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UM METODO SIMPLES PARA A DIGESTAO
DE AMOSTRAS DE PLANTAS

José Francisco Valente Moraesl
Nilva Abadia Rabelo?

INTRODUGAO

A determinagdo dos teores de P, Ca, Mg, K, Al, dos micronutrientes Cu, Zn,
Fe e Mn, e de alguns outros elementos, como Cd, Ni e Pb, nas plantas, é feita apés a
decomposi¢do (digestdo) das amostras com écido ou mistura de &cidos. A queima
das amostras em mufla a temperaturas elevadas {calcinagdo) também é bastante usa-
da em anlise foliar.

A calcinagdo, no entanto, é um processo tedioso, que exige a aten¢do constante
do laboratorista, para evitar temperaturas muito elevadas e a perda de algum ele-
mento por volatilizagdo. Apds a queima, o residuo das plantas deve ser dissolvido,
0 que geralmente é feito com 4cido e na maioria das vezes a mistura é aquecida. Es-
ta é mais uma operagdo que exige cuidados para evitar a contaminagdo e/ou perda
do material.

Deve-se considerar, também, que a amostra pode ser contaminada, durante a
calcinagdo, por particulas do revestimento interno dos fornos, as quais se misturam
ao material a ser analisado. As vérias operagdes, as dificuldades e os riscos aponta-
dos ndo permitem a anélise de muitas amostras por jornada de trabalho. Por isto, os
técnicos e os laboratoristas preferem a digestdo mida.

DIGESTAO UMIDA

A caracteristica basica da digestdo imida é a decomposicdo das plantas em 4ci-
do ou mistura de 4cidos, com ou sem &gua oxigenada.

Chapman & Pratt {1961) preferem a calcinagdo para a maioria das anélises de
plantas, mas, em alguns casos, recomendam a digestdo com a mistura de &cidos
HNO; —H,S0,; —HCIO,. Esta mistura de 4cidos é recomendada também por Jack-
son (1973). Este autor recomenda a pré-digestio com HNO3; (4 ml), antes da adi-
¢do da mistura de &cidos (10 mi), para evitar o perigo de explosdo do HCIO4. Com
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esta finalidade também é que se inclui o H; S04 na mistura &cida. Durante a diges-
tdo, o aquecimento da amostra deve ser inferior a 200°C, para evitar a perda de
H3PO;.

No Departamento de Solos da Faculdade de Agronomia da Universidade Fe-
deral do Rio Grande do Sul, a digestdo das plantas era feita com a adi¢do de H,SO4
concentrado (5 ml), seguida de aquecimento e.da adi¢do periddica de pequenas
quantidades de &gua oxigenada (Dep. de Solos da UFRGS 1978). Tedesco (1982)
propds a pré-digestdo do material com dgua oxigenada, para evitar a formagdo de
espuma e perda de material apds a adigdo do H,SO4.

No Centro Nacional de Pesquisa de Arroz e Feijdo, da Empresa Brasileira de
Pesquisa Agropecuéria (CNPAF/EMBRAPA), a digestdo das amostras de plantas era
feita de acordo com o método proposto por Jackson (1973). O ataque écido era fei-
to em erlenmeyer de 250 ml, e o aquecimento, em chapa quente. Além do consumo
de 4cido (14 ml por amostra), do espago necessério e do tempo gasto no processo,
0 manuseio e as atengOes necessérias ndo permitiam que fossem atacadas muitas
amostras por dia de trabalho. O método ndo ¢é adaptado a anélise de rotina.

A maior limitagdo observada, entretanto, foi o desprendimento de vapores e
gases toxicos dentro do laboratério e salas vizinhas. Este é um problema sério, que a
maioria dos laboratérios de anélise foliar enfrenta, pois os sistemas de exaustdo das
capelas ndo sdo suficientemente eficientes para evitar que os vapores e os gases di-
fundam no interior das salas. Mesmo quando os vapores e gases sd3o eliminados para
o exterior, através de um sistema eficiente de exaustdo, é comum retornarem ao la-
boratério e salas pr6ximas, conduzidos pelo vento, principalmente nos dias de umi-
dade relativa elevada.

Os problemas causados pelos vapores e gases produzidos durante a digestdo
amida de amostras de plantas levaram alguns laboratérios a processd-la em locais
afastados ou durante a noite, em fins de semana ou feriados.

A passagem dos gases através da adgua ou de solugdes alcalinas tem sido pre-
conizada para diminuir a contaminagdo atmosférica. Este método nem sempre se
mostra eficiente, pois é de custo elevado e de dificil manutengao.

O desprendimento dos vapores diminui a concentragdo dos 4cidos e a sua agdo
sobre o tecido vegetal. O aprisionamento dos gases dentro dos frascos, com o uso de
tampas convencionais, é impraticavel, devido a pressdo que se desenvolve. No entan-
to, é possivel diminuir a quantidade de vapores que escapa durante a digestdo: basta
que os vapores condensem e retornem a mistura, num sistema de refluxo continuo.

Com base no trabalho desenvolvido por Ganje e Page (1974) para a determi-
nagdo de cddmio em amostras de plantas, o laboratdrio de anélise foliar do CNPAF
vem usando a digestdo de tecido de plantas com a mistura HNO3; —HCIO4, em tu-
bos de ensaio. O método é simples e seguro, consome pouco 4cido {4 ml da mistura
HNO; —HCIO4) por amostra, exige pouca mao-de-obra e é bem adaptado a rotina.



METODOLOGIA

O método consiste em adicionar 2 ml da mistura (2:1) de HNO; —HCIO, a
0,200 a 0,500 g de amostra de planta previamente preparada e moida, colocada em
tubo de ensaio de 260 mm a 300 mm de comprimento e 25 mm de didmetro exter-
no. A mistura HNO; —HC10,4 pode ser preparada antecipadamente (1 a 2 £) e guar-
dada em frascos munidos de repipetador ou com bico-de-papagaio com adaptador
esmerilado.

Os tubos de ensaio sdo aquecidos em bloco digestor SARGE ou em blocos de
aluminio de 30 mm a 40 mm de espessura, em chapa quente ou banho de areia.

O bloco de aluminio pode ter de 16 a 20 buracos de 26 mm de didmetro e
20 mm a 25 mm de profundidade. Para sustentar os tubos de ensaio, fixa-se uma
placa de aluminio de 2 mm a 3 mm de espessura, perfurada como o bloco digestor,
cerca de 20 cm acima do bloco (Fig. 1).

O uso de tampas de vidro, furadas, como as que acompanham o sistema diges-
tor 40 da TECATOR, evita que os gases escapem para a atmosfera e, como a extre-
midade superior do tubo de ensaio é mantida mais fria, os vapores condensam e re-
tornam 3 mistura. Este sistema tem-se mostrado eficiente em diminuir a quantidade
de vapores que escapam para o interior do laboratério.

As tampas de vidro podem ser substituidas por um funil de vidro de 256 mm,
de didmetro e haste finos. Depois de adicionar a mistura dcida a2 amostra, coloca-se
um funil em cada tubo de ensaio. Os vapores condensam nas paredes frias da extre-
midade superior do tubo de ensaio e do funil de vidro e escorrem, Forma-se, assim,
um sistema continuo de evaporagdo-condensagdo, e o vapor condensado, ao escor-
rer pelas paredes internas do tubo de ensaio, arrasta as particulas da amostra af de-
positadas e a espuma formada na primeira fase da digestdo. Os vapores que conden-
sam nas paredes do funil acabam por formar uma gota que obstrui a sua haste
{Fig. 2).

O funil funciona, portanto, como uma vélvula, que retém os vapores no inte-
rior do tubo de ensaio até que este atinja uma certa pressdo; ultrapassada esta, o fu-
nil é parcialmente levantado, e algum vapor escapa, diminuindo, assim, a pressdo in-
terna. Este processo reproduz-se continuadamente até o final da digestdo.

Para que o sistema funcione adequadamente, o contato entre o funil e o tubo
de ensaio deve ser o mais perfeito possivel. Os funis devem ser perfeitamente coni-
cos, com secgOes perfeitamente circulares e sem defeitos na sua forma, do mesmo
modo que a borda {extremidade) do tubo de ensaio.

No infcio da digestdo, o escapamento de gases pode ser reduzido por gotas de
4gua que se péem no funit.

Na primeira fase de digestdo, a temperatura deve ser mantida préxima a 60°C;
ap6s 20 minutos, ela pode ser aumentada para 120° a 160°C. Quando cessa a emis-
sdo dos gases, de coloragdo vermelho-alaranjada, adicionam-se mais 2 m! da mistura
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FIG. 2. Representag8o da condensagéo dos vapores nas paredes do funil e do tubo de ensaio.



HNO3; —HCIO4 e mantém-se a temperatura entre 120°C — 160°C, até que a solugdo
figue incolor ou levemente amarelada, completamente transparente, o que determi-
na o fim da digestdo.

E conveniente que a porta da capela fique aproximadamente na mesma altura
da extremidade superior dos tubos de ensaio, para manté-los mais frios e, assim, ga-
rantir a condensagdo dos vapores.

ANALISE DA SOLUCAO

O extrato obtido, para ser analisado, ¢ diluido no préprio tubo de ensaio até
20 ou 25 ml, com 4gua deionizada.

Micronutrientes

No CNPAF, os micronutrientes, Cu, Zn, Fe e Mn sdo determinados direta-
mente do tubo de ensaio, no espectrofotdmetro de absorgdo atdmica Perkin Elmer
306. As concentragdes daqueles micronutrientes situam-se, em geral, dentro dos li-
mites das curvas-padrdo comumente usadas.

S6dio

€ determinado no fotdmetro de chama, diretamente do extrato da digestdo,
sem necessidade de ser diluido.

Célcio e Magnésio

Sdo determinados por espectrofotometria de absor¢do atdmica. A diluigdo do
extrato, que normalmente é da ordem de 1:25 a 1350, pode ser feita com oxido de
lanténio em concentragado de 0,1% a 0,2%.

Potéassio

E analisado por espectrofotometria de absor¢do atdmica, ap6s diluigdo do ex-
trato de 1:50 a 1:100, com dgua deionizada.

Fésforo
E analisado por espectrofotometria, numa aliquota de 5 mi do extrato, ap6s

a adigdo de vanadato-molibdato de amdnio, conforme descrito por Chapman & Pratt
(1961).
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COMPARAGAO ENTRE METODOS DE DIGESTAO UMIDA

Quinze amostras de arroz (raiz, caule, folhas e gréos) foram atacadas com
14 ml da mistura HNO3 —H,S04 —HCI04, em erlenmeyers de 250 ml, aquecidos
em chapa quente (Método 1). As mesmas amostras foram oxidadas com 4 ml(2ml
+ 2 ml) da mistura HNO; —HCIO4 (método original de Ganje & Page 1974}, em tu-
bos de ensaio tampados com as tampas de vidro, do digestor TECATOR, e aqueci-
dos no bloco digestor (Método 2); em tubos de ensaio tapados com funis de vidro e
aquecidos em chapa quente (Método 3); em tubos de ensaio ndo tapados, aquecidos
no bloco digestor (Método 4).

O acompanhamento da digestdo pelos 4 métodos permitiu observar que a di-
gestdo é mais répida e mais completa quando feita no digestor do que na chapa
quente. Isto porque a temperatura no bloco digestor é mais uniforme do que na
chapa quente. Esta caracteristica, no entanto, ndo influenciou o resultado final da
andlise, o que indica que o aquecimento em chapa quente é adequado.

O escape de gases no Método 1 atingiu niveis insuportéveis. No Método 4
também ocorreu a difusdo de gases, mas em quantidade bem menor do que no Mé-
todo 1.

J4 nos Métodos 2 e 3, a liberagdo de gases foi bastante reduzida. Observou-se
que as tampas de vidro (Método 2) foram mais eficientes do que os funis de vidro
{Método 3), mas os gases liberados pelo Método 3 foram perfeitamente eliminados
pelo sistema de exaustdo da capela.

A digestdo simultdnea de 40 amostras em tubos de ensaio tapados com funis
¢ feita rotineiramente, no laboratério do CNPAF, sem problemas de difusdo de ga-
ses e vapores para o seu interior. Em experiéncias anteriores, até 80 amostras foram
digeridas simultaneamente em tubos de ensaio tapados com funis, sem que ocorres-
sem problemas de contaminagdo da atmosfera do laboratério.

Além do menor escape de gases, a digestdo de amostras de plantas com a mis-
tura HNO; —HCIO4 requer pequena quantidade de 4cido (4 ml), é de fécil condu-
¢do e ndo requer atengio permanente do laboratorista, que fica livre para outras ati-
vidades. Se feita a baixas temperaturas (< 100°C), a digestdo pode ser processada
durante a noite, sem problemas de explos3do ou de secamento das amostras.

Uma condi¢do bastante conveniente é fazer a digestdo em bloco munido de
controle automético da temperatura e de relégio (‘‘timer”), que o desliga automati-
camente. A digestdo pode ser iniciada no final do horério de trabalho, e na manha
seguinte o extrato estara frio e pronto para ser analisado.

A comparagdo das médias dos teores de P, K, Ca, Mg, Na, Cu e Zn mostrou
que os quatro métodos de digestdio sdo equivalentes, no que se refere a solubilizagdo
dos elementos. Apenas o Cu mostrou variagdo entre as médias, embora ndo signifi-
cativa em nivel de 0,1% (Tabela 1).
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TABELA 1. Teores de P, K, Ca, Mg, Na, Cu, Zn ¢ Mn em amostras de arroz.

Método de

digestio® P K Ca Mg Na Cu Zn Mn
% pPpPmMm

1 0,078 1,063 0,872 0,577 1380 13,83 140,00 241,33
2 0,067 1,073 0,920 0,610 1390 12,07 158,00 249,33
3 0,068 1,070 0,930 0,608 1476 10,47 152,67 241,33
4 0,068 1,013 0,863 0,594 1404 12,87 160,67 258,00

1. HNO3-H2S804-HCIO4, erlenmeyer;

2. HNO3-HCIO4, tubo de ensaio com tampa de vidro;

3. HNO3-HCIi04, tubo de ensaio com funil;

4., HNO3-HCIi04, tubo de ensaio ndo tapado.

As regressdes lineares estabelecidas entre os pares de métodos de digestdo, em
fungdo dos teores de P, K, Ca, Mg, Na, Cu, Zn e Mn, mostraram valores para as pen-
dentes muito proximos a 1,0 (0,9 a 1,1), com nivel de significdncia de 0,1%. Isto
indica, uma vez mais, que as quantidades dos elementos solubilizados sdo muito se-
melhantes. O cobre foi o tnico elemento que mostrou menor equivaléncia entre os
tratamentos, pois o teor de Cu solubilizado pelo Método 1 foi de 10% a 30% maior
do que o apresentado pelos outros métodos de digestdo.
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