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RESUMEN

En esta investigacion se realizd la determinacion de los porcentajes de: carbono organico total
(%COT), materia organica (%MO) y nitrégeno (%N) en tres muestras de suelo (Atotonilco,
Tulancingo y Real del monte) del estado de Hidalgo, como un indicador o pardmetro relacionado con
la calidad y la obtencion de un alto rendimiento de acidos himicos (AHs). Empleando los métodos
de Walkley y Black (1979) (por volumetria y espectrofotometria), se obtuvo el 1.26-1.69% COT,
2.17-2.91% MO y 0.109-0.145% N para la muestra de suelo Atotonilco (SA) mostrando un resultado
muy cercano al 5% de MO tal y como se reporta en la literatura, sin embargo estos resultados son
mayores comparados con las muestras de suelo Tulancingo (ST) y Real del monte (SRM). Por otro
lado, al realizar la extraccion de AHs por el método de Kononova (1982), el cual es un método
econdmico, rapido y eficiente, se pudo corroborar que con la muestra de ST también se extrajo AH,
obteniendo un rendimiento de extraccion del 4% y del 7% para el SA. Se encontré una relacion del
%MO con el porcentaje de rendimiento de extraccion de los AHs, llevado a cabo el siguiente orden:
SA > ST. Es importante sefialar que los valores obtenidos (%COT, %MO y %N) de la muestra de
SRM son muy similares al ST, no obstante, con este tipo de suelo no se logro precipitar al AH,
suponemos que por la elevada concentracion de hierro que presenta y la formaciéon de posibles
interacciones moleculares con el AH en medio &cido (AH-Fe). Por lo cual, se continda con la
caracterizacion de estas tres muestras de suelo para aumentar la calidad y el porcentaje de
rendimiento de extraccion de los AHs.
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ABSTRACT

The analysis of total organic carbon (%TOC), organic matter (%OM) and nitrogen (%N) in three soil
samples (Atotonilco, Tulancingo and Real del monte) of Hidalgo state were performed in this work.
These parameters were used as an indicator of the amount and the quality of humic acids (HAS)
present in the soil samples. For the Atotonilco sample soil (AS) values of 1.26-1.69% of TOC, 2.17-
2.91% for OM and 0.109-0.145% of N were obtained using the Walkley and Black methods
(titration and spectrophotometric techniques, respectively). Regarding to the organic matter
percentage (%OM) just the Atotonilco sample (AS) had a value close to that reported in the literature
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(5%); the others soil samples, Tulancingo (TS) and Real del Monte (RMS), were even lower. On the
other hand, the extraction of HAs was performed with the method of Kononova, an economic, fast
and efficient method. Using this method, the HA content obtained from TS and AS was 4% and 7%,
respectively. According to this, a correlation between %OM and the amount of HA in the soil was
found, in the following order: AS > TS. In the case of RMS sample, their percentages of TOC, OM
and N are similar to the TS sample; however, the HA extraction from RM soil was not possible
probably because of the high concentration of iron in the samples, and the formation of molecular
interactions HA-F in acidic medium. Therefore, the characterization of the three soil samples will
continue in order to increase the quality and the amount of HAs extracted.

Palabras Clave: Soil, TOC, OM, HAs, HAs extraction

1. INTRODUCCION

Los suelos son sistemas complejos formados principalmente por materia inorganica y materia
organica (MQO), como principal clasificacion de la MO se divide en moléculas pequefas
(aminoacidos, carbohidratos, proteinas, péptidos, lipidos, &cidos organicos de bajo peso molecular,
entre otros) y en sustancias humicas (SHs), también conocidas con el nombre de humus [1]. Existen
cuatro mecanismos tedricos propuestos acerca del proceso de formacién de las SHs, interviniendo en
cada uno de ellos multiples moléculas y una gran diversidad de reacciones quimicas, asi es posible
observar que la formacion de estas sustancias puede deberse a diversos mecanismos de reaccion, a
pesar de que la mayoria de los investigadores estan a favor del mecanismo basado en la
condensacion de compuestos fenolicos y quinonas [1-2]. Las SHs estan formadas por huminas (Hs),
acidos fulvicos (AFs) y acidos humicos (AHs), que logran extraerse de forma separada de acuerdo a
la solubilidad que presentan en diferentes disolventes [3-4]. Las caracteristicas fisicas y quimicas de
los componentes de las SHs (AHs, AFs y Hs) difieren principalmente por la intensidad de color, la
variacion en el peso molecular, grado de polimerizacién, tipo y nimero de grupos funcionales,
acidez total (AFs 9-14 meq/g, AHs 4-8.7 meq/g) y solubilidad [5]. Por otro lado, es importante
mencionar que los AHs se consideran los componentes principales de la MO de suelo, agua y
sedimentos, son insolubles en medio acuoso bajo condiciones acidas (pH < 2) pero son solubles a
valores de pH mayores; tienen una carga negativa y su color en solucion es café [6-7]. Todas las
caracteristicas que se acaban de mencionar se deben a la gran cantidad y variedad de grupos
funcionales que poseen en su estructura, sobre todo grupos carboxilicos y fendlicos (-COOH y -OH).
Es por ello que pueden interaccionar con todo tipo de iones metélicos, agroquimicos, elementos
radioactivos, entre otros. Modificando la transferencia, fijacion o biodisponibilidad de los iones en
sistemas ambientales. Los AHs estan encontrando amplias aplicaciones en diferentes areas como en
medicina, donde se han utilizado para cuestiones terapéuticas, como antisepticos y ademas se ha
divulgado su actividad como antiinflamatorios. En agronomia se utilizan como abono organico cuya
aportacion al suelo incrementa su fertilidad (mejorando la relacion agua-aire, su textura, la
porosidad, la cantidad de nutrientes y disminuyendo la erosion ocasionada por el agua y el viento) y
por lo tanto, su productividad. En quimica o ingenieria ambiental se han utilizado como compuestos
poliméricos para la composicion de membranas en la construccion de electrodos selectivos de iones,
como compuestos adsorbentes de contaminantes y en la formacion de hidrogeles. En los campos de
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la industria se utilizan como aditivo de cemento y ceramicos, en los cosméticos como faciales, entre
otras aplicaciones. Es por ello que en este trabajo de investigacion se pretende determinar el
porcentaje de carbono organico total (%COT), porcentaje de materia organica (%MO) vy el
porcentaje de nitrogeno (%N) en tres muestras de suelo (Atotonilco, Tulancingo y Real del monte)
del estado de Hidalgo, como un indicador o pardmetro relacionado con la calidad y la obtencion de
un alto rendimiento de AHs [8-9], con la finalidad de aplicar un método de extraccion que sea
econdmico répido y eficiente.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
e OBTENCION Y PREPARACION DE LAS MUESTRAS DE SUELO.

Se muestrearon tres suelos de lugares no contaminados en el estado de Hidalgo (Atotonilco, Real del
Monte y Tulancingo), son suelos de lugares boscosos con constante degradacion o transformacion de
la biomasa vegetal y animal. Las muestras obtenidas se secaron a una temperatura de 60 °C,
posteriormente se tamizaron hasta obtener un tamafio de particula de 1.0 mm y se colocaron en
recipientes completamente limpios y herméticos.

. DETERMINACIQN DEL PORCENTAJE DE: CARBONO ORGANICO TOTAL (COT),
MATERIA ORGANICA (MO) Y NITROGENO.

La cuantificacion de materia organica en suelo, agua, sedimentos y durante las diferentes etapas de
extraccion de las SHs, se obtiene a partir del contenido de COT con el método de Walkley y Black
(1979) descrito por Garcia y Ballesteros (2005) [10]. El analisis consiste en la oxidacion de carbono
con dicromato de potasio (K,Cr,0;) en un medio fuertemente acido hasta la formacion de CO,,
segun la siguiente ecuacién quimica:

2- 0 + 3+
2Cr,0, +3C +16H =4Cr~ +3CO,+ 8H,0

La cantidad de oxigeno utilizado para oxidar el carbono organico se determina por la diferencia entre
la cantidad de K,Cr,O- requerido en la oxidacion y la que quedd después de ésta, es decir valorando
el exceso de K,Cr,07 con una solucion de sal de Mohr (sulfato ferroso amoniacal Fe(NH,), (SO4); .
6H,0). Otro método por el cual también se puede cuantificar el COT es mediante una técnica
espectroscopica (espectrofotémetro LAMBA 40) a una longitud de onda de 590 nm [10].

(a) Determinacién de COT por un método volumétrico.

Procedimiento:

Por este método el COT se cuantifico pesando 0.25 g de muestra de suelo ya preparada como se
describié anteriormente, se colocé en un matraz Erlenmeyer de 125 mL, por triplicado (realizando
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también un blanco). Posteriormente, se les adiciono 5 mL de K,Cr,0;0.17 M girando el matraz para
que entre en contacto con toda la muestra, se agregd cuidadosamente 10 mL de H,SO,4 concentrado
girando nuevamente el matraz y agitando durante un minuto con mucho cuidado evitando
salpicaduras. Se dejo reposar durante 30 min en la campana de extraccién, se afiadieron 2.5 mL de
HsPO, concentrado para evitar interferencias con Fe**, se adicionaron de 1 a 2 gotas del indicador
(difenilamina al 0.5% en acido sulfurico). Finalmente se valor6 con una disolucion de Fe(NH,),
(SO4), . 6H,0 0.5 N gota a gota hasta un punto final de color verde brillante.

El porcentaje de CO se calcul6 utilizando la siguiente ecuacion:
COT (%)= (Vs—Vm)/g (muestra) * N = 0.3x1.30 (1)

Donde:
Vg = Volumen gastado de Fe(NH,), (SO4), en el blanco
Vum = Volumen gastado de Fe(NH,)2 (SO4)2 en la muestra

g = Cantidad en gramos de muestra de suelo
N = Normalidad de la solucion de Fe(NH,), (SO4),
0.3 = Factor

1.30 = 100/77 considerando que el 77% del carbono fue oxidado
1.724 =100/58 considerando que la MO contiene 58% de CO

(b) Determinacion de COT por un método espectrofotométrico.

Procedimiento:

Para determinar el contenido de COT en las tres muestras de suelo, se colocaron 0.25 g de muestra
en un matraz Erlenmeyer de 250 mL por triplicado (realizando también un blanco). Posteriormente,
se adicionaron 5 mL de K,Cr,07 0.17 M y 10 mL de H,SO, concentrado, se agitaron por 1 min y se
dejo reposar por 30 min en la campana de extraccion, posteriormente se complet6 el volumen a 100
mL con agua destilada, luego se dejé enfriar y reposar durante toda la noche. Finalmente se
determind la absorbancia a 590 nm en un espectrofotometro.

Previamente se realiz6 una curva de calibracion a partir de una solucion madre de sacarosa al 5%, de
la cual se tomaron alicuotas de 5, 10, 15, 20, 25 y 35 mL que se aforaron a 100 mL (Figura 1). De
cada una de las soluciones preparadas se tomaron 2 mL, y se siguié el mismo procedimiento descrito
para las muestras de suelo.
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Figura 1. Curva de calibracion de COT.

Sé calculd el porcentaje de materia organica y nitrégeno a partir del porcentaje de COT [11-12].

COT (%)= (Ag—Aw)/m * 0.3+1.30 ()
MO (%)= COTx*1.724 3)
N (%) = MO (4)
20

Donde:

Ag = Absorbancia del blanco

Anm = Absorbancia de la muestra

m = Pendiente de la ecuacion de la curva de calibracién

0.3 =Factor

1.30 = 100/77 considerando que el 77% del carbono fue oxidado
1.724 = 100/58 considerando que la MO contiene 58% de CO

e EXTRACCION Y PURIFICACION DE AHS PROVENIENTES DE SUELO.

Una muestra de suelo (Atotonilco, Tulancingo o Real del monte) se prepard mediante un proceso de
secado (60 °C) y tamizado con una malla de 1.0 mm de tamafio de particula para la extraccion del
AH. Se pesaron 15 g y se transfirieron a un matraz Erlenmeyer con capacidad de 250 mL.
Posteriormente, se agregaron 120 mL de una solucidn recién preparada de Na,P,0O; .10H,0 e NaOH,
(11.15 g de NayP,07.10H,0 y 1 g de NaOH en 250 mL de solucion) a pH =~ 13; el matraz se cerrd
perfectamente con una septa para evitar la entrada de CO; y se mantuvo en agitacion durante 30 min
después de lo cual, se dejo reposar toda la noche para finalmente filtrar utilizando papel filtro
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Whatman No. 42. Al filtrado obtenido se le afiadié aproximadamente 1.5 mL de HCI concentrado, se
agito cuidadosamente y se dejo reposar hasta observar la precipitacion del AH. La mezcla se filtré a
vacio utilizando membranas Millipore de tipo GVHP 0.22 um. EIl sélido se seco en la estufa a una
temperatura de 60°C durante 2 h aproximadamente; se retird y se colocé en el desecador alrededor
de 30 min y finalmente se pesd [1]. Las muestras obtenidas se reservaron para su posterior
caracterizacion con diferentes técnicas analiticas.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

DETERMINACIQN DEL PORCENTAJE DE: CARBONO ORGANICO TOTAL (COT),
MATERIA ORGANICA (MO) Y NITROGENO.

En la determinacion de los porcentajes de: COT y MO descritas anteriormente y obteniendo los
resultados tal y como se presentan en las siguientes tablas (Tabla 1 y 2), podemos observar que el
mayor porcentaje en ambos parametros y por los dos métodos utilizados, se obtuvieron del suelo de
Atotonilco (SA) comparado con el suelo de Tulancingo (ST) y Real del Monte (SRM). Sin embargo
en los resultados obtenidos del ST y SRM difieren por ambas técnicas (por via humeda y
espectrofotométrica), sobre todo los datos del SRM. Es importante mencionar que al realizar los
experimentos correspondientes utilizando los dos métodos por valoraciones y espectrofotometria se
pudo observar que el método espectroscopico es mas reproducible y estable.

Tabla 1. Determinacion del %COT, %MO y %N por volumetria.

Muestra %COT %MO %N
Atotonilco 1.26 (3.28) 2.17 0.109
Tulancingo 0.57 (4.79) 0.98 0.049

Real del 0.39 (4.71) 0.67 0.034

Monte

(en paréntesis %DSR de diez analisis)

Tabla 2. Determinacion del %CO, %MO y %N por espectroscopia.

Muestra %COT %MO %N
Atotonilco 1.69 (2.45) 2.91 0.145
Tulancingo 0.67 (4.68) 1.16 0.058

Real del 0.96 (5.57) 1.66 0.083

Monte

(en paréntesis %DSR de seis y nueve analisis)

Los porcentajes de nitrogeno encontrados en las muestras de suelo van relacionados con el %MO y
obteniendo su valor con la ecuacion 4, por otro lado, al llevar a cabo una comparacion del %N en las
tres muestras de suelo como se puede observar en las Tablas 1y 2, el SA es el que presenta mayores
valores por los dos métodos (valoraciones y espectrofotometria), puede deberse a que proviene de un
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lugar con constante degradacion de biomasa vegetales y animal, no obstante este nitrdgeno esta
formando firmes enlaces quimicos en las macromoléculas del humus. Asi, en lo que respecta a los
tres suelos en estudio como ya se menciond, el SA presenta un mayor porcentaje de COT y MO en
comparacion con las otras dos muestras, no obstante son parametros de referencia muy importantes
para la obtencion de AHs sin dejar a un lado diversos factores (clima, biomasa vegetal y animal,
grado de humificacion, entre otros) que también influyen en la obtencion de estos compuestos con
gran cantidad y variedad de grupos funcionales, principalmente grupos carboxilicos e hidroxidos
fendlicos.

Posteriormente, se llevo a cabo el proceso de extraccion de estos acidos con las tres muestras de
suelos, obteniendo un rendimiento de extraccion del 4% para el ST y del 7% para el SA. Sin
embargo, con el SRM no se logré precipitar al AH, probablemente se deba a la alta concentracion de
hierro en el suelo ya que durante los experimentos se pudo observar residuos (limadura) en el
agitador magnético y el color caracteristico rojizo de la muestra, podria deberse a interacciones del
metal con el AH en medio acido, sin embargo se continuara con la identificacion y cuantificacion de
hierro en la muestra de SRM por espectroscopia de absorcion atdmica. Por lo cual se permanece con
la caracterizacion de estas tres muestras de suelo para aumentar la calidad y el porcentaje de
extraccion de las macromoléculas de AH.

4. CONCLUSIONES

El presente trabajo representa un estudio completo de caracterizacion de tres muestras de suelo con
base al %COT, %MO y %N obteniendo resultados muy acertados y reproducibles, y sobre todo se
encontrd una relacion con el porcentaje de rendimiento de extraccion de los AHs (SA > ST), sin
embargo hay dos factores importantes en los cuales se continua trabajando, el primero es lograr que
no haya diferencias significativas en los dos métodos utilizados (valoraciones y espectrofotometria),
y por otro lado continuar con la caracterizacion de metales interferentes en el proceso de extraccion
de los AHs.
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