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1. Breve introduccion al carbono total

El andlisis y la cuantificacion del carbono total del suelo (CT) es necesario para estimar el contenido
de materia organica del suelo, la cual es un parametro Util cuando se evalua la productividad de un
sistema natural. La cuantificacion de CT puede ser utilizada para monitorear la reserva de carbono del
suelo (C) y para evaluar el rol y la efectividad del secuestro de C para mitigar el cambio climatico.

Se utilizan varios métodos para cuantificar el C del suelo. El método de combustiéon seca Dumas
determina el carbono total, el cual representa todas las formas quimicas de C en el suelo. Otros
métodos pueden ser utilizados para cuantificar las variadas formas de carbono. Por ejemplo, el
método Walkley & Black determina el carbono organico oxidable.

Para el analisis de CT por combustién seca se utiliza un analizador quimico automatico, comunmente
conocido como autoanalizador. Las ventajas del uso de un autoanalizador son el aumento de la
exactitud y su versatilidad. Un autoanalizador puede ser utilizado para cuantificar carbono, nitrégeno y
azufre. Las desventajas del uso del autoanalizador son el costo inicial del equipo, los costos de
mantenimiento y operativos, y el numero reducido de laboratorios que utilizan un autoanalizador en
todo el mundo.

Deben considerarse cuidados adicionales durante la preparacion de la muestra si se cuantifica el CT
por el método de combustidon seca Dumas. Se utiliza una muestra muy pequefa, por lo que se
requiere que las muestras estén bien homogeneizadas.

2. Alcance y ambito de aplicacion

Este procedimiento operativo estandar (SOP) describe, en lineas generales, la cuantificacion del
contenido de CT en muestras de suelo mediante un autoanalizador. El procedimiento determina tanto
el C organico como el C inorganico. Para cuantificar solo la fraccién de C organico, la fraccion de C
inorganico debe ser removida o cuantificada antes del analisis con el autoanalizador.
Alternativamente, el C inorganico puede ser cuantificado de forma separada y luego sustraido del
valor de CT.

3. Principio

Este método esta basado en el principio de combustion seca Dumas. La muestra es quemada a
elevada temperatura (entre 900 y 1000 °C o 1400 y 1600 °C) en una atmdsfera de oxigeno puro. Bajo
estas condiciones, todos los compuestos de contienen C son descompuestos completamente y
convertidos a 6xidos de carbono (principalmente didxido de carbono). El autoanalizador mide e
informa el valor de CT basado en la concentracion de 6xidos de carbono presentes utilizando varios
procedimientos (por ejemplo un detector de gas C y una diferencia térmica entre columnas de gas).
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4. Aparatos

1. Autoanalizador para C, con todos los accesorios y consumibles especificos, incluyendo el
sistema de deteccién apropiado.

El equipo también podria analizar N y S, dependiendo del fabricante y modelo.

2. Balanza analitica, £0.0001 g, para pesar muestras y materiales de referencia.

Sistema de molienda que se adapte al requerimiento del fabricante del equipo.

4. Conjunto de crisoles (si es necesario), dependiendo del tamafio de la muestra usado por
el autoanalizador.

w

5. Materiales

1. Material de Referencia Certificado (MRC) con un contenido de C conocido para calibrar el
autoanalizador. EI MRC podria variar dependiendo del fabricante del equipo. Acido
aspartico, EDTA, acetanilida o muestras de suelo con un contenido de CT certificado
podrian ser utilizadas.

2. Oxigeno gaseoso (O2), junto con gases de referencia o portadores (He, por ejemplo), de
muy alta pureza (mayor que 99.99%).

3. Consumibles especificos para el autoanalizador.

6. Salud y seguridad

Esta SOP no implica el uso directo de reactivos quimicos peligrosos, pero son necesarias
precauciones de seguridad apropiadas. Los residuos de catalizador son toxicos y deberian ser
eliminados adecuadamente. Guantes, ropa de laboratorio y proteccion ocular deben emplearse
cuando se manipulan muestras y reactivos. Cuando se utiliza un reactivo especial (por ejemplo un
material de referencia para el control del equipo) consultar la hoja de datos de seguridad (MSDS) y
realizar una evaluacion del riesgo. Tomar las precauciones necesarias cuando se manipulan gases
comprimidos y equipos a elevada temperatura. Seguir las recomendaciones de seguridad del
fabricante cuando se opera el autoanalizador.

7. Preparacion de muestras

Seguir las instrucciones de preparacion de muestras provistas por el fabricante para el uso del
autoanalizador. Es probable que una porciéon representativa de la muestra de suelo que fue
previamente tratada (seca y tamizada a 2 mm) deba ser porfirizada (a una molienda mas fina y
homogénea) hasta que la fraccion entera pase a través de un tamiz de tamano inferior. Tipicamente,
una submuestra representativa se toma de muestra completa y se muele a un tamano de malla
suficientemente fino. Asegurar que el equipo de molienda y tamizado no introducen contaminacién a
las muestras.
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8. Procedimiento
8.1. Calibracién de los aparatos

Calibrar el equipo como se describe en el manual de instrucciones del autoanalizador. Usar un MRC
provisto o recomendado por el fabricante (suelo, acetanilida, carbonato de calcio, EDTA, glucosa
anhidra, etc.). El MRC deberia cubrir el rango de CT encontrado tipicamente en las muestras a
analizar. Conservar todos los MRC como lo indica la etiqueta del fabricante.

Deben analizarse réplicas de blancos para determinar la linea de base de acuerdo al procedimiento
especifico del equipo.

8.2. Determinacién del contenido de CT

Analizar las muestras de acuerdo a las recomendaciones del fabricante para analisis de suelo, debido
a que el procedimiento varia entre fabricantes.

La masa de muestra pesada depende del CT en la muestra y del rango lineal del autoanalizador.

Para controlar el funcionamiento del autoanalizador deben incorporarse MRC, muestras de control y
blancos a intervalos regulares en cada grupo de analisis. El numero y frecuencia de muestras de
control depende del método utilizado y de la estabilidad de la calibracion del autoanalizador.

9. Calculos

Informar el CT utilizando el Sistema Internacional de Unidades como: gramos of C (g) por kilogramo
(kg) de suelo, g/kg.
Los resultados deberian informarse en base a suelo seco en estufa.

El nimero de decimales informados debe cumplir con las reglas convencionales de mantener 3
nameros:

e Valores mayores a 100, no informar decimales;

e Valores entre 10 y 100, informar 1 decimal (0.1); y

e Valores menores a 10, informar 2 decimales (0.01).

10. Aseguramiento de la calidad/control de calidad
10.1. Test de precision

- EI 5 % de las muestras en una linea de ensayo deben ser replicadas para garantizar al menos
un duplicado de muestra si el grupo es pequefio.
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- Calcular la desviacion estandar relativa porcentual (DER%) para determinar la precision.

5
DER% = = x 100

Dénde: s = desviacién estandar del resultado duplicado
X = valor medio

- Comparar el resultado con la precision especificada previamente.

Los requerimientos de aceptacion para el ensayo de precision deben definirse por el equipo utilizado,
las condiciones ambientales, y otros factores de ensayo y por las especificaciones o requerimientos
para el uso de la informacién segun criterios agronémicos.

Si el ensayo de precision falla, las causas de la falla deben ser identificadas y deben desarrollarse
acciones correctivas o preventivas.

10.2. Test de exactitud

10.2.1. Test de recuperacioén

- Realizar analisis triplicado de un Material de Referencia Certificado de la matriz analizada
(suelo) (MRFs) o un Material de Referencia Interno (MRI), de acuerdo a lo dispuesto en la
presente SOP.

Nota: Para evaluar el funcionamiento del equipo, este procedimiento deberia ser replicado con
diferentes niveles de CT. Diferentes niveles pueden seleccionarse usando MRC con concentraciones
diferentes de CT o simplemente pesando diferentes masas del mismo MRC.

- Calcular el porcentaje de recuperacion basado en la siguiente ecuacion:

%R . media del valor verdadero 100
I3 = b I
Fetperacion valor verdadero

- Comparar el resultado con el objetivo de recuperacion (%), el cual es predefinido para el
rango usual de trabajo.

El objetivo de recuperacion debe ser definido para el rango usual de trabajo. La definicion deberia
considerar las condiciones de trabajo (por ejemplo las caracteristicas del equipo utilizado y las
condiciones ambientales). También deberia considerar las especificaciones o requisitos para el uso
dado a la informacion y de acuerdo a criterios agrondmicos. La recuperacion también puede
considerarse aceptable si esta dentro del 95% del intervalo de confianza informado para el valor
objetivo del MRC.
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Si el test de recuperacion falla, las causas de la falla deben ser identificadas y deben desarrollarse
acciones correctivas o preventivas.

10.2.2. Comparacion interlaboratorio
El laboratorio debe participar, al menos una vez al afio, en un ensayo de aptitud interlaboratorio.

Si el resultado obtenido es cuestionable o no satisfactorio, es necesario realizar una evaluacion,
identificar las causas del problema y desarrollar acciones correctivas y preventivas.

10.3. Carta de control

- Realizar el analisis replicado de una muestra control o un MRI en un conjunto de muestras.
- Graficar el resultado en una carta de control.
- Controlar los resultados.

Si los resultados estan por fuera de los limites especificados (o tienden a estarlo), debe realizarse una
evaluacion. Las causas del no cumplimiento deben identificarse y deben desarrollarse acciones
correctivas y preventivas.
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Nutrition, Austria

e Agricultural Institute of Slovenia, Slovenia

¢ Andrija Stampar Teaching Institute of Public Health, Croatia

¢ BRGM, France

e Chemisch Biologisch Laboratorium Bodem, Netherlands

¢ Environmental Research Laboratory, United Kingdom
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