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1. OBJETIVO

Describir los pasos para la determinacion el contenido de nitrdgeno amoniacal en
fertilizantes mediante destilacién y titulacién, a fin de asegurar la aplicacién uniforme del
meétodo de ensayo y la confiabilidad de los resultados.

2. ALCANCE

Este instructivo aplica al ensayo para la determinacién del contenido de nitrogeno amoniacal
en fertilizantes desde la preparacion de soluciones hasta la expresion de resultados,
realizado en el Laboratorio de Control de Calidad de Productos Fertilizantes.

3. DOCUMENTO DE REFERENCIA

Norma Venezolana COVENIN 1139:2018 Determinacion Del Nitrégeno Amoniacal (Método
De Destilacion). 1ra. Revisién

4. SIGLAS

4.1. DLQ: Departamento de Laboratorios Quimicos

4.2. HCI: Acido Clorhidrico

4.3. H,SO,: Acido Sulfarico

4.4. N: Nitrégeno

4.5. ppm: partes por millén, corresponde a mg. L' o mg. Kg™
4.6. Std: Estandar

5. RESPONSABLES

El jefe del DLQ es responsable de asegurar la implementaciéon y el cumplimiento del
presente instructivo. El personal técnico es responsable de ejecutar el ensayo de acuerdo
con las instrucciones establecidas y de registrar los resultados obtenidos.

6. ACTIVIDADES

6.1 Equipos, Materiales y Reactivos:
6.1.1.Equipos

a. Destilador Kjeldhal

b.  Balanza analitica

c. Campana Extractora de gases
6.1.2.Materiales

Tubos de Kjeldahl de 300mL
Buretas

y

Erlenmeyer de 250mL
Probeta de 50mL y 100mL
Soporte universal
.1.3.Reactivos

Acido bérico (HsBO;) p.a.
Acido clorhidrico (HCI) p.a.
Acido sulfdrico (H,S0,) p.a.
Alcohol etilico (C;HsOH) 95%
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e. Carbonato de sodio anhidro (Na,CO;) p.a.

f. Hidroxido de sodio (NaOH) p.a.

g. Indicador rojo de metilo (C1sH1sN3O2) p.a.

h. Indicador verde de bromocresol (C,1H14Brs0sS) o Azul de metileno (C1sH1gN3CIS)

i. Sulfato de amonio ((NH4).SO,) p.a.
6.2 Preparacion de soluciones

6.2.1.Solucién de hidréxido de sodio al 32% p/v: Pesar 320g de NaOH y transferirlos a
un vaso de precipitado de 1000mL donde se han colocado aproximadamente 400mL de
agua destilada, disolver el NaOH, dejar enfriar y completar el volumen a 1 litro. Agitar para
homogenizar la solucion.

6.2.2.Solucion de acido bérico al 2% p/v: Pesar 20g de HsBO;, transferirlos a un vaso de
precipitado de 100mL, afadir 400mL de agua destilada y agitar hasta la disolucién del
reactivo. Completar con agua destilada hasta 1000mL, agregar la solucién indicadora. Agitar
para homogenizar la solucién y ajustar el pH a 4,65 afiadiendo HCI o NaOH diluidos.

6.2.3.Verde de bromocresol + rojo de metilo: Pesar 0,5 g de verde de bromocresol y 0,1 g
de rojo de metilo y transferirlos matraz aforado de 100 mL, disolver y enrasar con C,HsOH al
95%. Agitar, filtrar la solucién y ajustar el pH a 4,5 afadiendo HCl o NaOH diluidos.
Almacenar en frasco color ambar.

6.2.4.Azul de metileno + rojo de metilo: Pesar 0,125 g de rojo de metilo y 0,0825 g de azul
de metileno en un matraz aforado de 100 mL, disolver y llevar a volumen con C,HsOH al
95%. Almacenar en frasco color ambar.

6.2.5.Rojo de metilo 0,1%: Pesar 0,1 g de rojo de metilo en un matraz aforado de 100 mL,
disolver y llevar a volumen con C,H;OH al 95%.

6.2.6.Acido clorhidrico 0,2N: Medir 16,6 mL de HCI concentrado y transferirlos a un matraz
aforado de 1000 mL donde se ha colocado un volumen aproximado de 400 mL de agua
destilada, enrasar y homogenizar. Valorar con Na,CQO;, previamente secado en estufa a
105°C durante 1 hora, utilizando 3 gotas del indicador rojo de metilo al 0,1%.

6.2.7.Acido sulfirico 0,2N: Medir 55 mL de H,SO, concentrado y transferirlos
cuidadosamente a un matraz aforado de 1000 mL donde se ha colocado un volumen
aproximado de 400 mL de agua destilada, enrasar y homogenizar la solucién. Valorar con
Na,CQj;, previamente secado en estufa a 105°C durante 1 hora, utilizando 3 gotas del
indicador rojo de metilo al 0,1%.

6.3 Estandarizacion del acido:

a) Pesar 0,1 g de Na,CO,, previamente secado en estufa a 105°C durante 1 hora, en
Erlenmeyer y agregar 50 mL de agua destilada.

b)  Adicionar 3 gotas de indicador rojo de metilo y titular hasta que se produzca el viraje
del indicador de amarillo a rojo.

c) Llevar a calentamiento hasta la primera ebullicion, si cambia del color rojo a naranja,
se deja enfriar y se continta titulando hasta que el viraje del color rojo sea constante durante
el calentamiento.

d) Realizar la titulacién por triplicado y tomar el promedio como valor de normalidad. La
férmula para determinar la concentraciéon normal del acido es:

masa del Na2C03 (g)x 1000

52,994 ¥ Valumendearide censumide (ml)
|
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Donde: 52,994 es el equivalente gramo del Na,CO;

e) Realizar por triplicado. Si el coeficiente de variacion de los triplicados supera el 2%,
repetir el procedimiento una vez mas.

6.4 Preparacion de la muestra

a) Pesar una cantidad aproximada de 0,1 g a 0,2 g de muestra y transferirla
cuantitativamente a un tubo de Kjeldahl. Las muestras sdélidas heterogéneas deben ser
trituradas y homogenizadas antes de pesarlas;

b) Colocar el tubo en el equipo de destilacion seleccionar el método Nitrégeno
Amoniacal, el equipo afiadira 100mL de agua destilada o un volumen menor, dependiendo
de la capacidad del balén de Kjeldahl;

c¢) Preparar simultdneamente un blanco que contiene todos los reactivos, menos la
muestra y que se sometera al mismo procedimiento analitico;

d) Analizar simultdneamente como otra muestra un reactivo estandar grado analitico,
para verificar la recuperacion del método. Por ejemplo, puede utilizarse el (NH,).SO,
previamente secado a 105°C por 2 horas y calcular el porcentaje de recuperacion mediante
la férmula:

it N 100

%Rec=3 55 *
Donde:
% Rec; es el porcentaje de recuperacion del nitrégeno amoniacal en el estandar.
% N; es el porcentaje de nitrégeno amoniacal obtenido en el analisis.
21,20; es el porcentaje de nitrdgeno amoniacal teérico en el (NH,).SO,; éste debe ser
modificado, de acuerdo a la pureza del estandar.
El porcentaje de recuperacion se considera aceptable si varia entre 96 y 104%.

e) Para la recepcién del amoniaco, el equipo afiadira 100 mL de la solucion de H;BO; al
vaso receptor;

f) El equipo afadira 20 mL de NaOH al 32% e iniciara la destilacién e incrementara la
temperatura generando vapor. Destilar aproximadamente 200 mL

g) El equipo titulara con HCIl 6 H,SO4 0,2N hasta punto final.
6.5 Expresion de los resultados

Los resultados se expresan como porcentaje de nitrégeno amoniacal contenido en el
fertilizante, calculado de la siguiente manera:

(A-B) x N x 1,4007

% Notar=
M

Donde:
% N: es el contenido de nitrégeno amoniacal expresado en porcentaje;

A: es el volumen (expresado en mL) de acido consumido en la titulaciéon de la muestra;
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B: es el volumen (expresado en mL) de acido consumido en la titulacién del blanco;

N: es la normalidad del acido utilizado en la titulacion;

M: es el peso de la muestra en gramos;

1,4007: es el factor que incluye peso equivalente del nitrogeno y la conversion a porcentaje.
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