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RESUMO 

O presente trabalho relata os estudos desenvolvidos sobre alguns as­
pectos do método volumétrico de determinação do boro, solúvel em 
ácido, em fertilizantes. Foram objeto de estudos a influência dos ions 
amônio e fosfato e suas consequentes eliminações, a possibilidade da re­
dução da massa de manitol necessária para a titulação, face a mudança 
do pH do ponto final e a precisão e a exatidão do método. 

Os resultados permitiram estabelecer que 6,0 g de manitol são sufi­
cientes para a referida determinação pelo método proposto. A influência 
do íon amônio é evitada pela fervura da solução alcalina por 30 minu­
tos e o ânion sulfato influe na precipitação do fosfato com P b 2 + , 
sendo por isso, necessário 1 ml da solução de Pb (NO 3 ) 2 a 10% para 
cada 1% de P2O5 da amostra para a completa precipitação do fosfato. O 

método proposto é dotado de adequada precisão e exatidão. 

INTRODUÇÃO 

Den t r e os m i c r o n u t r i e n t e s ad i c ionados às m i s t u r a s de fertili­
zan tes f igura o b o r o , que , j u n t a m e n t e c o m o zinco, o c u p a pos ição 
de d e s t a q u e . 

Nos fer t i l izantes o b o r o é m a i s c o m u m e n t e ad i c ionado sob a 
f o r m a de b o r a x ( o r t o b o r a t o de sódio — N a 2 B 4 0 7 . 10H 2 O) ou ác ido 
bó r i co (H3BO3) , m a t e r i a i s p r o n t a m e n t e solúveis e m água . No 
e n t a n t o , d iversos o u t r o s m a t e r i a i s b o r a t a d o s , m a s p o u c o solúveis e m 
água , t a m b é m são e m p r e g a d o s ( B E R G E R & PRATT, 1963). Além 
disso h á a poss ib i l i dade de f o r m a ç ã o de b o r a t o s de cálcio e bo ro -
fosfatos p o u c o solúveis e m água d u r a n t e o a r m a z e n a m e n t o 
(TAYLOR, 1949). 
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N o s fer t i l izantes o b o r o é n o r m a l m e n t e d e t e r m i n a d o sob d u a s 
f o r m a s : solúvel e m água e solúvel e m ác ido (OFFICIAL M E T H O D S 
OF ANALYSIS OF T H E A . O . A . C . , 1970). P a r a a d e t e r m i n a ç ã o d o 
b o r o e m fer t i l izantes , r e c e n t e m e n t e , t e m s ido suger idos m é t o d o s 
f ís ico-químicos, os qua i s , n o e n t a n t o , c a r e c e m a i n d a de e s t u d o s m a i s 
a p r i m o r a d o s (SCHALL, 1969; RUND, 1970 e 1971). O m é t o d o m a i s 
e m p r e g a d o p a r a a r e fe r ida d e t e r m i n a ç ã o é o vo lumé t r i co , b a s e a d o 
n a t i t u l ação d o ác ido b ó r i c o ou b o r a t o c o m so lução p a d r o n i z a d a de 
N a O H , e m p r e s e n ç a de m a n i t o l (BORLAND, B R O W N L I E & GOD-
D E N , 1967; OFFICIAL M E T H O D S OF ANALYSIS OF T H E A . O . A . C . , 
1970; ALCARDE, CATANI & KROLL, 1971). 

Q u a n t o a d e t e r m i n a ç ã o do b o r o , solúvel e m água , e m fertili­
zan tes , ALCARDE, CATANI & KROLL (1971) a p r e s e n t a r a m a l g u m a s 
modi f icações n a s t écn icas r e c o m e n d a d a s e c o n s e g u i r a m r e d u z i r a 
m a s s a de m a n i t o l a se r e m p r e g a d a de 20,0 g p a r a 6,0 g. 

Esses r e s u l t a d o s l e v a r a m ALCARDE, CATANI & SOUZA (1972) 
a e s t u d a r a q u a n t i d a d e de m a n i t o l necessá r i a p a r a a t i t u l a ç ã o do 
ác ido b ó r i c o c o m so lução p a d r o n i z a d a de N a O H , v i sando a de te rmi ­
n a ç ã o do b o r o , solúvel e m ác ido , e m fer t i l izantes . Os r e s u l t a d o s 
ob t idos c o m soluçeõs p u r a s m o s t r a r a m q u e existe poss ib i l idade de 
se r e d u z i r de 20,0 g p a r a 5,0 g a m a s s a de m a n i t o l n a c i t ada deter­
m i n a ç ã o , desde que se u se o p H 8,0 p a r a o p o n t o final d a t i t u l ação 
e se p r o c e d a a e l iminação do íon a m ô n i o . 

Assim, cons t i tu iu-se n o ob je t ivo d o p r e s e n t e t r a b a l h o a adap t a ­
ção desses r e s u l t a d o s à d e t e r m i n a ç ã o do b o r o , solúvel e m ác ido , 
e m fer t i l izantes . P a r a t a n t o f o r a m e s t u d a d a s a inf luência dos a n i o n s 
fosfato e a m ô n i o e suas conseqüen t e s e l iminações , mod i f i cadas 
a l g u m a s da s técnicas r e c o m e n d a d a s e f ina lmen te ava l iada a p r ec i s ão 
e exa t idão d o m é t o d o p r o p o s t o . 

MATERIAL Ε MÉTODOS 

Material 

O m a t e r i a l c o n s t o u de d u a s m i s t u r a s de fer t i l izantes , ca­
r ac t e r i z adas c o m o Mi e M 2 , p r e p a r a d a s e m l a b o r a t ó r i o a p a r t i r de 
fer t i l izantes s imples comerc ia i s . O p r e p a r o da s m i s t u r a s foi fei to 
colocando-se t o d o s os c o m p o n e n t e s n u m gra l de po rce l ana , o n d e se 
p r o c e d e u a t r i t u r a ç ã o e homogene i zação . O q u a d r o 1 a p r e s e n t a a 
c o m p o s i ç ã o p o r c e n t u a l de cada m i s t u r a . A fó rmu la a p r o x i m a d a d a 
m i s t u r a Mi é 5,5 — 17,0 — 12,0 e da m i s t u r a M 2 é 3,5 — 20,0 — 12,0. 



Reativos 

Dos rea t ivos e m p r e g a d o s m e r e c e m m e n ç ã o os s e g u i n t e s : 

Solução de H 3 B 0 3 0,100 N. Dissolver 3,0918 g de H 3 B 0 3 p . a . , seco 
e m es tufa a 40°C p o r 4 h o r a s , e m água des t i l ada , t r a n s f e r i r p a r a 
b a l ã o v o l u m é t r i c o de 500 m l e c o m p l e t a r o vo lume . 

Solução de NaOH aproximadamente 0,025 Ν livre de CO2. 
Ferve r 3 l i t ros de água des t i l ada p o r 20 m i n u t o s , c o m a f ina l idade 
de r e m o v e r o C 0 2 , es f r iar r a p i d a m e n t e e t r ans fe r i r p a r a u m f rasco 
de p l á s t i co fechado c o m u m d ispos i t ivo c o n t e n d o " a s c a r i t e " p a r a 
ev i ta r a e n t r a d a do C 0 2 do ar . J u n t a r 7,5 m l do s o b r e n a d a n t e de 
u m a so lução 10 Ν de N a O H ( l ivre de N a 2 C 0 3 ) e ag i t a r . 

Ligar esse f rasco de p lás t i co a u m a b u r e t a n a qua l t a m b é m deve 
ser a d a p t a d o u m dispos i t ivo c o n t e n d o " a s c a r i t e " p a r a ev i ta r a 
e n t r a d a d o CO2 do a r . Padronizá- la . 

Solução de NaOH aproximadamente 0,5 N, livre de C 0 2 . 
P r o c e d e r de m a n e i r a idên t ica ao p r e p a r o d a so lução de 
N a O H 0,025 N, l ivre de C 0 2 , j á desc r i to , a p e n a s q u e se deve 
ferver a p e n a s 0,5 l i t ro de á g u a des t i l ada e u s a r 25 m l d o sobre­
n a d a n t e d a so lução de N a O H 10 Ν ( l ivre de N a 2 C 0 3 ) . 

Métodos 

Padronização da so lução de NaOH 0,025 N, livre de C 0 2 

1. T rans f e r i r t r ê s vezes 10 m l d a so lução d e H3BO3 0,100 Ν 
p a r a copos de 250 ml , a c r e s c e n t a r 3 g de N a C l e 5 go ta s de so lução 



de v e r m e l h o de me t i l a a 0 , 1 % . Acidificar c o m so lução de HC1 
( 1 + 5 ) a té o b t e r a co r v e r m e l h a do i n d i c a d o r e ferver p o r 5 m i n u t o s 
p a r a expel i r o C 0 2 . Es f r i a r a t e m p e r a t u r a a m b i e n t e . 

Neu t r a l i z a r a so lução g r o s s e i r a m e n t e a té o b t e r a c o r ró sea 
do ind icador , c o m so lução de N a O H 0,5 N, l ivre de CO2. Levar os 
copos p a r a o c o n j u n t o de t i t u l ação , q u e é cons t i t u ído de u m poten-
c iôme t ro , de u m a g i t a d o r m a g n é t i c o e da b u r e t a c o n t e n d o a so lução 
de N a O H 0,025 N, l ivre de C 0 2 . 

3 . M e r g u l h a r os e l e t rodos n a so lução , l igar o a g i t a d o r e a j u s t a r 
o p H a e x a t a m e n t e 6,30 pe la ad i ção de so lução de N a O H 0,025 N, 
l ivre de C O 2 ou so lução de HC1 0,02 N, con fo rme o caso . 

4 . Adic ionar 6 g de m a n i t o l e t i t u l a r c o m a so lução ± 0,025 Ν 
de N a O H a té o p H da so lução ser e x a t a m e n t e 8,0. Ano ta r o v o l u m e 
gas to . Desenvolver u m a p r o v a e m b r a n c o . 

Determinação do boro, solúvel e m ácido, e m fertilizantes. 

1. Pesa r 1,000 g d a a m o s t r a f i n a m e n t e m o i d a e t r ans fe r i r p a r a 
copo de 250 m l . J u n t a r 50 m l de água des t i l ada e 6 m l de so lução 
de HC1 6 Ν des t i l ado . Aquecer a ebu l i ção e conse rva r q u e n t e p o r 
5 — 10 m i n u t o s . 

2 . C o n s e r v a n d o a so lução q u e n t e , m a s sem ferver , p r o c e d e r 
ao segu in te t r a t a m e n t o : 

a ) ad i c iona r 1 m l de so lução de P b ( N 0 3 ) 2 a 10% p a r a cada 
1,0% de P 2 O 5 d a a m o s t r a . 

b ) j u n t a r , v a g a r o s a m e n t e , so lução de N a 2 C 0 3 a 12% a té a solu­
ção ap rox imar - se d a n e u t r a l i d a d e (esse p o n t o é ident i f icado pe la 
f o r m a ç ã o de u m p r e c i p i t a d o b r a n c o j u n t o do m a t e r i a l só l ido 
inso lúve l ) . 

c ) J u n t a r 3 go tas de so lução a lcoól ica de fenolf ta leina a 1% e 
c o n t i n u a r a ad ição de so lução de N a 2 C 0 3 a 12% a té a so lução tor­
nar -se r o s a d a . M a n t e r a so lução q u e n t e , m a s s e m ferver p o r 15 
m i n u t o s , ag i t ando e s p o r a d i c a m e n t e . 

3 . F i l t r a r p o r p a p e l S&S 589, faixa b r a n c a , r e cebendo o f i l t rado 
n u m copo de 400 m l , l avando o copo e o f i l t ro c o m 5 po rções de 
10 ml de so lução de N a 2 C 0 3 a 0,25% q u e n t e . 

4 . Acrescen ta r água des t i l ada suf iciente p a r a fazer u m v o l u m e 
de a p r o x i m a d a m e n t e 200 m l . Acrescen ta r 3 p e d r a s "bo i l eeze r s" e 
ferver l e n t a m e n t e a so lução p o r 30 m i n u t o s c o m o copo a b e r t o p a r a 
e l im ina r N H 3 . 

5 . Adic ionar so lução de HC1 0,5 N, go ta a gota , a té desapa-



rece r a c o r r o s a d a da fenolf taleina. J u n t a r 5 go tas de so lução de 
v e r m e l h o de me t i l a a 0 4 % e c o n t i n u a r a ad ição do ác ido a t é a obten­
ção da co r r o s e a do ind icador . Acrescen ta r 0,5 m l de excesso. Di lui r 
a a p r o x i m a d a m e n t e 150 m l c o m água des t i l ada . 

6. Fe rve r v a g a r o s a m e n t e p o r 5 m i n u t o s p a r a e l imina r CO2 e 
esfr iar a t e m p e r a t u r a a m b i e n t e . 

7 . N e u t r a l i z a r a so lução g r o s s e i r a m e n t e c o m so lução de N a O H 
0,5 N, l ivre de C 0 2 , a t é o b t e r a cor a l a r a n j a d a do v e r m e l h o de me t i l a 
e levar o copo p a r a o c o n j u n t o de t i t u l ação , m e r g u l h a n d o o ag i t ado r 
e os e l e t rodos . 

8. Ligar o a g i t a d o r e a j u s t a r o p H a e x a t a m e n t e 6,30, pe la 
ad ição de so lução de N a O H 0,025 N, l ivre de C 0 2 , o u de HC1 0,02 N , 
c o n f o r m e o caso . Q u a n d o a d e q u a d a m e n t e a j u s t a d o o p H deve ser 
invar iável . 

9 . Adic ionar 6,0 g de m a n i t o l , e s p e r a r d issolver e t i t u l a r c o m 
a so lução p a d r o n i z a d a de N a O H ( ± 0,025 N ) , l ivre de CO2, a t é o 
p H da so lução ser e x a t a m e n t e 8,0. A n o t a r o v o l u m e gas to . Desen­
volver u m a p r o v a e m b r a n c o . 

RESULTADOS OBTIDOS Ε DISCUSSÃO 

El iminação do ion NH44". 

De a c o r d o c o m ALCARDE, CATANI & SOUZA (1972) , a m a s s a de 
m a n i t o l necessá r i a p a r a a t i t u l ação do ác ido bó r i co p o d e ser redu­
zida, desde q u e o p H do p o n t o final seja 8,0. Nes t a s condições o íon 
a m ô n i o p a s s a a inf luir n a d e t e r m i n a ç ã o e m apreço , o que n ã o ocorre­
r i a se o p o n t o final da t i t u l ação fosse n o p H = 6,30, c o m o demons ­
t r a m os d a d o s do q u a d r o 2, os qua i s f o r a m ob t idos t i tu lando-se o 
H 3 B O 3 e m p r e s e n ç a de q u a n t i d a d e s var iáve is de N H 4

+ ( N H 4 C 1 ) , 
p rocedendo-se c o n f o r m e desc r i to n a p a d r o n i z a ç ã o d a so lução de 
N a O H ± 0,025 N . 

P a r a e l iminação d o ion N H 4 + foi a d o t a d a a técn ica d a fe rvura 
da so lução a lcal ina , t écn ica essa a d o t a d a n a d e t e r m i n a ç ã o vo lumé-
t r i ca do b o r o solúvel e m água (OFFICIAL M E T H O D S OF ANALYSIS 
OF T H E A . O . A . C . , 1965 e 1970; ALCARDE, CATANI & KROLL, 
1971), o n d e a so lução é fervida p o r 1 h o r a . Usando soluções p u r a s 
de t e rminou- se o b o r o e m p r e s e n ç a de 200 m g do íon N H 4

+ , confor­
m e desc r i t o n a d e t e r m i n a ç ã o do b o r o , solúvel e m ác ido , e m fertili­
zan tes , ( n o caso f o r a m e l iminadas as operações de sneces sá r i a s ) , 



s o m e n t e que n o i t e m 4 a so lução foi fervida p o r 15, 30 e 60 m i n u t o s . 
Os r e s u l t a d o s acham-se desc r i tos n o q u a d r o 3. 

P o r t a n t o , os r e s u l t a d o s m o s t r a m q u e 30 m i n u t o s de f e rvu ra 

s ão suficientes p a r a e l im ina r 200 m g de N H \ . 

Eliminação do ânion fosfato 

U m sér io in te r fe ren te n a d e t e r m i n a ç ã o vo lumé t r i ca do b o r o e m 
fer t i l izantes é o ân ion fosfato. E n q u a n t o que n a d e t e r m i n a ç ã o do 
b o r o solúvel e m água a e l iminação desse ân ion é fei ta p rec ip i t ando-o 
c o m B a 2 + , n a d e t e r m i n a ç ã o do b o r o solúvel e m ác ido , s u a prec ip i ­
t a ç ã o é fei ta c o m P b 2 + (OFFICIAL M E T H O D S OF T H E A . O . A . C . , 
1970). 



P a r a a e l iminação do fosfato c o m P b 2 + é r e c o m e n d a d o o u s o 
de 1 m l de so lução de P b (N '0 3 )2 p a r a c a d a 1,2% de P2O5 d a a m o s t r a 
(OFFICIAL M E T H O D S OF ANALYSIS OF T H E A . O . A . C . , 1970), 
r e l ação essa c o m p r o v a d a p o r e s t u d o s desenvolv idos e m soluções 
p u r a s e cujos r e s u l t a d o s e s t ã o desc r i tos n o q u a d r o 4. Precedeu-se 
c o n f o r m e desc r i to n a d e t e r m i n a ç ã o do b o r o , solúvel e m ác ido , e m 

fer t i l izantes , u s a n d o p o r é m so lução p a d r ã o 0,100 Ν de H3BO3, solu-
3 3 

ção p a d r ã o de PO 4 ( K H 2 P O 4 , c o n t e n d o 20 m g de PO 4" p o r mi l i l i t ro ) 
e 10 m l de so lução de P b ( N 0 3 ) 2 a 1 0 % . 

Os r e s u l t a d o s m o s t r a m que 10 m l d a so lução de P b ( N 0 3 ) 2 a 
10% c o n s e g u e m e l i m i n a r 160 m g PO 4" , o q u e c o r r e s p o n d e , n a 
d e t e r m i n a ç ã o e m ap reço , a r e l ação de 1 m l da c i t ada so lução p a r a 
cada 1,2% de P2O5 n a a m o s t r a . 

O â n i o n su l fa to n ã o in te r fe re n a t i t u l ação d o H3BO3, c o m o 
m o s t r a m os d a d o s do q u a d r o 5. Nes t e e s t u d o procedeu-se c o m o des­
c r i to n a p a d r o n i z a ç ã o d a so lução de N a O H ± 0,025 N , a c r e s c e n t a n d o 
vo lumes var iáve is d a so lução p a d r ã o de N a 2 S 0 4 , c o n t e n d o 10 m g 
de SO 4" p o r mi l i l i t ro . 



P o r é m , foi ver i f icado q u e o â n i o n su l fa to influe n a p r ec ip i t a ção 
3 ι 

do ân ion PO 4" c o m P b 2 + . Esse fa to foi c o n s t a t a d o de t e rminando- se 
o H3BO3, e m so lução p u r a s , n a p r e s e n ç a de PO 4" e SO 4" , p roce­
d e n d o c o n f o r m e desc r i to n a d e t e r m n a ç ã o do b o r o solúvel e m ác ido , 
e m fer t i l izantes . Nes t e e s t u d o f o r a m e m p r e g a d o s 10 m l de so lução 
de P b ( N 0 3 ) 2 a 10% e os r e su l t ados acham-se desc r i tos n o q u a d r o 6. 



Assim, e n q u a n t o q u e 10 ml de so lução de P b ( N 0 3 ) 2 a 10% f o r a m 
suficientes p a r a e l im ina r 160 m g de PO 4" ( r e s u l t a d o s do q u a d r o 2 ) , 
essa q u a n t i d a d e de P b ( N 0 3 ) 2 n ã o foi suf iciente p a r a e l imina r a 
m e s m a q u a n t i d a d e de PO 4" q u a n d o n a p r e s e n ç a de 100 m g d e 
SO 4 . 

N e s t a s condições e c o n s i d e r a n d o q u e 12% de SO 4 é u m t e o r 

razoável e m fer t i l izantes , p rocu rou - se es tabe lecer a r e lação e n t r e a 

m a s s a de PO 4" e o v o l u m e da so lução de P b ( N 0 3 ) 2 necessá r i a p a r a 

a e l iminação do ân ion fosfato , n a p r e s e n ç a d a q u e l a q u a n t i d a d e 

de SO 4" . Procedeu-se c o n f o r m e e sc r i t o n a d e t e r m i n a ç ã o do b o r o 

e m fer t i l izantes , u s a n d o soluções p u r a s de H 3 B 0 3 , de PO 4" e de 

SO 4" , cu jas q u a n t i d a d e s e s t ão m o s t r a d a s n o q u a d r o 7, o n d e tam­

b é m se e n c o n t r a m os r e s u l t a d o s o b t i d o s . 



Os r e s u l t a d o s m o s t r a m que , n a p r e s e n ç a de 120 m g de 

SO 4 ,10 m l de so lução de P b ( N 0 3 ) 2 a 10% e l i m i n a m 140 m g 
3 3 

de PO 4 , 12 m l e l i m i n a m 160 m g de PO 4" e 15 m l e l i m i n a m 

200 m g de PO 4" . N o s 3 casos a r e l ação ex is ten te e n t r e o v o l u m e de 

so lução de P b ( N 0 3 ) 2 a 10% necessá r i a p a r a e l imina r fosfato é de 

a p r o x i m a d a m e n t e 1 m l so lução d e P b ( N 0 3 ) 2 a 10% p a r a c a d a 

13,3 m g de PO 4" N a d e t e r m i n a ç ã o e m ap reço isso eqüivale a 1 m l 

de P b ( N 0 3 ) 2 a 10% p a r a cada 1% de P 2 O s n a a m o s t r a de fer t i l izante . 

3 . Avaliação da precisão e exatidão do método . 

F i n a l m e n t e avaliou-se a p rec i são e a exa t idão d o m é t o d o a t r avés 
de u m ensa io de r e c u p e r a ç ã o fei to c o m 5 repe t ições , e m p r e g a n d o as 
m i s t u r a s Mi e M 2 , às qua i s f o r a m ad ic ionados vo lumes var iáve is de 
so lução p a d r ã o de H 3 B 3 . Os r e s u l t a d o s acham-se desc r i tos n o 
q u a d r o 8. 

O e x a m e dos desvios p a d r ã o das m é d i a s e dos coeficientes de 

va r i ação ind ica q u e o m é t o d o e m ap reço é d o t a d o de acei tável p re­

c i são . Ε os r e s u l t a d o s a p r e s e n t a d o s pelo ensa io de r e c u p e r a ç ã o 

d e m o n s t r a m q u e o m é t o d o é d o t a d o de b o a exa t idão . 

CONCLUDES 

Dos r e s u l t a d o s ob t idos é possível conc lu i r que-, 

a ) u s a n d o p a r a p o n t o final d a t i t u l ação o p H 8,0, o íon 

a m ô n i o ( N H 4" ) in te r fe re n a d e t e r m i n a ç ã o c o n s u m i n d o so lução de 
I 

N a O H . P o r é m 200 m g de N H 4 são c o m p l e t a m e n t e e l iminados c o m o 
N H 3 p o r f e rvu ra d a so lução a lca l ina p o r 30 m i n u t o s . 

b ) o ân ion sul fa to influe n a p rec ip i t ação do ân ion fosfato c o m 
P b ( N 0 3 ) 2 . E n q u a n t o q u e n a ausênc ia de su l fa to a r e l ação é de 16 
m g de P 0 4 " p a r a cada m l de so lução de P b ( N 0 3 ) 2 p a r a a c o m p l e t a 
p r ec ip i t a ção do fosfato, e m p r e s e n ç a de 120 m g de SO 4 são neces­
sá r ios 1 m l de so lução de Pb ( N 0 3 ) 2 p a r a c a d a 13,3 m g de PO 4 . N a 
p r e s e n t e d e t e r m i n a ç ã o isso eqüivale a 1 m l de P b ( N 0 3 ) 2 p a r a c a d a 
c a d a 1% de P2O5 n a a m o s t r a de fer t i l izante . 

c ) a d o t a n d o o p H 8,0 p a r a o p o n t o f inal d a t i tu lação , 6 g de 
m a n i t o l s ão suf ic ientes p a r a d e t e r m i a r o b o r o , solúvel e m ác ido , 
e m fer t i l izantes . 





d ) o m é t o d o p r o p o s t o é d o t a d o de p r e c i s ã o e exa t idão sat is­
f a tó r i a s . 

SUMMARY 

DETERMINATION OF BORON SOLUBLE IN ACID IN 
FERTILIZERS. 

F o r t h e d e t e r m i n a t i o n of b o r o n so luble in acid, in fer t i l izers , 6,0 g 
of m a n n i t o l a r e sufficient. T h e inf luence of t h e ion N H 4

+ is e l im ina t ed 
b y bo i l ing t h e a lka ly so lu t ion for 30 m i n u t e s . T h e su l fa te i on affect 
t h e p h o s p h a t e p r ec ip i t a t i on w i t h P b 2 + , bee ing neces sa ry 1 m l of 
10% P b ( N O 3 ) 2 so lu t ion for each 1% of P 2 O 5 of t h e s amp le . T h e 
m e t h o d p r e s e n t s su i t ab le p rec i s ion a n d accuracy . 
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