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INTRODUCAO E OBJETIVO

Apesar de largamente utilizada na analise de so-
los, plantas, fertilizantes e outros materiais de inte-
resse agrario, a dosagem de nitrogénic pelo chamado '‘mé-
todo de Kjeldhal' ainda retem desvantagens, principal-
mente no que se refere ao processo de digestao ou minera
Ilzagao de amostras, para transformar seu conteldo deni-
trogenio em nitrogénio amoniacal. Um ou mais catalisa-
dores sao frequentemente utilizados para diminuir o pe-
riodo de digestao, dos quais o melhor deles parece ser o
mercurio (TARAS, 1958); selénio, cobre e associagao des-
tes entre si e com o mercUrio tambeém tém sido empregados
para esse fim (LOTT et al., 1956; SARRUGE & HAAG, 1974;
HORWITZ, 1975; BATAGLIA et al., 1978; TREYBIG & HANEY,
1983). A eliminagao de tais catalisadores tem sido ten-
tada devido aos problemas de toxidéz que o residuo das
analises apresenta e para evitar suas interferencias quan
do na determinagao de fosforo e potassio no mesmo extra-
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to; essa eliminagao, entretanto, exige o emprego de oxi-
dantes mais enérgicos associados ao acido sulfurico no
processo de digestao dos quais o mais empregado tem si-
do o peroxido de hidrogénio (RIERA, 1955; LE POIDEVIN &
ROBINSON, 1967; NICHOLS, 1975). Apesar de caracteriza
do como introdutor de incertezas na analise em questao
(PERRIN, 1953), o acido perclérico foi utilizado por BA-
TEY et al. (1974) para catalisar a digestao sulfirica de
tecidos vegetais, cujos extratos permitiriam entao as do
sagens de nitrogénio, fosforo, potassio, calcio e magné-
sio; o trabalho desses autores, porém, sO apresentou oS
dados a respeito do nitrogénio determinado.

0 objetivo do presente trabalho & verificar da pos
sibilidade doemprego doacido perclorico nadigestao sulfa
rica de tecidos vegetais, para obtencdode extratolnico pa-
ra dosagens denitrogénio, fosforo e potassio. Para tanto
os resultados da analise desses elementos em tais extra-
tos serao comparados com aqueles provenientes das mesmas
analises em extratos obtidos de formas mais convencio-
nais.

MATERIAIS E METODOS

Foram utilizadas amostras de folhas de vegetais,
lavadas, secas e moidas adequadamente. Dos equipamentos
utilizados merecem mengao: micro digestor com temperatuy
ra regulavel, micro destilador tipo Pregl-Parnas-Wagner,
espectrofotometro Micronal B 295 I, e fotometro de emis
sao de chama Corning 400. Dos reagentes e reativos em-
pregados, devem ser citados a mistura salina digestorade
sulfato de potassio/oxido de mercirio (I1), na proporgao
em massa de 10 : 1, e a solugao digestora de acido sul-
farico, sulfato de sodio, selenito de sodio e sulfato de
cobre (11), respectiva e aproximadamente 10-0,4-0,06 e
0,04 mol.1-) nessas substancias (SARRUGE & HAAG, 1974).

Obtencao dos extratos de tecidos vegetais. a) Ex-
tratos sulfuricos: para quatro séries, A, B, C e D, de
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frascos Kjeldhal de 100 ml, transferir cerca de 0,25 g
(com precisao de 0,1 mg) de tecido vegetal e acrescentar
100 mg da mistura digestora de K,$04/Hg0 e 5 ml de acido
sulflirico concentrado (frascos da série A), 10 ml da so-
lugao digestora de acido sulfirico, sulfato e selenito
de sédio e sulfato de cobre (frascos da série B), e 5 m]
de acido sulfdrico concentrado (frascos das séries C e
D), inclusive nas provas em branco respectivas; deixar
em repouso por uma noite e, na manha seguinte, iniciar o
processo de digestap a quente, os fracos das séries A e
B até liquidoclaro e limpido, e os das séries C e D ate
liquefacao do meio, para entao esfria-los e acrescentar
duas gotas de peroxido de hidrogénio a 120 volumes (sé-
rie C) ou uma gota de acido perclorico concentrado (sé-
rie D); repetir o resfriamento e adicoes de peroxido de
hidrogénio ou de acido perclorico ate liquido l1impido e
incolor; esfriar e transferir quantitativamente as solu
coes obtidas para baloes volumétricos de 100 ml, onde os
volumes deverao ser completados e homogeneizados com
agua, e os extratos caracterizados como A, B, C e D, res
pectivamente; b) extratos nitrico-percléricos: obtidos
pela digestao convencional de cerca de 0,25 g (com preci
sao de 0,1 mg) de tecido vegetal e 10 ml de acido nitri-
co concentrado e posteriores porcoes adicionais deacidos
nitrico e perclorico concentrados; diluir finalmente a
100 ml, com agua, em baloes volumétricos, caracterizan-
do tais extratos como E; <c) extratos obtidos por via se
ca: incinerar cerca de 0,25 g (com precisao de 0,1 mg)
de tecido vegetal por 1 hora a 5009C, dissolver as cin-
zas com acido cloridrico e diluir a 100 ml com agua, pa-
ra caracterizar tais extratos como F.

Determinagoes de nitrogénio. Transferir aliquotas
de 25 ml dos extratos A, B, C e D (inclusive das respec-
tivas provas em branco) para o micro destilador, alcali-
nizar o meio com 20 ml de solugao de hidroxido de sodio/
tiossultado de sodio 12,5 mol.1-1 nessas substancias, res
pectivamente (extratos A e B) ou com 20 ml de solucao so
de hidréxido de sodio 12,5 mol.1-] (extratos C e D e
destilar a amonia, recebendo-a em 25 ml de solugao 0,35
mol.1-1 de acido borico contendo verde de bromocresol e
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rato com solugao 0,025 mol.1-}, padronizada, de acidosul
fdrico. Os resultados obtidos encontram-se no quadro !.

Determinagoes de fosforo. a) Curva padrao: para
uma série de 7 copos descartaveis de polietileno de 50
ml, transferir 0,00 - 3,00 - 6,00 - 12,0 - 18,0 - 24,0 e
30,0 ug de fosforo (como fosfato diacido de potassio de
uma solugao contendo 6,00 ug P/ml), igualaros volumes a
5,00 ml com agua, acrescentar 10,0 ml de solugao sulfo-
bismuto-molibdica (0,8-0,0025 e 0 ,05 mol.1-1, respectiva
mente, em acido sulfGrico blsmuto e molibdénio) e 3 go-
tas de solugao | mol.1-1 de acido ascorbico; homogenei-
zar, aguardar 30 minutos e ler a absorbancia a 645 nm,
em tubos de 15,2 mm no espectrofotometro Micronal B 295
I, contra a prova em branco para estabelecer regressao
linear entre massa de fosforo e absorbancia; b) Determi-
nagoes: transferir aliquota de 5 m! dos extratos, D, E
ou F, inclusive das respectivas provas em branco, acres
centar 10,0 ml de solugao sulfo-bismuto-molibdica e, da-
qui por dlante proseguir como descrito na obtengao de
curva padrao e, através da regressao linear da mesma,
chegar ao teor de fosforo nas amostras.

Determinagoes de potassio. . a) Ajuste do equipamen
to: com agua destilada e uma solugao 1,00.10-% 'mol.1-
em potassio (obtida por diluigao de solugao mais concen
trada de nitrato dé potassio) regular as leituras 0 e
100, respectivamente, do fotometro de emissao de chama
Corning 400. b) Determinagoes: diluir aliquota de 5 mi
dos extratos, D, E ou F a 100 ml com agua e obter as lei
turas das emlssoes respectivas, com o a arelho regulado
para leitura 100 com a solugao 1,00.10-% mol. -1 em po-
tassio. Os resultados obtidos encontram-se no quadro |1,

RESULTADOS 0BT IDOS E DISCUSSAQ

. No quadro | encontram-se os resultados da determi-
nacao de nitrogénio em amostras de tecido foliar de cin-
co especies diferentes, digeridas por acido sulfurico au
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xiliado por diferentes substancias, sulfato/mercurio (A),
sulfato/selenito/cobre (B), peroxido de hidrogénio (C),
e acido perclorico (D).

A analise da variancia nao revelou diferengas en-
tre os mesmos, que nao pudessem ser atribuidas ao acaso,
ao nivel de 5% de probabilidade. Por outro lado, a di-
gestao empregando-se acido perclorico ao lado do sulfuri
co pode caracterizar-se como a melhor dentre as demais
testadas, dada a sua rapidez e eficiencia, desde que se
controle a adigao do primeiro dcido. Assim, para se evi
tar perdas por vo]atlllzagao do nitrogeéenio sob formas
oxidadas, o acudo perclorico deve ser adicionado com o
meio resfriado 3 temperatura ambiente, e em uma sO gota
por etapa de resfriamento/adigao, pelo gargalo do frasco
Kjeldahl para contornar eventual concentragao local do
mesmo. Os dados do quadro 1|, referentes aos resultados
das analises de fosforo e de potassio nas mesmas  amos-
tras de tecido foliar, em extratos obtidos por digestao
sulfarica/perclorica (D), nitrica/perclorica (E) e  por
via seca/solubilizagdo com acido cloridrico (F), também
nao semostraramestatisticamente diferentes quando subme-
tidos as analises da.variancia, e ao nivel de 5% de pro-
babilidade.

Pode-se concluir, portanto, que a digestao sulfu-
rica- perclorlca de tecidos VEgetals leva' a extrato ade-
quado as analises de nitrogénio, fosforo e potassio nes
es materiais. Tentativas de dosagens também de calcio
e de magnésio nos mesmos extratos resultaram infrutife-
ras, pelo menos por complexometria com etilenodiaminote-
traacetato.

RESUMO

Conclui-se pela validade do emprego do sistema aci
do sulflrico/acido perclorico na digestao de tecidos ve-
getais para analise de nitrogénio, fosforo e potassio
num unico extrato. Na determinacao do nitrogenio. os re
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tratos sulfiricos obtidos com o auxilio de sulfato/mercd
rio, sulfato/selenito/cobre e peroxido dehidrogenio; nas
determinagoes de fosforo e de potassio, os extratos para
comparagao foram osobtidosviadigestao nitrica-perclorica
e via seca/solubilizagao com acido cloridrico.

SUMMARY

Nitrogen, phosphorus and potassium were determined
in plants that was digested with sulphuric-perchloricaci
ds. The results agreed with those come from more conven
tional procedure for digestion, e.g. Hg, Se/Cu or H209
as catalysts on sulphuric digestion for nitrogen, or ni-
tric-perchloric acids, and ashing for phosphorus and po-
tassium.
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