-

View metadata, citation and similar papers at core.ac.uk brought to you by .i CORE

provided by Biblioteca Digital de Periédicos da UFPR (Universidade Federal do Parand)

UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA
BIOFIX Scientific Journal v.5 n.1 p.50-53 2020

® ®
Blo rl “ DOI: dx.doi.org/10.5380/biofix.v5i1.67939

DETERMINACAO DO TEOR DE CARBONO ORGANICO TOTAL EM AMOSTRA
VEGETAL PELO METODO VOLUMETRICO COM DIFERENTES VOLUMES DE
ACIDO SULFURICO

DETERMINATION OF TOTAL ORGANIC CARBON CONTENT IN VEGETABLE SAMPLES BY
VOLUMETRIC METHOD WITH DIFFERENT VOLUMES OF SULFURIC ACID

Emmanoella Costa Guarand Araujo’, Thiago Cardoso Silva?, José Benjamin Machado Coelho®,
Egidio Bezerra Neto?, Levy Paes Barreto®

1.2 Universidade Federal do Parand, Curitiba, Parand, Brasil — manuguarana@gmail.com &
thiagocardoso.pe@gmail.com
345 Universidade Federal Rural de Pernambuco, Recife, Pernambuco, Brasil — jbencoelho@gmail.com,
egidiobezerra.neto@gmail.com & levy.paes@ufrpe.br

RESUMO

E imprescindivel aprimorar e adaptar os métodos de determinac3o de carbono, para reduzir os custos e o descarte
desnecessario de residuos quimicos. Com objetivo de reduzir o custo da operagdo e o descarte de acido sulfurico, que
pode causar contaminagdo ambiental, o trabalho testou diferentes concentragdes do acido para observar se existia
diferenca significativa entre os teores de carbono determinados por diferentes volumes de acido sulfurico. Para tanto
foi utilizada 0,1 g de amostra seca de madeira de juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.), digerida em acido sulfurico e
dicromato de potdssio, aquecida em bloco digestor e titulada com solugdo de sulfato ferroso amoniacal 0,5 N. Como
a metodologia tomada como referéncia utiliza 40 mL do &acido sulfarico P.A., este volume foi adotado como
testemunha e os demais tratamentos foram 10 mL, 20 mL e 30 mL, com cinco repetigSes para cada volume. O calculo
estatistico foi realizado por meio da analise de variancia (ANOVA) e as médias comparadas pelo teste de Tukey a 5%
de probabilidade. Como padrdo de comparagdo foi utilizada a glicose por apresentar teor de carbono conhecido.
Observou-se que os diferentes volumes de acido ndo apresentaram diferenca significativa, o que indica a viabilidade
de utilizagdo de 10 mL para analise e uma redugdo de 75% do material quimico.

PALAVRAS-CHAVE: Carbono em amostra vegetal, Eficiéncia metodolégica, Métodos de determinagao do carbono.
ABSTRACT

In order to reduce the cost of operation and the disposal of sulfuric acid, which can cause environmental
contamination, the work tested different acid concentrations to see if there was significant difference between the
carbon levels determined using different volumes of sulfuric acid. For this purpose, 0.1 g of dried sample of juazeiro
(Ziziphus joazeiro Mart.) wood, digested in sulfuric acid and potassium dichromate, heated in a digester block and
titrated with 0.5 N ammonium ferrous sulfate solution were used. As the reference methodology uses 40 mL of the
sulfuric acid P.A., this volume was adopted as control and the other treatments were 10 mL, 20 mL and 30 mL, with
five replicates for each volume. Statistical analysis was performed using analysis of variance (ANOVA) and the means
compared by the Tukey test at 5% of probability. As a standard of comparison, glucose was used because it had a
known carbon content. It was observed that the different volumes of acid presented no significant difference,
indicating the feasibility of using 10 mL for analysis and a 75% reduction of the chemical material.
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INTRODUCAO

Como as florestas sdo responsaveis por cerca de 80%
do carbono total armazenado na da vegetacdo terrestre
(HU et al., 2015), os resultados de estudos acerca do
carbono estocado na biomassa vegetal sdo imprescindiveis
para o manejo e conservagdo, com intuito de entender as
consequéncias do desmatamento desordenado mitigando
seus efeitos adversos.

A vegetacdo apresenta grande contribui¢do na captura
e armazenamento de carbono (TAIZ et al.,, 2017), sem
contar que é o principal local de realizagdo de fotossintese,
sendo vital para a manutencgdo da vida no planeta, por ser
utilizada como fonte de alimento e energia, além do
oxigénio liberado para respiragdo dos demais seres vivos
(BONONI, 2015).

A determinacgdo de carbono em tecidos vegetais pode
ser realizada de varias formas, dentre elas a andlise
volumétrica, baseada na oxidacdo da matéria organica,
quando em contato com acido sulfurico e dicromato do
potassio, e posterior titulacdo para dosagem, com solugdo
padrdo de sulfato ferroso amoniacal (BEZERRA NETO &
BARRETO, 2011). De acordo com Vaz Junior (2015), em
condi¢Ges ideais, a reagao da andlise deve coincidir com os
valores obtidos por estequiometria de um composto com
teor conhecido do elemento, para calibragdo dos calculos.

Para este tipo de estudo sdo utilizadas amostras
vegetais de qualquer espécie ou partes da planta, sendo
avaliados os teores de carbono em biomassa seca e
serapilheira (FREIRE et al., 2010a; FREIRE et al., 2010b;
HOLANDA et al., 2015; GALVAO et al., 2017; SILVA et al.,
2018), ndo importando a espécie a ser utilizada para
padronizacdo dos métodos.

Com objetivo de reduzir o custo da operagdo e o
descarte de acido sulfurico, que pode causar contaminagao
ambiental, o trabalho testou diferentes concentragdes do
acido para observar se existia diferenca significativa entre
os teores de carbono determinados por diferentes volumes
de acido sulfurico.

MATERIAL E METODOS

O trabalho foi realizado no Laboratério de Bioquimica
Vegetal da Universidade Federal Rural de Pernambuco
LBV/UFRPE. Utilizou-se no experimento amostras de
madeira de juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.), previamente
secas ao ar e moidas em moinho do tipo Willey, passadas
em peneira de 2 mm e preservada em frasco de vidro
hermeticamente fechado até o momento das analises.

O teor de umidade da amostra foi determinado pela
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metodologia de Bezerra Neto & Barreto (2011), onde
foram adicionados cerca de 5,0 g de amostra em pesa-
filtros previamente secos em estufa e tarados, que em
seguida foram levados a estufa de aeragao forgada a 135°C
(£2°C) por uma hora. Depois de seco, o material foi
colocado em dessecador para tomar temperatura
ambiente, e depois o pesa-filtro com a amostra seca foi
pesado. Também foram determinados os teores de
umidade em glicose P.A. para posterior calibragdo do
método de determinagdo dos teores de carbono organico
total (COT). Foram realizadas cinco repeti¢cdes para cada
material.

Para determinagao dos teores de COT em tecido
vegetal pelo método volumétrico foi empregada a
metodologia proposta por Bezerra Neto & Barreto (2011),
que utiliza 40,0 mL de acido sulfurico, sendo esta
guantidade considerada a testemunha.

Foi pesado 0,1 g da amostra pré-seca em tubos de
digestdo, e em seguida, adicionou-se 20,0 mL de dicromato
de potassio 1 N e, com o objetivo de determinar se haveria
diferenca significativa entre as diferentes concentragdes,
acrescentou-se em diferentes tubos 10,0 mL, 20,0 mL, 30,0
mL e 40,0 mL de 4acido sulfurico concentrado. Os tubos
foram tampados e levados para aquecimento em fervura
branda por cinco minutos em bloco digestor, numa
temperatura de £105°C.

Depois de aquecidos, os tubos foram suavemente
agitados por um minuto e deixados em repouso por 30
minutos. Em seguida, o material foi transferido
quantitativamente para erlenmeyers de 500 mL com o
auxilio de 200 mL de 4gua destilada. Em cada erlenmeyer
foram adicionados 10,0 mL de acido fosférico concentrado
e 1,0 mL de difenilamina. O excesso do oxidante foi titulado
com solucdo de sulfato ferroso amoniacal 0,5 N, até
viragem da cor purpura para verde.

Foram realizadas cinco repeti¢Ges para cada volume de
acido sulfurico, e para o teste com glicose. O célculo
estatistico foi realizado por meio da analise de varidncia
(ANOVA) e as médias foram comparadas pelo teste de
Tukey, ao nivel de 95% de probabilidade, utilizando o
programa RStudio®. Os dados apresentaram normalidade
pelo teste de Shapiro-Wilk e homogeneidade pelo teste de
Cochran, ao nivel de 95% de probabilidade.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Assim, pode-se realizar a estimativa dos teores de
carbono na amostra de madeira de juazeiro e glicose,
observando se o volume de acido sulfdrico concentrado
aplicado interfere nos resultados obtidos nas andlises
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laboratoriais (Tabela 1).

Tabela 1. Teores de carbono na madeira de juazeiro
(Ziziphus  joazeiro Mart.) pelo método
volumétrico, observando a quantidade de
acido sulfurico concentrado aplicado.

Amostra VH,S0, Teores médios Desvio cv
(mL) de C (%) padrdo (%) (%)
10 40,3025 a 0,4950  1,2281
Madeira 20 40,7857 a 0,4629  1,1349
delJuazeiro 30 39,5584 a 1,2050  0,4767
40 39,5360 a 1,8738  4,7396

Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente
entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de 95% de probabilidade.

O método volumétrico € um dos mais usados para
determinar os teores de carbono organico total em solo,
pois apresenta simples execuc¢do, boa exatiddo e nado
necessita do uso de equipamentos especializados (GATTO
et al, 2009), e mostra-se bastante eficiente para
determinacdo de carbono orgénico total em amostras
vegetais. Um dos maiores problemas desse método esta
na quantidade de reagentes necessaria para sua execugao
(SAMPAIO et al., 2012).

De acordo com os principios da Quimica Verde, que visa
a redugdo de impactos gerados no meio ambiente e sobre
a saude humana e animal, as andlises quimicas devem
seguir principios como a prevencgao da geragdo de residuos
no final dos processos, ao invés de trata-los, e
desenvolvimento de novas metodologias limpas (ANASTAS
& WARNER, 1998).

Como observado, ndo foi obtida diferenca significativa
entre os teores de carbono na madeira de juazeiro quando
utilizados diferentes volumes de acido sulfurico (10,0 mL,
20,0 mL, 30,0 mL e 40,0 mL), sendo que ao utilizar 10,0 mL
temos uma economia de trés vezes menos no uso de acido
sulfurico concentrado.

Segundo Parron et al. (2011), os valores de COT podem
subsidiar as determinag¢ées da Demanda Bioldgica e da
Demanda Quimica de Oxigénio (DBO e DQO,
respectivamente) e, apesar de ndo serem atributos que
nao podem ser substituidos pelos teores de COT, a
oxidagdo da matéria organica pelo acido sulfarico contribui
para obter esses resultados. Portanto, uma reducgdo de uso
desse reagente pode gerar economia também para essas
duas anélises.

Outra problematica é a natureza quimica do residuo,
que pode ser alterada pelas condigdes ambientais e pelo
tempo de acondicionamento (MACHADO & MOL, 2008;
SILVA et al., 2010). Muitas vezes os residuos dos
laboratdrios ndo sdo encaminhados ao destino final de
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imediato e ficam em reservatdrios aguardando quantidade
suficiente para destinagdo adequada.

Diversos trabalhos tem utilizado esta metodologia para
determinagdo de COT em amostra vegetal (FREIRE et al.,
2010a; FREIRE et al., 2010b; HOLANDA et al., 2015;
GALVAO etal., 2017; SILVA et al., 2018), onde seria possivel
economizar reagente e dinheiro, que poderiam ser
revertidos para outras pesquisas.

Um unico experimento que é capaz de consumir 300
litros de acido sulfurico para determinagdo de carbono em
biomassa florestal, terd uma redugdo de 225 litros de
material descartado e cerca de R$ 9.000,00. Outro ponto é
que a venda do 4cido é controlada pela ANVISA,
regulamentada na resolugdo n? 7 de 26/02/2009, e em
muitos lugares cada CPF s permite a compra de 2 litros do
material por més, o que pode limitar o trabalho dos
discentes.

Em relacdo a glicose, pode-se observar que os teores
obtidos foram iguais a 40,0176%, sendo que de 180,0 g de
glicose, 72,0 g é constituida por carbono, o que resulta num
percentual de 40%. Portanto, atesta-se a eficiéncia do
método volumétrico para analise de carbono organico
total em amostra vegetal utilizando 10,0 mL de acido
sulfdrico concentrado para oxidagdo da matéria organica.

CONCLUSAO

Os diferentes volumes de acido sulftrico concentrado
ndo apresentaram diferenca significativa na determinagdo
do teor de carbono organico total em amostra vegetal, o
que indica a viabilidade de utilizagdo de 10,0 mL sem
reducdo da eficiéncia do método volumétrico e uma
reducdo de 75% na utilizacdo desse reagente.
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