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A DETERMINACAO DE ENXOFRE EM PLANTAS PELO
METODO QUELATOMETRICO DO BDTA!

N.A. Glotria?
G.C. Vittil

RESUMO

Neste trabalho sao relatados estudos a respeito do me-
todo quelatometr1co de determlnagao de sulfato, baseado na titu-
lagao do barlo residual com solugao de EDTA, apos a precipitagao
do citado anion na forma de sulfato de bario. Foram estudados as
pectos relativos ao emprego de d1ferentes indicadores e passou -
se a preconizar o uso de solugao de pnrpura de ftaleina a 0,2%.
Sao descritos experimentos relativos a detefmxnagao de sulfato
em solugoes puras, observando-se o periodo de precipitagao e a
influencia de dlversoa aninns. Finalmente, tendo por base os da-
dos obtldos, e preconizada uma marcha anali:ica para determina -
¢ao de enxofre total e enxofce-sulfato em material vegetal. Os
resultados obtidos quando se empregou a tecnica proposta na de-
term;naiao de sulfato em.nnterxaza vegeta1s, foram comparados
com aqueles fornecidos pelo metodo gravimetrico, baseado na pe-
sagem do sulfato de bario.

INTRODUGAO

A determinacao de enxofre total em plantas usualmente
e precedlda de uma d1gestao do material vegetal com oxidantes
enérgicos, de maneira a oxidar as formas mais reduzidas do ele
mento em aprego para a de anion sulfato.

Entretanto, a determinagao do mencionado anion ainda
representa diversos xnconvenientes, mormente quando se faz neces
saria a determlnagao do citado Ton em materiais nos quais a con-

centragao de enxofre e pequena, como normalmente ocorre em ma-
teriais vegetais.
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_Nos laboratorios que se dedicam a analxse de plan-
tas, os metodos quelatometrchs baseados no emprego do acxdo
etileno-diamino-tetracetico, ou de seus sais (EDTA), estao se
tornando rotxnezros e com resultados amglamente satisfatorlos
na determinacao de diversos cations. Dai a convenianc1a do es
tudo da aplicagao da citada tecnica volumetrica a determinagao
de outros elementos.

MUNGER e outros (1950) preconizaram a determlnagao
de sulfato mediante a precipitagao do sulfato de bario e titu-
lagao do bario residual, empregando solugao de EDTA. A refe-
rida tecnica tem sido estudada por diversos autores, conforme
cita WELCHER (1958).

Mais recentemente, outros trabalhos foram reallzados,
tendo em‘v1sta, principalmente, o estudo da preclsao do metodo,
o emprego de novos indicadores e modificagoes na tecnica de
preclpxtaiao (BOOS, 1959; KANWAR & CHOPRA, 1963; KERIN, 1965) ,
aspectos @stes que ainda estao a merecer as maiores atengoes
dos que se dedicam ao estudo do metodo em aprego.

Entretanto, ate o presente, a técnica nao foi apli-
cada a determinagao do sulfato em extratos de material vege -
tal. -

A maioria dos autores c1tados, tendo em vista a in-
terferencza causada por diversos cations, tem preconizado o em
prego de coluna trocadora de ratxons, com a finalidade de eli-
minar os cxtados ions da solugao a ser analisada. Tal proces-
so, conforme ja salientado em trabalho anterior (GLORIA & VIT
TI, 1968), revelou-se amplamente satlsfatorlo, permltlndo, in-
clusrve, a separagao quantitativa dos cations e anions de so-
lugoes aquosas.

Neste trabalho procurou-se estudar_as melhores_ con-
dlgoes para a aplicagao do metodo em aprego a determinagao do
enxofre em plantas. Com tal finalidade foram estudados as-
pectos relatxvos a escolha do indicador mais adequado, 1nf1unn
cia de diversos anions, tecnica de prec1p1tagao e outros as-
pectos correlatos.

Uma vez estabelecidas _as cond1goes Julgadas satisfa-
torias, foram feitas determxnagoes de enxofre total e enxofre
sulfato em materiais vegetais de diferentes origens e os _ re-
sultados obtidos comparados com aqueles fornecidos por metodo
tradicional (gravimetria).
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MATERIAL E METODOS

Material

Foram empregados materiais vegetais de diferentes ori
gens, conforme consta dos Quadros 5 e 6. Tais materiais foram
secos a 70 - 8092C, ate pEso constante, e moidos em moinho Wiley,
utilizando-se peneira de 20 mesh.

Reativos

Dos reativos utilizados merecem mengao especial os se
guintes:

Solugao 0,01 M do sal dlssodlco do acido etileno-dia-
mino-tetracetico (EDTA) 0 sal dlssodlco dihidratado do acido
etileno-diamino-tetracetico foi seco a 70-809C durante duas ho-
ras e deixado esfriar em dessecador. Foram transferidos 3,7225g
do sal seco para balao volumetrico de 1000 ml e o volume foi
completado com agua desmineralizada.

Solugao de purpura de ftalelna /Metalftaleina) a 0,2%.
Foram dissolvidos 20 mg da cubstancia em algumas gotas de so-

1ugao de NH40d (d = 0,91 . e completou-se o volume a 10 ml
com agua desmlnerallzada.

Solugao padrao de sulfato contendo 1,0 mg de S0~ por
mililitro. Foram _pesados_ 1,8139 g de K7S04 p.a., seco, e trans-
feridos para_ balao volumetrlco de 1000 ml e 0 volume foi com -
pletado com agua destilada.

Solugio padrao de fosfato. Foi pesado 0,6053 g8_ de
NH4HoPO4 p.a., seco, que foi transferido para balao volumetrico
de 1000 ml e o volume completado com agua destilada. A solugao
assim preparada, continha 5,0 mg de fosfato por mililitro.

Solucao pura A. Em balao volumetrico de 200 milili
tros, foram adicionados os seguintes reativos: 12 ml de solugao
contendo 25 mg de Ca2+ por mililitro; 10 ml de solugao contendo
1 mg de Fe3* por mililitro; 10 ml de solugao de KC1 0,5 N;30 ml
de solugao de fosfato, contendo 5,0 mg de Poz‘ por m11111tro e
0,1375 g de sulfato de amonio seco, (NH4)2S04. A solugao as-
sim preparada, continha em 10 ml, 15 mg de Ca2+ , 500 microgra-
mas de Fe3+ , 9,75 mg de K+ , 7,5 mg de P02~ e 5,0 mg de SOf~ .

Solugao pura B. Foram tomados 50 ml de solugao pu-
ra A e transferidos para balao volumetrico de 100 ml e o volume
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foi completado com agua destilada. Portanto, 10 ml dessa solugao
continham: 7,5 mg de Ca2+; 250 microgramas de Fe3+; 4,875 mg
de K*; 3,75 mg de Poz' e 2,5 mg de SO% .

Resina Dwex 50 — X8 (50-100 mesh), com capacidade total
de troca de cations de 5,4 e.mg por grama de resina seca.

Solugao digestora de MgO em NHO3. Foram pesados 37,75
g de Mg0O, transferidos para balao volumetrico de 250 ml e ¢ vo
lume completado com solugao de HNO3 (1 + 1),

Metddos

Determinacao de sulfato, na forma de sulfato de potEa
sio, em solucoes isentas de outros sais. Prellmlnarmente foi rea=
lizado um estudo visando se conhecer, dentre as formas Ja precon1
zada para se evidenciar o ponto final da titulagao do bario resi-
dual, qual a que melhores resultados oferecia. Das tecnicas estu-
dadas, a que ofereceu percepgao mais adequada, foi aquela baseada
no emprego de solugao de purpura de ftaleina a 0,27, conforme pre
conizado por ANDEREGG e outros (1954) Tendo em vista tals resul-
tados, para o estudo da determlnagao de sulfato em solugoes puras,
foi empregado o seguinte metodo: em baloes volumetricos de 100 ml,
foram ad1c1onados, respectivamente, 0,0; 2,0; 4,0; e 6,0 ml da
‘solugao padrao de sulfato (1,0 mg_ de SOZ’ por mililitro), acres-
centados, mais ou menos, 20 ml de agua destilada e 2,0 ml de solu
cao de HC1 2 N. A solugao foi aquecida_a 609C por 5 minutos e, a
seguir, acrescentaram-se 10 ml de solugao de BaCly 0,02 N, agita-
ram-se as solugoes, que foram novamente aquec1das a 6090, por 15
minutos. As solugoes foram retiradas do banho a temperatura cons-
tante, esperou-se esfriar, foram acrescentados 50 ml de alcool
etilico a 969G.L., agitadas e novamente esfrladas em agua corren-
te, apos o que os volumes foram completados com agua destilada.
Transcorridos 30 minutos apos o citado tratamento, 25 ml dessas
solugoes foram transferidos para frascos de Erlenmeyer de 125 ml,
acrescentaram-se, aproximadamente, 10 ml de agua destllada, 5 ml
de solugao de NH,0H ( d = 0,91 ), e 5 gotas de solugao de purpura
de ftalelna a 0,2%. Tltulou-se com solugao de EDTA 0,01 M ate ob=
tengao de uma solugao incolor. O volume gasto na tltulagao da pro
va em branco (solugao isenta de sulfato), menos o _volume gasto na
titulacao das solugoes contendo quantidades variaveis de sulfato,
quando multiplicados pelo fator 0,384, forneceu a quantidade de
sulfato, em miligramas, na solugao anallsada.

Influencia do periodo de precipitagao, na determinagao
de sulfato, em solucoes puras. O procedimento adotado foi seme-
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lhante ao ja descrito na determlnagao de sulfato em solu;oes
puras, isentas de outros sais que nao o sulfato de potassio. Os
experlmentos foram realizados utilizando-se 2,00 e 5,00 ml da
soluqao padrao de sulfato contendo 1 mg de SO2 por mililitro.
Apos terem sido completados os volumes dos balees volumetricos
de 100 ml, as titulagoes foram realizadas transcorridos os pe-
riodos de tempo descritos no Quadro 2.

Influencia de diversos anions. Desde que a possivel
influencia dos cations, conforme ja salientado, pode ser pre-
v1amente eliminada pelo uso de coluna de resina trocadora de
catlons, a preocupagao a respelto de interferencias, se resume

na possivel influencia dos anions mais comuns, ocorrendo em ex-
tratos de material vegetal. :

0 estudo da influencia de diversos mioms, foi feito
separadamente. As solugoes contendo os anions estudados (ni -
trato, perclorato, cloreto e fosfato), na forma de seus respec-
tivos acidos, foram acrescentadas as solugoes padroes de sulfa-
to e procedeu-se conforme ja descr1to na determinagao de sulfa
to, em solugoes de sulfato de potassio.

Para o estudo da eliminagao da influencia do anion
fosfato, forcm adicionados a copos_de 100 ml, respectivamente,
2,0; 4,0 e 6,0 ml de solugac padrao de sulfato, contendo 1,0
mg de SO% por mililitro, 1 ou 2 ml de solucao padrao de fosfa- .
to, contendo 5,0 mg de P03~ por mililitro, 1 ml de solugao de
acido acetico (1 + 3), 4 ou 8 ml de solugao contendo Ion ferri-
co (1 mg de F3* por ml) 0 material foi levemente aquecido e
acrescentou-se solugao de NH40H (1 + 3), ate iniciar-se a pre-
c1p1tagao do hidroxido ferrico de eoloragao marron, facilmente
perceptivel. O material foi aquecido ate ebuligao, flltrado
ainda quente, sendo o copo e papel de filtro lavados com agua
destilada quente. 0 filtrado foi recebido em balao volumetrlco
de 100 ml e, apos esfriar, adicionaram-se 2 ml de solugao de
HCL 2 N, seguindo-se, daqui _por diante, a marcha analitica ja
descrlta para a determinagao de sulfato em solugao de sulfato
de potassio. Deve-se salientar que, para as solugoes contendo 5
mg de fosfato, foram utilizados 4 ml da solugao de Ton ferrlco,

e para as solugoes contendo 10 mg de fosfato, 8 ml de solugao
de ion ferrico.

Determinagio de sulfato em solucoes puras contendo
diversos ions. Visando estudar a determinagao de sulfato em
solugoes contendo diversos ions, foram reallzadas as_ determina-
goes em solugoes puras, contendo diversos cations e anions. Dez
mililitros da solugao pura A e dez mililitros da solugao pura B,
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foram transferidos para copos de 100 ml, acrescentaram-se 1 ml
de solugao de acido acetico (1 + 3) e 1 ml de solugao contendo
3 mg de Fed* por m11111tro. As solugoes foram levemente aquec1-
das, acrescentou-se solugao de NH40H (1 + 3) ate obtengao do
prec1p1tado marron de hidroxido ferrico. O material foi aqueci-
do ate ebullgao, f11trado ainda quente e o copo e papel de
filtro lavados com agua destilada quente. 0 filtrado foi recebi
do em copo de 100 ml e as solugoes, apos esﬁrxarem, foram passa
das atraves de coluna de resina trocadora de cations, de confor
midade com o descrito por GLﬁRIA & VITTI (1968). Os copos_ e as
colunas foram lavados com duas vezes cinco mililitros de ggua
destilada, recebendo-se os percolados em baloes volumetricos de
100 m11111tros. Os baloes foram aquecidos a 609C, durante 5 mi-
nutos, apos o que adicionaram-se 10 ml de solugao de BaClp 0,02
N, e, daqui por diante, prosseguiu-se conforme ja descrlto na
determlnagao de sulfato em solugoes de sulfato de potassio, com
excegao de que apos o altool ter sido adicionado e os  volumes
Lompletados, nao se aguardou os trinta minutos, conforme des-
crito no outro procedimento.

Decermlnagao de enxofre total em'materlal vegetal

Dig estao do Mhterxal. foram tranaferxdos pata ftaacos'
de Kjeldahl de 100 ml, 0,500 g dos materiais vegetais, acrescen
tados 10 nl de solugao de HNO3 e 0,2 ml da solugao digestora de
MgO em HN03. A seguxr, os frascos foram aquecidos em banho de
areia até obtengao de cor amarelo clara. Esperou-se esfriar,jun
tou-se 0,5 ml de solugao de HC10, (70,9% HC104) e deixou-se
evaporar até fumos brancos de HC104. Foi adicionada agua destj
lada e os materiais transferidos para copos de 100 ml lavando
se os frascos de Erlenmeyer com cinco vezes 5 ml de agua desti-
lada quente. Nas solugoes assim obtidas, foram realizados os
tratamentos visando a determinagao do sulfato.

Determznggép quelatometrica do sulfiato. Para as deter-
m;nagoes quelatometrlcas do sulfato, nas solugoes provenlentes
da digestao do material vegetal, procedeu-se conforme ja des -
crito na determlnagao de sulfato em solugoes puras contendo di-
ferentes Tons. O volume gasto na titulacao da solugao em bran-
co (isenta de sulfato, porem tratada da mesma manexra que as
demais), menos o volume gasto na titulagao das solugoes conten-
do extrato de material vegetal, quando multiplicados pelo fator
0,256, forneceu a porcentagem de enxofre no material analisado.

As determ1nagoes de sulfato por gravimetria, foram rea-
lizadas de acordo com o descrito por CATANI e outros (1959).
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Determlnagao de enxofre-sulfato em;g}antas. Foram pe-
sados 0,500 g dos materiais vegetais, transferidos _para fras -
cos de Erlenmeyer de 125 ml, adicionados 10 ml de agua destila
da e agitados por 15 minutos. Os materlals foram filtrados pa-
ra copos de 100 ml e _os frascos e papeis de filtro lavados com
duas vezes 10 ml de agua destilada. Acrescentaram-se aos fil -
trados, 3 gotas de solugao de NaOH a 12, 1 ml de solugao de
H202 a 307 eo material foi deixado sobre chapa aquecedora a

60-709C, ate clarear. Nos casos em que a citada quantidade de
Hy0p mostrou-se 1nsuf1c1ente, foi adicionado mais 1 ml da men
cionada solugao. A seguir, o material foi aquecido a ebuli -
;ao, a f1m de eliminar o Eeroxxdo remanescente. Em seguida,pro
sedeu-se a eliminacao do anion fosfato, conforme descrito an-
tar;a;mente, recebendo-se o filtrado em balao volumetrlco de
50 ml e, apos effriar, completou-se o volume com agua destila-
da. Vinte e cinco mililitros dessa solugao foram transferidos
para a coluna de resina trocadora de cations e, daqu1 por d1an
te, procedeu-se conforme ja descrito na determlnagao do enxo-

fre total. O volume gasto na tltulagao da solugao em branco
(isenta de sulfato, porem tratada da mesma maneira _que as de-
mais), menos o volume gasto na titulagao das solugoes contendo
extrato de material vegetal, quando multxplxcados pelo - fator
0 512, forncceu a parcenta;em de enxofre no material analzsado.‘

. RESULTADOS E nxscussZo

A determlnagao de sulfato em solugoes de sulfato de
potassio, mediante a tecnica ja descrita, e empregando-se pur-
pura de ftaleina como indicador, apresentou um ponto final de
titulagao Berfeltamente adequado. O uso do citado indicador ,
nas cond1goes descritas (mezo alcalino e contendo alcool etili
co), permite uma nitida variagao da cor, de roseo a incolor.
Os resultados obtidos na determinagao em aprego sao apresenta-
dos na Quadro 1.

QUADRO 1 - Determznagao de sulfato (na forma de sulfato de po-
tassio) em solugoes isentas de outras sais.
(Media de 5 determinagoes)

303 SO% Coeficiente de
adicionado determinado Variagao

mg | mg Z

2,0 2,03+0,06 7,6

4,0 3,97%0,10 5,8

6,0 5,97%0,42 1,6
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Os dados do Quadro 1 evidenciam que a tecnica propos-
ta oferece resultados razoaveis, com precisao adequada aos fins
que se destinam.

Alguns autores (SIJDERIUS, 1954; STYUNKEL & YAKIMETS,
1956) tem salientado que o perlodo de prec1p1tagao do sulfato
de bario e pattzcularmente 1mportante para a precisao e exati -
dao do metodo. Tendo em vista que esse aspecto merece a ma1or
atengao, pois, trata-se de um fator responsavel por caracteris-
ticas 1mportantes do metodo, tais como as ja citadas, e a rapi-
dez da analise, foi realxzado o estudo descrito. Os resultados
obtidos na determlnagao de sulfato, quando se permitiu interva-
los de tempo variaveis para a precipitagao do sulfato de bario,
sao apresentados no Quadro 2.

QUADRO 2 - Determlnagao de sulfato, mediante variagao nos pe-
riodos de precipitagao

soz‘ Tempo transcorrido SOZ_
. apos o volume ser
colocado completado encontrado
mg minutos mg
2,0 0 1,73
2,0 10 1,92
2,0 20 2,11
2,0 30 2,11
2,0 60 2,11
5,0 0 5,18
5,0 10 4,99
5,0 20 4,81
5,0 30 4,99
5,0 60 4,99

Conforme se observa pelos dados do Quadro 2, a partlr
de 10 minutos apos o volume ter sido completado, a reagao ja
pode ser considerada completa.

Deve ser salientado que o periodo de preclpltagao nao

e representado apenas pelo periodo menclonado no Quadro 2, pois

a reacao se inicia no momento em que e adicionada a solugao de
BaCl,.
2
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A influencia de diferentes anlons, estudada confor-
me Ja descrito, revelou que dentre os anions cloreto, nztrato,
perclorato e fosfato, apenas este ultimo apresentou influencia
impedindo a percepgao do ponto final da t1tu1agao e, conseqlien
temente, a determlnagao em aprego. Tendo em vista esse fato,
procurou-se uma forma de contornar tal diftculdade. Dentre as
diversas tecnicas estudadas, a que melhores resultados ofere -
ceu foi aquela baseada na preclpltagao previa do anion fosfa-
to, na forma de fosfato ferrico,em meio contendo acetato, con-
forme preconizado por GLORIA e outros (1965). Mediante o em-
prego da tecnica ja descrita, obtiveram—se os resultados apre-
sentados no Quadro 3.

QUADRO 3 - Determinagao de sulfato, mediante eliminagao previa

de fosfato

2- 3- 2-
SO4 PO4 SO4

colocado colocado encontrado

mg mg mg
2,0 5,0 2,26
4,0 5,0 4,05
6,0 5,0 5,60
2,0 10,0 2,04
4,0 10,0 3,99
6,0 10,0 5,91

Pelos dados do Quadro 3, e possxvel ver1f1car que,
empregando-se a tecnica proposta, a influencia do anion fosfa
to foi eliminada.

Tendo em vista comprovar a eficiencia da marcha ana
litica precon1zada, para a determinagao de sulfato em solugoes
contendo diversos ions, foram realizadas as determinagoes em 8o
lugoes puras contendo catxons e anlons interferentes, proceden-
do-se de acordo com a tecnica ja descrita. Os resultados obti-
dos encontram—-se no Quadro 4.

QUADRO 4 - Determinacao de sulfato em solugoes puras, contendo
diversos ions (Medias de 5 determinagoes).

{07 4 S0+~ Coef1c1en:g de
adicionado determinado Variageo

mg ng

2,5 2,47%0,063 5,66

5,0 4,960,120 5,24




198 Anais da E.S.A. "Luiz de Queiroz"

Conforme os dados do Quadro 4 permitem conclulr, os
resultados obtidos na determlnagao do sulfato, pelo metodo do
EDTA, em solugoes puras, sao favoraveis, permztlndo, p01s, o
prossegulmento dos estudos visando a aplicagao do metodo na
analise de material vegetal.

Os resultados obtidos na determlnagao de enxofre to-
tal em material vegetal de diferentes origens, sao apresentados
no Quadro 5. No citado quadro tambem podem ser comparados os re
sultados obtidos atraves da tecnica em apreco e aqueles forne =

cidos pelo metodo gravimetrico, baseado na pesagem do sulfato
de bario.

QUADRO 5 - Determinagao de enxofre total em material vegetal
por quelatometrla (EDTA) e gravimetria. (Medias de
5 determlnagoes)

Metodo Metodo
Material Quelatometrico C.V. Gravimetrico C.v.
2 S yA 7S y

Bananeira

(fdlhas) 0,234%0,012 2,23 0,200%0,010 11,00
Cafeeiro

(folhas) 0,430%0,006 3,33 - 0,460%0,008 3,91
Repélho

(folhas) 0,640%0,007 2,50 0,590%0,024 9,20
Crotalaria

(f6lhas) 0,140%0,004 7,14 0,140%0,009 14,70
Feijao

(frutos) 0,200%0,009 10,00 0,230%0,005 4,86

Conforme os dados do Quadro 1 perm1tem observar, os
resultados obtidos na detenmlnagao quelatometrica de enxo fre
total em plantas, atraves da tecnlca preconlzada, apresentam uma
razoavel precLsao e sao comparaveis aqueles obtidos empregando-
se o metodo gravimetrico.

Segundo alguns autores (MARTIN & WALKER, 1966; ENS -
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MINGER & FRENEY, 1966), a determinacgao da fragao do enxofre
existente na planta © designada como enxofre-sulfato, € uma
maneira mais indicada para o estudo de problemas relativos ao
estado nutricional das plantas. Tendo em vista este fato, e bg
seados nos trabalhos de JOHNSON & NISHITA (1952) e GLORIA(1968)
foram realizadas as determlnagoes de enxofre-sulfato em plan-

tas, segulndo a marcha analitica ja descrita. Os resultados ob
tidos sao apresentados no Quadro 6.

QUADRO 6 - Determinagao de enxofre-sulfato em plantas _pelo me
todo quelatometrico (Medias de 3 determinagoes).

MATERIAL 2 S
Bananeira (F§1has) 0,10
Cafeeiro (Folhas) 0,31
Repolho (Folhas) 0,41
Crotalaria (Folhas) 0,08

Pelos dados do Quadro 6 observa-se que e possrvel
a determinagao do enxofre- :1fato, atraves do metodo em apre-
GO.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos atraves dos experimentos rea-
lizados, permitem as seguintes conclusoces:

a) A tltulagao do bario residual, apos a preclplta
cao do sulfato de bario, pode ser realizada sem necessidade de
separagao do sal preclpltado e mediante o emprego de solugao
de purpura de ftaleina como indicador. Em meio alcalino e con-
tendo alcool etilico, o citado indicador mostrou-se perfeita -
mente adequado para a titulagao em aprego.

b) A prec1p1tagao do sulfato de bario pode ser rea

lizada, adicionando-se solugao de cloreto de bario a solugac

acidificada, contendo sulfato, aquecendo-a por 15 minutos a

609C, esfriando—se o mater1a1 e acrescentando-se 3lcool etili-

co, conforme descrito. Nao havendo, portanto, necessidade de
maior intervalo de repouso para a precipitagao se completar.



200 Anais da E.S.A. "Luiz de Queiroz"

c) O anion fosfato impede a percepgao do ponto fi-
nal da titulagao e deve ser eliminado. A prec1p1tagao do citado
anion como fosfato ferrico, de acordo com a tecnica descrita,
mostrou-se perfeitamente adequada.

d) Os cations interferentes podem ser e11m1nados
atraves do emprego de coluna de resina de troca cationica. Ob-
servando—-se os resultados da determinagao de sulfato em solu -
coes contendo diversos 1ons, nota-se que a tecnica proposta e
eficiente para a eliminagao de cations e anions interferentes.

e) 0 metodo, conforme e proposto, _permite a determl
nagao do enxofre total em plantas, com precisao sat13fator1a e
uma razoavel rapzdez, fornecendo resultados comparaveis aos ob-
tidos atraves do metodo gravimetricdo, baseado na pesagem do
BaSO4 .

f) A determinagao de enxofre-sulfato em plantas, e
possrvel de ser realizada, desde que se faga a eliminagao da’ ma
téria organica dos extratos aquosos e se proceda conforme a tec
nica descrita.

SUMMARY

The present work reports a study of the chelatometric
method (by EDTA titration) for determination of sulfate in plant
materials.

A preliminary study about the indicator, conditions
for the good precipitation of barium sulfate, and other influen-
ces on the method were performed. The presence of cations in the
plant extracts did not cause interferences because they were
separated using a cation exchange resin. The phosphate interfe-
res and this ion can be removed by precipitation as ferric phos-
phate, adding ferric iron, acetate and ammonium hydroxide.

Sulfate was determined in aqueous solutions, contain-
ing several ions, with good results. In order to compare the
chelatometric (based in the proposed technique) and the gravime-
tric methods, in the determination of total sulfur in plants,
five replications of different plant materials were analysed by
both methods. The data obtained allowed to conclude that the
technique proposed is good and the accuracy satisfactory.

The determination of sulfur-sulfate was performed by
the proposed method with satisfactory results.
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