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TECNICA ANALITICA PARA LA DETERMINACION DE AMONIO (METODO DEL FENOL)

1.
 PRINCIPIO DEL METODO

El indofenol, compuesto de azul intenso, se forma por la reacción del amonio, hipoclorito, y el fenol catalizado por el nitroprusiato de sodio.

2. 
REACTIVOS Y SOLUCIONES

2.2
Solución de fenol : mezclar 11,1mL de fenol ((89%) con alcohol etílico al 95% hasta un volumen total de 100 mL (9,87 g de fenol). Preparar rápidamente.

2.3
Nitroprusiato de sodio 0,5%: disolver 0,5g de nitroprusiato de sodio en 100 mL de agua destilada. Guardar en botella ámbar durante un mes.

2.4
Citrato sódico: disolver 200 g de citrato trisódico y 10 g de hidróxido sódico en 1 L de agua destilada.

2.5
Hipoclorito de sodio, solución comercial del 5%: esta solución se descompone muy rápidamente una vez abierta la botella. Reemplazar cada dos meses.

2.6
Solución oxidante: mezclar 100 mL de citrato sódico con 25 mL de hipoclorito sódico. Preparar diariamente.

2.7 Solución madre de amonio: disolver 3,819 g de NH4Cl anhidro, secado a 100°C, en 1 L de agua destilada. 1,0 mL = 1,0 mg N, lo que equivale a 1,2mg NH4+.

2.8
Patrones: Realizar la curva de calibrado preparando patrones entre 0 y 1 ppm de N-NH4+ a partir de la solución madre de cloruro de amonio.

3.
PROCEDIMIENTO

Tomar 2,5 mL de muestra, añadir con mucho cuidado y agitando después de cada adición, 0,1 mL de solución de fenol, 0,1 mL de nitroprusiato de sodio, y 0,25 mL de solución oxidante. Cubrir las muestras. El color se desarrolla a temperatura ambiente en luz tenue durante 1 hora. El color es estable durante 24 horas. Medir la absorbancia a 640 nm.
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Figura 1. Gráfico de ejemplo de recta de calibrado para la determinación de Amonio.
4. CALCULOS Y RESULTADOS

Obténgase una curva patrón comparando la absorbancia de los patrones. Frente a la concentración de N-NH4+. Calcúlense las concentraciones de la muestra directamente a partir de la curva patrón.

5. INTERFERENCIAS 

Haciendo un complejo de magnesio y calcio con citrato se eliminan las interferencias producidas por la precipitación de estos iones a pH elevado. No hay interferencia de otras formas trivalentes de nitrógeno. Eliminar la turbidez que interfiere por destilación o filtración. Si el sulfuro de hidrógeno está presente se debe eliminar acidificando las muestras a pH 3 con HCl diluido y aireando vigorosamente hasta que no se pueda detectar el olor del sulfuro.

5.
REFERENCIAS
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