33

DSIICUSP

METODO DE ANALISE DE INJEGAO SEQUENCIAL (SIA) PARA
DETERMINAGAO DE ESPECIES DE FOSFORO EM FERTILIZANTES

Lara Ribeiro Gianini

Vitéria Marques Mariano

Jorge Cesar Masini

Instituto de Quimica - Universidade de Sao Paulo

lara.ribeiro.gianini@usp.br

Objetivos

Fertilizantes sdo considerados essenciais para
a produgdo agricola, porém, o0 usoO
indiscriminado causa contaminagdo dos
alimentos, solos e aguas. O fésforo, agente
contribuidor para a eutrofizagdo de corpos
d’agua, pode ser determinado pelo método do
azul de molibdénio", que consiste na reagéo
de fosfato com molibdato de aménio em meio
acido, produzindo um heteropoliacido amarelo,
reduzido ao azul de molibdénio e medido por
espectrofotometria?. Os métodos oficiais do
Ministério da Agricultura e Pecuaria (MAPA)
ainda sdo em batelada ou por analise
gravimétrical®, gerando uma quantidade
significativa de residuos e mais demoradas
quando comparadas a analises em fluxo®® 4.
Nesse  projeto, busca-se  estudar a
determinacdo conjunta de fosfito e fosfato,
utilizando o método automatizado de analise
por injegao sequencial (SIA), oxidando o fosfito
a fosfato com permanganato de potassio.

Métodos e Procedimentos

Utilizando-se de um sistema SIA, configurou-se
o0 sistema a partir de adaptagbes de método
para fosfato para SIA e de método para fosfito
para FIA. A configuragdo tem agua deionizada na
porta 2, amostra com fosforo na porta 3,
Molibdato de amébnio 5% (w/v) com a&acido
oxalico 0,25% em acido sulfurico 1 M na porta

4, permanganato de potassio 0,001 M em acido
sulfurico 1 M na porta 5, acido ascérbico 1%
em agua na porta 6. As portas 7 e 8 foram
preenchidas com bobinas, sendo a presente na
porta 7 uma bobina de reacao auxiliar e a outra
a bobina de reacdo conectada a cela de
deteccgdo do espectrofotdmetro.

Amenoniu

Figura 1: Sistema SIA utilizado para o método.

E feita a lavagem do canal de amostragem com
solugao transportadora e 200 yl de amostral. A
amostra e a agua deionizada (para fosfato) ou
permanganato de potassio (para fosforo total)
sdo aspirados em sucessdo, formando um
“sanduiche”, e enviados para a bobina auxiliar.
A secao inicial de solugao da bobina auxiliar é
descartada. Em sequéncia, € aspirado 200 pl
da solugdo de molibdato de aménio, 100 pl de
solugdo presente na bobina auxiliar e 200 ul de
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solugdo de acido ascorbico, em vazao de 100
ul por segundo, e enviado para a porta 8, para
sobreposicdo de reagentes na bobina de
reagédo e leitura no espectrofotémetro. Para a
curva de calibragdo, utilizou-se fosfato de 3
mg/L a 8 mg/L, e fosfito de 500 mg/L a 2000
mg/L.

Resultados

Foram lidas as solugdes da curva de calibragao
na presenga e auséncia de permanganato,
encontrada interferéncia para fosfato na
presenga de permanganato e construidas trés
curvas de calibragdo a partir dos graficos.
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Figura 2: Analise de fosfato(a esquerda) e fosfito (a
direita) na presenca e auséncia de permanganato.

Assim, foram medidas solugbes de
concentragdes aleatérias, em que mediu-se a
quantidade de fosfato, ajustou-se para fosfato
na presenga de permanganato utilizando as
curvas de calibragdo e calculou-se por
subtragdo a quantidade de fosfito. Também
foram testadas solugdes de fertilizantes,
analise que ainda estd em andamento, mas
gue obteve resultados satisfatérios de adicdo e
recuperacgao do analito.

Tabela 1. Valores obtidos de solugées com
concentragdes aleatorias contendo fosfato (Pi) e
fosfito (Phi); S=amostra; EV =Valor esperado; AV =
média; SD = desvio padrao.

S EV (Pi) AV (Pi) SD (Pi) EV (Phi) AV (Phi) SD (Phi)

1 10 12 1,7 1871 1830 181
2 135 16 0,5 620 771 92
3 95 1 1 1259 1335 108
4 16 16 1,2 1020 1194 154

Tabela 2. Amostras de fertilizantes e valores
encontrados de recuperacéo.

Rec. Pi Rec. Phi
1,91% - Pi 108% 108%
1,91% - Phi 107% 94%
1,71% - Pi 110% 109%
1,71% Phi 142% 60%
Conclusoes

A analise de fosfito ainda esta pouco sensivel,
e estdo sendo testadas opgbes de otimizagao
para ter resultados mais sensiveis € uma
melhora nas andlises conjuntas; E necessario
realizar mais leituras de fésforo em fertilizantes
para observar o comportamento na matriz de
interesse. Os autores declaram nao haver
conflito de interesses.
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