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METODO TURBIDIMETRICO

Luego de la extraccion de los sulfatos presentes
en la muestra

Precipitar los sulfatos con Cloruro de Bario

Formacién de Sulfato de Bario

Precipitado BLANCO

Mantenerlo en suspension

Cuantificarlo en funcidon de la
turbidez que produce
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Equipamiento y Materiales

Estufa de aire forzado (40°C)
*Tamiz 2 mm

-Balanza analitica
*Tubos de centrifuga de 50 ml con tapa

Agitador de vaivén (180 gpm
*Timer

Centrifuga

‘Pipetas
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Equipamiento y Materiales

*Embudos
Papel de filtro (banda azul)

*Tubos de ensayo de vidrio
«Agitador vortex

*Espectrofotometro (410 nm)
*Matraces

-Cuchara dosificadora para carbon activado (0,1 g)
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Reactivos necesarios

*Acetato de Amonio p.a.
» Acido Acético concentrado

Cloruro de Bario dihidratado p.a.
Sulfato de Potasio p.a.

*Acido Chlorhidrico 37%

-Carbodn activado (libre de Azufre)

*Polioxietilen sorbitan monooleato (Tween 80)

*Agua desmineralizada (Grado 3) IRAM 21322
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Reactivos a preparar

*Solucidn extractiva (Acetato de Amonio en Acido Acético)

« Solucion acida SEED (Sulfato de Potasio en Acido
Clorhidrico 6 N)

*Reactivo para turbidimetria (Tween 80 en Cloruro de
Bario al 10%)

*Solucion de Referencia 1000 mg SO4 /L

*Solucion Patron y Soluciones Tipo para Curva de
Calibracion
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1- Extraccion

Suelo seco y molido a 2 mm
Pesar 10 g de suelo en tubo de 50 ml

Agregar 25 ml de solucion extractiva
Agitar durante 20 minutos .

Centrifugar 15 minutos.
El liquido sobrenadante limpido e incoloro (#)

# Si no cumple este requisito debe seguirse con
el paso 2: FILTRACION
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Caracteristica del sobrenadante

Asi queda el
sobrenadante una
vez centrifugado
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# 2 Filtrado

« Agregar 0,1g de carbdn activado
(inmediatamente antes de filtrar)

« Mezclar el sobrenadante del tubo con el carbon
agitando suavemente con la mano, sin re-
suspender el suelo.

 Filtrar en cono de papel de filtro. El liquido
obtenido debe ser incoloro.
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Filtrado
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3- Desarrollo de la turbidimetria

Tomar una alicuota de 10 ml del filtrado (o
sobrenadante) y colocarla en un tubo de ensayo.

Agregar 1 ml de solucion acida SEED.
Agitar en vortex para homogeneizar.

Agregar 2 ml de reactivo para turbidimetria
Agitar en vortex 15 segundos aprox.

Dejar en reposo entre 2 y 3 horas antes de
proceder a la medicion.
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Desarrollo de la turbidimetria
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Desarrollo de la turbidimetria
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4- Cuantificacion

Luego de transcurrido el tiempo de reposo necesario para
la reaccion, volver a agitar en vortex por 15 segundos.

Proceder a su medicién en espectrofotometro a 410 nm.

Hacer una curva de calibracién junto a cada tanda de
muestras.

Si el carbon activo utilizado no es libre de azufre, hacer un
Blanco de Carbon.
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Cuantificacion

Lectura en
espectrofotometro a 410 nm

RECTA DE
CALIBRACION

S04
solucién Absorbancia

ppm

S solucién
ppm

Regresion lineal

olooo|wwwooo

Recta de calibracion y
calculos

5.00
ppm S solucién
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Cuantificacion

MUESTRA RESULTADOS

ppm S suelo

sin dil S04 solucién

Muestra  Absorbancia Muestra

Sxy  0.00282 INCERTIDUMBRE  0.57

3 1[V I Limite de deteccidn

PX.1 M Limite de cuantificacion

Criterios de aceptacion

r 2 0,995

*Residuos de la regresion distribuidos
aleatoriamente a ambos lados de la linea

central

*CV entre réplicas < 5%

Absorbancia
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Aspectos superadores

Extracto mas limpio y transparente comparado con
otros extractantes.
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Aspectos superadores

*Menor cantidad de carbén necesaria, e incluso a
veces no es necesario agregarlo.

*Menor tiempo de extraccion y centrifugado

La solucién acida SEED eleva el “cero” de la curva,
alejandose del “ruido de base del equipo”

El tween mantiene el sulfato de bario mas tiempo en
suspension.

*Siempre que se cologque una recta en cada tanda de
muestras y que se agiten previamente a realizar la
medicion, se independiza del tiempo exacto de
medicion.
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Puntos criticos y problemas

Los suelos agricolas tienen generalmente muy bajos
niveles de azufre exiraible.

Valores generalmente

menores a 5 ppm de S _
Incluso por debajo del

LOQ (2 0 3 ppm) y del
LOD (1 ppm) del método
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Puntos criticos y problemas

*No se consigue carbon activo libre de Azufre.

Lavado muy engorroso No consigue elimipar por
completo el contenido de S

Debe restarse a las muestras el “Blanco de carbon”
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Puntos criticos y problemas

*Si bien la extractiva
da un extracto
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Filtrado luego
del agregado del
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Puntos criticos y problemas

-La espuma que produce el tween puede afectar las
mediciones si no se tiene precaucion en las mismas.

El tween hace mas lenta la reaccion por su
viscosidad.

La medicion, ;es afectada por la temperatura?

La turbidimetria, ¢ es afectada por la temperatura?

*Problemas para conseguir papel de filiro banda azul
(importado)
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Ideas a probar { mejoradoras?

Evitar el uso del carbdn. Solucionar el incremento
que podria producir el color de base del extracto
haciendo “Blancos de muestras™.

Evitar el uso de papel de filtro en muestras con poca
materia organica sobrenadante.

*Probar agregar primero el cloruro de bario y luego el
tween para no retrasar la reaccion.

Utilizar otro método para clarificar el extracto (E;j:
oxidacion con peroxido de sodio #).

# COMPARACION DE MEDICIONES TURBIDIMETRICAS DE SULFATOS
UTILIZANDO DISTINTOS EXTRACTANTES Y TRATAMIENTOS DEL

EXTRACTO- Russi, D., F.H. Gutierrez Boem, P. Prystupa, G. Rubio
Catedra de Fertilidad y Fertilizantes, Facultad de Agronomia, UBA.
drussi@agro.uba.ar
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Debate y aporte de los asistentes
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