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RESUMO — O método mais utilizado para a determinacdo de enxofre (S) em
fertilizantes € o gravimétrico, contudo, o método espectrofotométrico pode ser
uma alternativa, sendo o procedimento que utiliza a luz para medir a concentracéo
quimica de qualquer espécie, de forma mais rapida e simples. O trabalho teve
como objetivo determinar o0s teores de enxofre atravées do metodo
espectrofotométrico em oito fertilizantes contendo S em sua composicao,
comparando com a garantia e os limites aceitaveis. A curva padrdo apresentou
R?= 0,9967. Visto que os teores de S determinados nos fertilizantes pesquisados
estdo acima da garantia, todos os fertilizantes pesquisados foram considerados
satisfatorios em relacdo ao teor de enxofre. O método espectrofotométrico
apresenta grande potencial para analise de S em fertilizantes.

1. INTRODUCAO

O enxofre (S) é um elemento essencial a vida na Terra, sendo alguns de seus compostos
de grande importancia bioldgica (Martins et al., 2003). Ele possui um papel fundamental na
sintese de carboidratos, sendo um componente de diversas enzimas, sendo classificado como
um macronutriente secundario. O solo fornece enxofre para as plantas, porém para grandes
produtividades, se faz necesséario o uso de fertilizantes, tal qual o enxofre apresenta-se na
forma de sulfato, elementar ou com a combinacdo de ambos (Marschner, 1988).

Dentre as fontes tradicionais de enxofre, as mais utilizadas s&o o sulfato de amaonio,
superfosfato simples e o0 gesso agricola (Camara, 2014). O método mais utilizado para realizar
analise de enxofre em fertilizantes é o gravimétrico, contudo, outros métodos podem ser
desenvolvidos. O método espectrofotométrico pode ser uma alternativa, sendo definido como
0 procedimento que utiliza a luz para medir a concentracdo quimica de qualquer espécie.
Trata-se de método de andlise Optico mais usado nas investigacGes biologicas e fisico-
quimicas. Esta técnica tornou-se fundamental para a determinacdo de diagnosticos
laboratoriais (Oliveira, 2012).

O presente estudo teve como objetivo avaliar os teores de enxofre em fertilizantes
utilizando o método espectrofotométrico. Os fertilizantes escolhidos apresentam teores de S
conhecidos.
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2. MATERIAIS E METODOS

As analises de oito amostras foram realizadas em triplicata no laboratério da Embrapa
Solos RJ. Onde foram quarteadas e pesadas, de acordo com o0 manual de métodos para analise
de fertilizantes e corretivos do Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abastecimento
(Ministério de Agricultura, Pecuéria e Abastecimento, 2017), no Laboratorio de Tecnologia
em Fertilizantes da Embrapa Solos.

2.1. Extracdo com HCI Concentrado

De acordo com a garantia do fertilizante, as amostras foram pesadas e posteriormente
transferidas para um béquer de 250 mL. Foram adicionados 10 mL de &gua ultrapura e 10 mL
de HCI concentrado. Os béqueres foram colocados sobre uma chapa aquecedora a 100 °C e
aquecidos até préximo o ponto de evaporacdo, em que as amostras apresentavam uma
consisténcia pastosa. Apoés o resfriamento, foram adicionados mais 10 mL de HCI
concentrado e 50 mL de agua ultrapura. Em seguida, as amostras foram aquecidas novamente
por 10 minutos, e logo apds o aquecimento, foram filtradas através de um funil e papel de
filtro com porosidade média para um béquer de 400 mL. Apos a filtracdo, o papel de filtro
com o residuo foi lavado com aproximadamente 200 mL de agua destilada a 85-90°C, em
pequenas porcdes. O liquido filtrado foi entdo transferido para um baldo volumétrico de 250
mL e posteriormente avolumado (Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento,
2014). A seguir na Tabela 1, as amostras utilizadas de fertilizantes e suas respectivas
garantias.

Tabela 1 — Identificacdo das amostras contendo S e suas garantias

Amostras Ga(rozr;tla
Gesso 18,5
Superfosfato Simples 12,5
Sulfato de Ambdnio 24,1
Sulfato de Potassio (Agricultura Orgénica) 18,5
Gesso + MgO 11,1
Superfosfato Triplo 1,4
Du Solo 10% 2,8
Du Solo 50% 10,6

2.2. Determinacéo pelo Método Espectrofotométrico

A determinacdo do S foi feita por método espectrofotométrico, adaptado da leitura de
amostra feita para extrato de solo na metodologia usada por Xanchdo (Dominguez, 2014;
Cantarella e Prochnow, 2001)(Sulfato & Solos, 1973). A analise consistiu no seguinte
procedimento. Para cada amostra, foi pipetado 1,00 mL de cada baldo volumétrico e
adicionado mais 9 mL de &gua ultrapura, em seguida avolumada em um baldo volumétrico de
100 mL. Posteriormente, foram pipetados 10 mL da solucéo diluida em um bequer de 50 mL,
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onde foram adicionados mais 1 mL de solucdo semente-acida e 0,5 g de BaCl2.2H.0O
macerado e seco. Esperou-se 1 minuto, logo apds as amostras foram agitadas manualmente
até a dissolucdo dos cristais. As leituras das amostras foram feitas ap6s 4 minutos da
dissolucdo dos cristais em espectrofotdmetro (NOVA 1600 UV) a 420 nm. O aparelho foi
zerado com a solugdo em branco (ponto 0 mg L™ de S-SO4 da curva-padréo).

Para a determinacdo do teor (%) de enxofre presente nas amostras de fertilizantes,
utilizou a Equacgéo 1.

(2

S(%) = ( x100 (1)

Onde:
L — Leitura da amostra, em absorvancia.

a — Coeficiente angular da reta dos padroes.
b — Coeficiente linear da reta dos padrdes.

d — Fator de diluicdo do extrato (quando n&do foi necessaria a dilui¢cdo, considerou-se d = 1).

m — Massa pesada do fertilizante em mg.

Construcdo da curva-padrdo: A partir de uma solucdo padrdo de 100 mg L de S.
Foram pipetados 0, 5, 10, 15, 20, 25, 50 mL dessa solucdo em baldes volumétricos de 100
mL, onde acrescentou-se mais 4 mL de HCI concentrado e completou-se o volume de cada
baldo com &gua ultrapura. Para a construcdo da curva-padrdo, foram pipetadas 0, 5, 10, 15,
20, 25, 50 mL das solucdes-padrédo e adicionado novamente mais 4 mL de HCI concentrado e
avolumado com agua ultrapura em um baldo volumétrico de 100 mL, , obtendo solugdes com
concentragdes de sulfato equivalentes a 5, 10, 15, 20, 25 e 50 mg L%, conforme a Figura 1.

Figura 1 — Curva-padrdo para a determinagdo de S em fertilizantes.
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2.3 Calculo dos Limites Toleraveis

Com base na garantia de cada fertilizante, foi calculada individualmente a tolerancia e
os limites aceitaveis dos teores de enxofre, com base na Instrucdo Normativa n°:46
(Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abastecimento, 2016). Os fertilizantes foram
classificados como satisfatorios, quando o teor determinado na analise de S estava dentro dos
limites aceitaveis, e insatisfatdrio, caso o teor encontrado fosse inferior aos limites aceitaveis.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com base nas andlises de nutrientes em fertilizantes, € comum ocorrer uma
variabilidade em seus teores. Para sua comercializacdo pela legislacdo, sdo admitidas
tolerancias para cada fertilizante. A tabela a seguir, mostra o teor de enxofre encontrado em
cada amostra de fertilizante através do método espectrofotométrico, suas respectivas
garantias, tolerancia e o limite aceitavel.

Tabela 2 — Teor de S, garantia, tolerancia e limites aceitaveis de fertilizante contendo enxofre.

Fertilizantes Garantia Tolerancia Limite Aceitével Teor S
(%) (%) (%) (%)
Gesso 18,5 1,3 17,2 20,2
Superfosfato Simples 12,5 1,1 11,4 11,6
Superfosfato Triplo 1,4 0,255 1,145 15
Sulfato de Ambdnio 24,1 1,5 22,6 25
Sulfato de Poté§sio (Agricultura 185 13 172 20.9

Orgénica)

Gesso + MgO 11,1 1,04 10,06 12,2
Du Solo 10% 2,8 0,45 2,35 3,6
Du Solo 50% 10,6 1,52 9,08 12,8

Dentre os fertilizantes com teores mais elevados de enxofre, os produtos Gesso,
Sulfato de Aménio, Sulfato de Potéssio, Gesso+MgO e Du Solo 50% apresentaram valores
acima da garantia para comercializacdo, com 20,2 %, 25,0 %, 20,9 %, 12,2 % e 12,8 %,
respectivamente. O produto Superfosfato Simples, com teor de S igual a 11,6 %, foi abaixo da
garantia, mas acima do limite aceitavel de 11,4 %, de acordo com a Tabela 2.

Para os fertilizantes com baixo teor de S, os produtos Superfosfato Triplo e Du
Solo10% apresentaram teores proximos a garantia, sendo considerados satisfatorios, como
mostra a Tabela 2.

Através dos resultados obtidos, os fertilizantes avaliados, apresentaram teores de S
considerados satisfatorios, demonstrando que o0 metodo espectrofotométrico pode ser utilizado
em fertilizantes que contenham S na forma de sulfato.

Com intuito de validar o metodo, os resultados apresentados através do mesmo,
devem ser comparados com o0s do método gravimétrico, que € o método padrdo
recomentado pelo Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento.
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4. CONCLUSAO

Visto que os teores de S determinados nos fertilizantes pesquisados estdo acima da
garantia, todos os fertilizantes pesquisados foram considerados satisfatérios em relagdo ao
teor de enxofre. O método espectrofotométrico apresenta grande potencial para analise de S
em fertilizantes.
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