Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Determinacé&o de sulfato em amostra vegetal utilizando digestao
alcalina empregando multicomutacao em fluxo e deteccéo por
turbidimetria

Alexssandra L. R. M. Rossete (PG)™, Mario A. Feres (PG)? Boaventura F. dos Reis (PQ)? José A.

Bendassolli (PQ)". * alrosset@cena.usp.br

Centro de Energia Nuclear Agricultura (CENA-USP), 1-Laboratério de Is6topos Estaveis, 2-Laboratdrio de Quimica
analitica, Cx Postal 96, CEP 13400-970, Piracicaba - S&o Paulo.

Palavras Chave: Sulfato, turbidimetria, multicomutacgéo.

Introducéao

O enxofre tem papel essencial no metabolismo
das plantas sendo um dos principais nutrientes. Sua
determinacdo é necesséria para os estudos de
nutricdo de plantas. O procedimento mais utilizado
para preparacdo de amostra vegetal € baseado na
digest&o acida usando HNO; e HCIO,". Este método
requer muito cuidado, pois pode ocorrer explosoes,
causando perda de material, além do risco para o
pessoal envolvido. Neste trabalho foi avaliada a
viabilidade de empregar digestéo por via seca, a qual
oferece menor risco operacional. O procedimento de
determinacéo foi baseado na reagdo com cloreto de
bério e deteccéo por turbidimetria. Este procedimento
tem sido usando em amostras preparadas em meio
acido. No presente trabalho, as amostras foram
preparadas em meio alcalino. O procedimento de
quantificacdo foi automatizado empregando o
processo de multicomutagéo em fluxo®. O médulo de
analise compreendia 5 VvAlvulas solendides,
controladas por microcomputador.

Experimental

As amostras foram preparadas pesando-se 500
mg de amostra vegetal juntamente com 2,0 g de
NaHCO; e 0,2 g de Ag,O e colocadas em capsulas
de porcelana. A combustédo foi realizada em mufla a
550 °C por 8 horas. A solubilizacdo do enxofre foi
efetuada com 50 mL de solugcdo de CaCl, 0,15%. O
enxofre (SO,) foi determinado por turbidimetria
empregando o médulo de analise mostrada na figura
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Figura 1. Diagrama de fluxo do médulo de analise. A
= solugéio de amostra; R, = solugéo 20 mg L' de S-
SO/; R, = solugéo de BaCl, 10%; R; = solugéo de
EDTA 0,3% em 0,2 mol L*de NaOH; Tr = soluc&o de
HCI 0,1 mol L' Y = confluéncia; R = bobina de
reacdo (100 cm); B = bomba peristaltica; DET =
Espectrofotdbmetro (410 nm); D = descarte.

Resultados e Discussao

A reacéo de precipitagdo ocorre em pH em torno
de 2. O pH do digerido era em torno de 14. A
acidificacdo da amostra foi realizada com HCI 7,0 mol
L fora do médulo de andlise, pois ocorria liberagéo
de grande quantidade CO,. Em sistemas em fluxo
ocorre a deposicdo de precipitado nas paredes da
bobina de reagcdo e na cela de fluxo, sendo
necessario a adicdo de um fluxo de EDTA em meio
alcalino para dissolver o precipitado. Entdo, o médulo
de analise foi desenvolvido para efetuar estas eapas
de forma automética.

Ap6s a otimizacdo o sistema apresentou as
seguintes caracteristicas: resposta linear de 2,5 a 20
mg L'de SSO/%, (R = 0,998; n = 5); desvio padréo
de 0,5% (n = 5); freqiiéncia de amostragem de 45
determinagfes por hora; limite de deteccdo 2,14 mg
L' de S-SO4*. Os resultados foram concordantes
com os obtidos pelo método manual em nivel de
confianca de 95 %.

Conclusoes

O processo de digestdo alcalina é mais rapido e
simples em relacdo a digestdo acida. O modulo de
andlise é facil de operar e ndo apresentou variacéo
significativa ao longo do tempo.
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