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1 OBJETIVQ

Esta Norma prescreve o© método de determinagdo de nitrogénio
albuminédide em dguas naturais e de abastecimento:

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR
Na aplicag¥o desta Norma é necessédrio consultar:

~ Guia de coleta e preservacldo defamostras de a&gua., CETESB, 1988.

3 APARELHAGEM

3.1 Vidraria, materiais e equipamentos

3.1.1 Balado de destilacd3o de amdnia de 1000 mL.
3.1.2 Condensador de Liebig.

311.3 Béqueres de diversos volgmos.

3.1.4 Bal8es volumétrigcose dehdiversos volumes.
3,1;5 Pipetas graduadae de diversos volumes.
3.1.6 Pipetas volumétricas de diversos volumes.
3.1.7 Proveta graduada, sem tampa, de 500 mL.
3.1.8 Proveta graduada, com tampa, de 50 mL.
3.1.9 Bastd3o de vidro.

3.1.10 Pérolas de ebuliglo.

3.1.11 Medidor de pH.

3.1.12 Egpectrofotémetro uv-visivel, para usoc a 425 nm.
3.1.13 Balanga analitica com precigdo de 0,1 mg.
3.1.14 Chapa de aguecimento.
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3.2 Reagentes e solugbes

3.2.1 Agua destilada e desionizada isenta de aménia.

3:3;2“‘Soluqao de hidréxido de sédio 6 N

Dissolver 240 g de hidrdxido de sdédio. NaOH p.a.. )\em 600 mlL de Agua
destilada e desionizada, Esfriar e completar o volume /para 1000 mL em
bal3o volumétrico.

3.2.3 Solugdo de &cido sulfdrico 6 N

"pi@pyr 167 mL de 4cido sulfdurico., HSO4/p.a., em 600 mL de A4gua
destilada e desionizada. Esfriar e completar o volume para 1000 mlL em

bal&o velumétrico.
3.2.4 Soluc8o de hidréxido de sdédio 0.1 N
Disscolver 4 g de hidréxido de sdédio, "NaOH p.a.V em 600 mlL de &gua

‘destilada e desionizada e completar o Volumé para 1000 mL em bal3o

volumétrico.
3.2.5 Solugdo de tetraborato de _@sédio

Dissolver 5 g de tetraborato dé s&dio. NaBO, p.a.. ou 9,5 g de
fNuzafay 10H,O em 1000 mL de #Agua destilada ® desionizada.

3.2.6 Solug@o tampdo de borato

Adicionar 88 mL de solucgd3o degNaCH 0.1"N (3.2.4) em 500 mL de solugso
de tetraborato de gédio (3.2.5) e diluir a 1000 mL com Agua destilada

® doelonizada em bal3o volumétrico.
3. 2 7 ‘Reativo de Nessler
3. 2 2.1 Solugdo A

Pesar 61,75 g de iodeto de potassio. KI p.a.., e diluir a 200 mL com
Agua. destllada e desionizada.

3 a 7.2 Solug@o B

Pesgr 150 g de hidréxido de potéssio. KOH p.a.. e dissolver com 250
mL de Agua destilada e ,desionizada.

3.2.7.3 Solug# C

Pesar 31 g de cloreto de mercirio, HgCl, p.a.. e preparar uma solugdo
saturada dissolvendo ho/ soluto em 400 mL de 4gua destilada e
degionizada A quente.

3.2.7.4 lIodeto/,delpotassio

Pegar 0,75 gide iodeto de potdssio. KI p.a.. e reservar.
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3.2:7.% Adicionar a Solug3c C a Solug3ic A vagarosamente até a
colorac3o se tornar vermelha intensa. Temos assim formado o iodeto de
mercirio II. o qual deve ser dissolvido., Para isso. colocamos. na
solugdo de iodeto de mercirio II. 0.75 g de iodeto de potéssio
inictalmente reservado (3.2.7.4). Adicionar a Soluc3o B j& fria ao
iodéto de mercurioc II dissolvido e completar a 1000 "mL.

Nota: Utilizar sempre o sobrenadante do reativo de Nessler.

3.2.8 Acetato de chumbo., Pb (CzH30,)2.3 HO p.a.

3:2.9 Permanganato de potéssio alcalino

Dissolver 16 g de permanganato de potéssiod. KMnO, p.a.. em um béquer

de- 3000 mL. Adicionar 288 g de hidréxido de sddio. NaOH p.a.. ou 404
g de hidréxido de potdssio, KOH p.a.. e completar o volume a 2500 mL
_com Agua destilada e desionizada. Levar & chapa de aquecimento e
concentrar até 2000 mL. »

3.2.10 SoluglSo-estoque de amdnia

Diesolver 3,819 g de cloreto de amdbnio. NH4 Cl p.a.. previamente seco

a 100°C., em #4gua destilada e desi®nizada.’ Completar o volume para
1000 mIL. em baldo volumétrico.

"Nota: 1 mL da solugdo contém 1000 jlgide N.

3.2+11 Solug@o-padréoc de amOnia

Pipetar 10 mL da solug3o-estogue de amdnia (3.2.10) para baldo
volumétrico de 1000 mlL e ¢ompletar o volume com &gua destilada e
desionizada,

Nota: 1 mL da solugdo contém 1000 {g de N.

3.2.12 Solug3o de &cido bdorico

Dissolver 10 g de 4&cido "bérico. HaBO; p.a.. em 4&gua destilada e
‘desionizada e completar o volume a 1000 mL em bal3o volumétrico.

4 .. EXECUGAO DO ENSAIO
4.1 Principio do método

A .amostra é destilada para remog8o de nitrogénio amoniacal. Em
seguida, uma novandestilagio 6 feita apds adig3o & amostra de uma
solucio de permanganatd de potéssio alcalino, convertendo o
nitrogénio albumindide ja nitrogénio amoniacal. A intensidade de cor
medida- a 425 mnm é proporcional & concentragdco de nitrogénio
albumindide,

4.2 Interferentes
4.2.1 Sulfetos causam turvag3o na amostra desgtilada por reagsic com ©

reativo de Nesslery e s%0c eliminados pela adi¢do de acetato de chumbo
& amostra. antes de iniciar a destilagd3o.
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4.3 Procedimento

4.3.1 Adicionar 500 mL da amostra em béguer e ajustar o pH em 9.5
com. solugdo de NAOH (3.2.2) e solucdo de Acido sulfdirico (3.2.3).

4.3.2 Transferir para o baldo de destilagso de ambnia.
4.3.3 Adicionar 25 mL de solugdo-tampdo de borato \(3.2.6).
4;314 Degtilar cerca de 200 mL,.

4.3.5 Aguardar o sistema de destilagdo gesfriar e) descartar o
destilado.

4.3.6 Adicionar 25 mlL de permanganato de potdssio|alcalino (3.2.9)
ao baldo de destilagdo de aménia & homogeneizar.

4.3.7 'Continuar a destilag3c. recolhendo o (destilado em bal3o
volumétrico de 250 mL contendo 25 mlL dej,dcido bdérico.

Notas: a) Destilar cerca de 200 mL.
b)) A sajida do -destilador devera estar mergulhada na solugsdo
de 4cido bdérico para evitar ‘contato com os vapores do
meio ambiente. .
c) Ao desligar o aqueciménto, getire imediatamente a safda
do condensador do destilado.)para evitar o refluxo do
sistema,

4.3.8 Completar o volume do | destilado com dgua destilada e
Adgg@pnizada aferindo o veolume em 250 mL.

4.3.9 Homogeneizar @ retirarfumapaliquota de 50 mlL para uma proveta
de 50 mlL graduada com tampa

4.3.10 Adiciconar 2 mL de reativo de Nessler (3.2.7). agitar
vigorosamente e deixar em repouso por 30 minutos.

4@5:11 Medir a tranemiténcia a, 425 nm, aferindo o espectrofotOmetro
com a solugdo relativa a ‘prova em branco.

4.4 Construgéio da curva de calibragéo

Preparar solugbes-padrdo,, de \vdrias concentrag¢des de nitrogénio
albumindide a pargtir de uma solu¢do intermedidria de nitrogénio
amoniacal de 10 mg-L N (3.2.11) em baldc volumétrico de 500 mL
conforme a Tabela/

TABELA
CONCENTRACAODE | . /0 oo ok 0 @2.11)
NITROGENIO ALBUMI- A BER PIPETADO
NOIDE EM mg/L N
0,00 (branco) cneneses
0,04 2
0,10 5
0,50 25
1,00 50
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4.4.1 Para obtencgdo da curva de calibrag3o proceder 4.3.1 a 4.3.3.

4.4.2 Destilar cerca de 200 mL de cada solugdo analitica, recolhendo
o .destilado em 25 mL de dcido bérico (3.2.12) e completar o volume
comﬁggua destilada e desionizada para 250 mL em bal¥o volumétrico.

4.4.3 Proceder como 4.3.9 a 4.3.11.
4.4.4 Construir uma curva de calibragido de transmitancia x mg/L N.

Notam: a) Opcionalmente. pode-se fazer a regressdo linear dos pares
absorbéncia/concentragé@o e, com a equacgéo obtida.
elaborar uma Tabela.

b) Elaborar nova curva de calibragdo cada vez que forem
preparados ou utilizados novoe reagentes e solugdes ou
apos alguma alteracdo no aparelho.

5. . RESULTADOS
5.1 Expressio do resultado

O resultedo final é obtido diretémente, da' curva de calibragi@oc. em
mg-L bg fmultiplicado pelo fator/de diduig3o correspondente. quando
necessario. :

5.2  Precism@os/exatidéo

Conforme a 13® edigd3o de "Standard imethods for the examination of
water and wastewater". a recupetracdo de nitrogénio como amina ndo
susbtituida no nitrogénio Albuminéide é de aproximadamente 80%. Os
resultados podem ser reproduzidos "dentro de it 5% da concentrag3o
determinada.






