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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacdo prescreve o método para determinar o teor de nitrogénio total
presente na resina e no catalisador para o processo caixa quente para fundicéo.

2 DOCUMENTOS A CONSULTAR

2.1 CEMP 152 — Materiais para fundicdo — Amostragem de material na forma liquida ou
lama — Procedimento.

3 PRINCIPIO DO METODO

3.1 Digestido da amostra com Acido Sulfarico (H,SO.), em presenca de um catalisador,
com a formagé&o do respectivo sal de Amonia (NHy):

catalisador
amostra + (HzSO4 (NH4)2 SO4

3.2_ Deslocamento da Amobnia (NHs) do seu sal, pelo tratamento com hidréxido de sddio
(NaOH):

(NH,), SO, + 2NaOH Na,SO, + 2H,0 + 2NH;

3.3_ Recepcdo da Amonia (NHs) deslocada em quantidade conhecida, em excesso de
Acido Sulfarico (H,SO,4) 0,1N:

2NH3 + H2804 (NH4)ZSO4
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3.4 Titulacdo do excesso de Acido Sulfurico (H,SO,) 0,1N com hidroxido de sodio
(NaOH) 0,1N:
H,SO, + 2NaOH Na, SO, + 2H,0
4 DEFINICAO
4.1 Teor de nitrogénio total em resina e catalisador: quantidade total de nitrogénio
existente na resina e no catalisador.
5_ APARELHAGEM / REAGENTES
5.1 Balanca analitica, com resolu¢do minima de 0,0001 g.;
5.2_ Pesafiltro, tipo forma média, de 20 x 20 mm, ou navicula de porcelana;
5.3 Bico de Bunsen;
5.4 Suporte universal e pinga universal com 2 dedos;
5.5 Frasco de Kjeldahl de 500 ml;
5.6 Funil de seguranca de duas bolas;
5.7_  Conjunto destilador, conforme desenho do Anexo A;
5.8 Bastéo de vidro;
5.9  Acido sulfarico (H,SO,) concentrado;
5.10_ Acido sulfarico (H,SO,) 0,1 N;
5.11  Hidréxido de sédio (NaOH) a 50%;
5.12_ Hidréxido de sédio (NaOH) 0,1 N;
5.13_ Sulfato de cobre Pentahidratado (CuSO, . 5H,0);
5.14  Purpura de bromocressol a 0,04% em &gua, ou alaranjado de metila 0,05 %.
6_ EXECUCAO DO ENSAIO
6.1 Coletar uma amostra conforme CEMP 152 e pesar uma quantidade definida da

amostra no pesa filtro (para transferir a amostra ao pesa filtro, recomenda-se utilizar
gotejamento por meio de bastédo de vidro) previamente seco e tarado;
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Nota:

6.2
6.3

Nota:

6.4

6.5

6.6

Nota:

6.7

6.8

Nota:

6.9

6.10_

6.11

6.12_

6.13_

Para teores de nitrogénio até 5 %, pesar 2 a3 g, entre 5e 10 %, pesar 1 a 2 g, e
acima de 10 % pesar entre 0,1 e 0,5 g de amostra.

Transferir o pesa filtro com a amostra para o frasco de Kjeldahl,

Adicionar 0,5 a 1 g de sulfato de cobre pentahidratado (CuSQO, . 5H,0);

Essa ebulicdo deve ser mantida até o desaparecimento da coloracdo escura inicial,
substituida por uma coloracéo amarela clara caracteristica da decomposicao total da
matéria organica.

Adicionar 60 ml de acido sulftrico (H.SO,4) concentrado;

Fixar o frasco de Kjeldahl no suporte universal com auxilio das pingas universal e a
de 2 dedos, em posicao inclinada, conforme desenho do Anexo B;

Levar o conteudo do frasco até ebulicdo branda, com auxilio do bico de Bunsen,
conforme desenho do anexo B;

Essa ebulicdo deve ser mantida até o desaparecimento da coloracdo escura inicial,
substituida por uma coloracéo amarela clara caracteristica da decomposicgao total da
matéria orgéanica.

Levar o conteudo do frasco a ebulicdo mais intensa, até reduzir o excesso de acido
sulfarico (H,SO,);

Deixar esfriar, mantendo a boca do frasco de kjeldahl vedada pelo funil de
seguranca;

O funil de seguranca contendo acido sulfarico (H,SO,4) 1:1 tem como finalidade reter
vapores amoniacais, quando de esfriamento do frasco de Kjeldahl e
consequentemente aspiracdo do ar externo pela contracao do ar interno do frasco.

Adicionar 150 a 200 ml de agua destilada, a fim de solubilizar os sais;

Adaptar o frasco de Kjeldahl, com a solucéo fria, no conjunto destilador na posicao
F, conforme pode ser visto no desenho do anexo A;

Colocar no frasco receptor K uma quantidade conhecida, em excesso de acido
sulfarico (H,SO,) 0,1 N e 2 ml do indicador purpura de bromocressol ou alaranjado
de metila;

Completar a montagem do destilador, seguindo o0 esquema do desenho do anexo A;
Através do funil D, juntar 100 ml de hidréxido de sédio (NaOH) a 50 % ao conteudo

do frasco de Kjeldahl F e agitar 0 mesmo até homogeneizacdo dos componentes,
evitando assim reacdes violentas;
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6.14  Ajustar um fluxo de dgua conveniente, através do condensador H;

6.15_ Ligar os aquecedores elétricos C (no frasco B sera produzido vapor d’agua, cuja
finalidade é arrastar a amonia desprendida no frasco de Kjeldahl F para o frasco
receptor K);

5.16_ O sulfato de cobre pentahidratado (CuSO, . 5H,0) possui acdo catalitica; para
amostras que apresentem maiores dificuldades na fase de digestao, isto €, na
transformacéo de nitrogénio organico em sulfato de aménio, poderdo ser utilizados
catalisadores mais ativos, tais como: selénio + sulfato de potassio, sulfato de
potassio + sulfato de cobre, etc;

5.17_ Destilar tao rapido quanto possivel, até que se tenha coletado 100 a 110 ml do
destilado, facilmente controlavel pela graduagéo no frasco receptor K;

5.18  Interromper a destilacéo e desconectar o frasco K;

5.19_ Titular o excesso de &acido sulfurico (H,SO4) 0,1 N, no frasco receptor K, com
hidréxido de sédio (NaOH) 0,1 N;

5.20_ Efetuar uma determinacdo em branco, com o uso de todos os reagentes, seguindo o
procedimento dos itens 6.3 a 6.19.

Nota: Caso se constate a presenca de nitrogénio na determinacdo em branco o volume de

hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 N encontrado na titulacdo desta deve ser subtraido do
volume na titulagdo da amostra.
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7 RESULTADOS

7.1_ O resultado é expresso em porcentagem, com aproximacao de 0,01 e é calculado
através da seguinte formula:

(A-B)x0,1401

TN = VA
onde:
TN = teor de nitrogénio total, em %;
A = volume de &cido sulfarico (H,SO,) 0,1N adicionando, em ml;
B = volume de hidréxido de sédio (NaOH) 0,1N consumido, em ml;
MA = massa da amostra, em g;

0,1401=>» fator de conversdo, sendo que 1 ml de &cido sulfturico (H,SO,) 0,1 N
corresponde a 0,1401 % de nitrogénio, em %.

HISTORICO DAS REVISOES

REVISAO ITENS REVISADOS JUSTIFICATIVA

Fev/2023 Todos Inclusdo do item 2 (documentos a consultar)
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8 ANEXOS

8.1_ ANEXO A - CONJUNTO DESTILADOR
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=>» Funil separador de 150 ml;

=>» Frasco Florecente de 1000 ml;

=>» Aquecedor Elétrico;

=> frasco de Kjeldahi de 500 ml;

= Bulbo armadilha, Kjeldahi, tipo bola;

=>» Condensador;

= Daida de Agua;

= Entrada de Agua;

=>» Frasco receptor de Nitrogénio de 500 ml.
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8.2_ ANEXO B - POSICIONAMENTO DO FRASCO KJELDAHL
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