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EtapasEtapas

�� 1) Extracci1) Extraccióón de nitratosn de nitratos

�� 2) Reducci2) Reduccióón a nitritosn a nitritos

�� 3) Colorimetr3) Colorimetríía por reaccia por reaccióón Griess n Griess --IlosvayIlosvay



ExtracciExtraccióón de nitratosn de nitratos

�� Cu SOCu SO4 4 + H+ H33BOBO33 (muy dilu(muy diluíídos)dos)

�� RelaciRelacióón 1:5n 1:5

�� 20 g suelo H20 g suelo Húúmedo : 100 ml extractantemedo : 100 ml extractante

�� 4 g suelo Seco : 20 ml extractante4 g suelo Seco : 20 ml extractante

�� AgitaciAgitacióón rotativa 30 minn rotativa 30 min

�� Ca(OH)Ca(OH)2 2 ssóólido lido (400mg (400mg -- 100 mg aprox)100 mg aprox)

�� Resuspender Resuspender 

�� DecantarDecantar (4 a 5 horas) hasta sobrenadante l(4 a 5 horas) hasta sobrenadante líímpidompido



ReducciReduccióón a nitritos 1n a nitritos 1

�� La reducciLa reduccióón puede realizarse con n puede realizarse con 

�� reductores metreductores metáálicos slicos sóólidos (Cd; Cdlidos (Cd; Cd--
amalgamado; Cdamalgamado; Cd--Cu, Zn granulado, CdCu, Zn granulado, Cd--Zn)Zn)

�� reductores en solucireductores en solucióón (hidrazina,  Ti(III)Cl)n (hidrazina,  Ti(III)Cl)

�� Factores que generan coeficientes de variaciFactores que generan coeficientes de variacióón n 
inaceptable e inconvenientes en la etapa de inaceptable e inconvenientes en la etapa de 
reduccireduccióón estn estáán asociados con n asociados con 

�� el extractante (p ej: KCl)el extractante (p ej: KCl)

�� condicicondicióón del reductor (sn del reductor (sóólido lido –– llííquido)quido)



ReducciReduccióón a nitritos 2n a nitritos 2

�� AlAlíícuota del Extracto, Bco y Curva patrones Ncuota del Extracto, Bco y Curva patrones N

�� Agregado del mezcla catalAgregado del mezcla catalíítica e hidrazinatica e hidrazina

�� regular pH del medio (OHregular pH del medio (OH--) ) 

�� catalizar la reaccicatalizar la reaccióón ( Cu) n ( Cu) 

�� reducir NOreducir NO33
-- a NOa NO22

--

�� IncubaciIncubacióón ban bañño maro maríía a (30 min a 50(30 min a 50°°C)C)



ColorimetrColorimetrííaa

�� Extracto reducidoExtracto reducido

�� SNEDD diluSNEDD diluíídodo

�� Agitar y esperar 15 min desarrollo colorAgitar y esperar 15 min desarrollo color

�� Lectura espectrofotomLectura espectrofotoméétrica a 540 nm.trica a 540 nm.



CCáálculolculo

�� Ajuste mAjuste míínimos cuadrados curva de nimos cuadrados curva de 

patrones de N.patrones de N.

�� ConcentraciConcentracióón de N de la muestran de N de la muestra

�� CorrecciCorreccióón por % Hn por % H22O si se trabaja con O si se trabaja con 

muestra hmuestra húúmeda.meda.

�� Aseguramiento de la calidad de los Aseguramiento de la calidad de los 

resultados.resultados.



CorrelaciCorrelacióón con FDS* n con FDS* -- SAMLASAMLA

CD Rom. ISBN 987CD Rom. ISBN 987--918440918440--88

�� FDSFDS** utilizado como referencia:utilizado como referencia:

�� Cu SOCu SO4 4 + H+ H33BOBO33 + Ag+ Ag22SOSO44

�� Agregado de MgCOAgregado de MgCO33 -- Ca(OH)Ca(OH)22 –– CarbCarbóónn

�� Filtrar banda azul Filtrar banda azul 

�� AlAlíícuota + Ca(OH)cuota + Ca(OH)22 a sequedada sequedad

�� FDS FDS 

�� Desarrollo de color en medio alcalinoDesarrollo de color en medio alcalino



ComparaciComparacióón resultados n resultados 

FDSFDS** -- SNEDDSNEDD
AACS BoletAACS Boletíín Nn Nºº 58. 198958. 1989

MuestraMuestra FDSFDS** SNEDDSNEDD

11 2.62.6 2.52.5

22 6.26.2 7.37.3

33 13.013.0 13.513.5

44 28.428.4 28.328.3

55 33.633.6 36.736.7

66 62.262.2 64.764.7

77 101.1101.1 100.2100.2

88 189.4189.4 188.9188.9



ComparaciComparacióón resultados n resultados 

FDSFDS** -- SNEDDSNEDD



PROINSA 2013PROINSA 2013
Muestra AMuestra A

 

Fenol 
Disulfonico A 

Z ≤≤≤≤ 2 
satisfactorio    

2 <<<<Z <<<< 3 
cuestionable 

Z ≥≥≥≥ 3 
no 

satisfactorio     

p 29 24 5 0 

 

 

Snedd A 
Z ≤≤≤≤ 2 

satisfactorio    

2 <<<<Z <<<< 3 
cuestionable 

Z ≥≥≥≥ 3 
no 

satisfactorio    

p 15 13 2 0 

 



PROINSA 2013PROINSA 2013
Muestra BMuestra B

 

Fenol 
Disulfonico 

B 

Z ≤≤≤≤ 2 
satisfactorio    

2 <<<<Z <<<< 3 
cuestionable 

Z ≥≥≥≥ 3 
no 

satisfactorio    

p 29 25 4 0 

 

 

Snedd B 
Z ≤≤≤≤ 2 

satisfactorio    

2 <<<<Z <<<< 3 
cuestionable 

Z ≥≥≥≥ 3 
no 

satisfactorio    

p 15 14 1 0 

 



ComparaciComparacióón Promedio Graln Promedio Gral

con los valores medios de FDS Y con los valores medios de FDS Y 

SNEDDSNEDD

PROINSA 

2013 

valor medio 

interlaboratorio 

desviación 

estandar interlab. 

(s*) 

desviación 

estandar interlab. 

relativa 

porcentual 

(%) 

incertidumbre del 

valor medio  

Gral  A 122,6 65,5 53,5 9,2 

Gral B 154,4 87,7 56,8 12,2 

Fenol Disulfonico 

muestra A 

142.77 32.62 29.70 9.84 

Fenol Disulfonico 

muestra B 

184.16 36.58 31.55 13.48 

Snedd 

muestra A 

133.43 30.71 40.87 20.58 

Snedd 

muestra B 

153.70 49.44 48.26 23.93 

 

El FDS utilizado por la mayoría de los laboratorios es ≠ FDS*-SAMLA 
tomado como referencia al calibrar el SNEDD 



CONCLUSIONES: SNEDD

� Método rápido

� Procesar muchas muestras por día

� Estudiar las causas del alto CV%



�Muchas gracias …..!


