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Resumo

Um sistema em fluxo para a determinagdo de espécies inorganicas de
nitrogénio (amdnio e nitrato) em amostras de lixiviado de solo foi desenvolvido
para aumentar a eficiéncia da analise, mantendo sua robustez e sensibilidade.
O método baseia-se na transformagdo dos compostos nitrogenados em
amonia, sua difusao é feita por uma membrana hidrofébica permeavel a gas
e posterior reacdo com o indicador acido-base purpura de bromocresol. Apds
se difundir pela membrana e causar mudanga de cor na solugao indicadora,
a amoénia é quantificada por espectrofotometria (A= 590 nm). Parametros
de validagao, tais como precisdo (repetibilidade e preciséo intermediaria) e
exatidao, foram considerados. A exatidao foi determinada na comparagao
com valores obtidos por cromatografia ibnica, em que foi obtida correlagdo >
99% (teste t); a precisao intermediaria e a repetibilidade foram determinadas
a partir da medida de solugbes de concentragdes conhecidas de nitrogénio
total, e foram obtidos coeficientes de variagdo entre 2,5% e 11%. Os
parametros envolvidos na reagao, como pH, temperatura e ordem de adigéo
e concentracado dos reagentes, foram controlados pelo método proposto, que
apresenta baixo custo operacional e baixa produgao de residuos quimicos.

Introducgao

A determinagdo das formas inorganicas de nitrogénio € realizada em
estudos de ampla abrangéncia e em diferentes tipos de amostras, incluindo
alimentos, solo, aguas e efluentes. Em sua maioria, sdo amostras complexas
que necessitam ser monitoradas pela sua importancia e pelos riscos de
contaminagdo. O nitrogénio é essencial na nutrigdo vegetal e um dos trés
elementos primarios que aparecem em maior porcentagem na composi¢cao
dos fertilizantes. Ocorre nas rochas, solos e sedimentos em diferentes formas,
entre as quais: amonia (NH,), ion aménio (NH,*), 6xidos de nitrogénio (NO);
ou como nitrogénio ligado quimicamente a moléculas organicas ou inorganicas
(Nigoao)- Os fons NH," nos solos e sedimentos podem estar fracamente
adsorvidos na superficie ou na forma ibnica quimicamente trocavel (NH,* )

4 trocavel

ou na forma de ions fixos nos espacgos interlamelares dos minerais argilosos
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(NH,*..)- As formas envolvidas nos equilibrios dependem da concentragéo
de nitrogénio total (N, ), da atividade bacteriana, da condi¢do redox e da
qualidade da fase aquosa associada (HATTON; PICKERING, 1990). Em
geral, nos solos minerais, sdo observadas trés formas principais de N: (a)
N organico associado as substancias humicas presentes no solo; (b) N
amoniacal fixado por certos minerais argilosos; e (c) compostos inorganicos

de nitrato e amonio soluveis (BRADY, 1983).

O teor de nitrogénio fornecido pela maioria dos solos € baixo. Entre 95% e
99% do N estao disponiveis na forma organica, presentes na matéria organica
do solo ou nos organismos vivos. Essa forma nao esta disponivel para os
vegetais, mas pode ser convertida em formas disponiveis pelo processo de
nitrificagdo. O amdnio liga-se ao complexo de troca catidnica, negativamente
carregado do solo e se comporta como os outros cations no solo. O nitrato
nao se liga ao solo por ser negativamente carregado, mas esta presente,
dissolvido na solugéo do solo (BREMNER, 1965).

Uma preocupagao de dmbito mundial € a contaminacao de recursos hidricos
com o nitrato percolado de solos agricolas. Agrande mobilidade do ion NO,, aliada
a crescente utilizagao de fertilizantes nitrogenados, gera grande preocupagéo em
diversos locais do planeta, por causa da eutrofizagcdo de aguas superficiais
e da contaminagdo de aguas subterraneas, que séo a principal fonte desse
recurso natural para grandes populagdées (MUCHOVEJ; RECHCIGL, 1995).

A poluicéo das aguas e do solo é um dos mais sérios problemas ecoldgicos
decorrentes da atividade humana na atualidade. O uso incorreto dos
fertilizantes nitrogenados tem provocado o aumento dos teores de nitrato e
nitrito em frutas e alimentos vegetais, além dos problemas relacionados a
poluicao ambiental. Os nitratos apresentam alta solubilidade em agua e séo
guimicamente nao reativos, porém, podem ser facilmente reduzidos in-vivo a
nitrito e, dessa forma, interferir no transporte de oxigénio no corpo, em fung¢ao
da converséo irreversivel da hemoglobina para meta-hemoglobina, o que
compromete seriamente a troca de oxigénio feita pela hemoglobina (HONIKEL,
2008). Os nitratos e nitritos coletados de dgua e alimentos contaminados sao
considerados carcindgenos humanos plausiveis, principalmente relacionados
ao cancer de estdbmago, que foi relatado como a segunda maior causa de
mortalidade por cancer em todo o mundo (CHETTY; PRASAD, 2016; WANG
etal., 2017).
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Nesse contexto, com o objetivo de minimizar as perdas dos fertilizantes
nitrogenados, foram desenvolvidos os fertilizantes encapsulados. A liberagao
de forma mais lenta e gradual dos nutrientes € uma das intengbes dos
fabricantes ao utilizarem polimeros porosos degradaveis para encapsular o
fertilizante, com vistas a diminuir a perda inicial dos elementos, principais
responsaveis pela contaminagdo do solo, das aguas e dos alimentos. No
entanto, o Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA),
principal 6rgao responsavel pelo registro e fiscalizagdo dos fertilizantes, nao
possui informagbes acerca do tipo de liberagao, lenta e/ou controlada, dos
elementos que compdem essas formulagdes de fertilizantes. Além disso, ha
falta de informacgdes cientificas sobre a disponibilizacédo, para os vegetais,
dos nutrientes presentes nas formulagbes de fertilizantes aplicados no
solo. Por isso, 0 nitrogénio necessita ser monitorado por ser um elemento
primario essencial presente nas formulagdes dos fertilizantes encapsulados
frequentemente em elevadas concentracgdes.

Métodos de determinagao nitrogénio

A determinacgéo do nitrogénio em laboratérios com rotina de analise
de amostras de aguas naturais, de extratos de solo e de alimentos é realizada
pelo método Kjeldahl, proposto em 1883, utilizado para a determinagao de
N, em diferentes materiais (YASUHARA; NOKIHARA, 2001). O método
Kjeldahl baseia-se na converséo do N a ion amonio (NH,*) por digestao da
amostra com acido sulfurico, concentrado na presenca de K,SO, (para elevar
o ponto de ebuligdo do acido), com catalisadores (ex. CuSO,) que aceleram
a oxidagdo da matéria organica. A mistura é alcalinizada com NaOH aquoso,
e o NH,* é reduzido a NH,, que € destilado por arraste a vapor, complexado
em solugao de acido boérico com indicador de pH misto e titulado com solugao
padronizada de H,SO, ou HCI (MALAVOLTA; VITTI; OLIVEIRA, 1989).

Para a determinagdo das fragbes NO, e NO, presentes nas
amostras, adiciona-se liga de Devarda (reagente que contém cobre, aluminio
e zinco, na propor¢ao de 50:45:5). A oxidacdo da liga de Devarda em meio
acido provoca a redugéo do NO, e do NO, a NH,* (AOAC, 2010), que, por
sua vez, é determinado sob condi¢des alcalinas, seguindo o procedimento ja
mencionado (Kjeldhal). Esse procedimento foi proposto ha mais de 130 anos e
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continua a ser utilizado em um grande numero de laboratérios por ser seletivo,
robusto e de baixo custo quando comparado a outras metodologias. Porém,
apresenta como desvantagem o alto volume de reagente utilizado, além do
emprego de acido sulfurico e de hidroxido de sodio em altas concentragoes,
o que torna o procedimento de elevada periculosidade.

O procedimento mais especifico e sensivel paradeterminagdo da concentracao
de nitrogénio em fluidos biolégicos, aguas naturais € domésticas e extratos
de solo, baseia-se na utilizagdo de um agente oxidante como o hipoclorito,
para a formagao de uma intensa coloragdo, proveniente do complexo azul
de indofenol que surge entre o ion amdnio e os compostos fendlicos. O
mecanismo de reagdo é complexo e a sensibilidade da reacdo depende
do pH, da temperatura e da ordem de adi¢do, além da concentragdo dos
reagentes.

Esse método foi primeiramente publicado por Berthelot (KEMPERS; KOK,
1989; MOORCROFT, DAVIS; COMPTON, 2001) e posteriormente adaptado
para sistemas de analise em fluxo. Os sistemas desenvolvidos possibilitam
a determinagcdo de diferentes espécies inorganicas de nitrogénio, e
apresentam elevadas sensibilidade e frequéncia analitica, além da redugao
dos residuos gerados. Em fungdo das caracteristicas intrinsecas desses
sistemas, paradmetros envolvidos na reagao, tais como o pH, temperatura,
ordem de adigédo e concentragdo dos reagentes e velocidade de reagao, sao
controlados (NOGUEIRA; SOUZA; BATISTA, 1996; LEMOS; NOGUEIRA;
SOUZA, 2002; WANG et al., 2017). No entanto, o método utiliza reagente
com compostos fendlicos, que necessitam ser tratados antes do descarte, em
fungéo de sua toxicidade.

Dessa forma, como forma de evitar os inconvenientes citados, foi proposto um
método para a determinagao de aménio e nitrato em amostras de fertilizantes
encapsulados por sistema em fluxo, empregando a reagdo da amdnia com o
indicador de pH purpura de bromocresol.
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Material e métodos

Material

O seguinte material foi empregado para a construgédo do sistema em fluxo:

Tubos de polipropileno (0,9 mm d.i.) para o transporte das solucdes.
Camara de difusdo gasosa, com 7 cm de didmetro e 2,9 cm de
largura.

Membrana de filtro de PTFE (Metricell®) de 47 mm de diametro e
poro de 0,2 ym.

Coluna redutora de zinco metalico: construida com o uso de um
tubo Tygon® (2 mm d.i.) de 9 cm, preenchido com zinco metalico (20
mesh, Ecibra) e |a de vidro nas extremidades.

Injetor comutador de acrilico do tipo 1:3 (KRUG; BERGAMIN;
ZAGATTO, 1986).

Bobina de mistura de 250 pL.

Confluéncias tipo y, construidas em polipropileno, para insergéo de
solugdes.

Equipamentos

Espectrofotdmetro VIS (FEMTO, modelo 432) com célula de fluxo
com caminho 6ptico de 1,0 cm.

Bomba peristaltica com oito canais (ISMATEC, Alemanha);
Cromatografo idnico (detector 944 Professional, Metrohm, Suica)
com coluna tipo Metrosep A (250/4.0) leitura em 210 nm.

Reagentes e solugoes

Para o desenvolvimento do procedimento, foram utilizados reagentes de grau
analitico. Todas as solugdes foram preparadas com o uso de agua deionizada
(com resistividade = 18,2 MQ cm) obtida a partir do sistema de purificagéo de
agua Milli-Q (Millipore, Bedford, MA, EUA).
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e Nitrato de amoénio P.A. (NH,NO,, Vetec).

e Zinco metalico granulado P.A. (20 “mesh”) (Ecibra).

¢ Acido etilenodiamino tetra-acético (EDTA).

e Solugao de hidréxido de soédio 0,1 mol L.

e Solugao de hidréxido de sdédio 0,5 mol L.

e Solugao de hidroxido de sodio 0,5 mol L' em meio 0,1 % de EDTA
(acido etilenodiamino tetra-acético).

e Solugao de acido cloridrico 0,1 mol L.

e Solugéo estoque de purpura de bromocresol (C,,H,,Br,0,S, Synth):
dissolver 1 g do indicador purpura bromocresol em 5 mL de NaOH
0,1 mol L" e completar o volume para 250 mL com agua.

e Solugao de trabalho de purpura de bromocresol: retirar uma aliquota
de 5 mL da solugao estoque de purpura de bromocresol e adicionar
agua até o volume de 1 L. Ajustar o pH para 6,0 com solugéo 0,05
mol L' de NaOH ou com HCI.

Procedimento experimental

O sistema em fluxo desenvolvido baseia-se na difusdo da aménia fluindo
em uma solugéo alcalina, através de uma membrana hidrofébica permeavel
a gas. A amdbnia que passa pela membrana é entao dissolvida em um fluxo
que contém a solugdo com indicador acido-base, purpura de bromocresol
(BCP), o que causa mudanga de cor na solugéo indicadora, e a aménia é
quantificada por espectrofotometria. A determinagéo do nitrato foi feita de
maneira indireta, depois que a solugéo basica foi passada por coluna redutora
de zinco metélico e que o nitrogénio total foi quantificado. O indicador acido-
base BCP foi escolhido por ser quimicamente mais estavel e mais resistente
a oxidagao que outros indicadores.
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Determinacéo de nitrogénio na forma de aménio (N-NH,*)

O sistema por injecdo em fluxo utilizado esta apresentado na Figura 1. A
amostra e a curva de calibragédo (A) eram aspiradas para preenchimento da
alca de amostragem (L: 32 pL, tubo com comprimento de 50 cm e didmetro
interno de 0,9 mm) e, em seguida, inserida no fluxo transportador (ST, agua
na vazéo 3,4 mL min™). A solucio recebia por confluéncia (Cf) o reagente (R :
NaOH 0,5 mol L") e era posteriormente direcionada a bobina de mistura (B,:
64 pL, tubo com comprimento de 100 cm e didmetro interno de 0,9 mm). O
pH final dessa solucéo deve ser suficientemente alto para converter todo ion
amonio presente em gas amdnia, segundo a equacéo 1:

NH,* +OH _ <« NH H,O (Equagéao 1)

+
4 (aq) (aq) 3(9) 2

A solugdo com o gas amonia era, entdo, direcionada a camara de difuséo
gasosa (CD) com membrana seletiva para a difusdo de gases. O gas amdnia
difundido era coletado pela solug&o indicadora BCP a pH 6 (R,, 3,4 mL min™)
e direcionado ao detector (A).

Para definicdo do comprimento de onda inicial, foi feita uma varredura na faixa
de 550 a 630 nm. A partir dos resultados obtidos (Figura 2), o comprimento de
onda 590 nm foi definido e utilizado nos estudos posteriores. A estabilidade do
corante também foi avaliada. Os resultados indicaram alterag¢des significativas
(p = 0,05) na coloragao e no pH da solugdo, mesmo armazenada em frasco
fechado e protegido da luz. Dessa forma, é recomendado o preparo da
solugéao indicadora BCP no dia da analise ou o ajuste do pH (6,0).
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Figura 1. Diagrama de fluxos para a determinagao de nitrogénio amoniacal (N—
NH,"). A: amostra; L: alga de amostragem; R;: solugéo de NaOH; R,: indicador
BCP; ST: solugéo transportadora, agua; Cf: confluéncia; B,: bobina de mistura; CD:
camara de difusao; A: detector.
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Figura 2. Comportamento do sistema em fluxo proposto na faixa do visivel (5650 —
630 nm). Dados obtidos com o sistema descrito na Figura 1.
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Determinagéo de nitrogénio nas formas de nitrato (N-NO,)

Para a determinagéo dos teores de nitrato, foi adicionada ao sistema uma
coluna preenchida com zinco metalico, para a redugao do nitrato a NHB(g), de
acordo com a reagéo da equacao 2 (CARLSON, 1986).

NO, +4Zn + 70H — 4Zn0O,* + NH, + 2H,0 (Equacéo 2)

Dessa forma, era determinado o teor total de nitrato + aménio, sendo que o

teor de nitrato era obtido por diferenca entre o N .., e o N-NH, (Tabela 1).

As amostras avaliadas no presente estudo foram provenientes de experimento
que utilizou o fertilizante nitrato de amonio.

Tabela 1. Resumo das determinacdes de nitrogénio.

Método empregado Forma determinada Calculo
Sem coluna de zinco N-NH4+ -

Com coluna de zinco NTotal -

Com coluna de zinco N-NO3- NTotal — N-NH4+

As amostras e a curva de calibragdo (A) eram aspiradas até preencher
toda a alga de amostragem (L: 32 L, tubo com comprimento de 50 cm e
didmetro interno de 0,9 mm) do injetor/comutador e, em seguida, inseridas
no fluxo transportador (ST, agua na vazao 3,4 mL min™). A solugdo recebia,
por confluéncia (Cf), o reagente (R,: NaOH 0,5 mol L' em meio 0,1 % de
EDTA, 3,4 mL min), e era direcionada para a coluna de zinco (CZn), onde o
nitrato era reduzido e, em seguida, direcionado a bobina de mistura (B,: 64
uL, tubo com comprimento de 100 cm e didmetro interno de 0,9 mm), para
melhor homogeneizagdo. A continuidade desse método de determinag¢do da
NHS(Q) segue como na descrigéo apresentada para a determinagéo do N-NH,*.
O diagrama de fluxos é apresentado na Figura 3. Detalhes da montagem do
sistema sao apresentados na Figura 4.



Determinagéo de nitrato e amoénio por sistema de analise em amostras de lixiviado de solo 11

Descarte =i fL\ ﬂJ cf .. @
ST+ N

Descarte

R1

Figura 3. Diagrama de fluxos para a determinacéo de N total e N — NO,". A: amos-
tra; L: alga de amostragem; R,: solugédo de NaOH; R,: indicador BCP; ST: solugéo
transportadora, agua; Cf: confluéncia; CZn: coluna de zinco metalico; B,: bobina de
mistura; CD: camara de difuséo; A: detector.

Fotos: Gilberto Batista de Souza

Figura 4. Detalhes da montagem da cadmara de fluxo: a) visao lateral; b) e c) viséo
interna; d) sistema em fluxo com a coluna de zinco.
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Amostras

O sistema de analise em fluxo foi utilizado na determinagéo de N-NH,"e N-NO,-
em amostras de lixiviados de solo adubados com fertilizantes encapsulados
NPK 15-09-12 e NPK 14-14-14, ou seja, formulagdes nutricionais compostas
por varios minerais € 0os macronutrientes primarios nitrogénio, fésforo e
potassio, cujas quantidades estdo expressas do nome dos produtos pelos
valores em porcentagem, sempre na mesma ordem (nitrogénio, fosforo e
potassio). Os nutrientes que compdem essas formulagdes sao liberados
de forma gradual, o que potencializa sua disponibilidade para a planta se
comparados aos fertilizantes convencionais (TRENKEL, 2010).

Para essas amostras, foram monitorados apenas o nitrogénio total, o
nitrogénio amoniacal e o nitrato, porque a fonte de N nos fertilizantes é
geralmente o nitrato de amdnio e o fosfato monoaménico. A amostra de solo
que nao recebeu adubagcéo foi utilizada como controle (branco do método). O
solo utilizado no experimento, latossolo distréfico vermelho amarelo, possui
as seguintes caracteristicas fisicas e quimicas: PH, . = 5,0; pH., o, = 4.4,
matéria organica = 14 g dm; carbono total=8 gdm®;, P __ =3 mgdm?® K __
= 0,2 mmolc dm?3; Ca = 3 mmolc dm3; Mg = 1 mmolc dm; H+Al = 32 mmolc
dm3; AP* = 2 mmolc dm; capacidade de troca catiénica = 36 mmolc dm3; B
= 0,25 mg dm?®; Cu = 0,7 mg dm?; Fe = 12 mg dm; Mn = 0,9 mg dm; Zn =
0,1 mg dm3; textura: média argilosa.

Os fertilizantes encapsulados e a mistura empregada para comparagao
possuem quantidades conhecidas de nitrato de amdnio. Amostras obtidas em
coletas perioddicas em casa de vegetagédo, com a adicdo de agua aos vasos
com o solo caracterizado previamente, foram filtradas e diluidas (10 vezes)
com agua deionizada.

Solugbes de concentragdes conhecidas foram preparadas com nitrato de
amobnio e agua deionizada, ja que as amostras foram obtidas a partir da
lixiviagdo com adigdo de agua. Foram obtidas duas curvas de calibragéo
caracteristicas, uma para nitrogénio amoniacal e outra para nitrogénio total
(em mg L' de N).
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As curvas analiticas de calibracdo sdo apresentadas nas Figuras 5 e 6,
indicando sensibilidade e linearidade satisfatérias para o propésito de uso do
método.
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Figura 5. Curva analitica obtida para nitrogénio amoniacal. (y = 0,0402x + 0,0007; R?
=0,9999).
0,35

0,3

0,25 {

o
N
He-

o

-

o
e

Absorbancia

o
-

0,05 P

0 5 10 15 20 25
mg L'deN

Figura 6. Curva analitica obtida para nitrogénio total (y = 0,0134x + 0,0021; R? =
0,9993).
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Os limites de detecgao e quantificacao obtidos pelo método sédo apresentados
na Tabela 2.

Tabela 2. Limites de detecgéo (LOD) e de quantificagdo (LOQ), em mg L' de
N total e N-NH,*, obtidos com a configuragéo proposta.

LOD LoQ
N total 0,123 0,411
N-NH,* 0,042 0,142

Esse método pode ainda ser avaliado quanto a sua preciséo instrumental.
Para isso, foi medida a absorbancia de nitrogénio total nas solugbes de
concentragdes conhecidas com dez repeti¢cdes independentes (n = 10) para
obter o desvio padréo e assim avaliar a concordancia nos valores adquiridos
para as mesmas solugdes em pequenos intervalos de tempo.

A Figura 7 mostra os desvios obtidos na avaliagdo da precisdao quanto a
repetibilidade das medigdes de nitrogénio total nas solugdes de concentragdes
conhecidas.

20mg L deN
15mg L7 de N
1W0mg L' de N
BmgL'de N

4mgL'de N

2mg L' de N

1mgL'de N

L e S S e B S S S B B S B B S B S B B B B S B S e e m
[alala} a5 2,149 0,15 Q.20 Q.25 Q.30

Absorbancia

Figura 7. Desvios padréo obtidos na determinacao de N total em solugdes de
concentragbes conhecidas (n=10).
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Para a avaliagdo da repetibilidade (r) e reprodutibilidade (R- precisdo
intermediaria) do método, solu¢des analiticas em trés niveis de concentragao
de N-NH,” (A, B e C) foram analisadas pelo sistema proposto, com sete
réplicas para cada concentragcdo. Analises realizadas no mesmo dia, sob
condi¢des de repetibilidade, e as realizadas no dia seguinte (tempo como
variavel), foram consideradas para o calculo da precisado intermediaria. As
figuras de mérito obtidas sdo apresentadas na Tabela 3.

Tabela 3. Figuras de mérito do método proposto para a determinagéo de
N-NH,* (n=10). X

RSDg, % HorRat

A 0,50 0,022 0,06 4,4 0,087 0,24 17,4 0,98

B 1,89 0,021 0,06 1,1 0,123 0,35 6,5 0,45

C 7,90 0,055 0,15 0,7 0,276 0,77 3,5 0,30
X = média

sr = desvio padrao de repetibilidade
r = repetibilidade* (r = 2,8 x sr):

*O limite de repetibilidade (r) é calculado conforme a equagéo 3:

r= t(n—l;l—a)\/z X Sy .

(Equagao 3)
O fator V2 reflete a diferenga entre duas medicdes, t é o valor da abscissa
da distribuigédo t (Student) bilateral para determinado numero de graus de
liberdade (relacionados a estimativa do s ) e o nivel de confianga. Para graus
de liberdade relativamente altos, t € aproximadamente igual a 2 para 95,35%
de confianga; assim, o limite de repetibilidade é frequentemente aproximado
como:

r=2,8xs, (MAGNUSSON; ORNEMARK, 2014).
RSD, = desvio padrao relativo de repetibilidade

s, = desvio padréo de reprodutibilidade
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R = reprodutibilidade (R=2,8 x s;,)

**Calculado de maneira similar ao limite de repetibilidade (r), substituindo s,
por s..

RSD,, = desvio padréo relativo de reprodutibilidade

HorRat (HORwitzRATio) = raz&o entre RSD,, calculado e RSD,, calculado a
partir da equacao de Horwitz (INMETRO, 2016; AOAC, 2011).

Calculo do valor de Horwitz:
RSD, =2 (050 (Equag&o 4)

Se 0,5 < HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade dos métodos podem
ser considerados satisfatorios (INMETRO, 2016).

Algumas amostras utilizadas para quantificar o N-NH, e o N-NO,, por meio
do método proposto, foram analisadas também por cromatografia iénica,
no comprimento de onda para nitrato em 210 nm (R? = 0,9963; n=3) e os
resultados obtidos entre os dois procedimentos nao apresentaram diferenga
estatisticamente significativa ao nivel de 95% (teste t pareado) (Tabela 4).

Tabela 4. Fragao de massa de N-NO, (em mg L") nas amostras de lixiviado
de solo em agua. Comparagéao entre a média dos resultados obtidos por cro-
matografia ibnica (IC) e pelo método proposto, analise em fluxo (FI).

Amostra FI2 IC
1 3,8+0,3 42+0,2
2 53+0,1 51+0,3
3 6,5+0,2 6,8 +0,2
4 6,6 £0,3 6,3+0,1
5 1,6 £0,2 1,8+0,3

aMédia + desvio padrdo (n = 3).
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Conclusao

O método proposto é simples, com pouco gasto de reagente e os resultados
sdo confiaveis e fornecidos rapidamente, em razio da alta frequéncia analitica
do procedimento em fluxo. Sem a necessidade de peridédica manutengao
e de atualizagdes tecnoldgicas, esse método de determinagdo de formas
inorganicas de nitrogénio pode ser utilizado rotineiramente em laboratérios
que visam a economia e a praticidade com a seguranga dos resultados.
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