6.4.14. Aluminio

6.4.14.1. Colorimetria do aluminon (acido aurintricarboxilico)

A. Principio do método

Ap0s a oxidagdo da matéria seca através do processo de incineracdo, o Al** é tratado
pelo aluminon, formando um complexo colorido, medindo-se a cor desenvolvida em
colorimetro ou em espectrofotometro. O principal interferente é o ion ferro, o qual ¢
eliminado pela adi¢ao de acido ascorbico, que formam um complexo sem coloragdo com o

aluminio.

B. Reagentes

a. Solucdo de aluminon a 0,1 %: transferir 0,5 g de aluninon para baldo de 500 ml
e dissolver em aproximadamente 400 ml de 4gua deionizada. Juntar 5,0 ml de
solucdo de acido benzdico a 10% e completar o volume com 4gua deionizada.

b. Solugdo de acido cloridrico 0,1 N preparar por dilui¢do com dgua deionizada, de
uma solucdo mais concentrada e padronizada de acido cloridrico.

c. Solugao de cloreto de célcio 0,1 M: transferir 11,1 g de CaCl,.2H,O para balao
volumétrico de 1.000 ml, dissolver e completar o volume com agua deionizada.

d. Solugdo-padrio estoque de aluminio (contendo 100 ppm de Al); pesar 0,8778 g
de sulfato de aluminio e potéassio [KAI(SO,)..12H,0] seco, transferir para baldo
volumétrico de 500 ml, dissolver com solugdo de HCI 0,1 N e completar o
volume com o mesmo acido.

e. Solucdo-padriao de uso de aluminio (contendo 5 ppm de Al): transferir 25 ml da
solugdo-padrdo estoque de aluminio para baldo volumétrico de 500 ml e

completar o volume com solugao de HC1 0,1 N.



f. Solugdo de 4cido ascorbico a 1%: transferir 1 g do reativo para baldo de 100 ml,
dissolver e completar o volume com 4gua deionizada.

g. Solucdo de acido benzodico a 10% em dalcool metilico: pesar 10 g de acido
benzodico, transferir para baldo de 100 ml e completar o volume com alcool
metilico (CH;OH p.a.).

h. Solucao de gelatina a 1,0%: transferir 5,0 g de gelatina para becker de 500 ml e
dissolver em aproximadamente 400 ml de agua deionizada quente. Esfriar,
transferir para baldo volumétrico de 500 ml e completar o volume com é4gua
deionizada.

1. Solucdo tampao (pH = 5,3): a 245 ml de hidréxido de amonio (d=0,98) juntar
295 ml de acido acético glacial. Verificar o pH em potencidometro e, se
necessario, corrigi-lo para 5,3.

j. Reativo composto: misturar, em partes iguais, as solugdes de aluminon a 0,1%,
gelatina a 1% e solucdo tampdo pH=5,3. Esse reativo deve ser preparado

semanalmente e conservado em refrigerador.

C. Marcha analitica

a. Preparo da curva-padrao

(1) Transferir. por meio de uma bureta de 10 ml, 0,0, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, 5,0 ¢ 6,0 ml
da solucdo de uso de aluminio para baldes volumétricos de 50 ml;

(2) Juntar 10ml da solugdo 0,1 N de HCI, 5ml da solugdo 0,1 N de CaCl,, 2 ml de
solucdo a 1% de acido ascorbico e 15 ml de reativo composto. Completar o
volume com agua deionizada, homogeneizar e aquecer por 10 minutos em
banho-maria a 80°C;

(3) Retirar do banho, deixar esfriar por 10 minutos 4 temperatura ambiente e depois
esfriar com 4gua corrente;

(4) Proceder as leituras em colorimetro usando filtro verde (n° 52 do Klett
Summerson), acertando o zero do aparelho com solugdo contendo 0,0 pg de
aluminio;

(5) Obter a curva-padrao relacionando as absorbancias com os microgramas de

aluminio e estabelecer a equacdo de regressao.



b. No extrato vegetal

(1) transferir. 5 ml, do extrato E (200 mg MS/10 ml HCI 2,0 N) para balodes
volumétricos de 50 ml;

(2) Prosseguir conforme descrito a partir do item (2) para a obtencdo da curva-

padrao.

D. Calculos

a. Obter inicialmente a equagdo de regressdo que correlaciona a quantidade de
aluminio (Ug/5 ml) com a absorbancia da solucdo (A);

b. Quantidade de matéria seca (MS) na aliquota analisada

200mgMS 10,0 ml
X 7 5ml onde X= 100 mg MS ou 0,1 g MS
b.0,1gMS —C(pg/5ml)
1,0gMS ———ppm AI®  onde ppm Al®=10x C

C = Concentragdo de aluminio ( Yg /5ml) obtida através da curva-padrdao ou da

equacao de regressao.

Aluminio ( método simplificado)

Colorimetria do aluminon (acido aurintricarboxilico)

A. Principio do método

Apos a digestdo nitrico-perclorica , o AI** é tratado pelo aluminon, formando um

complexo colorido, medindo-se a cor desenvolvida em colorimetro ou em



espectrofotometro. O principal interferente ¢ o ion ferro, o qual ¢ eliminado pela adi¢ao de

acido ascorbico, que formam um complexo sem coloragdo com o aluminio.

B. Reagentes

a.

Solugdo de aluminon a 0,1 %: transferir 0,5 g de aluninon para baldo de 500 ml
e dissolver em aproximadamente 400 ml de 4gua deionizada. Juntar 5,0 ml de
solucdo de acido benzdico a 10% e completar o volume com 4gua deionizada.
Solugdo de acido cloridrico 0,1 N preparar por dilui¢do com dgua deionizada, de
uma solucdo mais concentrada e padronizada de acido cloridrico.

Solu¢do de cloreto de célcio 0,1 M: transferir 11,1 g de CaCl,.2H,O para balao
volumétrico de 1.000 ml, dissolver e completar o volume com agua deionizada.
Solugdo-padrao estoque de aluminio (contendo 100 ppm de Al); pesar 0,8778 g
de sulfato de aluminio e potéassio [KAI(SO,)..12H,0] seco, transferir para baldo
volumétrico de 500 ml, dissolver com solugdo de HCI 0,1 N e completar o
volume com o mesmo &cido.

Solucao-padrao de uso de aluminio (contendo 0,5, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ¢ 5,0 ppm de
Al): transferir 0,5, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ¢ 5,0 ml da solugdo-padrdo estoque de
aluminio para baldo volumétrico de 100 ml e completar o volume com solucao
de HC1 0,1 N.

Solugdo de acido ascorbico a 1%: transferir 1 g do reativo para baldo de 100 ml,
dissolver e completar o volume com dgua deionizada.

Solu¢do de acido benzodico a 10% em alcool metilico: pesar 10 g de acido
benzobico, transferir para baldo de 100 ml e completar o volume com alcool
metilico (CH;0H p.a.).

Solucdo de gelatina a 1,0%: transferir 5,0 g de gelatina para becker de 500 ml e
dissolver em aproximadamente 400 ml de agua deionizada quente. Esfriar,
transferir para baldo volumétrico de 500 ml e completar o volume com agua
deionizada.

Solucdo tampao (pH = 5,3): a 245 ml de hidréxido de amoénio (d=0,98) juntar
295 ml de acido acético glacial. Verificar o pH em potencidometro e, se

necessario, corrigi-lo para 5,3.



j. Reativo composto: misturar, em partes iguais, as solugdes de aluminon a 0,1%,
gelatina a 1% e solugdo tampao pH=5,3. Esse reativo deve ser preparado quando

da determinacao do elemento.

C .Marcha analitica

a. Preparo da curva-padrao

(1) Juntar 1 ml da solug¢ao-padrdao de uso de aluminio, 1ml da solucao de gelatina
1,0%, 1 ml da solugdo tampao (pH= 5,3), 1 ml da solucao de aluminon 0,1%, 1
ml da solucdo de acido ascorbico 1,0% e 1 ml da solug¢do de cloreto de célcio
0,1 M, homogeneizar e aquecer por 10 minutos em banho-maria a 80°C;

(2) Retirar do banho, deixar esfriar por 10 minutos & temperatura ambiente e depois
esfriar com agua corrente;

(3) Proceder as leituras em colorimetro usando filtro verde (n° 52 do Klett
Summerson), acertando o zero do aparelho com solugdo contendo 0,0 pg de
aluminio;

(4) Obter a curva-padrao relacionando as absorbancias com os microgramas de

aluminio e estabelecer a equacao de regressao.

C. No extrato vegetal
(1) transferir 1 ml, do extrato B (500 mg MS/50 ml) para tubos de ensaio;
(2) Prosseguir conforme descrito a partir do item (2) para a obtencdo da curva-

padrao.

D. Calculos

a .Obter inicialmente a equacdo de regressdao que correlaciona a quantidade de
aluminio (Hg/ml) com a absorbancia da solucao (A);

b .Quantidade de matéria seca (MS) na aliquota analisada

500 mg MS ——— 50,0 ml
X —— 1ml onde X= 0,01 g MS



b.0,01 gMS ——— C (g Al*/ml)
1,0gMS ———— ppm AI”®  onde ppm Al”= 100 x C

C = Concentracao de aluminio (ppm) obtida através da curva-padrdo ou da equagao

de regressao.
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