Proceso

Practicas Académicas U d A
Departamento de e
Ingenieria Quimica




UdeA

/ Evaluacion de método de analisis de nitratos\
(NO3) en suelos con analizador de flujo
segmentado (SFA)

Santiago Amaya Salcedo
Ingenieria Bioquimica

Asesoras: Laura Inés Pinilla - Jennifer Ortega Bilbao

k El Carmen de Viboral




Introduccion

AN\ Y

4 )

: . 4 e - :
La identificacidon de nutrientes Empleo de un método Comprobamor_] y aJUSte\
. . . de las condiciones
es esencial en el andlisis de adecuado de analisis operativas del
ili nitrat n .
fertilidad de suelos mudeestrasa doesseuelo protocolo de analisis
- J _ ) U en SFA .




Planteamiento del problema

De 114 millones de hectareas que tiene el pais, 29% se usan
inadecuadamente.
El 65.8% de la tierra apta para sembrar en Colombia no se
aprovecha.
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Existencia actual de métodos
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A. General

Estandarizar las condiciones operativas del protocolo de analisis de nitratos en
suelos por medio del analizador de flujo segmentado SFA, para implementar
adecuadamente una metodologia en muestras de suelo.

B. Especificos

o ldentificar un rango de tiempo apropiado para realizar los analisis de nitratos en
muestras de suelo, observando si existen cambios en las cantidades de nitrato a lo largo
del tiempo.

e Determinar la solucion de extraccion mas adecuada para la cuantificacion de nitratos en
muestras de suelo, segun los valores resultantes de las pruebas desarrolladas en SFA y
los analisis estadisticos realizados.
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Calidad del suelo — Determinacion de nitrato, nitrito y
amonio en suelos humedos de campo por extraccion

con solucion de cloruro potasico (KClI)
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ENSAYO N°1. Evaluacion de ENSAYO N°2. Evaluacion de
cantidades de nitratos en el tiempo metodologias de extraccion
> Extraccion para 6 tipos de suelo por « Extraccion para dos tipos de suelo con
duplicado en muestras frescas (tiempo 0) y diferencias en sus propiedades fisicoquimicas
luego de 15 dias de tomada la muestra. haciendo 8 repeticiones por cada tipo.
» Se evalta el %RPD usando los valores de « Analisis estadistico de varianzas con aplicativo
N los diferentes tiempos. ) validaR del INM Y,
ENSAYO N°3. Evaluacion de tiempo de
almacenamiento de solucion extraida
4 )

» Almacenamiento de solucion extraida de una muestra de suelo por

> Se evalua el %RPD usando los valores de los diferentes tiempos.

duplicado el mismo dia de lectura y luego de 15 dias de refrigeracion.
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Metodologia
'METODOLOGIA DE EXTRACCION |

ANALISIS DE NITRATOS (NOy) EN
MUESTRAS DE SUELO POR SFA

( 3
Hacer una mezcla de
La muestra es Poner la mezcla en
Secar la muestra en ) relacion 1:5, es decir 5g .
. . molida y pasada en ’ agitacion suave
bandeja por 1-2 dias tamiz de 2mm de muestra y 25mL de sl durante una hor
_ aguao KCl
/ y i ¢ h
Llevar la solucién al Configurar el analizador de ;Eﬁg;;ﬁt‘:inﬂ
equipo de Flujo flujo segmentado SFA para ¢———
segmentado SFA leer nitratos (NOg) snbrﬂrﬂir;t;y filar a
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Resultados UdeA

‘ ENSAYO N°1. Evaluacion de cantidades de nitratos en el tiempo |

FRACCIONES MASICAS (mg NO3/kg suelo) FRACCIONES MASICAS (mg NO3/kg suelo)
EXTRACCION CON H20 EXTRACCION CON KCL

400 400
250 350
300 300
250 250
200 200
150 150
100 100
50

NEGRO CAFE AMARILLO  DIRECCION PARQ ABONO NEGRO CAFE AMARILLO  DIRECCION PARQ ABONO

BH20TiempoO 52,673 11,552 44,587 25,203 3,833 311,595 W KCl TiempoO 78,773 11,376 49,549 29,134 7,226 322,01

mH20 15dias 60326 1279 48287 27,043 3211 373,075 mKCl 15 dias 77,534 11,667 51,954 28,837 8,671 363,577

mH20 Tiempo0 mH20 15dias mKCl Tiempo 0 m KCl 15dias
Porcentaje de diferencia relativa (%RPD) como criterio de aceptacion (<20%) 9

tomando los valores ent =0y t =15 dias. "
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ENSAYO N°1. Evaluacion de cantidades de nitratos en el tiempo |

DIFERENCIA RELATIVA (%RPD)

177182 18,0 « Las diferencias relativas son
menores al 20% en ambos
meétodos de extraccion.

« Existe un menor promedio
usando KC|I como solucidon de
16 , 1’1 extraccion.

NEGRO CAFE  AMARILLO DIRECCION  PARQ
H20 KCl
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ENSAYO N°2. Evaluacion de metodologias de extraccion

FRACCIONES MASICAS (mg NO,/ kg de suelo)

Renlica SUELO NEGRO SUELO CAFE
H,0 KCl H,0 KCl
1 68.240 79.724 14.897 13.565
2 71.613 87.922 19.443 10.084
3 73.682 79.693 11.139 10.201
4 72.258 77.494 9.921 9.084
5 70.602 83.439 10.217 10.359
6 68.403 84.129 10.063 10.594
7 69.360 82.678 9.693 11.281
8 70.837 90.511 10.366 11.087

Datos obtenidos en SFA empleados para un analisis estadistico, haciendo

una comparacion entre ambas soluciones de extraccion
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ENSAYO N°2. Evaluacion de metodologias de extraccion

La varianza muestral del primer conjunto puede
ser mayor de la del segundo grupo.

Hipotesis alternativa

H]:crf ?‘Eﬂ'%
H,: o = o3

- Hy: crf = -crg

Mivel de confianza:

0%
- 95%
99 %

Datos.pruslba
Estadistico F

Grados de libertad

-~ numerador

-~ denominador

Walor p

Relacion de varianzas
Interyvalo de confianza:
~, limite inferior

—, limite superior

Mivel de confianza (%)
Varianza grupo 1

Varianza arupo 2

Walor

G975

O_3101
G975

1.242
Imf
o5
11.97
1.716

La diferencia entre las varianzas muestrales es estadisticamente

significativa a un nivel de confianza del 9% %G

Se presenta una diferencia significativa
entre la varianza de datos en ambos
metodos, siendo mayor la varianza N°1
gue esta relacionada con las fracciones
obtenidas de una extraccion con agua.



Resultados

ENSAYO N°3. Evaluacion de tiempo de
almacenamiento de solucion extraida

Sin refrigerar, tiempo 0 Refrigerada 15 dias
Concentracion Frac. Masica  Concentracion Frac. Masica
NO, (mg/L)  (mg NO,/kg) NO, (mg/L) (mg NO4/kg)
C KCI 2.19 10.96 2.25 11.25
5.56
C-r KCI 2.48 12.40 2.68 13.42

Luego de procesar las muestras en tiempos diferentes se determino una diferencia

relativa (%RPD) de 5.56, siendo un valor aceptable para el analisis de suelos.
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» Ambas soluciones empleadas presentan un comportamiento aceptable en la
extraccion de nitratos, sin embargo, la solucion de KCl presenta una mayor
afinidad en el proceso de extraccion y por tanto un alto grado de confiabilidad
de los resultados.

» Los tiempos de tratamiento y almacenamiento de las muestras de suelo
pueden adaptarse a los tiempos implementados en el laboratorio en muestras
de agua, presentando ventajas en el analisis de nitratos.

» La curva de calibracion sugerida para muestras de agua (0,4 — 2 mg/L) funcioné
de manera correcta haciendo diluciones para las soluciones extraidas de
muestras de suelo, lo cual permite leer muestras de agua y suelo en un mismo
momento presentando un ahorro de tiempo considerable.
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» SKALAR. Brochure: San** Analizador de Flujo Continuo, 2016.
https://www.skalar.com/es/analizadores/san-analizador-de-flujo-continuo

» International Standard ISO 14256-2. “Soil Quality — Determination of nitrate, nitrite, and
ammonium in field — moist soils by extraction with potassium chloride solution. Part 2:
Automated method with segmented flow analysis”, 2005. Disponible en:
https://cdn.standards.iteh.ai/samples/32399/f13ff92d6fce471499{820d48029a96b/ISO-
14256-2-2005.pdf

» N, Osorio. “Manejo de nutrientes en suelos del trépico”. Universidad Nacional de Colombia,
Medellin, 2014, pp.179 — 185.

» E. Brambilla, N. Kloster, A. Bono y J. Camifia. “Evaluacion de Métodos para determinar
nitrato en suelo”. Asociacion Argentina de Ciencia del Suelo, vol. 31, n°2, pp. 245-252, 2013.
Extraido de: http://www.scielo.org.ar/pdf/cds/v31n2/v31n2al0.pdf
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