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RESUMO

O método Kjeldahl possibilita a quantificacdo das formas orgénicas e amoniacal (NTK),
entretanto, é necessario realizar modificacdes na metodologia para incluir as formas nitricas.
Pesquisas anteriores tém indicado a efetividade da adicédo de acido salicilico, no entanto deve-
se avaliar a quantidade a ser utilizada segundo a faixa de concentracdo de NO; e NOsj'.
Assim, com a realizacdo do trabalho, objetivou-se avaliar o efeito da adicdo de diferentes
quantidades de &cido salicilico, para a obtencdo do NT, pelo método Kjeldahl, em aguas
residuarias de um canil submetidas a diferentes niveis de tratamento. Avaliando a técnica em
solugdes preparadas com agua limpa e sais de NOg3’, foi obtida a quantidade de &cido salicilico
(0,4 g) a ser utilizada para a concentracdo encontrada nas aguas residuarias avaliadas (1,9-
2,5 mg L™ de NO,” e NO3). Os resultados encontrados no método foram comparados aos
obtidos com a soma das concentragdes de NO;, NOs e NTK. O trabalho apresentou
recuperacdes superiores aos reportados na literatura, havendo superestimativas em amostras
com menores concentracdes de N. Com base nos resultados obtidos, conclui-se que 0 método
é eficaz na conversdo, no entanto, deve-se avaliar as propor¢des corretas a serem adicionadas

de &cido salicilico e sulfurico, segundo as concentracfes de NO, e NO3'.

PALAVRAS-CHAVE: Agua residuaria; nitrogénio amoniacal; nitrito; nitrato; qualidade da

agua.



1 INTRODUCAO

O nitrogénio (N) é um elemento quimico de grande importancia para a vida, sendo o
componente mais abundante na atmosfera e o quarto mais presente na biomassa celular,
compondo aminoacidos, proteinas e enzimas (GHALY; RAMAKRISHNAN, 2015). Sendo a
atmosfera, o reservatdrio, o nitrogénio sofre algumas transformacgdes no seu ciclo, passando
por formas gasosa (N2, N2O, NO,), organica (Norg), amoniacais (NHz e NH4") as nitricas
(NO,” e NOg3). Nestas etapas, ocorrem processos de fixacdo bioldgica, intemperismo,
mineralizacdo, amonificacdo, assimilacdo, absorcdo, adsorcdo, nitrificacdo e desnitrificacéo
(STEIN; KLOTZ, 2016).

O conhecimento da especiacdo quimica e a concentracdo do N nas suas diferentes
formas permite inferir sobre a toxicidade, formas mais moveis e absorviveis pelas espécies
vegetais, chuvas acidas (deposi¢cdes Umidas), mudancas climaticas, risco de eutrofizacdo dos
cursos d'agua, contaminacdo de aguas subterraneas, doencas e efetividade do tratamento de
aguas residuarias (FOWLER et al., 2013; HOULTON et al., 2013; VON SPERLING, 2014).
Na agua residuaria bruta, comumente o nitrogénio se encontra nas formas amoniacal e
organica, que é mineralizado e sofre a amonificacdo, passando a amdénia e ion amonio.
Segundo von Sperling (2014), no esgoto sanitario sem tratamento ha, tipicamente, 35 a 60 mg
L™ de N, sendo que destes, 15-25 mg L™ estdo na forma orgénica, e 20-35 mg L™, na forma

amoniacal.

Em reatores bioldgicos aerdbios, em presenca suficiente de oxigénio, ocorre a
oxidacdo das formas amoniacais a nitritos e nitratos, por acdo de microrganismos autotroficos
(ZOPPAS et al., 2016). A nitrificacéo, no entanto, ndo implica em reducédo da concentracdo de
N das aguas residuarias, ocorrendo apenas a sua conversdo, mantendo o passivo ambiental do
lancamento do efluente tratado. Para que a remocdo seja efetiva, € necesséario que haja
assimilagcdo de N na biomassa microbiana; absor¢do por plantas e algas; adsor¢cdo no meio
suporte; precipitacdo; e/ou a desnitrificacdo, com consequente reducdo da concentracdo de
nitrogénio total (NT) (HUANG et al., 2011; CHEN et al., 2014; RODRIGUES et al., 2015;
HE et al., 2018).

Para inferir sobre estas transformagdes no tratamento e sobre a remogdo de NT, é
necessario utilizar-se de metodologias de deteccdo das suas formas quimicas, sendo 0s
métodos de Dumas e Kjeldahl, os mais utilizados. O primeiro consiste em combustdo das

formas organica e amoniacal, enquanto os 0xidos de N sdo reduzidos, sendo convertidos em
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N, para posterior leitura em cromatografos ou analisadores automaticos. O método Kjeldahl,
por sua vez, consiste em etapas de digestdo e destilagdo, para determinacdo das formas
organica e amoniacal, resultando na obtencdo do nitrogénio total Kjeldahl (NTK) (DUMAS,
1831; KJELDAHL, 1883; KEENEY; BREMNER, 1967; DUSIKU; VODY, 2002; MATOS,
2012; MIHALJEV et al., 2015). Ambos os métodos sdo considerados confiaveis, no entanto,
apesar do primeiro poder incluir formas nitricas na quantificacdo de nitrogénio, e gerar menos
subprodutos toxicos, 0 método Kjeldahl é o mais utilizado, sobretudo pela facilidade de uso e
pela utilizacdo de aparatos mais econémicos (SIMONNE et al., 1997; WATSON;
GALLIHER et al., 2001; MATOS, 2012; HUERTA et al., 2013; SAEZ-PLAZA et al.,
2013a,b).

Para contornar uma das limitacbes do método Kjeldahl, que é a ndo inclusdo das
formas nitricas, modificacbes na metodologia original foram avaliadas. No método de
Devarda (KOKOASSE, 2006), as amostras sao digeridas em presenga de &cido sulfurico,
sulfato de potassio e uma solugdo preparada com 50% de Cu, 45% de Al e 5% de Zn,
realizando a reducéo de nitritos e nitratos a ion aménio, permitindo assim, a quantificacdo do
NT pelo método Kjeldahl. Como alternativa para conversdo a NH;", podem também ser
utilizados KMnQ,4 e CrK(S0O,),, fenil-acetato, zinco, sulfato de ferro, &cido hidriddico e
sacarose, no entanto, o reagente mais empregado para este fim é o &cido salicilico
(KOKOASSE, 2006; STENHOLM et al., 2009; HUERTA et al., 2013; SAEZ-PLAZA et al.,
2013a). Lee et al. (1996) compararam alguns dos métodos citados e observaram que o acido
salicilico é mais propicio para uso na analise de amostras de tecidos vegetais na presenca de
agua (amostras Umidas). Consequentemente, espera-se que seja também mais adequado para
determinacdo da concentracdo de nitrogénio em aguas e aguas residuérias.

Inicialmente, o &cido salicilico foi empregado para quantificar nitritos e nitratos em
amostras de solo, passando a também ser utilizado e adaptado para analise de outras amostras
(COPE, 1916; BREMNER; SHAW, 1958). Apesar de algumas controvérsias quanto a eficacia
de recuperacdo de nitritos (KOKOASSE, 2006) e proposicGes de modificacbes (AMIN;
FLOWERS, 2004) deste periodo até hoje, esta metodologia é ainda a mais empregada,
podendo ser encontrado em alguns trabalhos de avaliacdo da eficiéncia de tratamento de aguas
residuarias (RAMOS et al., 2017).

No intuito de avaliar a eficacia da técnica de conversdo de nitritos e nitratos em ion
amonio, pesquisas foram realizadas na avaliacdo do teor de nitrogénio e proteinas em vegetais

e residuos (LEE et al., 1996; KOKOASSE, 2006; HUERTA et al., 2013). Contudo ha
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caréncia de estudos que permitam inferir sobre a adequabilidade da utilizacdo do acido
salicilico em aguas superficiais, subterréneas e residuarias. Ferres e Matos (2009) e Matos,
Silva e Matos (2012), por exemplo, prepararam solu¢bes contendo NOj3 e agua limpa, e
concluiram que a modificacdo do método Kjeldahl é eficaz, no entanto, ressaltaram ser
necessario avaliar a quantidade de &cido salicilico necessario a ser adicionado para cada faixa
de concentracdo de nitrato. Segundo Matos (2015), em &guas residuarias, pode haver
interferéncia de cloro, compostos alcalinos volateis e aminas (MATQOS, 2015). Desta forma, a
massa a ser administrada em agua limpa pode ser diferente de amostras contendo sélidos

organicos.

Assim, com a realizacdo do trabalho, objetivou-se avaliar o efeito da adicdo de
diferentes quantidades de acido salicilico na conversdo das formas nitricas, para a obtencdo do
nitrogénio total (NT), pelo método Kjeldahl em aguas residuarias submetidas a diferentes

niveis de tratamento.

2 MATERIAL E METODOS

O experimento foi conduzido no Laboratério de Aguas Residuarias e Reliso de Agua
do Nucleo de Engenharia Ambiental e Sanitaria da Universidade Federal de Lavras (UFLA),
Minas Gerais, sendo dividido em duas etapas:

2.1 Avaliacado da técnica em solucgbes preparadas

Para a determinacdo da quantidade de acido salicilico a ser utilizado em amostras de
aguas residuarias, foram testadas diferentes massas do sal (0; 0,5; 1,0 e 1,5 g) em solucdes
preparadas com nitrato de sodio (NaNOs3), nas seguintes concentracdes: 5,0; 10,0; 20,0 e 40,0
mg L™ (Figura 1). O 4cido salicilico foi adicionado & mistura digestora, para que houvesse
reacdo durante a etapa de digestdo da amostra. As massas adicionadas foram superiores as
recomendadas por Matos (2012) para solo (0,3 g), e na faixa utilizada por Matos, Silva e
Matos (2012) (0,62 e 1,24 g) para solucdes preparadas com diferentes concentracfes de
nitrato. Adotando tal procedimento, pretendeu-se inferir sobre a necessidade de se adicionar

mais do sal para converter concentragdes mais elevadas de nitrato.

Para avaliagdo das concentragdes reais de nitrato nas solucGes preparadas, aliquotas
foram retiradas do baldo, realizando o procedimento experimental e a determinacdo analitica

com base na metodologia descrita em Yang et al. (1998) e Matos (2012), com leitura no
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espectrofotémetro.

Figura 1 — Solugdes preparadas de nitrato

Fonte: Do autor (2019)

Visando proceder a conversdo do nitrato a ion aménio, e leitura pela metodologia
Kjeldahl, conforme descrito em Matos (2012), retirou-se aliquotas de 10 mL das solucdes
preparadas. Os volumes amostrados foram entdo acondicionados em tubos, que receberam
tambeém a adicdo de 0,5 g da solucdo catalitica (2,29 g de K;SO,, 0,23 g de CuSO,4.5H,0), 5

mL de acido sulfarico concentrado e as diferentes massas de acido salicilico (Figura 2).

Figura 2 — Solugdes preparadas para método Kjeldahl com adigéo de &cido salicilico
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Fonte: Do autor‘(éoig)



Os tubos foram levados ao digestor para serem aquecidos gradualmente, até atingir a
temperatura de 400°C, e haver a viragem de cor da solucdo nos tubos, passando de azul ou

incolor a transparente, como na Figura 3.

Figura 3 — Solucéo apos processo de digestdo

Fonte: Do autor (2019)

Apds a digestdo, os tubos foram levados ao destilador de nitrogénio, com adi¢éo de 12
mL de hidroxido de sédio (NaOH), para que houvesse a conversdo do ion aménio a amonia,
que reagiu com os 3 mL de acido boérico mais indicador (Figura 4) presentes nos erlenmeyers
posicionados na saida. (Figura 4). Com a viragem de cor, 25 mL foram posteriormente
titulados com acido sulfarico 0,01M até a solucdo se tornar rosa claro. Os ensaios foram

realizados em triplicata para cada solugdo preparada com diferentes massas de nitrato.

Figura 4 — Amostras passando pelo destilador

Fonte: Do autor (2019)



Para célculo do nitrogénio total (NT) nas amostras, utilizou-se a Equacéo 1:

Nrpo(mgL™)=(A-B) x M x fx 14 x 1000/Va (Equacéo 1)
Em que,

A - volume de acido gasto na titulacdo da amostra (mL);
B - volume de &cido gasto na titulacdo do branco (mL);
Va - volume de amostra (mL);

M - molaridade da solucéo acida (molc.L?);

f - fator de valoracdo da amostra titulante (adimensional).

Com base nos valores obtidos, comparou-se a porcentagem de recuperacdo de cada
massa adicionada, ajustando um modelo polinomial de segundo grau (tipo y=ax’+bx+c) aos
dados, de forma a inferir a quantidade mais propicia para cada concentracdo de nitrato
avaliada. De posse dos valores, procedeu-se a proxima fase, para avaliacdo em uma agua

residuaria real.

2.2  Avaliacdo do emprego da técnica em aguas residuérias

A partir de uma anélise preliminar da quantidade de nitritos e nitratos presentes na
amostra, obtidos na avaliacdo de Souza (2019), e com a quantidade 6tima de acido salicilico
obtida na fase experimental anterior, determinou-se a quantidade de sal que deveria ser
adicionada. Nos ensaios foram avaliadas as quantidades de 0,4 g, valor definido no teste

anterior, e 1,0 g, para avaliar se uma quantidade superior implicaria em maior recuperacao.

A avaliagdo da obtencdo do Nitrogénio Total (NT) pela metodologia Kjeldahl
modificada foi realizada em amostras das aguas residuarias da Estacdo de Tratamento de
Esgotos do canil Parque Francisco de Assis, localizado em Lavras. As coletas foram feitas
nos dias 19 e 26/11/18, quando se testou a quantidade de 1,0 g, e 03 e 10/12/18, periodo que
foi adicionado 0,4 g, em amostragens realizadas na saida de trés pontos: Biofiltro Aerado
Submerso (BAS), Decantador Secundario (DS) e Sistemas Alagados Contruidos de
Escoamento Horizontal Subsusperficial (SACs). Os pontos foram escolhido em fungéo da
possibilidade de se encontrar diferentes concentragdes de nitrito e nitrato, que estdo

presentes apos o tratamento biologico aerdbio.

Objetivando avaliar a eficacia da reducdo das formas nitricas e quantificacdo pelo
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método Kjeldahl, os dados observados foram comparados as concentracdes somadas de
nitrogénio organico e amoniacal, obtidos pelo método Kjeldahl tradicional (NTK), e de
nitritos e nitratos, usando, respectivamente, as metodologias de APHA (2012) e Yang et al.
(1998).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os valores médios das concentragdes de Nitrogénio Total (NT) obtidos através do
método Kjeldahl modificado com adicdo da diferentes massas de acido salicilico estéo

apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Concentragdes de nitrogénio total (NT) obtidas ap6s a adi¢ao de diferentes massas
de &cido salicilico para conversacédo de nitrato.

Solucéo de nitrato Massa de acido salicilico Concentragdo de NT B
o ] Recuperacéo
preparada utilizada aferida %)
(o]
(mg LY ) (mg LY
0,0 0,0 0,0
5 0,5 4,48 224,0
1,0 6,72 336,0
15 2,24 112,0
0,0 0,0 0,0
5 05 2,99 59,8
1,0 8,21 164,2
15 4,48 89,6
0,0 0,0 0,0
0,5 6,72 67,2
10
1,0 7,84 78,4
15 6,72 67,2
0,0 0,0 0,0
0,5 14,56 72,8
20
1,0 15,68 78,4
15 13,44 67,2
0,0 0,0 0,0
0,5 26,88 67,2
40
1,0 15,68 39,2
1,5 23,52 58,8

Fonte: Do autor (2019)



Observa-se que ha efeito da adicdo de &cido salicilico na conversdo de nitratos e,
consequentemente, na leitura de nitrogénio pelo método Kjeldahl, ja que para auséncia do sal,
a porcentagem de recuperacdo foi igual a 0. Também foi possivel verificar que para
determinadas quantidades de acido salicilico, a concentracdo medida foi superior ou aquem da
solugdo preparada com nitrato de sédio. No entanto, ndo h4 uma tendéncia clara entre a massa
de &cido salicilico e a determinagdo da concentracdo de nitrogénio, indicando que pode haver

influéncia do proprio sal na leitura e possiveis interferentes, tal como a temperatura.

De posse das quantidades de acido salicilico e da porcentagem de recuperacao, foram
construidos graficos (Figura 5), nos quais foram ajustadas equacGes polinomiais de segundo
grau. Os parametros ajustados estdo apresentados na Tabela 2.

Figura 5 — Comportamento dos dados de concentracdo em relagdo a recuperacao

500,0% -

400,0% |

—+—2mgl-1

300,0% - 5 mgl-l

10 mg L-1
20 mg -1
40 mg L-1
200,0% -
——Polinémio (2 mg L-1)

——Polinédmio (5 mg L-1)
——Polinémio (10 mg L-1)

0, -
100,0% ——Polindmio (20 mg L-1)

——Polindmio (40 mg L-1)

0,0% T T T T
0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6

-100,0% -

Fonte: Do autor (2019)

Tabela 2 — Parametros ajustados da equacdo de segundo grau, do tipo y=ax’+bx+c,
relacionando massa de &cido salicilico (x) e porcentagem de recuperagéo (y).

Concentracdo NO3 Coeficientes
(mg L) a b c R’
2 -5,6 9,52 -0,14 0,9600
5 -1,68 3,45 -0,14 0,8207
10 -0,98 2,00 0,02 0,9854
20 -1,05 2,09 0,03 0,9685
40 -0,60 1,26 0,09 0,6206

Fonte: Do autor (2019)



A partir das equacgdes encontradas, foi determinada a quantidade 6tima (recuperacédo
de 100%) para cada concentracéo de nitrato, conforme apresentado na Tabela 3.

Tabela 3 — Quantidades de acido salicilico para obter conversao total de nitrato, com base nas
equac0es ajustadas.

Concentracao de nitrato (NO3) Massa de acido salicilico para conversao igual a 100%
(mg L™ (9)*
2,0 0,13 ou 1,57
5,0 0,410ul,64
10,0 0,80e1,23
20,0 0,73e1,26
40,0 ok

Fonte: Do autor (2019)

* Por se tratar de uma curva polinominal de segundo grau, o gréfico cruza o valor de 100% de recuperacdo em
dois pontos, devendo ser escolhida a menor quantidade para se ter menos gastos.

** A recuperagdo de 40 mg L™ foi, no maximo, de 75,77%.

Pela analise da Tabela 3, verifica-se que quanto mais se aumenta a concentracdo de
nitrato, maior é a quantidade necesséria de acido salicilico, até chegar a 10 e 20 mg L™, que
parecem pertencer a uma mesma faixa de massa requerida do sal. J4 em 40 mg L™, a técnica

ndo se mostrou eficaz, pelo menos ndo nas quantidades de &cido salicilico avaliadas.

Resultados semelhantes foram obtidos por Matos, Silva e Matos (2012), que avaliaram
tratamentos com e sem adi¢do de sem é&cido salicilico, com e sem a presenca do &cido
sulfarico e solucdo digestora, e aumentando a quantidade de &cido salicilico (de 0,62 para
1,24 g). Os autores concluiram que o reagente é importante para conversdo das formas nitricas
e leitura pelo método Kjeldahl e, que, para maiores concentragbes de nitrato, é necessario
adicionar maiores massas de &cido salicilico e maiores volumes de acido sulfurico.
Proporcionalmente, os volumes de acido utilizados por Matos, Silva e Matos (2012) foram
superiores ao do trabalho, o que pode ter feito com que menos acido salicilico reagisse,

interferindo nos resultados.

De maneira semelhante, Ferres e Matos (2009) utilizaram maior volume de &cido
sulfurico, porém menores massas de acido salicilico (0,3 g) e encontraram recuperacées em
torno de 80%, para solucdes preparadas de 2 a 16 mg L™ de nitrato. Diante de tais resultados,
infere-se que a quantidade de sal, de acido sulfarico e possivelmente, as condi¢des de digestdo
(temperatura e tempo), podem influenciar na conversdo das formas nitricas e na leitura de

nitritos e nitratos pelo método Kjeldahl.
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Com a quantidade 6tima definida, testou-se 0 método em &gua residuaria do canil,

baseando-se nas concentragdes de 1,9 e 4,5 mg L™ de nitrito e nitrato, obtidos por Souza

(2019). Desta forma, segundo os valores apresentados na Tabela 3, a massa adicionada de

acido salicilico poderia ficar na faixa entre 0,13 e 0,41 g. Assim, adotou-se o valor de 0,40 g,

utilizado em duas etapas, dias 03 e 10/12. Nas datas de novembro, nos dias 19 e 26, foi

testada uma quantidade maior, de forma a observar o efeito que faria em &guas residuarias nao

sintéticas. Os valores obtidos pelo método Kjeldahl modificado (com adicdo do acido

salicilico) e a comparacdo com as concentracdes de nitrito, nitrato e NTK, resultante das
metodologias de APHA (2012) e Yang et al. (1998), estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4. Comparativo entre concentracdo de nitrogénio total obtida pelo método Kjeldahl
modificado e o somatorio das formas quimicas de nitrogénio nas &guas residuarias.

Massa )
de &cido Dia Amostra  NT' NTK NO; NO; NT=NTK=+ - Porcentagem
saliclico NO;-+NO, de recuperacdo
(9) mg L™ de N--------mmmmmmmemeee (%)
FBAS 4592 47,60 0,16 0,02 47,78 96,10
19/11 DS 44,80 29,51 0,20 0,04 29,75 150,59
SACs 44,83 34,27 0,31 0,03 34,61 129,53
H FBAS 62,20 2,80 1,59 0,03 4,42 14072,40
26/11 DS 29,51 1,40 1,58 0,04 3,02 977,15
SACs 30,46 4,20 1,72 0,02 5,94 512,79
FBAS 29,19 19,60 5,61 0,02 25,23 115,60
03/12 DS 31,89 5,60 0,12 0,02 5,74 555,57
SACs 32,37 4,20 1,01 0,01 5,22 620,11
o FBAS 35,86 18,20 1,95 0,04 20,19 177,61
10/12 DS 31,42 28,93 0,56 0,06 29,55 106,33
SACs 31,73 41,07 0,33 0,04 41,44 76,57

Fonte: Do autor (2019)

Em que, NT* é o Nitrogénio Total (NT) obtido pelo método Kjeldahl modificado (introducéo do &cido
salicilico); NT? é o NT obtido pelo somatério entre NTK (Nitrogénio Total Kjeldahl), nitritos e nitratos; FBAS é
o filtro bioldgico aerado submerso; DS, decantador secundario; SACs, sistemas alagados construidos.

Observa-se claramente que 1,0 g proporcionou elevada superestimativa das
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concentragfes de nitrogénio, reforcando a hipotese de que o préprio acido salicilico pode
influenciar na determinagdo da concentragdo do elemento quimico. Quando as concentragdes
totais de N no efluente foram superiores a 20,0 mg L™, é que os valores obtidos pelo método
Kjeldahl modificado estiveram mais préximos da realidade. Mantovani et al. (2005),
utilizando métodos colorimétricos, também observaram superestimativa da concentracdo de

nitrato, por estar, segundo os autores, mais sujeitos a interferéncias.

As recuperacgdes observadas no trabalho foram superiores aos reportados na literatura
para outros tipos de amostras, com excecdo dos aferidos nos SACs no dia 10/12. Bremner e
Shaw (1958) encontraram recuperagdo de 75% de nitrato e nitrito de amostras de solo.
Kokoasse (2006) obtiveram recuperacdes de 94,8% de nitrato e 46,6% de nitritos de amostras
de cama de frango, que tem cerca de 0,76 g kg™ de nitrogénio na forma nitrica. Para a
realizacdo do procedimento, além do &cido salicilico, o autor também utilizou tiossulfato de
sodio, recomendacéo também feita por Amin e Flowers (2004), além de ter empregado uma
propor¢do maior de &cido sulfdrico em relagdo a quantidade de acido salicilico adicionado.
No laboratério, foi possivel observar que, principalmente, na presenca de maiores quantidades
do sal, havia necessidade de maior tempo para finalizacdo da digestdo, 0 que ocorria apenas

quando se adicionava mais acido sulfarico.

Mahimairaja et al. (2000) também trabalhando com residuos orgénicos e com a mesma
razdo de acido sulfirico e salicilico de Kokoasse (2006) (40:1), obtiveram recuperacdes
menores, de 62,09 e 48,4%, respectivamente. Uma possivel razdo, segundo os autores, é a
guantidade insuficiente do reagente, ja que os teores de N nas amostras eram superiores aos
reportados por Kokoasse (2006). Utilizando proporcdo de 30:1 (volume/massa) de &cido
sulfurico e &cido salicilico, Eastin (1978) alcancou eficiéncias de 95% de recuperacdo de

nitrato.

Assim sendo, verifica-se que 0s pontos-chave para obtencdo de resultados mais
fidedignos das concentracOes de nitrogénio total, passam pela concentracdo de nitritos e
nitratos e, consequentemente, da massa de acido salicilico, alem da quantidade de &cido
sulfurico colocado para reagir com nitritos e nitratos. Possivelmente, o excesso do acido
salicilico ndo complexado com o nitrito e nitrato, acabou interferindo na avaliacdo destes pelo
método Kjeldahl. Recomenda-se assim, a realizacdo de pesquisas com maior nimero de
amostragens, e avaliando, a influéncia dos fatores mencionados para aguas limpas e

residuarias.
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4 CONCLUSOES
Com base nos resultados obtidos, foi possivel concluir que:

e A conversdo de nitrato para formas quantificaveis é sensivel a presenca do
acido salicilico;

e Fatores como a quantidade de acido salicilico, de &cido sulfurico e a
concentracdo de nitritos e nitratos interferem na porcentagem recuperada das
formas nitricas;

e A metodologia Kjeldahl modificada é efetiva e pode ser utilizada em aguas
residuarias, no entanto, deve-se avaliar os fatores mencionados acima, para

obtencéo de resultados confiaveis.
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