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Resumo: O nitrogénio é o mais importante nutriente para as plantas, por ser componente da molécula de clorofila, dos
aminoacidos e dos hormdnios vegetais, estando diretamente associado a atividade fotossintética, aos processos de
multiplicacdo e expansao celular. Normalmente a nutricéo é feita por meio da adigdo de adubo mineral nitrogenado o que

resulta nas formas inorgéanicas de aménia (NHs) e nitrato (NO3-), que depende da exigéncia da cultura e do histérico
da érea ou situacdo em que é explorada. O calcario por se trata de fertilizante que regular o pH do solo, numerosos

estudos enfatizam a importancia da presenca dos fons Ca?* e C032 na superestrutura da calcita, que se encarrega de
controlar 0os mecanismos que regem a cinética de adsorgdo do substrato em sua superestrutura. Dependendo da
industria, o carbonato de calcio pode ser usado como carreador, extensor, pigmento e antiacido em uma variedade de
produtos (incluindo os de papel e celulose, cosméticos, téxteis, lubrificantes e alimentos). O sistema de Analise por
injecdo em fluxo (FIA) possibilita a determinacdo de substancias quimicas na fase gasosa. Este sistema apresenta
vantagens como rapidez, precisdo e economia tanto de reagente quanto de amostra, além de apresentar um custo
relativamente baixo que nem sempre sdo observados nas metodologias. O (FIA) apresenta como maior vantagem a
minimizacdo da interferéncia humana nas analises quimicas, diminuindo erros de diferentes fontes. Os eletrodos
compostos consistem basicamente de um eletrodo de vidro combinado, envolvido por uma solucdo eletrolitica dentro
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de uma membrana semipermeavel, feita de borracha, teflon ou polietileno. Esse trabalho teve como objetivo determinar
nitrogénio e carbonato em fertilizantes. Considera bons resultados conforme a exatidao. 97,96% para carbonato na
amostra de calcério e de 91,34% para o nitrogénio na amostra de verde foliar.

Palavras-chave: Analises, Fertilizantes, Potenciométria e Sistema FIA.

Abstract: Nitrogen is the most important nutrient for plants, asitisa component of the chlorophyll molecule, amino acids
and plant hormones, and is directly associated with photosynthetic activity, cell multiplication and expansion processes.
Nutrition is usually done by adding mineral nitrogen fertilizer, which results in the inorganic forms of ammonia (NH3)
and nitrate (NO3-), which depends on the requirement of the crop and the history of the area or situation in which it is
exploited. Since limestone is a fertilizer that regulates soil pH, numerous studies emphasize the importance of the
presence of Ca2+ and CO32- ions in the calcite superstructure, which is responsible for controlling the mechanisms that
govern the substrate adsorption Kinetics in its superstructure. Depending on the industry, calcium carbonate can be
used as a carrier, extender, pigment and antacid in a variety of products (including pulp and paper, cosmetics, textiles,
lubricants and food). The Flow Injection Analysis (FIA) system enables the determination of chemical substances in
the gaseous phase. This system has advantages such as speed, accuracy and economy of both reagent and sample, in
addition to having a relatively low cost that are not always observed in methodologies. The (FIA) has the greatest
advantage of minimizing human interference in chemical analyses, reducing errors from different sources. Composite
electrodes basically consist of a combined glass electrode, surrounded by an electrolyte solution inside a semipermeable
membrane, made of rubber, teflon or polyethylene. This work aimed to determine nitrogen and carbonate in fertilizers.
Considers good results according to accuracy. 97.96% for carbonate in the limestone sample and 91.34% for nitrogen
in the green leaf sample.

Keywords: Analysis, Fertilizers, Potentiometry and FIA System.

Introducéo

O gas nitrogénio representa cerca de 78% do volume da atmosfera e é encontrado na forma
de moleculas de N2, um gés inerte formado por dois atomos de nitrogénio (N) ligados por uma
ligacdo covalente tripla extremamente estavel. Dessa forma, a maioria dos seres vivos ndo tem

acesso ao nitrogénio, e € necessaria uma quantidade significativa de energia para romper essa

ligacéo, o que resulta nas formas inorgénicas de amonia (NH3) e nitrato (NO3"). Esse processo de
producdo de reagdo quimica, conhecido como fixacdo de nitrogénio, pode ocorrer natural ou
artificialmente (NETO & SILVA, p. 144, 2016).

A maior parte do Nitrogénio disponivel as culturas provém da fertilizagdo nitrogenada dos
solos agricolas. Estudos prévios da disponibilidade de nitrogénio no solo e em amostras do
fertilizante é imprescindivel para garantia da qualidade da lavoura (GUIMARAES & DEUS, 2021).

A determinacdo de nitrogénio é de grande interesse na andlise de diversas amostras,
principalmente as relacionadas ao solo. O nitrogénio é o mais importante nutriente para as plantas,
por ser componente da molécula de clorofila, dos aminoacidos e dos hormdnios vegetais, estando
diretamente associado a atividade fotossintética, aos processos de multiplicacdo e expansao celular.
(CARVALHO & ZABOT 2012).

Por essas razdes uma atencédo especial é dada ao suprimento de nitrogénio para cada cultura.

Normalmente a nutricdo é feita por meio da adi¢do de adubo mineral nitrogenado, que depende da
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exigéncia da cultura e do histdrico da &rea ou situacdo em que é explorada (DE MELLO PRADO,
2021).

Mais de 90% do N esté localizado na fracdo organica do solo, que serve como reserva
significativa de formas mais prontamente disponiveis, como nitrato e aménia. Apesar de
representarem uma pequena parcela do N total, essas formas minerais sdo extremamente importantes
do ponto de vista nutricional, pois sdo as que sdo absorvidas pelas plantas e microrganismos
(MORO, 2013).

O carbonato de célcio (CaCO3) ou calcita é derivado de rocha, solo ou morena. Numerosos

estudos enfatizam a importancia da presenca dos ions Ca?* e CO32" na superestrutura da calcita,
que se encarrega de controlar os mecanismos que regem a cinética de adsorcao do substrato em sua
superestrutura (SANTANA, 2014).

Na natureza, pode-se também encontrar, disponiveis nas formas amorfa ou hidratada estéo
o carbonato de célcio e o carbonato de calcio monohidratado (CaCO3-H20) e o carbonato de célcio
hexahidratado (CaCO3-6H20), respectivamente (MIRANDA, 2019).

O carbonato de calcio ultilizando com fertilizante é para a correcdo do pH do solo.porém a
depender do tipo de industria, o carbonato de célcio pode ser usado como carreador, extensor,
pigmento e antidcido em uma variedade de produtos (incluindo os de papel e celulose, cosméticos,
téxteis, lubrificantes e alimentos). devido a sua pureza, opacidade, grau de brancura, morfologia,
reologia, area superficial especifica, distribuicdo granulométrica e capacidade de absorcdo
(ALDEA et al., 2016; ALTINER, 2018).

As metodologias desenvolvidas para determinacdo de nitrogénio total apresentam muitas
dificuldades além de serem bastante imprecisas. O método Kjeldahl € a técnica mais antiga aplicada
a determinacdo do nitrogénio na forma de ion amonio, as metodologias mais atuais s&o:
espectrofotometria, colorimétrico de Berthelot, a titulagio usando eletrodo ion seletivo (PLACIDO,
2017).

Tanto o carbonato quanto o ion amdnio € capaz de formar gas mediante reacdes quimicas.
O carbonato na presenca de &cido forma o didxido de carbono enquanto o ion aménio na presenca
de base forma aménia. Esta caracteristica pode ser aproveitada para determinagdo destas espéecies
quimicas sem a interferéncia de outros compostos presentes nas amostras. Além das metodologias
apresentadas acima, O sistema de injecdo em fluxo capaz de determinar compostos na fase gasosa,
este sistema apresenta vantagens como rapidez, precisdo e economia tanto de reagente quanto de
amostra, além de apresentar um custo relativamente baixo que nem sempre sdo observados nas
demais metodologias (BENIGNO, et al, 2011).
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Fertilizantes sdo compostos usados para armazenar nutrientes do solo e das plantas. Eles
podem ser de origem organica, mineral ou organomineral e sdo amplamente utilizados na
agricultura e na agricultura doméstica para aumentar a fertilidade do solo, proteger contra doencas,
aumentar a producgéo de frutas e promover o desenvolvimento de plantas e vegetais. Cerca de
metade da producgdo cultural total do mundo é atribuida a fertilizantes, que fornecem alimentos,
forragem, fibras e combustivel alternativo para uma populacdo que eventualmente irar crescer antes
da metade do século XXI, chegando a 9 bilhGes até 2050 (REETZ, 2017).

O sistema de analise por injecdo em fluxo (FIA) apresenta como maior vantagem a
minimizag&o da interferéncia humana nas andlises quimicas, diminuindo erros de diferentes fontes.
O sistema FIA foi proposto a cerca de trinta anos, e tem como principio a confluéncia entre solugdes
de amostra e reagente em um circuito reacional fechado. A amostra é inserida em um fluxo
carregador e o reagente é adicionado a amostra durante o percurso até um detector (BENIGNO, et
al, 2011).

Os mais diversos detectores quimicos tém sido acoplados ao sistema de injecdo em fluxo,
dentre os mais utilizados encontra-se o método potenciométrico. O principio basico da
potenciométria é a determinacdo da concentracdo de uma espécie ionica através da medida da
diferenca de potencial. Os eletrodos ions-seletivos sdo acessorios que constituem grandes interesses
em quimica analitica, principalmente por envolver aparelhos pouco onerosos (LUZ et al., 2018).

Os eletrodos compostos consistem basicamente de um eletrodo de vidro combinado,
envolvido por uma solucéo eletrolitica dentro de uma membrana semipermeavel, feita de borracha,
teflon ou polietileno. Quando o CO2 por exemplo, difunde-se através da membrana
semipermedvel, gera uma diminui¢do do pH no compartimento do eletrdlito. A resposta do eletrodo
de vidro a mudanca do pH é uma medida da concentragéo de CO2 resultante da reagao. Outros
gases acidos ou alcalinos, incluindo NH3, SO2, H2S, etc. Podem ser detectados de forma
semelhante (OLIVEIRA & FERNANDES, 2016).

Obijetivou-se no presente trabalho, desenvolver e construir um sistema em fluxo continuo
com deteccdo potenciométrica, e com eletrodo composto, para determinacdo quantitativa de
nitrogénio e carbonato em amostras de fertilizantes. Dentre os objetivos especificos, cita-se: 1)
Avaliar a viabilidade do sistema proposto para efetuar a determinagédo de Carbonato e de Nitrogénio
na forma de ions em diferentes tipos de amostras. 2) Construir a curva de calibracdo utilizado
solucgdes padréo de carbonato de sddio para a determinacao de carbonato e de sulfato de amonio para

determinacéo de amonia.
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Procedimentos de trabalho
Preparo das solucbes de amostra para analise de Nitrogénio

Reagentes e solucdes

Todas as solugdes utilizadas foram preparadas empregando-se reagentes de pureza analitica

e agua deionizada como solvente.

o Acido sulfdrico 0,2 molL™, reagente para determinacao de carbonato;

o Hidroxido de sodio 0,2 molL™L, reagente para determinacédo de Nitrogénio na forma
de amonia;

o Solucdes padrdo de carbonato de sodio nas concentracdes 0,002 mol.L"L; 0,003
mol.L-L; 0,005 mol.L"1; 0,008 mol.L"Y; 0,00 mol.L~L; 0,02 mol.LL; 0,03 mol.L-L.

o Preparadas por diluicdo adequada de uma solucdo estoque de carbonato de sodio
1mol.LL,

o Solucdes padrédo de sulfato de amonio nas concentragbes 0,002 mol.L™L; 0,003
mol.L"1; 0,005 mol.L-1; 0,008 mol.L~L; 0,01 mol.L"L; 0,1 mol.L"L; 0,2 mol.L"L; 0,3 mol.L-L.

o Preparadas por diluicdo adequada de uma solucdo estoque de sulfato de aménio
1mol.LL,

o Solucdo receptora: preparada a partir de agua destilada, tratada com hidroxido de
sodio obtendo-se pH com carater alcalino para a analise do carbonato.

o Solucdo receptora: preparada a partir de agua destilada, tratada com HCI

obtendo-se pH com caréater &cido para a analise do nitrogénio.

Equipamentos e vidrarias

o Sistema em fluxo constituido de um injetor comutador, construido em acrilico;

o Tubos de poliestireno de 0,8 mm de didmetro interno;

o Bomba peristaltica (Milan, modelo 204);

o Céamara de difusdo gasosa construida com duas placas de acrilico, composta por uma
membrana de teflon;

o Medidor de pH (Digimed, modelo DMPH-2).

o Cela potenciométrica construida em acrilico.
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o Eletrodo de vidro combinado.

o Balanca analitica da marca Gehaka
Procedimentos experimentais
Preparo das solucBes de amostra para analise de Nitrogénio

No Quadro 1 tem-se 0s componentes das amostras para o nitrogénio.

Quadro 1: Componentes das amostras de Nitrogénio

Cactos e
Componentes e Soamambaia Sucule Vgrde
% Y0 ntas %o Foliar%o
N> 20 12 8 15
P>Os 20 8 9
KO 10 6 9
Célcio 10,6 1,1 0,4
Enxofre 9,3 3,2 3,2
Magnésio 1 0,5
Zinco 0,06
Cobre 0,08 0,05
Boro 0,08
Manganés 0,04

Fonte: OLIVEIRA. C. L. etal.

As amostras contendo nitrogénio foram obtidas a partir dos fertilizantes NPK, Samambaia,
Cactos e Suculentas e Verde Foliar, adquirido em supermercado e casa de lavoura em Andapolis-
GO. Ja O fertilizante NPK estudado foi o misto que estava na forma granulada, o fertilizante de
Samambaia empregado foi o misto e o fertilizante Verde Foliar para folhas misto.

As amostras contendo nitrogénio foram obtidas a partir dos fertilizantes NPK, Samambaia,
Cactos e Suculentas e Verde Foliar, adquirido em supermercado e casa de lavoura em Anapolis-
GO.

O fertilizante NPK estudado foi o misto que estava na forma granulada. Para a dissolucdo,
pesou-se aproximadamente 100 g macerou-se até a homogeneizacdo. Pesou-se 1 g da amostra
macerada e transferiu-se para um béquer e solubilizou-se em agua deionizada. Em seguida
transferiu-se cuidadosamente para um baldo volumétrico de 100 mL e completou-se o0 volume com
agua deionizada.

O fertilizante de Samambaia empregado foi 0 misto, que ja estava na forma de pastilha, e
para a dissolucéo foi feito 0 mesmo processo da amostra NPK, preparando assim 100mL de solucao
com agua deionizada.

O fertilizante de Cactos e Suculentas empregado foi 0 misto, 0 mesmo ja se encontrava na

forma de farelo, pesou-se 1g da amostra e preparou-se 100mL de Solu¢do com agua deionizada.
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O fertilizante Verde Foliar para folhas misto, 0 mesmo estava no estado liquido onde foi
realizado a sua diluicdo, medindo o volume de 2 mL do fertilizante e completando 100 mL com

agua deionizada.

Preparo das solugdes das amostras para analise de Cco3%

No Quadro 3 tem-se 0s componentes das amostras de carbonato.

Quadro 3: Componentes das amostras de Carbonato.

Componente magnésia
s das bisurada Mg calcario % NaHCOs %
amostras
CaCOs 521 30
MgCOs 67 30
NaHCOs 63,7 100
Bi,0(CO5) 3,3

Fonte: OLIVEIRA.C. L. etal. 2023.

As amostras contendo carbonato, pastilna magnésia bisurada, calcario e bicarbonato de
sodio foram obtidas em farmacia, supermercado e doagdo em Anapolis-GO.

A pastilha Magnésia Bisurada mista foi preparada uma solugdo com uma massa de 1,229
g diluido com &gua deionizada e transferiu-se para um baldo de 200 mL completando até o menisco
com agua deionizada. outra solugéo foi preparada com comprimindo de peso igual a 1235 g diluiu-
se com 20 mL de alcool etilico em seguida transferiu-se para um baldo Volumétrico de 200 mL
completando com agua deionizada.

A amostra de calcario um p6 misto, foi preparado a partir de 0,1g diluido em HNO3 (1:5),
apos a diluigdo transferiu-se para um baldo de 100 mL e completou-se com agua deionizada.

Para o preparo da amostra de bicarbonato de sédio, pesou-se 1 g preparar a solugdo de
amostra com 100 mL de agua deionizada num baldo volumétrico.

As analises quimicas foram efetuadas empregando um sistema em fluxo, cujo moédulo de
analise esta representado na Figura 2. As determinacdes analiticas fundamentaram-se na variacéo
de pH da solucdo receptora. A alteracdo do pH é proporcional ao produto resultante da reacédo
quimica que ocorre no percurso analitico do sistema.

A mistura flui pela bobina de reagdo até a cAmara de separa¢do, onde o gas € separado do

meio reacional, 0 mesmo entra em contato com a solucéo receptora que o leva até o detector (célula
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potenciométrica do pHmetro) sendo descartado posteriormente. A solucdo receptora € mantida

em torno de pH = 3,09 para adeterminacdo do N2, e de pH = 8,45 para a determinacao do

C032", quando recebe o produto da reacéo, esse pH é alterado proporcionalmente a concentracéo
do produto resultante, que evidentemente € proporcional a quantidade do analito na solucdo da
amostra inserida. Esses procedimentos caracterizam o sistema FIA com deteccdo potenciométrica

usando eletrodo composto.
Funcionamento do Sistema em Fluxo

O sistema em fluxo continuo utilizado, foi construido nos laboratérios do Campus Central
— Sede: Anapolis - CET, conforme a Figura 2. Constituido de um injetor comutador circular
construido em placas de acrilico, contendo uma alca de amostragem para delimitacdo do volume
da solucdo de amostra; tubos detygon para promover o bombeamento das solucGes; tubos de
polietileno de 0,8 mm de diametro interno, para insercao e canalizacdes das solu¢es de amostra e
reagentes no percurso analitico do sistema em fluxo; uma bomba peristaltica (Milan, modelo 204);
um pHmetro com eletrodo de vidro combinado; uma célula potenciométrica (eletrodo de vidro
combinado, acoplado em um suporte de acrilico); uma camara de separacdo de gas por difusdo
gasosa, para a separacdo de gases gerados por rea¢@es quimica no meio reacional.

Figura 2 - Mddulo de andlise do sistema em fluxo. Sts = solucéo transportadora, H2SO4 0,2 molL-1; Sam= solucéo da
amostra; Sac = solucédo aceptora; In = injetor proporcional circular (rotativo); Bp = bomba peristaltica; Cp = Celular
potenciometrica; Cd = camara de difusdo (separacdo); Dt = detector, pHmetro; Des = descarte final dos residuos da
mistura das soluces.

Phmetro

Cp

Bm

Sac 5

st = ﬁé?

—

Sam

In

Des

Fonte: OLIVEIRA. C. L. etal., 2023.
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Descricédo do funcionamento do sistema em fluxo.

Conforme representado no mddulo de anélise da Figura 2, a solucéo transportadora flui
passando pela camara de difusdo gasosa, chegando até o descarte. Destacando-se que a propria
solucéo de reagente (H2SO4 ou NaOH) foram usadas como solugéo transportadora.

A solucdo aceptora percorre o caminho passando pela cdmara de difusdo (Cd), pela célula
potenciométrica (Cp), sendo em seguida descartado no frasco de descarte. A solucdo de amostra €
injetada somente no momento da amostragem, a solucdo é inserida até encher a alca de amostragem
acoplada a parte central do injetor, a qual tem um volume de 200 pl da solucdo da amostra. Em
seguida move-se o injetor acoplando a algca de amostragem no caminho da solugéo transportadora,
H2S04 0,2 molL? ou NaOH 0,2 molL™, uma vez que ambas solugdes sdo usadas também como
reagentes sendo: o de H2SO4 usada na determinacdo de carbonato e a de NaOH, na determinacgéo
de nitrogénio.

A solucdo transportadora, tem a funcéo de transportar a aliquota da solugdo de amostra
que percorre 0 caminho descrito na Figura 2, passando pela cdmara de difuséo (Cd), indo para o
descarte. Na camara de difusdo, o gas produto da reacdo quimica é separado do meio reacional,
intercalando-se na solucdo aceptora, que flui passando pela célula potenciométrica, podendo gerar
uma alteracdo na leitura da linha de base, gerando assim um sinal analitico, proporcional a

concentracdo do gas gerado no meio reacional.
Resultados e discussao

Os resultados das analises encontram-se representado nos graficos das Figura 1 e 2 e nas
Tabelas 1 e 2 a abaixo. Os resultados obtidos na analise das solugdes padrdo contendo Nitrogénio

encontram-se representados na Figura 3. Onde encontra- se o grafico da curva de calibragdo para
solucdes padréo na faixa de concentragéo de 0,002 mol L1 20,01 mol L1 o mesmo foi utilizado
para a construcao da equacéo da reta por um edito software.

No gréfico da figura 3, em funcdo da concentracdo das solugbes padrdo observar-se uma
reta crescente indicando a formacéo do ion NH4 (aq) e confirmando a geracdo de ions OH™ na

variagdo do pH na solugéo aceptora, com os resultados de calibracdo obteve-se a equacéo da reta
com um 6timo coeficiente de relagdo R = 0,99211
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Figura 3 - Curva de calibracdo para a determinacdo de nitrogénio.

pH 314
pH =3,07796 +

/'
D= M aQm QR
3,13

311 /

3,10 -/

0,002 0,004 0,006 0,008 0,010
Conc. de NH3 em (molL-1)
Fonte: OLIVEIRA.C. L.etal..

Equacdo 1: equacdo da reta pH = 3,07956 + 6,15044*[(NH4)2S04] para nitrogénio.
Isolando a concentracdo tem a seguinte Equacéo 1.
pH +3.07956

(NH4)2504 = (1)
6,15044

Os mecanismos das reacdes quimicas que ocorre na determinacéo de nitrogénio na forma de

am0onia se encontra representado nas equacdes 1 e 2 abaixo. Equacdes da reacao:

(NH2)2SOa4(aq) + 2NaOHag) [] NA2SO4(ag) + 2NH3s(g) + 2H20aq) ¥
2NH3(g) + 2H20@q) [1 2NH4OH(ag) [1 2NHa(aq) + 20H(g) (3)

Com as equacdes de reacdo e possivel observar que a [NH3] é igual a [N] que é o dobro da
[(NH4)2S04], utilizando essa informagédo e a Equagdo 1 calculou-se a concentracdo e teor

experimental de nitrogénio nas amostras de fertilizantes que se encontram descritos na Tabela 1.
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Tabela 1: resultados de Nitrogénio, referentes a determinagédo de Nitrogénio nas amostras de fertilizantes, massa e
volume utilizado na preparacéo da solucdo e o teor de referéncia.

Massa da Volume da

Teor de
Amostras amostra g amostra Massa TeordeN referencial Exatidao%o
mL deNg % %

NPK 1 100 0,1493 14,93 20 74,65
Samambaia 1 100 0,0503 5,03 10 50,3
Cactos e 1 100 0,0366 3,66 8 45,75

Suculentas
Verde Foliar 2 Ml 10 0,2741 13,7 15 91,34

Fonte: OLIVEIRA.C. L. etal..

Os resultados para amostras de NPK; Samambaia e Cactos/Suculentas obtidos, ndo foram
0s esperados. Pois para a validacdo do sistema em FIA os valores dos teores experimental e de
referéncia, devem ser mais proximos. Assim, apresentariam um melhor resultado, com maior
exatiddo. A baixa exatiddo pode ter sido causada pela perda do analito, por estar no estado gasoso
ou por ter volatilizado, para evitar a perda do analito faz se necessario a preparacdo da amostra
quando for realiza de imediato a analise. Outra possibilidade € de que o teor do fertilizante ndo
esteja conforme a especificacdo descrita no rétulo da embalagem. Por fim, o valor do resultado pode
ter sido obtido em razdo das possiveis falhas na analise utilizada.

Para a amostra de Verde foliar o resultando apresentou melhor exatidédo, com um valor de
91,34%. Essa diferenca pode ter sido por que a amostra j& se encontrava- se no estado liquido, onde
fez-se necessario realizar somente uma diluicdo da mesma. Obtendo um valor mais satisfatério na
analise.

Os resultados obtidos na analise das solugdes padrdo contendo Carbonato encontram-se

representados na Figura 4, que demostra a curva da calibracdo construida a partir da analise das

amostras padrfes com concentracéo de 0,002 molLL a 0,01 molL™1 o mesmo foi utilizado para a

construcao da equacéo da reta pelo o Origin.
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Figura 4 —Curva de calibracédo para a determinacdo do carbonato.
pH = 8,44006 - 28,0089*[CO 7]

8,45 R =0,9901
pH n

840 \

8,35

8,30

825 \

8,15

0,000 0,002 0,004 0,006 0,008 0,010
Conc. de Na CO (molL™)
Fonte: OLIVEIRA.C. L. etal.

Na Figura 4 tem-se uma reta decrescente conforme aumenta a concentracao das solugdes
padrdo e a variacdo do pH declina gradativamente conforme pode ser observado. Com esses
resultados da curva de calibracdo obteve a equacédo da reta com 6timo coeficiente de relagdo R = -

0,9901. Atraves da curva de calibracdo tem se a seguinte Equacao 4 da reta para CO3: pH = 8,44006
- 28,089*[C032'] isolando a [C032'] tem-se:

o PH+ 8,44006

1506 1= 28,089 )

As seguintes reacdes mostram as etapas do experimento quando se inicia as analises
com as solugdes padréo, e a fase em que e produzindo o gas CO2 que passa pelo teflon reagindo

com a agua destilada formando o Acido Carboxilico que possui vida util muito pequena em

4gua, pois dissocia rapidamente gerando os fons HT e HCO3".,

Equacdo das reacoes:
Na2CO3(aq) + H2SO4(aq) [1 Naz2SOa(aq) + CO2(g) + H20(ag) (5)
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CO2(g) + H20(gq) [J H2CO3(aq) [1 HCO3 (aq) + H'(g) (6)

A partir das Equacdes 5 e 6 e como os valores de pH das amostras contendo carbonato

utilizando a Equacgdo 3 obtida na curva de calibragdo, foi possivel calcular a massa e teor de

CO32" conforme est4 descrito na Tabela 2, e assim comparando-se os resultados obtidos na

analise do sistema em FIA.

Tabela 2: Resultados de Carbonato obtidos através do calculo da equacéo da reta, massa e volume utilizado na
preparacdo da solucéo e o teor de referéncia.

Volume da
Massa da Massa de Teor de .
Amostras amostra g am:/lsltra C032' g Teorzde referencial Exettldao
CcOo3%" % % Yo
Calcario 1 100 0,0491 49 48 97,96
Bicarbonato de
Sédio 1 100 0,6581 65,81 100 65,81
el 1 200 0,047 47 14,97 31,4
Bisurada

Fonte: OLIVEIRA.C. L.etal..

O resultado para o calcario foi satisfatorio, pois apresentou teor experimental acima do
teor referencial, e também apresentou um resultado satisfatério de exatiddo 97,96. Obtendo
assim um valor mais satisfatorio na anélise do sistema em FIA.

Ja para as amostras de Bicarbonato de Sodio e Pastilha Bisurada observa-se um valor
de exatiddo discrepante. A baixa exatiddo pode ter sido em funcdo da perda do analito por
volatilizagao por se tratar de um gas, ou que o teor descrito do fertilizante ndo esteja conforme a
especificacdo da embalagem, e pelas possiveis falhas na analise utilizada. Ao fazer as analise
no sistema em FIA observa-se a formacgéo de muitos gases, que ao chegar na cdmara difusa ndo
passava por completo pelo teflon, indicando que pode ter ocorrido algum erro durante a analise,
fazendo-se necessario mais tempo de teste e estudo do sistema, principalmente no tempo de
passagem do analito com o solvente pela cdmara difusora.

Acredita-se que para obter resultados mais confiaveis faz-se necessario, realizar um
teste de qualidade, para verificar se as informagdes das embalagens se encontram de acordo

com as exigéncias do produto, ja que os fertilizantes sdo produzidos por misturas de
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componentes, e também testar realizar a analise com uma alca de amostragem menor que 200

pl.

Consideracoes finais

Ao término do desenvolvimento do modulo de analise do sistema em fluxo proposto, da
metodologia experimentada, bem como, sua aplicacdo para determinacdo de nitrogénio e de
carbonato em amostras reais, comprovou-se a viabilidade da aplicacéo de sistema em fluxo de
forma alternativa, para determinacdo de substancia quimicas no estado gasoso, usando como
detector um pHmetro, empregando a potenciométria direta com eletrodo composto.

Essa afirmacdo fundamenta-se na exatidédo em funcéo do erro relativo que ficou na faixa
de 45,75% a 91,34% para o nitrogénio e de 31,4% a 97,96% para o carbonato. Acredita-se ainda
gue essa alternativa possa ser aplicada na determinacdo de outros analitos, que possa ser
produzido ou convertido para o estado gasoso. Destaca-se ainda que além dos analitos no estado
gasoso, pode ser determinado indiretamente as espécies quimicas, que forma compostos com
0s mesmos. Por exemplo, calcio, magnésio, sodio, etc. na forma de carbonato. Deste modo,
determinando-se os analitos, pode-se determinar os cations dos compostos por meio de célculos

estequiométricos.
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