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RESUMO

O presente trabalho descreve os estudos desenvolvidos com o objetivo
de adaptar o método volumétrico de determinacdo do boro, solavel em
4dgua, em fertilizantes, & técnica da titulagdo potenciométrica, usada na
determinag¢do do boro, solivel em &cido, em fertilizantes.

Os resultados mostraram que o método estudado é dotado de pre-
cisdo e exatiddo satisfatdrias, comparaveis as do método volumétrico de
determinagdo do boro, soluvel em agua, em fertilizantes, baseado na titu-
lagio comum. O referido método possibilita simplificar, em parte, o apa-
relhamento de laboratério necessario para a determinagdo do boro, so-
Iivel em agua e soliivel em &cido, em fertilizantes.

INTRODUCAO

Em fertilizantes, o boro é determinado principalmente sob duas
formas: soluvel em 4gua e soluvel em &acido.

Os métodos mais empregados para a determinacdo dessas
formas de boro em fertilizantes sdao volumétricos, baseados na titu-
lacdo do 4cido bérico ou borato com uma solugdo padronizada de
NaOH, em presenga de manitol (BORLAND, BROWNLIE &
GODDEN, 1967; OFFICIAL METHODS OF ANALYSIS OF THE
A.O0.A.C, 1965 e 1970). Recentemente esses métodos foram objeto
de estudo por ALCARDE, CATANI & KROLL (1971) e ALCARDE,
CATANI & SOUZA (1972 a ¢ b).

Apesar dos métodos de determinacdo dessas duas formas de
boro terem o mesmo fundamento, empregam solucdes padronizadas
de NaOH, livre de CO., de concentracoes diferentes e, enquanto na
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determinacdo do boro soliivel em agua a técnica de titulacio em-
pregada é a comum, na determinagdo do boro solavel em &cido a
titulagdo ¢ potenciométrica.

Isso implica na necessidade do preparo periédico de duas solu-
coes padronizadas de NaOH, livre de CO., de concentracoes dife-
rentes, o que ¢é relativamente trabalhoso e demorado, e acarreta
também a necessidade de se ter, separadamente, dois conjuntos
para titulacio.

O presente trabalho foi desenvolvido com o simples objetivo
de adaptar o método de determinacdo do boro, solivel em 4gua, em
fertilizantes, descrito por ALCARDE, CATANI & KROLL (1971), a
técnica da titulacido potenciométrica usada na determinacdo do boro,
soliivel em 4cido, em fertilizantes, descrito por ALCARDE, CATANI
& SOUZA, 1972b. Assim ter-se-ia uma tnica solucido padronizada de
NaOH, livre de CO,, e um tnico conjunto de titulacdo para a deter-
minacdo das duas referidas formas de boro.

MATERIAL E METODOS

Material

O material constou de quatro misturas de fertilizantes. Duas
delas, caracterizadas como M; e Ms, foram preparadas em labora-
tério, a partir de fertilizantes simples comerciais e cuja composicao
esta descrito no quadro 1. A férmula aproximada da mistura M; é
55— 17 — 12 e da mistura M. é 3,5 — 20 — 12. Outras duas, identi-
ficadas como Mz e My, constituiram-se de produtos comerciais com
as seguintes féormulas: Mz (5 — 15 — 9) e My (12 — 6 — 10). Das
misturas Ms e M; foram preparadas amostras contendo, aproxima-
damente, 15% — 3% e 6% de H3;BOs;, pela adicio de &cido
bérico p.a.

QUADRO 1 — Composigao das misturas M, € M, de fertilizantes, preparadas em

laboratdrio.
Componentes Porcentagem de cada componente
M, M,
Superfosfatato simples 20 30
Superfosfato triplo 30 30
Cloreto de potassio 20 20
Salitre do Chile 10 10

Sulfato de amoénio 20 10
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Reativos

Os reativos necessarios sdo os mesmos descritos por ALCARDE,
CATANI & KROLL (1971) e ALCARDE, CATANI & SOUZA (1972b).

Métodos

Determinacio do boro, solivel em d4gua, pela técnica da
titulacio comum

O método empregado foi o descrito por ALCARDE, CATANI &
KROLL (1971).

Determinacdo do boro, solivel em dgua, pela técnica da
titulacao potenciométrica

a) Pesar 1,000 g da amostra finamente moida, transferir para
copo de 250 ml e adicionar 125 ml de dgua destilada.

b) Ferver vagarosamente por 10 minutos e filtrar quente por
papel de filtro S&S 589, faixa branca, recebendo o filtrado num
copo de 400 ml. Lavar os sélidos com 6 porcoes de dgua destilada
quente.

c) Aquecer o filtrado até inicio de ebulicio e adicionar 5 ml
de solucdo de BaCl, a 12%, para precipitar fosfato e sulfato. Adi-
cionar 4 gotas de solucdao de fenolftaleina a 1% e Ba(OH),, pulveri-
zado ou de uma solucgio saturada, até a solucdo adquirir a cor résea
da fenolftaleina. O volume da solucdo deve estar por volta de 200 ml.

d) Ferver com o copo aberto por, no minimo, 30 minutos, para
eliminar NHs.

e) Filtrar por papel de filtro S&S 589, faixa branca, para copo
de 400 ml, lavando o copo e o precipitado com 5 porgdes de 10 ml
de agua destilada quente.

f) Adicionar ao filtrado soluciao de HC1 0,5 N até desaparecer a
cor résea, juntar 5 gotas de solucdo de vermelho de metila a 0,1%
e continuar a adicdo do 4cido até a obtencdo da cor rdsea desse
indicador. Adicionar 0,5 ml de excesso do acido. O volume da solu-
cao deve ser feito, a, aproximadamente, 200 ml.

g) Adicionar 4-5 pedras “boileezers”, cobrir com vidro de
relégio e ferver lentamente por 5 minutos para eliminar CO.. Esfriar
a temperatura ambiente.

h) Neutralizar a solu¢do com solucao de NaOH 0,5 N, livre
de CO., até obter a cor alaranjada do vermelho de metila e levar o
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copo para o conjunto de titulagdo, mergulhando o agitador e os
eletrodos.

i) Ligar o agitador e o potenciémetro e ajustar o pH da
solucdo a exatamente 6,30 pela adicdo de solucdo de NaOH 0,025 N,
livre de CO-, ou de HC1 0,02 N, conforme o caso. Quando devida-
mente ajustado, o pH deve ser invariavel.

j) Adicionar 6,0 g de manitol, esperar dissolver e titular com
a solucdo padronizada de NaOH (= 0,025 N), livre de CO., até o pH
8,0. Anotar o volume gasto.

k) Desenvolver uma prova em branco.

RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAO

Comparagiao entre o método baseado na técnica da titulagdo
potenciométrica e o baseado na técnica da titulacio comum.

Neste estudo foram usadas as misturas Mz € My contendo, apro-
ximadamente, 1,5 — 3 € 6% de H3:BO;, p.a., adicionado a cada uma.
O conteudo de boro, soluvel em dgua, dessas amostras foi deter-
minado pelo método baseado na técnica da titulacdo comum e
pelo baseado na técnica da titulacdo potenciométrica. Os resultados
estdo descritos no quadro 2.

O exame dos dados do quadro 2 permitem concluir que os
métodos de determinacdo do boro, soluvel em 4agua, em fertilizantes,
baseados nas técnicas de titulacgio comum e potenciométrica, sido
comparaveis.

QUADRO 2. — Resultados da determinagdo do boro, soliivel em agua, em fer-
tilizantes, pelos métodos baseados nas técnicas de titulacdd comum e potencio-
métrica. Média de 5 repeticoes.

% de B determinada % de H;BO, determinada
Amostras Titulacao — . . Titulagcao
T?fl?ll;;?o poten-ciomé- T;gﬁ_ﬁfrio poten.ciomé-
trica trica

M; + 1,5% H;BO; (0,24 + 0,003 | 0,27 =+ 0,003 1,38 + 0,019 1,58 + 0,018
M; + 3 % H3;BO,; [0,48 + 0,003| 0,52 + 0,003 2,75 + 0,017 2,95 +- 0,016
M; + 6 % H;BO; |0,98 +-0,003| 1,01 =+ 0,002 5,63 + 0,016 5,77 + 0,011
M, + 15% H,BO; |0,28 + 0,003| 0,26 =+ 0,004 1,63 += 0,016 1,51 =+ 0,023
M, +3 % H;BO,; 0,53 4~ 0,003| 0,52 -+ 0,005 3,00 + 0,015 2,99 + 0,025
My, + 6 % H;BO; 1,05+ 0003| 1,05+ 0,005 5,98 + 0,015 6,02 +- 0,025
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Ensaio de recuperacao

O método baseado na técnica da titulagio potenciométrica foi
submetido a um ensaio de recuperagdo, a fim de avaliar sua exati-
ddo. Tal estudo foi desenvolvido usando as misturas M; e M., as
quais foram adicionadas quantidades variiveis e conhecidas de uma
solugdo padrdo de H;BOs, p.a., sobre as amostras apds terem sido
pesadas. Os resultados acham-se descritos no quadro 3.

QUADRO 3. — Resultados do ensaio de recuperagao apresentado pelo método
baseado na titulagao potenciométrica. Média de 3 repeticoes.
mg de B mg de H;BO,
Amostras
colocado |determ. | % recup. colocado | determ.| % recup.
M, 0,0 0,5 — 0,0 2,1 —
M, 2,7 32 100,0 15,5 18,2 100,0
M, 10,8 11,1 98,2 61,8 63,3 98,1
M, 0,0 0,4 — 0,0 22 —
M, 2,7 3,1 100,0 15,5 17,6 99,4
M, 10,8 11,0 98,2 61,8 62,8 98,1

Estes resultados estdo demonstrando que o boro adicionado as
misturas foi satisfatoriamente recuperado, e, consequentemente, que
o método é dotado de exatidao adequada.

CONCLUSOES

Os estudos efetuados no presente trabalho permitiram as seguin-
tes conclusoes:

a) O método de determinacdo do boro, soliivel em agua, em
fertilizantes, baseado na técnica da titulacio potenciométrica, é
dotado de precisdo e exatidao satisfatérias, comparédveis as do mé-
todos baseado na titulacdo comum.

b) O método em apreco simplifica, em parte, o aparelhamento
de laboratério necessario para a determinagido do boro, soluvel em
4dgua o soluvel em 4cido, em fertilizantes, pois vem possibilitar o uso
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de um unico conjunto de titulacdo e uma tnica solu¢do padronizada
de NaOH livre de COe..

SUMMARY

POTENTIOMETRIC DETERMINATION OF BORON SOLUBLE
IN WATER IN FERTILIZERS.

This paper deals on the adaptation of the volumetric determina-
tion of boron soluble in water in fertilizers, to the potenciometric
titration technique, used in the determination of boron soluble in
acid, in the same materials.

The results allowed to conclude that the method presents
suitable precision and accuracy, comparable to the volumetric
method basead on the common titration.
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