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ANALISE DE TECIDO VEGETAL:
manual de laboratdrio

Maria Regina Freirg Mdlfer' )
Ismael de Jesus Matos Viégas®
Areolino de Oliveira Matos?
Mauricic Mdller Parry®

INTRODUCAO

As primeiras andlises de folhas no Brasil acredita-
se teremn sido realizadas, no inicio deste sécufo, no Instituto
Agronémico de Campinas (IACJ), em folhas de cafeeiro.

Na Amazénia, ao que tudo indica, as primeiras
andlises fofiares foram feitas em 1973, no Instituto de Pes-
quisa Agropecudria do Norte {IPEAN), Estado do Paré, visan-
do avaliar o estado nutricional da seringueira em condicbes
de viveiro.

£ importante enfatizar que a andlise de folhas n&o
substitui a andlise de solo, que ambas se completam, e de-
vem ser utilizadas, sempre que possivel, em conjunto, a fim
de que as recomendagbes de adubag:é’o sejam mais adequa-
das para o produtor.

Além de serw’r para ajustar as recomendagdes de
adubacgdo das culturas, a andlise foliar tem outras aplicagdes,
dentre as quais, pode-se mencionar: prognosticar as deficién-
cias ou excessos de nutrientes; prognosticar as caréncias
nutricionais nas culturas; melhorar a produgdo agricola; esti-
mar o estado nutricional global de regiGes, distritos, ou tipos
de solos. :

'Quim. Ind., Ph.D., Embrapa Amazbnia Oriental, Caixa Postal 48, CEP 66017-370,
Belém,PA.

2Eng.- Agr., Ph.D., Embrapa Amazénia Oriental.

3Eng.- Agr., M.Sc. Bolsista do Convénio CNPq/SHIFf/Embrapa



O Laboratério de Andlise de Solo e Plantas da
Embrapa Amazbnia Oriental freqiientemente recebe visitas de
estudantes da Faculdade de Ciéncias Agrdrias do Pard (FCAP)
e da Universidade Federal do Pard (UFPa); de pesquisadores;
de técnicos e produtores. Muitos solicitam treinamento e
informagles sobre os métodos analiticos empregados nas
andlises de plantas, que apesar de jé terem sido publicados
por diversos autores {Sarruge & Haag, 1974; Tedesco, 1985)
aqui eles foram adaptados para as condigfes peculiares da
regido amazénica.

~ Este trabalho descreve os métodos atuais de ané-
lise quimica de folhas na rotina do Laboratério de Andlise de
Solo e Plantas da Embrapa Amazdnia Oriental em Belém, PA.
Além dos macronutrientes, N, P, K, Ca, Mg e S e dos micro-
nutrientes Cu, Fe, Mn, Zn e B, essenciais as plantas, s&o
descritos os métodos para determinagédo de Na e Si,

COLETA E PREPARO DAS AMOSTRAS

- A frase “a andlise ndo é melhor que a amostra” é
bastante conhecida por profissionais que lidam com solos,
nutricdo de plantas e adubagdo. Portanto, devem-se obede-
cer determinados critérios ao se coletar amostras de folhas,
pois, do contrdrio, os resultados das andlises ndo permitirdo
reproduzir corretamente © estado nutricional da cultura.
Deve-se conhecer em cada cultura qual o ripo de folha mais
adeguada, a methor época de coleta e o numero de folhas a
serem amostradas. Devem ser realizados os seguintes proce-
dimentos, para a colera € 0 preparo das amostras:

~ Néo colerar amostras de folhas atacadas por
pragas ou moléstias;

- Evitar coletar amostras contaminadas com terra
ou poeira, ou com excesso de dgua;

— Colocar as amostras em sacos de papel ou de
plastico, ldent.-f:cando-as

- Prowdenc:ar para que as amostras cheguem o
mais rapido possivel ao laboratdrio, a fim de que o processo




de decomposigdo ndo comprometa os resultados das anéli-
ses. Caso isto ndo seja possivel, colocar o material em sacos
de pldstico e conservé-los na geladeira;

— Amostras para determinagdo de macronutrien-
tes, visando remover as contaminagdes, devem ser lavadas
inicialmente com 4gua da torneira e posteriormente com 4gua
. desmineralizada {caso n8o seja disponivel, utilizar dgua da
chuval). O tempo de contacto com a dgua deve ser o menor
possivel para evitar perdas dos nutrientes, prmcrpa!mente do
potéssio;

— Amostras para determinagcdo de micronutrientes
devem ser limpas com detergente neutro a 0,1% (Iml de
detergente em um litro de dgua desmineralizada) e, em se-
guida, com dgua desmineralizada. Passar um algoddo seco
para retirar 0 excesso de umidade. Em caso de culturas tra-
tadas com defensivos, utilizar écido cloridrico dilufdo antes
da lavagem com dgua desmineralizada.

Realizada a lavagem, secar inicialmente o material
ao ar, sobre superficie pldstica limpa e a sombra, e poste-
riormente colocar. 0 material em sacos de papel devidamente
etiquetados e secar em estufa com circulagdo forgada de ar
em temperaturas variando de 65°C a 70°C, até atingir peso
constante. Acima de 8(PC ja ocorre decompos:g:ao térrnica,
pnnc:palmente do fdsforo,

— Para diminuir a contaminagdo com ferro, cobre e
zinco, moer o material seco em moinhos com cdmara de ago
inoxiddvel, passando em peneiras de Tmm de malha ou
20 mesh;

¢
: — Acondicionar o material moido e recipientes de
vidro, tom tampa de pldstico, devidamente etiquetados. Com
este procedimento evitam-se problemas de umidade.

EM TODAS AS ETAPAS ANALITICAS, SO DEVERAO
SER UTILIZADOS REAGENTES DE QUALIDADE P.A, COM
ELEVADO CONTROLE DE QUALIDADE.




LAVAGEM DO MATERIAL DE VIDRO A
SER UTILIZADO NAS ANALISES

PROCESSAMENTO
- Lavar cntenosamente todo o material com de-

tergente liquido e dgua corrente abundante.

- Passar no interior dos frascos, &cido cloridrico
(HC!) 0,01%.

— Passar vérias vezes dqua desmineralizada.
— Colocar os frascos n&o-aferidos para secar em
estufa & temperatura entre 50 a 60°C.

. — Colocar os frascos aferidos (pipetas, balSes vo-
lumétricos, etc.) para secar ao ar, em lugar protegido de po-
eira.

: PREPARO DA SOLUGAO DE ACIDO CLOR/DRICO (HCI)
0.01%

— Dentro de uma capela com o exaustor ligado,
transferir com o auxflio de uma proveta, 10mi de dcido clori-
drico concenitrado, para um baldo volumétrico de 1.000ml.

- Compfetar o volume a 1.000m! com &gua des-
mineralizada.




DIGESTAO DE TECIDO VEGETAL PARA
DETERMINACAO DE SILICIO, CALCIO, MAGNESIO,
POTASSIO, SODIO, FOSFORO E ENXOFRE

PROCESSAMENTO

— Pesar 0,2g (+ 0,001g) da amostra vegetal seca
e finamente molida, e colocd-la em um tubo de digestdo.

~ Adicionar a amostra, 4mi de éc:do nltrico
{HNQ:s) concentrado.

- Levar a amostra para o bloco digestor e aquecer
até que o liquido fique claro e ndo haja mais emanagdes nitri-
cas, que pode ser observado pela auséncia de fumos verme-
fhos. :

— Retirar o tubo do bloco digestor, resfriar e adici-
onar 1ml de dcido percidrico concentrado (HCIO4).

— Levar novamente ¢ tube para o bloco de diges-
140, aquecendo-o até o aparecimento de fumos brancos. Adi-
cionar ao mesmo 1 ~ 2ml de dgua desmineralizada previa-
mente aguecida até que os furnos brancos desaparegam.

— Retirar a amostra do bloco e deixar esfriar a
temperatura ambiente.

Observagdo: Ligar o exaustor no infcio do proces-
so e deixd-lo funcionando durante todo o perfodo de digestao.

-~ Colocar sobre um baldo volumétrico de 100mi,
um funil com papel de filtro quantitativo de flltrag:éo lenta
{SS faixa azul 589 ou simifar).

— Adicionar @ amostra mineralizada, aproximada-
mente 45mi de dgua desmineralizada.

— Filtrar . Lavar bem o precipitado com abundan-
res jatos de dgua desmineralizada,




— Retirar o funil com o papel de filtro que contém
o siflcio. o

— Aferir 0 baldo com dgua desmineralizada, tam-
par e homogeneizar.

— Em cada sédrie de amostras, mineralizar uma
amostra de tecido vegeral com teores conhecidos como con-
trole analftico.

DETERMINACAO DE SILICIO
PROCESSAMENTO

— Lavar repetidas vezes o prec:pltado que fICOU no
papel de filtro proveniente da mineralizacdo, com abundantes
jatos de dgua desmineralizada f(evitar perdas de material),
descartando o filtrado. '

— Colocar em uma cépsula prew'amenfe tarada a
110°C em balanga analitica (0,0001g), o papel de filtro reti-
rado do fum! da filtragdo. '

— Levar a cépsula para uma mufla e aguecer a
500° C por 3 horas.

— Resfriar a cdpsula em dessecador e pesar em
balanga analitica (0,0001g).

Observacdo: Depo:s que o material estiver seco,
deve ser manipulado somente com pinga.

CALCULO

Peso da cépsula com o silicio (g} - peso da cdpsula
(g} = quantidade de silicio {g}

% de silicio = g de silicio x 500.
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DETERMINACAOQ DE CALCIO E MAGNESIO

PROCESSAMENTO PARA O CALCIO

- Piperar 0,2ml do extrato digerido para o frasco
onde vai ser feita a leitura do cdlcio no espectrofotémetro de
absorgéo atdm:ca

' — Adicionar 2ml da solupafo de trabalho de fanté-
nio e homogene:zar .

— Efetuar a leitura do célcio no espectrofotémetro
de absorgdo atémica com comprimento de onda de 422,7
nm, utilizando como ponto de referéncia para a mistura de
gases, o ponto padréo de 2ppm de cdlcio.

— No caso da leitura da amostra ser maior que a
leitura do ultimo ponto da curva, fazer outrafs) diluigdo(Ces)
utilizando o ponto O da curva como diluente.

PROCESSAMENTO PARA O MAGNESIO

— Pipetar 0,2ml da amostra dilufda para a leitura
do cdlcio e adicionar 2mi da solugdo de trabalho de lanténio.

— Efetuar a leitura do magnésio no espectrofoto-
metro de absorgdo atémica com comprimento de onda de
285,2nm, utilizando como ponto de referéncia para a mistura
de gases, 0 ponto padrdo de 0,2ppm de magnésio.

— No caso da leitura da amostra ser maior que a
leitura do ultimo ponto da curva, fazer outrafs) diluicdo(Ses)
utilizando o ponto 0 da curva como diluente.
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PREPARO DA SOLUCAO ESTOQUE DE LANTANIO
(LaCls)

— Pesar 58,65g de 6xido de lanténio { La,0; ) e
transfer.'r para um baldo volumétrico de 1.000ml.

— Levar o baljo para uma capela e adicionar len-
tamente, com uma proveta, 250ml de dcido cloridrico (HCI)
concentrado. Quando a solug8o estiver & temperatura amu-
ente, completar o volume com 4gua desmineralizada.

P_{?EPARO DA SOL UCA’ O DE TRABALHO DE LANTA'NIO
— Transferir 200mi da solug&o estoque de lanténio
para um baléq volumétrico de 1.000ml.

— Aferir 0 balo com 4gua desmineralizada.

PREPARO DO PADRAO DE 100ppm DE CALCIO
—  Colocar aproximadamente 120ml de solugdo
padrdo de 1.000ppm de cdlcio em um béquer.

. = Pipetar com pipeta volumétrica, 100m! do pa-
dra'o em um balao volumétrico de 1.000ml.

- Aferir o baldo com édgua desm.-nerahzada ho-
mogeneizar e.descartar o excedente do padr§o de 1.000ppm
de célcio do béquer.

PREPARO DO PADRAO DE 10ppm DE MA GNESIO
- Colocar aproximadamente 15ml da solucdo pa-
dgréo de 1.000ppm de magnésio em um béquer.

— Pipetar com auxilio de pipeta volumétrica, 10mi
em um baldo volumétrico de 1.000ml.

12



- Aferir 0 baldo com dgua desmineralizada, ho-
mogeneizar e descartar 0 excedente do padra'o de 1.000ppm
de magnésio do béquer. :

DETERMINACAO DA CURVA DE CALCIO E MAGNESIO.

: . — Colocar aproximadamente 25ml da solu;:éo pa-
drdo de 100ppm de cdlcio em um béquer

— Pipetar com pipeta volumétrica 0, 1, 2, 3, 4 e
-&ml em seis diferentes balbes volumétricos de 100m/.

- Em outro béquer, colocar aproximadan;eni‘é
20ml da solugdo padrdo de 10ppm de magnésio.

— Nos mesmos balBes onde foram pipetados os
diferentes volumes de cdicio, e seguindo a mesma ordem,
pipetar com pipeta volumétrica 0, 1, 2, 3, 4 e 5ml do padrio
de 10ppm de Mg, de tal forma que o baldo correspondente
ao ponto O de cdlcio também corresponda ao ponto O de
magnésio; o baldo com o ponto de 1ppm de célcio corres-
ponda ao ponto O, Tppm de magnésio e assim sucessivamen-
te. ‘

— Em cada baldo volumétrico de 1 00m/ dos pon-
tos da curva, adicionar 83 ml da solug8o de trabalho de fan-
ténio.

— Aferir os balbes com dgua desmineralizada e
homogeneizar. Guardar em refrigerador. :

— Descartar as quantidades excedenres dos pa-
drdes de célc:o e magnés:o dos béqueres

— Os pontos da curva seréo 0 1 2, 3 4 e
bppm de célcio e O; 0,1, 02; 0,3; 0, 4 e 0,5ppm de magné-
sio. - - h ' '
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CALCULOS

Fator de diluic8o da amostra de célcio: 100/0,2 x
2,2/0,2 = 5.500.

Fator .de . diluigdo da amostra de magnésio:
100/O2x22/02x 2,2/0,2 = 6§0.500.

ppm de Ca ou Mg na amostra = leitura do espec-
trofotémetro x fator da curva x fator de diluic&o da amos-
tra.

% de Ca ou M’g na amostra = ppm de Ca ou
Mg/10.000. :

DETERMINACAO DE POTASSIO E SODIO

PROCESSA MENTO

- Afenr oS pontos 0 e o 25ppm da curva de po-
tdssio ou sddio, respectivamente, nos valores 0 e 100 da
escala do fotémetro de chama. :

— Fazer leitura dos pontos das curvas de potdssio
e sddio no aparelho aferido, e, em sequida, ler as amostras
diretamente do extrato mineralizado utilizando os - filtros cor-
respondentes. :

PREPARO DA SOLUCAO PADRAO DE 100ppm DE
POTASSIO

= Colocar aproximadarhente 15ml de solugdo pa-
' dréo de potdssio de 1.000ppm em um béquer.

- Pf}derar com pipéta volumétrica 10ml do padrdo
para um baldo volumétrico de 100ml.

— Aferir com dgua desmineralizada e homogene.'-
zar.

14



: — Descartar o excedente da solugdo padrdo do
béquer. ’ '

PREPARO DA SOLUCAO PADRAO DE 100ppm DE
SODIO

— Colocar aproximadamente 15ml de sol&gao pa-
drdo de 1.000ppm de sddio em um béquer.

— Pipetar com pipeta volumétrica 10mi em um
baldo volumétrico de 100ml.

— Aferir o baldo com dgua desmineralizada e ho-
mogeneizar. :

— Descartar 0 excedente do padrdo de 1.000ppm
do béquer. -

OBTENCAO DA CURVA DE POTASSIO E SODIO

— Colocar aproximadamente 90m! do padrdo de
100ppm de potéssio em um béquer :

— Pipetar com auxifio de pipeta volumétnca 0, 5,
10, 15, 20 e 25m! do padrédo em seis baldes de 100ml.

— Descartar a quantidade do padrdo que exceder a
necessidade da curva.

- Colocar aprox.-madamente 90ml de solugcdo pa-
drdo de 100ppm de sddio em outro béquer.

— Pipetar com auxilio de pipeta volumétrica O, 5,
10, 15, 20 e 256ml do padrdo nos mesmos balles de 100m!
que contém as quantidades padrfes de potassio.

— Descartar a quantidade do padrdo que exceder
a necessidade da curva.

15



— Aferir os balbes com dgua desmineralizada e
homogeneizar. :

— Os pontos da curva serdo :0, 5, 10, 15, 20 e
25ppm de potdssio e de sddio.

CALCULOS
Fator de diluic8o para o potdssio e o sddio:
100/0,.2 = 500

ppm de K ou Na = leitura do fotémetro de chama
para K ou Na x fator de dilui¢do x fator da curva (do potdssio
ou sddio).

% de K e Na = ppm de potéssio ou sddio/10. OOO.

DETERMINACAO DE FOSFORO
PROCESSAMENTO

— Pipetar 4mi do extrato mineralizado e 4 ml de
cada ponto da curva, para frascos onde v8o ser feitas as lei-
turas do fdsforo por espectrofotometria.

—~  Adicionar 1ml de solugdo de molibdato-
vanadato 1:1. '

 — Realizar a leitura do fésforo apés 10 minuros‘ no
comprimento de onda de 440nm, utilizando o filtro corres-
pondente. ' S

16



PREPARO DA SOLUCAO DE VANADATO DE AMONIO
(NH:VO3) A 0,25%

— Pesar 2,5g de vanadato de aménio e levar para
um baldo de 1.000ml.

— Dissolver com 500ml! de dgua desmineralizada.

— Adicionar no interior de uma capela e com auxi-
IIO de uma proveta, 350ml de 4cido nitrico e aferir o baldo,

PREPARQ DA SOLUC/I'O DE MOLIBDATO DE AMONIO
{2(NH:)M004.2H20]

.— Pesar 50g de molibdato de aménio.

— Levar para um baldo de 1.000ml, adicionar
aproximadamente 300m! de dgua desmineralizada e em se-
guida, no interior de uma capela e com uma proveta, 60 ml
de dcido cloridrico concentrado. Dissolver e depois aferir com
dgua desmineralizada.

PREPARO DA SOLUCAQO DE MOLIBDATO- VANADA TO
1:1

— Misturar as solugbes de vanadato de aménio e
molibdato de amdénio, em proporgdes iguais, pouco antes de
utilizar.

- PREPARO DO PADRAO 500ppm DE FOSFORO

— Pesar 2,1992g de fosfato monobésico de po-
tdssio (KHz2P04) previamente seco em estufa a 1059C e es-
friado em dessecador.

— Levar para um baldo volumétrico de 1. 000m! e
dissolver.

— Aferir com dgua desmineralizada.

17



PREPARO DA SOLUCAO PADRAO DE 100ppm  DE
FOSFORO

~ Colocar aproximadamente 25mi da solugao pa-
drio de 500ppm de fésforo em um béquer.

— Pipetar com pipeta volumétrica 20m! para um
baldo volumétrico de 100ml e aferir com dgua desmineraliza-
da. : ‘ :

— Descartar 0 padrdo excedente que se encontra
no béquer. :

OBTENCAO DA CURVA DE FOSFORO
~ Colocar aproximadamente 30ml da solugdo pa-
drdo de 7 OOppm de fésforo em um béquer.

— Adicionar com auxilio de uma bureta de' 10mi,
0 2,5 5 75 e 10ml dopadrdo de 100ppm de P para
baldes de 100ml e aferir com dgua desmineralizada.

~ Descartar o excedente do padrdo que se encon-
tra no béquer.

— Estes baldes teréo respectivamente O; 2,5; 5;
7,5e 10ppm de P.

CALCULOS

Fator de diluigdo da amostra = 100/0,2 = 500

ppm de P= leitura da amostra x fator da curva x
500. : D :

% de P = ppm de P/ 10.000.
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DETERMINACAO DE ENXOFRE
PROCESSAMENTO

- Pipetar 10ml do extrato mineralizado da amos-
tra em um erlenmeyer de 250ml e adicionar agitando bem
entre cada adigdo, 1ml de dcido cloridrico 6N (HCI), 0,5g de
cloreto de bério (BaCl2.2H20) e 1ml de goma ardbica.

— Efetuar a imediatamente a leitura do enxéfre fio
espectrofotémetro com o comprimento de onda de 420nm.

DETERMINACAQ DA CURVA DE ENXOFRE

— Colocar em umlbéquer, aproximadamente 30ml
de solugdo padrdo de enxofre de 100ppm.

— Pipetar para baldes volumétricos de 100mi O, 5,
10, 15 e 20ml do padrdo de 100ppm de enxofre e aferir 0s
baldes com dgua desmineralizada. Os pontos da curva serdo,
respectivamente, 0, 5, 10, 15 e 20ppm. '

— Proceder na curva da mesma forma que nas
amostras. '

PREPARO DA SOLUCAO DE ACIDO CLORIDRICO 6N
(HCl) ' ' _

—  Diluir 500m! de &cido cloridrico concentrado
para 1.000ml em baldo volumétrico.

' PREPARO DA SOLUCAO DE CLORETO DE BARIO
(BaCl2). |

— Passar o sal de bdrio em um jogo de peneiras de
23 e 60mesh. Utilizar somente 0o material que estiver com
granulometria entre estes dois tamanhos.
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PREPARO DA GOMA ARABICA 2%

- — Pesar 1g de goma ardbica e di&solver em 50mi
de dgua. Este reagente deve ser feito todos os dias.

CALCULOS

Fator de dﬂui;:éo da amostra = 100/0,2=500

- ppm de S = leitura da amostra x fator de diluic&o
da amostra x fator da curva

% de S = ppmde S/ 10.000 -

DIGESTAO DE TECIDO VEGETAL PARA
DETERMINACAQ DE NITROGENIO TOTAL

PROCESSAMENTO
— Pesar 0,1g (+ 0,001g) de tecido vegetal seco e

finamente mofdo, em um tubo de digestso.

— Adicionar 2ml de solugdo digestora e levar para
o bloco digestor que deverd estar dentro de uma capela.

— Digerir a amostra até que o liquido sobrenedan-
te fique incolor. o

~ Retirar do bloco digestor, deixar esfriar 8 tempe-
ratura ambiente e adicionar um pouco de dgua desmineraliza--
da.
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PREPARO DA SOLUCAQ DIGESTORA

— Pesar 2g de selénio em pd e dissolver em
1.000m! de écido sulfurico concentrado.

DETERMINACAO DE NITROGENIO TOTAL
PROCESSAMENTO

— Levar a amostra mineralizada para o destilador
micro-kjeldahl, adicionar 10ml de hidréxido de sédio 40% e
destilar, :

' — Recolher o destilado em erlenmeyer de 125mi
ao qual tenha sido adicionado 10ml de dcido bérico 4% e
trés gotas de indicador misto de vermelho de metila e verde
de bromocresol.

— Destifar aproximadamente 15mi da amostra.

— Titular com dcido sulfurico 0,01N padronizado,
até que a cor vermelha inicial do indicador seja reestabeleci-
da, anotar o volume de 4cido gasto na titulag&o.

PREPARO DA SOLUCAO DE HIDROXIDO DE SODIO
(NaOH) 40% '

— Pesar 400 gramas de hidréxido de sédio em len-
tithas e ;ransfen? para um baldo volumétrico de 1.000ml.

— Adicionar 4gua desmineralizada mantendo o
baldo sob dgua corrente até que a dissolugdo seja completa-
da.

— Esfriar e aferir o baljo.

— Guardar esta solugdo em frasco de pldstico.
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PREPARO DA SOLUCAO DE ACIDO BORICQ (H3:BOs)
4%

— Pesar 40 gramas de 4cido bdrico e levar para
um baldo volumétrico de 1.000ml.

— Dissolver com dgua desmineralizada e aferir o
baldo. '

PREPARO DO INDICADOR MISTO DE VERMELHO DE
METILA E VERDE DE BROMOCRESOL .

— Pesar 0,1g de verde de bromocresol e 0,02g de
vermelho de metila,

o — Transferir os dois reagentes para um baléo vo-
lumétrico de 100ml.

— Dissolver completamente com &lcool etllico e
aferir 0 baldo com élcool etilico.

CALCULOS:

. % de N = vol. de dcido sulfurico gasto na titula-
¢do. x fator do dcido x O, 14. -

DIGESTAO DE TECIDO VEGETAL PARA DETERMINA-
CAO DE FERRO, COBRE, MANGANES E ZINCO

PROCESSAMENTO

— Pesar O,2g f+ 0,007g) da amostra vegetal seca
e finamente moida, e levar para o tubo de digestdo.

— Adicionar 8 amostra 4ml de dcido nitrico (HNO3)
concentrado.
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— Levar a amostra para o bloco digestor e aquecer
até que o liquido fique claro e ndo haja mais emanagdes nitri-
cas que pode ser notada pela auséncia de fumos vermelhos.

~ . Resfriar o tubo e adicionar 1ml de 4cido percld-
rico {HCIO4) concentrado.

— Levar o tubo novamente para o bloco de diges-
té0 e aquecer até o aparecimento de fumos brancos. Adicio-
nar entdo 1 ~ 2ml de dgua desmineralizada previamente
aquec:da até que os fumos brancos desaparegam.

- Retirar do bloco e deixar esfriar & temperatura
ambiente.

Observagdo: Ligar o exaustor no inicio do proces-
so e deixd-lo funcionando durante todo o perfodo de minerali-
zacédo.

- C‘blocar sobre um baldo volumétrico de 50mi,
um funil, e passar toda a amostra para o balgo.

— Retirar o funil, aferir 0 baldo, tampar e homoge-
neizar.

— Em cada sédrie de amostras, mineralizar uma
amostra de tecido vegetal de teores conhec:dos como con-
trole analitico.

DETERMINACAO DE FERRO, MANGANES,
COBRE E ZINCO

PROCESSAMENTO

— HRealizar leitura no aparelho de 'absorgéo' atémi-
ca, a partir do extrato para micronutrientes, 0s elementos
ferro, manganés, cobre e zinco.

— Para cada elemento citado, fazer a leitura ante-
riormente da curva padrdo.
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PREPARO DA SOLUCAO PADRAO DE 100ppm DE
FERRO E MANGANES

-~ Adicionar aproximadamente 120ml do padrado
de 1.000ppm de ferro e de manganés em dois diferentes
béqueres.

— Pipetar 100ml de cada padrdo para dois diferen-
tes baldes de 1.000m! e completar o volume com 4gua des-
mineralizada.

— Descartar o restante dos padrbes que estio nos
béqueres e ndo foram utilizados.

DETERMINACAO DAS CURVAS DE FERRO E MANGA-
NES

- Co_ldcar aproximadamente 20ml do padrdo de
100ppm de ferro em um béquer e em outro, cerca de 20m/!
do padrao de 100ppm de manganés.

— Pipetar, com auxilio de pipetas volurmnétricas ou
buretas de 10ml, 0, 1, 2, 3, 4 e 5ml do padrdo de 100ppm
de Fee, 0,1, 2, 3 4e 5mldo paddo de 100ppm de Mn para
seis baldes volumétricos de 100ml, de tal forma que o baldo
com Oppm de Fe também tenha Oppm de Mn e assim suces-
sivamente.

— Aferir os balbes com dgua desmineralizada. Os
pontos da curva serdo, tanto para o ferro como para o man-
ganés, 0, 1, 2, 3, 4 e 5ppm. :

— Descartar os padrGes que ficaram nos béqueres
e no foram ut:l:zados
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PREPARO DA SOLUCAO PADRAO DE 10ppm DE
COBRE E ZINCO

— Adicionar aproximadamente 12ml do padrdo de
1.000ppm de cobre e zinco em dois diferentes béqueres.

— Pipetar, utilizando pipetas volumétricas, 10m!
dos padrOes para dois balbes de 1.000ml, completando o
volume com dgqua desmineralizada. '

— Descartar o padrdo que sobrar no béquer.

DETERMINACAO DA CURVA DE COBRE E ZINCO

— Colocar em um béquer, aproximadamente 20m!
do padrdo de 10ppm de cobre e, em outro cerca de .?Oml do
padrdo de 100ppm de zinco.

— Pipetar com auxilio de pipeta volumétrica ou de
uma bureta de 10mi, 0, 1, 2, 3, 4 e bml do padrdo de
10ppm de cobre em seis balbes volumétricos de 100mi. Aos
mesmos baldes, adicionar de maneira semelhante O, 1, 2, 3,
4 e 5mi do padrdo de 10ppm de zinco de tal forma que o
baldo que contenha Oppm de Cu também tenha Oppm de Zn
e assim sucessivamente.

— Aferir os balbes com dgua desmineralizada.

— Os pontos da curva serdo, tanto para o cobre
como para o zinco, 0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 e 0,5ppm.

— Descartar 0 excedente dos padrfes de 10ppm
de cobre e zinco que scbrarem nos béqueres.
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CALCULOS

Fator de diluigdo: 50/0,2 = 250,

ppm do elemento considerado = 250 x leitura do
absorgdo atémica x fator da curva.

% do elemento considerado = 0,025 x leitura do
absorgdo atémica x fator da curva.

DIGESTAO DE TECIDO VEGETAL PARA
DE TERMINA CA' O DE BORO

PROCESSA MEN TO

— Pesar 0,29 (~ 0,001g} da amostra seca e fi-
namente molda em cadinhos de porcelana e levar para uma
mufla a 550°C durante 3 horas.

— Esfriar o cadinho e adicionar lentamente. 10ml
de HCI O, 1N para dissolver as cinzas.

PREPARO DA SOLUCAO DE ACIDO CLORIDRICO (HCI)
0, 1N

— Com o auxilio de uma proveta e no interior de
uma capela, levar 8,3mi de 4cido cloridrico concentrado a um
baldo volumétrico de 1.000ml e aferir 0 mesmo com é&dgua
desmineralizada.
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DETERMINACAO DE BORO

PROCESSAMENTO

— Deixar decantar o residuo que estd no cadinho e
transferir 2 ml do sobrenadante para um tubo de ensaic de
polietileno,

— Adicionar 2 ml de solugdo tampdo e homoge-
neizar.

— Adicionar 2 ml de solugdo de azometina H
0,45% e agitar. :

— Fazer leitura do boro apés 30 minutos em es-
pectrofotémetro com compnmenta de onda 420nm e filtro
correspondente.

PREPARO DA SOLUCAO TAMPAO

—  Dissolver 500g de acetato de aménio
(CH3:COO.NH4) e 30 g de etileno di-amino tetra-acético sal de
sédio (NazEDTA) em 500m! de agua deionizada. Juntar fen-
tamente 250ml de écido acético glacial { CH:COOH) e homo-
geneizar.

PREPARO DA SOLUGCAO DE AZOMETINA H 0,45% |

— Dissolver 0,45g de azometina H em 100ml! de
uma solug8o de dcido ascérbico a 1%. Esta solugdo deve ser
guardada em frasco escuro, em refrigerador, por no méximo
uma semana. :
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PREPARO DA SOLUCAO DE ACIDO ASCORBICO 1%

— Dissolver 1g de dcido ascérbico em 100mi de
dgua deionizada.

PREPARO DO PADRAO DE 50ppm DE BORO
— Pesar 0,0286g de 4cido bdrico e levar para um
baldo volumétrico de 100ml.

-~ Dissolver em dcido cloridrico O,1N e aferir 0o
baldo com a mesma solugdo 4cida.

DETERMINACAO DA CURVA DE BORO

—~ Pipetar em seis diferentes balfes volumdétricos
de 100mi, 0, 0,5, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 e 5,0 ml do padrdo de
50ppm de boro, completando os volumes com solugdo de
4cido clorfdrico O,1N. Os pontos da curva serdo, respectiva-
mente, 0; 0,25; 0,50; 1,0; 1,5; 2,0 e 2,5 ppm de boro.

— De cada ponto da curva, pipetar 2ml e proceder
como nas amostras.

CALCULOS

Fator de diluicdo = 10/0,2 = 50.

ppm _'de boro na amostra = leitura da amostra x
50 x fator da curva.

% de boro na amostra = leitura da amostra x
0,005 x fator da curva.
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