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Introdugéo

Métodos espectrofotométricos, de facil implantagdo em laboratorio:
anallticos, estao sendo acoplados a um unico sistema de analise por injegdo en
fluxo. Assim, os métodos propostos deverfio se apresentar mais atrativos ni
resolugio de problemas de contaminagdo, manipulagdo de solugdes e control¢
temporal. Como aplicagso, foi estudado sistema polivalente por injegdo em fluxs
para a determinagdo espectrofotométrica de cdicio, magnésio e fdsforo en
digeridos vegetais. O reagente o-cresolphtaleina complexona (CPC) foi selecionad
como reagente cromogénico na determinagdo de calcio e magnésio, «
metavanadato para a determinagfio de fésforo. Para evitar efeito de interferéncias
acido bis(aminoetil)glicoléter-N,N,N" N -tetraacético (EGTA) ou 8- hldroxuqunnolm.
(Oxina) foram utilizados como agentes mascarantes para Ca® ou Mg*¥
respectivamente, em sistema tamponado em pH 10,5 com ambnio/ambnia.

As medidas espectrofotométricas foram realizadas apods medificagdo n
concentragdo de reagentes, volume de amostra injetado, comprimento de onda
temperatura do banho termostatizado, sem mudanga no mddulo de analise. Esl
sistama esl4d sendo implantado em linha de rotina em Laboratério de Nulrica
Animal.

Métodos
O sistema de fluxos proposto para o Sistema Polivalente, esta representad
na Fig. 1.
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Fig. 1. Diagrama de fluxos. A, amostra (3,4 ml min’ ") L, alga de amostragem (20 cm, ca 100 pl pm
magnésio e fésforo; 7 cm, ca 35 ul, para cdicio); C, lluxo transportador (HCIO4 0,25 M, 2.0 mi min '
Ry, reagente, 3.5 ml min™"); R;. reagente (2.0 ml min’ "), B, bobina de reagéo (100 cm); 4. banh
termostatizado (32 °C); A, detector ( 575 nm, para Ca ¢ Mg ¢ 420 nm para P); D, descarte.

Reagentes/Vazio Elemento Analisado
Célclo Magnésio Fésforo
Ry @Smimin’) 0.5 M NaOHNHCI - pH 10,5, 0,5 MNaOHNHC + 1.6 % (M) (NHY MC
15mmd'EGTA
RyROmiminY) 0,01 % (MW) (CPC) + 0,03 % (mA) CPC. 0,08 % (mAv) (NHYVC
02% (mh) Oxina
C ROmiminY HCI0,025M HCI0,025M HCIO,025M

Tabela 1. Solugdes utilizadas no Sistema Polivalente: determinagdo de calcio, magnésio
fésforo.

Amostras de plantas foram solubilizadas em digestdo por via Umida, atravé
de digestdo nitrico-perclérica e determinadas pelo método proposto e p
espectrometria de absorgéo atomica (EAA).

Resultados

Apds o estabelecimento das concentragdes e temperaturas, o sistema f
aplicado a amostras reais. A precisdo foi estimada em termos do desvio padra
relativo de uma amostra processada dez vezes (dpr < 1%), ndo sendo observadz:
grandes alteragbes na linha base, durante o periodo consecutivo de trabalho (4-h
A exatiddo foi determinada com leituras de amostras de plantas também analisadz
por especlrometria de absorgdo atdmica. Em todos os experimentos, bc
repetibilidade e linearidade para o grafico de rotina foram obtidas como resultad
além da alla velocidade de amostragem (90 A h™'), uma das caracteristics
favoraveis desta configuragao.

Amostra Sistema Polivalente EAA
céicio magnésio fésforo céhlcio magnésio fésforo
1 7.4 (0,1)* 5,1 (0,8) 2,7 (0,0) 7.6 (0.3) 5,2 (0,4) 2,5 (0.4)
2 6,8 (0,5) 6,0 (0,3) 2,7(0,2) 6.4 (0,4) 5.8 (0.3) 2,4(03)
3 5,7(0,2) 5.8 (0.7) 2,1(0,3) 5,9 (0,3) 4,8 (0,4) 2.1(0,5)
4 5,9 (0,1) 4.9 (0,2) 2,0(0,7) 8,1 (0,5) 5.2(0.2) 2,0 (0,7
[ 6,8 (0,9) 4.4 (0,5 1,7 (0.0) 6,5 (0,2) 4.5 (0,4) 1,6 (0,2)

Tabela 2. Valores comparativos das analises de cdlcio, magnésio e fésforo, em g.kg™, co
base na matéria seca. Espectroscopia de absorgdo aldmica (EAA) e pelo Sistema Polivalen
proposto.* Numeros entre parénieses represenlam a estimaliva do desvio padrlio (%), apds tr
repetigdes.

Conclusdes

Os métodos de analise escolhidos para o desenvolvimento de um sistem
polivalente apresentam-se adequados, resultando em procedimentos simple:
confidveis e de baixo custo. O sistema mostrou-se aplicdvel a determinagdes d
céicio, magnésio e fosforo e estd sendo estendido a oulros constituintes da
plantas, o que o tornaré de fato um sistema polivalente, pronlo para ser empregad
em laboratérios com alta demanda de amostras.



