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RESUMO

DESENVOLVIMENTO DE PROCEDIMENTOS PARA A
DETERMINACAO DE BORO E MOLIBDENIO EM SOLO, LODO
RESIDUAL E FERTILIZANTE ORGANICO

Autor: Maria Leopoldina Keller do Canto
Orientador:Prof. Tit. Dr. Ayrton Figueiredo Martins

Amostras de solo, fertilizante organico e lodo residual foram utilizadas
neste trabalho de investigacdo de métodos analiticos para a determinagdo da
concentragdo de elementos-trago, disponiveis para as plantas. A op¢do pelos
elementos boro (B) e molibdénio (Mo) deve-se ao fato de serem elementos
essenciais para o desenvolvimento normal de vegetais (micronutrientes).

O molibdénio disponivel foi extraido com acetato de amoénio 1 M (pH
6,5 - 7,0), com agitagdo por 7 e 15 horas. Para a determinagdo de boro
disponivel foi utilizado, como extrator, agua quente, em Sistema Berghof
(sistema de abertura de amostras a pressdo) e por microondas. Utilizou-se dois
tempos de agitagdo para a determinagio de molibdénio e dois sistemas de
aquecimento para a determinagio de boro, com o objetivo de comparar-se os
resultados e, principalmente, obter-se uma significativa reducdo do tempo de

extragdo, tanto para o boro como para o molibdénio, disponiveis.
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O teor de molibdénio disponivel foi determinado por Espectrometria de
Absor¢do Atomica com atomizagdo em forno de grafite (EAA-FG) e o de boro
disponivel por Espectrofotometria Ultravioleta-visivel com azul de metileno.

Para a determinagdo da concentragdo de molibdénio disponivel por
EAA-FG, em 313,3 nm, com resolugdo do monocromador de 0,7 nm, usou-se
tubo de grafite recoberto piroliticamente, sem plataforma, com fluxo de 300
mL.min" de argdnio e fluxo interno, no momento da atomizagdo, de 50
mL.min". A curva analitica mostrou linearidade até 50 ng Mo.mL", sendo que
o limite de detecgdo foi de 1,97 ng Mo.mL'(3 o; n = 10) e a massa
caracteristica (mg) de 26,2 pg de molibdénio. Para o teste de recuperagéo do
analito, obteve-se como resultado médio uma recuperagdo de 80,3 % e 95,5%
(n = 3), para sete ¢ quinze horas, respectivamente. Determinou-se, também a
concentragdo total de molibdénio por EAA-FG, empregando-se como extrator
agua-régia e os sistemas de aquecimento citados.

O teor de boro disponivel foi determinado por Espectrofotometria UV-
visivel, em 660 nm, com caminho oOtico de 1 cm, limite de deteccdo de
0,02 pg B.g' e faixa de trabalho de 0,02 a 0,8 pg B.g”. Em ensaio de
recuperacdo do analito obteve-se como resultado médio 98,8 % ¢ 81,4 % (n =
3), com extragdo por microondas e com sistema Berghof, respectivamente.
Determinou-se boro total por Espectrofotometria UV-visivel, utilizando-se
extrator H;PO, 85 % e os dois sistemas de aquecimento citados,
respectivamente.

De acordo com os resultados obtidos pode-se concluir que os
procedimentos desenvolvidos para a determinagdo de boro ¢ de molibdénio
disponiveis, nas amostras agro-ambientais em questdo, sdo bastante adequados
para a rotina de laboratorios analiticos convencionais, atingindo-se pois, o

objetivo proposto.
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ABSTRACT

DEVELOPMENT OF PROCEDURES FOR BORON AND
MOLYBDENUM DETERMINATION IN SOIL, SLUDGE AND
ORGANIC FERTILIZER

Analytical procedures for the determination of available molybdenum
(Mo) and boron (B) in soil, sludge and organic fertilizer are proposed in this
work. A system of chemical. analysis by atomic absorption spectrometry with
atomization in a graphite furnace (GFAAS) was used for the determination of
available molybdenum. Available boron was determined by UV-visible
spectrophometry with methlylene blue.

This study was performed for these both elements because they are
essencial for normal crop growth (micronutrients).

Molybdenum extraction was performed by shaking the sample ina 1 M
ammonium acetate solution ( pH 6.5-7.0) for 7 and 15 h. Boron was extracted
from soil, fertilizer and sludge with hot water.

The determination of molybdenum by GFAAS was done at 313.3 nm
with a monochromator with of 0.7 nm resolution employing a coated graphite
tube without platform. Argon was used as a purge gas with a normal flux of

"in atomizing stage. The method

300 mL.min"' and reduction to 50 mL min
exhibits a band of linearity from 1.97 to 50 ng Mo mL" and a detection limit
(30; n=10) of 1.97 ng Mo mL" and characteristic masse (m, ) 26,2 pg Mo.

The concentration of the available boron was determined by UV-visible
spectrophotometry at 660 nm, 1 cm optical course, 0,02 pg B g detection
limit and a band of linearity from 0.02 t0 0.8 ug B g™’

According to the obtained results, the developed procedures for the

determination of available molybdenum and boron, in such agro-



environmental samples, are appropriated for routine laboratory analysis, and

so the aim of this investigation was fully achieved.
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