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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo es validar el método de analisis de materia organica en

suelos por la técnica de Walkley Black.

En la actualidad el Laboratorio de Suelos perteneciente a la Facultad de Ciencias
Quimicas de la Universidad de Cuenca ha planteado objetivos de validacién para
andlisis, por lo que un método a validar es el de materia organica bajo las
recomendaciones de los institutos de acreditacion para el cumplimiento de la norma
NTE INEN-ISO/IEC 17025:2005, por lo que este trabajo demostr6 que el método
usado se ajusta adecuadamente a sus requisitos, para obtener resultados confiables y

precisos.

En el Laboratorio de Analisis de Suelos se realizaron una serie de ensayos, los
mismos confirmaron caracteristicas técnicas del método empleado en el analisis tales
como repetitividad, reproducibilidad, limite de deteccion, limite de cuantificacion y
analisis de ANOVA.

Ademas, los resultados obtenidos en la validacion del método analitico planteado han
sido comparados con el resultado de otro laboratorio de andlisis de suelos con
técnicas y métodos validados y que esté acreditado. Por otro lado, debido a las

limitaciones de tiempo de trabajo se excluye el célculo de la incertidumbre.

El resultado de los andlisis junto con los objetivos establecidos en el trabajo indicé que
el método de ensayo para la determinacion de Materia Orgénica en una muestra de

suelo por la técnica de Walkley Black se declara validado con éxito.

Palabras Clave: Andlisis, Suelo, Validacion, Materia Orgéanica, Walkley Black.
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ABSTRACT

This work aims to objective validate the method of analysis of organic matter in soils by
the Walkley Black technique.

Currently the soil laboratory of the faculty of Chemical Sciences of the University of
Cuenca has set validation objectives for analysis, so a method to validate is the
organic matter under the recommendations of the accreditation institutes for
compliance with the standard NTE INEN-ISO/IEC 17025:2005, but this work must
prove that the method used is adjusted to their requirements, to obtain reliable and

accurate results.

In the soil analysis laboratory they made a series of tests that confirm the technical
characteristics of the method used in the analysis such as repeatability, reproducibility,
detection limit, quantification limit and ANOVA analysis.

Also, the results obtained in the validation of the analytical method proposed have
been compared with the results of another laboratory of soil analysis with validated
techniques and methods and that this be accredited. On the other hand, due to the

limitations of working time, the calculation of uncertainty is excluded.

The results of analysis together with the objectives established in this work indicate if
the test method for the determination of Organic Matter in a soil sample by the Walkley

Black technique is declared successfully validated.

Key Words: Analysis, Soil, Validation, Organic Matter, Walkley Black.
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INTRODUCCION

El suelo es esencial para el mantenimiento de la vida. Es un sistema complejo en el
gue ocurren numerosos procesos quimicos, fisicos y biologicos, y en donde viven
miles de plantas y numerosas especies animales. Es un recurso de valor incalculable
y un elemento esencial del medio ambiente que produce la mayor parte de los
alimentos mundiales. Ademas, proporciona espacio habitable para los seres humanos
y desempefia un papel fundamental en el buen funcionamiento de los ecosistemas,
contribuyendo a la regulacién del ciclo del agua y el clima, la biodiversidad, la

captacion de carbono y la preservacion de tradiciones culturales (Benzing, A. 2001).

El suelo en su composicion consta de minerales, materia organica, microorganismos,
vegetales, aire y agua. Es una capa delgada que se ha ido formando muy lentamente
con el pasar del tiempo, con la desintegracion de rocas por la accion del agua, por
cambios de temperatura y por la accion del viento. Los animales y las plantas que
mueren dentro o en la superficie del suelo son descompuestos por microorganismos,
transformandolos en materia organica y mezclandolos con el suelo. En el suelo se
reproducen miles de formas diferentes de vida, la mayoria de estos son invisibles a
nuestros ojos (FAO, 1996). Una hectarea de tierra fértil se puede encontrar gran
cantidad de insectos, arafias, lombrices u otros animales diminutos. La tierra recogida
en una cuchara puede contener un millén de bacterias, cientos de miles de células de

levaduras y pequefios hongos (FAO, 1996).

Todas las sustancias que conforman el suelo son importantes, pero es fundamental el
equilibrio entre cada constituyente. La materia organica y los microorganismos aportan
y liberan los nutrientes y unen las particulas minerales entre si, creando condiciones
Optimas para que las plantas respiren, absorban agua, nutrientes y desarrollen sus
raices. Lombrices, bacterias y hongos también producen humus, que es una forma

estable de materia organica. (FAO, 1996).

La materia organica (MO) de los suelos comprende un amplio rango de sustancias
carbonadas, incluyendo: la biomasa microbiana, restos vegetales y/o animales en
descomposicion y mezclas amorfas coloidales de sustancias organicas complejas de
alto peso molecular (acidos fulvicos, acidos hamicos y huminas) (Picone, 2006). Es
considerada como uno de los principales indicadores de calidad de suelo debido a su

efecto benéfico sobre las propiedades fisicas y el abastecimiento de nutrientes.
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También ha sido documentado su efecto positivo sobre la sustentabilidad del sistema
productivo en el largo plazo (Varvel et al. 1994).

Se han desarrollado una gran cantidad de técnicas analiticas que permiten cuantificar
el contenido de Materia Organica, como el de carbono orgénico total (COT) o el
carbono facilmente oxidable (CFO). EI método propuesto por Walkley & Black (W&B)
es el mas difundido y consiste en la oxidacion humeda de la muestra de suelo con
dicromato de potasio en medio &cido. El calor desprendido, durante la incorporacion
del acido sulftrico, es el que permite la oxidacion parcial del carbono. En este proceso
se produce una reduccién del dicromato, equivalente al contenido de carbono que es
oxidado. El dicromato residual es luego titulado con sal ferrosa. Este método solo
estima el CFO, por lo que se utiliza un factor de correccion de 1,72 debido a que se
asume que en promedio se oxida el 58% del COT. (Eyherabide, et al., 2014).

El Sistema de Acreditacion Ecuatoriano (SAE) antes conocida como Organismo de
Acreditacion Ecuatoriano (OAE), establece que, para que un laboratorio esté
acreditado, debe validar de manera adecuada su metodologia segun los
requerimientos de la norma NTE INEN-ISO/IEC 17025:2005, por lo que este trabajo
demostré que el método usado se ajusta adecuadamente a sus requerimientos en la

obtencion de resultados confiables y precisos de una muestra determinada.

Por tanto, se va a necesitar instrumentos que estén debidamente calibrados, asegurar
la integridad de la muestra, usar métodos confiables y la operatividad de un analista
calificado, con esto se podra verificar si el método de andlisis usado es fiable y
reproducible para obtener un resultado definido, asi como probar la capacidad del

laboratorio.

12
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JUSTIFICACION

El Laboratorio de andlisis de suelos de la Facultad de Ciencias Quimicas de la
Universidad de Cuenca se encuentra implementando métodos de analisis, por lo que
es importante contar con una técnica validada sobre el analisis de materia organica. El
Laboratorio cuenta con equipos, instrumentos y reactivos que son empleados
Unicamente con fines educativos. Para el laboratorio de la Facultad es importante dar
servicio a la comunidad, por lo que es fundamental tener técnicas validadas para los
andlisis que realiza y asi poder brindar resultados confiables de los métodos
empleados. Contar con metodologias validadas permitira aspirar a futuras

acreditaciones sobre los ensayos y posteriormente en certificaciones.

Para llevar a cabo la validacién de los métodos analiticos propuestos, es necesario
tomar medidas oportunas que nos permita asegurar que es capaz de producir y
reproducir efectivamente los datos en un pardmetro determinado, debido a que
muchas de las decisiones que se toman estan basadas en la informacién que estos

datos proporcionan (Mendez, 2016).

Los métodos que se utilizan en diferentes analisis con el pasar del tiempo sufren
modificaciones, por lo que es importante para el laboratorio tenerlos normalizados y
validados bajo las condiciones que el laboratorio presenta, ademas de cumplir con los
requisitos establecidos por el SAE en la norma NTE INEN-ISO/IEC 17025:2005 para
un laboratorio competente. De esta manera, el Laboratorio de Suelos de la Facultad,

podré brindar servicio a la comunidad contando con resultados fiables y validados.

13
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OBJETIVOS
General:

Validar el método de Walkley Black para la determinacion de materia organica en una

muestra de suelo.

Especificos:

¢ Determinar mediante un ensayo de laboratorio el contenido de materia organica
presente en una muestra de suelo.

e Realizar el andlisis bajo condiciones de repetitividad y reproducibilidad para
muestras y para el blanco.

¢ Realizar el analisis de ANOVA en los resultados obtenidos.

¢ Analizar el limite de deteccién y el limite de cuantificacién del método.

o Comparar los resultados obtenidos vs otro laboratorio acreditado.

14
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CAPITULO 1
1.1. El suelo:

Se entiende por suelo al material organico e inorganico que en conjunto componen la
corteza terrestre y sobre la cual es capaz de realizarse la mayor cantidad de los ciclos
vitales. La importancia del suelo resalta con el hecho de que es sobre él donde la vida
tiene lugar y debido a los diferentes procesos naturales, se puede diferenciar plantas,

animales y seres humanos.

Existen muchos conceptos de suelo dependiendo del angulo y enfoque que se le da al
mismo. Sin embargo, en resumen se puede llegar al siguiente: “Suelo: Es un ente
natural, tridimensional, trifasico, dinamico, sobre el cual crecen y se desarrollan la
mayoria de las plantas”. Es un ente natural, pues tiene vida; tridimensional, porque se
le puede ver a lo largo, ancho y profundidad; trifasico, porque en su estructura se
presenta fase sdlida, liquida y gaseosa; dinamico, porque en su interior se producen
procesos que involucran cambios fisicos y reacciones quimicas continuamente.
Ademas es el medio natural donde crecen las plantas, por tanto sirve como soporte
(Sanchez, 2007).

El suelo, es esencial para la vida, igual que lo es el aire y el agua, si se utiliza de
manera responsable se le puede considerar como un recurso renovable. Es un punto
de enlace entre los seres bhibticos y abibticos y es considerado un héabitat para el

desarrollo de las plantas (Capelluto, 2015).

Debido al soporte en el planeta que constituye el suelo, es posible un adecuado
manejo y uso de los recursos naturales, por lo que es necesario entender las
caracteristicas quimicas y fisicas del mismo, para propiciar la productividad y el

equilibrio del medio ambiente.
1.1.1. Importancia del suelo:

El suelo es un elemento muy complejo que presenta distintas variantes debido a la
region geografica en la que se encuentre, el clima, trabajo, laboreo, alteraciones
generadas por la actividad humana, etc. Se compone de una seccion rocosa o
inorganica para luego estar cubierto por diversas capas de otras sustancias como
arcilla, arena, humus o tierra organica mezclados entre si, donde la vida es posible.
Esta Ultima capa es la que suele estar en la parte superior del suelo y donde el

desarrollo de diferentes formas de vida es mas probable.
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El suelo constituye el fundamento mas importante para la produccion agropecuaria y
con ello de la alimentacion humana. Es muy significativo que el término de la palabra
“cultura” sea la palabra latina “colere”, que quiere decir “trabajar la tierra” o “cuidar la
tierra”. Al parecer todas la culturas agrarias tradicionales del mundo desarrollan
conceptos de la “madre tierra”; un ejemplo de ello la “Pacha Mama”, que segun el
concepto que tiene entre los indigenas, se podria traducir en sentido de tierra grande,

directora y sustentadora de vida (Benzing, A. 2001).
1.1.2. Composicion del suelo:

La composicién volumétrica de un suelo mineral de textura franca es: 50% de
materiales sélidos y 50% de espacios libres (poros). Estos ultimos estan ocupados por
aire y agua, en una proporcién dependiente del grado de humedad. En condiciones
Optimas para el crecimiento de las plantas, los poros estan ocupados a partes iguales
por aire y agua. La materia organica (MO) constituye el 5% del volumen de la fase
sélida y esta constituida por organismos (10%), raices (10%) y humus (80%). A pesar
de que la materia organica constituye solo el 2-6% del peso de la fase sélida, tiene
gran influencia en las propiedades del suelo: 1) propiedades fisicas (formacién de
estructuras, retencion de agua, etc.); 2) propiedades quimicas (es la Unica fuente de N
y la principal fuente de S y P); 3) propiedades bioldgicas (es la principal fuente de
energia para los organismos del suelo responsables de la actividad bioquimica) (Brady
y Weil, 2002).

La fase sdlida organica esta formada por: tejidos animales y vegetales parcialmente
descompuestos, que estan sujetos a una continua descomposicion, y el humus, que
es el producto mas resistente de la descomposicion de los tejidos o de los compuestos
organicos sintetizados por los microorganismos. El humus tiene generalmente color
negro o marrén oscuro, naturaleza coloidal y una capacidad de retencién de agua y de
nutrientes mucho mayor que los componentes soélidos inorganicos del suelo. Su
presencia en el suelo aumenta, por tanto, la actividad quimica, bioquimica y biolégica
de los mismos (Brady y Weil 2002: Wild 1988).

La cantidad de materia organica viva existente en los suelos (incluidas las raices de la
plantas) es suficiente para ejercer una profunda influencia en los cambios fisicos y

guimicos que tienen lugar en el suelo.

Virtualmente, todas las reacciones naturales que ocurren en el suelo tienen una

naturaleza directa o indirectamente bioquimica. La sintesis de humus, es un proceso
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exclusivamente bioquimico que resulta de la actividad de los organismos del suelo
(Brady y Weil 2002; Wild 1988).

1.1.3. Propiedades del suelo:

La calidad del suelo es muy variada y responde de diferente manera dependiendo de
las actividades que se hayan realizado sobre él, incluyendo sus propiedades fisicas,

guimicas y biologicas (FAO, 2018).

Segun la (FAO, 2018) podemos definir la calidad del suelo como: “la capacidad del
suelo de funcionar, dentro de las fronteras del ecosistema y el uso de la tierra,
manteniendo la calidad ambiental y fomentando de plantas, los animales y el ser

humano”

La relacién entre los materiales sélidos, liquidos y gaseosos que contiene en mezcla el
suelo, determina la capacidad del crecimiento y disponibilidad de nutrientes para las
plantas. La cantidad existente de estos componentes determinan una serie de
propiedades fisicas del suelo: textura, estructura, conductividad hidraulica, porosidad,
capacidad de campo, profundidad efectiva, asi también propiedades quimicas: pH,
capacidad de intercambio catiénico, alcalinidad, salinidad, y bioldgicas: ciclo del

nitrégeno, ciclo del carbono.

= Textura: Estd determinada por la proporcién de particulas minerales de diverso
tamafo existentes en el suelo como la arena, limo y arcilla. La textura Influye en
la fertilidad del suelo, aireacion, retencion de agua y en el contenido de materia
organica (FAO, 2018).

= Estructura: Es la forma de como las particulas arena, limo y arcilla se unen para
formar agregados. Es un determinante directo de la aireacion, movilidad del agua,
conduccién térmica, crecimiento radicular y resistencia a la erosion. El agua es el
componente que afecta mayormente la estructura del suelo, debido a que esta
disuelve y precipita los minerales del mismo (FAO, 2018).

= Conductividad Hidréulica: Mide el movimiento que presenta el agua en el suelo
para un gradiente determinado. El agua fluye en el suelo debido a varios tipos de
fuerzas como la gravedad, ascenso capilar y osmosis (FAO, 2018).

= Porosidad: Es la relacion entre el volumen que ocupan los poros y el
volumen total, expresada en porcentaje. El espacio poroso hace referencia al
volumen de suelo disponible para el agua, nutrientes o aire, es decir, el espacio

gue no esta ocupado por soélidos. El volumen del suelo se compone por un 50%
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de materiales solidos (minerales y materia organica) y 50% de espacio poroso
(FAO, 2018).

= Capacidad de campo: Es la cantidad de agua capaz de retener el suelo luego de
lluvia o riego hasta ser saturado y después dejado drenar libremente por 48 horas
(FAO, 2018). El agua por la fuerza de gravedad se drena hacia el subsuelo, hasta
llegar a un punto (capacidad de campo) en que el drenaje es minimo tanto que el
contenido de agua en el suelo se estabiliza.

= Profundidad dutil: es aquella donde la raiz de la planta puede penetrar
facilmente, sin mayores obstaculos de tal forma que consiga el agua y los
nutrientes indispensables (Ibafiez, 2007).

= pH: Es un indicador de la acidez o alcalinidad que presenta un suelo. El valor del
pH en el suelo varia entre 3,5 (muy acido) y 9,5 (muy alcalino). Los suelos acidos
tienden a presentar cantidades altas y toxicas de aluminio y manganeso, mientras
gue los suelos alcalinos tienen un alto contenido de calcio y magnesio. Para los
cultivos agricolas el valor del pH ideal es de 6,5 ya que permite el desarrollo de la
mayoria de los cultivos y la asimilacién de la mayoria de los nutrientes (FAO,
2018).

= Capacidad de Intercambio Catidnico (CIC): Es la capacidad que tiene un suelo
para retener o intercambiar iones positivos (Ca?*, Mg?*, Na*, K*, NHs" etc.),
gracias a su contenido en arcillas y materia organica. Estos iones pueden ser
intercambiados por otros cationes o iones hidrégeno presentes en la solucién del
suelo y liberados por las raices. Un suelo con bajo CIC indica baja habilidad de
retener nutrientes, que es un suelo arenoso o pobre en materia organica. (FAO,
2018).

= Alcalinidad y salinidad: La salinidad del suelo se refiere a la cantidad de sales
en el suelo y puede ser estimada por la medicién de la conductividad eléctrica
(CE) de una solucién extraida del suelo. La sal es un compuesto quimico formado
por iones con carga negativa enlazados a iones con carga positiva. Cuando el
suelo presenta acumulaciones de calcio o magnesio se produce un fenémeno de
salinizacion, mientras que, si lo que se acumula en el suelo es el sodio se
produce una alcalinizaciéon (Arvensis Agro, 2014).

= Ciclo del Nitrégeno: Esta relacionado con la actividad de microorganismos, de
lombrices, nematodos, hongos, bacterias y artropodos que se encuentran en la
estructura del suelo. Los microorganismos descomponen la materia organica del
suelo liberando a su vez nutrientes para ser asimilados por las plantas (FAO,
2018).
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Las bacterias juegan un papel muy importante para el Ciclo del Nitrégeno
mediante varios procesos:
La mineralizaciébn se da cuando ciertas bacterias u hongos transforman el
nitrégeno inorganico proveniente de restos animales o vegetales a amoniaco y
este a su vez se transforma en amonio con ayuda de descomponedores o
bacterias.
La nitrificacion consta de tres etapas, en la primera las bacterias transforman el
nitrégeno de la atmosfera en amonio, por lo que puede ser asimilado por las
raices de las plantas. En la segunda el amonio es oxidado a forma nitrito (NO)" y
este a su vez en la tercera etapa se oxida a nitrato (NOz) (FAO, 2018).
La fijacion de nitr6geno se produce cuando bacterias de tipo Rhizobia,
Azobacter y Clostridium captan el nitrogeno atmosférico y lo depositan en su
cuerpo dejandolo disponible en el suelo cuando estos mueren (FAO, 2018).
La Desnitrificacion se produce cuando bacterias anaerdbicas como la
Achromobacter y Pseudomonas transforman los nitratos y nitritos que se
encuentran en el suelo en éxido de nitrégeno o nitrégeno molecular N,. Cuando
este proceso se produce en exceso se puede generar pérdidas totales de
nitrégeno disponible en el suelo afectando su fertilidad. (FAO, 2018).

= Ciclo del Carbono: Es designado como el proceso mas importante de la Tierra
ya que recicla y reutiliza el carbono (cuarto elemento mas abundante del planeta).
Los flujos del carbono y sus intercambios entre las distintas reservas del mundo
ocurren debido a diferentes procesos quimicos, fisicos, geolégicos o biolégicos
(FAO, 2018).
La mayor parte del carbono estd almacenado en la atmésfera y en los océanos en
forma de CO.. Las plantas absorben el CO; para utilizarlo en el proceso de
fotosintesis. A través de este proceso, los atomos de carbono forman parte de
moléculas de hidratos de carbono simples, que mas tarde pueden transformarse
en grasas, proteinas o hidratos de carbono méas complejos (Pellini, 2014).
La mayor parte de la materia organica proveniente de la descomposicién vegetal
se acumula en la superficie del suelo o en la zona radicular siendo consumida por
los microorganismos del suelo casi en su totalidad creando asi una reserva de
carbono con una rapida tasa de renovacion (FAO, 2018).
Los subproductos del consumo microbiano son emisiones de dioxido de carbono,
agua y una variedad de compuestos organicos llamado humus. El humus esta
compuesto por sustancias dificiles de degradar y por ello su descomposicion es
lenta. En la mayoria de los suelos, la descomposicion del humus rpida y lenta
lleva a un tiempo de residencia de alrededor de 20 a 30 afios. (FAO, 2018).
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Los &tomos de carbono viajan a lo largo de las cadenas alimentarias, yendo
desde las plantas por los herbivoros hasta los animales carnivoros. En los
animales, la digestion descompone las moléculas, y el carbono puede ser
eliminado en forma de CO, como subproducto de la respiracibn o combustion de

alimentos o junto con sus desechos, al cabo de pocas horas (Pellini, 2014).

1.2. Materia Organica:

La materia orgénica del suelo es el producto de la descomposicion quimica de
residuos organicos animales y vegetales asi como de microorganismos que estan en
diferentes etapas de descomposicion, y se acumulan en la superficie o en el perfil del
suelo. Ademads, incluye una fraccién viva, que participa en la descomposicion y

transformacion de los residuos orgénicos (Martinez, 2008).

En sentido amplio puede definirse a la Materia Organica del suelo (MO) como una
larga serie de compuestos carbonados en diferentes estados de degradacion y
sintesis, provenientes de restos vegetales y animales y de la propia biota que en ella
se desarrolla. En su concepcion mas restringida se asocia al término “humus”, donde
los componentes originales ya no pueden ser identificados debido a que han sufrido
una especial transformacioén “in situ”, fuertemente condicionada por la matriz del suelo.
(Carreira, 2011).

La materia organica viva comprende las raices, macro organismos Yy los
microorganismos. La materia organica muerta es clasificada en: a) fraccion liviana,
compuesta por residuos en descomposicién con un tamafio mayor a 250 um y con una
densidad menor a 1,6 — 2,0 g/cm?, y b) una fracciéon pesada producto de agregados
organo-minerales con densidades mayores. De esta forma, la materia organica de
los suelos es muy heterogénea y su permanencia en el suelo es muy variable, ya que

presenta tiempos de reciclaje que van desde horas hasta siglos (Zagal, et al., 2002).

La cantidad de materia organica del suelo depende de la vegetacion, el clima, la
textura del suelo, el drenaje del mismo y de su laboreo. Los suelos minerales con
mayor contenido de materia orgadnica son normalmente los suelos de praderas
virgenes. Los suelos de bosques y aquellos de climas célidos tienen una menor

cantidad de materia organica (Jaramillo, 2002).

Se acepta que hay una relacion general directa entre el contenido de materia organica
del suelo y la altitud: a mayor altitud mayor contenido de materia organica. Este

comportamiento esta relacionado con el hecho de que al aumentar la altitud se reduce
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la temperatura, lo que ocasiona una disminucién de descomposicién de aquella,

produciéndose su acumulacion (Jaramillo, 2002).

El porcentaje mas alto de materia organica, excluyendo las turbas, se presenta en
suelos de hierba, pajonales en climas humedos mientras que los porcentajes mas
bajos se encuentran en climas calidos con escasez de lluvias. La variacion en el
contenido de materia organica en el suelo es también muy considerable, apreciandose

una disminucion de esta desde la superficie hacia la profundidad.
1.2.1. Importancia de la Materia Orgénica en el Suelo:

El desarrollo de los cultivos se sustenta en la capacidad que tiene el suelo de
proporcionarle las cantidades necesarias de nutrientes para su correcto desarrollo. La
disponibilidad de dichos nutrientes depende de varios factores, siendo el contenido y
calidad de la materia organica presente uno de los mas determinantes (Jackson,
1958).

La materia organica desempefa muchas funciones importantes en los suelos, puesto
gue se origina de los residuos vegetales; contiene la mayoria de los nutrientes
necesarios para el crecimiento de las plantas; influye en la estructura de los suelos;
los organismos presentes en el suelo dependen de ella para su alimentacion vy
contribuyen al mismo tiempo proporcionando una condicion fisica deseable al
mezclar; crear tineles en su habitat y participar en la mineralizaciéon (Vulca et al.,
2006).

La materia organica del suelo es importante porque actla como almacén de nutrientes
tales como nitrogeno, fésforo, azufre, boro, zinc, etc. Incrementa la capacidad de
intercambio i6nico. Provee energia para actividad de microorganismos que
contribuyen a la mineralizacion. Incrementa la capacidad de retencién de agua.
Estabiliza la estructura del suelo y hasta la mejora. Reduce los efectos de
compactaciéon. Amortigua el suelo contra cambios rdpidos en acidez, alcalinidad y
salinidad (Monic, 2013).

1.2.2. Efecto de la Materia Organica sobre las propiedades fisicas del suelo:

Mejora la estructura del suelo, principalmente a través de la formacion de agregados
estables. Contribuye a reducir las pérdidas de suelo por erosion gracias a su
capacidad de cohesionar las arcillas (Jaramillo, 2001). Aumenta la porosidad del

suelo, mejorando su aireacién, penetracion y retencién de agua (Jackson, 1958).
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Disminuye la densidad aparente del suelo, por tener menor densidad que la fraccién
mineral, por ende, contribuye al aumento de la conductividad hidraulica del suelo
como consecuencia de los espacios vacios que se forman en la interface entre las

particulas organicas y minerales (Rosell, 1999).
1.2.3. Efecto de la Materia Organica sobre las propiedades quimicas del suelo:

En el proceso de descomposicion de la materia organica del suelo se liberan
nutrientes a través de las reacciones de intercambio. EI CO; liberado por los
microorganismos y la producciéon de ciertos acidos organicos aumenta la solubilidad

de ciertos minerales, principalmente K, Ca y Mg (Rojas & Sierra, 2005).

Mejora la disponibilidad de nitrégeno y micronutrientes para las plantas (Carreira,
2005).

Mejora la nutricibn fosférica de las plantas ya que favorece el desarrollo de
microorganismos fosfo solubilizadores que actian sobre los fosfatos insolubles en
el suelo (Rosell, 1999).

1.2.4. Efecto de la Materia Organica sobre las propiedades biol6gicas del

suelo:

La materia organica influye sobre la produccién de sustancias inhibidoras vy
activadoras del crecimiento, importantes para la vida microbiana del suelo, asi como la
participacién en procesos pedogenéticos debido a sus propiedades de peptizacion,

coagulacion, formacion de quelatos y otros. (Fassbender & Bornemisza, 1987).

Estimula el desarrollo y la actividad de los microorganismos del suelo ya que
constituye su principal fuente de energia y nutrientes por lo que puede proporcionar
actividad enziméatica y por tanto facilitar la hidrélisis de moléculas de cadena larga,
haciendo disponibles algunos nutrientes para las plantas. Ademas, juega un papel
importante en la absorcion de sustancias reguladoras del crecimiento y de los

plaguicidas aplicados al suelo (Jackson, 1958).

Puede limitar el desarrollo de microorganismos patégenos, directamente o

favoreciendo el desarrollo de antagonistas (Rosell, 1999).
1.2.5. Variabilidad del contenido de Materia Organica en el suelo:

Segun (Hernandez, 2013), el contenido de carbono organico del suelo depende de:
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= Clima: La materia organica disminuye mas rapido a mas alta temperatura, de tal
forma que, en los climas mas calurosos, los suelos suelen tener menos materia
organica que en los climas mas frios.

= Textura del suelo: En general, los suelos de textura fina tienen mas materia
organica que los de textura gruesay retienen mejor los nutrientes y el agua, por
lo que reunen buenas condiciones para el crecimiento vegetal. Los suelos de
textura gruesa se caracterizan por una mejor aireacion y la presencia de oxigeno
acelera la descomposicion de la materia organica.

= Hidrologia (drenaje): Cuanto mas humedo sea un suelo, menos oxigeno hay
para los procesos de descomposicion de la materia organica, que se acumula.

= Manejo de las tierras (laboreo): El laboreo aumenta el volumen de oxigeno en
el suelo e incrementa la temperatura media de éste, lo que estimula la
descomposicion de la materia organica. También se produce pérdida de materia
organica debido a la erosién, que reduce la capa superficial arable y el humus.
En general, los cultivos aportan menos materia organica al suelo que la
vegetacion nativa.

= Vegetacion: Las raices aportan mucha materia organica al suelo. Las plantas de
prados y pastizales tienen raices profundas que se descomponen dentro del
suelo. En los suelos forestales, en cambio, es la descomposicion de las hojas la
gue aporta al suelo la mayor parte de la materia organica. Los cultivos
producen mas biomasa aérea que las raices. La produccién de materia organica
en las tierras de labor depende del tipo de manejo de las tierras y, en particular,

de si se retiran o dejan los rastrojos.

1.2.6. Relacién Carbono - Materia Organica:

El carbono organico del suelo (COS) es el principal elemento que forma parte de la
materia organica, por esto es comun que ambos términos se confundan o se hable
indistintamente de uno u otro (Martinez, 2008). Al respecto cabe sefialar que los
métodos analiticos determinan carbono orgénico en porcentaje, (via humeda o seca) y
gue el porcentaje de la materia organica se estima a partir del porcentaje de carbono
organico multiplicAndolo por factores empiricos como el de Van Benmelen 1,724
(Jackson, 1964). El uso del factor se ha generalizado considerando que la materia
organica del suelo tiene un 58 % de carbono (Barreira, 1978). El factor de conversion
del porcentaje de carbono orgéanico a porcentaje de materia organica puede variar
entre 1,9 para suelos superficiales y 2,5 para muchos subsuelos (Broadbent, 1953).

Como existe una considerable variacion entre diferentes suelos y horizontes en el
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factor de conversion, es preferible informar el valor de COS sin transformar (Allison,
1965).

1.2.7. Métodos para determinar Materia Organica:

Hay al menos dos caminos posibles para evaluar el contenido de materia organica en
un suelo. En uno se obtiene por la disminucion de la masa de una muestra de suelo
seco al ser calcinado, la otra via es evaluando el contenido de C, por ser uno de los
elementos mayoritarios que la conforma. Sin embargo en ambos casos, y por diversos
motivos, resulta imposible arribar a un valor cierto del contenido real de la materia

organica en el suelo (Carreira, 2011).

El método de calcinacién o pérdida por ignicién cuantifica directamente el contenido
de materia organica y se basa en determinar la pérdida de peso de una muestra de
suelo al someterla a elevadas temperaturas. Los métodos que calcinan a altas
temperaturas sobreestiman su valor, dado que junto con la materia organica se
pierden otros compuestos inorganicos voléatiles, como las arcillas, el agua estructural
de los aluminosilicatos, el agua de cristalizaciéon de las sales (sulfatos, cloruros, etc.) o
porque se produzca la descomposicién de los carbonatos si estuvieran presentes

(Nelson y Sommers, 1996).

El método de oxidacion con peroxido de hidrégeno se recomienda para eliminar
materia organica de muestras de suelos sometidos a analisis de textura y que
presentan dificultades para dispersar debido a que tienen alto contenido de ella,
también es util si se quiere cuantificar el contenido de materia organica en un suelo en
gue el contenido de ella sea bajo (Cortiza, 2014). En éste andlisis se debe tener
mucha precaucién al adicionar el peréxido de hidrogeno dado que la reaccién puede
ser violenta y causar quemaduras al operario, de igual forma puede ocasionar pérdida

de material de la muestra, invalidando la determinacién (Cortiza, 2014).

La determinacion de la materia organica por via humeda es una aproximacion, ya que
se determina el contenido total de materia organica de manera muy aproximada a
partir del contenido en carbono orgénico, multiplicandolo por un factor de conversion.
Este tipo de método consiste en un oxido-reduccion de la materia organica. El método
mas empleado es con un exceso de solucion de dicromato de potasio en medio de
acido sulfurico concentrado segun el método de Walkley-Black. La oxidacién del
carbono es activada por el desprendimiento del calor que se produce al afiadir el &cido
sulfdrico concentrado sobre la solucion de dicromato de potasio. El exceso de

oxidante se determina titulando con una sal ferrosa (Sal de Mohr) que actia como
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reductor. En la reaccién se considera que el dicromato reducido es equivalente al
carbono orgénico existente en la muestra de suelo y el exceso de dicromato es
titulado con iones Fe?" obtenidos a partir de una soluciéon estandarizada de la sal
ferrosa (Eyherabide, 2014).

1.3. Fundamentos Generales del Analisis Volumétrico:

El andlisis volumétrico posee una enorme ventaja con respecto al andlisis
gravimétrico: su rapidez. La aceleracion de las determinaciones se consigue gracias a
gue en el analisis volumétrico, en lugar de pesar el producto de la reaccion, se mide el
volumen de reaccion de reactivo utilizado, cuya concentracién siempre se conoce
exactamente. De este modo, la determinacién cuantitativa de sustancias quimicas se
efectia por medio de la medicion precisa de los volumenes de las soluciones que

entran en reaccion. (Zumbado, 2004).

El procedimiento general y esencial empleado en los métodos volumétricos de andlisis
se denomina “valoracién”, y puede definirse como “el procedimiento operativo
consistente en hacer reaccionar la sustancia que se cuantifica (analito)
convenientemente disuelta en un disolvente adecuado, con una solucién de
concentracion exactamente conocida que se adiciona desde una bureta”. A la solucion
de concentracion exactamente conocida se le llama “patrén valorante” y a la solucion
del analito que se determina se le conoce como “sustancia a valorar” (Zumbado,
2004).

Segun (Zumbado, 2004), la reaccién entre ambas sustancias (valoracién) culmina
cuando se alcanza el punto estequiométrico o punto de equivalencia, es decir cuando
la cantidad de sustancias del equivalente del analito ha reaccionado completamente
con una idéntica cantidad de sustancia del equivalente del patron valorante

adicionado.

O sea, la valoracion se detiene cuando:

Nanalito = MpatréonValorante ec.1

Y de esta expresion se deriva la Ley de Richter o Ley fundamental de la volumetria.

[V * C]Solucién del Analito = [V * C]Patr()n Valorante ec.2

Conocido el volumen exacto de la soluciéon del analito tomado para el analisis y el
volumen consumido del patron valorante de concentracion exactamente conocida,

puede entonces calcularse facilmente la concentracion de la solucion del analito.
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_ [V * C]Patrén Valorante 3
Canalito = ec.

|4 Solucion del Analito

Donde:

n(x/z*) = moles de soluto
c(x/z*) = concentracion (mol/L)
V = Volumen (L)

La deteccién del punto final de la valoracion se realiza con ayuda de los indicadores,
los cuales son sustancias que producen un cambio fisico visible (variacién de color,
aparicion de un precipitado, etc.) en la solucién que se valora, indicando al analista
gue debe detener la adicion de la solucién patrén valorante dando por terminada la

valoracion.

Obviamente el cambio fisico producido por los indicadores debe tener lugar en las
cercanias del punto de equivalencia de la reaccion con vista a no afectar la exactitud y

precision del andlisis (Zumbado, 2004).

Se debe advertir que no siempre es posible realizar valoraciones con el empleo de
indicadores, aun cuando a nivel teérico se conozca que el cambio fisico ocurre muy
cerca del punto de equivalencia. Tales son los casos de valoraciones de soluciones
intensamente coloreadas o turbias, puesto que la observacion del cambio de
coloracién se hace dificil, y a veces imposible de percibir. En estos casos se debe
recurrir @ métodos instrumentales de valoracién en los cuales el punto final se
determina con la ayuda de instrumentos que proporcionaran una sefial analitica del

punto de equivalencia. (Zumbado, 2004).
1.3.1. Caracteristicas de una Reaccion Volumétrica:

Segun (Zumbado, 2004) las reacciones que se emplean en una valoracién volumétrica

deben cumplir las siguientes condiciones:

= Ser cuantitativa. El analito que se determina debe reaccionar cuantitativamente
con la solucién patron valorante, es decir la reaccién tiene que ser completa, lo
gue se traduce en una constante de equilibrio suficientemente elevada que
garantice el desplazamiento de la reaccion hacia la formacion de los productos.

= Ser rapida. La reaccién debe ocurrir a una velocidad suficientemente elevada
gque permita que la cantidad adicionada del patrén valorante reaccione

inmediatamente con el analito presente en la solucion a valorar. De lo contrario se
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acumulard una cierta cantidad de patrén valorante sin reaccionar lo que conduce
a una sobrevaloracion.

= Ser estequiométrica. Es indispensable que la solucién patrén del reactivo que
se agrega se consuma exclusivamente en la reacciébn con la sustancia que
determina. En otras palabras, durante la valoracibn no deben producirse
reacciones secundarias que afectan la estequiometria de la reaccion entre el
analito y el patron valorante e imposibilite el calculo preciso de los resultados del
andlisis.

= Detectar facilmente el punto de Equivalencia. Es imprescindible para la
aplicacion de los métodos volumétricos de andlisis, la existencia de un
procedimiento, método adecuado para detectar el punto final de la valoracion,
mediante un cambio fisico visible que tenga lugar lo mas cercanamente posible al

punto de equivalencia.

1.3.2. Clasificacion de los Métodos Volumétricos de Analisis:

Los métodos de analisis volumétrico se pueden clasificar en funciéon del tipo de
reaccion quimica que tiene lugar entre el patron valorante y el analito que se
cuantifica. Entonces, los métodos volumétricos se clasifican en 4 grupos de

reacciones (Zumbado, 2004).

1.3.2.1. Volumetria de Neutralizacién: Conocida también como volumetria
acido-base, comprende las determinaciones basadas en reacciones entre
acidos y bases, las cuales responden a la siguiente ecuaciéon quimica

general:
H*+ OH™ & H,0 ec.4

1.3.2.2. Volumetria de Precipitaciéon: La volumetria de precipitacion se basa en
reacciones donde ocurre la formacion de un precipitado escasamente
soluble. Los métodos mas usados son los argentométricos que emplean

una solucioén de nitrato de plata como patron valorante.

Ag+(ac) + Cl_(ac) SAgCl(s) ec.5

1.3.2.3. Volumetria de Oxidacidon-Reduccién: La volumetria de oxidacion-
reduccion se basa en reacciones donde ocurre una transferencia de
electrones de una sustancia a otra. La oxidacion de una especie va

siempre acompafiada de la reduccion de la otra, de ahi que estos
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procesos ocurran simultaneamente. La ecuacion general puede ser

representada de la siguiente forma:

Red; + Oxi, S Oxi, + Red, ec.6

1.3.2.4. Volumetria de Formaciéon de Complejos: Conocida también como
complejometria, se fundamenta en reacciones que dan lugar a la
formacion de un complejo estable (compuesto de coordinacién) entre un
atomo central (generalmente un metal) y una sustancia que posee pares
de electrones no compartidos denominada ligando. La reaccion general
puede escribirse:

M+ D SMD ec.7
Donde M es el metal, D es el ligando y MD es el complejo formado.

1.4. Validacién de Métodos Analiticos:

La validacién de un método analitico es un paso fundamental para asegurar que los
resultados entregados por dicho método son confiables (Duffau & Rojas, 2010).
Cuando se realiza la validacién de un método, lo que se busca es poder determinar
con fundamento estadistico que el método es adecuado para los fines previstos
(Duffau & Rojas, 2010).

En este sentido, es importante que para el proceso de validacibn se asigne a un
responsable de realizar dicha tarea. De manera que, la validacion se efectie en forma

metddica, ordenada, trazable y confiable (Duffau & Rojas, 2010).

En la practica, que un método analitico sea adecuado para un determinado propésito
se determina mediante estudios de validacion, y éstos proporcionan informacién sobre
el procedimiento completo y sobre la influencia de factores individuales, de tal forma
gue pueden ser aplicados ademas a la estimacion de la incertidumbre asociada con

los resultados de los métodos en uso. (Crubellati, 2009)

En general, segun (Duffau & Rojas, 2010), se establece que el laboratorio debe

validar:

= Métodos no normalizados: Corresponden a métodos desarrollados por el
laboratorio 0 métodos nuevos (ejemplo: publicado en revista cientifica), o bien, a
métodos que tradicionalmente se han utilizado en el laboratorio pero que no estan
normalizados.

= Método normalizado con una modificacion significativa.
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Segun la ISO 17025:2005, la validacion es la confirmacion a través del examen vy el
aporte de evidencia objetiva de que se cumplen los requisitos particulares para un uso
especifico previsto, el rango y la exactitud de los valores que se pueden obtener
empleando métodos validados (por ejemplo la incertidumbre de los resultados, el
limite de deteccién, cuantificacién, linealidad, intervalo de confianza, etc.), tal como
fueron determinados para el uso previsto, deben ser pertinentes a las necesidades de
los clientes.

1.5. Caracteristicas de Desempefio de un Método Analitico:

Para el célculo de todos estos pardmetros se utiliza ecuaciones de estadistica para un
conjunto de datos tales como media aritmética, desviacién estandar y deviacién

estandar relativa.

1.5.1. Media: En términos matematicos, es igual a la suma de todos los valores
dividida entre el niumero total de sumandos (Miller, 2010).
Z?=1 X

X =—- ec.8
n

1.5.2. Desviacion Estandar: Para una serie de mediciones del mesurando x; la
magnitud s caracteriza la dispersion de los resultados y se expresa segun la
ecuacion (Miller, 2010).

ec.9

1.5.3. Desviacion Estandar Relativa: La desviacion estandar relativa, es una
estimacién de la desviacion estandar de una muestra de resultados divididos

por la media de esa muestra (Miller, 2010).

RSD =CV = ec.10

s
X

Frecuentemente se le conoce como coeficiente de variacion (CV).

Habitualmente es expresada como un porcentaje segun (Miller, 2010).
S
%CV = 100*§ ec.11

1.5.4. Error Absoluto:
Es el valor de la diferencia entre el promedio de lo observado o medido (x) y el valor

verdadero de una magnitud (4). Tiene las mismas dimensiones que la magnitud
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medida y es conveniente expresarlo con las mismas unidades de ésta a través de la

siguiente ecuacion (Castafieda, 1996):
e=|x—yl ec.12

Exactitud o sesgo (€), también se puede expresar en forma de error relativo (er). Es
el cociente entre el error absoluto y el valor verdadero de la magnitud, éste se

calcula utilizando la siguiente ecuacion (Castafieda, 1996):

& = ec.13

&
1
1.5.5. Error Relativo Porcentual:

El error relativo porcentual (%er), es un indice del inverso de la exactitud de un
andlisis, siendo la incertidumbre relativa multiplicada por 100. En la préctica, el valor
accesible es la media aritmética de una serie de medidas. Se puede expresar el
porcentaje de error de la siguiente manera (Castafieda, 1996):

€ 7—
%e, = E* 100 0 %e, = | . a * 100 ec.14

1.5.6. Exactitud:

Es la concordancia existente entre un resultado proveniente de una medicién y un

valor de referencia aceptado (Eurachem, 1998).

La validacion busca cuantificar la exactitud de los resultados teniendo en cuenta
tanto los efectos sistematicos como los aleatorios que puedan afectarlos. La

exactitud tiene en cuenta dos componentes: veracidad y precision (Crubellati, 2009).
1.5.7. Veracidad:

Es la proximidad de concordancia entre el valor promedio obtenido de una serie

grande de resultados de prueba y un valor de referencia aceptado (Eurolab, 2016).
1.5.8. Precision:

Medida de cuan cerca o dispersos estan los resultados unos de otros, y se expresa
normalmente como la desviacion estandar o desviacién estandar relativa, ya que se
acepta la varianza como el mejor indicador de la dispersion: a menor varianza,
mayor precisién. Las medidas mas comunes de la precisién son repetibilidad y
reproducibilidad (Crubellati, 2009).
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1.5.9. Repetibilidad:

Condicion segun la cual los resultados independientes de una prueba se obtienen
con el mismo método, sobre la misma muestra, dentro del mismo laboratorio, por el
mismo analista, usando los mismos equipos y dentro de intervalos de tiempo cortos.
(Eurolab, 2016).

1.5.10. Reproducibilidad:

Condicion segun la cual los resultados de prueba se obtienen con el mismo
método, sobre objetos de prueba idénticos, en diferentes laboratorios, por diferentes

operadores, usando diferentes equipos. (Eurolab, 2016).
1.5.11. Limite de Deteccion:

Segun la AOAC (Asociacién Oficial de Quimicos Agricolas), el limite de deteccién es

el menor contenido que puede medirse con una certeza estadistica razonable.

El limite de deteccion, expresado como la concentracion c., o la cantidad q., se
deriva de la medida mas pequefia x., que puede detectarse con certeza razonable
por un procedimiento analitico dado. El valor de x. es dado por la ecuacion:

X, = xp; + ksp; ec.15

Donde xp es la media de las mediciones del blanco y sp la desviacion estandar de
las mediciones del blanco y k es un valor elegido de acuerdo al nivel de confianza
deseado (Eurachem, 1998).

1.5.12. Limite de Cuantificacion:

Segin NATA TECH, es la menor concentracibn de un analito que puede
determinarse con una precision y exactitud aceptables bajo condiciones establecidas

de la prueba.

Los limites de cuantificacion son caracteristicas de desempefio que marcan la
habilidad de un proceso de medicién quimica para cuantificar adecuadamente un

analito.

La habilidad para cuantificar se expresa generalmente en términos de la sefial o
valor (verdadero) del analito que producird estimaciones con una desviacion

estandar relativa (RSD) especificada, cominmente del 10%.
Asi:
LQ = KQO'Q ec.16
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Donde: Lg es el Limite de cuantificacion, og es la desviacion estandar en ese punto,
y ko es el multiplicador cuyo reciproco es igual a la RSD seleccionada y cuantificada.

El valor por omision de kq propuesto por La IUPAC es de 10 (Eurolab, 2016).
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CAPITULO 2
2.1. Etapas preliminares para la realizacion del método:

Para la validacién del método de Walkley Black se realizd la identificacion de los
requisitos expuestos en la norma NTE INEN-ISO/IEC 17025:2005.

Segun la Norma NTE INEN-ISO/IEC 17025:2005 en el inciso 5,1 (anexo 4) los
requisitos técnicos que se mencionan para determinar la exactitud y la confiabilidad de

los ensayos realizados por un laboratorio incluyen elementos provenientes de:

Los factores humanos: se debe asegurar la competencia del personal que realiza
tareas especificas, esté debe estar calificado sobre la base de una educacion,
formacion y experiencia apropiadas, asi como de habilidades demostradas, segun sea

requerido.

Las instalaciones y las condiciones ambientales: las instalaciones del laboratorio
para realizar los ensayos deben estar incluidas pero no limitadas a las fuentes de
energia, la iluminacién y las condiciones ambientales, que deben facilitar la ejecucién

correcta de los ensayos.

Los métodos de ensayo y de calibracion: el laboratorio debe aplicar métodos y

procedimientos apropiados para todos los ensayos dentro del alcance.

Validacion de los métodos: la validaciéon es la confirmacién a través del examen vy el
aporte de evidencia objetiva de que se cumplen los requisitos particulares para un uso
especifico previsto el rango y la exactitud de los valores que se pueden obtener
empleando métodos validados (por ejemplo la incertidumbre de los resultados, el
limite de deteccidn, cuantificacion, linealidad, intervalo de confianza, etc.), tal como
fueron determinados para el uso previsto, deben ser pertinentes a las necesidades de

los clientes.

Equipos: el laboratorio debe estar provisto con todos los equipos para la medicion

requeridos para la ejecucion correcta de los ensayos.

La trazabilidad de las mediciones: calibracion de equipos (balanzas, buretas

digitales, etc.), patrones o materiales de referencia.

El muestreo: procedimiento definido por el cual se toma una parte de una sustancia,

material o producto para proveer una muestra representativa del total para el ensayo.
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El manejo de los objetos a ensayar: el laboratorio debe tener procedimientos para
el transporte, recepcién, manejo, proteccién, almacenamiento, conservacion o la

disposicidn final de los objetos a ensayar.

Aseguramiento de la calidad de resultados: el laboratorio debe tener
procedimientos de control de la calidad para controlar la validez de los ensayos
ejecutados, los datos resultantes deben ser registrados en forma tal que se puedan
detectar las tendencias y cuando sea factible se deben aplicar técnicas estadisticas

para la revision de los resultados.

Informe de resultados: los resultados de cada ensayo o serie de ensayos efectuados
por el laboratorio, deben ser informados con exactitud y de forma clara y objetiva, de

acuerdo con las instrucciones especificas de los métodos de ensayo o de calibracion.
2.2. Eleccién del Método

El método de Walkley Black para analisis de materia organica en un suelo, es el
método mas difundido y usado en los laboratorios debido a su simplicidad y rapidez.
Esto se debe a que en el procedimiento del analisis no intervienen equipos complejos
0 reactivos costosos. Ademas puede adaptarse para la manipulacion de gran nidmero
de muestras (Eyherabide, 2014). Se utiliza material de vidrio comin de laboratorio y el
tiempo de determinacion es corto, de 1 a 4 h, en comparacién con el método
gravimétrico de calcinacion que varia de 2 a 24 h y la cantidad de muestras analizadas

estaria condicionado por el tamafio de la mufla.

Con respecto al método de Dumas en el que se emplea un analizador elemental
organico (Eyherabide, 2014), el laboratorio de suelos no dispone de este equipo
siendo un limitante al momento de utilizar esta metodologia. Por lo tanto, el método
electo para la validacion del andlisis de materia organica, es el método de Walkley
Black, ya que el laboratorio de suelos dispone de todos los materiales, equipos y

reactivos que este método requiere.
2.3. Descripcion del Método:

El método analitico planteado para la validacion, es el método de Walkley y Black, es
el mismo método adoptado por el Laboratorio de Suelos de la Facultad de Ciencias

Quimicas en la Universidad de Cuenca.

El método consiste en la oxidacién incompleta del carbono organico dado por la
reaccion de una cantidad conocida de Dicromato de Potasio que actia como oxidante

en medio de un exceso de Acido Sulflrico concentrado. El resultado de la mezcla
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sulfo-crémica proporciona una temperatura suficiente para alcanzar la oxidacién del
carbono organico presente en la muestra de suelo (Carreira, 2011). El exceso de
dicromato es luego valorado con una soluciébn de Sulfato Ferroso Amoénico
Hexahidratado (Garcia, 2003). En la reaccidn se considera que el dicromato reducido
es equivalente al carbono organico existente en la muestra. Para expresar el resultado
en porcentaje de materia organica se debe multiplicar el resultado obtenido por un
factor de correccién debido a la combustién incompleta del Carbono (Eyherabide,
2014)

2.3.1. Reacciones Involucradas:

(Carreira, 2011) indica en su estudio que, a pesar de que experimentalmente existe
una relacion proporcional entre la cantidad de CO; desprendido en la oxidacién por via
himeda y la cantidad de acido cromico reducido, las reacciones involucradas no estan
bien establecidas. Normalmente la representacién de la oxidacién del carbono
mediante una ecuacion redox considera al C de la materia organica en un estado de

oxidacion inicial igual a “cero”.
2C1,05 +3Co + 16H* — 4Cr3* + 3C0, + 8H,0 ec.17

También el H constitutivo de la MO puede reaccionar aumentando el consumo de
dicromato. Sin embargo este consumo disminuye notablemente en las cadenas

alifaticas de alto PM y en los compuestos ciclicos.
Cr,05 + 6H° + 8H* — 2Cr3* + 7H,0 ec.18

Por otra parte ocurre una reaccion de descomposicion de los radicales oxigenados
con desprendimiento de anhidrido carbénico, que se suma al generado en la oxidacion
del CO.

RCOOH = RH + CO, ec.19

Se sugiriere una compensacion de los efectos del H y O orgéanicos, por lo que se
asume que, cada atomo de carbono es oxidado desde un estado de oxidacion 0 a un
nivel +4, reflejando de esta manera todo el intercambio de electrones en la reaccion.
Por lo tanto, y a los fines practicos, el equivalente redox del C puede considerase igual

a 3 (Peso Atdmico del Carbono / 4).
2.3.2. Potencial Redox:

El potencial redox del sistema esta fuertemente asociado a la concentracién de H.SO4
y a la temperatura de reaccion. Sin embargo el nivel de oxidacion dependera no sélo

de la temperatura maxima alcanzada, sino también de la persistencia del calor
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generado. En la tasa de pérdida de calor juega un papel fundamental la arquitectura
del recipiente de reaccion, debido a la superficie expuesta para el intercambio de
calor, asociada a las caracteristicas del medio aislante que lo envuelve, el cual se
define basicamente por su coeficiente de conductividad térmica. La concentracion de
dicromato 1N asegura una intensidad oxidativa constante, siempre y cuando la

muestra no consuma mas del 80% del dicromato afadido (Carreira, 2011).
2.3.3. Interferencias Quimicas

Este tipo de método estd sujeto a interferencias provocadas por algunos
constituyentes del suelo siempre y cuando se encuentren en cantidades elevadas. La
presencia significativa de iones cloruros o iones ferrosos sobreestimarian el carbono
organico mientras que los nitratos provocarian el efecto inverso dando valores bajos

de carbono organico (Carreira, 2011).

La interferencia del cloruro es significativa sélo en suelos salinos, dado que consume
dicromato con una relacion estequiométrica de 4:1 (CI:C). Esta puede corregirse
mediante un lavado del suelo previo al analisis o incorporando Ag.SO4 en el acido
sulfrico en una concentracién cercana al 1% para provocar la precipitacion del Cl
como AgCl (Carreira, 2011).

En cuanto al nitrato la interferencia es significativa sélo con concentraciones que
exceden el 5 % del contenido de carbono. Y con respecto al ion ferroso, éste puede

eliminarse facilmente con el secado del suelo al aire (Carreira, 2011)
2.4. Toma de Muestra:

El muestreo se realiz6 en una parcela de la Granja Municipal en San Antonio, que se

encuentra en la provincia del Azuay, cantén Gualaceo Km 6 via a San Juan.

Fig 1. Granja Municipal Integral San Antonio.
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El muestreo se realizd segun el procedimiento descrito en la Norma Oficial Mexicana
NOM-021-RECNAT-2000 inciso 6, donde indica acerca de la evaluacion de la

conformidad para muestreo de suelos.

La parcela objeto de estudio no contenia cultivo alguno y segun informacion
proporcionada por el Ingeniero Agrénomo a cargo del lugar, el dltimo cultivo realizado

fue de alfalfa hace mas de un afo.

El area de la parcela es de 2387,13 m? y para la realizacién del muestreo fue dividida
en 20 puntos escogidos al azar en forma de zigzag, de manera que cubrio la totalidad
del area de la parcela y nos brindé una muestra representativa de las condiciones que

presentaba el terreno.

En cada punto elegido, se eliminé la cobertura vegetal, se limpié la superficie del suelo

descartando piedras, hojas o restos de césped.

Con una pala se realizé6 un corte en forma de “V” (Fig. 2), hasta unos 20 cm de
profundidad y 5cm de espesor, se recogio la parte central en la pala descartando los

bordes mediante un corte con cuchillo. Se colocé en un balde o bolsa grande.

Fig. 2. Corte con palaen V

Se junté el material de las submuestras, desmenuzando los terrones y eliminando
raicillas hasta un tamafio pequefio sobre una tina o plastico limpio y se mezclé tirando
de las esquinas opuestas, alternando las diagonales hasta obtener una muestra

homogénea.

Se procedio a realizar un cuarteo después del mezclado de las muestras, para esto se
formé una torta circular la que se dividié en cuatro partes iguales, de las cuales se
descartd dos cuartos opuestos y con los dos restantes se repitid el proceso de
mezclado indicado. Se repitid el proceso tantas veces como fue necesario hasta que

se obtuvo una muestra final con un peso de 1kg.

Para el estudio de este suelo se extrajeron 20 muestras de manera aleatoria en forma
de zigzag con una profundidad aproximada de 20 cm cada una. Las muestras fueron
recolectadas en un envase limpio para su posterior homogenizacion y etiquetado. La

muestra fue almacenada en una funda plastica ziploc con capacidad de 1kg.
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2.5. Secado y Tamizado:

Se realizé segun el procedimiento descrito en la Norma Oficial Mexicana NOM-021-

RECNAT-2000 inciso 7, Evaluacion de la conformidad en los analisis de suelos.

Durante el traslado es necesario evitar el efecto de factores exteriores asi como de
contaminantes por lo que no se recomienda el uso de materiales que puedan oxidarse
o de cintas adhesivas.

El secado se realiz6 con el proposito de facilitar el manejo de la muestra, mejorar la

homogenizacién y disminuir en lo posible los cambios quimicos indeseables.

El secado se realiz6 al ambiente extendiendo la muestra sobre una superficie que no

contamine (papel peridédico) formando una capa inferior a 2,5 cm.

Para tamizar se retiré las piedras, raicillas y material organico visible. La muestra seca
se paso por un tamiz ASTM N° 40 (abertura 0,425 mm) y recolectada nuevamente en
una funda plastica ziploc limpia y seca, se etiquetd la muestra quedando asi lista para

su posterior uso en el analisis.

2.6. Reactivos, Materiales y Equipos:

REACTIVOS

Dicromato de Potasio (K2Cr.07)
Acido Sulftrico concentrado (H2SO0.)
Acido Fosférico (HsPO,)
Sulfato Ferroso Amonico (Fe (NH4)2 (SOa)2 . 6H20)
Sulfato de Plata (Ag2S0O.)
Fluoruro de Sodio (NaF)
Di fenilamina (CeHs)zHN

MATERIALES

Balones de Aforo 1000 ml
Vasos de Precipitacion 250 y 500 ml
Varilla de Vidrio
Piseta Plastica
Botellas ambar de vidrio 1000 ml
Tamices ASTM N° 4, 8, 12, 20, 40
Erlenmeyer de 250 ml
Pipetas de 5y 10ml
Bureta
Probeta de Vidrio 50 ml
Gotero
Soporte Universal

Tabla I: Reactivos, Materiales y Equipos. Fuente: Elaboracion Propia
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EQUIPOS

Balanza Analitica
Agitador Magnético
Cronémetro Digital

Campana Extractora de Gases

Continuacién Tabla I: Reactivos, Materiales y Equipos.

2.7. Preparacion de Reactivos:

Los reactivos utilizados deben ser de grado analitico y el agua usada debe ser
destilada y desionizada (NTC 5403).

Solucién 1 N de Dicromato de Potasio: Disolver en agua destilada 49,04 g de

K2Cr,0O7y aforar en un matraz volumétrico a 1000 ml.

Acido Sulftrico concentrado (H2SO.) con una densidad de 1,84 g/ml. Adicionar 2.5
g de sulfato de plata por cada 100 ml de &cido sulftrico concentrado.

Acido fosférico (HsPO.) del 85%.

Solucion 0,5 N de Sulfato Ferroso Amonico: 196,1 g de Fe (NH4)2(S04)2.6H-0 se
disuelve en 800 ml de agua y 20 ml de H.SO, concentrado, aforar a 1000 ml.

Indicador Difenilamina: Disolver 0,5 g de (C¢Hs)2HN en 20 ml de agua y afiadir 100

ml de H.SO4 concentrado.
2.8. Procedimiento:

Para la determinacién de materia organica por el método de Walkley Black se sigue el

siguiente procedimiento descrito en la Norma Técnica Colombiana NTC 5403:

1. Pesar 0,100 a 1,000 g de muestra seca al aire y tamizada por malla de
abertura 0,5 mm en un matraz Erlenmeyer de 500 ml. Dependiendo del color
del suelo, mientras mas oscuro sea, se pesa menor cantidad y viceversa.

2. Con la ayuda de una pipeta y dentro de una campana extractora, adicionar 5
ml de la solucion de dicromato de potasio 1N.

3. Adicionar lentamente con una pipeta volumétrica 10 ml de &cido sulftrico
concentrado girando el matraz con cuidado de manera que la mezcla quede en
contacto con todo el suelo y evitando que se adhiera a las paredes.

4. Dejar reposar la mezcla por 30 minutos sobre una lamina de asbesto o madera
evitando superficies de acero, ceramica o metal.

5. Adadir 50 ml de agua destilada y desionizada.
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6. Afadir 5 ml de acido fosférico al 85%, 1 ml de NaF al 2,5% en peso y 3 gotas
de indicador Difenilamina.

7. Se realiza la titulacion gota a gota desde una bureta con la solucién de Sulfato
Ferroso Amonico 0,5 N agitando constantemente. Para obtener una mejor
homogenizacion se utiliza un agitador magnético.

8. Al inicio de la valoracién se tiene una mezcla de color pardo obscuro que
variara por distintas tonalidades de azul durante la valoracion hasta el punto
final cambiando a color verde esmeralda.

9. Anotar el volumen de sulfato ferroso amonico utilizado en la valoraciéon y
proceder a realizar los célculos.

10. Se debe realizar un blanco siguiendo el proceso antes descrito pero sin
muestra.

2.9. Flujograma del procedimiento del método de Walkley Black:

MUESTREO

SECAR
TAMIZAR
PESARO,5 g
ADICIONAR 5 ml K>Cr,0;
ADICIONAR 10 ml H;S04 conc.
ESPERAR 30 min

AGREGAR 50 ml H,0 dest.

AGREGAR 5 ml H3P0,4

AGREGAR 3 gotas Difenilamina

TITULAR con
Fe(SO4)2(NH4)26Hzo

CALCULAR %MO

RESULTADOS
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2.10. Objetivos para Validacién del Método:

Para establecer los objetivos en la presente investigacion se propuso los siguientes
parametros y criterios de aceptacion para métodos volumétricos (Tabla Il). Los valores
tomados estadn basados en el estudio realizado por (Ramos, 2015), asi como en la
publicacion realizada por (Ariolla, 2012) y en la guia de laboratorio para la validacion

de métodos y temas relacionados (Eurolab, 2016).

En cuanto a los limites de deteccién y cuantificacion no indican un valor maximo o
minimo de aceptacién, sino que, se establece de acuerdo a un valor maximo
aceptable para el parametro escogido, segun el tipo de andlisis y su propdsito
especifico, para el limite de cuantificacion se espera una variabilidad mayor, que para
el caso de la repetibilidad (Matallana, 2015).

Objetivo para

Parametro . ., Fuente
Validacién

Limite de deteccién 0.5% Matallana, 2015
Limite de cuantificacion 1,0% Matallana, 2015
Exactitud (% recuperacion) 85 - 105% Ariolla L., 2012
Error Relativo Porcentual < 26% Aleman |., 2016
Repetibilidad %CV < 10% Ramos C., 2015
Reproducibilidad %CV < 10% Ramos C., 2015

Tabla Il. Objetivos para validacién del método. Fuente: Elaboracion Propia.

2.11. Determinaciones:

Los resultados del volumen (ml) del sulfato ferroso aménico (Sal de Mohr) utilizados

en la titulacién se presentan en la Tabla lll.

Volumen (ml)
Sulfato Ferroso Amonico Hexahidratado

DIA 1 2 3 4 5 BLANCO
Blanco 10.10 10.10 10.10 10.10 10.10 10.15
sl 7.70 7.75 7.75 7.85 7.85 10.15
s2 7.75 7.80 7.75 7.80 7.70 10.30
s3 7.80 7.75 7.80 7.75 7.80 10.15
s4 7.75 7.75 7.85 7.80 7.75 10.15
s5 7.80 7.70 7.80 7.85 7.75 10.15
s6 7.80 7.75 7.75 7.80 7.75 10.20
s7 7.75 7.65 7.75 7.75 7.65 10.15
s8 7.70 7.70 7.80 7.70 7.80 10.10
s9 7.80 7.80 7.75 7.80 7.70 10.10
s10 7.75 7.85 7.80 7.80 7.90 10.15

Tabla Ill. Volumen gastado (ml) de Sulfato Ferroso Amadnico. Fuente: Elaboracién Propia.
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Se realizé 10 ensayos diarios en la misma muestra, dentro del mismo laboratorio, por
el mismo analista, utilizando las mismas soluciones y siguiendo el procedimiento
tanto de preparacién de reactivos como del andlisis de la muestra antes descrito para
asi obtener el volumen de sulfato ferroso aménico (Sal de Mohr) utilizados en mililitros
por la muestra y por el blanco. Una vez obtenido este volumen se procede a calcular
el porcentaje de materia organica contenida en la muestra de suelo. Este proceso se
realizé por 5 dias distintos, obteniendo un resultado de 50 andlisis diferentes que nos

permiten calcular repetibilidad y reproducibilidad respectivamente.

En la Tabla IV se expresan los resultados obtenidos del porcentaje de materia
organica, estos datos se utilizaron para realizar los calculos de los parametros de
control planteados para la validacion, como exactitud, limite de deteccién, limite de

cuantificacion, repetibilidad, reproducibilidad.

% Materia Organica Contenida en el Suelo

DIA 1 2 3 4 5 BLANCO
sl 1.596 1.563 1.562 1.497 1.496 0.00
s2 1.563 1.529 1.563 1.529 1.596 0.00
s3 1.530 1.563 1.529 1.563 1.529 -0.05
s4 1.563 1.562 1.496 1.529 1.563 0.00
s5 1.529 1.596 1.529 1.496 1.563 0.00
s6 1.529 1.562 1.562 1.529 1.563 -0.02
s7 1.562 1.629 1.563 1.563 1.629 0.00
s8 1.596 1.596 1.528 1.596 1.529 0.02
s9 1.530 1.529 1.563 1.529 1.596 0.02
s10 1.563 1.496 1.529 1.530 1.463 0.00

Tabla IV. Contenido en porcentaje de Materia Organica. Fuente: elaboracién propia.

El calculo del porcentaje de materia organica en la muestra de suelo se realizé segln
la ecuacion tomada de la Norma Oficial Mexicana NOM-021-RECNAT-2000.

%MO = %CO * 1.724 ec.20
(B—M)=*N x0.39
%CO0 = P ec.21

Donde:
B = Volumen de sulfato ferroso amonico gastado en la valoracion del blanco.
M = Volumen de sulfato ferroso aménico gastado en la valoraciéon de la Muestra.

N = Normalidad del sulfato ferroso. Valorar la solucion por separado al momento de

analizar la muestra. (N = ml de K,Cr,0, usados / B)
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0.39 = resulta de multiplicar 2 4 # * 100

4000

12 .- . 1 ..
Donde 2000 €S el mili equivalente del carbono, > esun factor de correccion ya que se

supone que el método oxida solo el 77% de Carbono y se multiplica por 100 para
llevar el resultado a porcentaje. En la mayoria de los laboratorios se sigue usando el
factor de Van Benmelen de 1.724 para estimar la materia organica a partir del
Carbono orgéanico, el cual resulta de la suposicién de que la Materia Orgénica contiene

un 58% de Carbono.
2.11.1. Calculo de la Exactitud:

En la Tabla V se presenta el valor verdadero y el valor experimental obtenido en la
ejecucion de los ensayos del método. El calculo de la exactitud para el método de
Walkley Black, se realiz6 a través de la determinacion del porcentaje de recuperacion,
para lo cual usamos el resultado del porcentaje de materia organica obtenido del
andlisis de la muestra enviada a un laboratorio acreditado en el método de
determinacién de materia organica por Walkley Black (valor verdadero) y el valor
promedio del porcentaje de materia orgéanica entre todos los resultados obtenidos en

el laboratorio 10 andlisis al dia, por 5 dias distintos (valor experimental).

PARAMETRO RESULTADO
Valor verdadero 1.77
Valor experimental 1.55

Tabla V. Resultado valor verdadero y valor experimental. Fuente: Elaboracién propia.

El célculo se realizé segun la siguiente ecuacion (Ramos, 2015):

Valorex erimental
L4 ¥ 100

% recuperacion =
Valorverdadero

5
% recuperacion = 177" 100

% recuperacion = 87.57%

El valor del porcentaje de materia organica aceptado como valor verdadero proviene
del resultado enviado por la Corporacién de Laboratorios Ambientales del Ecuador.
Corplabec S.A. ubicado en Rigoberto Heredia Oe 6-141 y Huachi. Quito Ecuador.
(Anexo 1).
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2.11.2. Calculo del Limite de Deteccion:

Es la minima cantidad que se puede detectar en las muestras analizadas. El célculo
se realiz6 en base a 10 blancos realizados en el laboratorio, por el mismo analista en
un mismo dia, para ello se procede a calcular la media (ec. 8) y la desviacion estandar

(ec. 9) de estos datos, los resultados obtenidos se pueden apreciar en la tabla VI.

Y %MO de 10 blancos
10

X =

s = \/Z(%Moblanco - O/OIVIOblanco)2

10
CALCULO RESULTADO
Media 0.00
Desviacion Estandar 0.0189

Tabla VI. Resultado Media y Desviacion estandar para Blancos. Fuente Elaboracion Propia

Luego de obtener la media y la desviacion estandar del %MO para los 10 blancos
realizados, se calcula el limite de deteccién para el método usado empleando la ec. 15

y con un valor de k = 3 segun (Eurolab, 2016).
x;, = 0.00 +3%0.0189
x; = 0.0567
2.11.3. Célculo del Limite de Cuantificacion:

Es la minima cantidad que se puede cuantificar en las muestras analizadas
presentando una precision y exactitud aceptables en el resultado. El calculo se realizé
en base a 10 blancos analizados. Se utilizé el calculo antes obtenido de la media y la
desviacion estandar del porcentaje de materia organica para los blancos (Tabla VI),

asi como la ecuacion para el limite de cuantificacion (ec. 16).
Lo = Kqoq
Lo =10%0.0189
Ly, =0.189
2.11.4. Célculo de Repetibilidad:
En la tabla VIl se expresa el resultado de la repetibilidad presentada en el método. La

repetibilidad hace referencia a los resultados obtenidos en el laboratorio usando el
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mismo método, en el mismo dia, realizado por el mismo analista, usando los mismos

equipos, reactivos y mismos materiales.

Para realizar el calculo de repetibilidad se obtiene la media y la desviacion estandar de
los 10 resultados de cada dia, columnas (Tabla V), luego con estos resultados se
obtiene el coeficiente de variacion por dia, finalmente el promedio del coeficiente de

variacién para darnos el valor de la repetibilidad del método.

PARAMETRO | pjp 4 DIA 2 DIA 3 DIA 4 DIA S

x 15560  1.5627 15424 15361 15527

S 0.0262  0.0385  0.0233  0.0307  0.0497

%CV 16824 24667 15129 19961  3.2010
Repetibilidad 2172

Tabla VII. Resultado de la Repetibilidad. Fuente: Elaboracion propia.

2.11.5. Calculo de Reproducibilidad:

La tabla VIII presenta el resultado de la Reproducibilidad que presenta el método.
Para la obtencién del resultado se calculé la media y desviacion estandar de un
conjunto de datos en filas (Tabla 1V) en 5 dias diferentes tomandolos en orden de
cada corrida, 10 por dia.

Obtenidos estos valores se calculd el coeficiente de variacién para cada grupo de
resultados y finalmente obtenemos un promedio del coeficiente de variacion,

dandonos el valor de reproducibilidad que el método presenta.

x S %CV

s1 1.5428 0.0444 2.879
s2 1.5560 0.0280 1.800
s3 1.5427 0.0185 1.199
s4 1.5426 0.0295 1.913
s5 1.5426 0.0382 2.479
s6 1.5492 0.0180 1.165
s7 1.5893 0.0367 2.310
s8 1.5689 0.0372 2.368
s9 1.5494 0.0298 1.922
s10 1.5163 0.0379 2.501
Reproducibilidad 2.054

Tabla VIII. Resultado de la Reproducibilidad. Fuente: Elaboracion propia.
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2.11.6. Calculo de la Linealidad:

El calculo de la linealidad en esta metodologia no aplica, debido a que el método no
tiene la capacidad de obtener resultados analiticos proporcionales a la concentraciéon

del analito.
2.11.7. Calculo del Error Relativo Porcentual:

De la ec. 14 y la tabla V se obtiene el resultado del error relativo porcentual siendo

este valor, menor al objetivo de la validacion planteado.

11.55 — 1.77|
%

Ner =77

100 %e, = 12.43

46
Cristian Andrés Guaman Arpi



UNIVERSIDAD DE CUENCA

CAPITULO 3
3.1. RESULTADOS Y DISCUSION
Los resultados obtenidos de la validacion del método se detallan en la Tabla XI.
3.1.1. Limite de Deteccién y Cuantificacién:

El limite de detecciéon y limite de cuantificacion se refieren a la concentracion o

cantidad mas pequefia que puede determinarse estadisticamente.

En el caso de esta investigacion para el calculo del limite de deteccién se realizd el

analisis de 10 blancos, usando un valor de k = 3, dando un resultado de 0,0567.

Para realizar el calculo del limite de cuantificacion se analizé 10 blancos con un valor
de k = 10 dando como resultado 0,189.

El valor del limite de deteccion es menor a 0,5%, y el de cuantificacion es menor a 1%,
en este caso los dos valores cumplen con los criterios fijados como objetivos de esta

validacion.

Los resultados obtenidos para ambos limites fueron valores bajos, lo que significa que
el método utilizado para la determinacion de materia organica es bastante sensible
permitiéndonos cuantificar suelos que contengan un porcentaje de materia organica

mayor al 1%.
3.1.2. Exactitud

Para determinar la exactitud del método se tomé el resultado del porcentaje de
materia organica proveniente de Corplabec S.A. laboratorio acreditado (anexo 1) en el
método de Walkley Black de analisis de suelo, valor tomado como valor real o
verdadero, y en el promedio de los 50 analisis realizados en el laboratorio 10 veces
por dia durante 5 dias, valor medido o experimental. Con estos dos valores obtuvimos

el porcentaje de recuperacion siendo el resultado igual a 87,57%.

El porcentaje de recuperacion obtenido esta dentro del rango de criterio establecido en
el objetivo para la aceptacion de la validacion que va del 85% al 105% segun la

bibliografia.
3.1.3. Precision:

El célculo de la precisién se determind a través del valor F (Fisher), el mismo que fue
obtenido mediante la determinacion experimental, donde se comparé el valor F

tabulado para un nivel de confianza del 95%. El analisis de la varianza (ANOVA),
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realizado en este trabajo, permitié determinar si las medias presentan o no diferencias

significativas, para lo cual se plantearon las siguientes hipétesis:

Hipotesis nula (Ho): Todas las medias son iguales. Se consideré como factor el
tiempo y como nivel los 5 dias.
Hipotesis alternativa (Hi): Al menos una media es diferente.

Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
DIA1 10 15.5596718 1.55596 0.0006853
DIA 2 10 15.6265506 1.56265 0.0014859
DIA3 10 15.4242664 1.54242 0.0005445
DIA4 10 15.3608595 1.53608 0.0009401
DIAS 10 15.5270858 1.55270 0.0024703

Tabla IX. Andlisis ANOVA. Fuente: Elaboracion propia.

Origen de las
variaciones
Entre Grupos 0.92647 0.457068 2.57873

Feaiculada Probabilidad Ftabulado

Tabla X. Resultados andlisis ANOVA. Fuente: Elaboracion propia.

El valor de F calculado 0,92647 es menor al valor de F tabulado 2,57873 (El valor de F
critico esta en funcion del grado de significancia a=0,05 considerando los grados de
libertad entre grupos) lo cual indica que no existen diferencias significativas en las

medias de la muestra analizada.

El resultado de la probabilidad en la prueba de ANOVA, Tabla X, que indica aquel
valor de a a partir del cual el ANOVA no detectaria ninguna diferencia significativa,
nos da un valor mayor a 0,05 probabilidad = 0,457068 (a menor valor de probabilidad,
mayor seguridad de que existen diferencias significativas) lo que nos indica que no
existen variaciones significativas dentro del promedio de los 10 ensayos realizados en
los 5 dias de trabajo aceptando la hip6tesis nula (Ho) en la que las medias muestrales

son iguales.

Con respecto al porcentaje del coeficiente de variacion de la repetibilidad se obtiene
un valor de 2.172 que es menor al objetivo propuesto en los criterios de aceptacion del
método. De igual manera el porcentaje del coeficiente de variacion de la

reproducibilidad es menor al objetivo propuesto dandonos un valor de 2.054.

En la tabla XI se observan los resultados obtenidos durante el desarrollo del método

frente a los objetivos propuestos en la validacién de la metodologia.
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Pardmetro Resultgdo Obje.tivo .para
Obtenido Validacion
Limite de deteccidn 0.0567 0.5
Limite de cuantificacion 0.1890 1,0
Exactitud (% recuperacion) 87.57 % 85 - 105%
Error Relativo Porcentual 12.43% < 26%
Repetibilidad 2172 % %CV < 10%
Reproducibilidad 2.054 % %CV < 10%

Tabla XI. Comparacion de Objetivos con Resultados Obtenidos. Fuente: Elaboracion propia

3.1.4. Clasificacion del suelo:

Segun la clasificacion realizada por (Rivadeneira, 2011) para suelos de la Sierra
Ecuatoriana en la tabla Xll, podemos clasificar al suelo de donde se obtuvo la muestra
para nuestro analisis, como un suelo con un contenido de materia organica bajo, dado
gue el promedio del porcentaje de materia organica de los 50 ensayos realizados es
1.55 %. Este valor estd en un porcentaje menor a 2 %.

RANGO DESCRIPCION
<1 Muy bajo
1-2 Bajo
>2-<4 Medio
4-10 Alto
> 10 Muy alto

Tabla XII. Clasificacion del suelo segun el contenido de materia organica.

Fuente: Rivadeneira, 2011.
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CAPITULO 4
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES:
4.1. Conclusiones:

El porcentaje de recuperacion que determina la exactitud del método es del 87,57 %,
gue esta dentro del rango que va del 85% al 105%, por lo que cumple con el objetivo

del criterio de aceptacion planteado para la validacién del método.

El valor del limite de deteccién 0,0567 % y el de cuantificacion 0,189 % ademas de ser
valores bajos, cumplen con el objetivo de los criterios de aceptaciéon de la validacion.
Esto nos indica que el método es bastante sensible, permitiéndonos cuantificar suelos

con un contenido de materia organica mayores al 1 %.

El calculo del porcentaje del coeficiente de variacién para la repetibilidad es de 2.172
% y de reproducibilidad de 2.054 % en los dos casos cumplen con el objetivo de los

criterios de aceptacion propuestos para la validacion.

Al obtener un valor de F calculado menor al valor de F tabulado en el andlisis de la
varianza ANOVA, nos permite aceptar la hipétesis nula en la que nos indica que no

existen variaciones significativas en las medias de la muestra analizada.
En consecuencia, el método es validado con éxito.

Se realiz6 un procedimiento especifico de ensayo detallado en el ANEXO IIl. El cual
permitira el correcto manejo y desarrollo del método dentro del Laboratorio de Suelos

de la Universidad de Cuenca.
4.2. Recomendaciones:

Dado que el Sulfato Ferroso Amoénico hexahidratado (Sal de Mohr) reduce
notablemente su potencial reductor en presencia del oxigeno atmosférico, es

imprescindible valorar la solucion inmediatamente antes de su uso.

La oxidacién que se produce en este analisis es violenta y desprende grandes
cantidades de vapores, por lo que se recomienda realizar el ensayo bajo una campana
extractora de gases y con proteccién adecuada. Se recomienda el uso de mandil de
laboratorio, guantes de nitrilo para la manipulacion de los reactivos asi como gafas

protectoras y mascarilla.

La concentracion del H.SO4 no debe ser menor del 96 % p/p ya que dentro del rango

del 90 al 99% existe un incremento casi lineal de recuperacion del carbono organico
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del 1% por cada porcentaje de incremento en la concentracion del acido (Carreira,
2011).

La coloracion de la solucién antes de iniciar la valoracion suele ser parda oscura,
aunque en suelos con contenidos altos de materia organica suele presentar con tonos
verdosos. Se recomienda en este caso reducir el peso de la muestra a la mitad (NOM-
0021-RECNAT-2000).

Se recomienda guardar las soluciones de sulfato ferroso amoniacal y la de dicromato
de potasio en un frasco de vidrio color ambar manteniéndolas en un ambiente fresco y
al resguardo de la luz directa. En estas condiciones las soluciones pueden ser usadas

hasta un mes luego de ser preparadas.

El porcentaje de materia organica en la muestra de suelo con el pasar del tiempo
disminuye lentamente por lo que se recomienda hacer los andlisis a la brevedad

posible luego de recolectada la muestra.

Realizar un andlisis de incertidumbre de las fuentes que influyen en el método tales

como materiales, reactivos, analista, medio ambiente, etc.
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Anexo |: Andlisis de Suelo

ALS Ecuador

Rigoberto Heredia Oe5-157 y Huachi
Quito, Ecuador

T: +59 3 2341 4080

ALS

PROTOCOLO: 143457/2018-1.0 s
Revisién: 11
SISTEMA INTEGRADO DE GESTION Pégina 1 de 2
NOMBRE DELCLIENTE:  SENOR CRISTIAN GUAMAN
DIRIGIDO EN ATENCION A: SENOR CRISTIAN GUAMAN
'NOMBRE DEL PROYECTO:  MONITOREO DE SUELO
DIRECCION DEL PROYECTO: GRANJA MUNICIPAL SAN ANTONIO / GUALACEO / AZUAY
'MUESTREO REALIZADO POR: EL CLIENTE
PROCEDIMIENTO MUESTREO:  NO REPORTADO POR EL CLIENTE
MARZO, 29 DEL 2018 / 10:25 / N° CADENA DE CUSTODIA; 0020019
) : CORPLABEC S.A. / QUITO - RIGOBERTO HEREDIA OE6-157 Y HUACHI
FECHADEANALISIS:  MARZO 29 AL 09 DE ABRIL DEL 2018
FECHA DE EMISION DE INFORME: 09 DE ABRIL DEL 2018
INFORMACION DE LA MUESTRA
MATRIZ SUELO
5
CODIGO DE FECHA DE HORaDE | COCRDENADAS -
No reportado | No reportado por el i
15851 s Suelo 2211212017 por el cliente cliente Ninguna Observacién

REFERENCIAS Y OBSERVACIONES

Laboratorio de Ensayo ALS acreditado por el SAE con Acreditacion N° OAE LE 2C 05-005.
Los ensayos marcados con (*) no estan incluidos en el alcance de acreditacién del SAE.
SM - Standard Methods.

EPA - Environmental Protection Agency.

Los resultados solo se refieren a las muestras analizadas. ALS declina toda responsabilidad por el uso de los resultados aqul presentados.

por ALS; éstas no inciden en los resultados que se describen en el presente informe”.

“Si las condiciones de muestreo fueron segun los it Co

Este informe no podrd ser i sin la izacion escrita de ALS.
Sin Ia firma del Responsable Técnico y el sello de ALS, este informe no es vilido.

Msc. Quim. Silvia Escooar
Coordinadora Informes ALS

Right Solutions * Right Partner www.alsglobal.com
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ALS Ecuador

Rigoberto Heredia 0e6-157 y Huachi

Quito, Ecuador
T: +59 3 2341 4080

PROTOCOLO: 143457/2018-1.0 Ry 40
Revisién: 11
SISTEMA INTEGRADO DE GESTION Pagina 2 de 2
RESULTADOS OBTENIDOS
METODO 15083 INCERTIDUMBRE
PARAMETROS ANALIZADOS | METODOLOGIA DE REFERENCIA| | Hois & | UNIDAD “ e
MATERIA ORGANICA(") P"m{::;’x;ﬁ::";:c?:‘g‘ . PA -35.00 % 177 £005%

Right Solutions « Right Partner

Cristian Andrés Guaman Arpi
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Anexo ll: Fotos

Muestreo.

o

3. Corte de suelo en V.
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Preparacién de Muestra y Reactivos.

4. Mallas usadas para tamizaje 5. Balanza Analitica (Precisién 0,0000)
ASTM N° 4, 8,12, 20, 40

6. Preparacion de K2Cr207 1N. 7. Preparacion Sulfato Ferroso Amonico
0,5N.
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Procedimiento.

1. Pesaje de muestra. 2. Adicién de K2Cr207.

3. Adicion de H2SOa. 4. Adicién de Agua Destilada.

5. Muestras para titulacion.
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Titulacion.

6. Adicion de HsPOa.

8. Titulacién con Sal de Mohr. 9. Coloracion inicial y final en el andlisis.

10. Coloraciones obtenidas durante titulacion.
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NERSOAD CE DEN

Anexo lll: Documento de Acreditacion de la Corporacién de Laboratorios Ambientales

del Ecuador. Corplabec S.A.

Servicio de

Acreditacion

SERVICIO DE ACREDITACION
ECUATORIANO - SAE

v

Ecuatoriano

ALCANCE DE ACREDITACION

Corporacion de Laboratorios Ambientales

del Ecuador. Corplabec S.A.
Rigoberto Heredia Oa 6-1471 y Huachi

» Teldfono: 259 9280 » E-mal: Miguel Malizaflalsglobal com

Certificado de Acreditacion N*:

Responsable(s) Técnico(s):

Quito - Ecuador

Actualizacion N* 14

Resolucidn N*:
Vigencia a partir de:  2018-11-30
Acreditacién Inicial: 2005-12-19

Sector
Ensayos

OAE LE 2C 05-005

SAE-ACR-0071-2016

Quim. Miguel Elias Maliza Verdesoto

Esta acreditado por el Servicio de Acreditacion Ecuatoriano (SAE) de acuerdo con los
requerimientos establecidos en la Morma MNTE INEN ISOMIEC 170252006 “Requisitos

generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y de calibracion”, los Criterios
Generales de Acreditacion para laboratorios de ensayo vy calibracion (CR GAO01), Guias y
Politicas del SAE en su edicion vigente, para las siguientes actividades:

CATEGORIA: 0. Ensayos en el laboratorio permanente
CAMPO DE ENSAYO: Ensayos Fisico — guimicos en aguas

PRODUCTO O MATERIAL A
ENSAYAR

ENSAYO, TECNICA Y RANGOS

METODO DE ENSAYO

Aguas naturales
Aguas residuales
Aguas de consumo
Lixiviados

Nitritos,
Especirofotometria
Lv-vis,

(0,01 a0,11) mgl

PA-13.00

Método de referencia:

Standard Methods, Ed_22. 2012
4500M02-B

Cloro libre, Espectrofotometria
UV-\is,

(0,05 a 16,00) mg

PA02.00

Métodos de referencia:
Standard Methods, Ed_22.2 012
4500-Cl Ay 4500-C1 G

Fosfalos, Espectrofotometria UV-
Wis,

(1,23 a 196,30) mg/l

PA-49.00

Método de Referancia:

Standard Methods, Ed.22. 2012 4500
-~PBy4500-PC.

Fésforo, Especirofotometria
Lv-is,

{1 a 160) mg/l

PA-49.00

Método de Referancia:

Standard Methods, Ed.22. 2012 4500
-PByd4500-PC.

Color, Espectrofotometria UV«
Wis,

(5,51 a 153) magll

PA-T5.00

Método de Referencia:
Standard Methods, Ed.22. 2012,
2120C.

Aceiles y grasas, Gravimetria,

(20 a 1 000) mgi

PA-43.00

Método de Referencia:
Standard Methods, Ed_22. 2012
55208

L & versidn aprobads y mas reciente de esfe documento pusde ser evisada
en el web www.acreditacion.gob.ec

F PAD1 01 RO2
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PRODUCTO O MATERIAL A
ENSAYAR

ENSAYO, TECNICA Y RANGOS

METODO DE ENSAYO

Aguas naturales
Aguas residuales
Aguas de consumo
Lixiviados

Metales, Espectrofotometria de
Absorcidn Atdmica de Liama,

Zine (Zn),
(0.05a 2,5) mg/L

PA-19.00

Método de referencia

EFA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, Ed.22. 2012
3M11B

Baria (Ba),

(0.5 a 10) mgll

PA-22.00

Método de referencia

EFA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, E4.22. 2012
31D

Hierra (Fa),

(0,2 a 2,5) mgil

PA-20.00

Método de referencia

EPA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, Ed.22. 2012
3111B

Cobalto (Co),
(0.1 a1,0)mgl

PA-24.00

Métodos de Referencia

EFA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, Ed .22, 2012
311-B

Cobre (Cu),

(0.1 a2 5) mgh

PA-25.00

Métodos de Referencia

EPA 30104, Rev. 01, 1992
Standard Methods, E4.22. 2012
EARRE:

Alurminio (Al),

(0,25 a 5,0) mg/l

PA-ZT7.00

Métodos de Referencia

EPA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, Ed.22. 2012
311D

Vanadio (V),

{0,5a 15) mafl

PA-21.00

Métodos de referencia:
Standard Methods, Ed.22. 2012
311D

Cadmio (Cd)
{0.02.a 1,0) mgll

PA-O7.00

Método de Referencia:

EPA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, Ed. 22, 2012
MM B

Plomao (Pb)
(0.1a25) mgi

PA-08.00

Método de Referencia:

EFA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, Ed. 22, 2012
HMMB

Miguel {Mi)
{0,05a 2,5) mg/l

PA-0B.00

Método de Referencia:

EPA 30104, Rev. 01, 1992
Standard Methods, Ed. 22, 2012
1B

Cromo Tatal (Cr)
(0.05a 5,0) mgll

FA-18.00

Método de Referencia:

EFA 30104, Rev. 01, 1982
Standard Methods, Ed. 22, 2012
3B

La versidn aprobada ¥ mas reciente de esle documento pusde ser revisada
en la paging web www.acrediacion.gob.ec

F PA D1 01 RD2
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Mercurio, Especirofotomelria de
Absorcidn. Vapor frio.

(2.a14) ugh

PaA-57.00

Método de Referencia
Standard Mathods, Ed. 22 2012
31128

Sdlidos sedimentables,

Pa-46.00

Volumetria, Método de Referencla
Standard Methods, Ed.22. 2012

(0.5 a 51,6) mlA 2540 Ay 2540 F

Demanda bioguimica de oxigeno PA-45.00

{DBOs), Winkber, Electrometria,

Método de Referencia:
Standard Methods, Ed. 22. 2012

(4,75 a 15 000) mgl 52108

Mitratos, Espectrofotometria LV- PA-45.00

is, Método de Referencia:
Standard Methods, Ed. 22. 2012

{1 a 200) mgl 4500-NO5 E

Hidrocarburos Totales de petrdlec
{TPHs).Cromatografia de Gases,

(0,15 a 40) mg/!

PA-10.00
Método de Referencia
THRCC Method 1005
Rev. 03, junio 2001

Aguas naturales
Aguas residuales

Demanda Quimica de Oxigena,
Rango Bajo

Reflujs Carrado,
Espectrofotometria UV-VIS,
{10 a 300) mgdl

PA-01.00

Métodode Referencia:
Standard Mathods, Ed. 22 2012
5220-D

Aguas de consumo
Lixiviados

Demanda Quimica de Oxigeno
(D320, Rango Alto, Reflujo
cemrado, Espectrofotometria UWV-

PA-32.00
Método de Referencia:
Standard Methods, Ed. 22. 2012

is, 5220 Ay 5220-D
{150 = 75 000) magd
pH. Electrometria, PA-05.00

{4 a10) unidades de pH

Método de referencia:
Standard Mathods, Ed. 22. 2012
4500-H+ A vy 4500 H+ B

Conductividad, Electrometria,

{20 a 13 000) pSlem

PA-0E.00

Método de referencia:

Standard Mathods, Ed. 22, 2012
2510 Ay 2510 B.

Crama VI
Espectrofotometria LV-VIS,

(0,052 1) mgh

PA-11.00

Método de referencia

Standard Methods, Ed. 22. 2012
A500-Cr A y 3500-Cri

Sdlidos Totales, Gravimetria,

{20 a 40 000) mgll

PA-14.00

Método de Referencia:
Standard Methods, Ed. 22, 2012
2540 Ay 2540 B

Sdlidos Totales Suspendidos,
Gravimetria,

{10 a 1000) mg/

PA-16.00

Método de referencia:

Standard Mathods, Ed. 22 2012
5540-C

"TMRCC: Texas Matural Resource Conservation Commission, actualments Texas Commission on Environmental

Quality

La version aprobada y mas recienfe de este documento pusds ser rewsada
en la pagina web www.acreditacion.gob.ec
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Sélidos Totales Disueltos, PA-15.00
Gravimetria, Método de Referencia:
Standard Methods, Ed. 22. 2012
(20 a 40000) mg/l 2540 Ay 2540C
Sulfatos, Espectrofotometria PA-17.00
UV-Vis, Método de Referencia:
EPA 375.4 S04-2, 1978
(5,0 a 500) mg/l
Tensoactivos, PA-12.00
EspectrofotometriaUV-Vis, Métodode Referencia:
Aguas naturales Standard Methods, Ed.22. 2012
Aguas residuales (0,121,0) mg/ 5540Ay5540C
Aguas de consumo Oxigeno Disuelto, PA-34.00
Lixiviados Volumetria, Método de Referencia
Standard Methods, Ed. 22. 2012
(1.0a8,0) mg/l 4500-0 Ay 4500-0C
Nitrégeno Amoniacal, PA-30.00
Espectrofotometria UV-Vis, Método de Referencia
Standard Methods, Ed.22. 2012
(0,25 a 25) mg/l 4500 NH3 - F.
Fenoles Totales, PA-33.00
Espectrofotometria UV-Vis, Método de Referencia
Standard Methods, Ed.22. 2012
(0,005 a 1,600) mg/ 5530-A y 5530-C
R U SIS ENSAYO, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO
ENSAYAR
Sulfuros, Espectrofotometria UV- | PA-58.00
Vis, Método de referencia

Aguas naturales
Aguas residuales
Aguas de consumo
Lixiviados

(0.3 a 5,0) mg/l

Standard Methods, Ed.22. 2012
4500-S Ay 4500-8” D

Turbidez, Nefelometria,

PA-37.00
Método de referencia

(4,0 a80)NTU Standard Methods, Ed.22. 2012
2130 Ay 2130 B

Dureza total, Volumetria, PA-40.00
Método de referencia:

(5,0 a 6 000) mg/l Standard Methods, Ed.22. 2012
2340 Ay 2340C

Cloruros, Volumetria, PA-44.00
Método de referencia:

(20 a 50 000) mg/l

Standard Methods, Ed.22. 2012
4500 Cl- B

Fluoruros, Volumetria,

PA-55.00
Método de referencia:

(0,1 a1,3)mg/l Standard Methods, Ed.22. 2012
4500-F Ay 4500-F D
La version aprobada y mas reciente de este documento puede ser revisada
en la pagina web www.acreditacion.gob.ec
F PA 0101 R02
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PRODUCTO O MATERIAL A

ENSAYAR ENSAYO, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO

Hidrocarburos policiclicos
aromaticos, (HAPs),
Cromatografia de Gases acoplado
a Masas,

MNaftalena,
(0.00025 a 0,0025) mall

Acenaftileno,
(0.00025 a 0,0025) mall

Acenaftend,
(0.00025 a 0,0025) mall

Fluorenda,
(000025 a 0,0025) mall

Fenantrano,
(000025 a 0,0025) mall

Antracena,
(0.00025 a 0,0025) mall

Fluorantena,
Aguas naturales (0,00025 a 0,0025) mgll P& -31.00

Aguas residuales Método de Referencia:
Aguas de consumo Pireng, EPA BZT0 D Rev.04, 2007
Lixiviados (0.00025 a 0,0025) mg

Benzo (A) Antracendo,
(0.00025 a 0,0025) mg

Crizano,
(0.00025 a 0,0025) mall

Benzo (B) Flucranteno,
(0.00025 a 0,0025) mg

Benzo (K) Flucranteno
(0.00025 a 0,0025) mg

Benzo (A) Pireno
(0.00025 a 0,0025) mg

Indeno 1.2 3-CD Pireno,
(0.00025 a 0,0025) mall

Dibenzo (A H) Antraceno,
(0.00025 a 0,0025) mgi

Benzo (G,H,I) Parileno,
(0.00025 a 0,0025) mgi

La versidn aprobads y mas recienfe de este documento pusde ser revisada
en iz pagina web www.acreditacion.gob.ec

F PA 01 01 RO2
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PRODUCTO O MATERIAL A

ENSAYAR ENSAYO, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO
Pa-54.00
Clanuro Libre Método de Referencia:
Espectrofotomeatria UV-VIS Standard Mathods, Ed. 22,
(0,01 a 10) mgl 2012
4500-CN° C y 4500-CN° E
Pa-54.00
Cianuro Total Método de Referencia:
Ezpectrofotomatria UV-VIS Standard Methods, Ed. 22,
(0,01 a 10) mgl 2012
4500-CN° C y 4500-CN° E
PA-54.00
Clanuro WAD Método de Referencia:
Espectrofotomatria UV-VIS Standard Mathods, Ed. 22,
Aﬂuas naturales [D.D1 a 1ﬂ:| mg." 2012 N N
Aguas residuales 4500-CN° C y 4500-CN° E
Aguas de consumao PA-51.00
Lixiviados Aceites y Grasas Método de Referencia:
Infrarrajo Standard Mathods, Ed. 22,
(0,20 a 40) mg/l 2012
5520 C
PA-96.00
Boro Método de Referencia:
Espectrofotomatria UV-VIS Standard Mathods, Ed. 22,
(0.3 a 80) mgll 2012
4500-B C
PA-T2.00
Nitrdgeno Total Kjeldahil Método de Referencia:
Eszpectrofotomatria UV-VIS Standard Methods, Ed. 22,
(1,25 a 250) mgl 2012
4500-Myeg. C
PRODUCTO O MATERIALA | pngayo, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO
ENSAYAR
PA-23.00
hetales
Método de Referencia:
Espectrofotometria de Absorcidn . .
Atbmica de Liama gﬁqd;rd Methods; Ed.22, 2012,
Plata EPA 3050 B, Rev. 02, 15996
Aguas Maturales (0,05 a 1,0) mah EPA TT60 A, Rev. 01, 1992
Aguas Residuales PA-56.00
Agpas de Consumo Manganesn, Método de Referencia:
Lixiviados (0,05 a 2.6) mgh gﬁqd;rd Methods; Ed.22, 2012;
EPA 3050 B, Rev. 02, 1996
PA-G64.00

Eslario, Método de Referencia:

Standard Mathods, Ed.22, 2012,
11 B
EPA 3050 B, Rev. 02, 1996

{1.0a 10,0) mgf

La versidn aprobada y mas recienfe de este documento puede ser revisada
an la pagina web www.acreditacion.gob.ec
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Metales

Espectrofotometria de Absorcion
Atémica de Llama

Generacién de Hidruros,

PA-87.00
Método de Referencia:
Standard Methods; Ed.22, 2012,

Arsénico 31148B

(2a250) pgh

Pesticidas Organociorados
Cromatografia de Gases acoplado a
Masas:

Pesticidas Organoclorados Aldrin
(0,005 a 0.025) mg/l

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
beta-BHC (beta-
Hexachlorocyclohexane)

(0,005 a 0,025) mg/l

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
gamma-BHC (Lindane, gamma-
Hexachlorocyclohexane)

(0,005 a 0,025) mg/l

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
4-4'DDE
(0,005 a 0.025) mg/l

Pesticidas Organociorados (Aguas)
4-4'DDT

(0,005 a 0,025) mg/l

Aguas Naturales PA-83.00

Aguas Residuales Pesticidas Organoclorados (Aguas) Método de Referencia:
Aguas de Consumo Dieldrin EPA 8270 D, Rev. 04, 2007.
Lixiviados (0,005 a 0,025) mg/l EPA 3510 C, Rev. 03, 1996

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
Endosulfan |
(0,005 a 0,025) mgll

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
Endosulfan Sulfate
(0,005 a 0.025) mg/l

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
Endrinaldehyde
(0,005 a 0,025) mg/l

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
Methoxychlor
(0,005 a 0,025) mag/l

Pesticidas Organoclorados (Aguas)
Delta-BHC
(0,005 a 0,025) mg/l

Pesticidas Organociorados (Aguas)
4-4'DDD
(0,005 a 0.025) mg/l

La version aprobada y mas reciente de este documento puede ser revisada
en la pagina web www.acreditacion.gob.ec
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Aguas Maturales
Aguas de Consumo

Alcalinidad
Volumetria,

{20 a 5000) mgh

CAMPO DE ENSAYO: Ensayvos Microbioldgicos en aguas

UNIVERSIDAD DE CUENCA

PA-42.00

Método de Referencia:
Standard Methods; Ed.22, 2012,
2320 B

PRODUCTO O MATERIAL A
ENSAYAR

ENSAYO, TECNICA Y
RANGOS

METODO DE ENSAYO

Aguas residuales
Lixiviados

Coliformes Fecales
MNomero Mas Probable, NMP
=18 NMP/M0O mi

Escherichia Coli
Mimero Mas Probable, NMP
=18 NMP/100 mi

Coliformes Totales
Miamero Mas Probable, NMP
=18 NMPMOO mi

PA-GE.00

Métode de Referencia:
Standard Methods, Ed. 22, 2012
9221B,EyF

Aguas naturales
Aguas de consumo

Coliformes Fecales
Miamero Mas Probable, NMP
=1,1 NMP/100 mi

Escherichia Coli
Mimero Mas Probable, NMP
=1,1 NMP/100 mi

Coliformes Totales
Mamero Mas Probable, NMP
1,1 NMPH0O mi

PA-EE.00

Método de Referencia:
Standard Methods, Ed. 22, 2012
9221B, EyF

Aguas residuales
Aguas naturales
Aguas de consumo
Lixiviados

Coliformes totales, Filtrackan por
membrana,
=10 UFCH00mI

Coliformes fecales, Filtracidn por
membrana,
=10 UFCHO00mI

PA-ET.00

Método de referencia:

Standard Methods, Ed. 22. 2012
G221 E 9222 A ByD

La versidn aprobada y mas recienfe de este documento puede ser evisada

en la pagina web www.acreditacion.gob.ec
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CAMPO DE ENSAYO: Ensayos Fisico — quimicos en suelos y sedimentos

PRODUCTO O MATERIAL
A ENSAYAR ENSAYO, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO
Carbono Organico Facimente
¢ PA-35.00
Oxidable, Volumetria, Método de Referencia
(0.1 2 20)% Walkley Black 1934
Hidrocarburos Totales de petroleo mgggzg
(TPHs), Cromatografia de gases, Meth od 1005, Method 1005, Rev.
(150 a 100000) mg/kg 53 ko203
pH, Electrometria, PA-05.00
Método de Referencia:
(2 a 14) unidades de pH EPA 9045 D, Rev. 04, 2004
Conductividad eléctrica (CE), PA-06.00
Electrometria, Metodo de Referencia
Suel EPA 9050 A, Rev.1, 1996
IO (6 a 40000) uS/cm
Sedimentos
Bkt PA-96.00
Espectrofotometria UV-VIS Sird Mothode, £0. 22, 2012
(1,67 a 222,22) mglkg 4500-8 C RERR A
Nitrégeno Total Kjeldahi il AR
ész"g‘;"ggg;“;'"; VIS Standard Methods, Ed. 22, 2012
’ 9/kg 4500-N. C
Metales
Espectrofotometria de Absorcion
Atomica de Llama PA-87.00
Generacion de Hidruros Método de Referencia:
Standard Methods; Ed.22, 2012;
Arsénico 3114 8B
(0.1 a 12,5) mg/kg
| fi i
omn ol T
: EPA 30508, Rev. 02, 1996
Plata (Ag), EPA 7760A, Rev. 01, 1992
(2,5 a 50) mg/kg
Cobalto (Co), PA-24.00
Métodos de Referencia
Suelos (5,0 a 50) mg/kg EPA 3050B, Rev.02, 1996
Sedimentos EPA 7200, Rev.0, 1986
Cobre (Cu), PA-25.00
Métodos de Referencia
(5,0 a 125) mg/kg EPA 30508, Rev.02, 1996
EPA 7210, Rev. 0, 1986
Potasio (K), PA-26.00
Métodos de Referencia
(2,5 a 125) mg/kg EPA 30508, Rev.02, 1996
EPA 7610, Rev. 0, 1986

*INRCC: Texas Natural Resource Conservation Commission, actualmente Texas Commission on Environmental
Quality

La versién aprobada y mas reciente de este documento puede ser revisada
en la pagina web www.acreditacion.qob.ec
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Cadmio(Cd),
(1,0 a 45) mg/kg

PA-07.00

Métodos de referencia:

EPA 30508, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
31118

Niquel (Ni),

(2,5 a 125) mglkg

PA-08.00

Métodos de referencia:

EPA 30508, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
31118

Plomo (Pb),

(5,0 a 125) mg/kg

PA-09.00

Métodos de referencia:

EPA 3050B, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
3111B

Zinc (Zn),
(2,5 a 125) mg/kg

PA-19.00

Métodos de referencia:

EPA 30508, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
31118

Bario (Ba),

(25 a 500) mg/kg

PA-22.00

Métodos de referencia:

EPA 3050B, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
3111D

Cromo Total (Cr),

(2,5 a 250) mg/kg

PA-18.00

Métodos de referencia:

EPA 3050B, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
3111B

Hierro (Fe),

(10 a 125) mg/kg

PA-20.00

Métodos de referencia:

EPA 30508, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
3111B

Vanadio (V),

(50 a 750) mg/kg

PA-21.00

Métodos de referencia:

EPA 30508, Rev.02, 1996
Standard Methods, Ed.22. 2012
3111D

Mercurio (Hg),
(0.1 a 7,0) mg/kg

PA-57.00

Método de referencia

EPA 7471B, Rev. 02, 2007
Standard Methods, Ed.22. 2012
3112B

Suelos
Sedimentos

Aluminio
(12,5 a 250) mg/kg

PA-27.00

Método de Referencia:

Standard Methods; Ed.22, 2012;
3111B

EPA 3050 B, Rev. 02, 1996

EPA 3010 A, Rev. 01, 1992

Manganeso
(2,5 a 125) mg/kg

PA-56.00

Método de Referencia:

Standard Methods; Ed.22, 2012;
3111B

EPA 3050 B, Rev. 02, 1996

La versién aprobada y mas reciente de este documento puede ser revisada

en la pagina web www.acreditacion.qob.ec
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PA-64.00

Estafio Método de Referencia:

(50 a 500) mg/kg Standard Methods; Ed.22, 2012;
3111B

EPA 3050 B, Rev. 02, 1996

Hidrocarburos policiclicos aromaticos,
(HAPs),

Cromatografia de Gases acoplado a
Masas,

Naftaleno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Acetanaftileno,
(0,625 a 6,25) mglkg

Acetanafteno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Fluoreno,
(0,625 a 6,25) mg/kg
Suelos

Sedimentos Fenantreno,

(0,625 a 6,25) mg/kg

Antraceno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Fluoranteno,

(0,625 a 6,25) mglkg PA-31.00

Meétodo de Referencia
EPA 8270D, Rev. 04, 2007
PA-31.00

Método de Referencia

Benzo (a) antraceno,
(0,625 a 6,25) mg/kg EPA 8270D, Rev. 04, 2007

Pireno,
(0,625 a 6,25) mglkg

Criseno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Benzo (b) fluoranteno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Benzo (K) fluoranteno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Fluoranteno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Benzo (a) pireno,
(0,625 a 6,25) mglkg

Indeno (1,2,3 cd) pireno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Dibenzo (a,h) antraceno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

Benzo (g,h,i) perileno,
(0,625 a 6,25) mg/kg

La versién aprobada y mds reciente de este documento puede ser revisada
en la pagina web www.acreditacion.qob.ec
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CATEGORIA 1: Ensayos in situ

CAMPO DE ENSAYO: Ensayos Fisico = Quimicos en Aguas

UNIVERSIDAD DE CUENCA

PRODUCTO O MATERIAL
A ENSAYAR

ENSAYO, TECNICA Y RANGOS

METODO DE ENSAYO

Aguas de Consumo
Lixiviados

Temperatura, Termometria,

(0,0 a 80,0)°C

PA=47 .00

Método de referencia:

Standard Methods, Ed.22. 2012
25508

Cloro libre, Espectrofotometria
visible,

(0,50 a 4,00) mgA

POS-24.00

Métodos de Referencia:

EFA Method 330.5, 1978
Standard Methods, Ed.22. 2012
4500-C1 G

pH, Electrometria,
(4 a 10) unidades de pH

POS-25.00

Método de Referencia:
Standard Methods, Ed.22. 2012
4500 =H+ B

Conductividad, Electrometria,
(23 a 13 000) pSicm

POS-26.00

Metodo de Referencia:
Standard Methods, Ed.22. 2012
2510 B.

Oxigeno disuelto, in situ,
Electrometria,
(2,02 8,8)mgl

POS-27.00

Método de Referencia:
Standard Methods, Ed.22. 2012
4500-0 G.

CAMPO DE ENSAYO: Ensayos Fisico = Quimicos de Emisiones Gaseosas de Fuentes

Fijas a la Atmosfera

(33 a 1 666) mg/m’

PRODUCTO O MATERIAL
A ENSAYAR ENSAYO, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO
Gases Contaminantes, Celdas
Electroquimicas,
Oxigeno (O3),
(5,0 a 16,0) %
:u;u;gglgrp%%(:amﬂnn (CO), POS -21.00
Método de Referencia
. _ EFA CTM 030: 1897
Gases de combustion de Mondxido de Nitrdgeno (NO), EPA CTM 034 1999
. (9a1448) ppm
fuentes fijas
Dioxido de Azufre (S0:).
(90 a 985) ppm
Didxido de Nitrdgeno (NOz)
(10 a 106) ppm
Material Particulado, POS-51.00
Gravimetria Método de Referencia:

EPA 5 CFR Parte 60
Rev. 2004-07-01

La versidn aprobada y mds reciente de este documento puede ser revisada
an la pdgina web www.acreditacion.gob.ec

F PA 0101 ROZ

72

Cristian Andrés Guaman Arpi

Pagina 12 de 13




Servicio de Acreditacion Ecuatoriano
Alcance de Acreditacién OAE LE 2C 05-005
Corporacion de Laboratorios Ambientales del Ecuador. Corplabec S.A.

CAMPO DE ENSAYO: Acdstica ambiental

UNIVERSIDAD DE CUENCA

PRODUCTO O MATERIAL
A ENSAYAR ENSAYO, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO
Ruido, Mivel de Presion Sonora POS-19.00
Ruido Ambiente Equivalente, Método de Referencia
(41a114)dB IS0 1996-2:2008
IS0 1996-1:2007
Ruido en Fuentes Maviles POS-59.00
Estacionario Meétodo de Referencia:
Ruido en Fuentes Maviles (40 a 114) dB IS0 5130: 2007
IS0 1996 - 1: 2007
TULSMA
CAMPO DE ENSAYO: Acdstica Laboral
PRODUCTO O MATERIALA | ensavo, TECNICA Y RANGOS METODO DE ENSAYO
ENSAYAR
Ruido
Mivel de Presion Sonora ;?lscjs;ij " .
Equivalente, Frecuencias de: (63, IS% 9;‘1 ;gngegerenua'
125, 250,500, 1k, 2k, 4k, 8k) Hz. UNE-EN 458
Ruide Ocupaciocnal {41 a 138) dB
POS-60.00
Dosimetria IS0 9612 2000

(792 120)dB

Acoustics — Determination of
occupational noise exposure

Control de Cambios en Alcance

Fecha

Modificaciones

2015-07-23

Reevaluacion mas ampliacién de alcance, mantener y otorgar la
acreditacion.

2016-11-30

Vigilancia 1, Mantener la Acreditacion
Ampliacion de Alcance, Ampliar la Acreditacién

La versitn aprobada y mds reciente de este documenio puede ser revisada

an la pagina web www.acreditacion.gob.ec
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Anexo IV: Procedimiento Especifico de Ensayo

Se elabora un procedimiento especifico de ensayo para la determinacién de materia
organica en una muestra de suelo bajo el proceso de validacion realizado para el
Laboratorio de Suelos de la Facultad de Ciencias Quimicas de la Universidad de

Cuenca.

Documento: FCQ-LS-01 (Facultad de Ciencias Quimicas — Laboratorio de Suelos -
01)

Revision: 1

Valido desde: 25-Jul-2018

Aprobado por: Mgst. Sonia Astudillo Ochoa

El documento FCQ-LS-01 elaborado tiene como finalidad explicar la metodologia para
el andlisis de materia organica en suelos, en donde se justifica la razén por la que
debe realizarse el analisis, teniendo presentes los requisitos necesarios (reactivos,
equipos, materiales), las instrucciones de como preparar las soluciones y como

realizar el andlisis en las muestras.
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PROCEDIMIENTO ESPECIFICO DE ENSAYO
Categoria: Andlisis de Suelo Documento: FCQ-LS-01
Proceso: Determinacién de Materia Organica Revision: 1
Método: Walkley Black Valido desde: 25-07-2018
Elaborado por: Cristian Guaman Aprobado por: Mgst. Sonia Astudillo
1. OBJETO:

Determinar el contenido de materia organica en una muestra de suelo por el
método de Walkley Black.

2. ALCANCE:
El método es aplicable para la determinacién de materia organica en porcentaje
para toda muestra de suelo que reciba el laboratorio.

3. REFERENCIAS:
Carreira, D. (2011). Cuantificacion de la Materia Organica del suelo. Método de
WALKLEY & BLACK.

Jackson, M.L., (1964). Andlisis quimico de suelos (Traducido por J. Bertran).
Ediciones Omega, S. A. Barcelona, Espafia. 662 p.

Norma Oficial Mexicana NOM-021-RECNAT-2000. Que establece las
especificaciones de fertilidad, salinidad y clasificacion de suelos. Estudios,
muestreo y analisis. Mexico.

Primo Yufera E., Carrasco J. M. Quimica Agricola I. Suelos y Fertilizantes.
Editorial ALHAMBRA. Madrid — Espafa 1934. Método Walkley Black.

Rivadeneira, G. (2011). Zonificacion Agroecoldgica del cultivo de papa (Solanum
Tuberosum) en el centro norte de la sierra ecuatoriana. Carrera de Ingenieria en
Ciencias Agropecuarias. ESPE-IASA I. Sede El Prado.

Zumbado, H. (2004). Andlisis quimico de los alimentos métodos clésicos.
Universidad de la Habana, Instituto de farmacia y alimentos. La Habana, Cuba.

4. GENERAL:

4.1. Definiciones:

Materia Organica (MO): Es una larga serie de compuestos carbonados en
diferentes estados de degradacion y sintesis, provenientes de restos vegetales y
animales y de la propia biota que en ella se desarrolla. En su concepcion mas
restringida se asocia al término “humus”, donde los componentes originales ya
no pueden ser identificados debido a que han sufrido una especial
transformacion “in situ”, fuertemente condicionada por la matriz del suelo.

Paginalde 8
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PROCEDIMIENTO ESPECIFICO DE ENSAYO
Categoria: Anilisis de Suelo Documento: FCQ-LS-01
Proceso: Determinacién de Materia Organica Revision: 1
Método: Walkley Black Valido desde: 25-07-2018
Elaborado por: Cristian Guaman Aprobado por: Mgst. Sonia Astudillo

Titulacion / Valoracion: Procedimiento operativo consistente en hacer
reaccionar la sustancia que se cuantifica (analito) convenientemente disuelta en
un disolvente adecuado, con una soluciébn de concentracién exactamente
conocida que se adiciona desde una bureta.

Patréon Valorante: Solucion de concentracién conocida.
Analito: Sustancia a valorar.

Punto Estequiométrico / Punto de equivalencia: Punto donde se produce el
viraje, es decir, cuando la cantidad de sustancias del equivalente del analito ha
reaccionado completamente con una cantidad igual de sustancia equivalente del
patron valorante adicionado.

5. FUNDAMENTO TECNICO DEL ENSAYO:

El método estd basado en la oxidacion del carbono organico del suelo con una
cantidad conocida de oxidante (K»Cr.Oy), transformandolo en CO,. La oxidacion se
genera por el calor producido de la mezcla del K»Cr,O7 con el &cido sulfarico
concentrado en relacién 2:1. Luego de un tiempo determinado de espera la mezcla
es diluida con agua destilada y se adiciona acido fosférico para eliminar
interferencias. El exceso de dicromato (cantidad de oxidante que no ha
reaccionado) es luego valorado con una solucidén Ferrosa. En la reaccién se
considera que el dicromato reducido es equivalente al carbono organico existente
en la muestra. Para expresar el resultado en porcentaje de materia organica se
debe multiplicar el resultado obtenido por un factor de correcciéon debido a la
combustién incompleta del Carbono.

6. EQUIPOS, MATERIALES Y SUMINISTROS:
6.1. Equipos:
Balanza Analitica
Campana Extractora de Gases
Agitador Magnético
Cronometro Digital
6.2. Reactivos:
Dicromato de Potasio (K2Cr20-)

Acido Sulfurico (H2SO4)

76 Pagina 2 de 8
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PROCEDIMIENTO ESPECIFICO DE ENSAYO

Categoria: Anilisis de Suelo Documento: FCQ-LS-01

Proceso: Determinacién de Materia Organica Revision: 1

Método: Walkley Black Valido desde: 25-07-2018
Elaborado por: Cristian Guaman Aprobado por: Mgst. Sonia Astudillo

Acido Fosforico (HzPOu,)
Sulfato Ferroso Amonico [Fe (NH4)2 (SO4), 6H20]
Sulfato de Plata (Ag2S0O.)

Fluoruro de Sodio (NaF)
Di fenilamina (CsHs)2 HN

6.3. Suministros:

Tamices ASTM N° 4, 8, 12, 20, 40.
Balones de Aforo 1000 mi

Vasos de Precipitacion 250 y 500 ml
Varilla de Vidrio

Piseta Plastica

Botellas ambar de vidrio 1000 ml
Erlenmeyer de 250 ml

Pipetas de 5y 10ml

Bureta 50 ml

Probeta de Vidrio

Gotero

Soporte Universal

7. PATRONES DE REFERENCIA O MATERIALES DE REFERENCIA:
No aplica

8. CONDICIONES AMBIENTALES:
Condiciones que presenta el entorno del laboratorio.

9. Descripcion del ensayo:

9.1. Verificaciones previas
Los reactivos deben ser de caracter analitico y el agua debe ser destilada y
desionizada.

Solucién 1 N de Dicromato de Potasio: Disolver en agua destilada 49,04 g de
K-Cr,O-y aforar en un matraz volumétrico a 1000 ml.

Pagina 3 de 8
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PROCEDIMIENTO ESPECIFICO DE ENSAYO
Categoria: Anilisis de Suelo Documento: FCQ-LS-01
Proceso: Determinacién de Materia Organica Revision: 1
Método: Walkley Black Valido desde: 25-07-2018
Elaborado por: Cristian Guaman Aprobado por: Mgst. Sonia Astudillo

Acido Sulfarico concentrado (H:SO4) con una densidad de 1,84 g/ml.
Adicionar 2.5 g de sulfato de plata por cada 100 ml de &cido sulftrico.

Acido fosférico (HsPO,) del 85%.

Solucién 0,5 N de Sulfato Ferroso Aménico: Se disuelve 196,1 g de Fe
(NH4)2(S04)2.6H20 en 800 ml de agua y 20 ml de H,SO4 concentrado, aforar a
1000 ml.

Indicador Difenilamina: Disolver 0,5 g de (CsHs)2HN en 20 ml de agua y anadir
100 ml de H.SO. concentrado.

9.2. Preparacion de la muestra

Realizar el muestreo de suelo del lugar que se desea conocer el contenido de
materia organica. La muestra debe ser recolectada a una profundidad maxima
de 20 cm del terreno en forma aleatoria y en zigzag de manera que la muestra
recolectada proporcione las caracteristicas propias que posee el terreno. Se
debe recolectar minimo 1 kg de muestra y almacenarla en funda plastica ziploc
de forma que se evite una posible contaminacién o alteraciéon de la misma.
Realizar un correcto etiquetado detallando el lugar, las condiciones ambientales
que se presenten al momento de realizar el muestreo, responsable de la
muestra, hora y fecha.

En el laboratorio la muestra debe ser identificada. Luego se deja secar por 48
horas en un lugar libre de contaminacion sobre papel periédico limpio y seco. La
muestra seca se pasa por un tamiz ASTM N° 40 y recolectada nuevamente en
una funda plastica ziploc limpia y seca, se etiqueta la muestra quedando asi lista
para su posterior uso en el andlisis.

9.3. Procedimiento:
Para la determinacion de materia organica por el método de Walkley Black se
sigue el siguiente procedimiento:

a. Pesar 0,5 g de muestra seca al aire y tamizada por malla ASTM N°40
en un matraz Erlenmeyer de 250 ml. Dependiendo del color del suelo,
mientras mas oscuro sea, se pesa menor cantidad y viceversa.

b. Con la ayuda de una pipeta y dentro de una campana extractora,
adicionar 5 ml de la solucién de dicromato de potasio 1N.

c. Adicionar lentamente con una pipeta volumétrica 10 ml de &cido
sulfdrico concentrado girando el matraz con cuidado de manera que la
mezcla quede en contacto con todo el suelo y evitando que se adhiera
a las paredes.
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d. Dejar reposar la mezcla por 30 minutos sobre una lamina de asbesto o

madera evitando superficies de acero, ceramica o metal.

Anadir 50 ml de agua destilada y desionizada.

Anadir 5 ml de acido fosférico al 85%, 1 ml de NaF al 2,5% en peso y 3
gotas de indicador Difenilamina.

Se realiza la titulacion gota a gota desde una bureta con la solucién de
Sulfato Ferroso Aménico 0,5 N agitando constantemente. Para obtener
una mejor homogenizacion se utiliza un agitador magnético.

Al inicio de la valoracion se tiene una solucion de color pardo obscuro
gue variara por distintas tonalidades de azul durante la valoracién hasta
el punto final cambiando a color verde esmeralda.

Anotar el volumen de sulfato ferroso amoénico gastado en la valoracion
y proceder a realizar los célculos.

Se debe realizar un blanco siguiendo el proceso antes descrito pero sin
muestra.

10. REGISTRO DE DATOS:
Para la recoleccién de datos se crea una tabla con la siguiente informacion:

Pardametro Descripcién

p

Peso de la muestra

Volumen sulfato gastado en la valoraciéon del blanco

Volumen sulfato gastado en la valoracion de la muestra

B
M
N

Normalidad solucién de Sulfato Ferroso Amonico

La normalidad de la solucion ferrosa (Sal de Mohr) es determinada al instante de
realizar la valoracion segun la ecuacion:

N_V
"B

V= Volumen de dicromato de potasio agregado al blanco correspondiente
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B _ Determinacion de Materia Organica
jE UNIVERSIDAD DE CUENCA
peelliecy Método: Walkley Black
¥

Analista:
Fecha: Muestra:

, OBSERVACIONES:

Parametro Valor

B

M

P

N

% MO
Firma Responsable:

11. MEDIDAS DE SEGURIDAD:

La reaccion de oxidacién que se produce en esta determinacién es violenta y
desprende gran cantidad de vapores, razén por la cual se debe trabajar bajo
campana extractora y con la proteccion adecuada.

Se recomienda el uso de mandil de laboratorio, guantes de nitrilo para la
manipulacién de los reactivos asi como gafas protectoras y mascarilla.

12. INFORMES DE RESULTADOS, CALCULOS Y UNIDADES:

12.1. Calculos y unidades:
El célculo en porcentaje de materia organica en la muestra de suelo se realiza
segun la ecuacion:

(B— M) *N %0.39
P

%CO =
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Donde:

B = Volumen de sulfato ferroso amanico gastado en la valoracion del blanco.
M = Volumen de sulfato ferroso amoénico gastado en la valoraciéon de la Muestra.
N = Normalidad del sulfato ferroso.

L %100
0.77

0.39 = resulta de multiplicar

Donde 2000 €S el mili equivalente del carbono, —es un factor de correccién ya

que se supone que el método oxida solo el 77% de Carbono y se multiplica por
100 para llevar el resultado a porcentaje.

En la mayoria de los laboratorios se sigue usando el factor de Van Benmelen de
1.724 para estimar la materia organica a partir del Carbono orgéanico, el cual
resulta de la suposicién de que la Materia Organica contiene un 58% de Carbono

Por tanto:
%MO = %CO * 1.724

12.2. Informe de resultados:
La cantidad de materia organica contenida en la muestra de suelo sera
informada al cliente en forma de porcentaje de materia organica (% MO).

El valor en porcentaje de materia organica puede ser comparado para la
clasificacion del suelo segun su contenido de materia organica en la siguiente

tabla.
RANGO DESCRIPCION
<1 Muy bajo
2 Bajo
>2-<4 Medio
<10 Alto
>10 Muy alto

Clasificacion del suelo segln el contenido de materia organica.
Fuente: Rivadeneira, 2011.
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13. RESPONSABLES:

El laboratorio de suelos se hace responsable del resultado obtenido de la muestra
presentada por el cliente.
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