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OBJETIVO

Determinacion del contenido total de carbono (C), nitrégeno (N) y azufre (S) en muestras de suelo y muestras de
origen foliar mediante macroanalisis elemental por combustion. EI macroanélisis elemental permite analizar
multitud de muestras heterogéneas, dificiles de preparar o con bajo contenido de analito de una forma rapida y
eficaz gracias al empleo de mayores cantidades de muestra.

EQUIPAMIENTO

El SCAI ha incorporado recientemente un macroanalizador elemental Leco Serie 928 (LECO Corporation, St
Joseph, Michigan, USA) para determinar el contenido de C, N y S en muestras de tipo organico e inorganico
(Figura 1). Este equipamiento se basa en la combustion total de la muestra con la posterior deteccion y
cuantificacién de los elementos presentes en la misma mediante el empleo de diferentes detectores de forma
simultanea.

El macroanalizador estd, ademas, equipado con un autocargador de 100 posiciones para analisis secuencial y no
secuencial y un software de pantalla tactil Cornerstone® que permite controlar el analisis de las muestras y el
tratamiento de los resultados obtenidos, optimizando el tiempo de andlisis y aumentando la productividad,
rendimiento y fiabilidad.

Figura 1. Macroanalizador CNS Leco Serie 928.

PROCEDIMIENTO

Se inicia mediante el analisis consecutivo de varias submuestras de un material de referencia, considerado como
blanco, para poder reajustar la recta de calibracién empleada. Dependiendo del tipo de muestra, se pueden utilizar
diferentes referencias desde un patrén de suelo (3,79% C, 0,328% N, 0,045% S) hasta patrones de alfalfa (45,05%
C, 3,62%N, 0,38% S) 0 BBOT (72,55% C, 6,52% N, 7,49% S).

Tras dicho reajuste, se pesan entre 0,1y 2 g de las muestras a analizar en navecillas de ceramica y se coloca en
el cargador automatico. Las muestras han de estar previamente secas y molidas. Para muestras de suelo, se
afiade ademas una pequefia cantidad de un acelerador de la combustion (COM-Cat®), mientras que para material
foliar se suele afiadir un retardante de la combustion (COM-Aid®). En el caso de muestras liquidas, se emplea
ademas una navecilla de Sn colocada sobre la navecilla ceramica para evitar las pérdidas de muestra.
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LA INVESTIGACION A continuacion, el equipo transfiere de forma automatica la muestra hasta el interior del horno de combustién
horizontal a una temperatura de 1350°C y en una atmdsfera enriquecida en oxigeno para garantizar la combustion
(oxidacion) completa y rapida de la muestra. Los gases de combustion generados (SO2, CO2 y NOx) se hacen
pasar por un reactivo de anhidrona (Mg(ClO4)2) para eliminar la humedad y, posteriormente, se recogen y mezclan
en una camara (ballast) de la que se extrae una pequefia alicuota representativa para su analisis. La deteccion
de Cy S se lleva a cabo mediante una célula infrarroja no dispersiva (NDIR), mientras que, en el caso del N, se
Uikl utiliza una celda de termoconductividad (TCD). A diferencia de las células infrarrojas, el detector TCD no es
o selectivo, por lo que es necesario un tratamiento previo para eliminar interferencias quimicas. Para ello, se utiliza
ESPECTROSCOPIA un tubo de reduccién que convierte las especies de oxido de nitrdgeno (NOx) a nitrégeno gas (N2) y elimina el
NIR/MIR exceso de oxigeno. Después, la muestra se hace pasar por un tubo con hidréxido sédico (LECOSORB®) para
eliminar el CO2 generado y un nuevo tubo de anhidrona. En el momento en el que se recogen los gases de

combustién en el ballast, se comienza el andlisis automatico de la siguiente muestra.

Todos los parametros de andlisis se controlan facilmente a través de la interfaz grafica Cornerstone®, asi como

la visualizacion y tratamiento de los resultados obtenidos. La cantidad de C, N 'y S presente en la muestra puede

PERSONAL expresarse en porcentaje en peso o partes por millon (ppm), siendo el limite de deteccion para este equipo de
Elisa Rojas Prats 0.02 mg en muestra. Los resultados del analisis son exportados finalmente a una hoja de célculo.

Carlos Medel Osuna
RESULTADOS

La calibracién se llevd a cabo mediante una regresién lineal empleando cinco cantidades diferentes de un patron

de suelo, por triplicado. Para cada uno de los elementos (C, N y S) se obtuvo una recta de calibracién con su
_ correspondiente ecuacion que correlaciona el area del pico con la cantidad de analito presente en la muestra, y
su coeficiente de determinacion (R?). En la Figura 2 se muestra la recta de calibracion y la ecuacion obtenida para
el S. Para el resto de elementos se obtuvieron valores de R2 superiores al de la recta del S.
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Figura 2. Recta de calibracion para el azufre (S).

ADMINISTRACION La interfaz gréfica permite observar la sefial recogida de los diferentes detectores en tiempo real y de forma
; . simultanea (Figura 3). El equipo realiza la integracion de los picos obtenidos de forma automatica, generando un
Edf Ramon y Cajal, Torre Este, valor del contenido en C, N y S en la muestra.
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Figura 3. Picos de deteccion y contenido en C, Ny S de una muestra de suelo.
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LA INVESTIGACION La fiabilidad de los resultados obtenidos se corrobord introduciendo una muestra de patréon como referencia
interna, comprobando que el contenido de C, N y S estimado se encontraba dentro del intervalo de confianza
recomendado para estos elementos por este método de analisis.

APLICACIONES
Unidad de Esta técnica es aplicable a muestras de tipo organico e inorganico, solidas o liquidas, siendo muy utilizada en la
ESPECTROSCOPIA industria agroalimentaria para el analisis de carnes, forrajes, alimentos secos para animales, granos y productos
lacteos, asi como suelos, sedimentos, tejido vegetal, fertilizantes, polimeros o productos derivados del petroleo y

NIR/MIR aditivos.

B FINANCIACION
El equipo ha sido adquirido con cargo al proyecto EQC2018-005166-P concedido por el Ministerio de Ciencia,
PERSONAL Innovacion y Universidades a través de las “Ayudas para la Adquisicion de Equipamiento Cientifico-Técnico”

correspondientes al Subprograma Estatal de Infraestructuras de Investigacion y Equipamiento Cientifico-Técnico
(Plan Estatal I+D+i 2017-2020) (convocatoria 2018), cofinanciado por la Agencia Estatal de Investigacion (AEl) y
Carlos Medel Osuna el Fondo Europeo de Desarrollo Regional (FEDER).
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