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PRINCIPIO

Para determinar el contenido de nitrógeno total en una muestra de suelo primeramente se

lleva a cabo una digestión de la muestra, la cual se realiza como se describe en

Digesdahl Digestión Aparatus, Instruction Manual (HACH). Una vez digerida la muestra

se analiza siguiendo el programa 2410 del espectrofotómetro HACH que corresponde a la

determinación de Nitrógeno TKN.

Aparatos

1. Digestor Digesdahl (HACH)

2. Bomba de vacío

3. Espectrofotométro (HACH)

4. Balanza analítica

Reactivos

a) Ácido sulfúrico concentrado grado analítico (H2SO4)

b) Peróxido de hidrógeno al 30 o 50’% (H2O2)



c) Agua desionizada

d) Hidróxido de sodio grado analítico (NaOH)

e) Indicador TKN (HATCH)

f) Hidróxido de potasio 1N

g)  Reactivo de Dispersión Alcohol Polivinílico (HACH)

h) Reactivo Nesslers (HACH)

PROCEDIMIENTO

Digestión de la muestra

La digestión de la muestra se realiza como se describe en  Digesdahl Digestión Aparatus,

Instruction Manual. Se debe digerir una cantidad igual de agua deionizada para utilizarla

como blanco.

1. Transferir 0.50 gramos de suelo en un matraz de digestión Digesdhal

2. Colocar 15 ml de H2O2 al 30% o 10 ml al 50% en el embudo del digestor

3. Prender el aparto para digestiones Digesdahal, colocar la temperatura a 440°C,

cuando esta temperatura sea alcanzada, prender el aspirador para asegurar que  hay

succión dentro de la columna de fraccionamiento

4. Una vez que se tiene la temperatura deseada se le agregan al matraz con la muestra 4

ml de H2SO4 concentrado



5. Colocar el matraz de digestión, seguido de  la columna de fraccionamiento con el

embudo. Colocar el matraz en el calentador y dejar que ebulla por 4 minutos.

NOTA.- No ebullir a sequedad, si el ácido sulfúrico  no está presente en el matraz

después del periodo de ebullición  no proceder al paso 5. Desechar la muestra  y usar

más ácido sulfúrico para el procedimiento de digestión en el paso 2 . O escoger una

cantidad más pequeña de  muestra

6. No seguir si el ácido sulfúrico  no es visible en el matraz. Empezar a agregar por

goteo lento el peróxido de hidrógeno que se encuentra en el embudo.

7. Después de que la adición  del H2O2 termine, calentar por un minuto más para que

ebulla el exceso de peróxido de hidrógeno.

8. Tomar el matraz caliente fuera del calentador y dejar que se enfrié a temperatura

ambiente. Remover la columna de fraccionamiento del matraz de digestión.

9.  Cuando esté frío el matraz se diluye el digerido a 100 ml aforando con agua

desionizada

10. Si las muestras tienen turbidez es necesario filtrarlas

11. Ajustar el pH del digerido a 2.5 usando NaOH

Determinación espectrofotométrica

1. Encender el espectrofotómetro HACH



2. Presionar el botón que esta por debajo de  HACH  PROGRAM.

Seleccionar el programa para el nitrógeno total kjeldahl, presionando

2410.

3. La pantalla mostrará :

I. HACH PROGRAM: 2410

Nitrogen, TKN

4. La longitud de onda (l), 460 nm, es seleccionada automáticamente.

5. Seleccionar el volumen apropiado de análisis. (consultar la tabla 1 para determinar la

cantidad de muestra necesaria para el análisis) Tomar con una pipeta el volumen de

análisis tanto de  la muestra como del blanco y colocarlos por separado en cilindros de

mezcla graduados.

6. Agregar 1 gota de indicador TKN a cada cilindro

7. Agregar gota a gota el KOH 8.0 N a cada cilindro hasta que  el primer destello  de

color azul aparezca. Invertir el cilindro en cada adición.

8. Añadir 1.0N KOH a cada cilindro, de gota en gota, mezclar después de cada adición.

Continuar hasta que  aparezca un  color ligeramente azul  y quede permanente.

9. Llenar  ambos cilindros  con agua deionizada hasta la marca de 20 ml.

10.  Agregar 3 gotas de estabilizador mineral e invertir para mezclar.

11. Agregar 3 gotas del Reactivo de Dispersión Alcohol Polivinílico e invertir varias

veces para mezclar bien.

12. Aforar cada cilindro a 25 ml con agua desionizada y mezclar invirtiendo.



13. Agregar 1 ml del Reactivo Nesslers a cada uno de los cilindros. Invertir

repetidamente. La solución no debe estar brumoso, ya que causaría resultados

incorrectos para mezclar.

14. Presionar el botón  START TIME,  la reacción de 2 minutos comenzará.

15. Cuando el tiempo de reacción termine, colocar el contenido de cada cilindro en celdas

separadas de 25 ml.

16. Colocar el blanco en  el  aparato. Cerrar la tapa.

17. Presionar el botón ZERO. La pantalla mostrará 0.0 mg/L TKN

18. Colocar la muestra preparada dentro de  sostenedor de celdas.  Los resultados  se

mostrarán en mg/L nitrógeno total Kjeldahl.

CÁLCULOS

Calcular el contenido de proteína como Nitrógeno Total Kjendalh (TKN) de la manera

siguiente:

ppm TKN  =  (75)  A

   B x C

Donde:

A = mg/L lectura de la muestra

B = peso en gramos de la muestra que se tomaron para la digestión

C = volumen de la alícuota (ml) que se usó para el análisis


