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1. INTRODUCAO

Para uma formacdo adequada de profissionais de qualidade e de
capacitacéo elevada, principalmente em cursos de engenharia, se faz necessario
a pratica de atividades laboratoriais para o exercicio de preparacdo de analises e
procedimentos técnicos (BORGES, 1997). Sendo assim, o NEPERS (Nucleo de
Educacdo, Pesquisa e Extensdo em Residuos e Sustentabilidade), grupo de
pesquisadores formado por diversos colaboradores contendo alunos de
graduacéo, pés-graduandos, professores e técnicos, atua em diversas pesquisas
relacionadas a area de residuos solidos e educacao ambiental. Um tipo de analise
gue o NEPERS tem interesse de efetuar é a de fosforo em compostos organicos.
O fosforo € um elemento que esta presente nos acidos nucléicos (RNA) e (DNA),
€ componente de ossos e dentes, aléem de ser importante e fundamental na
transferéncia de caracteres no processo de reproducdo dos seres humanos
(BRAGA et al., 2005).

O fésforo aparece nos organismos em propor¢cdo muito superior aos outros
elementos quando comparado com sua participacdo nas fontes primarias. Esse
fato justifica a importancia ecologica do fosforo e sugere que esse elemento é
provavelmente o fator mais limitante a produtividade primaria (KORMONDY,
1976; BRAGA et al., 2005).

O objetivo desse trabalho € a andlise e adaptacdo do método de
determinacao de fésforo para compostos organicos de modo a ser implementado
no laboratério do NEPERS, contribuindo para o desenvolvimento do
conhecimento dos alunos de graduacado, pos-graduacéo, professores e técnicos
atuantes no local.

2. METODOLOGIA

Foram feitas pesquisas em artigos cientificos, manuais e métodos
disponiveis e foi selecionado o método que apresentou menores custos de
reagentes, menores etapas de preparo e facilidade de manuseio, para que assim
0 ensino da técnica fosse facilitado. Foram realizados testes preliminarese
técnicas de preparo de amostras. As informacdes foram compiladas, e, através de
reunido junto aos professores e pés-graduandos, foi determinado as etapas do
método em andlise, de modo a ser disponibilizado para todos no guia de métodos
presente no laboratério para consulta dos demais integrantes do grupo.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O método selecionado para ser desenvolvido e adaptado no NEPERS foi o
método do extrator duplo &cido (Mehlich-1), segundo TEDESCO (1995). O
método consiste primeiramente na preparacdo das solucdes P-A, P-B e P-C
descritas assequir:

Preparo de 1 L de solugcao P-A (HCI 0,05M + H,SO4 0,0125M): Em um baléo
volumétrico de 1000 mL adicionou-se 250 mL de agua destilada, em seguida foi
adicionado 4,1 mL de HCI concentrado e 0,7 mL de H,SO, concentrado. O
volume foi completado com agua destilada e agitou-se bem para uma perfeita
homogeneizacéo.

Preparo de 2,5 L de solugéo P-B (HCI 0,87M e (NH4)sM07024.4H,0 0,38%):
Foi dissolvido 9,5g de molibdato de aménio em aproximadamente 375 mL de
agua destilada previamente aquecida a 60°C em um copo Becker de 500 mL, o
volume foi completado com agua destilada até 500 mL. Em seguida deixou-se
esfriar e foi transferido para um bal&o volumétrico. Em um copo Becker de 500
mL, foi adicionado aproximadamente 200 mL de agua destilada e em seguida 177
mL de HCI concentrado e agitou-se, o volume foi completado com agua destilada
até 500 mL. As solucbes de molibdato de aménio e HCI foram transferidas para
um recipiente de no minimo 2,5 L e agitou-se. Houve a adicdo de 1,5 L de agua
destilada e agitou-se a solugéo para uma perfeita homogeneizacéao.

Preparo da solucdo P-C: Foi preparado o p6 redutor, misturando e triturando
0S seguintes reagentes: 2,59 de acido 1-amino-2-naftol-4-sulfénico, 59 de sulfito
de sédio (NaxS0O3) e 146g de metabissulfito de sédio (Na,S,0s). Guardar o po
redutor em vidro fosco, envolto com folha de aluminio por no maximo 40 dias. Foi
dissolvido 32g do po6 redutor em 200 mL de agua destilada morna (50-60°C) em
um copo de Becker. Transferir para um vidro escuro e deixar em repouso até
cristalizar. A cristalizacdo demora de 3 a 6 dias. Depois de cristalizado pode ser
fillrado. Nova solucdo deve ser preparada a cada 3 semanas. Nesta etapa,
aprendeu-se a utilizacdo de reagentes toxicos e corrosivos, utilizacado devida de
EPIs (Equipamento de Protecdo Individual) e equipamentos como balanca
analitica, com conhecimento de vidrarias volumétricas e ndo volumétricas, além
de vivenciar contato com alunos de pos-graduacao.

Em seguida existe a necessidade da elaboracdo de uma curva padrao de
foésforo, para isso € necessario preparar padroes de trabalho que seréo
analisados no espectrofotdmetro, envolvendo a diluicdo de 2,196g de KH,PO,em
1 L de solucdo P-A, formando um padrdo unico concentrado, desse padrao
concentrado deve ser retirado 100 mL, para ser diluido em 400 mL de solucao P-
A, criando um padréo unico diluido. Depois pipetar aliquotas de 0,0 - 10 - 20 - 35 -
50 - 75 e 100 mL do padréo unico diluido para bal6es volumétricos de 1000 mL.
Completar o volume com solucdo P-A. Estes sdo os padrbes de trabalho e
contém respectivamente 0,0 - 1,0 - 2,0- 3,5-5,0 - 7,5 e 10 mg/L de fésforo. Por
fim, pipetar 3 mL dos padrdes de trabalho, adicionar 3 mL de solucdo P-B e 3
gotas de solucdo P-C. Agitar e determinar a absorbancia a 660nm no
espectrofotdmetro apds 15 minutos. Estes padrdoes contém 0,0 - 0,5-1,0 - 1,75 -
2,5 - 3,75 e 5,0 mg/L de fésforo, formando a curva padrdo. Nesta etapa foi
adquirido conhecimentos de diluicbes, uso de equipamento como O
espectrofotdmetro e manutencao de cubetas de vidro.

A Ultima etapa antes da determinacéo do fosforo é a digestdo das amostras,
para isso é necessario a preparacdo de uma mistura de digestdo que foi
misturada e triturada contendo 100g de Na,SO,, 10g de CuSO45H,0 e 2,2g de
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selenito de sodio. Em seguida pesar 0,2g da amostra do composto organico a ser
analisado e colocar em tubo de digestao seco, foi adicionado 0,7g da mistura de
digestdo e em seguida dentro da capela foi adicionado vagarosamente 1 mL de
H,O, e 2 mL de H,SO, concentrado, a reacdo é rapida. Foi colocado no bloco
digestor a 160-180°C até evaporar a agua. A temperatura foi elevada até 350-
375°C. Apos clarear (cor amarelo-esverdeado) manter esta temperatura por uma
hora. Retirar os frascos do bloco e deixar esfriar. Completar o volume com agua
destilada até 50 mL e agitar. Houve o transferimento para frascos “snap-cap” e
deixados para decantar algumas horas antes de retirar as aliquotas para as
determinacdes de fasforo.

Para finalizar, foi transferida uma aliquota de 1 mL do extrato da digestao
para copo de Becker, adicionou-se 2 mL de agua destilada, 3 mL de solucédo P-B
e 3 gotas de solucdo P-C. Agitou-se e foi determinada a absorbancia em 660nm
no espectrofotbmetro apds 15 minutos. Com isso temos a determinacdo do
fosforo presente no composto organico quando compararmos com a curva
padrao.

4. CONCLUSOES

O método de Mehlich é eficiente ndo somente para a determinacdo de
fosforo para compostos organicos, mas também com o ensino de preparo de
solugdes, utilizacdo de vidrarias, reagentes corrosivos e toxicos, elaboracdo de
curva padréo e ultilizacdo de espectrofotdmetro. Portanto, pode-se concluir que
este método € uma ferramenta fundamental para o ensino da engenharia aplicado
a atividades laboratoriais.
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