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I1SO 10694: Calidad de suelos — Determinacién de Carbono orgénico y Carbono Total

tras combustion (Analisis Elemental) innovacién
UNI EN 15936:2012: Lodos, tratamiento de bio residuos, suelos y residuos — tecnoldgica
Determinacién de Carbono Orgénico Total mediante combustién (TOC) para

Analizador de Carbono/Nitrégeno CN802 VELP Scientifica (Ref. F30800090) laboratorio




B INTRODUCCION I

Los lodos activos generados en las plantas de tratamiento de agua residual disponen de un mayor interés
por su potencial uso para las mejoras de propiedades de suelos al aportar nutrientes y elementos traza,
suplementos esenciales para el crecimiento de las plantas.

El Carbono Total “TC” puede dividirse en Carbono Organico Total “TOC” y Carbono Inorganico Total “TIC”,
queresulta de la division del carbono total en compuestos organicos e inorgdnicos.

La determinacion de TOC es importante dados sus altos niveles en suelos para prevenir procesos de
digestién anaerobiay evitar el enriquecimiento de Nitrégeno del subsuelo.

La funcionalidad del sistema VELP CN 802 se evalua mediante la participacion en “Proficiency Testing
program” organizado por WEPAL (Wageningen Evaluating Programs for Analytical Laboratories).

Las muestras de lodos se analizan con el modelo CN 802 y los resultados obtenidos (como % Nitrégeno) se
comparan con el rango estadistico admitido por WEPAL.

DETERMINACION DE CARBONO ORGANICO
I TOTAL EN LODOS -

El andlisis elemental se inicia con la combustion de la muestra en el horno (CF) para la obtencién de sus
componentes gaseosos.

El agua generada se elimina en la primera trampa fisica (WT1 - DriStep™), situado justo tras el horno de
combustidn y una segunda trampa quimica (WT2). Entre ambas trampas los componentes elementales
obtenidos en la combustidon atraviesan un horno de reduccién (RF). Un detector exclusivo VELP Non
Dispersive Infrared NDIR mide con exactitud la concentracién de CO, desarrollado y que es capaz de
traduciraconcentracion de carbono en la muestra.
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Tras esto unos absorbentes auto regeneradores captan el CO, (CO,)
dejando pasar unicamente el nitrdgeno elemental que es detectado por
un innovador detector de conductividad térmica LoGas™ (TCD) que no
requiere gas de referencia.

Elmodelo CN 802 esta controlado via PCatravés delinnovador CNSoft™.

%
_ CN 802 OPERACION PRELIMINAR (DIARIA) -

Siguiendo el iniciado del instrumento que se muestra en el manual para el CN 802 y comprobar los
parametros seleccionados:

® Temperature Combustion reactor (Ref.A00000158): 1030 °C.

® Temperature Reduction reactor (Ref. AO0000226): 650 °C.

® Flowrate MFC1He: 190 ml/min.

® Flowrate MFC2He: 220 ml/min.
El acondicionado del sistema se efectia mediante el analisis de dos patrones EDTA (Ref. AOO000149) y entre
3y 5laminas de estaio vacias (Ref. AO0000153). La verificacion de la curva de calibrado se efectia con uno o
mas analisis del mismo patrdén utilizado en la generacién de la curva de calibrado.

B PREPARACION DE MUESTRA NN

Dos muestras de lodos de referencia y una muestra de lodo desconocida se analizan. Los rangos esperados
enbaseseca:

® Wepal BIMEP 404 Muestralodo C%=32.50-32.96
® Wepal BIMEP 447 Muestralodo C%=23.7-24.7
® Muestra desconocida C% desconocido

Utiliza un tamiz para eliminar cualquier componente grueso, homogeniza la muestra y las seca en estufa a
105°C.
Los lodos de referenciaya son homogéneosy hansido secados a 105 C.
Se analizan dos diferentes alicuotas de cada muestra:

® Unadirectaenel CN 802 para determinar el Carbono Total (TC)

® Unasegundase acidula con HCI, para determinar el carbono organico total (TOC).
Segun el método oficial (ISO 10694), TOC puede determinarse tras eliminar los carbonatos mediante
acidulado de la muestra con HCI 2N, usando unalamina de Plata (Ref. AO0O000371).

B PARAMETROS ANALITICOS N

Rellenar los siguientes campos en la base de datos: “Sample name”, “Weight”, “Method”, “Sample type”,
“Calibration number”.
Creaun Nuevo método de usuario con los siguientes parametros:

® Proteinfactor: none.

® O;flowrate: 300 ml/min.

® Ofactor:1.6ml/mg.

Pulsa @ parainiciar el analisis.
Tiempo de andlisis: Desde tres minutos por determinacion.
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RESULTADOS TC Y TOC EN
B \ UESTRAS DE LODOS ]

Los resultados de Carbono han sido obtenidos con una curva de calibrado con patréon CaCO3 (C% =12), en el
rango 0—20 mg C. Para el Nitrégeno el patrén utilizado para la generacidn de la curva es el dcido aspartico,
(C4H7NOQy4), en el rango 0 — 1.5 mg N. Los datos obtenidos estan dentro de la tolerancia obtenida en el
certificado de andlisis. Las cuatro muestras de referencia Wepal se han analizado 10 veces para evaluar la
repetitividad del CN 802. La tabla inferior muestra los resultados de Carbono y Nitrégeno Total en materia
seca, obtenidos con el Cn802. El software CNSoft™ calcula automaticamente la relacién C:N, mostradaenla

tabla.
Muestra Lodo

Cantidad muestra (mg)

Cantidad muestra (mg)

Wepal BIMEP 404 198.400 32.461 100.82 28.861
200.500 32.345 100.78 28.258
199.200 33.014 103.87 28.637
Media * SD% 32.607 + 0.358 | Media * SD% 28.582 + 0.305
Wepal BIMEP 447 99.780 24.080 101.37 21.485
101.290 23.913 103.73 21.390
99.590 23.924 99.26 21.361
Media * SD% 23.972 £ 0.093 | Media + SD% 21.412 + 0.065
Unknown sludge 296.79 6.133 109.12 5.151
298.21 6.129 105.44 4.385
297.50 6.316 100.72 5.330
Media + SD% 6.193 £ 0.107 | Media t+ SD% 4.955 % 0.502

B CONCLUSION I

El analizador de Carbono/Nitrégeno de VELP Scientifica CN802 es la solucion ideal para determinacién de
Carbono Total (TC) y Carbono Orgénico Total (TOC) en muestras de lodos. El analizador obtiene datos
operativos de un modo rapido con calculo automatico con el software CNSoft™.

Los datos obtenidos son aceptables comparados con los resultados esperados, demuestra una excelente
repetitividad y exactitud del modelo CN 802. No se detecta ninglin efecto memoria entre muestras.

Conlos puntos relevantes de automatismoy trabajo sin paradas, el sistema de combustién CN 802 esiddneo
para laboratorios de elevada productividad tanto con Helio como Argdn como gas portador, con un tiempo
de andlisis que se sitla entre 2 y 5 minutos.

La conexidn del Analizador a la plataforma VELP Ermes Cloud hace posible la visualizacion y control del
analisis en tiempo real mediante PC, Tablet o teléfono movil :
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