6.4. DETERMINACOES ANALITICAS

6.4.1.Nitrogénio

6.4.1.1.Semi-micro-Kjeldahl

A . Principio do método

Transformacdo do nitrogénio amoniacal (NH4),SOs em amoénia (NHs), a qual ¢

fixada pelo acido boérico e posteriormente titulada com, H,SO, até nova formacdo de

(NH.4).SO na presenca de indicador de acido/base.

microdestilador

(NH,),S0, » NH;

NaOH 15N

2 NH;+ H,SO, »  (NH.).S0,

B. Reagentes

a.

Solu¢ao de NaOH 18 N (aproximadamente): pesar 18 vezes o equivalente da
soda (40 g)=720 g e passar para becker de 500 ml contendo 200 ml de agua
destilada. Agitar e dissolver completamente, adicionando mais dgua destilada.
Deixar esfriar, passar o contetido para baldao volumétrico de 1.000 ml; esfriar e
completar o volume do baldo. Transferir para frasco com tampa plastica.
Solugdo de H>SO,; 0,02N: preparar a partir de H,SO, mais diluido, como por
exemplo H,SO4 1,0 N (28 ml de H,SO4 concentrado/l), a partir deste preparar
H,SO; 0,IN (100 ml H,SO. 0,IN/1) e finalmente 200 ml de H,SO, 0,1N/I.
Padronizar com NaOH 0,1 N, titrisol, ou por outro método indicado.

Solugdo de acido borico e indicadores: dissolver 20 g de 4cido borico em 1 litro
de agua destilada, juntar 15 ml de uma solu¢do alcodlica de verde de
bromocresol a 0,1 % ¢ 6 ml de uma solucdo alcodlica de vermelho de metila a

0,1 %.



C. Marcha analitica

(1) Transferir para o microdestilador o Extrato A;, usando pequenas por¢des de
agua destilada para lavagem;

(2) Comegar o aquecimento da agua do microdestilador;

(3) Colocar 10 ml da solugao de acido borico com indicador em erlenmeyer de 50
ml e fazer com que a saida do microdestilador mergulhe na solucao;

(4) Graduar o copo de entrada do microdestilador aos volumes de 10 e 15 ml;

(5) Fechar a torneira superior e medir, diretamente no copo da entrada do aparelho,
10 a 15 ml de NaOH 18 N. Em seguida, abrir a torneira, admitindo a soda.
Lavar rapidamente o copo com agua destilada;

(6) Fechar ambas as torneiras e elevar a temperatura do microdestilador. deixar
destilando até o volume da solugdo de acido boérico com indicador passe a
aproximadamente o dobro do volume original;

(7) Titular a amonia destilada com H,SO4 0,02 N até que o indicador vire de verde

para azul-cinza. Anotar o volume de acido gasto.

D. Calculos
reage
6 a.lmlH,SO,0,02N > 0,02 meq N
7
v ——pX onde: X =0,02 VmeqN
b.n° meq N=mgN
EqN
EqN=14 = 14
1
0,02 Vmeq N=mgN onde: mg N=0,28 V
14

c. 0,28 mg N - 100 mg amostra
0%N=0,28Vou gkg' N=2,8V



V= Volume de H,SO40,02 N gasto na titulacdo da amostra.
OBSERVACAO : Fazer prova em branco ( sem adi¢io do material vegetal).

O texto acima faz parte do capitulo 6 - Metodologia para Andilise de Elementos em
Material Vegetal do livro, Avaliacdo do estado nutricional das plantas: principios e
aplicacoes / Euripedes Malavolta, Godofredo Cesar Vitti e Sebastido Alberto de Oliveira.
2.ed., ver. e atual.--Piracicaba : POTAFOS, 1997. E PROIBIDA POR LEI A
REPRODUCAO PARCIAL OU TOTAL POR QUAISQUER MEIOS, SEM A
DEVIDA AUTORIZACAO POR ESCRITO DOS AUTORES E EDITORA.



