METODO DE NAO-DIGESTAO PARA EXTRAGAO DE BORO
EM FOLHAS DE PLANTAS'

ANTON!O E. CORREAZ, MARIO MIYAZAWA® e MARCOS A, PAVAN®

RESUMGQ - E descrito um procedimento analftico para o diagndstico do estado nutricional de B em
folhas de plantas por um métedo de extragio sem digestdo com a solugfio de HCL. A extragdo consistiu
na adi¢io de 20 ml de HCl IN em tubos de ensaio contendo 400 mg do material vegetal, seguido por
aquecimento a 80°C por 15 minutos, agitagdo por 60 minutos a 250 rpm e filtragdo. A seguir, transfe-
tiu-se uma aliguota de 5 ml do filtrado para tubos de ensaio de 200 ml, adicionaram-se 100 mg de car-
vao ativado, agitado por 15 minutos a 250 rpm e refiltrado. Os resultados foram comparados com
aqueles obtidos por digestdo seca. Os teores de B foram determinados pelo método colorimétrico com
azomethina-H. Os resultados evidenciaram que ambos os métodos extrairam quantidades idénticas de
B. A adsorgdo do B pelo carvio ativado em um meio-dcido foi desprezivel. A presenga do carvio ativa-
do no extrato de folhas sem digestio promoveu a completa adsorgio das substincias soliveis interfe-
rentes na determinacio colorimétrica de B a 420 nm. A preciso média da extrago de B pelo método
proposto foi de 1,54%.

Termos para indexagdo: andlise de plantas, carvio ativado, interferéncias orginicas, azomethina-H.

A NONDIGESTION EXTRACTION METHOD FOR BORON
: ‘ IN PLANT LEAVES ‘

ABSTRACT - A nondigestion procedure using HC! for the extraction of B in plant tissues is described,
Plant materials were treated with 1NHC!, heated at 80°C for 15 minutes, shaken at 250 pm for 60
minutes, and filtered. Then, 5 ml of the extracted solution was treated with 100 mg of activated
charcoal, shaken at 250 rpm for 15 minutes, and refiltered. Boron was determined by the colorimetric
azomethine-H method. The results were compared with those obtained by dry-ashing method, B
contents were determined by the colorimetric method with azomethine-H. The results have shown
that both methods extracted identical quantities of B. B adsorption by activated-charcoal in an acid-
-medium was minimum, The presence of activated charcoal in the nondigested leaves extract carried
out the complete adsorption of the scluble substances interfering with B colorimetric determination
at 420 nm. The mean B extraction accuracy by the proposed method was 1.54 percent.

Index terms: plant analysis, activated charcoal, organic interference, azomethine-H,

A extra¢do de B em tecidos de plantas tem sido

INTRODUGAO
: realizada através da digestdo seca (Jackson 1965},

O boro é um elemento essencial para o desen-
volvimento das plantas, participando de vérias rea-
¢oes biologicas (Bradford .1965), Uma das princi-
pais limitagBes para o diagnéstico nutricional de
B em plantas é a relagdo estreita entre os niveis de-
ficientes, adequados ¢ tdxicos, tornando-se ne-
cessirio o uso de métodos precisos para extragio
e determinagio, ' ‘ :
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ou com a solugio de hipobromito de sédio (Kowa-
lenko 1979). As principais desvantagens desses
métodos sdo o tempo requerido e os gastos adicio-
nais com reagentes, mufla e energia. Recentemen-
te, Miyazawa et al. (1984) descreveram um méto-
do sem digestdo com HCl para extragio de Ca, Mg,
K, Mn, Cu e Zn em tecidos de plantas. A simplici-
dade, facilidade operacional, baixo custo e preci-
sio deste método tém despertado o interesse pela
avaliagio de dnions no mesmo extrato, '
Embora o extrato de plantas obtido pelo méto-
do sem digest3o apresente substincias orginicas e
inorginicas dissolvidas que afetam as determina-
gOes colorimétricas de B, virios agentes quimicos,
quando adicionados no meio, podem diminuir
estas interferéncias, O carvio ativada é um mate-
rial que, dependendo do meio, pode adsorver cons-
tituintes orginicos e inorginicos presentes em ex-
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tratos de plantas (Miller 1932, Hassler 1951). Esses
autores demonstraram que a adsorgio de substin-
cias orginicas pelo carvio ativado aumenta em pH
meio-dcido. Gupta (1979) demonstrou que o cat-
vio ativado pode eliminar as interferéncias nas de-
terminag¢des colorimétricas de B extrafdo dos solos
com igua quente, Entretanto, as adsor¢des de B e
das substincias orginicas dissolvidas em HCl 1N
pelo carvio ativado necessitam ser avaliadas,

O objetivo do presente trabalho foi aperfeioar
o método sem digestio com HCl proposto por
Miyazawa et al. (1984), como uma alternativa adi-
cional para extragio de B em tecidos de plantas,

MATERIAL E METODOS

Preparo do material vegetal

Amostras de folhas de café, citros, magd, ameixa, uva,
péssego e nectarina foram coletadas nas regides produto-
ras do Parand, transferidas para o laboratério, lavadas em

dgua deionizada, secadas a 60°C, mofdas e armazenadas

para andlise quimica. Foram também utilizadas folhas de
umn experimento no qual estava sendo avaliada a resposta
do cafeeiro a doses crescentes de B adicionado no ‘solo
(0,0; 0,5, 1,0; 2,0; 4,0 ¢ 8,0 ppm).

Métodos de extrag3o de B em tecidos de plantas

1. Digestdo seca - Amostras contendo 400 mg de cada
material vegetal foram transferidas para cadinhos de
porcelana e colocadas no interior de uma mufta a 550°C,
durante quatro horas, A seguir, os materiais foram es-
friados 4 temperatura ambiente, adicionados 20 ml de
HCl 0,6N em cada cadinho e filtrados em papel de filtro
Whatman 42,

2. Sem-digestdo - Uma aliquota de 5 ml do extrato
filtrado, obtido pelo método sem digestio com HC, des-
crito por Miyazawa et al. (1984), para extragio de Ca, Mg,
K, Mn, Cu e Zn, foi transferida para tubo de ensaio livie
do boro (polipropileno), com capacidade para 20 ml. A
seguir, foram adicionados 100 mg de carvio ativado, agi-
tado a 250 rpm por 15 minutos e filtrado em papel de fil-
tro Whatman 42, de 15 mm de didmetro,

Determinacé’o de B

Os teores de B nos extratos foram determinados pelo
método colorimétrico com azomethina-H (Basson et al.
1969).

Estudos com carvio ativado

1. Adigio de doses crescentes de carvdo ativado no ex-
trato de plantas - Foram transferidas aliquotas de 5 ml,
dos extratos de plantas obtidos pelo método sem digestio,
para tubos de polipropileno (20 ml}, com adi¢Bes de 0,
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25,75, 100, 150 e 200 mg de carvio ativado, com e sem
azomethina-H. As leituras em absorbincia foram realiza-
das em um espectrofotdmetro a 420 nm.

2. Adsorgio de B pelo carvio ativado - Foi conduzido
um experimento com adicdo de 100 mg de carvio ativado,
em frascos de polipropileno (20 ml), contendo 5 ml de
soluges padido de dcido bérica (0,0; 0,5; 1,0; 2,0: 4,0;

6,0 ¢ 8,0 ugBml'™), preparadas com 4gua deionizada, so-
lugdo pura de HCl 1IN, e em extratos de plantas obtidos
pelo método sem digestdo. As determinacBes de B foram
realizadas pelo método colorimétrico com azomethina-H
a.420 nm.

RESULTADOS E DISCUSSAD

Estudos com carvdo ativado

Na Tabela 1 sio apresentados os resultados dos
efeitos do carvio ativado na adsor¢io de B em di-
ferentes solugdes. Os resultados indicam que a re-
cuperagio de B foi, em média, 61%, 93% e 98%,
quando este elemento foi adicionado em 4gua
deionizada, solugio pura de HCl 1N e extrato de
plantas obtido pelo método sem digestao com HCI
IN, respectivamente, A adsorg¢io de B pelo carvio
ativado foi insignificante no extrato de plantas na
presenga de HCI IN, devido, principalmente, i
maior competi¢io de substincias orginicas e inor-
ginicas pelos sitios trocdveis (Miller 1932, Hassler
1951). : '

Os valores de absorbdncias dos extratos de plan-
tas contendo diferentes quantidades de carvio ati-
vado, com e sem adi¢des de azomethina-H, sio
apresentados na Tabela 2, Os valores de absorbin-
cia obtidos com extratos sem azomethina-H e car-
vio ativado (0,230; 0,206; 0,253; 0,122 para café,
citros, magd e uva, respectivamente) demonstram
que a coloragio devido aos materiais orginicos dis-
solvidos, pode causar interferéncias nas determina-
goes colorimétricas de B a 420 nm. No trabalho de
Wolf (1974), sio discutidas influéncias destas
interferéncias nas determinagdes de boro com azo-
methina-H, Os efeitos das substincias soldveis in-
terferentes foram, gradativamente, removidos com
o aumento da quantidade de carvio ativado no
extrato sem azomethina-H. As coloragdes dos
extratos das plantas foram totalmente removidas
com a adigio de 100 mg de carviio ativado/aliquo-
ta de 5 ml. E importante mencionar que o extrato
tem que estar totalmente claro para nio causar in-
terferéncias nas determinacdes da absorbincia do
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TABELA 1. Efeito do carvio ativado na adsor¢iio de B adicionado em dgua, solugio pu:a de HC1 IN e extrato de plan-
tas, obtido pelo método sem dlgestao com HC1 1N,

Boro adicionado

Boro recuperado {%}

(pg/ml) Agua + CA* HCIIN + CA* Extrato + CA*
05 50 88 98
1.0 54 94 s
2,0 ' 60 o1 o
4,0 63 93 %
6,0 76 97 96
Média 61 93 98

* CA = carvdo ativado.

TABELA 2. Adi¢io de doses crescentes de CA nos extra-
tos de plantas com e sem azomethina-H,

Absorbéncia (420 nm) de extratos

Carvdo ativado de plantas
{mg/8 ml}
Café Citros Magd Uva

Sem azomethina-H
0 0,230 0,206 0,263 0,122
25 0,038 0,044 0,021 0,001
B0 0,004 0,006 0,009 0,000
75 0,000 0,002 0,003 0,000
100 0,000 0,000 0,000 0,000
150 0,000 0,000 0,000 0,000
200 0,000 0,000 0,000 0,000

Com azomethina-H
0 0,662 0,624 0,653 0,550
25 0,478 0,455 0,419 0,428
50 0,442 0,419 0,404 0,427
75 0,435 0,419 0,400 0,429
100 0,435 0,418 0,400 0,429
150 0,432 0,418 0,400 0,429
200 0,428 0,415 0,290 0,427

complexo azomethina-B. As absorbincias obtidas
nos extratos com azomethina-H ¢ sem carvio ati-
vado {0,662; 0,624; 0,653; 0,550 para café, citros,
magi e uva, respectivamente) foram devidas i
absorgio da luz a 420 nm pelo complexo azome-
thina-B e is substincias interferentes. Os valores,
obtidos em extratos de plantas com adigdes de
azomethina-H e 100 mg de carvdo ativado/aliquota
de 5 ml foram devidos 3 absorbincia do complexo

azomethina-B. Os valores mais baixos de absorbin-
cia obtides na mais alta concentragio de carvio
ativado adicionado no extrato com azomethina-H
{200 mg/5 ml) indicam a provivel adsorgio de B
devido a0 aumento da drea superficial. Os resulta-
dos demonstram que a adigio do carvio ativado
(100 mg/5 ml) no extrato de plantas, obtido pelo
método sem digestio com HCl IN, proporciona a
total adsorgdo dos materiais orginicos soliiveis que
interferem nas determinagbes colorimétricas a
420 nm, sem causar significativas remogdes de B
presente na solugdo,

Comparagdes entre métodos para extragdo de B
em tecidos de plantas

As comparagBes entre os métodos com digestio
seca e sem digestio para extra¢do de B, em folhas
de algumas espécies de plantas perenes cultivadas,
sio apresentadas na Tabela 3, Os resultados indi-
cam que nio houve diferengas significativas (tes-
te “t” a 5%) entre os teores de B extraidos por
ambos os métodos. Foi também observada uma
completa descoloragio dos extratos de plantas
com adigio de carvio ativado. Portanto, a deter-
minagio colorimétrica de B azomethina-H em
extratos de plantas, obtidos pelo método sem di-
gestio com HCl IN, pode ser vidvel com adi¢do de
carvio ativado,

‘Uma importante observagio ¢ que o carvio ati-
vado também adsorve uma fragio significativa de
citions presentes no extrato de plantas em pH
meio-4cido {dados nio apresentados). Por esta ra-
zio, é conveniente que a adigio do carvio ativado
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TABELA 3, Comparacbes entre métodos de extragio de
B em tecidos de algumas plantas cultivadas.

Boro extraido {Ha/mg)

Cultura

Digest&o seca Sem digestio
Café 46,02 * 064 4597 * 0,75
Citros 44,10 X 0,75 43,98 + 0,76
Mag3 34,96 0,82 35,80 % 0,68
Uva 61,56 * 0,68 62,40 t 0,69
Ameixa 32,76 * 0,41 32,60 * 0,39
Péssego 27,92 £ 043 28,02 ¥ o041
Nectarina 28,10 £ 052 28,66 % 0,53

para determinagio de B seja realizada, apés a cole-
ta da aliquota para avaliagdes de Ca, Mg, K, Mn,
Cu e Zn, pelo método sem digestio, proposto por
Miyazawa et al. (1984).

A Fig, 1 mostra os resultados da extragio de B
pelos métodos com digestio seca e sem digestio
(HCl 1IN), em folhas de cafeeiros tratados com di-
ferentes doses de B no sola. Nesta figura é apresen-
tada apenas uma reta referente aos dados conjun-
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F1G. 1. Efeitos da adi¢So de B no salo nos teores do ele-

mento nas folhas de cafeairo extraido pelos méto-
dos com dlgestdo seca e sem digestdo.
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tos dos dois métodos de extragio devido a igualda-
de (5%), entre ambos os coeficientes de correlagio.
Observa-se uma correlagio significativa entre os
teores de B extraidos por ambos os métodos de
folhas contendo concentragdes varidveis {37 uga
220 pg Bmg!'). Os resultados indicaram que am-
bos os métodos extrafram fracdes idénticas de B
em folhas de cafeeiro,

CONCLUSOES

1. A adigio de carvio ativado em extratos de
plantas, obtidos pelo método sem digestio com
HCl IN, eliminou as interferéncias nas determina-
¢Bes colorimétricas de B a 420 nm.

2, A adsorgio de B pelo carvio ativado em um
meio-icido ndo foi detectada em termos de absor-
bancia pelo aparelho utilizado. .

3. A quantidade ideal de carvio ativado na solu-
¢io foi de 100 mg/al{quota de 5 ml.
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