6.4.2.Fosforo
6.4.2.1. Colorimetria do metavanadato (fésforo total)

A . Principio do método
O método baseia-se na formagdo de um composto amarelo do sistema

vanadomolibdofosforico em acidez de 0,2 a 1,6 N
H,PO4 + MoO,*+ Va0;* p Composto amarelo

A cor desenvolvida ¢ medida em fotocolorimetro ou em espectrofotometro
utilizando-se um filtro de cor complementar a da amostra, medindo-se a porcentagem de
transmissao (%T) ou de absorbancia (A) ou a densidade 6tica (D.O.)

Os métodos colorimétricos sempre utilizam como filtro uma cor complementar (cor
absorvida) em relagdo a cor da solugdo, conforme simplificado na tabela 6-2.

Na tabela 6-3 estd apresentada a tabela de cores complementares segundo Gibbs,

citado por Ewing (1972).

Tabela 6-2. Escolha da cor do filtro de acordo com a solucio.

Numero do filtro Cor do filtro A (nm) Coloracio das solucoes
42 Azul 400-465 Vermelho, laranja
Amarelo, verde, turbidez
54 Verde 500-570 Vermelho, Parpura
Laranja, azul
66 Vermelho 640-700 Azul, verde, amarelo

Tabela 6-3. Cores complementares.

A (nm) Cor Cor complementar (cor absorvida)
400-435 Violeta Verde-amarelado
430-480 Azul Amarelo
480-490 Azul-esverdeado Laranja
490-500 Verde-azulado Vermelho

500-560 Verde Purpura



560-580
580-595
595-610
610-750

Verde-amarelado Violeta

Amarelo Azul
Laranja Azul-esverdeado
Vermelho Verde-azulado

B. Reagentes

a.

Solugdo aquosa de molibdato de amonio a 5% (NH4)sMo07024: em becker de
1.000 ml colocar cerca d 400 ml de 4gua destilada quente. A seguir, acrescentar
aos poucos e agitando até dissolver 25 g de molibdato de amoénio. Esperar
esfriar e passar para baldo volumétrico de 500 ml, lavando o becker com
porg¢des de dgua destilada fria até completar o volume do baldo e homogeneizar.

Guardar esse reativo em frasco ambar.

Solu¢do de metavanato de amonio a 0,25% (NH4VOs): em becker de 1.000 ml
contendo cerca de 400 ml de dgua destilada quente adicionar 1,25 g de NH4VO;
e agitar até dissolver. Acrescentar 175 ml de HNO; concentrado e esfriar. Passar
para baldo volumétrico de 500 ml, lavando o becker com porcdes de agua
destilada fria at¢ completar o volume do baldo e homogeneizar. Guardar esse

reativo em frasco ambar.

Reativo misturado: misturar partes iguais de molibdato de amoénio 5% com

metavanadato de amonio a 0,25%, homogeneizar e guardar em refrigerador.

OBSERVACAO: De preferéncia deve-se misturar o reativo um pouco antes de utiliza-lo,

pois em refrigerador tem a duracdo aproximada de uma semana.

SUGESTAO: Preparar a quantidade de reativo em fun¢do do niimero de amostras.

Exemplo: 50 amostras = 2 ml reativo/amostra = 100 ml do reativo

d. Solugao-estoque de fosforo (80 ppm de P): em baldao volumétrico de 1.000 ml

contendo cerca de 300 ml de 4gua destilada e 10,0 ml de H,SO4 10 N (280 ml
H,SO,4 concentrado/l) adicionar 0,3509 g de KH,PO, (fosfato monobdasico ou



bidcido de potéssio) seco em estufa por 2 horas a 70-80°C e resfriado em

dessecador. Agitar e completar o volume com agua destilada.

e. Solucdes-padrao de fosforo: em baldes volumétricos de 100 ml adicionar
através de uma bureta: 0,0, 5,0, 10,0, 15,0, 20,0 e 25,0 ml da solu¢do estoque de
P (80 ppm), 4,0 ml de H>SO4 10 N, completar o volume com agua destilada e
homogeneizar. Essas solugdes contem, respectivamente, 0,0, 4,0, 8,0, 12,0, 16,0

e 20,0 ppm de P.

C. Marcha analitica

a . Obtengdo da curva-padrdo

(1) Pipetar 5,0 ml dos padrdes para tubo de colorimetro;

(2) Adicionar 2,0 ml do reativo misturado e homogeneizar;

(3) Deixar em repouso por 5 minutos e ler em colorimetro utilizando filtro azul, ou
seja, A = 420 nm, sendo que essa leitura pode ser feita até 30 horas apds a
adicao do reativo colorido;

4) Colocar em eixos coordenados, sendo as concentracoes de fosforo na abscissa
(0, 20, 40, 60, 80 e 100 pg P/5 ml) e na ordenada as leituras obtidas

( absorbancia = A).

b. No extrato vegetal

(1) Pipetar 1,0 ou 2,0 ml do extrato nitrico-perclorico (Extrato B) para tubo de
colorimetro;

(2) Adicionar 4,0 ou 3,0 ml de agua destilada, 2,0 ml do reativo colorido e
homogeneizar;

(3) Daqui por diante prosseguir conforme o descrito para a curva-padrao.

D. Calculos



6 a. Quantidade de matéria seca (MS) utilizada, supondo ter-se utilizado 1,0 ml do
extrato nitrico-perclorico (0,5 g MS/50 ml).
0,5¢MS — 50ml
X 1ml
onde: X =0,01 g MS

b. 001 gMS —— C (hg P/5 ml)
100 gMS ———— %P

%P=102xCx10° =.0,01xC
10”
C = Concentracao de fosforo no extrato (pg P/5 ml) determinada através de curva-

padrao.
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