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TECNICA ANALITICA PARA LA DETERMINACION DE NITROGENO - NITRATO (NO3¯)
1. PRINCIPIO DEL METODO

El electrodo de ión NO3 es un sensor selectivo que desarrolla un potencial a través de una membrana delgada, porosa, inerte, que se mantiene en posición en un intercambiador iónico en un líquido inmiscible con agua. El electrodo responde a la actividad del ión NO3¯entre aproximadamente 10-5 y 10-1 M (0,14 a 1400 mg NO3 - N/L). El límite inferior de detección está determinado por la solubilidad escasa, pero finita, del cambiador iónico líquido.

2. APARATOS Y EQUIPOS

2.1 Medidor de pH de escala expandida o digital, capaz de resolución de 0,1 mV.

2.2  Electrodo de ión nitrato. Síganse cuidadosamente las instrucciones del fabricante respecto a mantención y conservación.

2.3 Agitador magnético. 

2.4 Barrita recubierta de TFE.

2.5 Material usual de laboratorio.

3. REACTIVOS Y SOLUCIONES

3.1 Agua exenta de nitrato: utilícese agua destilada, desionizada, de la máxima pureza para preparar todas las soluciones y diluciones.

3.2 Solución madre de nitrato: séquese nitrato potásico (KNO3) en un horno a 105°C durante 24 h. Disuélvanse 0,163 g en agua y dilúyase a 100 mL; 1 mL = 1000 µg NO3. Consérvese con 2 mL de CHCl3/L. Esta solución es estable durante un mínimo de 6 meses. 

3.3 Soluciones patrón de nitrato: dilúyanse 0,1, 1,0 y 10 mL de solución madre de nitrato a 100 mL de agua, para obtener las soluciones patrón de 1, 10 y 100 mg de NO3/L, respectivamente.

3.4 Solución tampón: disuélvanse 10,0 g de Al2(SO4)3 x 18 H2O, 0.5 g de Ag2SO4 y 0,3 g de ácido sulfámico (H2NSO3H) en unos 80 mL de agua. Ajustar a pH 4,5 por adición lenta de NaOH 0,1 N. Dilúyase a 100 mL y consérvese en frascos de vidrio oscuro.

3.5 Hidróxido de sodio, NaOH 0,1 N: disuélvanse 4 g de NaOH en agua destilada y dilúyase a 1000 mL.

3.6 Solución de llenado del electrodo de referencia, (NH4)2SO4 0,1 M: disuélvanse 1,3 % de (NH4)2SO4 en 98,7 % de agua destilada

3.7 Solución de ajuste de la fuerza iónica (ISA), (NH4)2SO4 2M: disolver 264 g de sulfato de amonio en agua destilada y afórese a 1000 mL.
4. PROCEDIMIENTO

4.1 Preparación de una curva de calibración: transfiéranse 10 mL o 1 mg de patrón de nitrato N/L a un vaso de 50 mL, añádanse 1 mL de tampón, 0,6 mL de reactivo ISA y agítese con agitador magnético. Introdúzcase el electrodo y regístrese la lectura en mV cuando se estabilice (al cabo de 1 minuto). Sáquese el electrodo, lávese y séquese. Repítase con los patrones de 10 y 50 mg NO3-N/L. Compárense las medidas de potencial con las concentraciones de NO3-N sobre papel semilogarítmico con las concentraciones en el eje logarítmico (abscisa) y el potencial (mV) en el eje lineal (ordenada). Debe resultar una línea recta con una pendiente de 57 ± 3 mV. Vuélvanse a calibrar el electrodo varias veces en el día, comprobando la lectura de potencial del patrón de 10 mg NO3 - N.

4.2 Medición de la muestra: transfiéranse  10 mL de muestra a un vaso de 50 mL, añádanse 1 mL de tampón, 0,6 mL de reactivo ISA y agítese (durante 1 minuto) con agitador magnético. Mídanse los patrones y las muestras a la misma temperatura aprox. Introdúzcase el extremo del electrodo en la muestra y regístrese la lectura de potencial cuando se estabilice (al cabo de 1 minuto). Léase la concentración a partir de la curva de calibrado.

4.3 Preparación del electrodo: mover la cubierta negra de goma que tapa un orificio del electrodo por donde se introduce la solución de llenado. Remueva la tapa de goma negra y deje el electrodo 10 minutos en agua destilada, seque la punta cuidadosamente e introduzca en una solución de 100 ppm por 30 minutos.

4.4 Requerimientos de la muestra: Todas las muestras deben ser acuosas y no deben contener sustancias orgánicas que pueden afectar la membrana o que puedan extraer el intercambiador de iones interno. La temperatura de la muestra y los estándares deben  tener la misma temperatura y bajo 40°C. El rango de pH para medir el ión nitrato con el electrodo debe estar entre 2,5 - 11. Neutralice las muestras fuera de este rango con ácido o base.

5. CALCULOS Y RESULTADOS

5.1 Léase la concentración a partir de la curva de calibrado.
6. INTERFERENCIAS

Los iones cloruros y bicarbonato interfieren cuando su proporción en peso frente al nitrato es >10 o > 5, respectivamente. Los iones potencialmente interferentes, pero que no se encuentran en niveles significativos en las aguas potables, son: nitrito, cianuro, sulfuro, bromuro, yoduro, clorato e perclorato, aunque los electrodos funcionan satisfactoriamente en tampones comprendidos entre pH 3 y 9, se han observado respuestas erráticas cuando el pH no se mantiene. Dado que el electrodo responde a actividad de nitrato más que a su concentración, la fuerza iónica debe ser constante en todas las muestras y patrones. Ese problema se reduce al mínimo utilizando una solución tampón que contenga Ag2SO4 para eliminar cloruro, bromuros, yoduros, sulfuros y cianuro, ácido sulfámico para eliminar nitrito, un tampón a pH 4,5 para eliminar bicarbonato y mantener el pH y la fuerza iónica constante y Al2(SO4)3 para complejar los ácidos orgánicos.
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