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— Capitulo 4 —

CARBONO E NITROGENIO TOTAL -
Analisador elementar

Ademir Fontana

Silmara Rossana Bianchi

4.1 Introducao

Nos solos, de maneira geral, podem ser encontrados diversos
componentes cujas estruturas apresentam elementos como o
carbono (C), hidrogénio (H) e nitrogénio (N). A matéria
organica do solo, em seus diversos estagios de transformacao
e origem, representa um importante conjunto de estruturas,
moléculas e/ou substancias que contém esses elementos.
Outros materiais, como carbonatos e bicarbonatos, também
sdo fontes desses elementos.

Diante da natureza dessa andlise, a determinagdao por
analisador elementar nao considera os diversos
compartimentos e/ou a origem no solo, principalmente para o
carbono, cuja origem poderd incluir materiais minerais e
organicos.

4.2 Principio

A amostra é submetida ao processo de combustao
(temperatura em torno de 1.000 °C), onde o carbono é
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convertido em COg, hidrogénio em H20, e o nitrogénio em N2
gasoso. Outros elementos, como, por exemplo, o cloro,
também sdo convertidos em produto de combustao
apropriado, tal como cloreto de hidrogénio.

Apbés a combustdo, os produtos sado arrastados para fora da
camara de combustdao por meio de um gas de transporte inerte,
como o hélio, e passa através de uma coluna aquecida (em torno
de 625 °C) de cobre de elevada pureza. O cobre tem a funcao de
remover o oxigénio residual ndo consumido na combustao.

Para a determinacado do C, N e H, os gases gerados na camara
de combustao (COz2, N2, H20) sdo separados em uma coluna
de cromatografia gasosa, seguido da detecgdao por
condutividade térmica.

4.3 Material e Equipamentos

e Analisador elementar automatico de CHN ou CHNS/O.

e Colunas de combustdo e reducdao de quartzo de acordo
com a marca e modelo do equipamento.

e Cilindros de gases de acordo com a marca e modelo do
equipamento.

e QGral e pistilo (preferencialmente de agata).
e Peneira de 80 mesh.

¢ Microbalangca com precisdo de 0,0001 mg.
e Espétulas e pingcas metalicas.

e (Ciapsulas de estanho: conforme indicacdo de cada
equipamento.

4.4 Reagentes e solucdes

e Padrado analitico de alta pureza para calibracdao — acetanilida
(C=71,09%, H=6,71%, N=10,36%).
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e Reagentes e acessorios para o preenchimento das colunas
de acordo com a marca e modelo de equipamento.

o Solucdo de HCI diluido 71:70 — Adicionar 100 mL de HCI
concentrado em baldao volumétrico de 1 L previamente
preenchido até a metade com agua deionizada. Completar o
volume com agua. Homogeneizar.

4.5 Procedimento

4.5.1 Colunas e padrao de referéncia

e Proceder a montagem das colunas de combustéo e reducao
utilizando os respectivos reagentes de acordo com o
manual do equipamento utilizado.

e Pesar em capsula de estanho, com o auxilio de uma
espéatula metalica e das pingas, aproximadamente, 2,0000
mg (+ 0,0001 mg) de padrao de acetanilida para a
calibracdo do equipamento conforme orientacdo do
fabricante.

e Fechar a capsula.

45.2 Amostra de solo

e Separar em gral e pistilo aproximadamente 1,0 g de solo
(TFSA)®,

e Moer e peneirar’® a 80 mesh.

® Em solo com sinais de carbonatos ou bicarbonatos, separar uma amostra e
adicionar quantidades de solucdo de HCI diluido 1:10 até ndo se observar
efervescéncia; apds, secar em estufa a 40 °C. Essa amostra serd macerada e
utilizada para a determinacdo dos elementos.

9 0 solo podera ser moido em moinho de bolas ou de qualquer outra forma
que leve a qualidade de tamanho de particulas como o talco.
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e Pesar em capsula de estanho aproximadamente 25,00
mg'"? (+ 0,01 mg) de amostra de solo.

e Fechar a cépsula.

45.3 Determinacédo do carbono e nitrogénio

e Acondicionar a cédpsula do padrao e do solo no analisador
elementar de acordo com o manual do equipamento.

e Proceder as leituras"

elemento''?.

e anotar as concentracdes de cada

4.6 Observacoes

No momento da amostragem do solo, deve-se analisar a
possivel presenca de minerais carbonatados, como fragmentos
de rocha ou minerais secundarios (nédulos carbonéticos), ou
em éareas agricolas pela aplicacdo recente de calcario como
corretivo ou fertilizantes nitrogenados. Como o procedimento
nao discrimina a origem dos elementos, o conhecimento do
histérico da amostra mostra-se importante na avaliacao e
interpretacado dos resultados dessa analise.

4.7 Literatura recomendada

ANALYTICAL METHODS COMMITTEE. Evaluation of analytical
instrumentation. Part XIX CHNS elemental analysers.
Accreditation and Quality Assurance, v. 11, n. 11, p. 569-576,
Nov. 2006.

19 Em solo que apresenta alto teor de matéria organica (ex.: solos organicos —
turfa), a massa pode ser reduzida para até 10,00 mg. Por outro lado, em solo
com muito baixo teor de matéria organica, a massa pode ser aumentada para
50,00 mg.

UM A leitura do padrdo e do solo deve seguir as especificacdes do
equipamento.

121 0 célculo do teor de cada elemento devera ser observado especificamente
no manual do usuério para cada modelo e marca de equipamento.


https://link.springer.com/journal/769

