GRUPO INTERINSTITUCIONAL PARA UNIFORMAR METODOS
ANALITICOS

DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL EN FERTILIZANTES
Alcance y aplicacion

Se describe el método para determinar nitrogeno total en fertilizantes solidos y liquidos.
El procedimiento descrito es un método Kjeldalh macro, aplicable tanto a equipos
semimicro como al tipo Tecator, debiéndose hacer las modificaciones correspondientes
al peso de la muestra, volumen de agua y reactivos, capacidad de los materiales, y
dependiendo del equipo, establecer las condiciones adecuadas (tiempo, temperatura,
entre otros).

Concepto

Definicion General: .Nitrogeno total, es aquel proveniente de todas las formas de N,
tanto organicas como inorganicas, presentes en un fertilizante.

Fundamento

El método se basa en la conversion de todas las formas de nitrogeno, tanto organicas
como inorganicas, en nitroégeno amoniacal, mediante una combustion humeda con acido
sulfurico concentrado, en presencia de sales que elevan el punto de ebullicion del acido,
y de sustancias reductoras, cuando la muestra contiene nitrogeno nitrico. El nitrogeno
amoniacal producido, junto con el presente en la muestra, se destila como amoniaco en
un medio fuertemente alcalino y se recibe en una solucion de &cido borico,
determinandose luego por titulaciéon con una solucion valorada de un 4cido mineral
fuerte, en presencia de un indicador mixto.

Materiales y equipos

Balanza analitica (apreciacion + 0,1 mg)

Balanza (apreciacion £ 0,1 g)

Equipo de digestion y destilacion kjeldalh (macro o tipo Tecator)

Balon de kjeldalh de 300 a 800 mL (dependiendo del tamafio del equipo)
Erlenmeyer o beaker de 600 mL (o menor volumen dependiendo del equipo)
Cilindros graduados de 50 y 100 mL

Beakers de 100 y 600 mL

Bureta de 50 mL

Balones aforados de 100 y 1000 mL



Reactivos

Acido sulfirico ( H;SO4) concentrado, densidad: 1,84 kg/L; pureza: 96-98%

Acido salicilico (C;H¢O3)

Tiosulfato de sodio pentahidratado (Na;S,0; . SH,0)

Sulfato de potasio o sulfato de sodio anhidro (K;SO40 Na;SOy)

Solucion de hidroxido de sodio (NaOH) al 50% p/v: pesar 500 g de NaOH y
transferirlos a un beaker de 1000 mL donde se han colocado aproximadamente 400 mL
de agua destilada, disolver el hidroxido, dejar enfriar y completar el volumen a 1 litro.
Agitar para homogeneizar la solucion.

Solucién de acido boérico (H3BO3) al 2% p/v: Pesar 20 g de acido borico, transferirlos
a un beaker de 1000 mL, anadir 400 mL de agua destilada y agitar hasta disolucion del
reactivo. Completar con agua destilada hasta 1000 mL. Agitar para homogeneizar la
solucion.

Solucion indicadora: Puede utilizarse indistintamente una de las dos mezclas de
indicadores siguientes:

Verde de Bromocresol + Rojo de metilo: Pesar 0, 5 g de verde de bromocresol
(C21H14Br4OsS) y 0, 1 g de rojo de metilo (C;sH;sN3O,) y transferirlos a un balon
aforado de 100 mL, disolver y enrasar con alcohol etilico al 95%. Agitar, filtrar la
solucion y ajustar el pH a 4,5, afiadiendo HCI o NaOH diluidos. Almacenar en botella
oscura.

Rojo de metilo + azul de metileno: Pesar 0,125 g de rojo de metilo (C;sH;sN30,) y
0,0825 g de azul de metileno (C;¢H;sCIN3S. 3H,0), transferirlos a un balon aforado de
100 mL, disolver y enrasar con alcohol etilico al 95%. Agitar hasta completa disolucion.
Almacenar en botella oscura.

Soluciéon valorada de acido clorhidrico o acido sulftrico.

HCI 0,5 N: Medir 41,6 mL de HCI concentrado (pureza: 37%, densidad: 1,184 kg/L)
y transferirlos a un recipiente donde se ha colocado un volumen aproximado de 400 mL
de agua destilada, enrasar hasta 1 litro. Valorar con carbonato de sodio (Na,COs)
anhidro, previamente secado en estufa a 105°C durante 1 hora, utilizando 3 gotas del
indicador rojo de metilo al 0,1% en alcohol etilico.

H>S04 0,5N: Medir 13,87 mL de H,SO4 concentrado (pureza: 96%, densidad: 1,84
kg/L y transferirlos cuidadosamente a un recipiente donde se ha colocado un volumen
aproximado de 400 mL de agua destilada, completar a un litro y homogeneizar la
solucion. Valorar con carbonato de sodio anhidro, como se indico en el caso del HC1 0,5
N.

Nota: En caso de fertilizantes con contenidos bajos de nitrogeno total, utilizar
soluciones de acidos 0,1 N o menores.

Procedimiento

1. Pesar una cantidad proxima a 1 g, con una precision de 0,1 mg y transferirla
cuantitativamente a un balon de kjeldalh.

2. A continuacion se presentan dos opciones para la digestion, dependiendo de la
presenciaonodenitratos. Laprueba de deteccion de nitratos se realiza segun se
describe en las “observaciones al procedimiento”.

a. Para muestras que no contienen nitratos: Agregar 30 mL de acido sulfurico
concentrado, agitar para homogeneizar la mezcla de la muestra con el acido.



b. Si la muestra contiene nitratos, o si se desconoce su presencia, agregar en el
acido sulfurico, 1 g de acido salicilico y verter esta mezcla en el balon que
contiene la muestra, agitar para homogeneizar y dejar en reposo por lo menos 30
minutos, agitando ocasionalmente. Afiadir 5 g de Na,S,03.5H,0 y calentar la
solucion (esto en el caso a., ya que en el caso b., la solucion aun permanecera
caliente) por 5 minutos y dejar enfriar.

3. Anadir 10 g de sulfato de potasio o sulfato de sodio anhidro, calentar a temperatura
moderada, hasta que cese la formacion de espuma y continuar la digestion
incrementando la temperatura en forma gradual hasta que la solucion esté clara.

4. Dejar enfriar a temperatura ambiente.

5. Colocar el balon en una cubeta con hielo y tratando de evitar una reaccion violenta,
afiadir lentamente y con el balon inclinado dentro de la cubeta, 200 mL de agua
destilada.

6. Agregar un pedacito de parafina y algunas perlas de vidrio o cualquier material que
cumpla la funcion de regular la ebullicion.

7. Preparar el liquido receptor de la siguiente manera: Transferir 100 mL de la solucion
de acido bodrico a un erlenmeyer o un beaker de 600 mL, afiadir tres gotas del
indicador mixto y colocarlo en la seccion de recoleccion del equipo de destilacion,
verificando que el tubo de destilacion esté completamente sumergido en el acido.

8. Colocar el balon en el equipo de destilacion y afiadir lentamente 100 mL de NaOH al

50 % e iniciar la destilacion. Incrementar la temperatura gradualmente y destilar un

volumen aproximado de 200 mL (volumen neto) o un volumen menor dependiendo
de la capacidad del balon de kjeldahl.

9. Retirar la solucion receptora y lavar el extremo del tubo de destilacion, recogiendo las
aguas de lavado en el mismo erlenmeyer o beaker y apagar el aparato.

10. Titular con HC1 0 H,SO4 0,5 N hasta punto final color violeta.

Simultaneamente con la muestra, se debe hacer un blanco.
Calculos

(A-B) x N x 1,4007
% N Total =

M

Donde:

A= mL de acido consumidos en la titulacion de la muestra
B= mL de acido consumidos en la titulacion del blanco
N= normalidad del acido

M= peso de la muestra en gramos



Observaciones al Procedimiento

e Los resultados obtenidos al hacer modificaciones para adaptar este método a la
modalidad de microandlisis, no han reportado hasta el presente, resultados
satisfactorios.

¢ Las muestras solidas heterogéneas deben ser trituradas y homogeneizadas antes de
pesarlas.

¢ Investigaciones realizadas (Carrillo de Cori et al., 1998) utilizando muestras de
diferente naturaleza y conteniendo distintos niveles y tipos de nitrogeno, demostraron
que este método es factible de ser aplicado en los diferentes laboratorios del pais,
con la ventaja de no utilizar sustancias de alto riesgo como son el selenio, el mercurio
y el cromo y ademads se obtiene una recuperacion del nitrégeno en el EDTA entre
100,25 y 101,03%.

e La utilizacion del tiosulfato de sodio, en caso de muestras con nitratos, debe hacerse

bajo campana extractora de gases, ya que la incomodidad que éstos provocan al
operador cuando no se hace bajo campana, impide un manejo adecuado, puede causar
efectos toxicos y conducir a resultados erroneos.
El tiempo de digestion varia dependiendo del contenido de materia organica de la
muestra. Por ejemplo, si ésta contiene solo nitrogeno mineral, la digestion dura
alrededor de 40 minutos; en muestras de alto contenido de materia organica, el
proceso tarda alrededor de 90 minutos.

e [as mezclas de indicadores, unidas al uso del acido borico como solucion receptora,
producen un punto final mas nitido en la titulacion (Bremner y Mulvaney, 1992).

e Se recomienda el uso de perlas de vidrio o piedra pomez para regularizar la
ebullicion cuando se realiza este andlisis. El empleo de la parafina para evitar la
formacion de espuma durante la destilacion, es opcional para las muestras que asi lo
requieran.

Deteccion de nitratos

Reactivos

Acido Sulfrico (H2S04) concentrado
FeSO, .7H,0 (solucién saturada)
NaNO; (solucion al 1%)

Procedimiento:

Mezclar 5 g de muestra con 25 mL de agua caliente y filtrar. En un tubo de
ensayo, a un volumen de esta solucion, afiadir dos volumenes de H,SOy libre
de HNO; y o6xidos de N y dejar enfriar. Afadir unas gotas de solucion de
FeSO,4.7H,0, de modo que no se mezclen los liquidos.

Si hay nitratos, aparecerd un anillo purpura (que pasa a marron) en la zona
de union de ambos liquidos. Si hay poco nitrato, pasa a color rojizo.

A otra porcidn de filtrado, en un tubo de ensayo, afiadir 1 mL de la solucion de
nitrato sodico y repetir el ensayo para comprobar si se agreg6 suficiente acido
sulfurico en la primera prueba.

(AOAC, 1997. Método 920.01).
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