DETERMINACAO DO ZINCO EM VEGETAIS PELO METODO DO ZINCON* #*

D.  PELLEGRINO

B.S. A."LUIZ DE QUEIROZ" 1.  INTRODUCAO

Um dos metodos mais empregados paraa determinac;;o do
zinco tem sido o da extragﬁo com Ditizona em solugé'o de cloz_'ofé_x_'
mio ou tetracloreto de carbono. Muitos cétions, alem do Zn, dao
complexos coloridos com a ditizona, mas e possfvel eliminar a sua
interferencia mediante o controle do pH e o0 uso de complexantes.
Este metodo € muito sensivel - 0,0016 microgramas por cm 2
(SANDELL, 1850), O Zincon tambem da compostos  coloridos
com diversos cations e ¢ menos sensivel que o anterior - 0,003
microgramas por cm? (RUSH & YOE, 1954). Contudo, nao e
toxico, como o anterior, e os cations interferentes podem ser eli
minados por meio de resinas trocadoras de ions. "A absorgao do
Zn e do Cd sao tao especiais que permitem a sua separagao de to
dos os outros elementos da tabela periédica num 86 ciclo adsor
sao-eluigao’ (KRAUS & NELSON, 1956). Em solugao de 1
a 3 normal em acido clori'drico, o zinco separa-se completamente
dos outros cétions, quando passado pela coluna de resina de tro
ca anianica; ele e adsorvido nas formas de ZnClZt e ZnClZ con
forme a concentragao do acido (KRAUS & NELSON, 1956). La
vando-se a coluna com acido cloridrico 1 normal (RUSH & YOE
1954) ou solugéo de cloreto de potéssio 1 normal (JOHNSON &
ULRICH, 1959), todos os outros cations sao eliminados. O zinco
e depois eluido com acido cloridrico 0, 005 normal (RUSH & YOE,
1954) ou solugao 0,1 normal de nitrato de sodio ( JOHNSON &
ULRICH, 1959). O zinco assim separado, reage com o Zincon,
em solugao tamponada de pH 8,5 a 9,5 dando uma solugao de
cor azul. A cor do complexo segue a lei de Lambert-Beer de 0,1
a 2,5 ppm (YOE & RUSH, 1952.

* Recebido para publicag8o em 8/8/1962 .
*% Trabalbo executado com anxilio da Fundac8o de Amparo 3 Pesgnisa do Es-
tado de S8o Paslo .
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MARGERUM & SANTACANA (1960), comparando vito
metodos de determinagﬁo do zinco, chegaram 2 conclusao de que a
recuperagao désse elemento pelo metodo da resina e zincon deixa
muito a desejar, apesar de o teste com radiozinco mostrar que o
metodo devesse funcionar melhor. Ainda mais, estudando outros
interferentes tais como mercﬁrio, chumbo, estanho e cromq alem
dos estudados por RUSH & YOE (1854), usando o metodo do zin
con, obtiveram resultados erra:ticos, me smo com um fluxo da co
luna metade do usado por aqueles autores. Concluem que se nao
houver tempo suficiente para que se estabelega o equﬂfbrio na co
lona, éste método ndo tem aplicagdo geral. Afirmam que o meéto
do € bom para a separagao de microgramas de zinco de miligra
mas de cobalto, cobre, niqiel e manganés. Concluem que, combi
nando-se a separagao pela resina com o metodo unicolor da ditizo
na, da melhores resultados. '

Os micronutrientes mais importantes dos vegetais, encon
tram-se nas proporgoes adiante mencionadas JOHNSON & ULRICH,
1959); B, 10-100 ppm ; Cu, 1-20ppm ; Co, 1-20 ppm ; Mn,
10-500 ppm ; Mo, O0,02-50 ppm ; Fe, 10-varias centenas de
ppm ; Zn, 5-100 ppm. '

Neste trabalho procura-se estudar o metodo recomendado
por esses autores na determinagao do zinco, em presenga daque

les e outros interferentes nas proporgoes citadas, em algumas plan
tas.

2. MATERIAL E METODO

2.1. UTENSILIOS :

Colunas para a resina, em vidro Pyrex, segundo o mode
lo de JOHNSON & ULRICH (1959). -

Funis de vidro Pyrex, de 50 mm de diametro na boca e
haste longa.

Suporte para as colunas e funis, recobertos de pla'.stico‘

Copos de 50 ml, Pyrex.

Baloes volumetricos de 50 ml, Pyrex.
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2.2. REAGENTES :

Resina trocadora de anions III, Merck, capacidade de tro
ca de 3 miliequivalentes/g, esferas de 0, 35-0, 6 mm de diﬁmetroT

Solugao de zincon - 50 mg de zincon em 100 mlde solugao
tampéo.

Solugao tampao - Dissolvem-se 31 g de acido borico e
37 g de cloreto de potéssio em 800 ml de a'gua bidestilada e acerta
-seo pH a 9,2 com NaOH (cerca de 50 ml de solugao 6N) e
completa-se a 1 litro.

SolugGes de acido cloridrico 12-6 e 2 normais. Consi
dera-se o acido concentrado 12 normal. O acido 6 normal pode
ser obtido pela destilagao de acido concentrado e a;gua em partes
iguais (acido clor{drico de ponto de ebuligao constante). O 2 nor

mal, por diluigao do anterior.

£

Solugao padrao de zinco - Dissolvem-se 440 mgde ZnSO,.
TH,0 com acido cloridrico 2 normal em balao de 100 ml. Des
ta, pipetam-se 10 ml parabalaode 100 ml e completa-se com aci
do 2 normal. Desta, pipetam-se 10 ml para balao de 100 ml e
completa-se com acido 2 normal. Cada ml.desta ultima solugao

contem 10 microgramas de zinco.

2.3. LAVAGEM DOS UTENSILIOS :
Passa-se solugio a 1% de EDTA, égua destilada, agi_
do cloridrico 6 normal e enxagua-se com égua bidestilada ate eli
minagao do acido. Deve-se evitar o contacto dos utensilios com

metais, borracha, etc.

2.4. PREPARO DA COLUNA :

Depois de a coluna bem lavada, coloca-se uma mecha de
1a de vidro Pyrex no encontro com o sifao capilar, enche-se de 3_'
gua e logo em seguida derrama-se a suspensao de resina (700 mg)
e faz~-se com que acame uniformemente (cérca de 5 cm de coluna).
A coluna usada tinha uma vasao de 10 ml em 12 a 14 minutos. Co
bre-se a resina no tubo com outra mecha de la de vidro e lava-se
sucessivamente com 20 ml de acido cloridrico 12 normal, 20 ml
de acido 6 normal, 20 ml acido 2 normal, 40-50 ml de agua bi
destilada e 5-10 ml de acido 2 normal; a coluna esta pronta

223



para uso.

2.5. COMPARAGAO DAS CURVAS DE ABSORGAO DO REA
GENTE E DO COMPLEXO ZINCO-ZINCON OBTIDAS NO
ESPECTROFOTOMETRO BECKMAN, MODELO B
Em balao voh}métrico de 50 ml, colocaram-se 5 ml da
solugao de zincon e completou-gse o volume com nitrato de sodio
0,1 normal. Noutro balzo colocaram-se 50 microgramasde zin
coe 5 ml do reagente e completou-se o volume com solugao 0,1
normal de nitrato de sodio.

Fizeram-se as leituras de 20 em 20 milimicrons enire
400 e 700 milimicrons (de 10 em 10 entre 590 e 630).

As curvas da figura 1 mostram que a absorgao maxima
do zinco esta na regigo ao redor de 620 milimicrons e que a absor
¢ao do reagente e quase nula nessa regiao.

2.6. ESTABILIDADE DO COMPLEXO ZINCO-ZINCON E DO
REAGENTE.
Fizeram-se leituras com o reagente e com o complexo (50
micro.gramas de Zn/50 ml), mantendo-se as cubetas no claro e
no escuro, tapadas.

QUADRO 1

ESTABILIDADE DO COMPLEXO ZINCO-ZINCON NO CLARO E
NO ESCURO E EM FUNGAO DO TEMPO.

Tempo de Reagente Complexo
leitura % de transmissao % de transmissao
No claro No escuro No claro | No escuro
10 minutos 96 96 43 43
30 minutos 96 96 43 43
60 minutos 95 96 ’ 45 44
90 minutos 86 96 417 45
290 minutos 96 96 58 57
330 minutos 85 95 63 62
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A cor do reagente nao se alterou nem mesmo apos 330
minutos quer no claro, quer no escuro. JOHNSON & ULRICH ad
mitem que nao se altera por 4 ou 5 dias. O complexo comega
a alterar-sgse apés 30 minutos, igualmente, tanto no claro como

no escuro, a temperatura ambiente ( Quadro 1).

2.7. FORMAGAO E ESTABILIDADE DO COMPLEXO EM DI
VERSOS pH :
Colocaram-se 5 ml do reagente, em solugao tamponada
a pH 9,3 em copos de 50 ml contendo 10 ml de solugao de ni
trato de sodio 0,1 normal. Acertaram-se os pH com HCl e
NaOH. Transferiram-se os conteudos dos copos para baloes de
50 ml, lavando-se os copos com 3 x5 ml de solugao de nitrato de
sodio. Adicionaram-se 20 micrdgramas de zinco de uma solu
cao aquosa de sulfato de zinco. Completou-se o volume com nitra
to de sodio e leram-se as transmissoes depois de 5 e depois de

30 minutos. Os resultados aparecem no Quadro 2.
QUADRO .2

FORMAGAO E ESTABILIDADE DO COMPLEXO ZINCO-ZIN
CON EM DIVERSOS pH .

% de transmissao % de transmissao
pH 5 minutos 30 minutos
8,4 67 67
8, 6 67 67
8,8 67 67
9,0 67 67
9,2 67 67
9,4 68 68
9,6 68 68
9,8 68 . 69

A maior absor¢ao da luz da-se entre pH 8,4 e 9,2 para
leituras ate 30 minutos, pelo menos.
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2.8. ADBORGAO DO ZINCO PELA RESINA EM DIVERSAS CON

CENTRAGOES DE ACIDO CLORIDRICO .

Segundo KRAUSS & NELSON (1956), o zinco e comple
tamente adsorvido pela resina em solugao 1-3 normal em acido clo
ridrico. NELSON, em trabalho citado por KRAUSS & NELSON
(1956) estuda a curva de adsorgao do zinco em fungao da concen
tragao de acido cloridrico e msotra que a eluigao minima, e por
tanto a adsorgio méxima, do zinco, da-se em solugio 2 normal.
Qutros elementos tais como nfquel, manganéa, cobre, cobalto, e
ferro, tém uma constante de eluigao de 100 a 1000 vezes maiox EE
te fato permite a separacgao perfeita do zinco daqueles e outros ele
mentos, que tém coeficientes de eluigao muito diferentes do dozin
co. Aliés, como ficou dito atrxis, o zinco e o cadmio ocupam uma
posicao priviligiada a esse respeito.

Preparam-se solugoes 1,0 -1,5-2,0-2,5-3,0 nor
mal em acido cloridrico. Com elas lavaram-se as colunas. Dois
ml de solugio padrﬁo de zinco (contendo 20 microgramas de Zn)
foram evaporadas a séco e retomadas e transferidas para as colu
nas, com o8 acidos das diferentes concentragoes. Daqui em dian
te seguiu-se o metodo do zincon e obtiveram-se as leituras da

transmissao da luz do Quadro 3.
QUADRO 3

ADSORGAO DO Zn PELA RESINA EM FUNGAO DA ACIDEZ.

Normalidade Porcentagem da
do acido transmissao
1,0 69
1,5 67
2,0 67
2,5 67
3,0 67

A adso1 380 ¢ a mesma nas concentracoes de 1,5 a 3,0
normal em acido. As colunas foram lavadas com solugoes de KC1
da mesma concentragao dos acidos, antes da eluigdo com a solu
¢ao de nitrato de sodio.
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2.9. EFEITO DO VOLUME DE KCl e NaNO, NA ADSOR
CAO E ELUICAO DO ZINCO .

QUADRO 4
VOLUMES DE KCIl e NaNO3 PARA ELUIR OSINTERFERENTES
E O ZINCO

Microgramas de ml de KC1 ml de NaNO,
zinco passados % Transmissao
pela resina . 1,0N 0,1 N

50 10 40 47

50 20 40 45

50 30 40 44

50 40 40 45

50 20 10 44

50 20 20 45

50 20 30 44

50 20 40 44

Sao necessarios mais de 10 ml de solugao 1,0 normal de
KCl (Quadro 4). 20 ml de solugﬁo 0, 1 normal de N:-LNO3 sao su
ficientes para eluir 50 microgramas de zinco (da coluna com 5cm
de altura, 700 mg de resina, III da Merck).

2.10. INTERFERENTES

Como afirmam KRAUS & NELSON (1956), o zinco e o
cadmio sao um caso especial quanto ao coeficiente de eluigao em
acido cloridrico e, podem ser separados de todos os outros ele
mentos da tabela pericdica num so ciclo adsorgao-eluigao.

Féz-se um estudo de alguns ions, principalmente aquéles
que mais interessam na analise de produtos vegetais. A proporgao
dos interferentes adicionados e mais ou menos aquela que existe co
mumente nos vegetais (JOHNSON &ULRICH, 1959), citados anteri
ormente. Mais adiante féz-se tambem a recuperagao do zinco em
presenga das préprias cinzas de alguns vegetais. Foram tambem

227



estudados outros elementos que se achavam a mao.

A 20 microgramas de zinco foram adicionados de 10 a

500 microgramas dos elementos (conforme Quadro 5) e determi
now-s¢ o zinco segundo o metodo de JOHNSON & ULRICH (1959).

QUADRO 5

INFLURNCIA DE INTERFERENTES NA DETERMINAGAO DO
Zn PELO ZINCON

Interferentes % de transmissao
microgramas da luz
(Zn:20) 67-68 (letturas de 10
‘ determinacgoes)
Fet3 . 10 - 500 68, 0
cu*?.10- 20 68, 0
Mn*2 . 10 - 100 67, 5
Ma*® : 50 - 100 67, 5
cd*.10- 20 67,5
cr®:10- 100 67, 5
ca* .10 - 100 68, 0
e ™ .10 - 100 67, 5
wot%. 10 - 100 67,5
Ni 2. 10 - 100 67,5
pPd *2. 10 - 100 67, 5
Aut3.10- 50 67, 5
Hg *2. 10 - 100 67, 5

Dos elementos estudados, nas proporgoes em que apare
isoladamente,
nagao do zinco. Misturas de alguns deles tambem nao influiram ,

cem no Quadro 5,

como se pode ver no quadro 6.

nenhum interferiu na determi

(vide pégina seguinte).
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QUADRO 6

INFLUENCIA DE GRUPOS DE INTERFERENTES NA DETERMINA
GAO DO Zn PELO ZINCON.

Zn colocado Interferente Microg. %
microgramas Transmissao
20 Mn, Co, Cd, Mo, Cu, Ni, Pd: 20 67,5
20 Fe, Pd, Cd, Ni, Cr, Mn, Mo: 20 67,0
20 Co, Ni, Cu, Hg, Fe, Te, Cr: 20 67,0

2.11. EXATIDAO E PRECISAO DO METODO DO ZINCON.

MARGERUM & SANTACANA (1960), usando Zn%® mos
traram que o zinco nao e totalmente recuperado da coluna de resi
na e que os desvios observados podem ser devido a impurezas re
tidas na coluna. Acham que a coluna de resina e boa para separar
microgramas de zinco de miligramas de cobalto, niquel, cobre e
manganés, mas que e preferfvel a ditizona em lugar do zincon, no
final da determinagao, porque com aquela e possfvel evitar melhor
a influencia dos interferentes. .

JACKSON & BROWN (1956), encontraram uma otima
recuperagao do zinco adicionado a vegetais e passado pela coluna
de resina; obtiveram tambem boa concordancia nos valéres das
determinagaes do zinco pelo zincon e pela ditizona. Acham, contu
do, que o uso de ditizona apés a separac;ﬁo do zinco pela resina de
ve dar melhores resultados devido a sua maior sensibilidade.

Neste trabalho, por nao haver radiozinco, procurou-se es
tudar a exatidao e a precisao do metodo por trés vias:

1 - Comparagao de padroes.

2 - Recuperagao do zinco adicionado a vegetais.

3 - Determinagao do zinco com varias repetigoes em al

guns vegetais.
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2.11.1 COMPARAGAO DE PADROES

2.11.1.1 Evaporaram-se dois ml da solugio padrio(co_rl
tendo 20 microgramas de Zn), retomou-se com solugao 0, 1 nor
mal de NaNOa, transferiu-se para baloes de 50 ml e determi

nou-se o zinco.

2.11.1.2 Depois de evaporados o8 2 ml do padrgo, reto

mou-se com acido cloridrico 2 normal passou-se pela coluna, etc.

2,11.1.3 Depois de evaporados os 2 ml de padrz;o, foram
aquecidos a 450-5009C, durante 2 horas, retomados com acido 2
normal, passados pela coluna, etc.

As concentrag&es de zinco encontradas foram calculadas
a partir da reta dos padrc;es determinada segundo o metodo de
JOHNSON & ULRICH (1859). (Ver figura 2 ) e Quadro 7.

QUADRO 7

MICROGRAMAS DE Zn DETERMINADO A PARTIR DE UM PA
DRAO POR 3 TRATAMENTOS DIFERENTES

MICROGRAMAS DE ZINCO ENCONTRADO

Segundo Se gundo Segundo
2.11.1.1 2.11.1.2 2.11.1.3
20,2 20,2 18,8
20, 2 20,2 20,2
18,8 20, 2 20,2
20, 2 20, 2 18, 8
20,2 20, 2 17,6

Calculados pela mesma reta padrao, nao houve diferenga
nas tres determinagoes com 5 repetigoes cada uma.
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2.11.2 RECUPERACAO DO ZINCO
2.11.2.1 Adicionaram-se 20 microgramas de zinco na
forma de sulfato de Zn antes da incineragao das amostras do ve

getal. Obtiveram-se os resultados do quadro 8.
QUADRO 8

RECUPERAGAO DO Zn ADICIONADO AO VEGETAL ANTES DA

INCINERAGAO
Zn
Determinagéo encontrado Zn recuperado
microgramas

1. 20 microgramas de Zn 15,4
2. 20 microgramas de Zn 15,4
3. 20 microgramas de Zn 15,4
4. 1 g de cana 20 microg. Zn 29,8 29,8 - 14,2=15,6
5. 1 g de cana 20 microg. Zn 29,8 ou
6. 1 gde cana 20 microg. Zn 28,9 29,5 - 14,2-15,3
7. 1 g de cana 14,2
8. 1 g de cana 14, 2
9. 1 g de cana 14,2

Neste caso houve precisﬁo, mas perdeu-se muito zinco
por volatilizagao. Obteve-se a mesma quantidade de zinco tanto

56, como adicionado ao vegetal.
2.11.2.2 Adicionaram-se os 20 microgramas de zinco
apc:\s a incineragio.

Os resultados aparecem no Quadro 9. (Ver pégina se
guinte) .
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QUADRO 9

RECUPERAGCAO DO Zn ADICIONADO APOS AINCINERAGAO
DA AMOSTRA .

Microgramas de
Microgramas Microgramas | Microgramas | Zn/1lg de folha
de Zn de Zn de Zn/lg de |de cafe mais 20
colocado encontrado falha de cafe microgramas de
padrg.o

20 18,2 26,4 36,5

20 19,2 20,6 35,6

20 19,2 16, 4 35,6

20 19,2 16, 4 35,6

20 19,2 16, 4 35,6

Tomando-se os ultimos 3 valares, a recuperagioéSS, 6
- 16,4 = 19,2. Perdeu-se 0,8 microgramas de zinco ou 4% do co
locado. Pode ser difereng;a entre o padrio com que foi determina
da a reta padrao e o novo padrao adicionado. Se assim for, a re

cuperagao e otima. A exatidao do metodo fica comprovada.

2.11.3 DETERMINACOES DE ZINCO, COM CINCO
REPETIGOES, EM DIVERSOS VEGETAIS .

Incinerou-se 1,000 g de cada amostra, a 5009C du
rante 2 horas retomou-se com acido clorfdrico 2 normal, re
fazendo-se o volume com égua apéa o aquecimento. Obtive
ram-se os resultados do Quadro 10 (Ver pagina seguinte).
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QUADRO 10
MICROGRAMAS DE Zn POR GRAMA DE AMOSTRA DE PONTA
DE CANA, FOLHA DE ALGODOEIRO E FENO DE ALFAFA (5
DETERMINAGOES) .

MICROGRAMAS DE ZINCO/g DE AMOSTRA

Amostras Ponta de Folha de Feno de
cana algodoeiro alfafa
1 17,8 20,8 23,0
2 16,2 20,8 21,6
3 16,4 20,8 23,0
4 16,4 22,0 21,6
5 16,4 20, 8 21,6

Tambem aqui, mesmo sem aplicar o célculo estatfstico R

ve-se que a precisao e boa.

<

2.12. PREPARO DO EXTRATO DE ZINCO DOS VEGETAIS

A incineragao e condenada por muitos autores por causa
da retengao do zinco pela sflica. JOHNSON & ULRICH (1959),
estimam em 10-15% essa retenqio. A mistura nitrico- perclér_i_
co 80 e apucfwel se o acido perclérico fc‘;r eliminado por evapora
q&o enérglca com acido sulfurico, segundo o8 mesmos autores.
Recomendam, porém, como mais exato, o metodo da fluorizat;ﬁo
da sflica, em cadinho de platina.

Como a incineragio e mais comoda, fez-se um estudo
comparativo dos trés métodos, com ponta de cana, muito rica em
silica, para ver se havia muita diferenga entre os tres tratamen
tos.

2.12.1 INCINERANDO
Incinerou-se 1, 000 g do material em copo de vidro Pyrex,
a 5009C durante 2 horas. Esfriou-se, adicionaram-ge 10 ml de
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acido cloridrico 2 normal, aqueceu-se durante 10 minutog sem
ferver, repas-se a é.gua evaporada e, depols de fria, filtrou-se por
papel S&S589, faixa azul, ou Whatman N9 1, préviamente lava
do com 4 x5 ml de acido cloridrico 2 normal e quente, para
as colunas preparadas, lavando-se o copo e o filtro com 8 x 5 ml
de acido cloridrico 2 normal.

Lavaram-se as colunas com 2 x 10 ml de solugao 1 nor
mal de KCl e eluiu-se com 2 x 20 ml de solugao 0,1 normal
de NaNO3 , para baloes volumetricos de 50 ml. Adicionaram--
se 5 ml do reagente em solugao tamponada a pH 9, 2 , completou
se o volume, encheram-se as cubetas e leu-se a transmissao ou
a absorgﬁd em comprimento de onda de 620 milimicrons. Calculow
se o Zn a partir da reta padrao (Figura 2).

2.12.2 ATAQUE COM MISTURA ACIDO NITRICO +
ACIDO PERCLORICO + ACIDO SULFURICO.

Transferiu-se 1,000 g do material para Kjeldahl de 60
ou 100 ml, adicionaram-se 10 ml de acido nitrico e aqueceu-se
em banho-maria ate cessar a reagao violenta. Aqueceu-se em
banho de areia ou microdigestor Kjeldahl ate desaparecer a ma
teria solida. Adicionaram-se 2 ml de acido percloricoe 3 a 5
gstas de acido sulfurico e evaporou-se a seco no digestor ou banho
de areia. Passou-se a seguir o Kjedahl sobre a chama de um
Mecker para eliminar completamente o acido perclf)rico.Retomou—

se com acido cloridrico 2 normal e seguiu-se como em 2.12.1

2.12.3 FLUORIZAGAO

Incinerou-se 1,000 g do material em cépsula de platina
a 5009C, durante 2 horas, esfriou-se, adicionaram-se 2-3 mlde
acido fluoridrico e 3 a 5 gatas de acido sulfurico e evaporou - se
ate desprendimento de fumos bra'ncos de S’O3 e completa elimina
g¢ao do SiF4. Retomou-se com acido cloridrico e seguiu-se como
em 2.12.1 .

Obtiveram-se o0s resultados do Quadro 11.
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QUADRO 11

DETERMINAGAO DO Zn COM INCINERAGAO, ATAQUE COM
MISTURA NITRICO-PERCLORICO-SULFURICO E COM

FLUORIZAGAO
Microgramas de zinco obtidos
Segundo 2.12.1 Segundo 2.12.2 Segundo 2.12.3
24,6 27,4 30,0
26,0 32,6 ' 24,6
26,0 27,4 27,2
30,0 31,4 28,6
26,0 30,0 , 26,0

Aplicando-se o teste de Tuckey, tem-se :
X = 132,6. X, = 148,8 xq = 136, 4 x
x, = 11.722,36,
C =11.637,12

= 417,8

S.Q. Tratamento = 1/5(58.392,16) - C = 11.665,83 - C = 28,71

C-L S.Q. Q.M. F
Tratamentos 2 28, 71 14,35 3, 05
Res{duo 12 56, 53 4,71
Total 14 85, 24
m = 27,8 s = 2,170
C.V. = 217,0/27,8 = 1,8%
x(m) = 2,170/2,236 = 0,97 ou 1,0
’ = 3,77x0,87 = 3,866 ou 8,7
médial :
1-26,5% 1,0
2-20,8% 1,0
3-27,8 % 1,

Pelo teste ve-se que a variagao dos tres tratamentos nao
¢ significativa ao nivel de 5 % .
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3. RESUMO

Este trabalho teve por objetivo o estudo do metodo de se
paraggo do zinco dos outros elementos por meio de resina trocado
ra de anions (IIL, Merck), e a sua determinag.éo colorimetrica por

meio do Zincon, em vegetais. Estudou-se particularmente :

1 - estabilidade do complexo;

2 - formaqio do complexo em diversos pH ;

3 - a influéncia da concentragio de acido cloridrico na
adsorQEo do zinco pela resina ;

4-eMm®meMeMHeNm%nawm% do

zinco ;
5 - influencia de outros ions ;
6 - exatidao e precis&o do método ;
7 - estudo comparativo de tres metodos de preparo do

extrato de vegetais.

4. CONCLUSOES

1 - O reagente zincon tamponado a pH 9,2, e estavel
tanto no claro como no escuro pelo menos por 6 horas.

2 - O complexo azul zinco-zincon, forma-se igualmente
bem entre pH 8,4 e 9, 4.
3 - O complexo forma-se imediatamente e ¢ estavel pe

lo menos por 30 minutos..

4 - A adsorgio do zinco pela resina anionica e préticg
mente a mesma em solu(;io cloridrica entre 1,5 e 3,0 normal.

5 - Ate 50 microgramas de zinco, neste trabalho, os vo
lumes e concentragoes das solugoes de KCl IN e NaNO3 0, 1IN,
para um fluxo de 1 ml por minuto, recomendadas por JOHNSON
& ULRICH, sao mais que suficientes.

6 - Os {ons estudados, (Quadro 5) nas proporgaes apro
ximadas em que se encontram nas plantas, nao tem interferencia na
determinagao do zinco pelo metodo estudado.

7 - A exatidao e a precisao do metodo, para analise de
vegetals, sao satisfatorias (Quadro 8, 9, 10 e 11) .
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8 - O preparo da solugao para analise por mcmeragéo s
mistura nitrico- perclérico ou ﬂuorizagio se equivalem dentro do
rigor exigido.

5. SUMMARY

This paper deals with the separation of zinc from other
elements by means of anion exchange resin (Merck, III) and its
colorimetric determination using zincon reagent, in plants. Some
factors influiencing the method were studied such as :

1 - zinc-zincon complex stability ;

2 - pH influence on the complex formation ;

3 - interval of hydrocloric concentration for bestabsorp
tion of zinc by the resin ; i

4 - effect of KCl and NaNOS solution volumes on the
absorption and elution of zinc in the column ;

5 - interference by other ions, speciallythose associated
with zinc in vegetables ;

6 - accuracy and precision of the zincon method ;

7 - comparison of zinc estraction from the plant tissue
by dry and wet ashing and fluorization, etc.

The reagent is very stable but the color complex should
be red within 30 minutes wheter developed in the light or in the
dark. The volumes and concentration of reagents recomended by
JUHNSON & ULRICH are good. Zinc is best absorbed by the
resin in hidrocloric solution circa 2 normal. Other ions, usually
found in plant analyses, in amounts from 10 to 100 or 500 micro
grams did not interfer with 20 microgram of zinc. By compari
son, repetition and recuperation it was observed that the present
method is fairly accurate and well precise. Dry ashing gave re
sults as good as the other 2 procedures; there was no statistical
diference among them at the levelof 5% .

The method may have no great accuracy for generalappli
cation but is good enough for plant analysis.
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