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Nitrate de sodio, sulfato de amoneo, fosfato de amoneo,
cianamida e uréia sdo as principais fontes de matérias azota-
das para os fertilizantes, além de outros compostos organicos
tais como : tortas, farinha de sangue, residuo de matadouro,
ete.

Qualquer um dos componentes acima referidos pode apa-
recer na composicdo dos adubos, que apresentam um certo teor
em azoto e podem estar presentes separadamente, ou podem
ser empregados conjuntamente.

O azoto inorganico, isto é, o azoto na forma mineral con-
tudo ser mais soluvel e portanto sujeito a perdas, estd em con-
dicdo de ser mais facilmente assimilado pelas plantas. Entre-
tanto se por um lado algumas plantas tém preferéncia pelo
azoto amoniacal, a maior parte o prefere na forma nitrica.

O azoto gue estd na forma organica, para ser aproveitado
pelas plantas, depende da decomposicdo da matéria organica
pela microfauna e microflora do solo, que por sua vez estao na
dependéncia de certos fatores decisivos para o seu desenvol-
vimento e sendo assim constituem uma reserva potencial de
azoto. P L

A forma em que é empregado o azoto num adubo deve
corresponder & adubacido que se tem em vista, as condicdes de
clima e tipo de solo.

Disturbios na planta provocados por excesso de azoto, tal
como prolongamento do ciclo vegetativo e consequente retar-
damento da maturacdo assim como disturbios provocados pe-
la falta désse elemento como a fome de azoto, devem ser evi-
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tados com uma dosagem adequada e bem regulada de azoto.
Rode-se encontrar num mesmo adubo o azoto nas trés for-
mas, ;sto ¢, azoto nitrico, amoniacal e organico.
Quando o azoto se encontra como um unico de seus com-
postos a sua dosagem é simples e facil, assim como néo ¢
ce dificuldade a dosagem do azoto numa mistura de sulfato do
amoéneo e nitrato de s6dio ou sulfato de amoéneo e azoto or-

ganico.

Entretanto, quando numa mistura se encontram o azoto
amonjacal,. nitrico e organico, ou ainda nitrico e organico, um
mét,odo de\}e ser bem escolhido e precaucdes devem ser toma-
das pp,ra nio serem apresentados resuyltados falsos.

O método mais comodo para a dosagem do azoto € o pro-
cesso de Kieldahl o qual na sua aplicagdo mais simples, a amos-
tra é decomposta pelo acido sulfurico e o azoto fixado na for-
ma de sulfato de amodneo. A decomposicio se faz em presenca
de mercurio metalico ou 6xido de mercirio e sulfato de potas-
sio ou seu equivalente molecular de sulfato de s6dio e o azoto
fixada na forma de sulfato de amoéneo. O azoto é entdo dis-
tilado depdis de alcalinizada a solugdo com o hidréxido de soédio.

O processo de Kjeldapl (11) como foi inicialmente apre-
sentado requeria um longo tempo para a decomposicdo das
substancias nitrogenadas além de se ter que trabalhar quan-
tidades pequenas de material.

Segundo Sutto (23), Gunning propdés uma modiflcagao pa-
ra abreviar o tempo de digestdo além de se poder trabalhar
com quantidades maiores de amostra, enquanto o uso do 6xi-
do de cobre deve-se a Wilfarth e o emprégo de 6xido de mer-
curio a Arnold. Diversas experiéncias mostraram que o mer-
curio metalico da os mesmos resultados que 6xido de mercirio
podendo substitui-lo. L

Outro catalizador eficiente é o selénio, o qual é melhor do
que oOxido de cobre e tdo bom quanto mercurio (17)23 tendo
ainda a vantagem de nio ser preciso remové-lo posteriormen-
te (14)23 (1)23. Entretanto o emprégo do selénio estd condi-
cionado & substincia na qual se vai proceder a dosagem do
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azoto. Sébre catalizadores consultar Grant (“The chemical
Age”) (7)23.

Segundo Hillebrand e Lundell (8) nao existe uma modifi-
cacdo do método que seja aplicavel a todos os compostos azo-
tados. Diversos substitutos foram propostos para o o6Oxido de
mercurio, sulfato de potassio e mesmo para o acido sulfurico
(4)8 (9)8 (13)8 (21)8 (18)8 (5)8 (12)8 (24)8 (16)8.

Alguns pesquisadores recomendam que a absorcdo do amo-
niaco destilado seja feita numa porcido de 50 ml de uma solu-
cao de acido borico. (25)8 (19)8 (22)8 (15)8.

Segundo Scott (20) a modificacdo comumente usada é ‘a
de Kjeldahl-Gunning-Arnold. O processo entretanto nao é
aplicavel na presenca de nitratos.

Segundo Fresenius (6), A. v. Asboth (3)6 propdés uma mo-
dificacdo do Kjeldahl, para a determinacdo de azoto em ma-
teriais que contenham além de substancias organicas, azoto na
forma de nitrato, modificacio esta, que consiste em adicionar
acido benzodico a substancia a ser tratada pelo acido sulfurico.

Jodlbauer (10)6 examinando ésse método, verificou que o
processo fornecia dados pouco exatos e entdo propds substi-
tuir o acido benzéico por fenol o qual é facilmente nitrificavel,
e apds a reducdo dessas combinacdes azotadas com zinco em
po, a digestdo era feita em presenca de acido cloroplatinico (5
gotas de uma solu¢cido que contenha 0,04 g de platina em 1 ml.)

Com o presente trabalho pretendemos apresentar o méto-
do para a dosagem do azoto total, pela fixacio dos nitratos em
acido fenolsulfénico, com algumas modificacdes e cujas técni-
cas de dosagem aqui descritas parecem facilitar o seu empre-
go. O método é descrito em (A).

O processo pode ser resumido da seguinte maneira : quan-
do se adiciona acido fenolsulfénico a uma mistura contendo
nitratos, uma parte dos dtomos de hidrogénio é substituida por
N02, formando o &acido nitrofenolsulfonico. Este por sua vez é
reduzido pelo hidrogénio nascente produzido, a 4cido aminofe-
nolsulfénico, que pela acdo do acido sulfarico concentrado ¢
guente produz sulfato de amoéneo.

Dosagens de azoto por ésse processo apresentam resultz-
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dos bastante concordantes quando comparados com outros
processos tais como o que 6 descrito em (B) no qual se proces-
sa a dosagem do. azoto, nas suas diferentes formas, separada-
mente.

Assim, no processo referido, uma separagéo prévia da subs-
tancia contendo azoto organico insoluvel em agua deve ser
feita, e o azoto dosado. Do filtrado depois de completado o vo-
lume, uma aliquota é tomada para a dosagem do azoto amo-
niacal e outra para a dosagem do azoto amoniacal -} azoto
nitrico. A dosagem do azoto nitrico e amoniacal pode ser feita
velo método do sulfato ferroso-zinco-soda, que € processo bas-
tante comodo e de facil manuseio e a determinacéo do azotc
amoniacal é feita pelo método do oxido de magnésio.

Além désse processo uma combinac¢ido de métodos pode ser
feita para a dosagem de azoto nitrico na presenga de ciana-
mida de calcio e uréia, e do qual uma descricdo € feita em (C).

(A) AZOTO TOTAL

Pesar exatamente 0,5 g. de amostra, passar para um baldo
de Kjeldahl e adicionar cuidadosamente 5 ml de acido fenol-
sulfonico, esfriando-se o baléo.

Depois, sempre com esfriamento, juntar 40 ml de H2S04
conc. agitar durante 10-15 minutos até que todo nitrato sejs
dissolvido.

Em seguida adicionar 2 a 3 g. de zinco em pd, aquecer no
banho maria durante 10 a 15 minutos. Finalmente, adicionar

10 g. de Na2S04 anidro, 0,00 ml de Hg e proceder a digestao
até oxidacao completa. Retirar o Kjeldahl do fogo, deixar es-

friar, adicionar 200 ml de H20 distilada, esfriar novamente e
juntar 10 ml de solucao de Na2S a 109, para precipitar o mer-
curio.

Esperar uns 10 a- 15 minutos, alcalinicar fortemente adi-
cionando NaOH a 409, e proceder a distilacido recebendo o fil-
trado em H2S04 0,2 N, titulando-se o excesso de H2S0O4 0,2 N
com NaOH 0,1 N (indicador vermelho de metila).
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ACIDO FENOLSULFONICO

Preparar o acido misturando-se 50 g.'de fenol e 100 ml
de H2S04 concentrado. O acido fenolsulfénico deve ser prepa-

rado na ocasido ou ser usado, no maximo, dois dias depois de
preparado.

A preparacdo do acido fenolsulfonico deve ser feita a bai-
xa temperatura mantendo em banho refrigerante.

(B) DOSAGEM DO AZOTO ORGANICO, NITRICO E
AMONIACAL

(Nao é aplicavel na presenca de compostos organicos soluveis
em agua tais como, uréia, etc.)

Preparacio da amostra : — Pesar 5 g. de amostra, colocar
num copo de 150 ml com 50 ml de agua distilada, e deixar du-
rante 1 hora, agitando frequentemente.

Em seguida deixar decantar e filtrar, recebendo o filtrado
em um baldo de 250 ml, Juntar mais agua ao copo, agitar, de-
cantar, e filtrar, recebendo o filtrado no balédo de 250 m1 e as-
sim mais duas vezes. Depois, com jato de agua passar o resi-
duo para o funil. Completar o volume do filtrado a 250 ml e
agitar. Reservar o filtrado para a dosagem do azoto nitrico e
amoniacal.

Reservar o residuo do azoto para dosar o azoto organico.

1 — Azoto Organico

Colocar o papel de filtro contendo o residuo num baldo
de Kjeldahl, adicionar 10 g. de Na2S04 anidro, 0,05 ml de Hg,
30 ml de H2S04 concentrado e um pedaco de parafina. Fazer
a digestdao com fogo brando no inicio. Aumentar o fogo e aque-
cer até que a oxidagdo esteja completa, isto é, até que o liqui-
do apresente-se incolor ou quase (2 horas). Deixar esfriar, e
juntar 2 pedacinhos de cobre e 10 m1 de solu¢do de Na2S a 109%.

Esperar uns 15 minutos, adicionar NaOH a 409, o suficien-
te para tornar a solucdo fortemente alcalina (50 ml mais ou
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menos) e rapidamente ligar o baldo de Kjeldahl ao refrige-
rante; distilar recebendo o distilado em 25 ml de H2S04 0,2 N.
Titular o excesso de H2S04 02N com NaOH 0,1 N, usando ver-
melho de metila como indicador.

2 — Azoto inorganico (nitrico e amoniacal)

(Método do sulfato ferroso-zinco-soda)

Pipetar 50 m1l do filtrado (1 g. da amostra) e colocar num
baldo de Kjeldahl de 80 ml com 200 ml de agua distilada, 5
g. de zinco em p6 e 1 a 2 g de sulfato ferroso.

Adicionar 50 ml1 de NaOH, e rapidamente ligar o baldo ao
refrigerante para proceder & distilacdo recebendo o distilado
em H2S04 0,2 N.

Titular o excesso de H2S04 0,2N com NaOH 0,1 N, usando
vermelho de metila como indicador.

3 — Azoto amoniacal

(Método do Oxido de Magnésio)

Pipetar 50 ml do filtrado, transferir para um baldo de
Kieldahl, adicionar 200 ml de agua e 2 g ou mais de Mg0 livre
de carbonatos. Ligar o balao ao condensador e distilar 100 m1l
do liquido, recebendo o distilado em H2S04 0,2 N. Titular o
excesso de H2S04 0,2N NaOH 001 N, usando vermelho de meti-
la como indicador.

N orgéanico + N nitrico -+ N amoniacal = N total

(C) DOSAGEM DE AZOTO ORGANICO, NITRICO E
AMONIACAL

(Aplicavel na presenca de cianamida de calcio e uréia)

(1) Dosar azoto total como descrito em (A).

(2) Dosar o azoto insoluvel em agua como descrito em (B.1)

(3) Dosar azoto amoniacal como descrito em (B.3)

(4) Dosar azoto soluvel em agua menos azoto de nitratos
da seguinte maneira ;
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Colocar 50 m1l do filtrado em baldo de Kjeldahl de 500 ml,
adicionar 2 g. de FeS04.7 H20 e 20 ml de H2S04 conc. (Se o
azoto total for superior a 5% usar 5 g. de FeS04.7 H20). Fazer
a digestdo aquecendo até que todo H20 tenha sido evaporado
¢ fumacas brancas aparecam, continuar a digestdo por mafls
de 10 minutos até que todo azoto nitrico tenha sido libertado.
Se houver projecdo, adicionar 10 a 15 pedacinhos de vidro.
Adicionar 0,05 ml de Hg, e digerir até que téda a matéria or-
ganica tenha sido oxidada.

Esfriar, adicionar 200 ml de agua, 10 ml de solucdo de
Na2S a 109 e proceder a distilagdo como comumente.

N total — N insoluvel em agua — N soluvel em agua.

N solivel em agua — N obtido em (4) = N nitrico

N amoniacal — N nitrico = N mineral

N total — N mineral — N organico.
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