IV Jornada Anual de Actualizacion — SAMLA 2014

Gestion Ambiental y Metodologias Analiticas en Laboratorios de Analisis
de Suelos Agropecuarios

Panel

Determinacion de nitratos en suelo

Zavalla, 24 de octubre de 2014
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Objetivo

Reflexionar sobre las causas probables de
la elevada variabilidad en los resultados de
nitratos y las posibles acciones correctivas.
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NITRATO

Minima interaccion con Requerido por todos
la matriz del suelo los seres vivos.
[ Muy variable}

Buen estimador del crecimiento
y desarrollo de los cultivos

[ Muy utilizado J
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Fuentes de Variabilidad
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Conservacion y Acondicionamiento
de la Muestra
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Comparaciones Interlaboratorios

= Ministerio de .
Agricultura, Ganaderia y Pesca

¥ Presidencia de la Nacién




Ty Ministerio de
——— Agricultura, Ganaderia y Pesca
Proinsa Presidencia de la Nacidn
INFORME FINAL

RONDA INTERLABORATORIO PARA ANALISIS DE SUELOS AGROPECUARIOS
SEPTIEMBRE 2043

Fecha de emision: 30 de septiembre de 2013
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Resultados
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' PROINSA - Ronda 2013

Promedio interlab. 122.6 154.4
- mg/kg

S (Desvio

Estandar)- mg/kg g2 Sl
Srel. (Desv. Est.

Relativo) - % i 242
Incertidumbre 9,2 12,2
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Ronda 2011

Ronda 2012

Ronda 2013

Muestra A | Muestra B
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Tabla 1 (cont)

Datos enviados por los participantes - MUESTRA A

Na® K
N° part (emele/ky) (cmole/ky)

Dato 1 |Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3
1a 02 0,21 0,19 207 218 214
1b np np np np np np
2 233 | 2432 | 243 [1,7903 (11,8542 (1,8542
3 08 0,7 0,75 1,85 2 1,7
4 np np np np np np
5 0,18 0,18 0,2 1,93 227 244
6 042 042 0,42 1.8 1,8 1.8
7 np np np np np np
8 0,03 0,03 0,03 1,22 1,21 1,23
9 0,6 0.6 0,6 1,81 1,81 1,79
10 np np np np np np
11 03 0.3 0,3 1,98 1,96 1,92
12 0,8 0,8 0,9 1,9 1,8 1,8
13 0,04 0,06 0,05 1,68 1,7 1,71
14 0,27 027 027 24 245 235
15 0,041 | 0,038 | 0,036 1,94 1,87 1,89
16 0,05 0,05 0,04 1,98 2,09 208
17 0,28 0.3 0,28 2.1 204 2.1
18 np np np np np np
19 np np np np np np
20 0,37 0,38 0.4 219 22 218
21 np np np 1.9 1.7 1.9
22 np np np np np np
23 0,1 0,1 03 1.5 1.4 1,3
24 0,16 0,16 0,2 1,75 1,75 1,75
25 0,33 0,38 0,27 2 44 250 237

Sulfatos
(mg/kg)
Dato 1 |(Dato 2 | Dato 3
np np np
np np np
704 95 | 656,29 | 688,73
3856 | 4646 | 40,26
np np np
np np np
np np np
np np np
np np np
np np np
np np np
2205 | 2170 | 21,41
47 1 25,8 18,6
18,3 17,8 17.5
16,0 16,0 16,0
26,7 26 4 27.0
36,9 37.5 37,5
158 16,0 15,6
np np np
np np np
26 26 26
np np np
223 206 214
33 27 29
np np np
| 20,0 203 205
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| Tabla 1 (cont)
Datos enviados por los participantes - MUESTRA B

Na® K™ Sulfatos
N®part {emolc/kg) (ecmolc/kg) (mglkg)

Dato 1| Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 |Dato 2 | Dato 3 Dato 2 |Dato 3
la 0.18 0,21 0,2 1,06 1,06 1,06 np np
1b np np np np np np np np
2 2173 | 2173 | 21,73 | 0,991 | 0,991 | 1,023 672,51 | 704,95
3 0.75 0,65 0,7 0,97 0,94 1 2015 | 2218
4 np np np np np np np np
5 0,08 0,1 0,1 1,43 1,6 1,43 np np
6 0.5 0,42 0,42 0,8 0.8 0,8 np np
7 np np np np np np np np
8 0,02 0,02 0,01 0,79 0,77 0,78 np np
9 0,6 0,6 0,6 1,05 1,03 1,05 np np
10 np np np np np np np np
11 0,18 0,22 0,22 1,22 1,22 1,2 15,52 | 15,62
12 1,1 0,9 0,9 1,7 1,6 1,8 21,9 16,5
13 0.04 0,04 0,03 0,97 0,95 0,95 19,1 19,4
14 0,26 0,27 0,25 1,7 1,65 1,75 16 15,0
15 0,028 | 0,024 | 0,024 | 0,99 1,04 1,04 221 227
16 0,03 0,03 0,03 1,16 1,17 1,17 29 298
17 0,19 0,19 0,16 1,25 1,26 1,24 14,3 14,4
18 np np np np np np np np
19 np np np np np np np np
20 0,18 0,2 0,18 1,28 1,29 1,28 22 22
21 np np np 1,1 0.6 0.7 np np
22 np np np np np np 17 1 15,0
23 0,1 0,2 0,1 0,8 0,9 0,8 22 22
24 0,12 0,12 0,12 0,95 0,95 1.1 np np
25 0,22 0,27 0,27 1,51 1.47 1,47 12,1 12,5
26 no no no no no no no no
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PROINSA - Ronda 2013

Estadistico | Muestra A_| Muestra B_
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Datos enviados por los participantes — Nitratos (Muestra A)
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Datos enviados por los participantes — Nitratos (Muestra B)
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Dato que excede los limites del grafico Lab Valor medio

39 770,3
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(Gomo - 0lvemos?

= Ministerio de :
Agricultura, Ganaderia y Pesca

¥ Presidencia de la Nacién




= Ministerio de
Agricultura, Ganaderia y Pesca

¥ Presidencia de la Nacién




e
INFORME

"Debido a la gran dispersion gque mostraron los
valores de Nitratos en la ronda actual, se decidio
gue no era posible calificar el desempeno de los
laboratorios en este analito para la concentracion
gue poseia la muestra de suelo.”
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Tabla 2 (cont)

Métodos utilizados por los participantes

K* Nitratos Sulfatos
Método Metodo Método
Espectrometria AA colorimetria FD np

ni

red a nitritos

Turbidimetria

PROINSA

Ronda 2013

Resultados

Fotometria de llama snedd Turbidimetria
np snedd np
Fotometria de llama np np
Fotometria de llama np np
np np np
Espectrometria AA Bremner np
ni Bremner np
np np np
Fotometria de llama Microtécnica. FD np
Fotometria de llama uv Turbidimetria
Fotometria de llama FD Turbidimetria

Electrodo 16n Selectivo

REDUCCION CON CADMIO

Turbidimetria

Fotometria de llama

FD

Turbidimetria

% 1 I % S QRSN QR L e A e e = = . -
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Espectrometria AA FD Turbidimetria
Volumetria EDTA ESPECTROFOTOMETRIA Turbidimetria
np FD Turbidimetria
Fotometria de llama FD np
Fotometria de llama FD Turbidimetria
Fotometria de llama FD np

22 | Fotometria de llama FD Turbidimetria

23 | Fotometria de llama Bremner Turbidimetria
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Ronda 2013
Meétodos Utilizados
8 (10%) mFD
8 (10% 36 (46%) M SNEDD
2 (2%)
= Bremner
muUv

¥ Indefinido

18 (23%) W Otros
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e
INFORME

"Se analizaron los resultados separandolos segun
e/ método empleado a fin de verificar si existia
alguna tendencia asociada al mismo. Para esto se
tuvieron en cuenta las dos metodologias mas
utilizaaas: Snedd (S, porcentual 45 y 48% para
las muestras A y B respectivamente) y FD (S,
porcentual 40 y 48% para las muestras A y B
respectivamente). Si bien agrupandolos de esta
forma la dispersion disminuyo en cada grupo, aun
sigufo siendo elevada como para establecer un
consenso valldo entre los participantes.”
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Meétodos de Ensayo

Extraccion

!

Cuantificacion

!

Calculos

Ay + + + + +
Wﬁmidendadelaﬂadén + + + + +
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| Reactivos

Calidad / Conservacion
Masa
Volumen

-2

BLANCO de REACTIVOS

Ay + + + + +
Wﬁmidendadelaﬂadén + + + + +



Microdestilacion Bremner

Extraccion




I
Extraccion

Extractante

KCI
(1M — 2M)

£

Interferencias — Constituyentes del suelo

Ay + + + + +
Wﬁmidendadelaﬂadén + + + + +
4



Extraccion

Relacion de Extraccion
1:25 a 1:5
Pobre interaccion con la matriz del suelo

£

Medida de masas y volumenes

Alta concentracion de Nitratos

Humedad

Agri
Wﬁesldendadelahladén + + + + +
4
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' Extraccion
Agitacion

Tiempo

Tipo de agitacion
Frecuencia

-2

No deberian ser limitante
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Cuantificacion
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]
Destilacion - Titulacion

Destilacion

Limpieza del destilador
Blancos
Alicuota del Extracto
Condicion de los reactivos
Flujos

(generacion de vapor — agua frl'a)_?

Agri
Wﬁesldendadelahladén + + + + +
4



]
Destilacion - Titulacion

Titulacion

Valoracion del acido
Volumen titulado
Indicador
Punto final del viraje / Blanco

Recuperacion de un estandar 2

Agri
Wﬁesldendadelahladén + + + + +
4



/]
Controles
Blanco de Reactivos
Recuperacion de un Estandar

Muestra Patron
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CALCULOS / INFORME

N'NO3_ é NO3-
Unidades

Decimales .?

Ay + + + + +
Wﬁmidendadelaﬂadén + + + + +
4



Ing. Agr. Miriam Ostinelli
mostinelli@cnia.inta.gov.ar
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