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POR QUE?

O Determinacdo da concentracdo de um elemento em uma amostra
particular de uma planta, em um estadio de desenvolvimento

morfoldgico definido (Lucena, 1997).

O Utilizacdes:

v" Avaliar estado nutricional X Resposta a adubacao
v Verificar equilibrio nutricional

v" Deficiéncia X Toxidez

v' Cultivos hidropdnicos e areas irrigadas (Salinidade)

v Ajuste do programa de adubacéo.
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» Preparo da amostra

v’ Lavagem > As folhas sdo lavadas com agua de torneira e
enxaguadas com agua destilada.

v" N3ao utilizar folhas secas, murchas ou deterioradas.

v’ Lavagem prévia com detergente neutro 0,1 % € HCl 3,0 % (v/v)
— Tecidos com residuos de pesticidas ou adubos foliares.

v" A lavagem deve ser rapida, ndo excedendo 2 ( 3 min. max.)
minutos de contato entre as folhas e as solugoes

descontaminantes.
> K >
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» Preparo da amostra

v' Armazenamento e secagem:
A secagem €é necessaria para interromper as reacgoes

enzimaticas responsaveis pelos processos de decomposi¢cao e para
retirar a agua do material vegetal.

N -

Amostra 1

Sacos de papel
Estufa de circulacdo forcada de ar até peso

constante 60 2C (~ 72 h) 6



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

» Preparo da amostra
v' Armazenamento e secagem:

Moinho de facas de a¢o inoxidavel- Limpeza do moinho entre
uma amostra e outra

Amostra —
X

Sacos de papel

Moinho do tipo

Estufa de circulagdo forcada de ar ' ”
até peso constante 60 2C (~ 72 h) Wiley
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» Preparo da amostra

v’ Armazenamento e secagem:

- Amostra —
X

Sacos de papel

Estufa de circulacao forgcada de ar Moinho do tipo

até peso constante 60 2C (~ 72 h) Wiley

Armazenar em === Deaneira com malha de
frasco de vidro = 1,0 mm (20 mesh)
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» Extracao de elementos quimicos do tecido vegetal

1. Digestao por via seca

2. Digestao por via umida
2.1. Digestao umida com HNO, + HCIO, (3:1)
2.2. Digestao umida com H,SO, + H,0, (Kjeldahl)

2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

» Extracao de elementos quimicos do tecido vegetal

Caracteristicas de um reagente ideal:

v' Apresentar capacidade de dissolucdo de todos os constituintes
guimicos do tecido vegetal,

v' N3o ser agressivo, ndo corrosivo e n3o aderente a superficie dos
materiais;

v' Oferecer processo simples, rapido e com o minimo de etapas
analiticas;
v' Ser de facil aquisicdo no mercado, facil purificacdo e baixo custo;

v' Ser de facil manuseio, ndo téxico e ndo poluente (sem producdo de
gases ou vapores toxicos)
Krug (2996)
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» Extracao de elementos quimicos do tecido vegetal

Reagentes comumente utilizados:

HNO, = Acido Nitrico

NaOH > Hidréxido de Sédio Nenhum reagente atende a
) todas exigéncias!
HCIO, = Acido Perclérico

5

H,SO, = Acido Sulfurico

=NEEC

ftoa 154
l’ Acido
iCIoridrico PA
HCl

H,O, = Perdxido de Hidrogénio

K,SO, = Sulfato de Potassio

CuSO, - Sulfato de Cobre
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1. Digestao por via seca (incineracao)

v’ E uma das técnicas mais antigas e simples de analise do tecido
vegetal

Principio: A matéria organica do tecido vegetal é incinerada em
mufla elétrica sob temperatura de 450 a 550 2C e o residuo
organico € dissolvido em solucao de acido diluido.

Elementos: Al, B, Ca, Cd, Cl, Cr, Co, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Mo, Na, Ni,
P, Pb, S, Se, Si e Zn
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1. Digestao por via seca (incineracao)

v' Material:
E‘%\;_Rsi?
Mufla elétrica com Cadinho de porcelana de
controle de temperatura 100 mL

v' Reagentes: HNO, (1,0 N ou 1,0 mol L'*) e NaOH 10 % em H,0 (m/v)

13
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1. Digestao por via seca (incineracao)
5002Cpor3h

v" Procedimento: 1

WROT
':Ll\eN 4
mM-3

500 mg

Cadinho de porcelana Mufla elétrica

= Al, B, Ca, Cd, Cl, Cr, Co, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Mo, Na, P, Pb, Se e Zn > 25 mL de HNO; 1,0 mol L
= Si por espectrofotometria = transferir a cinza para um frasco de polietileno de 50 mL e

adicionar 5,0 mL de NaoH 10 % y



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

1. Digestao por via seca (incineracao)
Vantagens:

v’ Simplicidade e execuc3o;

v Determinacdo de varios elementos;

v N3o poluicdo do ambiente do laboratdrio com gases.
Desvantagens:

v’ Lento (mais de 24 h); Haletos de Pb, Cd e Na > H,SO,

e Hal ,PeB - NaOH
v’ Trabalhoso (filtraggo); aletosde Cl, P e B > NaOH ou Ca0

v" Dificil automacao;
v’ Ha possibilidade de perdas por volatilizacdo;

v' Mais sujeito a contaminacao externa.
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2. Digestao por via umida

Principio: A matéria organica do tecido vegetal € oxidada com
acidos minerais concentrados e a quente.

Acidos utilizados: HCl, HNO;, HCIO,, H,SO,.

4 )

Misturas | HNO;+ HCIO,(3:1) => (5:1) CENA

b HNO, + HCIO, + H,S0, (3:1:1)

HCI + HNO, (3:1)

\- /
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2. Digestao por via Umida

4 Mistura de HNO; + HCIO, (3:1)

v A mais utilizada para digestdo de tecidos vegetais (folhas,
sementes, raizes, caules, cascas...)

v Elementos: Al, B, Ca, Cd, Cl, Cr, Co, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Mo, Na,
Ni, P, Pb, S, Se, Sie Zn

Observacgdo:
Sementes com alto teor de dleo = pré-digestao com HNO, + H,0,
(explosao com perclorato (ClO, )na presencga de carbono).
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2. Digestao por via umida

Mistura de HNO, + HCIO, + H,SO, (3:1:1)

v’ Adequada para plantas que contenham altos teores de cinzas
(madeira, palha de arroz...).

v' Os elementos Ca, S e Cl n3o podem ser determinados
Ca: precipita como CaSO,

S: componente do H,SO,

Cl. cr perde-se por evaporacao durante a digestao
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» Extracao de elementos quimicos do tecido vegetal

Vantagens da amostra liquida:

v’ Facilidade no preparo de curvas analiticas com solucdes padrio;
v' Maior precisdo;

v" Diluicdo facilitada;

v" Permissio de analise em fluxo;

v’ Possibilidade de separar os analitos dos interferentes;

v Maior velocidade analitica

Malavolta et al. (1989); Miyazawa et al. (1992)
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2. Digestao por via umida

2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas

Principio: O tecido vegetal é digerido com HNO, 65 % em vaso de
Teflon fechado sob temperatura de 170-180 2C e pressao de 20-25
bar.

Fonte de energia: onda de radio 2.450 MHz, poténcia de 600-
1.000 W.
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2. Digestao por via umida

2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas

Material =2 Forno de micro-ondas com controle de temperatura;
Vaso de Teflon (rotor)

Reagente - HNO, 65 % p.a.

Procedimento = Transferir 500 mg da amostra para vaso de
Teflon de 100 mL, adicionar 5,0 mL de HNO; 65 % p.a e coloca-lo
no cilindro de aco de seguranca (depende do tipo de rotor).
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2. Digestao por via umida

2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas

Procedimento = Introduzir o rotor no forno de micro-ondas,
aquecer a 170 eC por 10 min (rampa de aquecimento), esfriar e
completar o volume até 25 mL com agua deionizada.
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2. Digestao por via umida

2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas

Rotor de Altissima Pressao SK-15

23
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2. Digestao por via umida
2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas

Sequencia da Digestao

O diagrama explica o funcionamento da Sequéncia de Digestdo

24
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2. Digestao por via umida

2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas

Vantagens:

v" Determinagdo de todos os elementos citados em HNO; + HCIO, sem
perdas de analito por volatilizacao;

v' Menor tempo de digest3o;

v" Menor consumo de HNO;,

v' Minimo de contaminacdo externa;

v" N3o ha desprendimento de gases e vapores toxicos.
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2. Digestao por via Umida

2.3. Digestao umida em forno de micro-ondas

Desvantagens:
v’ Dificuldade de andlise em série;

v Nimero reduzido de amostras por cada fornada (4-10
amostras);

v" Custo elevado do forno de micro-ondas e dos vasos de Teflon.
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2. Digestao por via Umida

2.1. Mistura de HNO, + HCIO, (3:1)

e
v Material: ——
= Bloco digestor para 40 tubos = Placa aquecedora
= Tubos digestores de 80 mL = Erlenmeyers de 125 mL

v" Reagentes: HNO; + HCIO,
Misturar 600 mL de HNO, 65 % p.a. e 200 mL de HCIO, 72 % p.a.
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2. Digestao por via Umida

2.1. Mistura de HNO, + HCIO, (3:1) 1 1

v Procedimento:

H — =
500 mg Adicionar 8 mL da Deixar em pré-digestao
mistura digestora por 12 h (capela)

= Esfriar e completar o volume até 25 mL com agua deionizada
28
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2. Digestao por via umida

120 2C Vapor castanho 200 2C Vapor branco denso

29
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2. Digestao por via umida

2.1. Mistura de HNO, + HCIO, (3:1)

v Elementos:
Al, Ca, Cd, Cr, Co, Cu, Fe, Mg, Mn, Mo, Ni, P, Pb, S, e Zn

v’ Determinacdo de K: é necessaria maior diluicdo para prevenir
possivel formac¢ao de precipitado KCIO,

v’ Para determinar apenas macronutrientes: diluir em 100 mL
com agua.
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2. Digestao por via Umida

2.2. Mistura de H,SO, +H,0, (Kjeldahl)

v’ Material:

= Bloco digestor para 40 tubos = Balao de Kjeldahl de 100 mL
= Tubos digestores de 100 mL

v" Reagentes: H,S0, (98 % p.a.); H,0, (30 % p.a.); Mistura de sais K,SO, +
CuSO, (10:1)

Obs = Pode-se utilizar Hg, HgO ou Se como catalisador da oxidacdo da matéria organica.
Entretanto recomenda-se substituir por Cu?*e H,0,, por serem menos tdxicos! 31
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2. Digestao por via umida

2.2. Mistura de H,SO, +H,0, (Kjeldahl)

. 350 ¢C
v" Procedimento:
i ,az”;;.;;;;

ﬁ ?;{ P ﬁ,_ “
| = - ‘ﬁ_ e
100 mg Adicionar 1,0 g da mistura Manter a 350 2C até

de sais, 3,0 mL de H,SO, e obtengao de um liquido
1,0 mL de H,0, viscoso esverdeado

= Esfriar e completar o volume até 50 mL com agua desionizada
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4. Determinacao de nitrogénio

 Extrag¢ao (Digestao Sulfarica — H,SO, e sais catalisadores)

MISTURA DIGESTORA: Em bégquer com capacidade para 1.000 mL adicionar, na
seguinte ordem: 175 mL de agua destilada; 3,60 g de selenito de sédio (Na,SeO; );
21,93 g de sulfato de sédio (Na,SO,); 4,0 g de sulfato9 de cobre penta hidratado
(CuS0,.5H,0) e 200 mL de (H,SO,) conc. Misturar muito bem os quatro primeiros
reativos para depois acrescentar cuidadosamente o acido sulfurico. Completar o

volume para 1.000 mL em balao volumétrico.

FUNCAO DOS REATIVOS: O H,SO, em presenca de agentes catalisadores
(CuSO,.5H,0 e Na,Se0,) e de sais usados com a finalidade de elevar o ponto de
ebulicdao do acido, como o Na,SO, ira oxidar a matéria organica, transformando o

N para a forma de sulfato de aménio (NH,),SO,.
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4. Determinacao de nitrogénio

 Extragao (Digestao Sulfurica — H,SO, e sais catalisadores)

Marcha analitica

(1) Pesar 100 mg de amostra vegetal moida para balao de Kjeldahl

ou para tubo de digestao; 100 mg

(2) Adicionar 10 mL da mistura digestora;

Amostra + Acido

N\

Frasco de Kjeldahl

(3) Levar para microdestilador ou para bloco digestor e submeter

a temperatura de 350 2C, aumentando 402C a cada 30 min.

]

<
Deixar em 350 2C até completar a digestao, caracterizada pela Fonte de Calor

L——

obtencao de um liquido incolor ou levemente esverdeado;

(4) Guardar o extrato para posterior determinacdo do teor de N =2 EXTRATO 1

34
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4. Determinacao de nitrogénio

Semi-microdestilador Kjeldahl
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4. Determinacao de nitrogénio

Principio = Transformag¢do do N-amoniacal [(NH,),SO,] em amoénia (NH;), que é
fixada pelo acido bdrico e posteriormente titulada com H,SO, até nova formacao
de (NH,),SO, na presenca de indicador acido-base.

microdestilador

v

(NH,),SO, NH,

NaOH 18,0 mol/L

v

2 NH, + H,SO, (NH,),SO,

Reagentes = Solu¢do de NaOH 18 mol L?; Solugdo de H,SO, 0,01 mol L'?; Solugdo
de H;BO; com os indicadores verde de bromocresol (15 mL L) e vermelho de
metila (6 mL L?).
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4. Determinacao de nitrogénio

Marcha analitica

(1) Transferir para o microdestilador o Extrato 1, usando pequenas porcdes de
agua destilada;

(2) Comecgar o aquecimento da agua do microdestilador;

(3) Colocar 10 mL da solucao de acido bérico com indicador em erlenmeyer de 50
mL e fazer com que a saida do microdestilador mergulhe na solucao;

(4) Guardar o copo de entrada do microdestilador aos volumes de 10 e 15 mL;

(5) Fechar a torneira superior e medir, diretamente no copo de entrada do
aparelho, 10 a 15 mL de NaOH 18 mol L. Em seguida, abrir a torneira, lavar
rapidamente o copo.
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4. Determinacao de nitrogénio

Marcha analitica

(6) Fechar ambas as torneiras e elevar a temperatura do
microdestilador. Deixar destilando até que o volume da
solucao de 4dacido bodrico com indicador passe a,

aproximadamente, o dobro do volume original;

(7) Titular a aménia destilada com H,SO, 0,01 mol L até
qgue o indicador vire de verde para azul-cinza. Anotar o

volume de acido gasto.
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4. Determinacao de nitrogénio

Método Malavolta et al. (1997)

. Solugéo titulante

»”~ SN2 ~
'I'\/ Solucdo de H,50, (0,01 mol L) K Ill Solugdo intermedidria de \\l
I ]l H,SO, (1,0 mol L'%) I
: H,S0,=98,08 g moll; d = 1,84 kg L'\, pureza =99,9 % :: cl xvl=c2 xv2 :
! I} 1857 xv1=1,0x1000 |
: 1.840,0g % 0,99 =1.821,6 g L' de H,SO, :: vli=5385mL>10L :
I I I
| 1,0 mol de H,SO, --------- 98,08 g E:Solug&o de H,50, (0,01 mol L'!) |
! X e 182169 b ¢l xvl=c2 xv2 !
! _ Ii 1,0 xv1=0,01 x 1.000 !
|‘ x=18,57 mol L' de H,SO ,||‘ vi=10mL 21,01 l,

AN ,/, \ S
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4. Determinacao de nitrogénio |<|

,—' ---------------------------------------------- Nitrogen N
{ v' 1,0 mL de H,50, 0,01 mol L'! reage com 0,02 mmol de N 14.007 \I
| :
I N=14 g molt = 0,02 mmol de N =(14 x 0,02 = 0,28 mg) = 0,02 mmol de N = 0,28 !
: mgde N ;
\

~ /

P e e e e e e e e e e e e e [

4
{ » Suponde que o volume de H,S0O, 0,01 mol L' gasto na titulagdo foi de: 10 mL

: 1,0 mL de H,50, 0,01 mol L? --------- 0,28 mgdeN 2,8 mgdeN ----- 0,1gde MS*
: 10,0 mL de H,50,0,01 mol Lt -------- X y - 1000 g de MS

\ x=2,8mgde N em 100 mg de amostra y = 28000 mg kg de N

—----—’

,I

N Teorde N=28 g kgide N
* Matéria Seca
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5. Determinag¢ao do fésforo (P)
Digestao nitrico-perclérica (HNO; + HCIO,— 3:1)

(1) Pesar 500 mg de material vegetal seco e moido e colocar em tubo de digestao
ou erlenmeyers;

(2) Adicionar 6,0 mL de uma mistura de HNO; e HCIO, na proporgao de 3:1;

(3) Levar para bloco digestor ou placa aguecedora aumentando gradativamente a
temperatura até atingir 160 2C e deixar nessa temperatura até o volume ser
reduzido a metade (cerca de 40 min). Aumentar a temperatura para 210 ¢C e
deixar nesta temperatura até se obterem fumos brancos de HCIO, e o extrato
apresentar-se incolor (cerca de 20 min).

(4) Esfriar, transferindo o extrato para baldo volumétrico de 50 mL com agua

deionizada. EXTRATO 2
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5. Determinacao do fésforo (P)

] Colorimetria do metavanadato (fésforo total)

Principio 2 O método é baseado na formacdo de um composto
amarelo do sistema vanadomolibdofosforico.

v

H,PO, + M00O,* + Va0,*

Composto amarelo

A cor desenvolvida é medida em fotocolorimetro ou
espectrofotometro utilizando-se um filtro de cor complementar a

da amostra. Mede-se a porcentagem de transmissao (% T), a
absorbancia (A) ou a densidade 6tica (D.O.)
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5. Determinacao do fésforo (P)

(] Colorimetria do metavanadato (fésforo total)

* Reagentes

v" Solugdo aquosa de molibdato de aménio a 5 % [(NH,);Mo,0,,]:

Em béquer de 1.000 mL colocar cerca de 400 mL de agua destilada quente.
Acrescentar aos poucos e agitando até dissolver, 25,0 g de (NH,);Mo-,0,,. Esperar
esfriar e passar para balao volumétrico de 500 mL e completar o volume.

v" Solugdo de metavanadato de aménio a 0,25 % (NH,VO,):

Em béquer de 1.000 mL contendo cerca de 400 mL de dgua destilada quente,
adicionar 1,25 g de (NH,VO;) a agitar até dissolver. Acrescentar 175,0 mL de
HNO; concentrado e esfriar. Passar para baldo volumétrico de 500 mL e
completar o volume (guardar em frasco ambar).
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5. Determinac¢ao do fosforo (P)

Colorimetria do metavanadato (fosforo total)

* Reagentes

v Reativo misturado:
Misturar partes iguais de (NH,),Mo,0,,(5 %) com (NH,VO,) (0,25 %) e guardar
em refrigerador.

Obs: deve-se preparar o reativo um pouco antes de utiliza-lo, pois em refrigerador
tem a duracdo aproximada de uma semana. (preparar quantidade necessaria
para utilizar no dia)



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

5. Determinag¢ao do fésforo (P)

Colorimetria do metavanadato (fosforo total)

* Reagentes

v’ Solucdo-estoque de fosforo (80 mg L1 de P):

Em baldo volumétrico de 1.000 mL contendo cerca de 300 mL de agua destilada
e 10,0 mL de H,SO, (5,0 mol L?), adicionar 0,3509 g de fosfato monopotassico
(KH,PO, ) seco em estufa por 2 h a 70-80 2C e resfriado em dessecador. Agitar e
completar o volume com agua destilada.

v Solucdes padrdo de P:

Em baldes volumétricos de 100 mL adicionar, por meio de uma bureta: 0,0; 5,0;
10,0; 15,0; 20,0 e 25,0 mL da solugdo-estoque de P (80 mg L), 4,0 mL de H,SO,
(5,0 mol L), completar o volume com agua destilada e homogeneizar.

[0,0; 4,0; 8,0; 12,0; 16,0 e 20,0 mg L de P]
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5. Determinacao do fésforo (P)

(J Colorimetria do metavanadato (fosforo total)

* Marcha analitica
v’ Obtencéo de curva-padréo

1) Pipetar 5,0 mL dos padrdes para tubo de colorimetro;
2) Adicionar 2,0 mL do reativo misturado e homogeneizar;

3) Deixar em repouso por 5,0 min e ler em colorimetro utilizando
filtro azul (A =420 nm);

4) Fazer a curva padrao de P que relaciona os valores de absorbancia
(Abs; nm) em funcdo das concentracoes de P no extrato ([P]; mg/L)

Abs = f([P])



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

5. Determinag¢ao do fosforo (P)

Colorimetria do metavanadato (fosforo total)

* Marcha analitica XTRATO 2

v No extrato vegetal 1

1) Pipetar 1,0 ou 2,0 mL do extrato nitrico-perclorico para tubo de
colorimetro;

2) Adicionar 4,0 ou 3,0 mL de agua destilada; 2,0 mL do reativo
colorido e homogeneizar;

3) A partir deste ponto fazer os procedimentos como descrito para a
curva-padrao;
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5. Determinacao do fésforo (P)

[ Colorimetria do metavanadato (fosforo total)

e (Calculo

Y Curva-padrdo de P

—--------_N

e )
os0 | [P]=(-0,0119+0,3)/0,0274= 10,51 mg/L
A

T
= 0,300 >
< e Abs = 0,0274 [P] +0,0119
. R?=0,9983
7
0,100 ’
0,000 & v
0,00 5,00 10,00 15,00 20,00 25,00
[P] (mg/) /
/
\~ —————————————————————————— —,

(100 x) /

05gMS —» 50,0mL fd =250 x

l (2/5X)
2,0mL——> 5,0mlL

Leitura de uma amostra = Abs = 0,300

[P] na solugéio de leitura = 10,51 mg/L

Teor de P na matéria seca (MS):

10,51 x 250 = 2627,5 mg/kg

Teor de P = 2,63 g/kg !
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5. Determinac¢ao do fosforo (P)

Colorimetria do metavanadato (fosforo total)

—— Naturel Sumge
| ' I e Luz Visivel ——

Infravermelho

B2
Ultravioleta

uo)

o
Regl_aq % g
IV médio N <
o
25 a = a -
+2,5um l g
o

¢

Energia crescente
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5. Determinac¢ao do fasforo (P)
Colorimetria do metavanadato (fosforo total)

v' Esquema simplificado de um fotocolorimetro

}é@% s SHELT

Fi A Fe
Fo = Fonte de luz A =Amostra
Le = Lente convergente Fc = Fotocélula
Fi_ = Filtro (monocromador) G = Galvanémetro
Numero do filtro Cor do filtro A (nm) Coloracéo das solucoes
42 Azul 400 — 465 vermelho, laranja, amarelo, verde, turbidez
54 \erde 500 - 570 vermelho, purpura, laranja, azul

66 Vermelho 640 - 700 azul, verde, amarelo o0
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6. Determinacao de Enxofre (S)

Turbidimetria do sulfato de bario

* Principio = E baseado na turbidez formada pela precipitacdo do
enxofre pelo cloreto de bario, na forma de sulfato de bario. A
turbidez é medida em colorimetro ou espectrofotometro na
forma de transmitancia (T) ou absorbancia (A).

EXTRATO 2
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6. Determinacao de Enxofre (S)

Turbidimetria do sulfato de bario

* Reagentes

v" Solugdo-estoque de S (1.000 mg L1 de S):
Em baldo volumétrico de 1.000 mL adicionar 5,434 g de K,SO, p.a. seco em estufa,
dissolver e completar o volume com agua deionizada.

v' Solugdes-padrio de sulfato (0,0; 10,0; 15,0; 20,0; 25,0; 30,0; 40,0 e 50,0 mg L
de S):

Em baldes volumétricos de 100 mL acrescentar, 0,0; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 4,0 e 5,0

mL da solucao estoque de S e completar o volume com agua deionizada.
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6. Determinacao de Enxofre (S)

[ Turbidimetria do sulfato de bario

* Reagentes

v Solugdo de HCI 6,0 mol L' (contendo 20,0 mg L1 de S):

Em balao volumétrico de 1.000 mL acrescentar, aproximadamente, 200 mL de
agua deionizada, em seguida, 500 mL de HCl p.a. e 0,1087 g de K,SO, p.a. Agitar
e completar o volume com agua deionizada.

v" Cristais de cloreto de bario (BaCl, 2H,0; 99,0 % de pureza):
Devem ser utilizados obrigatoriamente cristais de cloreto de bario que passem
por peneira de 20 mesh e que figuem retidos na de 60 mesh.
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6. Determinacao de Enxofre (S)
Turbidimetria do sulfato de bario

 Marcha analitica
v’ Obtencéo da curva padréo

1) Em Erlenmeyer de 125 mL, adicionar 10 mL das solucbes-padrao
de sulfato e fazer prova em branco com 10 mL de agua deionizada;

2) Adicionar 1,0 mL de solucdo de HCI 6,0 mol L' contendo 20 mg L?
de S;

3) Juntar cerca de 500 mg de cristais de cloreto de bario as solucoes
e esperar cerca de 1,0 min sem agitar;

4) Agitar durante 30 s, dissolvendo os cristais e ler em até 8 min em
A =420 nm.
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6. Determinacao de Enxofre (S)

[ Turbidimetria do sulfato de bario

 Marcha analitica
v’ Obtencdo da curva padréo

Obs = Neste processo podem ser analisadas até 11 amostras
simultaneamente, atingindo um tempo total de cerca de 6,0 min;

5) Montar a curva padrao (assim como demonstrado para o P);
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6. Determinacao de Enxofre (S)

Turbidimetria do sulfato de bario

 Marcha analitica

1) Tomar uma aliquota de 10,0 mL do extrato nitrico-percldrico e
transferir para Erlenmeyer de 125 mL;

2) Em seguida, proceder como descrito para obtencao da curva-
padrao;
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6. Determinag¢ao de Enxofre (S)
] Turbidimetria do sulfato de bario
(100 x) /

* Calculo
05gMS — 50,0mL fd =100 x
[S]=(0,0274+0,4)/0,0187= 22,8 mg/L l
10,0 mL
,¢‘ ------------------------- -\\

/ Curva de calibragio de S \‘
{ 1.000 : Leitura de uma amostra = Abs = 0,400
: 0.800 . : [S] na solugdo de leitura = 22,8 mg/L
i
: ~ 0600 :
1 “;-’ 0.400 : ’ .
: é v =0.0187 x - 0.0274 i Teor de S na matéria seca (MS):
| o200 R = 0.9939 : 22,8 x 100 = 2200 mg/kg

i
: o 0 10 20 30 40 50 60 : Teorde §=2,2 g/kg
v\ 0200 Y]
AN [S] mg/L /
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7. Determinacgao de Potassio (K)

] Fotometria de chama de emissao - EXTRATO 2

* Principio = A solucdo contendo os elementos é atomizada e suas particulas
sao dirigidas a chama, onde ocorre excitacao dos elétrons dos atomos para
niveis energéticos mais elevados. Ao voltar ao estado normal ha emissao da
energia absorvida na forma de radiacao. A intensidade das radiacoes emitidas,
num determinado comprimento de onda é relacionada com o a concentracao
dos elementos



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

7. Determinacgao de Potassio (K)

] Fotometria de chama de emissao

X i Comtarrt{ Sudoioss
V\ <o> } a=—dy : m : 3 Chama
‘7/ %E : ) Lt S"E-’-
/ > & I . Nuvem
b I I . <«— Combustivel | Propano
i

Camara de (redutor) {Ace

R Ch Le Mo Fc s Condensag#o
R = Refletor ¢ =Fo u LILI
Ch = Chama im = th:?,ﬁ'cﬁo, | soluctio | LI breno
o S e
. - . Queimador de um fotometro de chama
Esquema simplificado de um fotémetro de
chama

59
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7. Determinacgao de Potassio (K)

Fotometria de chama de emissao

* Reagentes

v Solugdo-estoque de K (1.000 mg L de K):
Dissolver 1,907 g de KCIl p.a., seco previamente em estufa a 1002C por 2 h, em
agua destilada, completar o volume para 1.000 mL;

v Solugdo-padrio de K :

Em baldes volumétricos de 100 mL, pipetar 0,8 mL de acido perclérico HCIO, e
0,0; 1,0; 2,0; 3,0 e 5,0 mL da solucdo-estoque (1.000 mg L't de K), completando o
volume com agua destilada. Essas solucdes contém 0,0; 10;0 20,0; 30,0 e 50,0
mg L1de K;



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

7. Determinacao de Potassio (K)

] Fotometria de chama de emissao

* Reagentes

v Solucgdo de fenolftaleina (5 %):
Pesar 0,5 g de fenolftaleina e transferir para baldao volumétrico de 100 mL,
completando o volume com alcool etilico;

v" Solugdo de hidréxido de aménio (NH,OH 1 + 1):
Misturar partes iguais de hidroxido de amonio NH,OH concentrado e de agua
destilada;
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7. Determinacao de Potassio (K)

] Fotometria de chama de emissao

 Marcha analitica
v’ Obtencéo da curva-padrdo

1) Em Becker de 50 mL colocar, aproximadamente, 20 mL das solu¢des-padrao de
K;

2) Acrescentar uma gota de fenolftaleina a 0,5 % e gotejar a solu¢ao de NH,OH (1
+ 1) para neutralizacdo do meio, até a coloracao rdsea;

3) Proceder as leituras (A = 766,5 nm), calibrando o padrdo 0,0 mg L! de K na
leitura de 0 % e o padrao de 50 mg/L de K na leitura 100 % ;

4) Fazer as leituras dos demais pontos da curva-padrao.
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7. Determinacgao de Potassio (K)

] Fotometria de chama de emissao

* Marcha analitica EXTRATO 2

v No extrato vegetal /

1) Diluir no extrato nitrico-perclérico na proporgcao 1 + 9, usando
uma parte de solucao para nove partes de agua destilada contendo
4,0 mL de HCIO, L%;

2) Neutralizar o extrato e proceder a leitura no fotbmetro, conforme
realizado para os pontos da curva-padrao;



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

7. Determinac¢ao de Potassio (K)

Fotometria de chama de emissao EXTRATO 2

i (100 ) /
e Calculo
05gMS —» 50,0mL fd = 1000 x
[K]=(-7,6667+55)/0,98= 48,29 mg/L
e _ l (10 x)
V4 \

Curva padrao de K

1,0mL — 10,0 mL

120

8

Leitura de uma amostra 2 E=55%
80

[K] na solugdio de leitura = 48,29 mg/L

60

E (%)

A 4

40 y =0.98x+ 7.6667
R?=0.9772

20 Teor de K na matéria seca (MS):

48,29 % 1000 = 48299,28 mg/kg

—-------~

0 20 40 60 80 100 120
\ [K] (mg/L)

M _-7 Teor de K = 48,29 g/kg

E = Emissao (%)
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8. Determinac¢ao de Calcio (Ca) e Magnésio (Mg)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica >

* Principio = absorcdo atomica é a medida da intensidade da
radiacao absorvida por atomos de um elemento no estado

fundamental em altas temperaturas, no comprimento de onda da
linha de ressonancia (Walsh, 1955).
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8. Determinacao de Calcio (Ca) e Magnésio (Mg)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica

Obs —> S3o utilizadas lampadas de catodo oco de Ca-Mg ou
individuais de Ca e Mg, sendo necessaria a adicao de lantanio ou

estroncio para prevenir interferéncias ocasionadas pela presenca de
fosfatos de aluminio.

e
&né@j@j&—» &vi

Mo Fec Am

Lc = Lampada de catodo oco Fc = Fotocélula

Le = Lente convergente Am = Amplificador

Ch =Chama Lt =Leitura

Mo = Monocromador 66
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8. Determinac¢ao de Calcio (Ca) e Magnésio (Mg)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica

67
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8. Determinac¢ao de Calcio (Ca) e Magnésio (Mg)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica

* Reagentes

v' Solucdo-estoque de Ca e de Mg:
Preparar solugao-estoque de 500 mg L de Ca, utilizando CaCO,e 100 mg Ltde
Mg utilizando MgSO, 7H,0.

v Solucgdo de lantinio a 5 % ou de estréncio a 5 %:

Em baldo volumétrico de 1.000 mL acrescentar cerca de 250 mL de agua
deionizada, 58,5 g de La,0; ou 76,07 g de SrCl,.6H,0, 125 ml| de HC| conc. E
completar o volume para 1.000 mL com agua deionizada.



PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL
8. Determinac¢ao de Calcio (Ca) e Magnésio (Mg)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica

* Marcha analitica EXTRATO 2

\

1) Proceder as leituras das solucdes-padrao ou do extrato nitrico-
perclorico, transferindo 0,5 mL do extrato para copo plastico,
acrescentando 22,0 mL de agua deionizada 2,5 mL da solucao de La
ou de Sra 5 % e homogeneizando.
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8. Determinac¢ao de Calcio (Ca) e Magnésio (Mg)

J Espectrofotometria de absor¢ao atomica

« Cdlculo (100x) /
05gMS — 50,0mlL fd = 5000 x
l (50 x)
- -3 005mL — 25mlL
,’ Curva de calibracao de Ca \‘I
’ 0,8000
0,7000 R Leitura de uma amostra = Abs = 0,195 nm
0,6000
T 05000 - [Ca] na solugdo de leitura = X mg/L
g 0,4000 )
Z'zzzz ’ y = 0.023 x +0.0279
Vo | T R = 0.9954 Teor de Ca na matéria seca (MS):
’ A
0,0000 & X X 5000 =Y mg/kg
l 0,00 5,00 10,00 15,00 20,00 25,00 30,00 35,00 -
\ ol malt /A Teor de Ca = (Y/1000) g/kg

~ . -
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9. Determina¢ao do Cobre (Cu), Ferro (Fe), Manganés
(Mn) e Zinco (Zn)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica

v' Os micronutrientes Cu, Fe, Mn e Zn podem ser determinados
diretamente em extrato nitrico-perclorico por espectrofotometria de
absorcao atomica, sem praticamente, haver problemas de
interferéncia ou de ionizacao, utilizando as lampadas de catodo oco
respectivas.

v' Assim como demonstrado para Ca e Mg, deve-se ter uma solucdo-
padrao de cada elemento para construir a curva de calibracao e
proceder os calculos do teor do elemento no tecido vegetal a partir da
leitura de absorbancia.

v A expressdo dos resultados para os micronutrientes deve ser em
mg/kg
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9. Determina¢ao do Cobre (Cu), Ferro (Fe), Manganés
(Mn) e Zinco (Zn)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica

Tabela 6-5. Solugdes-padrio mailtiplas de cobre, manganés e zinco.

Baldo 100 ml Solugoes-estoque (100 ppm) Solugoes-padrao de uso
%) Cu Mn Zn Cu Mn Zn
---------- (ml) -<---v--en  c-cece--ao(ppm) -----cee-
0 0 0 0 0 0 0
1 0,4 0,5 0,5 0,4 0,5 0,5
2 0,6 1,0 1,0 0,6 1,0 1,0
3 0,8 2,0 1,5 0,8 2,0 1.5
4 1,0 5,0 2,0 1,0 5,0 2,0
5 15 10,0 2,5 1,5 10,0 2,5
6 2,0 15,0 3,0 2,0 15,0 3,0

72
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Abs (u.a.)

PREPARO, DIGESTAO E ANALISE QUIMICA DO TECIDO VEGETAL

9. Determina¢ao do Cobre (Cu), Ferro (Fe), Manganés
(Mn) e Zinco (Zn)

Espectrofotometria de absor¢ao atomica

e Cdlculo EXTRATO 2

1,0000
0,9000
0,8000
0,7000
0,6000
0,5000
0,4000

(100 x) T
0,5gMS — 50,0 mL fd =100 x

Curva de calibracao do Mn

Leitura de uma amostra = Abs = 0,37 nm

[Mn] na solugdo de leitura = 0,08 mg/L

0,3000
0,2000
0,1000

X
0,0000 @

L N N N N ]

> y = 4,6153x
e R? = 0,9943

Teor de Mn na matéria seca (MS):
0,08 x 100 = 8 mg/kg

0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
[Mn] me/L S Teor de Mn = 8 mg/kg
-

{ J
-------_'
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