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Avaliacdo da eficacia de solugdes diluidas
de acido nitrico na digestao nitroperclorica
de amostras de tecido vegetal

Robson Dantas Viana'

Ricardo Coelho de Sousa?

Resumo — A analise foliar € a uma técnica extremamente importante para
aumentar a produtividade das areas cultivadas e, portanto, atender ademanda
crescente por alimentos. Consiste na quantificagdo do teor de nutrientes em
tecidos vegetais, possibilitando a avaliacado de desiquilibrios nutricionais das
culturas agricolas e, por conseguinte, permite agdes de corregédo nutricional,
visando maior produtividade. O método mais empregado de extragao total de
nutrientes em amostras de tecido vegetal € a digestao nitroperclérica a qual
emprega os acidos, nitrico e perclérico, ambos concentrados e na proporgao
3:1 (v/v). Visando reduzir o consumo de reagentes, o presente trabalho avaliou
a eficiéncia de solugdes diluidas nas concentragdes de10 mol/L, 12 mol/L e
14 mol/L de acido nitrico na composi¢cdo da mistura com acido perclérico
para a extragdo de nutrientes em amostras de cana de agucar, coqueiro,
laranja, milho e moringa. Os resultados revelaram que todas as solugbes
de acido nitrico foram eficientes na extracdo dos elementos K, Ca, Mg, P,
S, Cu, Fe, Mn e Zn nas amostras. O emprego da solugao de acido nitrico a
10 mol/L representa uma redugéo de 39% deste insumo, quando comparado

ao método classico.

Termos para indexagao: analise foliar, nutrigdo vegetal, acido nitrico.

' Engenheiro Quimico, mestre em Quimica, analista da Embrapa Tabuleiros Costeiros, Aracaju, SE.

2 Engenheiro Mecanico, mestre em Engenharia Mecanica, analista da Embrapa Tabuleiros Costeiros,
Aracaju, SE.



Assessment of the effectiveness of diluted
solutions of nitric acid in the nitroperchloric
digestion of plant tissue samples

Abstract — Foliar analysis is an extremely important technique to enhance
the productivity of cultivated areas, meeting the growing demand for food. It
involves quantifying nutrient content in plant tissues, enabling the assessment
of nutritional imbalances in crops and, consequently, facilitating corrective
actions for increased productivity. The most commonly used method for total
nutrient extraction from plant tissue samples is nitroperchloric digestion,
which utilizes concentrated nitric and perchloric acids in a 3:1 (v/v) ratio. In
an effort to reduce reagent consumption, this study evaluated the efficiency of
diluted solutions with nitric acid concentrations of 10 mol/L, 12 mol/L, and 14
mol/L in combination with perchloric acid for nutrient extraction in samples of
sugarcane, coconut trees, oranges, corn, and moringa. The results revealed
that all nitric acid solutions were effective in extracting elements such as K,
Ca, Mg, P, S, Cu, Fe, Mn, and Zn from the samples. The use of a 10mol/L
nitric acid solution represents a 39% reduction in this input compared to the
classical method.

Index terms: foliar analysis, nitroperchloric digestion, nitric acid.
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Introducao

A Organizacgao das Nac¢des Unidas para Alimentacao e Agricultura estima
que sera necessario aumentar a produgao agricola em 70% até 2050 para
atender o crescimento da demanda por alimentos (Gazzoni, 2017).

Como a deficiéncia ou excesso de nutrientes reduz o crescimento e a pro-
dugéo das culturas agricolas, a avaliagdo do seu estado nutricional é, dentre
outras, uma ferramenta extremamente importante para aumentar a produtivi-
dade das areas cultivadas.

Esta plenamente demonstrado na literatura que a nutricdo mineral de
plantas tém sido um dos principais indutores no aumento de produtividade
das culturas (Boaretto; Natale, 2016).

Ha varios métodos para se avaliar o estado nutricional das plantas, sendo
os principais pela importancia e aplicagao pratica: a diagnose visual e diag-
nose foliar (Faquin, 2002).

Na diagnose visual, os sintomas de deficiéncia ou toxidez de nutriente sao
avaliados por meio de sinais normalmente apresentados em suas folhas, os
quais podem estar relacionados ao excesso ou deficiéncia de um determina-
do elemento quimico (Moschini et al., 2017).

No entanto, este método de avaliagdo se aplica apenas quando os sin-
tomas causados pelo nutriente limitante ja se manifestaram e como é um
método qualitativo ndo permite o estabelecimento de doses para adubacgéao
e corregao, além de exigir bastante experiéncia do profissional com a cultura
agricola especifica (Faquin, 2002).

Por outro lado, a diagnose foliar ou analise do tecido vegetal, empregada
como instrumento de avaliagdo do estado nutricional das plantas, se baseia
na premissa de existir uma relacédo entre o fornecimento de nutrientes pelo
solo e a concentragao destes na planta, e que acréscimos ou decréscimos
nas concentragdes se relacionam com produgdes mais altas ou mais baixas,
respectivamente (Kurihara et al., 2005).

A parte das plantas mais utilizada na analise foliar é a folha, pois é neste
6rgao onde ocorre a maioria dos processos fisioldgicos e metabdlicos, sen-
do mais suscetiveis as variagdes de disponibilidade de nutrientes no solo,
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tornando-se um indicador do estado nutricional da planta (Malavolta et al.,
2006).

A diagnose foliar € um método relativo, isto &, os resultados analiticos de
cada nutriente sao interpretados comparando-os com valores-padrao ou de
referéncia, previamente tabelados na forma de percentuais ou faixas de nu-
trientes na folha, resultantes de muita experimentagao (Malavolta et al., 1997;
Boaretto et al., 2014).

Embora os valores ou faixas de referéncia sejam parametros utilizados
até hoje para fins de interpretagéo dos resultados analiticos dos nutrientes,
ha outras ferramentas para diagnosticar o estado nutricional das culturas e
das frutiferas, tais como DRIS (Diagnosis and Recommendation Integrated
System) e CND (Compositional Nutritional Diagnosis), que surgiram com o
desenvolvimento e a popularizagdo dos computadores (Boaretto et al., 2016).

A maioria dos elementos que nos interessa analisar nas plantas se en-
contra em compostos orgéanicos, sendo necessario proceder a eliminagao
desta matriz organica por meio de métodos de digestdo que usam solugdes
extratoras compostas por acidos individuais ou misturas de uma varieda-
de de acidos ou misturas destes com perdxido de hidrogénio, antes das
analises quantitativas (Etchevers; Etchevers, 1980; Malavolta et al., 1997;
Bankaji et al., 2023).

Os métodos mais empregados para a eliminagdo da matéria organica em
amostras de tecido vegetal sdo a digestdo seca com aquecimento em mufla
elétrica e a digestdo umida em recipiente aberto ou fechado, sob aquecimen-
to em bloco digestor com controle de temperatura, ou aquecimento em fornos
de micro-ondas com controle de temperatura e pressao (Hoenig; Kersabiec,
1996; Lavilla et al., 1999; Silva, 2009).

Nos procedimentos de oxidagdo umida de amostras organicas em sistema
aberto ou fechado com aquecimento convencional ou por radiagdo de micro-
-ondas € garantida pela agdo dos acidos oxidantes, nitrico (HNO,), sulfurico
(H,SO,) e perclorico (HCIO,), empregados individualmente (exceto perclori-
co) ou em combinagdes desses acidos em varias proporgdes ou combinados
com peroxido de hidrogénio (H,0,) e acido cloridrico (HCI) (Hoenig, 1995;
Krug; Rocha, 2019; Bankaji, 2023).
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Em razao do mecanismo de transferéncia de energia no meio reacional,
ocorrendo movimentos moleculares de ions e rotagdo dos dipolos, causa-
dos pela irradiagdo das micro-ondas, € possivel afirmar que a digestao por
via Umida assistida por micro-ondas em sistema fechado é o método mais
eficiente porque alcanga rapidamente maiores temperaturas, garantindo di-
gestdes mais seguras com menor risco de contaminagdo, menor consumo de
reagentes e menores perdas de analitos por volatilizagdo, quando compara-
da aos métodos de digestdo em sistema aberto e sob aquecimento condutivo
em bloco digestor (Lavilla et al., 1999; Tilizen, 2003; Chemat et al.,2004; Silva,
2009; Krug; Rocha, 2019).

Apesar de os acidos concentrados serem bastante eficientes nas diges-
tdes umidas, ha uma crescente demanda pelo aprimoramento ou revisao dos
métodos analiticos, visando obter procedimentos de preparacdo de amostras
mais econdmicos, rapidos, exatos, seguros para o analista e que minimizem
os impactos negativos ao meio ambiente (Bernardi et al., 2010; Krug; Rocha,
2019).

Em consonancia com os principios da quimica verde e prevengao da po-
luicdo, o uso dos acidos diluidos nas digestdes umidas de amostras organi-
cas tem aumentado, pois reduzem o consumo dos insumos e a geragao de
residuos.

Além disso, a redugdo da concentragdo dos acidos gera digeridos que
causam menos danos ao sistema de nebulizagdo, quando sédo usadas téc-
nicas de espectrometria atbmica na quantificagdo de elementos quimicos, e
causa a diminuigdo da magnitude do sinal do branco analitico, possibilitando
a obtencgao de limites de quantificagdo e detecgdo menores para o método
usado (Krug; Rocha, 2019).

Araujo et al. (2002) publicaram um dos primeiros trabalhos, demonstrado
que materiais vegetais podem ser digeridos de forma eficiente em um siste-
ma de micro-ondas em recipiente fechado com o uso de acidos diluidos.

Esses autores relatam que a viabilidade da utilizagdo das solugdes acidas
diluidas decorre tanto da alta pressao quanto da alta temperatura atingida em
vasos fechados, pois altas temperaturas causam destruicdo mais completa
da matriz da amostra.
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Segundo Krug e Rocha (2019), em sistemas abertos a oxidagao completa
de amostras organicas utilizando somente HNO, € dificil ocorrer por conta da
sua baixa temperatura de ebuligdo. Mas, como o seu potencial de oxidagao
€ diretamente proporcional a temperatura, a eficiéncia de decomposicdo é
aumentada em frascos fechados, pois enquanto em sistemas abertos a tem-
peratura de decomposicao e a do seu azeotropo com a agua (ca. 121 °C), em
sistemas fechados, pode atingir 300 °C.

Na literatura sédo vastas as aplicagdes de solugdes diluidas de acido ni-
trico empregadas de forma satisfatéria na digestdo de diversas amostras or-
ganicas assistidas por micro-ondas, visando a determinagdo multielementar
(Araujo et al., 2002; Castro et al., 2009; Barbosa et al., 2015; Pereira Junior;
Dantas, 2016; Tarantino et al., 2017; Santos et al., 2019).

Entretanto, a digestdo por via umida assistida por radiagcdo micro-ondas
em sistema fechado exige alto investimento financeiro para a aquisigéo e
manutengao de fornos de micro-ondas e também alguma experiéncia para o
manuseio destes equipamentos (Ttzen, 2003).

Embora, geralmente, requeiram constante monitoramento do analista,
consumam elevados volumes de reagentes, estejam sujeitos a contamina-
¢cOes e a perdas de elementos volateis (Azcue; Murdroch, 1994; Lavilla et al.,
1999; Silva, 2009), os sistemas abertos de decomposigdo com mecanismos
convencionais de aquecimento por condugao e convecgao sao ainda ampla-
mente empregados por serem facilmente adaptados as rotinas dos laborato-
rios, apresentam alta frequéncia analitica e utilizam equipamentos de baixo
custo de aquisi¢do e manutengao (Krachler et al., 2002; Pardinho et al., 2018;
Krug; Rocha, 2019).

Silva (1999) afirma que a mistura dos acidos concentrados HNO, e HCIO,,,
na proporgao 3:1 (v/v), € a mais utilizada na digestdo em sistema aberto de
amostras de tecido vegetal, sob aquecimento em bloco digestor, sendo apli-
cavel a quase todos os tipos de amostras: folhas, sementes, raizes, caules,
cascas e outros.

No entanto, a literatura n&do reporta a aplicacédo de misturas nitroperclori-
cas, tendo em sua composic¢ao solug¢des diluidas de acido nitrico, na digestao
Uumida de amostras de tecido vegetal em sistemas abertos e sob aquecimento
em bloco digestor.
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Nesse contexto, o objetivo deste trabalho foi comparar a eficacia de trés
solugdes diluidas de acido nitrico, compondo a mistura nitroperclérica na pro-
porgédo 3:1 (v/v), em comparagdo com o método padrao descrito por Silva
(1999) em amostras de tecido vegetal de cinco culturas agricolas e em dois
materiais de referéncia do Programa Interlaboratorial de Analise de Tecido
Vegetal (PIATV).

Os ensaios dos macronutrientes P, S, K, Ca e Mg e micronutrientes
Cu, Fe, Mn e Zn foram realizados no laboratério de nutricdo de plantas da
Embrapa Tabuleiros Costeiros utilizando a espectrometria de absorgao ato-
mica e molecular.

Material e Métodos

Amostras

Os tecidos vegetais das culturas de cana de agucar (Saccharum sp),
coqueiro (Cocos nucifera L.), laranja [Citrus sinensis (L.) Osb.], milho (Zea
mays L.) e moringa (Moringa oleifera Lam) foram selecionados por repre-
sentarem mais de 95% das amostras que sdo analisadas na rotina do la-
boratério de nutrigdo plantas da Embrapa Tabuleiros Costeiros, situado em
Aracaju - SE.

Por se tratar de ensaios para fins de avalicdo do estado nutricional das
plantas, a amostragem das folhas foi realizada conforme o procedimento de
coleta estabelecido na literatura especializada (Silva, 2009; Gomes et al.,
2007).

No laboratério, as folhas foram: limpas com algoddo embebido em agua
purificada por osmose reversa (Figura 1A) para remover residuos superfi-
ciais, evitando contaminacgdes; secas a 60 °C até alcangar a massa constante
em estufa com circulagéo forcada de ar e controle de temperatura (Figura 1B)
para evitar a degradagao enzimatica. Em seguida, foram moidas e peneira-
das em malha de 1,0 mm no moinho de facas tipo Willey (Figura 1C), visando
aumentar a superficie de contato entre a amostra e reagentes quimicos para
catalisar a digestao nitroperclérica e armazenadas em recipientes plasticos
(Figura 1D).
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.

Figura 1. Preparo das amostras vegetais: lavagem (A); estufa de secagem (B); moinho
de facas tipo Willey (C); potes plasticos com amostras moidas(D).

Dois materiais de referéncia de amostra foliar das culturas de soja (Glycine
max L.) e acerola (Malpighia punicifolia L.), obtidas junto ao Programa
Interlaboratorial de Analise de Tecido Vegetal (PIATV) de 2022, foram usados
para avaliar a exatiddo dos resultados analiticos.

Fotos: Robson Dantas Viana
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Digestéo nitroperclérica (HNO,/HCIO,, 3:1, v/v)

Cinco amostras do laboratério de nutricdo de plantas da Embrapa
Tabuleiros Costeirose duas amostras do programa PIATV foram submetidas
a quatro tratamentos com variagao da concentracdo molar de acido nitrico na
composigao da mistura nitroperclérica, conforme apresentado na tabela 1.

As solugdes diluidas de 14,0 mol/L, 12,0 mol/L e 10,0 mol/L de HNO,
foram preparadas a partir da solugéo concentrada de 69% m/m e densidade
1,50 g/mL que corresponde a 16,4 mol/L.

As misturas nitropercldricas, na proporgao 3:1 (v/v), propostas neste tra-
balho, foram preparadas com solugbes de acido nitrico nas concentragdes de
16,4 mol/L, 14,0 mol/L, 12,0 mol/L e 10,0 mol/L e acido perclérico concentra-
do a 72% (m/m).

Tabela 1. Ensaios para avaliagdo da eficacia de solugdes diluidas de acido nitrico
na composi¢do da mistura nitroperclorica para a digestdo de amostras de tecido
vegetal.

Tratamentos
e HNO, (moliL)
Replicata Replicata Replicata Replicata
Branco 11 (12 [ 13 | 111 | 112|113 | 211|212 | 213 |31.1| 312|313
Cana 21 | 22 | 23 (121|122 | 123 (221|222 | 223|321 |322]| 323

Coqueiro| 3.1 | 3.2 | 3.3 [ 13.1 | 132 | 13,3 | 23.1 | 23.2 | 23.3 | 33.1 | 33.2 | 33.3
Laranja 41 | 42 | 43 [ 141|142 | 143 | 241 | 242 | 243 | 341 | 342 | 343
Milho 51 | 52 | 53 [ 151 | 15.2 | 16.3 [ 251 [ 25.2 | 25.3 | 35.1 [ 35.2 | 35.3
Moringa | 6.1 | 6.2 | 6.3 | 16.1 | 16.2 | 16.3 | 26.1 | 26.2 | 26.3 | 36.1 | 36.2 | 36.3
PIATVO1 | 71 | 72 | 7.3 | 171|172 | 173 | 271 | 272 | 27.3 | 371 | 37.2 | 37.3
PIATVO1 | 81 | 82 | 83 |[18.1| 182|183 | 28.1 | 28.2 | 28.3 | 38.1 | 38.2 | 38.3
PIATVO02 | 91 | 92 | 93 [ 19.1| 192|193 | 291 | 29.2 | 29.3 | 39.1 | 39.2 | 39.3
PIATV 02 | 10.1 | 10.2 | 10.3 | 20.1 | 20.2 | 20.3 | 30.1 | 30.2 | 30.3 | 40.1 | 40.2 | 40.3

Em capela de exaustéo, volumes de 6 mL de HNO,, nas concentragbes
de 16,4 mol/l, 14 mol/l, 12 mol/l e 10 mol/l,e 2 mL de acido percldérico a 72%
(m/m), foram vertidos nos tubos de digestdo contendo 0,5000 g (+ 0,0002 g)
das amostras.
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Para cada tratamento, foram destinados trés tubos de digestdo para os
brancos analiticos, os quais sdo solug¢des nitropercléricas na proporgéo 3:1
de acido nitrico e acido perclérico.

Em bloco digestor analdgico para aquecimento de baterias de 40 amos-
tras, as misturas nitropercléricas e amostras ficaram em repouso por, no mi-
nimo, 12 horas visando a pré-digestao da matéria orgénica a frio, diminuindo
o risco de explosao quando se iniciar o processo de aquecimento.

Apos a pré-digestado, as amostras foram submetidas a aquecimento lento
até 204 °C em bloco digestor com controle de temperatura, adotando-se a
seguinte programacgao de aquecimento: digestao a temperatura de 50 °C por
30 min; temperatura a 80 °C por 30 min; temperatura a 100 °C por 30 min;
temperatura a 120 °C por 30 min; a temperatura a 150 °C por 30 min; tempe-
ratura a 180 °C por 30 min; temperatura a 204 °C até obter digeridos limpidos;
desligou-se o bloco digestor e deixou os tubos esfriarem até a temperatura
ambiente.

Na figura 2 sao apresentados, nos tubos de digestao, os extratos liquidos
limpidos das amostras de tecido vegetal, obtidos apds a mineralizag&o nitro-
peclorica com diferentes concentragées de HNO, conforme os ensaios: 1.1
a 10.1 (16,4 mol/L); 11.1 a 20.1 (14,0 mol/L); 21.1 a 30.1 (12,0 mol/L); 31.1 a
40.1 (10,0 mol/L).



Fotos: Robson Dantas Viana
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L e R

14,0 mol/L

12 0mollL ©— —— ~10,0'moliL

Figura 2. Extratos liquidos obtidos ap6s os ensaios: 1.1 a 10.1 (A); 11.1 2 20.1 (B); 21.1
a30.1 (C)e 31.1a40.1 (D).

Em seguida, os digeridos limpidos foram submetidos a filtragdo a quente
com agua ultrapura, sendo recebidos em baldes de 25 mL, que, apds alcan-
carem a temperatura ambiente, foram avolumados com agua até a marca da
afericéo.

Com o objetivo de facilitar a coleta de aliquotas dos digeridos acidos por
meio de pipetas automaticas de 500 yL a 5000 L, utilizadas nas diluigbes
dos macronutrientes, as amostra dos baldes foram transferidas para frascos
de vidro com tampa.

Ensaios analiticos

Os teores totais de K, Ca, Mg, Cu, Fe, Mn e Zn foram determinados
no espectrofotdbmetro de absorcdo atdmica, modelo SpectrAA 55B Varian
(Figura 3), com atomizagéo por chama ar-acetileno.
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Foto: Robson Dantas Viana

Figura 3. Espectrofotdbmetro de absorgédo
atdbmica, modelo SpectrAA 55B (Varian).

O método amarelo-de-vanadato foi utilizado na quantificagdo do P cujo
principio baseia-se no fato de que o anion H,PO,- reage com MoO,* e VO 7,
em meio acido, formando um complexo de coloragdo amarela de intensida-
de proporcional ao teor de P, absorvendo a luz na regiao de 420 nm (Silva,
2009).

O S foi dosado pelo método da turbidimetria de sulfato de bario. Por este
método, o enxofre na forma de SO,* reage em presencga do Ba** formando um
precipitado branco cuja turvagao é proporcional a concentragdo de enxofre.

Os ensaios de P e S foram conduzidos no Espectrofotdmetro de absorgao
molecular, modelo GENESYS 10S UV-Vis, Thermo Scientific (Figura 4).
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Foto: Ropson Dantas Viana

Figura 4. Espectrofotdmetro de absorgéo
molecular, modelo GENESYS 10S UV-Vis
(ThermoScientific).

Analise estatistica

O delineamento experimental inteiramente casualizado foi utilizado para
cada cultura com quatro tratamentos, compostos por variagdes da concentra-
¢ao do acido nitrico, e trés repeti¢oes.

Os dados foram submetidos a analise de variancia (ANOVA), por meio do
teste F e as médias foram comparadas pelo teste de Tukey a 5% de probabi-
lidade de erro, utilizando-se do aplicativo informatico SISVAR.

Resultados e Discussao

Em todos os tratamentos, os digeridos acidos obtidos, apds as digestdes,
nao apresentaram coloragéo (figura 2), sendo possivel afirmar que a matéria
organica da matriz vegetal foi eliminada, independentemente da concentra-
¢éo de HNO,. Se a digest&o fosse incompleta poderia apresentar substancias
organicas e inorganicas dissolvidas que afetariam as determinagdes por es-
pectrofotometria de absorgdo molecular dos nutrientes P e S a 420 nm.
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Na tabela 2 s&o apresentados os resultados de K, Ca, Mg, P, S, Cu, Fe,
Mn e Zn de amostras das culturas de cana de agucar, coqueiro, laranja, milho
e moringa submetidas ao procedimento padréo de digestdo de amostras com
solugdo de acido a 16,4 mol/L e a trés procedimentos propostos, utilizando
concentracdes de 14 mol/L, 12 mol/L e 10 mol/L.

Tabela 2. Teores totais de macro e micronutrientes nas amostras do laboratério,
submetidas aos tratamentos com solugdes de acido nitrico.

Teores
Trata-

mento HNO, (mol/L)
com

HNO, P

(mol/L)

o
=
7]
o
£
<

16,4 | 1,566a | 1,192a | 11,953a | 2,001a | 1,169aa | 3,683a | 65,683a 6,950a | 10,517a
s 14,0 |1,577a | 1,274a| 11,652a | 2,033a | 1,183a | 3,783a | 62,833a 6,817a | 10,183a
8 12,0 |1,596a | 1,166a | 11,979a | 2,178a | 1,203aa | 4,000aa | 60,883a 6,533a | 10,333a
10,0 | 1,609a | 1,340a | 11,370a | 2,374a | 1,244a | 3,885a | 62,967a 6,633a | 10,212a
16,4 | 1,117a | 1,192a | 11,645a | 3,732a | 2,613a | 3,333a | 44,367a | 139,567a | 11,500a
'% 14,0 | 1,149a | 1,255a | 9,838a | 3,356a | 2,248a | 3,475a | 47,767a | 133,317a | 11,967a
;‘; 12,0 |1,133a|1,192a| 9,652a | 3,324a | 2,251a | 3,333a | 42,767a | 140,617a | 9,750a
10,0 | 1,080a | 1,250a | 10,221a | 3,228a | 2,605a | 3,478a | 47,567a | 134,067a | 10,545a
16,4 | 1,321a|2,989a | 13,730a | 37,433a | 3,907a | 5,250a | 90,483a | 12,583a | 16,117a
'% 14,0 | 1,422a | 3,146a | 12,736a | 35,115a | 3,492a | 5,633a | 94,500a | 13,733a | 16,767a
E 12,0 | 1,386a | 3,035a | 13,997a | 39,480a | 3,956a | 5417a | 97,250a | 13,867a | 15,750a
10,0 |1,393a |3,071a | 13,105a | 37,394a | 4,003a | 5,678a | 92,600a | 12,717a | 17,445a
16,4 | 2,477a|1,350a | 20,825a | 3,467a | 2,127a | 8,467a | 73,033a | 32,683a | 15,383a
3 14,0 | 2,444a | 1,344a | 19,810a | 3,412a | 2,558a | 8,017a | 72,750a | 32,600a | 14,717a
§ 12,0 |2,455a|1,143a| 21,076a | 3,219a | 2,762a | 8,433a | 76,900a | 33,367a | 15,283a
10,0 | 2,454a|1,261a| 23,162a | 3,583a | 2,423a | 8,518a | 70,717a | 33,033a | 14,912a
16,4 | 2,501a | 5,190a | 22,692a | 7,813a | 3,092a | 4,350a | 165,117a | 36,783a | 18,117a
% 14,0 |2,501a |4,832a | 19,968a | 8,077a | 2,602a | 4,450a | 166,033a | 37,483a | 17,867a
E 12,0 | 2,428a | 4,965a | 24,466a | 7,913a | 2,505a | 4,183a | 154,800a | 35,917a | 17,050a
10,0 | 2,500a | 4,371a | 25,507a | 8,663a | 2,813a | 4,285a | 163,783a | 35,833a | 16,595a

Médias seguidas pela mesma letra mindscula na coluna para cada cultura ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey a 5% de significancia. Valores médios obtidos em triplicata.
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Os resultados indicam para todas as cinco culturas de plantas que nao
houve diferencas significativas (teste “t” a 5%) entre os teores extraidos de K,
Ca, Mg, P, S, Cu, Fe, Mn e Zn pelos métodos propostos (10 mol/L, 12 mol/L e
14 mol/L de acido nitrico) e o método padrao que emprega 16 mol/L de nitrico
na mistura nitropercldrica).

Com o objetivo de avaliar a exatiddo dos ensaios para dar credibilida-
de aos resultados, duas amostras do controle de qualidade do programa in-
terlaboratorial de tecido vegetal — PIATV, ano 2022, foram submetidas aos
mesmos tratamentos empregados nas cinco amostras das culturas agricolas
estudadas cujos resultados s&o apresentados na tabela 3.

Tabela 3. Teores totais de macro e micronutrientes nas amostras do PIATV submeti-
das a quatro tratamentos de digestao nitroperclérica com variagcdo na concentragcao
molar de HNO.,.

Teores
Trata-

@ Mento HNO, (mol/L)

,ﬁ com

& HNO, P

£ (mollL)

<
16,4 2,347 | 2,909 | 25,465 6,953 2,038 6,075 140,750 | 127,425 | 33,025

© 14,0 2,194 | 2,657 | 20,855 6,590 2,295 5,200 122,125 119,425 | 29,975

[<)

* 12,0 2,365 | 2,893 | 22,153 6,635 2,145 5,350 140,550 | 127,600 | 33,275
10,0 2,189 | 2,614 | 22,205 7,408 2,115 5,380 121,700 120,250 | 29,225
16,4 1,925 | 3,548 | 17,513 | 40,188 9,725 6,275 165,050 31,750 21,550

‘—e“ 14,0 1,814 | 2,658 | 15,810 | 37,630 9,198 5,575 166,050 30,100 18,200

[

<‘r." 12,0 1,770 | 3,237 | 15,195 | 36,558 7,473 5,500 162,975 29,675 18,050
10,0 1,846 | 3,398 | 15,360 | 37,903 9,860 5,830 168,275 28,925 18,575

Valores médios obtidos em duplicata.

Comparando os teores de P, S, K, Ca, Mg, Cu, Fe,Mn e Zn das amostras
do PIATV com as faixas de concentracéo de referéncia, (tabela 4), conclui-se
que todos os resultados estdo dentro das faixas das espécies de referéncia,
comprovando a eficacia de todos os tratamentos.
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Tabela 4. Faixas de referéncias estabelecidas pelo PIATV 2021/2022 para as amos-
tras PIATV 01 (Soja) e PIATV 02 (Acerola).

Faixa de referéncia

Amostra P

Soia 2,38+ | 2,33+ | 23,96+ | 7,65+ | 2,24+ | 6,33% | 160,09+ | 130,13+ | 34,25+
! 0,38 | 0,66 | 4,04 1,21 0,35 2,51 48,12 25,21 7,70
Acerola 2,03+ | 3,11+ | 17,84+ | 42,57+ | 9,71+ | 6,12+ | 188,09+ | 33,65+ | 20,36+
0,35 | 0,95 2,77 11,07 2,27 2,03 45,81 9,93 5,62

Valores médios obtidos em duplicata.

Conclusoes

A limpidez do extrato de todas as amostras comprova que a matéria orga-
nica foi destruida e que, portanto, a redugao nas concentragdes do acido nitri-
co nao comprometeu a eficacia do processo de mineralizagédo acida, quando
comparado com o método padrao.

Considerando os resultados da analise estatistica e a comprovagao da
exatiddo, é possivel afirmar que a mistura nitroperclorica com 10 mol/L HNO,
pode ser utilizada para a mineralizagdo das amostras das culturas estuadas
e quantificacdo de K, Ca, Mg, P, S, Cu, Fe, Mn e Zn.

A utilizagéo da mistura nitroperclérica com 10 mol/L HNO,, resulta em re-
ducao de 39% do volumedeste acido, quando comparado com a mistura ni-
troperclorica padrao.
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