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OBJETIVOS.

Establecer la metodologia analitica para la determinacién de Nitrato en soluciones acuosas por
destilacién y volumetria acido-base.

RECURSOS MATERIALES.
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Solucién de hidroxido de sodio 50%P/V

Aleacion Devarda.

Solucién de acido clorhidrico 0.01 N.

Solucion de acido borico 0.6 M.

Indicador mixto 5 (para titulacién amoniacal).

Equipo destilacién Kjeldhal.

Solucion sintética de 100 ppm NOsy 200 ppm NOs.en matriz de cobre acida.
Manto calefactor.

Material de laboratorio.

210 Agua destilada.

GENERALIDADES.

LaD

estilacion es la separacion por arrastre con vapor del amoniaco (NH3) y posterior solubilizacion en

una solucién acida de concentracién conocida. En esta etapa se adiciona NaOH a la disolucion de

amonio obtenida previamente, generandose amoniaco (NHs) y vapor de agua, que arrastra al mismo. La

solubilizacién posterior en la solucién acida permite la conversion de amoniaco (NH3) a catién amonio
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(NH4"), el cual se encuentra junto con el exceso de solucion acida afiadido. EI amoniaco (NH3) puede
recogerse sobre dos medios: acido fuerte en exceso de concentraciéon conocida, o bien, acido boérico en

exceso no medido.

La Valoracion es la mediciéon de la cantidad de acido neutralizado por el amoniaco disuelto, lo que

indica la cantidad de Nitrégeno presente en la muestra inicial.

Segun el medio de recogida en la destilacion, el amonio se valora de dos formas:

» recogida sobre acido fuerte en exceso medido: se emplea una base (alcali) y el indicador rojo de

metilo.

» recogida sobre acido bdérico en exceso no medido: se emplea un acido y el indicador rojo de
metilo y verde de bromocresol como indicador (indicador mixto 5).

Kjeldahl's
n Trap

)
r

Contents of
Kjeldaht's flask Condenser
after digestion

| — |

Known volume
of standard

acid

Esquema basico de un destilador Kjeldhal.

Codigo :  LB-ST-GPD-LQC-0045
Aprobado por : Maritza Jofre C Ultima Revisién : 20-09-2024
Revision - 09

3de9

Doc. de Consulta o Entrenamiento. Este Documento impreso es valido solo para el dia
19/01/2026




LOMAS BAYAS

una emrrEsA GLENCORE

NITRATO POR DESTILACION KJELDHAL

4. DESCRIPCION DE LA ACTIVIDAD
4.1. Pretratamiento de la muestra
4.1.1. Tomar una alicuota de 50 ml de la muestra y trasvasijar a un vaso precipitado de 250ml.

4.1.2 Adicionar lentamente y en pequefas cantidades la solucién de hidroxido de sodio 50%P/V. (fig.)
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4.1.4 Adicionar la solucién de hidréxido de sodio 50%P/V a la muestra. hasta formar un coloide gelatinoso.
Agitar en forma continua durante el proceso de adicion de la solucién hidréxido de sodio 50%P/V (fig.)

4.1.5 Posteriormente filtrar en embudo con papel filtro 413. Lavar el precipitado con 50 ml de agua destilada
(fig.).

4.1.6 Elfiltrado es recuperado para su posterior destilaciéon
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4.2. Destilacion de la muestra
4.2.1. Enjuagar meticulosamente el material a utilizar con agua destilada.

4.2.2. Tomar 50 ml de solucion estandarizada de acido bérico 0.6 M con pipeta, trasvasar a matraz Erlenmeyer
de 250 mL.

4.2.3. Adicionar gotas de indicador mixto 5 y poner bajo la columna de destilacidn, asegurarse de que la canula
del refrigerante quede cubierta por la solucién (fig.)

Mixed indicator 5
for ammonia titrations =
Mischindikator 5

2y \ndicador mixto
Ndicateu ixte

4.2.4. Tomar la totalidad de la muestra pretratada y depositar en el reactor de vidrio del equipo Kjeldhal.

4.2.5. Agregar 25 ml de solucion hidréxido de sodio 50% P/V, 3 grs de devarda en el reactor de vidrio del equipo
Kjeldhal. Colocar la unién de la columna de destilacion (fig).
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4.2.7. Valorar con solucién de acido clorhidrico 0.01 N hasta viraje del indicador (fig.)

Inicio titulacion Punto final de titulacion
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4.2.8. La concentracion de nitrato se obtiene como sigue:

NO3 g1 =_(VHct * CHcl * 62.0049 g/imol)
Volumen de alicuota muestra

VHci Gasto de volume titulante acido cloridrico 0.01N

H
Hcl Concentracion del titulante acido clorhidrico 0.01N

Peso molecular NOs: 62.0049 g/mol

Volumen de alicuota muestra: 50 mi
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5. MEDIDAS DE PREVENCION.

El equipo de proteccién personal es: Guantes de nitrilo, gafas de seguridad, tenida antiacida y zapatos de

seguridad.
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