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» «Se realiza una digestion de la materia
orgdnica por calentamiento de la muestra
con acido sulfurico y catalizadores que

promueven su oxidacion y la conversion del
nifrdgeno orgdnico a amonion

» «En la destilacion, el digesto se alcaliniza y el
amoniaco gque se desprende se arrastra
mediante vapor, se recoge en una solucion
de dcido bodrico y se titula con una solucion
valorada de acido sulfuricon




[ELLT

Fundamento

» Nitrdgeno orgdnico N

» Agente oxidante: H,SOg=  SO;+H,0O
2SO, == 250, + O, 340 @
C+Os= CO, 410°C
2H, +O,= 2H,0

El Nitrdgeno de la MO se hidroliza y pasa a
NH; que ante el exceso de H,SO, forma su

sal de amonio
NHQCH2COOH+3H280HN H3+2COQ+4HQO+SSOQ
2NH3+H,S O gy, (NH,),8O,,

Tecnologia en
N Ol’g(']ﬂiCO andlisis de suelos. L
Marbdn-S.Ratto




» Al neutralizar con NaOH el amonio pasa a amoniaco y es
arrastrado por el vapor de agua

(N H4)QSO4+2NOOH ‘ NOQSO4+2(NI3HQO)

2NH,/* 2HO-
)
H,BO; (rojizo) H,BO5 (verde) + H*

—




Objeto y campo de aplicacion

» «Esta norma describe un méetodo para
cuantificar nitrdgeno orgdnico en

muestras de todo tipo de suelo de uso
agropecuarion
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Preparacion de la muestra
Digestion

Destilacion

Titulacion

Cdlculos

Escala micro
Controles/Consideraciones
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PREPARACION DE LA MUESTRA
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» Recepcion e identificacion de la muestra

Reduccion del tamano de la muestra
(cuarteo)

Secado 40°C +/-5°C

Tamizado tritfurado y remocion de material
grueso

Molienda fina 2 mm
Division de muestras

IRAM/SAGYP 29572: «se porfiriza una fraccion
hasta que pase por un tamiz de 0,5 mmy
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DlgeShOﬂ(( Digestion de la Materia orgdnica por
calentamiento de la muestra con acido sulfurico y catalizadores que

promueven su oxidacion vy la conversion de nitrogeno orgg
amonion
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«Se pesan enfre 0,25 gy 0,50 g +/-0,01g» e a
«Agregar 1,0 g de mezcla catalitican : \_\ 4’
«ARadir 3 ml Acido sulfurico concentradonf.
«Colocar en el digestor y se calienta a 390°C+/-
10°C hasta que la mezcla de digestion alcance
un color verde claro (aproximadamente 30 min
a 40 min), cuidando que los vapores
desprendidos se condensen en el primer tercio
del cuello del tubo de digestiony

«Se deja entibiar el tubo y agitando suavemente
se anaden 20 ml de aguay

«Dejar enfriam
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» Equipo de digestion: «capaz de alcanzar
una temperatura de 400°Cy

» Temperatura de digestion entre 340°C y
410°C

(L. Marban-S.Rafto ) Es cuando se disocia el H,SO4 a SO5y H20

» Evitar que cristalice el precipitado




Laboratoria Agropecuario
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Traficante
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Destilacion

> «El di?es’ro se alcaliniza y el amoniaco que se desprende se
arrastra mediante vapor y se recoge en una solucion de
acido boricon

» «Se agregan con cuidado y por las paredes del tubo 20+/-
0,02 ml de solucion de hidroxido de sodio 10 mol/ly se
conecta inmediatamente al destiladom

» «En un erlenmeyer de 150 ml de capacidad se agregan 20
+/-0,02 ml de solucion de dcido borico 2% y 4 6 5 gofas de
la solucion indicadora mixta seleccionaday

» «Se coloca el erlenmeyer a la salida del condensador del
destilador de manera que el extremo del condensador
quede bajo la superficie de la solucidon (como minimo un
centimetro)

> «Se destila hasta un volumen de 100 a 120 ml del
condensadoy

» «Se verifica que el destilado salga a temperatura
ambientey
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Reactivos:

» Solucion indicadora A
0,1 g verde bromocresol y 0,07 g de rojo de metilo
Pasa del verde a gris neutro

» Solucion indicadora B
0,015g azul de metileno y 0,02 g rojo de metilo
Pasa del verde al violeta

IMPORTANTE controlar el pH del dcido bdrico para que
esté en el rango de virgje pH 4,5 (Jackson, M. L. 1976.
Andilisis quimico de suelos. 3¢ ed. Ediciones Omega, S.A.
ISBN: 84-282-0261-3. 662 )
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Titulacion/Cuantificacion e tituia con

una solucion valorada de acido sulfuricoy

» «Se cuantifica por fitulacion volumétrica
con solucion valorada de acido sulfurico
0,01 mol/l hasta el viraje del color del
destilado, respetando el color obtenido
en la fitulacion del blanco de
destilaciony

» «Se registra el consumo en millilifros de la
solucion valorada de acido sulfurico en
el ensayo en blanco (blanco de
?goc)’rivos,Vb y en las muestras de suelo

m)»
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Cdadlculos :
« N=(Vm-Vb).C(H*).14/m»

» N: contenido de nitrogeno, en miligramos por gramo

» Vm: el volumen de la solucion valorada de acido sulfurico
0,01 mol/l consumido en la valoracion de la muestra de
ensayo en mililitros

» Vb: el volumen de la solucidn valorada de dcido sulfurico
0,01 mol/l consumido en la valoracion del blanco de
reactivos en mililitros

» C(H*): la concentracion de protones en la solucion valorada
de acido sulfurico 0,01mol/l ,en milimoles por mililitro

» 14:1a masa del milimol de nitrdgeno, en miligramos por

milimol

m: La masa de la muestra de ensayo en gramaos

Nota: si desea expresar el resultado en miligramos de

nifrdgeno por 100 miligramos de suelo (porcentaje) se divide
el valor obtenido de N por un factorde 10
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Escala Micro- Ritcher 1980

Anexo D
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Controles equipo vy proceso
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Control blanco de destilacion: triplicado
20 ml de agua + 20 ml NaOH
se debe gastar entre 0,1 y 0,3 ml de H,SO, 0,01 mol/I

«ajustar el pH hasta obtener un blanco positivo que cumpla con

ese requisi’ro». Sies menor a 0,10 se agrega NaOH 0,1 mol/I. Si es mayor a 0,3 se agrega
H2SO4 0,1 mol/I

Control destilador: con 0,010 g de sulfato de amonio (secado a
60°C durante dos horas)+20 ml agua

Blanco de reactivos

Conftrol digestién: con 0,020 g EDTA Acido
etilendiaminotetraacético (secado a 80°C durante dos horas)

Porcentaje de Recuperacion R= NM/NT*100
Entre 95% a 105%







Repe’ribilidcd: «los resultados de los
duplicados no deben diferir en mas del 5% con B

respecto al promedio)

Ejemplo
Rep 1:0,145%
Rep 2: 0,152%
Promedio 0,1485%
5% del promedio 0,007
Expresado en 1,45y 1,52-Promedio 1,485
5% 0,074
Diferencia: 0,07




Muestra de suelc pretratada
y tamizada menor que 0.5 mm

l

Blanco
de reactivos

Fesar entre
{025gy050g)+001g
de muestra de ensayo

)

Afadir 1 g de mezcla catalitica de
sales y 3 ml de dcido sulldrico

concentrado

Calentar a 390 °%C £10°C
hasta que la mezcla de digestion
sa forme de color verde clar

A J

N

Dejar entibiar /

N

Y
Afadir 20 ml de agua
agitando suavemente

L

AN

Dejar enfriar /

L J

Mezcla digerida




A2

En un tubo para equipo de digestien
> afiadir 20 ml de agua destilada
Afadic- 20,00 m! de solucidn de hidréxida /

k4

de sadio 10 molf|

l

\ Drestilar entre 100 ml v 120 ml recogiendo en

un erlenmeayer con 20 00 ml £ 0,02 m| de solu-
cién de dcido borieo 2% ydo 5 gotas de
solucion indicadora mixta

Res|duo

l Destilado
“, Descartar /

Titular con solucidn valorada de
acide sufarico 0,01 moli

\ \

Ajustar el pH de la
solucion de acido
bérico 2%

4 Blanco de
dastilacion entra
(0,10 mly 0,30 mi) +
0,02 mi




Mezcla digerida

Afiagir 20,00 ml £ 0,02 ml de
solucion de hidréxide de sodio 10 mald

Cestilar entre 100 ml y 120 ml recogiendo en
un erlenmeyer can 20,00 ml £ 2,02 ml de solu-
cién de acido bérico 2% v 4 o 5 gotas de
solucian indicadora mixta

Residuo |e——
l Destilado

“, Descartar /
R

Titular con solucién
valorada de acide sulflnco 0,01 moli

Y
Calcular

\

o
, Informar /




Proteccion -Segurida

2 Digestion-vapores de SO2
Campana de extraccion -sistema v
recolector de gases :
> Preparacién reactivos-NaOH Vi

SECCION 1. IDENTIFICACION DEL PRODUCTO QUIMICO
DENOMINACION: ACIDO SULFURICO 98%

GUARDAPOLVOS
SECCION 2. COMPOSICION E INFORMACION SOBRE LOS INGREDIENTES .
N CEE. 116395 Hojas de
SNONTMOS seguridad

ACIDE SULFURIQUE (FRENCH) * ACIDO SOLFORICO (ITALIAN) * BATTERY ACID * BOV * .
DIHYDROGEN SULFATE * DIPPING ACID * ELECTROLYTE ACID * MATTLING ACID * OIL d eread CTlVOS
OF VITRIOL * SCHWEFELSAEURELOESUNGEN (GERMAN) * SULFURIC ACID

(ACGIH:0SHA) * SULPHURIC ACID * VITRIOL BROWN OIL * ZWAVELZUUROPLOSSINGEN

(DUTCH) *

SECCION 3. IDENTIFICACION DE RIESGOS

PRECAUCIONES QUE DEBEN INDICARSE EN LA ETIQUETA

ALTAMENTE TOXICO (EE.UU.). TOXICO (EU). PUEDE CAUSAR CANCER EN CASO DE
INHALACION. TOXICO EN CASO DE INHALACION. PROVOCA QUEMADURAS. ORGANO(S)
DIANA: DIENTES, SISTEMA CARDIOVASCULAR. EN CASO DE ACCIDENTE O MALESTAR.
CONSULTE INMEDIATAMENTE AL MEDICO (ENSENANDOLE LA ETIQUETA SIES POSIBLE).
USAR ROPA PROTECTORA, GUANTES Y PROTECCIONES PARA LA CARA Y LOS OJOS
ADECUADOS. NO INHALAR EL VAPOR.

SECCION 4. MEDIDAS DE PRIMEROS AUXILIOS

EN CASO DE CONTACTO. ENJUAGAR INMEDIATAMENTE LOS 0JOS O LA PIEL CON
ABUNDANTES CANTIDADES DE AGUA DURANTE 15 MINUTOS POR LO MENOS. Y QUITAR
AL MISMO TIEMPO LA ROPA Y CALZADO CONTAMINADOS. EN CASO DE INHALACION.
SACAR AL SUJETO AL AIRE LIBRE. SI NO RESPIRA. ADMINISTRAR RESPIRACION
ARTIFICIAL. SI RESPIRA CON DIFICULTAD. ADMINISTRAR OXIGENO. SEPARAR LOS
PARPADOS CON LOS DEDOS PARA ASEGURAR EL BUEN ENJUAGADO DE LOS OJOS.
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IRAM 21031-Guia para la
disposicion final de
muestras y reactivos
quimicos en un laboratorio

“RESHSTOS

> Ley 24051

» hitp://servicios.infoleg.gob.ar/infoleglinter
net/anexos/0-4999/450/texact.nfm

> hitps://www.argeniina.gob.ar/ambiente/
observatorioresiduos/peligrosos

> "Gestion de Residuos en un laboratorio
de suelos" -Ostinellil MM y DA Carreira-
INTA Instituto de suelos



http://servicios.infoleg.gob.ar/infolegInternet/anexos/0-4999/450/texact.htm
http://servicios.infoleg.gob.ar/infolegInternet/anexos/0-4999/450/texact.htm
http://servicios.infoleg.gob.ar/infolegInternet/anexos/0-4999/450/texact.htm
http://servicios.infoleg.gob.ar/infolegInternet/anexos/0-4999/450/texact.htm
http://servicios.infoleg.gob.ar/infolegInternet/anexos/0-4999/450/texact.htm
https://www.argentina.gob.ar/ambiente/observatorioresiduos/peligrosos
https://www.argentina.gob.ar/ambiente/observatorioresiduos/peligrosos

eldahl —

Destilado
C ox — suelo Cu'z_ NaOH

cré/cr? pH alcalino

. Il l
GESTION Rédiacaidn Alcalinizacion I Radiciicn

Cr¢ —» cCr*? Crti—p. Cr™
Exceso de Sal de Mohr Titulacion con Sal de Mohr
(pH acido y ferroina) (pH acido y ferroina)

DE Primer enjh

erlenmeyer —

RESIDUOS Alcalinizacion

apH8.4

!

= Sobrenadante Barro
(COX/ N/ CI ) Control Cr+6 y pH |4 | Decantacion | . | control pH

>

NeUFalzREIE

Dilucion

+

Miriam Desecho en |Neutranzacicn \ , “ N Kjeldahl — suelo II
. . desaglies Dilucion Titulacion
Ostinelli
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Utilizar métodos normalizados

VALIDACION /VERIFICACION

Precision:
Repetibilidad
Precision intermedia
Reproducibilidad
Veracidad
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MUCHAS
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