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METODOS DE ANALISE QUANTITATIVA INORGANICA
EM CALDO DE CANA DE ACUCAR; VINHACA E MELACO
_ 1. DETERMINACAO DE CALCIO, MAGNESIO,
POTASSIO, ENXOFRE E FOSFORO EM UM
MESMO EXTRATO *

N. A. pA GLORIA **
A. A. RODELLA ***

Neste trabalho é apresentada uma marcha analitica simples, riapida
e acessivel & maioria dos nossos laboratérios, visando a determinacdo de
constituintes inorgAnicos do caldo de cana de agicar, vinhaga e melago.
Foram estudadas duas técnicas para a digestdo do material (via seca e
via umida) e a seguir, nos extratos obtidos determinados cdlcio, magné-
sio, potassio, enxofre e fosforo. Os dados obtidos mostraram que para
a andalise dos citados constituintes, nos mencionados materiais, pode ser
empregado, indiferentemente, o ataque por via seca ou umida, excetuan-
do-se a determinacao de enxofre em melaco que deve ser efetuada por
via umida. As técnicas de andlise preconizadas apresentaram uma ade-
qua;)dah precisdo, conforme demonstram os resultados obtidos neste
trabalho.

INTRODUCAOQ

Quando se pretende efetuar estudos a respeito da tecnologia da
fabricacdo do agucar, alcool ou aguardente, ou da utilizacio dos sub-
produtos da fabricacdo dos citados materiais, é frequente a necessi-
dade de se determinar quantitativamente os constituintes inorginicos
do caldo de cana de acucar, melaco ou vinhaca. Entretanto, a literatu-
ra a respeito dos métodos de analise a serem empregados é escassa,
e muitas vezes os métodos preconizados sio excessivamente comple-

X0s ou morosos, conforme os propostos por FORT & McKAIG (1939)
e PAYNE (1968).

Tendo em vista tais fatos, foi estabelecido um plano de estudos
visando estabelecer uma marcha analitica para a determinacio de al-
guns dos constituintes inorganicos do caldo de cana de acucar, me-
laco e vinhaca. Em trabalho anterior (GLORIA & RODELLA, 1971),
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foram apresentados os resultados obtidos na determinagdo do silicio
em caldo de cana e melaco, baseado no emprego de método colorimé-
trico. No presente trabalho, sdo apresentadas técnicas de determina-
cao de calcio, magnésio, potéssio, enxofre e fésforo em caldo de cana
de acucar, melaco e vinhaca empregando-se métodos ja preconizados
para a andlise de material vegetal. Nos estudos realizados, foi estuda-
da a forma de preparo dos extratos e a adaptacdo dos métodos a uma
marcha analitica rapida e simples, utilizando técnicas acessiveis a
maioria dos nossos laboratérios.

MATERIAL E METODOS

Material — Foi utilizado caldo de cana de agtucar recém-extraido
e filtrado por algodao, a fim de se extrair fragmentos de cana em sus-
pensdo. O melaco foi obtido de colecdo existente no Departamento de
Tecnologia Rural da E.S.A. “Luiz de Queiroz” e proveniente de usi-
nas da regiao de Piracicaba, Sao Paulo. A vinhaca, de mosto de me-
laco, foi obtida na Usina Modelo S/A, municipio de Piracicaba, Sio
Paulo.

Reativos — Dentre os reativos empregados, merecem mengio es-
pecial os seguintes:

Solucdo padriao de potassio, 0,010 N em KC1 — Foram pesados
0,7455 g de KC1 p.a., seco, transferidos para baldo volumétrico de
1000 ml e o volume completado com adgua destilada;

Solucio padrio de potassio, 0,0005 N em KC1 — Foram tomados
5,0 ml da solugdo 0,010 N de KCI, transferidos para baldo volumé-
trico de 100 m] e o volume foi completado com agua destilada.

Solucao padriao de fésforo, 0,010 N em PO.3>- — Foram pesados
0,4536 g de KH:PO,, transferidos para baldao volumétrico de 1000 ml,
acrescentou-se mais ou mencs 500 ml de dgua destilada, 5 ml de H2SO,,
e a seguir o volume foi completado com &4gua destilada.

Solucao padriao de fosforo (contendo 1,0 equivalente micrograma
de PO3- por mililitro) — Foram tomados 50,0 ml da solucdo 0,010 N
em PO+*, transferidos para baldo volumétrico de 500 ml, acrescenta-
dos mais ou menos 300 ml de dgua destilada, 5 ml de H:SO4 e o vo-
lume foi completado com agua destilada.

Reativo vanadomilibdico — Dez gramas (10 g) de molibdato de
amonio foram dissolvidos em 100-150 ml de dgua destilada, previamen-
te aquecida a 80-90°C. Acrescentou-se 0,5 g de metavanadato de amé-
nio a 60-70 ml de agua destilada quente (80-90°C), esperou-se esfriar
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e acrescentou-se 115 ml de 4cido perclérico (70% de HC10,). Apds as
duas solucoes esfriarem,.adicionou-se a solucdo de molibdato a de me-
tavanadato, aos poucos e sob agitacdo. A seguir, o material foi trans-
ferido para baldo volumétrico de 500 ml e o volume completado com
adgua destilada.

Solucdo tampao pH 10 — Foram adicionados 70 g de NH.C1 a
580 ml de solugdo de NH; (d = 0,91) e o volume completado a 1000
ml, com 4gua destilada.

Solucao de EDTA 0,01 M — O sal dissédico dihidratado do acido
etileno diamino tetracético foi seco a 70-80°C durante duas horas e
deixado esfriar em dessecador. Foram transferidos 3,7225 g do sal seco
para balao volumétrico de 1000 ml e o volume completado com agua
desmineralizada.

Solucio de Eriocromo Negro T a 0,5% — Colocou-se em frasco
de plastico alguns cristais de KCN, 10 ml de alcool etilico 99,5°GL,
10 ml de solugcdo de trietanolamina a 80% e 100 mg de Eriocromo
Negro T.

Solucdo de Calcon a 0,5% — Em frasco de plastico, foram acres-
centados alguns cristais de KCN, 10 ml de acool etilico a 99,5°GL, 10
ml de solugéo de trietanolamina a 80% e 100 mg de Calcon. Este indi-
cador e o precedente foram conservados em frasco de plastico, ao abri-
go da luz e em refrigerador.

Solugdo de cloreto férrico, contendo aproximadamente 1 mg de
Fe*+ por mililitro — Foram pesados 4,8 g de FeC1;.6H.0, transferidos
para baldao volumétrico de 1000 ml, acrescentou-se 2 ml de solugéo con-
centrada de acido cloridrico e o volume completado com &4gua des-
tilada.

Resina trocadora de cdtions Dowex 50W-X8, 50 — 100 mesh — A
citada resina foi empregada, utilizando-se sistemas percoladores con-
forme descrito por GLORIA & VITTI (1968).

Solucao de metil-timol azul a 0,5% — Foram pesados 50 mg do
sal, e adicionados 10 ml de 4dgua desmineralizada.

METODOS

Preparo dos extratos por via umida,

Caldo de cana de acgiicar — Cingiienta mililitros do caldo de cana
filtrado foram transferidos para frascos de Kjeldahl de 100 ml, acres-
centou-se 5 ml de HNO; e deixou-se em repouso por mais ou menos
12 horas, apds o que, o material foi deixado evaporar até o volume
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ficar reduzido a mais ou menos 5 ml. A seguir, acrecentou-se 25 ml de
HNO:; e deixou-se digerir, sob aquecimento, até o liquido clarear. Apds
o material esfriar, juntou-se 2 ml de HC10: e prosseguiu-se a digestdo
até a obtencdo de um extrato incolor. A seguir, o material foi transfe-
rido para baldo volumétrico de 100 ml, lavando-se o frasco de Kjeldahl
com varias porg¢des de dgua destilada quente. Apds o liquido esfriar,
o volume foi completado com 4gua destilada.

Vinhaca — Vinte mililitros de vinhaca foram transferidos para
frascos de Kjeldahl de 100 ml e procedeu-se conforme j& descrito para
a digestao do caldo de cana.

Melaco — Uma quantidade de aproximadamente uma grama, foi
exatamente pesada utilizando-se pequenos recipientes de vidro (am-
polas de injecdo cortadas ao meio). A seguir, o material foi transfe-
rido para Kjeldahl de 100 ml, acrescentou-se 25,0 ml de HNO; e reali-
zou-se a digestdo conforme descrito nos casos precedentes.

Preparo dos extratos por via seca.

Caldo de cana de acucar — Cingiienta mililitros de caldo, previa-
mente filtrados através de algodao, foram transferidos para céapsulas
de porcelana e colocados em estufa a 70-80°C para evaporacido da
dgua. A seguir, o material foi transferido para mufla elétrica e inci-
nerado a 550-600°C até a obtencido de cinzas brancas. Deve ser salien-
tado que o aquecimento da mufla foi gradual até ser atingida a tem-
peratura indicada. As cinzas obtidas foram tratadas com 10 ml de so-
lucdo de HC1 (1 + 1) e os materiais colocados em banho vapor até
secarem. Adicionou-se, a seguir, 2 ml de solugao de HC1 concentrada.
Novamente os materiais foram deixados secar e, em seguida, foram
juntados 20 ml de solucdo de HC1 (1 -+ 9). Apds leve aquecimento, o
material foi filtrado usando-se papel de filtro Whatman n.° 1, receben-
do-se o filtrado em baldo volumétrico de 100 ml. C4psulas e papéis de
filtro foram lavados com 4gua destilada quente. Apés os liquidos es-
friarem, os volumes foram completados com 4gua destilada.

Vinhaca — Vinte mililitros de vinhaca foram transferidos para
capsulas de porcelana e seguiu-se a técnica ja descrita no caso ime-
diatamente precedente.

Melaco — Uma quantidade exatamente pesada, de aproximada-
men um grama, foi pesada em capsula de porcelana e procedeu-se con-
forme ja descrito para o preparo do extrato de caldo de cana por via
seca,

Marcha analitica para determinacio do fésforo.
Andlise do caldo e da vinhaca.

Preparo da curva padrao — Foram transferidos para balGes volu-
métricos de 100,0 ml, 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 6,0 e 6,0 ml da solugdo padrao
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de fésforo (0,010 N em PO.*), adicionou-se aproximadamente 50 ml
de 4gua destilada e homogeneizou-se. A seguir, foram adicionados 10,0
ml do reativo vanadamolibdico e os volumes foram completados com
dgua destilada. Apés a agitacdo dos frascos, esperou-se transcorrer 10
minutos e foram realizadas as leituras, utilizando-se o colorimetro
Klett-Summerson, com filtro 42. O aparelho foi ajustado para leitura
0, utilizando-se uma solucdo “em branco”, isto é, uma solugcido con-
tendo todos os reativos citados, exceto a solucdo padrio de fosfato.
Obtidas as leituras, foi estabelecida a curva padrio relacionando con-
centracdo de fosfato nas solucdes com leituras no colorimetro.

Determinacio nos extratos — Para a determinacdo tomou-se 10,0
ml dos extratos, obtidos empregando-se ambos os tipos de digestio,
para caldo e vinhacga. Procedeu-se conforme descrito no preparo da
curva padrido e obtidas as leituras, féz-se a relacio com a equacido de
regressio linear, obtendo-se a concentracio de PO nos materiais
analisados,

Anilise do melaco.

Preparo da curva padrio — Foram transferidos para balGes vo-
lumetricos de 50,0 ml, 0,25; 0,50; 1,00; 2,00 e 3,00 ml de solucgao pa-
driao de fosfato, contendo 1,0 equivalente micrograma de PO.% por
mililitro, permanecendo um baldao volumétrico isento de solugdo de
fosfato, a fm de servir de “prova em branco”. A seguir, acrescentou-
se aproximadamente 25 ml de agua destilada, 10 ml de reativo sulfo-
bismuto-molibdico e 1 ml de solucdo de acido ascérbico a 3%, agi-
tando-se os frascos apds a adicdo de cada reativo. A seguir, os volumes
foram completados com agua destilada e, apds 15 minutos, foram fei-
tas as leituras contra a “prova em branco”, usando-se o colorimetro
Klett-Summerson, dotado de filtro 64. As leituras foram relacionadas
com as concentragdes na curva padrdo e estabelecida a equacgio de
regressao linear.

Determinacgdo nos extratos — Cinco mililitros do extrato, prove-
niente dos dois tipos de digestdo das amostras de melago, foram trans-
feridos para bal6es voluméiricos de 50,0 ml e daqui por diante proce-
deu-se conforme descrito no preparo da curva padrao. As leituras
obtidas foram convertidas em concentragdo de fosfato, empregando-se
a equacdo de regressao linear previamente calculada.

Marcha analitica para determinaciao do potdssio.

Determinacao no caldo de cana — Dez (10,0) mililitros dos extra-
tos foram transferidos para baldes volumétricos de 100 ml e os volu-
mes completados com dgua destilada. As determinacdes foram feitas,
empregando-se o fotometro de chama Coleman modelo 21, com filtro
para potdssio. A leitura 100 do aparelho foi obtida com solugao 0,0005
N em KC1 e o zero com agua destilada. A solugdo do extrato diluido
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foi queimada e a leitura obtida permitiu que se calculasse a porcen-
tagem de potassio no material analisado, através da expressio:

mg K/100 ml caldo = L x 0,39

onde L é a leitura obtida no aparelho quando se queima o extrato di-
luido do caldo.

Determinac¢io na vinhaca — Cinco mililitros dos extratos foram
transferidos para baldes volumétricos de 500 ml e os volumes comple-
tados com 4gua destilada. Dai por diante, prosseguiu-se conforme des-
crito na determinacdo em caldo de cana. As leituras obtidas foram
transformadas em concentracdo de potassio, através da expressio:

mg K/100 ml vinhaca = L x 9,75

onde L é a leitura obtida no aparelho quando se queima o extrato di-
luido da vinhaca,

Determinacdo no melaco — Cinco mililitros dos extratos foram
tranferidos para baldes volumétricos de 100 ml e os volumes comple-
tados com dgua destilada. Em seguida, procedeu-se da forma ja des-
crita nos casos precedentes. A leitura L, obtida quando se queimou a
solucao diluida do extrato, foi convertida em miligramas de potassio
em 100 miligramas de melaco, empregando-se a férmula:

39 x L
mg K/100 mg de melaco =
m

onde m é a massa (em miligramas) da amostra de melaco analisada.

Marcha analitica para a determinacio de cdlcio, magnésio e
enxofre,

Separacao de cdtions e anions em coluna trocadora de ions — As
aliquotas dos extratos (de volume variavel, conforme o material) fo-
ram percoladas através de coluna de resina trocadora de cations, con-
forme recomendam GLORIA & VITTI (1968) e o percolado recebido
em copos de 100 ml e reservado para a determinacdo do enxofre.
As colunas foram eluidas com trés aliquotas de 5,0 ml de solu-
cdo de HC1 4 N, sendo o eluido e as lavagens posteriores com agua
destilada, recebidos em baldo volumétrico de 100 ml. A seguir, os vo-
lumes foram completados com 4dgua destilada e essas solugbes reser-
vadas para a determinacido de calcio e magnésio.

Determinacio do enxofre — O enxofre dos materiais analisados,
convertido para a forma de sulfato, foi determinado, apdés separacao
dos cations, utilizando-se os percolados da resina. Esses percolados,
recebidos em copos de 100 ml, receberam 3 ml de solucédo contendo 1
mg de Fe®t por mililitro, 1 ml de solucdo de acido acético (1 + 3) e,
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em seguida, foram aquecidos a 80-90°C. A seguir, acrescentou-se 1 ou
2 gotas de solugdo alcodlica de vermelho de metila a 0,1% e solucao
de NH; (1 4+ 1) até viragem do indicador e, em seguida, mais 1 ml
em excesso da citada solucdo. O material foi deixado a 80-90°C por
mais cinco minutos e, a seguir, filtrado (papel de filtro Whatman n.°
1) ainda quente. O copo e o papel de filtro foram lavados com trés
porcoes de 10 ml de agua destilada quente. O filtrado foi recebido em
baldao volumétrico de 200 ml, sendo, a seguir, procedida a neutraliza-
cao, empregando-se solugdo de HC1 (1 + 1). Apds a viragem do indi-
cador, as solucdes foram aquecidas a 60°C durante cinco minutos,
acrescentou-se 10 ml de solucdo de BaCl: 0,05 M e deixou-se 15 minu-
tos a 60°C, As solucdes foram retiradas do aquecimento, esfriadas a
temperatura ambiente ¢ acrescentou-se 100 ml de alcool etilico a 96°GL.
As solugdes foram agitadas, novamente resfriadas e os volumes com-
pletados com agua destilada. Apés nova agitacio das solugdes, os vo-
lumes foram novamente completados. Dessa solugio foi retirada ali-
quota de 10,0 ml, transferida para Erlenmeyer de 125 ml, acrescentou-
se aproximadamente 20 ml de 4gua destilada, 5 ml de solugdo de NHs
(1 + 3) e 5 gotas da solucdo de metil timol azul a 0,5% e o bario re-
sidual titulado com solucdo de EDTA 0,01 M, até desaparecimento da
cor azul brilhante. As determinacGes foram acompanhadas de uma
“prova em branco”, que consistiu de uma solug¢do que recebeu todos
os reativos citados, exceto o percolado da resina.

Determinacao do cdlcio e magnésio — A determinacdo dos ca-
tions Ca?t e Mgt foi realizada na sclucdo eluida da resina, portanto,
apés a separacdao dos anions e sem a interferéncia do anion fosfato.
Para a determinacdo do céaicio, uma aliquota de 20,0 ml da solucio foi
transferida para Erlenmeyer de 250 ml e acrescentou-se mais ou me-
nos 80 ml de 4gua destilada, 5 ml de solugdo de NaOH a 20%, 2 ml de
solucdo de KCN a 5%, 10 gotas de solucdo de trietanolamina a 20%,
e 3 otas de solucdo de Calcon a 0,5%. A solucéo foi titulada com so-
lucdo de EDTA 0,01 M, até obtencao da cor azul puro estavel. Para a
determinacdo do célcio mais magnésio, foram tomadas aliquotas de
20,0 ml do eluido, transferidas para Erlenmeyer de 250 ml e acrescen-
tados, pela ordem e seguidos de ligeira agitacio, os seguintes reativos:
80 ml de agua destilada, 5 ml de solugdo tampao pH 10, 2 ml de solu-
cao de KCN a 5%, 10 gotas de solucdo de trietanolamina a 20% e 3
gotas de solucdo de Eriocromo Negro T a 0,5%. A seguir, procedeu-se
a titulacdo empregando-se solucio de EDTA 0,01 M até obtencido da
cOr azul puro estavel.

Aliquotas e cdlculos empregados nas determinacdes de Ca, Mg e
S nos diferentes materiais.

Determinacdes no caldo de cana de agticar — Dos extratos foram
retirados 40,0 ml e percolados através da coluna de resina. Obtidos os
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resultados das titulacoes, de acordo com o descrito, as diferentes con-
centracdes dos fons foram calculadas de acordo com as férmulas:

mg Ca/100 ml caldo = 10.V

Ca
mg Mg/100 ml caldo = (V — V )6
ca -+ Mg Ca
onde V é o volume da solucdao de EDTA 0,01 M, consumido na ti-
tulacéo ?1?) calcio e V é o volume da solucido de EDTA 0,01

Ca 4+ Mg
M, consumido na titulagdo do calcio mais magnésio.

mg S0.>/100 ml do caldo = (VB — V )96
A

onde V é o volume da solucido de EDTA 0,01 M, consumido na titu-
B

lacio do bario residual da solucdo em branco e V. ¢é o volume da
A

mesma solucdo, consumido na titulacdo da solugdo contendo o per-

colado (amostra).

DeterminagGes na vinhaca — Dos extratos, foram retirados 20,0
ml e percolados através das colunas de resina. Obtidos os resultados
das titulagdes, de acordo com os métodos descritos, as concentracoes
dos diferentes ions foram calculadas de acordo com as expressoes :

mg Ca/100 ml caldo = V .50

Ca
mg Mg/100 ml caldo = (V —V )30
Ca -+ Mg Ca
mg SO,/100 ml caldo = (V — V )480
B A
onde V. ,V , V. eV tém os significados ja esclareci-

Ca C -+ Mg B A
dos anteriormente.

Determinacdes no melaco — Foram tomadas aliquotas de 50,0 ml
dos extratos e percolados através da coluna de resina. Os resultados
das titulacGes ja mencionadas, foram transformados em concentracao,
através do emprego das expressoes :

Vv . 400
Ca
mg Ca/100 mg melago =

m
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(V —V  )240
Ca -+ Mg Ca
mg Mg/100 mg melaco =

m
(V. —V )3840
| B A
mg SO0:/100 mg melaco =
m
Nossas expressoes V.., V , V eV tém os signifi-

Ca Ca -+ Mg B A
cados e m representa a massa (em miligramas) da amostra de melago
aralisada.

RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAO

Conforme é possivel observar, os métodos adotados neste traba-
lho sao, todos éles, métodos simples, exatamente porque procurou-se
estabelecer marchas analiticas acessiveis a maioria dos nossos labo-
ratérios. Os métodos empregados foram aqueles ja estudados e esta
belecidos para a andlise de material vegetal. Dessa forma, para a ana-
lise do fésforo, empregou-se os métodos do acido fosfovanadomolibdi-
co, conforme preconizado por PELLEGRINO (1960) e CATANI & OU-
TROS (1966), e o método baseado na formag¢do do molibdénio azul,
conforme descrito por CATANI & BATAGLIA (1968). Para a deter-
minacdo do potdssio, adoiou-se a determinacdo baseada no emprego
do fotdmetro de chama, adotando-se, em linhas gerais, a técnica pro
posta por CATANI & OUTROS (1965). A determinacdo do célcio e
magnésio foi baseada no método apresentado por GLORIA & OU-
TROS (1965) e a do enxofre na técnica descrita por GLORIA & VITTI
(1968). Nos citados trabalhos, poderao ser encontradas informacoes
mais pormenorizadas a respeito dos métodos empregados.

O presente estudo foi realizado visando-se nio sé estabelecer a
marcha analitica unificada para a determinaciao de varios elementos,
mas também verificar qual o processo de digestio mais adequado
para a determinacdo dos mencionados elementos nos materiais em
aprego. Dessa forma, foi realizada a destrui¢do da matéria organica
através da queima em mufla (via seca) e empregando-se a oxidacdo
com solugbes concentradas de 4cidos & quente (via timida). A seguir,
efetuou-se as analises, conforme descrito, e os resultados obtidos sdo
apresentados a seguir.
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QUADRO 1 — Determinacao de cdlcio, magnésio, f6sforo, potdssio e enxofre em
caldo de cana (média de 5 determinacdes).

Elemento Via seca C.V. Via umida C.V.
mg/100 ml % mg/100 ml %

Célcio 31,20 —+ 0,087 0,63 31,25 + 0,106 0,76
Magnésio 13,42 + 0,110 1,83 13,44 + 0,038 0,63
Potéssio 12,55 + 0,078 1,39 12,40 + 0,156 2,82
Fosforo (PO,3-) 18,86 -+ 0,030 0,36 18,79 —+ 0,069 0,83
Enxofre (SO,2-) 67,97 + 0,999 3,29 66,81 —+ 1,340 4,49

Os resultados do quadro 1 representam a média de cinco deter-
minagoes, compreendendo cada uma delas uma digestio do material.

Conforme os dados do quadro 1 evidenciam, ndao houve uma dife-
renca apreciavel entre os resultados obtidos nos extratos por via seca
ou via umida, inclusive para as determinacoes de enxofre. Os valores
do erro padrao da média e dos coeficientes de variacido atestam a ade-
quada precisdo das técnicas empregadas.

Os dados do quadro 2 mostram que os resultados obtidos nas
determinagées de calcio, magnésio e fésforo sdo comparaveis, quer
empregando-se 0 ataque por via seca ou umida, As determinacées de
potdssio e enxofre apresentaram diferencas mais sensiveis quando se
variou a forma de ataque dos materiais. Entretanto, aplicando-se aos
resultados individuais o tratamento estatistico, conforme recomenda

QUADRO 2 — Determinacdo de calcio, magnésio, f6sforo, potassio e enxofre em
vinhaca (média de cinco determinacdes).

Elemento Via seca C.V. Via umida C.V.
mg/100 ml % mg/100 ml %

Célcio 209,04 —+ 0,450 0,49 209,76 -+ 0,450 0,47
Magnésio 24,00 + 0,288 2,68 2419 + 0,447 414
Potdssio 329,55 + 1,955 1,32 351,00 -+ 0,000 —
Fésforo (PO,3-) 0,22 + 0,000 — 0,22 —+ 0,002 2,03
Enxofre (SO,2-) 203,04 -+ 0,963 1,05 195,84 + 0,903 1,03
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YOUDEN (1959), os valores de t calculados revelaram que os resulta-
dos das duas determinacées mencionadas, ndo diferem significante-
mente ao nivel de 95%.

QUADRO 3 — Determinacao de cdlcio, magnésio, f6sforo, potassio e enxofre em
melaco (média de cinco determinacdes).

Elemento Via seca % Via umida %
mg/100 ml C.V. mg/100 ml C.V.

Cslcio 0,10 =+ 0,002 4,82 0,10 -+ 0,001 2,72
Magnésio 0,29 - 0,008 6,17 0,29 —+ 0,002 1,554
Potéssio 2,20 + 0,021 2,12 2,41 + 0,001 0,09
Fésforo (PO,3-) 0,06 -+ 0,002 7,44 0,06 =+ 0,002 7,44
Enxofre (SO,2-) 2,04 + 0,048 5,25 2,66 -+ 0,043 3,62

Nas anailises de melaco, os valores do quadro 3 mostram que a
forma de ataque do material causou diferencas mais sensiveis nas de-
terminacdes de potassio e enxofre. Porém, aplicando-se o tratamento
estatistico ja mencionado, observouse que as determinacbes de po-
tédssio ndo diferem significantemente, enquanto que as determinacoes
de enxofre diferiram ao nivel de 95%. Dessa forma, supondo-se que
tal diferenca seja devido a perda de enxofre o ataque do material por
via seca, evidencia-se que tal processo é inadequado quando se pre-
tende efetuar determinagées de enxofre no melaco. Provavelmente
tal] efeito ndo aparece nas determinacdes do elemento no caldo e na
vinhaca, devido a secagem prévia do material.,

Excluindo-se a determinacdo do enxofre no melaco, as demais
mostram razoavel concordincia nos resultados, quer se empregue o
ataque por via seca ou via umida. Diante disso, torna-se evidente que
o processo empregando a via seca é mais recomendado, devido permi-
tir uma maior velocidade nas andlises. Entretanto deve ser salientado
que, para se obter bons resultados empregando'se essa técnica, é ne-
cessario que a queima seja efetuada gradualmente, conforme ja foi
mencionado.

CONCLUSOES

Os estudos efetuados durante o transcorrer deste trabalho permi-
tiram que se estabelecesse uma marcha analitica para a determina-
cdo de calcio, magnésio, potassio, fésforo e enxofre em caldo de cana
de acticar, vinhaca e melago, e que se concluisse que:
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a) As técnicas preconizadas para a andlise de caldo de cana e de
vinhaca, quer se empregue o ataque do material por via seca ou via
umida, sdo adequadas, fornecendo resultados com satisfatéria pre-
cisao.

b) As determinacdes de célcio, magnésio, potassio e fésforo em
melaco podem ser realizadas efetuando-se o ataque do material por
via seca ou umida. Para a determinacdo do enxofre no citado material,
o ataque por via seca mostrou-se inadequado, provavelmente devido a
perda de enxofre durante a queima do material.

c) A marcha analitica preconizada, com ataque do material por
via seca, é a mais recomendavel, quando se pretende maior rapidez
das anilises.

SUMMARY

INORGANIC QUANTITATIVE ANALYSIS OF SUGARCANE
JUICE, VINASSE AND MOLASSES. I. Calcium, magnesium,
potassium, sulfur and phosphorus determination in a single
extract,

This paper reports a study about the determination of inorganic
constituents (calcium, magnesium, potassium, sulfur (as sulfate) and
phosphurus (as phosphate) in sugar cane juice, vinasse and molasses.
Two techniques for organic matter oxidation were studied: wet and
dry digestion. The data obtained showed that for these determinations
any of these procedures can be employed, excepting the sulfur deter-
mination in molasses which must be made be Wet digestion.

The proposed techniques employ analytical methods acessible to
most laboratories and permit fast and accurate determination of the
five inorganic constituents.
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