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Prefacio

O trabalho no laboratério de andlise quimica é uma atividade diversificada,
sendo utilizado para o desenvolvimento de produtos, testes em escala piloto,
avaliagOes bioldgicas e principalmente de analise de espécies quimicas.

A disciplina LCE 108 - Quimica Inorganica e Analitica, tem como objetivo
introduzir o aluno na andlise quimica basica, além de apresentar o conceito de método
cientifico; desenvolver aptiddes especificas de observacdo e coordenacdao com o real;
desenvolver o sentido de ordem e disciplina; desenvolver cuidados especiais com a
prépria pessoa e o material de uso; desenvolver o senso de precisdo; desenvolver a
capacidade de analise e sintese; estimular, depois de certa familiaridade em
laboratério, investigacGes pessoais ou de esclarecimento de duvidas, que tenham
surgido em leituras, em aula ou no préprio laboratdrio, entre outros.

Este manual contem a descricdo dos procedimentos que serdo utilizados nas
aulas pratica, assim como dicas gerais de uso e permanéncia no laboratério. Todo o
conteudo descrito é especifico para a disciplina, devendo sempre que necessario

consultar a metodologia oficial para a andlise quimica de interesse.



1. INFORMACOES GERAIS PARA USO E PERMANENCIA EM
LABORATORIO

1.1. PREVENCAO DE ACIDENTES

O laboratério é um lugar de trabalho perigoso. Trabalhe com atencdo, método e
calma.

Utilize sempre equipamentos de protecdo individual (EPI) (jalecos, 6culos de
protecao, luvas, etc.)

Procurar conhecer previamente a localizagdao de chuveiros, lava olhos, extintores
de incéndio.

Saiba o que esta sendo feito. Registre os procedimentos no caderno para que se
possam identificar erros posteriores.

Planejar e adequar as quantidades de reagentes utilizados para evitar desperdicios
e maior geracao de residuos.

Tomar cuidados com a manipulacdo dos reagentes, liquidos ou sdlidos, evitando
acidentes e a contaminagao dos mesmos.

Ter cuidado com procedimento que tem grande desprendimento de calor ou de
gases.

Todos as reagbes em que houver desprendimento de gases tdxicos deverdao ser
executadas na capela, assim como evaporacdo de solucdes acidas, basicas,
amoniacais, reagentes volateis, etc.

E indispensavel tomar o méaximo cuidado ao se trabalhar com &cido sulfurico, bases
e amoniacos concentrados. Sempre adicionar o acido sobre a agua.

Em caso de acidente com acido ou base, lavar a parte atingida com agua corrente
em abundancia e comunicar imediatamente ao professor.

Antes de conectar o equipamento a tomada, verifique sempre sua voltagem.

Para sentir o odor de uma substancia, ndo coloque seu rosto diretamente sobre o
recipiente. Em vez disso, com sua mao, traga um pouco do vapor até o nariz.
Objetos quentes ndo devem ser deixados em lugar que possam ser pegos
inadvertidamente.

Leia com atencdo o rétulo de quaisquer frascos de reagentes antes de usa-lo.



e Nunca torne a colocar no frasco uma droga ndo usada, ndao coloque objetos nos

frascos de reagentes que ndo estejam limpos e descontaminados.

e N3o comer, ou fumar no laboratoério.

e Utilize trajes que proporcionem seguranca, evite a utilizacdo de bermudas, shorts,

saias, sandalias e chinelos.

1.2. PRIMEIROS SOCORROS COM PRODUTOS QUIMICOS

e Quando o produto cai sobre:

O

Pele e olhos: lavar a regido pelo menos durante 15 minutos com 3agua
abundante.

Roupa: retirar a roupa o mais rdpido possivel se o produto atingir a pele,
lavar por 15 minutos com agua abundante

Procurar assisténcia médica sempre que houver lesdo.

Nunca neutralizar um produto quimico com outro sobre a pele

N3o usar nenhum tipo de pomada em queimaduras com produtos

quimicos, sem a orientagao médica.

e Em caso de tontura, desmaio, devido a intoxicacdo:

o

o

o

Retirar (munido de EPI apropriado) a pessoa do local contaminado, para um
local arejado.

Aliviar a pressdo da roupa.

Iniciar procedimento de respiragao artificial, se houver parada respiratdria.

Procurar auxilio médico.

e Em caso de ingestao:

O

o

Substancias causticas/corrosivas — nunca provocar vomito, ingerir bastante
agua ou oleo de oliva.

Solventes/substancias ndo corrosivas — verificar conveniéncia de provocar
vomitos (Fispq, rétulo do reagente)

Procurar auxilio médico

e Queimaduras térmicas

o

o

Emergir a area afetada em agua

Procurar auxilio médico.



1.3. MATERIAIS MAIS UTILIZADOS EM LABORATORIOS QUIMICOS
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4) Baldo de fundo chato

5) Baldo de fundo redondo
6) Baldo de destilagdo
7) Proveta

8) Pipeta volumétrica

e e

9) Pipeta graduada

10) Funil de vidro

11) Frasco de reagente

12) Bico de Bunsen

13) Tripé de ferro

14) Tela de amianto

15) Cadinho de porcelana

16) Triangulo de porcelana *
17) Suporte de tubos

18-19) Funis de decantagao

20) Pinca de madeira




21) Amofariz e Pistilo

22) Cuba de vidro

23) Vidro de relégio

24) Capsula de Porcelana

25) Placa de Petri

)

)

)

)

)

26) Dessecador
27) Pesa-Filtro
28) Lima triangular
29) Bureta

30) Frasco lavador
31) Pisseta

32) Baldo Volumétrico
33) Picnbmetro

34) Suporte universal
35) Anel para Funil
36) Mufa

37) Garra metalica

38 Kitassato

39) Funil de Buchner

40) Trompa de vacuo




41) Termbmetro

42) Vara de vidro

43) Bastdo de vidro

44) Furador de rolhas

45) Kipp

46) Tubo em “U”

47) Pinga metalica Casteloy
48) Escovas de limpeza

49) Pinga de Mohr

50) Pinga de Hoffman

51) Garra para condensador
52-54) Condensadores
55-56) Espatulas

57) Estufa

58) Mufla
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1.4. LIMPEZA DO MATERIAL DE VIDRO

Toda a vidraria utilizada em uma andlise quimica qualitativa ou quantitativa
deve estar perfeitamente limpa antes do uso, pois a presenca de substancias
contaminantes pode induzir erros no resultado final da analise.

Ndo existe um método ideal para limpeza da vidraria de laboratério. Um
método que é préprio para uma determinada experiéncia pode deixar residuos para
uma outra.

Toda vidraria geralmente é lavada com o auxilio de escovas e solucdo de
detergente neutro, enxaguados com agua corrente (torneira) e posteriormente trés
vezes com agua pura (destilada ou desionizada) secando em um local protegido da
poeira ou em estufas de secagem (exceto vidrarias graduadas).

Para casos mais resistentes e para pipetas onde a escova ndo pode chegar é
necessario uma solucdo de lavagem mais ativa. Algumas dessas solucdes sdo

mencionadas abaixo:

1.4.1. Solucido Alcodlica de Hidréxido de Potassio

E um reagente desengordurante muito eficaz, de a¢do rapida.

Preparo: Dissolvem-se 100 g de hidréxido de potassio em 50 mL de agua e apds
o resfriamento completa-se a 1 litro com dlcool etilico a 95%, agita-se e filtra-se com
um funil de vidro sinterizado apds 24 horas de decanta¢do. Nao deixe em contato com
material volumétrico mais do que 5 minutos pois ela ataca lentamente o vidro.
Mantenha em frasco plastico (polietileno). Seu uso pode ser repetido mesmo apds o
escurecimento.

Uso: Apds deixar submerso o material por alguns minutos lavar com dagua
abundante algumas vezes, usar posteriormente uma soluc¢do diluida de HCl para

neutralizar tragos da substancia alcalina e lava-lo novamente com agua.

1.4.2. Peroxido acido
Utilizado para limpeza de residuos de natureza diversa, principalmente

manchas marrons de MnO, e compostos de ferro.
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Preparo: Mistura na proporc3o de 1:1 de H,0, 3%(m/v) e HCl 6 mol L.
Uso: Deixar o material submerso por 24 horas no minimo e lavar com agua

destilada algumas vezes. Ndo guardar a solucdo em recipiente fechado.

1.4.3. Solucido acida

Utilizada para limpar vidrarias destinada a analise de metais.

Preparo: solucdo de HCI 10% (v/v).

Uso: Deixar o material submerso por 24 horas no minimo e lavar a vidraria com
agua destilada ou ultra-pura, dependendo da aplicagdo. Secar o material em local

isento de poeira.

Observacoes: Praticas que devem ser evitadas durante a limpeza dos
materiais volumétricos.
e Nunca aquecer um aparelho volumétrico, o qual pode se deformar.
e Nao deixe o material imerso na solugao de limpeza por muito tempo.
e Nao utilize ar comprimido para secagem da vidraria, porque contém éleo do
compressor e poeira do ambiente. Se existe a necessidade de secagem forcada,

utilize nitrogénio gasoso para esse procedimento.

1.5. AGUA PARA USO LABORATORIAL

O trabalho de andlise quimica envolve o consumo de quantidades consideraveis
de agua na lavagem de utensilios, preparo de solucdes, extracbes, lavagem de
precipitados, etc. Porém, a agua da “torneira” possui quantidades apreciaveis de Na, K,
Ca, Mg, Fe, Cl, SO,% e CO;57, gue contaminam ou podem interferir na correta
guantificacdo de diversos procedimentos quimicos. O grau de purificacdo das aguas
depende da analise a ser realizada, se os elementos de interesse tiverem grande
concentracdo, é provavel que somente a purificacdo por destilacdo seja suficiente.
Para amostras com baixos teores dos elementos de interesse, exige-se a utilizacdo de

aguas de ultrapureza.

11



1.5.1. Agua destilada

E um processo pelo qual se evapora a dgua, em seguida resfria-se o vapor,
obtendo novamente agua liquida e pura. Para realizar a destilacdo, usa-se um
destilador. O aquecimento provoca a vaporizagdo da d4gua, enquanto as outras
substancias ou impurezas permanecem no recipiente. Ao passar por um tubo de vidro
resfriado com agua corrente, o vapor d'dgua se condensa, transformando-se
novamente em liquido.

A destilacdo da dgua mediante a destilacdo remove as espécies contaminantes
nado-volateis, inorganicas ou organicas; os gases dissolvidos na d4gua original sdo
liberados durante a destilacdo junto com o vapor d’dgua e, em parte, eliminado por
ventilacdo. O didxido de carbono e a amdnia sdo os principais gases dissolvidos na
agua, sendo oriundos da dgua original ou formados por pirélise da matéria organica na

destilagao.

1.5.2. Agua desmineralizada

Consiste no processo de remocdo de grande parte dos ions presentes em uma
agua, através do uso de resinas com caracteristicas catidnicas e anidénicas. Como a
desmineralizacdo da agua consiste na remocao dos ions nela presente, o processo é
também chamado de desionizagao.

O processo de desmineralizacdo consiste em percolar a agua original em
colunas de resinas catidnicas na forma H* e anidnicas na forma OH’, separadamente,
ou entdo em uma s6 coluna que contenha estes dois tipos de resinas (leito misto). No
Primeiro caso deve-se passar a agua primeiramente pelas resinas cationicas, pois estas
sdo mais resistentes que a anidnica tanto quimica quanto fisicamente. Deste modo as
resinas cationicas podem proteger as anidnicas, funcionando como um filtro aparando

certos constituintes danosos as resinas anionicas.

1.5.3. Agua desmineralizada por sistema de osmose reversa

Consiste na purificacdo da 3agua através de membranas nanométricas que
permitem a filtragem da agua separando os ions dissolvidos. A qualidade da agua é
superior a obtida por destilacdo, sendo utilizada principalmente no preparo de

solugdes.
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1.5.4. Agua desmineralizada por sistema de ultra purificacdo

Consiste na purificagdo da dgua através de membranas nanométricas e resinas
de troca ibnica especiais. Produzem dgua de elevada pureza utilizada principalmente
no preparo de solugdes que deve ter a auséncia quase que total de ions e compostos
organicos. Seu custo é elevado, por isso deve ser utilizado apenas em aplica¢cdes que

seja necessaria.
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2. METODOS E ROTEIRO PARA AULAS PRATICAS

2.1. REALIZACAO DA PRATICA

As aulas praticas sempre iniciard em sala de aula com a apresentacdo do
conteudo tedrico da técnica e uma rdpida descri¢cao da atividade que sera realizada no
laboratério. No laboratdrio cada aluno tera uma bancada de trabalho, realizando as
atividade individualmente.

Para participar da atividade de laboratério o aluno obrigatoriamente deverd
estar trajado com o jaleco para laboratério, calga comprida e sapato fechado. Esta
medida tem por objetivo proteger o aluno de um eventual acidente, além de fazer
parte das normas de seguranca de laboratério. O aluno que ndo estiver em
conformidade com as normas de seguranga, ndo podera participar da aula pratica e
ndo receberd presenca na aula.

Em laboratério, as bolsas e mochilas devem permanecer embaixo das
bancadas, mantendo a organizacdo do ambiente e evitando acidentes. Ao fim da aula
todo o material utilizado deverd ser devolvido a bancada de trabalho, limpo e
organizado. A lavagem do material deve ser feita com detergente e escovas
apropriadas, e enxaguado com agua de "torneira". Apds a remocao de toda impureza,
enxaguar de 2 a 3 vezes com dgua destilada (torneira de plastico branca) e recolocar

no local de origem.

2.2. PREPARO DO RELATORIO DE LABORATORIO.

O relatdrio de atividade laboratorial deve ser entregue ao fim de cada aula,
devendo conter informagGes como: a) Identificacdo: Nome e turma; b) Titulo e nimero
da pratica; c) Contextualizacdo e objetivo da pratica; d) materiais e solug¢bes utilizadas
e forma de preparo (procedimento e quantidades); e) calculos utilizados para definir a
concentracdo da amostra; f) consideracdes finais. Na sequencia segue um exemplo da

estrutura do relatorio:

14



Nome: Zé da Silva Turma: 5 Relatdrio n2: 1

Titulo da aula préatica executada

1. Contextualizagdo e objetivo
Deve ser breve, esclarecendo o tipo de problema abordado ou a(s) hipotese(s)
de trabalho. Ao fim da contextualizagdao deve-se descrever, em um Unico pardagrafo, os

objetivos do trabalho, ou seja a hipdtese a ser demonstrada.

2. Parte experimental

Deve conter uma descri¢cdo detalhada dos procedimentos e materiais usados na
atividade. Um trabalho cientifico sé é reconhecido como tal se for reprodutivel e para
tanto é necessdrio que outro analista possa realizar o experimento em qualquer lugar

do mundo.

3. Resultados e discussao

Deve conter uma descricdo dos resultados, figuras, tabelas, cédlculos e a
discussdo dos mesmos. Normalmente em artigos cientificos os cdlculos ndo sao
apresentados, entretanto, para o relatério de aula a apresentacdao dos cdlculos

utilizados é obrigatdrio, para a comprovacao dos resultados obtidos.

4. Consideragdes finais
De forma concisa conclui-se a hipdtese levantada ao final da introducdo foi

confirmada e comentada.
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2.3. CALCULOS

Cada técnica de andlise possui caracteristicas diferentes, sendo que as
determinagdes do elemento de interesse podem ser realizadas através de reacgdes
quimicas (métodos cldssicos) ou pela avaliacdo de alguma propriedade fisico-quimica
(métodos instrumentais). Entretanto para a andlise de elementos inorganicos, o
resultado final sempre fornecerd uma massa ou quantidade de matéria (mg, g, mol,
mmol, etc), correlacionada a um volume de solugdo (considerando que a maioria das
técnicas necessita da amostra na forma liquida). Generalizando, os calculos para a
representacao do elemento de interesse relacionada a amostra original pode ser

calculada sempre da mesma forma. Veja alguns exemplos abaixo:

Exemplo 1: Determinagao de Cobre em amostras de solo.

A sequencia apresentada na Figura 1, representa uma andlise de cobre (total)
em uma amostra de solo, para tanto uma massa de 0,5 g de terra foi precisamente
pesada e submetida a uma decomposicdo acida, a solucdo obtida foi transferida para
um baldo volumétrico de 100 mL e analisada por FAAS. O resultado obtido foi
comparado a padrdes de calibragio fornecendo uma concentracdo de 25 mg L* de

cobre. Qual a concentragao de cobre na amostra de solo?

Preparoda Andlise Quimica
Amostra 25 mg L'1de Cu®
B D
A 100 mL
C

Figura 1. Andlise quimica de cobre em amostras de solo

Calculos:

1) Se tenho 25 mg de cobre em 1000 mL (1 Litro) de solugcdo em 100 mL terei 2,5 mg

(frasco C)

16



2) Os 2,5 mg de cobre presentes nos 100 ml de solucdo sdo provenientes da massa de
0,5 g de solo, portanto, tenho 2,5 mg de cobre em 0,5 g de solo, ou 5000 mg kg'1 ou
5gkg™

Exemplo 2: Determinacdo de Ferro em amostras de lodo de esgoto.

A sequencia apresentada na Figura 2, representa uma andlise de Ferro (total)
em uma amostra de lodo de esgoto, para tanto uma massa de 0,5 g de amostra foi
precisamente pesada e submetida a uma decomposicao acida, a solu¢dao obtida foi
transferida para um baldo volumétrico de 100 mL e diluida 10 vezes antes de ser
analisada por FAAS. O resultado obtido foi comparado a padrdes de calibragao
fornecendo uma concentracdo de 5 mg L' de Ferro. Qual a concentragdo de Ferro na

amostra de Lodo de esgoto?

)
@ Preparoda

Andlise Quimica

0,5¢ de Amostra 5mg Llde Fe
Lodo
B F
A
100mL  Aliquota  100mL
D

Figura 2. Andlise quimica de Ferro em amostras de lodo de esgoto

Calculos:

1) Se tenho 5 mg de Ferro em 1000 mL (1 Litro) de solucdo (F) em 100 mL terei 0,5 mg
(frasco E);

2) Os 0,5 mg de Ferro presentes nos 100 ml de solu¢cdo sdo provenientes de uma
aliquota de 10 mL da solugdo (aliquota D);

3) Se tenho 0,5 mg na aliquota de 10 mL da solu¢do em 100 mL da solugdo original,

terei 5 mg (frasco C);

17



4) Os 5 mg de Ferro presentes nos frasco C sdo provenientes da massa de 0,5 g de lodo

de esgoto, portanto, tenho 5 mg de Ferro em 0,5 g de lodo, ou 10000 mg kg'1 ou 10
gkg™

Exemplo 3: Determinagao de Nitrogénio total em amostras de plantas.

A sequencia apresentada na Figura 3, representa uma analise de nitrogénio
(total) em uma amostra de material vegetal, para tanto uma massa de 0,5 g de
amostra foi precisamente pesada e submetida a uma decomposicao acida, a solugao
obtida foi transferida para um baldo volumétrico de 100 mL, uma aliquota de 10 mL da
solucdo foi analisada por volumetria dcido base. O resultado obtido foi de 0,002 mol

de nitrogénio. Qual a porcentagem de nitrogénio na amostra de material vegetal?

)
@ Preparoda

‘] I:> Andlise Quimica

0,5g de Amostra 0,002 molde N
Planta E
B

A U
100 mL Aliquota
C De 10 mL

D

Calculos:

1) 0,002 mol equivalem a 2,8x10 g ou 28 mg de nitrogénio; considerando que 1 mol
de nitrogénio possui uma massa equivalente de 14 g;

2) Os 2,8x10 g de nitrogénio sao provenientes da aliquota de 10 mL da solugdo
(aliquota D);

3) Se tenho 2,8x107 g na aliquota de 10 mL da solu¢dao em 100 mL da solu¢do original,
terei 0,28 g (frasco C);

4) Os 0,28 g de nitrogénio presentes nos frasco C sdo provenientes da massa de 0,5 g
de planta, portanto, 0,28 g de nitrogénio equivalem a 56 % (m/m) da massa total de
0,5 g de planta. A representagdo da unidade é 56% (m/m), massa de nitrogénio por

massa de amostra.
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2.3. ROTEIRO DAS ATIVIDADES PRATICAS

PRATICA 1 - Preparo e diluicio de solugdes a partir de reagentes sélidos e
liquidos.

O preparo de solugdes de reagentes é uma das praticas mais comuns em um
laboratério de analise quimica. Uma analise com foco em amostras agroambientais, o
preparo destas solugdes geralmente utiliza reagentes no estado sélido ou liquido.

Para o preparo correto é necessdrio ter claro conceitos como unidades de
concentragdo, massa atdmica, massa molecular, quantidade de matéria, dissocia¢do
idnica, porcentagem, densidade, dentre outros. E necessario também fazer uso de
ferramentas de precisdo como balancas analiticas, baldes e pipetas volumétricas,
provetas e outros instrumentos de medigao.

Esta primeira aula pratica tem como objetivo principal introduzir o aluno ao
ambiente laboratorial, discutindo temas como seguranc¢a, conduta no laboratério e

discutir o preparo de solucdes.

Procedimento:

1) Pesar uma massa de cerca de 1,00 g do reagente; A) CuSO4.5H,0, B) (NH4),S04, C)
MgCl,. 6H,0 ou D) (NH4),HPO,4) em um vidro de reldgio e transferir para béquer de
250 mL. Adicionar, através de uma proveta, cerca de 50 mL de dgua destilada para
dissolver o sal. Usando o funil, transferir a solugao obtida para baldo volumétrico de
100 mL (solugdo ), completar o volume e homogeneizar a solugao.

2) Transferir 10 mL da solucdo | com uma pipeta volumétrica, para um baldo
volumétrico de 250 mL, completar o volume com agua destilada e homogeneizar
(solucao Il).

3) O aluno devera entdo calcular a concentracdo da solucdo | e da solugdo llem g L e

-1 .
mol L™ e preencher a tabela a seguir com os resultados:

Unidade Solugao | Solugao Il
MX ou g Lt
MX.nH,0 mol L
Ivln+ g L—l
mol L
Xn— g L—l
mol L™
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PRATICA 2 - Preparo de extratos de solo, plantas, fertilizantes e corretivos.

A grande maioria dos instrumentos de analise quimica determinam os analitos’
em meio liquido. Por este motivo é necessario submeter as amostras a transformagdes
que tornam o analito apropriado para a analise quimica. Esta etapa da andlise quimica
é denominada "Preparo da amostra".

Estratégias de preparo da amostras s3ao variadas dependendo das
caracteristicas da amostra, do analito, da concentracdo, da técnica de analise e outros
parametros, entretanto esta etapa em geral faz uso de solugGes extratoras ou
reagentes quimicos que degradam a estrutura original, "liberando" o analito.

O uso de agentes extratores, geralmente tem como objetivo simular uma
condicdo em que o analito estaria presente, um exemplo é a extracdo da cafeina em
chas que é realizada por imersio em agua quente. A 3agua quente nao
necessariamente remove toda a cafeina das folhas do chd, mas a imersdo em agua
guente simula de forma aproximada as condi¢des de preparo do usuario. Devido esta
caracteristica de extracdo parcial, as extragdes sdao geralmente padronizadas,
mantendo rigidamente as mesmas proporc¢des e condicdes (ex.: temperatura da agua
de 909C, massa de amostra e agente extrator em uma proporg¢ao 1:10 (m/v), etc.).

O uso de reagentes quimicos que degradam a estrutura da amostra "liberando"
o analito para a solugdo, também denominado "decomposi¢ao"”, tem como o objetivo
de expor elementos que ndo sdo extraidos por agentes extratores. Um exemplo seria a
determinacgdo de enxofre em folhas de plantas. O enxofre faz parte da estrutura das
proteinas, que compdem a estrutura fisica da planta. Para "liberar" o enxofre da cadeia
polipeptidica é necessario quebrar todas as ligacdes quimicas, e transformas o enxofre
proteico em espécies mais simples como SO, . Para que esta quebra ocorra é
necessario que as energias de ligacdo sejam vencidas, e uma das formas de se obter
esta condi¢do é o uso de agentes oxidantes fortes? e temperaturas elevadas.

A definicdo do tipo de preparo da amostra dependera principalmente do
objetivo da andlise quimica, e uma visdao geral de todas as etapas da andlise quimica

serd fundamental para a tomada de decisdo. Portanto, o objetivo desta pratica é

1 . , ;s . s . . ~ soe
Analito é o elemento ou espécie quimica de interesse em uma determinacgao analitica.
2 . . ~ ;s . . .
Os agentes oxidantes mais comuns sdo os dcido minerais como HNO3, H,SO,4, HCIO,.
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apresentar ao aluno a sequencia analitica, discutindo os aspectos importantes de cada
etapa e fornecer informagbes suficientes para que o preparo da amostra seja

escolhido.

Procedimento:

Nesta pratica serdo utilizadas 4 amostras diferentes, verifique qual sua amostra
de acordo com a indicacdo em sua bancada. SA, SB, SC, SD - amostras de solo A, B, Cou
D; FA, FB, FC, FD - amostras de fertilizante A, B, C ou D; CA, CB, CC, CD - amostras de
calcario A, B, C ou D; PA, PB, PC, PD - amostras de planta A, B, C ou D. Os
procedimentos para cada amostra sdao descritos abaixo:

1) Extrato para solos:

1.1. Transferir 5 cm? de terra fina seca ao ar (TFSA) para Erlenmeyer de 250 mL.

1.2. Adicionar 100 mL (proveta) de solugdo de H,SO4 0,025 mol L™ ao Erlenmeyer,
tampar com rolha, agitar durante 15 minutos em agitador mecanico e filtrar
através de papel de filtro Whatman n® 1, recebendo o filtrado em frasco
pldstico limpo e seco.

2) Extrato para fertilizantes:

2.1. Pesar 0,5000 g da amostra de fertilizante e transferir para Erlenmeyer de 250
mL. Adicionar 125 mL de agua destilada, tampar e agitar por 15 minutos em
agitador mecanico.

2.2. Filtrar através de papel de filtro Whatman n® 1 recebendo o filtrado em frasco
pldstico limpo e seco.

3) Extrato para corretivos:

3.1. Pesar 0,500 g de rocha carbonatada finamente moida e transferir para copo de
250 mL.

3.2. Acrescentar 10 mL de HCI (1:1 (v/v)), cobrir com vidro de reldgio, aguardar até
cessar a reacao.

3.3. Aquecer o material a ebuli¢gao por 5 minutos.

3.4. Juntar £ 30 mL de agua destilada e filtrar através de papel de filtro Whatman n®
1 para baldo volumétrico de 250 mL, lavando o copo, funil e vidro de relégio
com agua destilada. Completar o volume e transferir para frasco plastico limpo

€ seco.
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4. Extrato para plantas:
4.1. Pesar aproximadamente 0,500g de material vegetal seco e moido, e transferir
para baldo Kjeldahl de 50 mL.
4.2. Adicionar 10 mL de H,SO4 concentrado contendo mistura digestora (Na,SO,4 +
Na,Se03s). Aquecer até a obtencdo de extrato claro.
4.3. Transferir o extrato claro para baldo volumétrico de 50 mL. Completar o volume

com dagua destilada e transferir para frasco plastico limpo e seco.

PRATICA 3 - Determinacio da agua de cristaliza¢io em sais - Gravimetria.

Um dos pardmetros de medida mais simples de avaliar é a massa dos objetos,
com ela rapidamente podemos obter informag¢des como umidade e densidade. Para
tanto, precisamos de um instrumento simples que é a balanca. Estas balancas podem
ter precisGes de uma unidade a milésimos de unidade (ex.: 1 g ou 0,0001 g), sendo as
com maior precisdao chamadas de balanca analitica.

A determinagdo das massas podem ser utilizadas analiticamente, determinando
parametros como a umidade em amostra de solo simplesmente pesando a amostra
antes e ap6s uma secagem em estufa. A diferenca da massa é a dgua evaporada, e a
guantidade percentual desta perda é chamada umidade. Em quimica analitica o uso da
medida de massa é chamada de "gravimetria".

O objetivo desta pratica sera introduzir o aluno na primeira técnica analitica,
desenvolvendo conceitos de precisdo e exatiddo, erro analitico, intervalo de confianca
e algarismos significativos. Como objetivo especifico, a atividade ird avaliar a perda de
agua de cristalizacdo de sais hidratados apds etapa de aquecimento em mufla. Como
nestes sais a agua presente segue uma relagdo estequiométrica sera possivel também

determinar a formula molecular do sal hidratado.

Procedimento:
1) Etapas ja realizadas:
1.1. Colocar o cadinho de porcelana numerado em mufla e aquecer a 500°C por 30
min.
1.2. Retirar o cadinho da mufla, colocar em dessecador e esperar esfriar.
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2) Etapas a serem realizadas:
2.1. Pesar o cadinho em balanga analitica. Anotar o nimero e a massa (tara) do
cadinho.
2.2. Pesar, exatamente, 0,5 g de um dos sais hidratados (A) CuSO4¢?H,0; B)
KAI(SO4),2?H,0; C) MgS0O4¢?H,0; D) CaSO4*?H,0) diretamente no cadinho.
2.3. Colocar o cadinho contendo o sal na mufla e aquecer durante 30 min a 500°C.
2.4. Retirar da mufla o cadinho contendo o residuo do sal, colocar no dessecador e
esperar esfriar. Apds frio, pesar o cadinho com o residuo. Anotar o valor obtido.
3. Calculos
3.1. Calcular o teor de agua de cristalizagdo nosalem g kg'l.

3.2. Calcular o numero de mols de adgua de cristaliza¢cdo por mol do sal.

PRATICA 4 - Preparo e padronizacio de bases fortes - Volumetria

O parametro de observacdo desta técnica é o volume de solucdo de
concentragdo conhecida, que indica o ponto de equivaléncia de uma determinada
reacao quimica. Na pratica que serd realizada, a determinacao baseia-se na reacao de
neutralizacdo demonstrada abaixo, onde o ponto de equivaléncia é obtido quando o
numero de mols de fon H" e OH sejam iguais.

H" + OH' = H,0

Por exemplo: Suponhamos que 50 mL de uma amostra de NaOH de
concentracdo desconhecida foi transferida para um erlenmeyer, esta solucdo foi
totalmente neutralizada com a adi¢ao de 50 mL de uma solu¢do 1 mol L™ de HCI, ou 25
mL de uma solucdo 1 mol L't de H,SO4, ou 5 mL de uma solugdo 10 mol L'* de HNOs.
Qual sera a concentragao da solugdo de NaOH?

Para a resolucdao devemos identificar as informag¢des que temos: 1) volume
usado e concentracdo dos acidos (solucdo de concentracdo conhecida); 2) Quantos
mols de H+ foram adicionados; 3) qual a relacdo estequiométrica da reacdo quimica; 4)
Qual o volume de amostra utilizada. Vamos a resolucao.

1) O volume de acido usado para neutralizagdo: 50 mL HCl 1 mol L ou 25 mL H,S0;4 1

mol L'* ou 5 mL HNO5 10 mol L™.
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2) Quantos mols de H+ foram adicionados: Se tenho 1 mol de HCl em 1000 mL de

solucdo, em 50 mL temos 0,05 mol de HCl. Como o HCl é um &cido forte, considero que
dissocia totalmente (HCl = H" + CI" ) portanto, o nimero de mols de HCl é igual ao de

H*, 0,05 mol de H'. Se fosse o 4cido sulfurico, cada mol de H,SO, dissocia-se em 2 mols

de H*, portanto, se tenho 1 mol de H,SOs em 1000 mL de solucdo, em 25 mL temos

0,025 mol de H,S0., que é equivalente a 0,05 mol de H'. Para o &cido nitrico, também

um acido forte com um ion H+ dissociavel, se tenho 10 mol de HNO3 em 1000 mL de

solugdo em 5 mL temos 0,05 mol de HNO; ou de H'.

3) Qual a relagao estequiométrica da reagao quimica: A reacdo que estamos avaliando
é a de neutralizacdo, representada pela equacdo: H" + OH = H,0; observamos que a
reacdo de H' e OH segue uma relacdo de 1 para 1 (1:1), ou seja cada mol de H" ira
reagir com a mesma quantidade de OH’; portanto, se para neutralizarmos totalmente a
amostra de NaOH foi necessario adicionar 0,05 mol de H’, isso indica que tinhamos na

amostra a mesma quantidade de OH-, 0,05 mol de OH. Por deducao indireta, a partir

de uma solucdo de concentracao conhecida, conseguimos descobrir a quantidade de
ions OH na amostra.

4) Qual o volume de amostra utilizada: Sabemos que adicionamos ao erlenmeyer 50
mL da amostra, e sabemos que neste volume temos 0,05 mol de OH-, para determinar
a concentracdo, que é uma relacdo de quantidade de matéria por volume ou massa,
basta uma simples regra de trés: Se em 50 mL tenho 0,05 mol de OH- em 1000 mL

tenho 1 mol L': de OH ou de NaOH.

Utilizando um simples parametro como a observacdo do volume de uma
solucdo, podemos empregar esta técnica em inUmeras andlises quimicas, como a
determinacdo da concentracdo de nitrogénio, carbono, metais, proteinas, etc. Como
toda técnica existem detalhes experimentais importantes a ser considerados, como o
correto preparo da solucdo titulante (solucdo de concentracdo conhecida); a
visualizacdo do ponto de equivaléncia (uso de indicadores); a reacdo quimica; faixa de
concentracdo entre outros. Devido sua importancia, a técnica de volumetria sera

discutida durante as préoximas quatro aulas em aplicacdes diversas.
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Procedimento:
1) Preparo das solugdes A, B, C e D (Etapas ja realizadas):

1.1. Transferir 2,5 mL da solucdo concentrada de NaOH para baldo volumétrico de
250 mL e completar o volume com agua destilada homogeneizando em seguida
(solugao A).

1.2. Transferir 3,0 mL da solucdo concentrada de NaOH para baldo volumétrico de
250 mL e completar o volume com agua destilada homogeneizando em seguida
(solugdo B).

1.3. Transferir 3,5 mL da solu¢do concentrada de NaOH para baldao volumétrico de
250 mL e completar o volume com agua destilada homogeneizando em seguida
(solugao C).

1.4. Transferir 4,0 mL da solucdo concentrada de NaOH para baldo volumétrico de
250 mL e completar o volume com agua destilada homogeneizando em seguida
(solugao D).

2) Padronizagdo (Etapas a serem realizadas):
2.1. Transferir uma aliquota de 10 mL da solugdo de Ftalato acido de potdssio de
concentragdo 25,0000 g L™ para Erlenmeyer de 250-300 mL. Acrescentar 100
mL de dgua destilada e 4 gotas de solucdo de fenolftaleinaa 5,0 g L™
2.2. Transferir a solucdo preparada anteriormente (A, B, C ou D) para uma bureta
de 50 mL, e iniciar a titulacdo da solucdo contida no Erlenmeyer, (a adicdo do
NaOH deve ser feita aos poucos, gota a gota) até o aparecimento de uma leve
cor résea. Anotar o volume gasto.
Calculos:
1) Calcular a concentrag3o exata da solug3o diluida de NaOH em mol L™,

2) Calcular a concentracdo exata da solucdo concentrada de NaOH em mol L

PRATICA 5 - Determinagio de nitrogénio em material vegetal.

O nitrogénio é, depois do C, H e O é o elemento com maior demanda pelas
plantas, devido a producdo de aminodcidos, proteinas, material estrutural e outros. No
sistema produtivo atual, a maxima produtividade somente é obtida com a fertilizacao,

tornando-se necessaria a fertilizacdo nitrogenada.
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Neste foco, monitorar a necessidade de adubacdo é uma informacgdo

imprescindivel para o sucesso da produgdo e a analise quimica de solos e plantas é a

ferramenta utilizada para este fim. Nesta aula prdtica iremos determinar a

concentragdo de nitrogénio em amostras de A) Folha de eucalipto; B) Folha de cana-

de-acucar; C) Braquiaria e D) Folha de mandioca usando a técnica de volumetria,

visando simular uma avaliagdao da qualidade nutricional destas culturas.

Procedimento:

1) Preparo do extrato (Etapas ja realizadas):

1.1.

1.2.
1.3.

Pesar 0,5000 g de amostra seca e moida e transferir para frasco Kjeldahl de
100mL.

Acrescentar ao frasco Kjeldahl 10 mL da mistura digestora.

Levar os frascos a um micro-digestor e deixar que a digestdo se processe até a
obtencdo de fumos brancos e finalizar a digestdo quando o material estiver
totalmente digerido (incolor). Deixar esfriar. Transferir para balGes
volumétricos de 50 mL, com o auxilio de um funil, completar o volume com

agua destilada e homogeneizar a solugao.

2) Determinagdo (Etapas a serem realizadas):

2.1.

2.2.
2.3.

2.4.

2.5.
2.6.
2.7.

Transferir 10 mL da solugao de H3BO3; 4% com mistura de indicadores para
Erlenmeyer de 250-300 mL.

Acrescentar ao Erlenmeyer 50 mL de agua destilada.

Levar o Erlenmeyer ao micro-destilador de forma que o tubo de saida do
aparelho fique mergulhado na solucao de H3BOs.

Pipetar 20 mL do extrato A ou B ou C ou D, e transferir para tubo de vidro do
microdestilador e acopla-lo ao aparelho; acrescentar em seguida 20 mL de
NaOH 10% (que esta ao lado dos destiladores e sera utilizada apenas pelos
técnicos)

Deixar destilar por 3 minutos cada amostra.
Destilar também uma prova em branco. (JA FEITO).(l)

Titular a solugcdo contida no Erlenmeyer com solugdo padronizada de H,SO,4

0,0511 mol L, até a cor azul mudar para résea (ANOTAR O VOLUME GASTO).

Calculos: Calcular o teor de N presente no material vegetal em % e em g kg™
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PRATICA 6 - Determinacio do poder de neutralizacio de calcarios

As altas temperaturas e o elevado indice pluviométrico das regides tropicais,
propicia que os cations presentes nos minerais sejam solubilizados e lixiviados. A
auséncia destes cations, também chamados de "bases", tornam o solo acido com pH
inferiores ao ideal para o desenvolvimento das plantas. Valores de pH baixo,
influenciam diretamente na nutricdo da maioria das grandes culturas, sendo
fundamental o ajuste do pH para faixasde 5a 7.

Atualmente a forma economicamente vidvel para esta correcdao do pH é a
incorporagdo ao solo de calcario, procedimento este chamado de calagem. O calcario
contém em sua composicao carbonatos de calcio e magnésio que atuam na solugdo do
solo como uma base. A hidrélise do ion carbonato produz ions hidroxila que reagem
com os H', a rea¢do pode ser observada abaixo:

COs” + H,0=HCO5 + OH’
HCO3™ + H,0 = H,CO;3 + OH’
H*+ OH = H,0

Devido sua importancia e uso imprescindivel na agricultura moderna, é
fundamental sabermos a qualidade do calcdrio que estamos utilizado, principalmente
sua capacidade de neutralizacdo e de fornecimento de nutrientes. Neste sentido, a
pratica de hoje realizard a determinacdo do Poder de Neutralizacdo (PN) do calcario,

para tanto utilizaremos uma técnica de volumetria e reacGes acido base.

Procedimento:

1.1. Transferir 1,00 g (BALANCA DE PRECISAO) de calcdrio para copo de 250 mL.

1.2. Adicionar exatamente 50 mL (PROVETA) de HCI 0,5242 mol L't cobrir com vidro de
relédgio e ferver suavemente por 5 minutos em chapa aquecedora (CAPELA).
Esfriar.

1.3. Transferir a suspensdo para baldo volumétrico de 250 ml, ja contendo
aproximadamente 100 mL de agua destilada, completar o volume e homogeneizar

a solucdo (ESPERAR DECANTAR).
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1.4. Transferir uma aliqguota de 50 mL para Erlenmeyer de 250-300 mL, acrescentar
aproximadamente 40 mL de dgua destilada e 8 gotas de solugdo de fenolftaleina a
5glLt.

1.5. Titular com solug¢dao de NaOH 0,1000 mol L atéo aparecimento de uma leve cor

rosada. Anotar o volume gasto.

Calculos: Calcular o teor de “CaCOs equivalente” na amostra, em % e em g kg™

PRATICA 7 - Determinacio de Ca e Mg em calcario

Célcio e magnésio sdo dois macronutrientes essenciais as plantas. Célcio tem
papel fundamental na constituicdo dos tecidos vegetais, melhorando a resisténcia dos
caules e do sistema radicular. O magnésio desempenha um papel essencial na
constituicdo da clorofila, base da fotossintese. E importante também na sintese de
aminodcidos e proteinas.

Sua determinacdo por volumetria se dd por uma reacdo de complexacdo
utilizando como ligante o acido diaminotetraacético (EDTA). O EDTA é um agente
complexante muito eficiente, entretanto pouco seletivo. Maior seletividade pode ser
obtida com a selecdo da faixa de pH e do uso de indicadores especificos a cada
elemento. No caso do Ca o indicador utilizado é o Calcon e para o Mg o eriocromo
negro T.

O objetivo da pratica serd determinar Ca e Mg em extratos de amostras de

calcério, preparados a partir da decomposicao com HCl.

Procedimento:
1) Preparo do extrato (Etapas ja realizadas):
1.1. Pesar 0,5000 g de rocha carbonatada, finamente moida e transferir para copo
de 250 mL.
1.2. Acrescentar 10 mL de HCI (1+1), cobrir com vidro de relégio, aguardar até
cessar a reagao.

1.3. Aguecer o material a ebulicdo durante 5 minutos
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1.4. Adicionar 30 mL de agua destilada e filtrar, através de papel de filtro Whatman
N° 1, para baldo volumétrico de 250 mL, lavando o copo, funil e vidro de relégio
com agua destilada.

1.5. Esfriar o conteudo do baldo volumétrico a fim de completar o volume com

agua destilada, agitar bem.

2) Determinagao do cdlcio (Etapas a serem realizadas):

2.1. Transferir uma aliquota de 10 mL da solugao preparada (A, B, C ou D) para
frasco de Erlenmeyer de 250-300 mL.

2.2. Adicionar 60 mL (proveta) de agua destilada.

2.3. Acrescentar, pela ordem, e seguida de agitacdo, os seguintes reativos: 3 mL de
solucdo de NaOH a 20%, 10 gotas de trietanolamina, 2 mL de solucdo de KCN a
5% (CUIDADO, VENENO!!!) e 6 gotas de solugdo de Calcon a 0,5% (a solugdo
adquire cor résea-violeta).

2.4. Transferir uma solugao de EDTA 0,01 mol L? para a bureta e titular a solugao
contida no Erlenmeyer, até obtencado da cor azul puro estavel. Anotar o volume

da solugdo de EDTA consumido (V,).

3) Determinagao do cdlcio + magnésio (Etapas a serem realizadas):

3.1. Transferir outra aliquota de 10 mL de solucdo preparada (A, B, C ou D) para
frasco de Erlenmeyer de 250-300 mL.

3.2. Adicionar 60 mL (proveta) de agua destilada.

3.3. Acrescentar, pela ordem, e seguidos de agitacdo: 5 mL de solucdo tampdo pH
10, 10 gotas de trietanolamina, 2 mL de solu¢cdo de KCN a 5% (CUIDADO,
VENENO !!!), 4 gotas de solucdo de Eriocromo negro T a 0,5% (a solucdo
adquire cor résea-violeta).

3.4. Titular com a solucdo de EDTA 0,01 mol i gue estd na bureta, até a obtencao

da cor azul puro estdvel. Anotar o volume da solugao de EDTA consumido (V2).

Calculos:

Calcular as porcentagens de Ca, Mg, CaO, MgO, CaCO3, MgCO; no calcario analisado.
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PRATICA 8 - Determinacio do teor de carbono orginico em amostras de

interesse agricola

O uso de residuos organicos da industria na agricultura tem tido grande
destaque nos ultimos anos. E os motivos deste interesse reside em dois fatores, a
destinacdo de um subproduto da industria, minimizando a ocupacdo de aterros e
reduzindo a poluicdo e a presenca de nutrientes importantes para a agricultura nestes
materiais.

Um exemplo deste uso é a vinhaca, um subproduto da producdo de etanol. O
volume gerado é estimado em 11 litros de vinhaga para cada litro de etanol produzido,
somente no ano de 2013 foram produzidos 200 bilhdes de litros deste residuo. Este
nao pode ser descartado indiscriminadamente devido seu elevado potencial nocivo ao
ambiente, ao mesmo tempo este possui elevados teores de potdssio e carbono
organico, dois nutrientes importantes para as plantas. Neste sentido a pratica atual,
utilizada pela maioria das usinas de acucar e dalcool é a disposicao da vinhaca sobre o
solo, fornecendo agua, potassio e carbono organico.

A determinac¢do do teor de carbono organico nos residuos aplicados ao solo é
um parametro importante, pois este pode influenciar fatores como: permeabilidade do
solo, atividade microbioldgica, disponibilidade de nutrientes, enraizamento, etc. Neste
sentido conhecer técnicas que mensurem seu teor é de grande importancia para a
formacao dos estudantes das ciéncias agrarias.

A reacdo quimica que utilizaremos na pratica é baseada em uma reacdo de
oxidacdo da matéria organica pelo ion dicromato em meio acido. O ion dicromato em
meio acido possui elevado potencial de oxida¢do, com semi reacao descrita abaixo:

Cr,0,” + 14H" + 6’ =2Cr** + 7H,0 E°= +1,33 V

A reagdo do carbono com o dicromato pode ser observada abaixo:

3Corg. + 2Cr,0,7 +16H > 4Cr** + 3CO, + 8H,0

A relacdo estequiométrica entre o carbono e o dicromato é de 3:2, ou seja,
cada 2 mols de dicromato reagira com 3 mols de carbono. Sabendo quanto dicromato
deve ser utilizado podemos determinar o teor de carbono. Entretanto, ndo existe
indicador adequado a esta reacdo de oxidacdo do carbono. Uma alternativa é a
determinacdo indireta do teor de carbono, no qual um excesso de dicromato é
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utilizado para reagir como o carbono completamente. Como o dicromato esta em
excesso, apos a reagdo com o carbono ira sobrar dicromato, que pode ser determinado
por volumetria através da reacdo com Fe”":
Cr,0,% + 6Fe®* +14H' > 2¢r* + 6Fe3* + 7H,0
Observamos nesta reacdo que a relacdo estequiométrica do ferro com o
dicromato é de 6:1, ou seja 6 mols Fe* reage com 1 mol de Cr2072'.
Portanto se soubermos quantos mols de Fe?* foi utilizado, podemos determinar
o numero de mols de dicromato remanescente; sabendo quantos mols de dicromato
foi adicionado no inicio da reacdo e quanto sobrou, podemos determinar quanto
dicromato reagiu com o Carbono organico. Como sei que a relagdo carbono e
dicromato é de 3:2 posso determinar o carbono em minha amostra. Nosso objetivo
nesta pratica é realizar este procedimento utilizando quatro amostras de efluentes

industriais, 3 da industria alimenticia e uma de vinhaca.

Procedimento:
1) Digestdao do material (Etapas ja realizadas):

1.1. Transferir a amostra do residuo para Erlenmeyer de 300mL com tampa
esmerilhada. (Paraoresiduo AeB=10mL; C=2,5mLou D =25ml)

1.2. Acrescentar ao Erlenmeyer 50 mL de solucdo de K,Cr,0; £ 0,2 mol L e 50mL
de H,SO,4 concentrado.

1.3. Levar o Erlenmeyer para conjunto de aquecimento e deixar em ebulicdao por 30
minutos.

1.4. Esperar esfriar e transferir o conteddo do Erlenmeyer para baldo volumétrico
de 250mL.

1.5. Completar o volume do baldo e homogeneizar a solugdo. Aguardar esfriar a
solucdo e completar novamente o volume do baldo.

1.6. Fazer uma prova em branco adicionando a um Erlenmeyer com boca
esmerilhada 50mL de K,Cr,0; = 0,2 mol L'l, 50mL de H,SO, concentrado,
aquecendo-se a ebulicdo por 30 minutos e transferir a solucao obtida para um
baldo volumétrico de 250mL. Apds esfriar, completar o volume do baldo e

retirar uma aliquota de 10,0 mL para a titulacdo com a solucdo padronizada de
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sulfato ferroso amoniacal. Anotar o volume consumido na titulacdo da prova

“em branco” = 24,8* mL. *este valor é variavel, verifique no dia.

2) Determinagao (Etapas a serem realizadas):

2.1. Transferir uma aliquota de 10,0 mL do extrato para Erlenmeyer de 250-300 mL,
adicionar 60 mL de agua destilada, 5mL de solugdo de H3PO,4 (1+1) e 5 gotas de
solugdo de difenilamina sulfonato de bario (indicador).

2.2. Titular o excesso de K,Cr,0; contido no Erlenmeyer com solugdo padronizada
de sulfato ferroso amoniacal (Fe (NH4),(SO4), 6H,0) de concentragdo 0,1000

mol L'". Anotar o volume gasto na titulagdo da amostra.

Calculos: Calcular o teor de Corg. presente no residuo em g Lleem%

PRATICA 9 - Determinagio do teor de fésforo em solos (método azul).

O foésforo ndao se encontra livre na natureza mas, em combinagdes como os
fosfatos. Na solugdo do solo (fase liquida) encontram-se principalmente nas espécies
quimicas H,PO, e HPO,>. Em solos tropicais a principal limitagdo da adubacdo com
fésforo é a rdpida adsorcao das espécies quimica com ferro e aluminio, formando
compostos pouco soluveis de fosfatos (i.e. FePO4 e AIPQy).

Para avaliar o teor de fésforo disponivel, ou seja a fragdo soluvel, é usual
realizar a extracdo com uma solucdo acido ou com auxilio de resinas de troca idnica e
determinar sua concentragao utilizando uma técnica instrumental.

Na aula de hoje utilizaremos a primeira técnica instrumental do semestre,
chamada “espectrofotometria de absor¢cao molecular”. Esta técnica baseia-se na
guantificacdo da luz absorvida por moléculas presente em solucdo. A radiacdo que
chega ao detector possui direta correlagdo com o nimero de moléculas em solucdo,
com auxilio de solucbes de calibragéo3 é possivel determinar a quantidade de

moléculas em solucdo de amostras desconhecidas.

3 ~ . ~ ~ ~ ~ . ~ -
Solugdo de calibragdo — sdo solu¢des em que se conhece a concentra¢do do analito e sdao utilizadas
como referéncia para a determinagdo de amostras.
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Para se obter seletividade na técnica espectrofotométrica é necessario realizar
uma reag¢ao quimica especifica com o analito de interesse, produzindo uma molécula
gue possui absortividade adequada e principalmente seletividade de espécie. Na aula
de hoje determinaremos fésforo soluvel em extrato de solo, e utilizaremos uma reagao
guimica entre molibdato de amoénio e fésforo, reduzido posteriormente por acido
ascorbico. Esta reagdao produz um complexo azul intenso chamado de “azul de

molibdénio”.

Procedimento:
1) Estabelecimento da curva padrao

1.1. Transferir 0, 1, 2, 3, 4, 5 mL da solucdo padrdo de P de 10 mg Lt para balGes
volumétricos de 50mL por meio de bureta semi-micro de 10 mL. Em cada baldo
de 50mL a quantidade de P presente sera respectivamente, 0; 10; 20; 30; 40; 50
ug de P.

1.2. Adicionar a todos os baldes 20mL de solu¢do de H,SO4 0,025mol Lt

1.3. Adicionar 5mL do reativo sulfo-bismuto-molibdico e 1mL de solucao de acido
ascorbico a 30g L, agitando ap6s adicdo de cada reativo.

1.4. Completar o volume dos baldes volumétricos com dagua destilada e
homogeneizar. Aguardar 15 minutos.

1.5. Transferir as solucbes para cubetas do espectrofotometro e fazer a leitura
contra a prova em branco usando o comprimento de onda de 640 nandmetros.

2) Procedimento para preparo do extrato (Etapas ja realizadas em aula anterior):

2.1. Transferir 5cm® da amostra de solo para Erlenmeyer de 250 mL.

2.2. Adicionar 100ml de solug¢do de H,S0,4 0,025 mol L'l, agitar durante 15 minutos
em agitador mecanico e filtrar através de papel de filtro Whatman n°1 para
frasco limpo e seco.

3) Preparo da solugao para determinagdo de P (Etapas a serem realizadas):

3.1. Transferir uma aliquota da amostra (A =10 mL); (B=20mL); (C=10mL)e (D =
20 mL), do extrato obtido para baldo volumétrico de 50mL.

3.2. Deste ponto em diante, proceder como foi descrito para obtengdo da curva
padrdo a partir do item 1.3.

4) Calculos:
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4.1. Calcular a quantidade de P presente no solo em mg Kg'1 e mg dm™ usando o

processo grafico e também o processo matematico.

PRATICA 10 - Determinacio de fésforo em fertilizantes (método amarelo)

O método azul de molibdénio utilizado na determinagdo de fésforo em extratos
de solo, possui como principal vantagem a sua elevada sensibilidade na ordem de
mg L podendo quantificar pequenas quantidades de fésforo nos extratos. Entretanto,
guando a amostra possui elevadas concentracdes do elemento de interesse como os
fertilizantes, o método azul de molibdénio ndo se torna adequado, pois para uma
correta quantificacdo, seria necessario grandes diluicdes da amostra para adequar a
faixa de sensibilidade.

Uma alternativa é utilizar uma reagdao com menor sensibilidade que permita a
determinacdo em faixas na ordem de g L ou porcentagem. O método que
utilizaremos hoje contempla todas estas caracteristicas e é chamada de “Método
Amarelo”. O composto formado entre fésforo e vanado-molibdico possui intensa

coloracdo amarela que pode ser quantificado no comprimento de onda de 410 nm.

Procedimento
1) Estabelecimento da curva padrao.
1.1. Transferir 0, 1, 2, 3, 4, 5 mL da solucdo padrdo na concentracdo 0,20 mg mL™
de P,0s, para 6 baldes volumétricos de 50 mL numerados de 0 a 5.
1.2. Adicionar a todos os bal6es 10 mL de solu¢do vanadomolibdica, completar o
volume com agua destilada e homogeneizar a solucao.
1.3. Esperar 10 minutos e determinar a absorbéancia das solu¢bes, empregando
para zerar o aparelho a solugao que nao contém fésforo.
1.4. Transferir as solugdes para cubetas do espectrofotébmetro e fazer a leitura
contra a prova em branco usando o comprimento de onda de 410 nanGmetros.
1.5. Relacionar graficamente os valores das absorbancias com os das respectivas
concentragdes, expressas em mg de P,0Os por 50 mL, colocando as absorbancias

no eixo das ordenadas; calcular a equacado de regressao correspondente.
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2) Procedimento para o preparo do extrato (Etapas ja realizadas em aula anterior):

2.1. Pesar 0,5000 g da amostra de fertilizante e transferir para Erlenmeyer de 250
mL. Adicionar 125 mL de agua destilada, tampar e agitar por 15 minutos em
agitador mecanico.

2.2. Filtrar através de papel de filtro Whatman n® 1 recebendo o filtrado em frasco
pldstico limpo e seco.

2.3. Transferir aliquota de 10 mL do extrato obtido para baldao volumétrico de 100
mL e completar o volume com 4gua destilada (extrato diluido).

3) Determinag¢ao da absorbancia no extrato (etapas a serem realizadas):

3.1. Transferir para baldo volumétrico de 50 mL uma aliquota de 20 mL do extrato
diluido (amostra A) ou 10 mL do extrato diluido (amostras B e C), ou 5 mL do
extrato diluido (amostra D).

3.2. Adicionar a todos os balGes 10 mL de solugcdo vanadomolibdica, agitar;
completar o volume com agua destilada e homogeneizar a solucao.

3.3. Esperar 10 minutos e determinar a absorbancia das solu¢des, empregando
como prova em branco a solucdo que nao contém fésforo. Acertar o zero do
aparelho com essa solucao.

4. Calculos

4.1. Calcular o nimero de miligramas de P,0s presente no extrato de fertilizante

através da curva padrdo ou da equacdo de regressao; calcular a porcentagem

de P,05 soluvel em dgua na amostra analisada.
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PRATICA 11 - Determinacio do teor de potassio por fotometria de chama em

fertilizantes

Potassio é fundamental para as plantas, atuando na elaboram os acucares e o
amido; aumenta a rigidez dos tecidos e a resisténcia das plantas as pragas e moléstias.
No solo atua melhorando o sistema radicular e possui estreita correlagdio com o
nitrogénio, tornando fundamental sua determinagao.

Por ser um elemento quimico de grande solubilidade, nos solos tropicais que
possui alta taxa pluviométrica, geralmente os solos ndo possuem teores elevados
desse nutriente, sendo necessario o fornecimento via adubagao.

O fertilizante mais utilizado é o cloreto de potassio (KCI), geralmente
adicionado na forma de fertilizante combinado NPK (nitrogénio, fésforo e potassio).
Para assegurar que as doses destes elementos estejam adequados, normalmente é
realizado uma andlise quimica, que no caso do potassio a técnica mais utilizada é a
espectrometria de emissdo atdmica, também conhecida como fotometria de chama.

A fotometria de chama baseia-se na introdu¢do de uma solu¢do contendo
potdssio em um chama. Na chama o elemento quimico passa por etapas como
solvatacdo, fusdo, volatilizacdo, atomizacdo, excitacdo e emissdo. Nesta Ultima a
energia absorvida da chama é liberada na forma de radiacdao eletromagnética (luz)
emitindo em comprimento de onda especifico ao potdssio.

A quantidade de luz emitida pela chama é proporcional ao nimero de atomos
presentes, que podem ser quantificados por um fotosensor. Utilizando padrdes de

calibragdo é possivel determinar a concentracao das amostras.

Procedimento:
1) Calibragdo do fotometro de chama. Observacdo: Nessa aula ndo serd feita a curva
padrdo.

1.1. Transferir por meio de uma bureta semi-micro, 8 mL da solucdo padrao de K,0
que contém 250 mg L?, para baldo volumétrico de 100 mL e completar o
volume homogeneizando a solucdo em seguida.

1.2. Fazer a leitura da solucdo acertando o zero do aparelho com 4gua destilada e a

leitura 100 com a solucdo padrio contendo 20 mg L™ de K,O.

36



2) Preparo do extrato (Etapas ja realizadas em aula anterior):

2.1. Pesar 0,5000g da amostra de fertilizante, transferir para Erlenmeyer de 250-

300mL.
Adicionar 125 mL de agua destilada e agitar por 15 minutos em agitador

mecanico.

2.2. Filtrar através de papel de filtro Whatman n°1 recebendo o filtrado em copo
seco.

2.3. Transferir aliquota de 20 mL do extrato para baldo volumétrico de 100 mL e
completar o volume com &gua destilada e homogeneizar a solugdo, (1%

diluigao).

3) Determinacgdo (Etapas a serem realizadas):

3.1. Transferir 10 mL do extrato diluido para baldo volumétrico de 250 mL, no caso
dos fertilizantes A ou C. Para os extratos diluidos B ou D a aliquota a ser
transferida é de 20 mL.

3.2. Completar o volume dos bal&es e homogeneizar a solugdo. (22 dilui¢do)

3.3. Fazer a leitura da solugdo acertando o zero do aparelho com 4gua destilada e a
leitura 100 com a solucdo padrio contendo 20 mg L™ de K,O.

3.4. Fazer a leitura da amostra contida no baldo de 250 mL (22 dilui¢3o).

Calculos:

Calcular a porcentagem presente de K,0 no fertilizante.

PRATICA 12 - Determinacio do teor de Zinco por absorc¢io atomica em

fertilizantes.

Além dos macronutrientes (N, P, K, Ca e Mg) as plantas dependem também de
elementos essenciais em menores quantidades, também chamados de
micronutrientes. Os micronutrientes Boro, cloro, cobalto, ferro, cobre, manganés,

molibdénio e zinco sdo fundamentais atuando principalmente na producdo de
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proteinas, como enzimas, coenzimas e moléculas especificas dos ciclos bioquimicos
das plantas.

Com excecdo do cloro que ¢é determinado por volumetria ou
espectrofotometria de absor¢dao molecular, todos os outros micronutrientes podem
ser determinados por espectrofotometria de absorcdo atoOmica. Esta técnica baseia-se
na introdu¢do do analito em uma chama que fornece energia suficiente para produzir
um atomo. Um feixe de radiacdo em comprimento de onda especifico, passando
através da chama, de modo similar a espectrofotometria de absor¢ao molecular,
qguantifica os atomos produzidos através da absorcdo da radiacdo pelos atomos na
chama.

Na pratica de hoje, faremos a determinacdo do teor de zinco em amostras de
fertilizantes, entretanto o procedimento adotado poderia ser facilmente adaptado

para os demais elementos.

Procedimento:
1) Obtencdo da curva padrao:
1.1. Fazer a leitura das solug¢bes padrao de concentragdo 0; 0,50; 1,00; e 2,00; 2,50
mg L'* de zn.
1.2. Observar o tragado da curva no aparelho.

1.3. O resultado apresentado no aparelho serd em mg L™ de Zn.

Obs: a) Os padrdes ja estdo preparados, o aluno sé ird observar a leitura da

absorbancia correspondente no aparelho.

2. Para as amostras A, B, C e D correspondentes a 4 misturas de fertilizantes.
2.1. Preparo do extrato (Etapas ja realizadas em aula anterior)
2.1.1.Pesar 0,5000g de amostra de fertilizante, adicionar 125 ml de 4dgua destilada.
Agitar por 15 minutos, filtrar através de papel de filtro Whatman n® 1 para
COpo seco.
2.1.2.Retirar uma aliquota de 20 mL do extrato A e transferir para baldo
volumétrico de 100 mL. Retirar uma aliquota de 10 mL do extrato B e

transferir para baldo volumétrico de 100 mL. Retirar uma aliquota de 25 mL
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do extrato C e transferir para baldo volumétrico de 100 mL. Retirar uma
aliquota de 5 mL do extrato D e transferir para baldo volumétrico de 100 mL.
Completar o volume com dagua destilada e homogeneizar a solucdo, (12

diluicdo).

3. Determinagao analitica por absor¢ao atomica (Etapas a serem realizadas):
3.1. Para a amostra A, transferir 5,0 mL do extrato para baldo volumétrico de 100
mL.
Para a amostra B transferir 10 mL do extrato para baldo volumétrico de 100 mL.
Para a amostra C transferir 20 mL do extrato para baldo volumétrico de 100 mL.
Para a amostra D transferir 25 mL do extrato para baldo volumétrico de 100 mL.
Completar o volume do bal3o e homogeneizar a soluco. (22 dilui¢do).
3.2. Fazer a leitura da concentracdo presente no extrato em mg L? apos a calibragao

do aparelho com a curva padrao.

Calculos: Calcular a porcentagem de Zn presente no fertilizante.
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