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A c o l o r a ç ã o  v i o l e t a  p r o d u z i d a  p e l a  r e a ç ã o  do ã- 
c i d o  c a r m i n i c o  com i o n  f e r r o s o  pode s e r  usada  para a  d e t e r m i n c ç ã o  

de f e r r o .  A máxima i n t e n s i d a d e  de  c o r  do  c a r m i n a t o  f e r r o s o  é 
o b t i d a  no i n t e r v a t o  de pH 6 , 8  - 7,2, 30 m i n u t o s  a p ó s  a  a d i ç ã o  do? 

r e a g e n t e s .  O complexo t e m  máxima a b s o r ç ã o  em t o r n o  de  585 nm e  
3  c o e f i c i e n t e  de  e x t i n ç ã o  molar  20 x  10 . O s i s t e m a  obedece  à l e i  

de  Beer para a s  c o n c e n t r a ç õ e s  de 0 ,4  - 2,O ppm com l e i t u r a s  de  

a b s o r ç ã o  0,180 - 0,570.  Os %ons m a g n é s i o ,  p o t á s s i o  e  s ó d i o  na 

r a z ã o  de  1 :100  não i n t e r f e r e m  no  mé todo .  O f e r r o  pode s e r  d e -  

t e r m i n a d o  na p r e s e n ç a  de cãdmio ou chumbo na proporção 1 : 5 0 ,  de, 

c o b a l t o  1 : 2 0  e  z i n c o  1 : I O .  Den tre  o s  e l e m e n t o s  e  o s  c o n f p o s t o s  

e s t u d a d o s ,  o  aZumin io  e  óxido de t i t â n i o  são  o s  que m a i s  i n f l u e n -  

c iam,  não i n t e r f e r e m  n a s  r a z õ e s  1 : 0 , 0 5  e  1 : 0 , 5 ,  r e s p e c t i v a m e n t e .  

Na r a z ã o  1 : I  a  presença  de  c ã l c i o ,  c o b r e ,  cromo ou v a n a d a t o  não 

p r e j u d i c a  a  d e t e r m i n a ç ã o .  O mé todo  f o i  a p l i c a d o  em a m o s t r a s  de  

capim a p r e s e n t a n d o  um d e s v i o  méd io  em t o r n o  d e  4 , 5 7 % ,  quando com- 

parado aos  r e s u l t a d o s  o b t i d o s  p e l a  absorção  a t ô m i c a .  

I N T R O D U Ç A O  

O  ácido carminico (ácido 1, 3, 4, 6 tetra-hi- 

droxi 2-glucosidil - 8 - metilantraquinona - 5 - carboxilico ) 
. - 
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A colovação violeta produzida pela reação do á- 
oido aarminioo oom íon ferroso pode ser usada para a determinação 
de ferro. A máxima intensidade de cor do aarminato ferroso é 
obtida no intervalo de pH 6,8 - 7,2, 30 minutos após a adição dos 
reagentes. 0 complexo tem máxima absorção em torno de 585 nm e 

~ 3 . coeficiente de extinção molar 20 x 10 . 0 sistema obedece a lei 
de Beer para as concentrações de 0,4 - 2,0 ppm com leituras de 
absorção 0,180 - 0,570. Os ions magnésio, potássio e sódio na 
razão de 1:100 não interferem no método. 0 ferro pode ser de- 
terminado na presença de cãdmio ou chumbo na proporção 1:50, de' 
cobalto 1:20 e zinco 1:10. Dentre os elementos e os compostos 
estudados, o alumínio' e oxido de titânio são os que mais influen- 
ciam, não interferem nas razões 1:0,05 e 1:0,5, respectivamente. 
Na razão 1:1 a presença de cálcio, cobre, cromo ou vanadato não 
prejudica a determinação. 0 método foi aplicado em amostras de 
capim apresentando um desvio médio em torno de 4, 57%, quando com- 
parado aos resultados obtidos pela absorção atômica. 

INTRODUÇÃO 

0 ácido carmTnico (ácido 1, 3, 4, 6 tetra-hi- 
droxi 2-glucosidil - 8 - metilantraquinona - 5 - carboxilico ) 
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s i t u a - s e  como um dos r e a g e n t e s  de grande  s e n s i b i l i d a d e  na i d e n t i -  
6  f i c a ç ã o  do z i r c õ n i o Z 3 ,  chumbo e  boro . E s o l ú v e l  em ã g u a , ã l c o o l  

e á c i d o  s u l f ú r i c o  c o n c e n t r a d o ,  1  i g e i r a m e n t e  s o l ú v e l  em é t e r  e ,  
p r a t i c a m e n t e  i n s o l ú v e l  em G t e r  de p e t r ó l e o ,  benzeno e  c l o r o f õ r m i o .  
E i n d i c a d o  como r e a g e n t e  para  o  a l u m i n i o  e  a g e n t e  complexante de 
a l g u n s  c á t i o n s 1 6 .  

Os complexos do á c i d o  c a r m i n i c o  com o s  i o n s  
C U + ~ ,  ~ b + ~ ,  ~ h + ~  e  ~ r + ~  foram e s t u d a d o s  e s p e c t r o f o t o m e t r i c a m e n t e  em 

s o l u ç õ e s  á c i d a s ,  b á s i c a s  e  n e u t r a s .  0 s  i o n s  C U + ~  e ~ b + ~  formam com- 
p l e x o s  c o r a d o s  e s t á v e i s  em meio á c i d o  ou n e u t r o .  O ~ h + ~  acredita- 
- s e  que possa  f o r m a r  um s a l  e  o  ~ r + ~  não r e a g e  em b a i x a s  concen-  
t r a ç õ e s Z 2 .  

O boro forma complexo com o  á c i d o  c a r m i n i c o  em 
s o l u ç ã o  f o r t e m e n t e  á c i d a .  Es ta  r e a ç ã o  é o b t i d a  em á c i d o  c lor íd r i -  
co c o n c e n t r a d o 1 3  ou em á c i d o  s u l f ú r i c o  acima de 9 0 % ' ~ .  

Segundo HALL' em s o l u ç õ e s  á c i d a s ,  o i o n  t Õ r i o  
forma complexo com q u a t r o  moles  de á c i d o  c a r m i n i c o ,  que a b s o r v e n o  
i n t e r v a l o  de 560-590 nm. 

Na r a z ã o  1  : 1 ,  o  MO" e  w V 1  formam a  pH 5 , 2  e  4 ,6  
r e s p e c t i v a m e n t e ,  complexos f l u o r e s c e n t e s  vermelhos que são  u t i l i -  

zados na d e t e r m i n a ç ã o  e s p e c t r o f o t o m 6 t r i c a  d e s s e s  m e t a i s .  1 4  1 5  

Baseado n e s t e s  e s c l a r e c i m e n t o s ,  foram p e s q u i s a -  

d a s  c o n d i ç õ e s  para  r e a ç ã o  á c i d o  c a r m i n i c o  - F e r r o  11, que permi-  
t i s s e m  sua  u t i l i z a ç ã o  como método s e n s í v e l  à a n á l i s e  de t r a ç o s .  

A p a r t e  e x p e r i m e n t a l  contêm uma s é r i e  de e s t u -  
dos s o b r e  o  c a r m i n a t o  de  F e r r o  11, t a i s  como: c o n d i ç õ e s  de r e a -  
ç ã o ,  c o n s t a n t e  de fo rmação ,  r a z ã o  m o l a r ,  i n t e r f e r e n t e s ,  e t c .  

MATERIAIS E METODOS 

O e s t u d o  e x p e r i m e n t a l  f o i  r e a l i z a d o  com u m  e s -  
p e c t r o f o t 6 m e t r o  v i s i v e l - u l t r a v i o l e t a  marca Spektromom 204,  de f a -  
b r i c a ç ã o  Húngara. 

S o l u ç õ e s :  
a l c o ó l i c a  de  á c i d o  c a r m i n i c o  2 x  1 0 - ~  M ;  

e s t o q u e  de s u l f e t o  f e r r o  amoniacal  h e p t a  h i d r a -  
t a d o  0 , 7  g  do s a l  foram d i s s o l v i d a s  em 20 ml de  

- 
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situa-se como um dos reagentes de grande sensibilidade na identi- 
ficação do zircônio23, chumbo e boro6 . E solúvel em água,álcool 
e ácido sulfúrico concentrado, ligeiramente solúvel em éter e, 
praticamente insolúvel em éter de petróleo, benzeno e clorofõrmio. 
E indicado como reagente para o alumínio e agente complexante de 

— 7 a alguns cations . 
Os complexos do ácido carminico com os Tons 

+ 2 +2 +4 +4 Cu re , Th e Zr foram estudados espectrofotometricamente em 
~ - -»■ +2 +2 soluçoes acidas, basicas e neutras. Os lons Cu ePb formam com- 

— — +4 plexos corados estáveis em meio ácido ou neutro. 0 Th acredita- 
+ 4 ~ -se que possa formar um sal e o Zr nao reage em baixas concen- 

~ 12 trações 
0 boro forma complexo com o ácido carmTnico em 

solução fortemente ácida. Esta reação é obtida em ácido clorídri- 
co concentrado"23 ou em ácido sulfúrico acima de 90%2á. 

9 ~ - -r - Segundo EALL em soluçoes acidas, o non torio 
forma complexo com quatro moles de ácido carmTnico, que absorve no 
intervalo de 560-590 nm. 

Na razão 1:1, o Mo^ e formam a pH 5,2 e 4,6 
respectivamente, complexos fluorescentes vermelhos que são utili- 
zados na determinação espectrofotometrica desses metais. 1 15 

Baseado nestes esclarecimentos, foram pesquisa- 
das condições para reação ácido carmTnico - Ferro II, que permi- 
tissem sua utilização como método sensTvel ã análise de traços. 

A parte experimental contém uma série de estu- 
dos sobre o carminato de Ferro II, tais como: condições de rea- 
ção, constante de formação, razão molar, interferentes, etc. 

MATERIAIS E MÉTODOS 

0 estudo experimental foi realizado com um es- 
pectrofotômetro visTvel-ultravioleta marca Spektromom 204, de fa- 
bricação Húngara. 

Soluções: 
- - -3 alcoólica de ácido carmmico 2 x 10 M; 

estoque de sulfeto ferro amoniacal hepta hidra- 
tado 0,7 g do sal foram dissolvidas em 20 ml de 
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ãgua d e s t i l a d a  e  t r a t a d a s  com 0,2 ml de  á c i d o  

s u l f ú r i c o  concent rado .  A s o l u ç ã o  r e s u l t a n t e  le-  

vou-se a  e b u l i ç ã o  e  a d i c i o n o u - s e  0 , 5  ml de h i -  

d rox i lamina  a  10%.  Quando f r i a ,  t r a n s f e r i u - s e  

para um ba lão  vo lumét r ico  de u m  ( 1 )  l i t r o  e  
+ 2 completou-se o  volume, (1CO ppm de  Fe ) ;  

padrão (10 ppm de Fe)  - 100 ml da s o l u ç ã o  e s t o -  

que d i l u i d o s  para um ( 1 )  l i t r o  com ãgua d e s t i -  

1 ada ;  

c l o r i d r a t o  de h idrox i lamina  a  10%.  

pH de reação  - o  produto  da reação  e n t r e  o ion  

f e r r o s o  e  o  á c i d o  c a r m i n i c o ,  poss ive lmente  o  ca rmina to  de f e r r o  

I 1  tem formação máxima no i n t e r v a l o  de pH 6 , 8  - 7 ,2 .  ( G r á f i c o  1). 

G r á f i c o  1  - Variação do pH com a  absorção  comp. de  onda: 585 nm. 

Tempo de reação  - O complexo f e r r o  I 1  - á c i d o  

carmin ico  a l c a n ç a  absorção  máxima, após 30 minutos da a d i ç ã o  dos 

r e a g e n t e s .  Também, f o i  es tudado  o  processamento da reação  a  vã- 

r i a s  t e m p e r a t u r a s ,  o s  r e s u l t a d o s  foram i d ê n t i c o s  a o s  a n t e r i o r e s .  

Apl icação  da Lei de Beer - O complexo obedece a  
+ 2 L e i  de Beer para o  i n t e r v a l o  de 0,4 - 2,O ppm de Fe , com l e i -  

t u r a s  de absorção  de 0,180 - 0,570.  

C a r a c t e r i s t i c a s  - O ca rmina to  f e r r o s o  tem má- 

xima absorção  na r e g i ã o  v i s i v e l  a  585 nm, quando comparado con- 
t r a  uma prova em branco.  
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ãgua destilada e tratadas com 0,2 ml de ácido 
sulfúrico concentrado. A solução resultante le- 
vou-se a ebulição e adicionou-se 0,5 ml de hi- 
droxilamina a 10%. Quando fria, transferiu-se 
para um balão volumitrico de um (1) litro e 

+ 2 completou-se o volume, (100 ppm de Fe ) ; 
padrão (10 ppm de Fe) - 100 ml da solução esto- 
que diluidos para um (1) litro com ãgua desti- 
1 ada; 
cloridrato de hidroxi1amina a 10%. 
pH de reação - o produto da reação entre o Ton 

ferroso e o ácido carmTnico, possivelmente o carminato de ferro 
II tem formação máxima no intervalo de pH 6,8 - 7,2. (Gráfico 1). 

Gráfico 1 - Variação do pH com a absorção comp, de onda: 585 nra. 

A 
0,500 

0 , 300 - ^ 

0,100- 

 1 1 1 ( 1 1 1 pH 
2 A 6 8 10 12 1A 

Tempo de reação - 0 complexo ferro II - ácido 
carmTnico alcança absorção máxima, após 30 minutos da adição dos 
reagentes. Também, foi estudado o processamento da reação a vá- 
rias temperaturas, os resultados foram idênticos aos anteriores. 

Aplicação da Lei de Beer - 0 complexo obedece a 
+ 2 Lei de Beer para o intervalo de 0,4 - 2,0 ppm de Fe , com lei- 

turas de absorção de 0,180 - 0,570. 
Características - 0 carminato ferroso tem má- 

xima absorção na região visível a 585 nm, quando comparado con- 
tra uma prova em branco. 
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E x t i n ç ã o  m o l a r  - A  s e n s i b i l i d a d e  d e  um m é t o d o  e s -  

p e c t o m é t r i c o  é d e f i n i d a  p e l o  c o e f i c i e n t e  d e  e x t i n ç ã o  m o l a r .  T o -  

m a n d o  o  p o n t o  m é d i o  da  c u r v a  d e  c a l i b r a ç á o ,  e s t e  t e m  como  v a l o r  

2 0  ] o 3 .  
K a z á o  d e  c o m b i n a ç a o  - D o i s  m é t o d o s  f o r a m  e m p r e g a -  

d o s  p a r a  d e t e r m i n a r  a  r a z á o  r e a g e n t e - í o n  f e r r o s o ,  o  da  r a z ã o  m o -  

l a r  ( g r á f i c o  2 ) "  e  d a s  v a r i a ç o e s  c o n t i n u a s  ( g r á f i c o  Ambos 

c o n f i r m a m  a  r e l a c a o  m e t a l - r e a g e n t e  d e  2 : l .  

G r á f i c o  2  - R a z ã o  d e  C o m b i n a ç ã o  

l : !  1 :: ' : 3  ! . 4  r a z ã o  r e a q . / r , e t a l  

C o m p r i m e n t o  d e  o n d a  5 8 5  nm.  
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txLinçao moiar m sensiDiiiaaae ae um meuoao e 
pectometrico e definida pelo coeficiente de extinção mo lar. T 
mando o ponto médio da curva de calibração, este tem como vai 
20 x IO3. 

Razao de combinação - Dois métodos foram empreg 
dos para determinar a razão reagente-ion ferroso, o da razão m 
lar (arãfico 2) e das variações continuas (qrãfico 31 .19 Ambos 



G r á f i c o  3 - Método d a s  V a r i a ç õ e s  C o n t i n u a s .  

1 2 4 6 8 1 0  x m l d e r e a -  

g e n t e  a d i c i o n a d o  p a r a  ( l - x )  ml e q u i m o l e c u l a r  d e  Fe". 

E s t a b i l i d a d e  do complexo - O complexo 6 m u i t o  

e s t á v e l  podendo s e r  medido d e n t r o  do i n t e r v a l o  d e  1 / 2  a  24 ho- 

r a s .  Após 24 h o r a s  a s  l e i t u r a s  d e  a b s o r ç ã o  a p r e s e n t a r a m  um d e s -  

v i o  em t o r n o  d e  3 % .  

no da 1 e i  t u r a  1 e i  t u r a  

a m o s t r a  i n i c i a l  a p ó s  24 h o r a s  Desv io  % 

I n t e r f e r e n t e s  - P a r a  v e r i f i c a r  a  e x t e n s ã o  do 

m é t o d o ,  f o i  e s t u d a d a  a  i n f l u ê n c i a  d e  o u t r o s  í o n s  na d e t e r m i n a ç ã o  

do i o n  f e r r o s 0  p e l o  á c i d o  c a r m i n i c o .  No q u a d r o  a  s e g u i r  e s t ã o  

em resumo o s  l i m i t e s  da  i n t e r f e r ê n c i a  d e  a l g u n s  Tons e m .  r e l a ç ã o  
+ 2 ao Fe . 

- -  - 

Cad. Õmega Uniu. Fed.  R u r a l  P E . ,  R e c i f e ,  2 f 1 1 :  7 1 - 8 6 ,  j u l .  1 9 7 8  

Lstaoi naaae ao complexo - u complexo e muitc 
ãvel podendo ser medido dentro do intervalo de 1/2 a 24 ho- 

Apôs 24 horas as leituras de absorção apresentaram um des- 
em torno de 3%. 

da 1 ei tura 1 ei tura 
stra inicial ap5s 24 horas Desvio 5 

1 0,175 0,170 2,8 
2 0,315 0,305 3,2 
3 0,425 0,415 2,3 
4 0, 495 0,485 2,0 
5 0,565 0,550 2,6 

Interferentes - Para verificar a extensão di 
odo, foi estudada a influencia de outros Tons na determinaçãi 
Ton ferroso pelo ácido carmTnico. No quadro a seguir estai 
resumo os 1imi tes da interferência de alguns Tons em relaçãi 

+2 



Razão 

1  :20 

1  :2 

1  :10 

1  :0,05 

1  :1 

1  : I00 

1  : I00 

1  :50 

1:lOO 

1  :50 

1  :5 

1  :1 

1  :1 

1  :0,5 

L e i t u r a  

0,300 

0,300 

O, 340 

O, 290 

0,350 

0,320 

O, 335 

O, 360 

0,320 

O, 290 

0,460 

0,440 

0,450 

0,405 

ppm ~ e + ~  

Encontrado 

o ,80 

o ,80 

0,96 

O ,76 

1  ,o0 

0,88 

0,94 

1  ,O5 

0,88 

0,76 

1,46 

1,38 

1,42 

1,23 

ppm Fe Di ferença 

0,84 0,04 

0,84 0,04 

1,OO 0,04 

0,80 0,04 

0,98 0,02 

0,84 0,04 

0,98 0,04 

1,00 0,05 

0,84 0,04 

0,80 0,04 

1,42 0,04 

1,42 0,04 

1,42 

1,29 0,06 

Desvio % 

-4,76 

-4,76 

-4,OO 

-5,OO 

+2 ,O4 

+4,76 

-4,08 

+5,00 

+4,76 

-5,OO 

+2,82 

-2,82 

-4,65 

C u r v a  de  C a l i b r a ç ã o  - ( g r á f i c o  4 )  

T é c n i c a  - 1,  2 ,  3, 4  e  5  m l  da s o l u ç ã o  p a d r ã o  

r e c e m p r e p a r a d a ,  pH em t o r n o  de  2  f o r a m  c o l o c a d o s  em b a l õ e s  a f e -  

r i d o s  de 25 m l .  A d i c i o n o u - s e  5 ml  de s o l u ç ã o  M  de a c e t a t o  de 

amÔnio e  1  ml d e  s o l u ç ã o  2  x  1 0 - ~ #  d e  á c i d o  c a r m i n i c o .  D e p o i s  de 

30 m i n u t o s ,  c o m p l e t o u - s e  os  vo l umes  e  m e d i u - s e  c o n t r a  uma p r o -  

va em b r a n c o  c o n t e n d o  os  mesmos r e a g e n t e s  nas  mesmas c o n d i ç õ e s  

d e  vo lume,  e x c e t o  a  s o l u ç ã o  do  c á t i o n .  

P a r a  o  e s t u d o  da c u r v a  de  c a l i b r a ç ã o  f o r a m  f e i -  

t a s  5 s o l u ç õ e s  p a r a  cada  p o n t o  e  as  l e i t u r a s  o b t i d a s  a n a l i s a d a s  

e s t a t i s t i c a m e n t e  p e l a  a p l i c a ç ã o  do  t e s t e  Q ,  e  c o r r i g i d o s  segun -  
4 do o  t r a t a m e n t o  m a t e t e m á t i c o  da r e g r e s s ã o  l i n e a r  . 

O c á l c u l o  da  c o n s t a n t e  d e  f o r m a ç ã o  f o i  r e a l i z e  

do p o r  m e i o  dos  p o n t o s  a  e  a '  do g r á f i c o  2, segundo  recomenda-  

ções  d e  BABKO & P I L I P E N K O ' .  O b t e v e - s e  como v a l o r  p r o v á v e l  1,26x 

x lolO. 

Cumpr imen to  de  Onda = 585 nm 

C é l u l a  d e  1  cm de l u z .  
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+2 Hpm Fe 
Razão Leitura Encontrado ppm Fe Diferença Desvio S 

Fe+2:Co+2 1:20 0,300 0,80 0,84 0,04 -4,76 
Fe+2:Ni+2 1:2 0,300 0,80 0,84 0,04 -4,76 
Fe+2:Zn+2 1:10 0,340 0,96 1,00 0,04 -4,00 
Fe+2:A1+3 1:0,05 0,290 0,76 0,80 0,04 -5,00 
Fe+2:Cd+2 1:1 0,350 1,00 0,98 0,02 +2,04 
Fe+2:Mg+2 1:100 0,320 0,88 0,84 0,04 +4,76 
Fe+2:K+ 1:100 0,335 0,94 0,98 0,04 -4,08 
Fe+2:Cd+2 1:50 0,360 1,05 1,00 0,05 +5,00 
Fe+2:Na+ 1:100 0,320 0,88 0,84 0,04 +4,76 
Fe+2:Pb+Z 1:50 0,290 0,76 0,80 0,04 -5,00 
Fe+2;Bi+3 1:5 0,460 1,46 1,42 0,04 +2,82 
Fe+2:Cu+2 1:1 0,440 1,38 1,42 0,04 -2,82 
Fe+/Vo42 1:1 0,450 1,42 1,42 - - 
Fe+2:Ti02 1:0,5 0,405 1,23 1,29 0,06 -4,65 

Fe+2:Cr+3 1:1 0,415 1,27 1,29 0,02 -1,55 

Curva de Calibração - (gráfico 4) 

Técnica - 1, 2, 3, 4 e 5 ml da solução padrão 
recempreparada, pH em torno de 2 foram colocados em balões afe- 
ridos de 25 ml. Adicionou-se 5 ml de solução M de acetato de 

~ - 3 - * amonio e 1 ml de solução 2 x 10 M de ácido carminico. Depois de 
30 minutos, completou-se os volumes e mediu-se contra uma pro- 
va em branco contendo os mesmos reagentes nas mesmas condições 
de volume, exceto a solução do cãtion. 

Para o estudo da curva de calibração foram fei- 
tas 5 soluções para cada ponto e as leituras obtidas analisadas 
estatisticamente pela aplicação do teste Q, e corrigidos segun- 

- _ a do o tratamento matetematico da regressão linear . 
0 cálculo da constante de formação foi realiza- 

do por meio dos pontos a e a1 do gráfico 2, segundo recomenda- 
ções de BABKO & PILIFENKO1. Obteve-se como valor provável 1,26x 
x 1010. 

Cumprimento de Onda = 585 nm 
Célula de 1 cm de luz. 
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G r á f i c o  4 - C u r v a  de  C a l i b r a ç ã o  

R e g r e s s ã o  l i n e a r  - I-X- x 

c o m p r i m e n t o  d e  onda = 585 nm 

Y = 0 , 2 4 2 ~  + 0,107 
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REGRESSA0 LINEAR 

NO da 2 
amostra i "i 1 XiYi ---- -- 'i -- 

Soma 6,OO 1,988 8,80 2,7732 

APLICAÇAO 

O método foi aplicado em uma amostra de capim 

panaseo (aristida setifólia - H.B.K.), segundo a seguinte téc- 
ni ca: 

5 g da amostra seca a 600-700C e moida, foram 

tratadas com partes iguais de HC1 concentrado (25 ml) e HC104a 

60%, e em seguida, aquecida lentamente até destruição total da 
2 2 matéria orgânica . 
Reduzido o volume separou-se a silica Por 

filtração, lavando o precipitado com ácido cloridrico a 1%. O 

filtrado foi evaporado a seco e ao reslduo foram adicionados 5 

ml de HC1 1:20, 15 ml de água destilada e uma gota de indica- 

dor vermelho de metilo. A solução resultante foi neutralizada 

com hTdróxido de sõdio a 8% e no fTnal, foram adicionados um 
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REGRESSÃO LINEAR 

N9 da 2 
amostra x . i ^i X1 x .y. T7 1 Y. i 

1 0,40 0,180 0,16 0,0720 0,204 

2 0,80 0,316 0,64 0,2528 0,301 

3 1 ,20 0,417 1 ,44 0,5004 0,397 

4 1 ,60 0,505 2,56 0,8080 0,494 

5 2,00 0,570 4,00 1 ,1400 0,591 

Soma 6,00 1 ,988 8,80 2 ,7732 

b = 6 x 1,988 - 5 x 2,7732 = 0 242 
36 - 5 x 8,8 

, . 1 (1,988 - 0,242 x 6) = 0,107 
a _ 5 

Y = 0,24 x + 0,107 

A PLICAÇSO 

O método foi aplicado em uma amostra de capim 
panaseo (aristida setifélia - H.B.K.), segundo a seguinte téc- 
nica: 

5 g da amostra seca a 60O-70OC e moida, foram 
tratadas com partes iguais de HC1 concentrado (25 ml) e HClO^a 
60%, e em seguida, aquecida lentamente até destruição total da 

- 22 matéria orgamca 
Reduzido o volume separou-se a sTlica por 

filtração, lavando o precipitado cora ácido clorídrico a 1%. 0 
filtrado foi evaporado a seco e ao resíduo foram adicionados 5 
ml de HC1 1:20, 15 ml de água destilada e uma gota de indica- 
dor vermelho de metilo. A solução resultante foi neutralizada 
com hidróxido de sódio a 8% e no final, foram adicionados um 
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e x c e s s o  d e  2  m l  d a  s o l u ç ã o  b á s i c a  e  1  m l  H 2 0 2  L e v o u - s e  a  e b u l i -  

ç ã o ,  p r e c i p i t o u - s e  o  f e r r o  com 5  m l  d e  s o l u ç ã o  s a t u r a d a  s u l  f e t o  

d e  a m ô n i o  e  f i l t r o u - s e .  O p r e c i p i t a d o  f o i  l a v a d o  com s o l u ç ã o  d e  

( N H 4 ) 2 S  a  1 %  e  d i s s o l v i d o  a i n d a  n o  f i l t r o  com 1 0  m l  d e  HC1 1 : l  , 
p r e v i a m e n t e  a q u e c i d o .  O  f i l t r a d o  o b t i d o  f o i  e v a p o r a d o  a  s e c o  e  

o  r e s i d u o  d i s s o l v i d o  com 2 0  m l  de  á g u a  d e s t i l a d a .  A  s o l u ç ã o  r e -  

s u l t a n t e  t r a t o u - s e  com 0,5 m l  d e  H2S04 1 : l  e  l e v o u - s e  n o v a m e n t e  a  

s e c o .  F i n a l m e n t e ,  o  r e s í d u o  o b t i d o  f o i  d i s s o l v i d o  em 2 0  m l  d e  

á g u a  d e s t i l a d a  e  q u a n d o  q u e n t e  a  e b u l i ç ã o  t r a t a d o  com 0.5 m l  d e  

h i d r o x i l a m i n a  a  1 0 % .  D e p o i s  d e  f r i o ,  f o i  t r a n s f e r i d o  p a r a  um b a -  

l ã o  a f e r i d o  d e  1 0 0  m l  e  c o m p l e t a d o  a o  v o l u m e .  Tomou-se  5  m l  e  

s e g u i u - s e  o  mesmo m é t o d o  u s a d o  p a r a  a  c u r v a  d e  c a l i b r a ç ã o .  

R e s u l t a d o s  d a s  A n á l i s e s  

N  0 m g / 5 g  da  % n a  % 
A m o s t r a  L e i t u r a  g / m l  g /25m1 a m o s t r a  a m o s t r a  M ;  S .  

MEDIA 0 , 4 6 5  1 , 4 8  37,O 0 , 7 4 0  0,014P 0 , 0 1 6 4  

A p l i c a ç ã o  do  t e s t e  Q a o s  r e s u l t a d o s  em m a t é r i a  s e c a :  R  = 0 , 0 0 0 8  

Q = 0 , 2 5 .  Q t a b e l a  = 0 , 6 4 2  

O v a l o r  Q o b t i d o  é i n f e r i o r  a o  t a b e l a d o ,  p o r -  

t a n t o  a  e s t i m a t i v a  da  m é d i a  r e p r e s e n t a  o s  r e s u l t a d o s  d a  a n á l i s e .  

COMPARATIVO ENTRE METODOS 

M u i t o s  s ã o  o s  m é t o d o s  p a r a  d e t e r m i n a ç ã o  e s p e c -  

t r o f o t o m é t r i c a  d e  t r a ç o s  d e  f e r r o .  ~ n t r e  o s  p r i n c i p a i s  s ã o  c i -  

t a d o s  o s  d o s  r e a t i v o s  b a t o f e n a n t r o l  i n a  ( 4 , 7 - D i f e n i l - 1  , l O - F e n a n -  

t r o l i n a ) ,  á c i d o  batofenantrolindisulfÔnico-sal s õ d i c o  ( 4 , 7 - D i f e -  

n i l - 1  ,l0-FenantrolindisulfÔnico), D i m e t i l g l  i o x i m a - s a l  sõdico,  2,2' 

- B i p i r i d i n a - s a l  s ó d i c o ,  S a l  n i t r o s o  R ( 2 - H i d r o x i - 1  - N i t r o s o n a f t a -  
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excesso de 2 ml da solução básica e 1 ml l^O^. Levou-se a ebuli- 
ção, precipitou-se o ferro com 5 ml de solução saturada sulfeto 
de amônio e filtrou-se. 0 precipitado foi lavado com solução de 
(NH^)^ a 1 % e dissolvido ainda no filtro com 10 ml de HC1 1:1 , 
previamente aquecido. 0 filtrado obtido foi evaporado a seco e 
o resTduo dissolvido com 20 ml de água destilada. A solução re- 
sultante tratou-se com 0,5 ml de h^SO^ 1:1 e levou-se novamente a 
seco. Finalmente, o resTduo obtido foi dissolvido em 20 ml de 
água destilada e quando quente a ebulição tratado com 0,5 ml de 
hidroxi1amina a 10%. Depois de frio, foi transferido para um ba- 
lão aferido de 100 ml e completado ao volume. Tomou-se 5 ml e 
seguiu-se o mesmo método usado para a curva de calibração. 

Resultados das Análises 

N? mg/5g da % na % 
Amostra Leitura g/ml g/25ml amostra amostra M.- S. 

1 0,470 1,50 37,5 0,750 0,0150 0,0166 
2 0,455 1,44 36,0 0,720 0,0144 0,0160 
3 0,465 1,48 37,0 0,740 0,0148 0,0164 
4 0,475 1,52 38,0 0,760 0,0152 0,0168 
5 0,460 1,46 36,5 0,730 0,0146 0,0162 

MÉDIA 0,465 1,48 37,0 0,740 0,0148 0,0164 

Aplicação do teste Q aos resultados em matéria seca: R = 0,0008 
Q = 0,25. Qtabela = 0,642 

0 valor Q obtido é inferior ao tabelado, por- 
tanto a estimativa da média representa os resultados da análise. 

COMPARATIVO ENTRE MÉTODOS 

Muitos são os métodos para determinação espec- 
trofotométrica de traços de ferro. Entre os principais são ci- 
tados os dos reativos batofenantrolina {4 ,7-Difeni1-1,10-Fenan — 
trolina), ãcido batofenantrolindisulfõnico-sal sõdico (4,7-Dife- 
ni 1-1 ,1 0-Fenantrol i ndisul fõni co ), Dimeti 1 gl i oxima-sal sédico, 2,2' 
-Bipiridina-sal sõdico, Sal nitroso R (2-Hidroxi-l-Nitrosonafta- 
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a l u m i n i o  e o ó x i d o  d e  t i t â n i o  s ã o  o s  q u e  a p r e s e n t a r a m  m a i o r e s  in- 

d i c e s  d e  interferência. 

O m é t o d o  a p l i c a d o  em a m o s t r a s  d e  c a p i m  a p r e s e n -  

tou um d e s v i o  m é d i o  em t o r n o  d e  4 ,57  %,  q u a n d o  c o m p a r a d o  aos r e -  

s u l t a d o s  o b t i d o s  pela a b s o r ç ã o  atômica. 

O p r o c e s s o  a n a l i t i c o  a p r e s e n t a d o ,  m o s t r o u - s e  

bastante prático e preciso para a s  a m o s t r a s  a n a l i s a d a s ,  podendo 

t a m b é m  ser e m p r e g a d o  na a n á l i s e  d o  y o n  f e r r o  em o u t r o s  materiais. 

ABSTRACT 

The  i r o n  c a n  be d e t e r m i n e d  from t h e  v i o l e t '  c o -  

l o u r  produced by t h e  r e a t i o n  o f  t h e  f e r r o u s  i o n  w i t h  camninic acid. 

The c o l o u r  i n t e n s i t y  o f  t h e  f e r r o u s  c a r m i n a t e  i s  maximum w i t h i n  

t h e  r a n g e  o f  pH 6,8-7,2 ,  a f t e r  30 m i n u t e s  o f  t h e  a d d i t i o n  o f  t h e  

r e a g e n t s .  The s y s t e m  f o l l o w s  B e e r ' s  Law o v e r  t h e  r a n g e  o f  0 .4  - 
2 . 0  ppm o f  i r o n  w i t h  a b s o r b a n c e  from 0,180 - 0,570.  The  maximum 

a b s o r p t i o n  o f  t h e  f e r r o u s  complex  i s  around  585 nm and h a s  m o l a r  
3 

e x t i n c t i o n  c o e f f i c i e n t  20 x  10 . The  magnesium,  p o t a s s i u m  and 

sod ium i o n s  i n  c o n c e n t r a t i o n  be low 100 t i m e s  t h e  i r o n  concentration 

do n o t  i n t e r f e r e  w i t h  t h e  me thod .  The  f e r r o u s  i o n  c a n  be d e t e r -  

mined  i n  p r e s e n c e  o f  cadmium i o n  o r  l e a d  i o n  a t  t h e  proportion 1:50 

and c o b a l t  1 : 2 0  and z i n c  1 : 1 0 .  From among t h e  e l e m e n t s  and 

compounds s t u d i e d ,  t h e  a l u m i n i u m  and t i t a n i u m  o x i d e  p r e s e n t e d  t h e  

mos t  i n f l u e n c e ,  a t  t h e  r a t i o s  1 :  0 ,05 and 1 : 0 , 5  r e s p e c t i v e l y .  The  

c o p p e r ,  c a l c i u m ,  chromium o r  v a n a d a t e  i o n s  a t  t h e  r a t i o  1 : 1  do not  

i n t e r f e r e  w i t h  t h e  i r o n  d e t e r m i n a t i o n .  The  method was a p p l i e d  i n  

g r a s s  s a m p l e ,  a n a l y s e d  by  a t o m i c  a b s o r p t i o n  method and showed an  

a v e r a g e  d e s v i a t i o n  around  4,57 %. 
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alumínio e o 5xido de titânio são os que apresentaram maiores ín- 
dices de interferência. 

0 método aplicado em amostras de capim apresen- 
tou um desvio médio em torno de 4,57 %, quando comparado aos re- 
sultados obtidos pela absorção atômica. 

0 processo analítico apresentado, mostrou-se 
bastante prático e preciso para as amostras analisadas, podendo 
também ser empregado na análise do Ton ferro em outros materiais. 

ABSURACT 

The iron can be determined from the violet' co - 
lour proãuaed by the reation of the fervous ion with oarminio acid. 
The aoloup intensity of the fevrous carminate is maximum within 
the range of pH 6,8-7,2, after 30 minutes of the addition of the 
reagents. The system follows Beer's Law over the range of 0.4 - 
2.0 ppm of iron with absorbance from 0,180 - 0,570. The maximum 
absorption of the ferrous complex is around 585 nm and has molar 
extinction coeffiaient 20 x 10 . The magnesium, potassium and 
sodium ions in concentration below 100 times the iron oonaentration 
do not interfere with the method. The ferrous ion can be deter- 
mined in presencã of cadmium ion or lead ion at the proportion 1:50 
and oobalt 1:20 and zinc 1:10. From among the etements and 
oompounds studied, the aluminium and titanium oxide presented the 
most inftuenoe, at the ratios 1:0,05 and 1:0,5 respectivety. The 
copper, calcium, ahromium or vanadate ions at the ratio 1:1 do not 
interfere with the iron determination. The method was applied in 
grass sample, anatysed by atomia absorption method and showeã an 
average desviation around 4,57 %. 
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