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ANALISE QUIMICA DO SULFATO DE POTASSIO E MAGNESIO:
ESTUDO E SIMPLIFICAGAO DOS PROCEDIMENTOS ANALITICOS

J.C. Alcarde’

INTRODUGAO

Diversos minerais tem como constituinte o sulfato
de potassio e magnesio: a langbeinita, K2S04.2MgS04; a
leonita, K2504.MgS04.4H20; e a schoenita, K2504.MgS04.
6H20. Em virtude de conterem tres nutrientes vegetais
em forma soluvel e com apreciaveis concentragoes, o po-
tassio, o magnesio e o enxofre, esses produtos sao empre
gados como fertilizante (MALAVOLTA 1967). Porem, den-
tre esses minerais, a langbeinita € o que tem maior uso
no Brasil, atualmente.

A exemplo do cloreto de potassio, o sulfato de po-
tassio e magnesio apresenta alta solubilidade em Aagua.
No entanto, a sua velocidade de dissolugao & bem mais
lenta do que a do cloreto, sendo a deste quase instanta-
nea. Esse fato tem gerado diversos problemas analiticos
em relagao ao sulfato de potassio e magnésio Isto por-
que na analise quimica desse produto tem sido utilizadas
31mp11f1cagoes no procedlmento do preparo da amostra e
do extrato para analise, que sao possiveis no caso do
cloreto de pota551o, mas nao no caso do sulfato de potas
sio e magnesio. Tais 31mp11f1ca§oes referem-se a dlspen
sa da moagem da amostra e, no metodos fotométrico de cha
ma, a dispensa da fervura no preparo do extrato.

Tratando-se de um produto de caracteristicas qu1m1-
cas simples e soluvel em agua, levantou-se também a h1po
tese de se introduzir modificagoes na metodologia ofi-
cial (BRASIL, 1982), no sentido de d1namlzar a analise
desse produto, isto e, de utilizar um_ unico extrato para
as determinagoes do potass1o, do magnésio e do enxofre
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e de as determinacoes serem feitas por métodos mais sim-
ples.

Assim, o objetivo do presente trabalho foi o de es-
tudar e simplificar alguns procedlmentos utilizados na a
nalise do sulfato de potassio e magnésio (langbeinita).

MATERIAL E METODOS

Foram usadas duas amostras de sulfato de potassio e
magnésio, de diferentes granulométrias, isto &, uma gros
seira e conhecida no mercado como "coarse', a outra mais
fina, conhécida como '"standard".

Nessas amostras foram determinados o potassio, omag
nésio e o enxofre, com os métodos oficiais da legislagao
brasileira (BRASIL, 1982) e com metodos simplificados.

As simplificagoes introduzidas nos metodos oficiais
foram:

1. Preparo de um extrato Unico para as determina~
goes do potassio, do magnésio e do enxofre: ferveram-se
lentamente 2,5000 g da amostra, moida e passada em penei
ra n? 20 (ABNT), com 100 ml de agua destilada, durante
dez minutos, filtrou-se e diluiu-se a 250 ml.

2. Determinagao do potassio:

a) Metodo volumetrico do tetrafenilborato de so-
dio (TFBS): foram transferidos 10 ml do extrato para ba-
lao de 100 ml, acrescentados 2 ml de soluggo de NaOH a
207, exatamente 25 ml de solugao padrao de TFBS e o volu
me foi completado; apos dez minutos, filtrou-se e titu—
lou-se 50 ml do filtrado de acordo com o item f do meto-
do oficial; calculou-se a porcentagem de K30 pela expres
sao:

7K,0 = F, (25 - (2 x V x F))]

onde, Fy = mg de K30 por ml da solugao de TFSB; V = volu
me (ml) de solugao padrao de cloreto de Zefiran (CZ) gas
to na t1tula§ao, F1 = ml de solugao do TFBS equivalente
a 1 ml da solucao de CZ.
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b) Metodo fotometrico de chama: utilizou-se o me
todo oficial, diluindo 25 ml do extrato a 250 ml (solu-—
gao A) e redllulndo 20 ml dessa solugao A a 250 ml; cal-
culou-se a porcentagem de K70 pela expressao:

A K20 =0,25 x L

sendo, L = leitura obtida.

3. Determinagao do magnésio
a) Método quelatometrico do EDTA: determinou-se o
calcio transferindo 100 ml do extrato para erlenmeyer, a
crescentando-se 5 ml de solugao de KOH-KCN, duas gotas
de trietanolamina, seis gotas de solugao do indicador cal
con e titulando com solugao padrao 0,010 M de EDTA. 0
calcio mais magnésio foram determinados transferindo-se 5
ml do extrato para erlenmeyer, acrescentando-se 2 ml de
solugao tampao pH = 10, duas gotas de trietanolamina, 6-
8 gotas de solugao do 1nd1cador eriocromo negro T e titu
lando com solugao padrao 0,010 M de EDTA; calculou-se a
porcentagem de Mg pela expressao:

Mg = (V, - %) x 0,4862

sendo, Vg = volume (ml) da solugao padrao de EDTA gasto
na tltulagao do calcio mais magne31o V1 = volume (ml) .
da solugao padrao de EDTA gasto na tltulagao do calcio.

b) Método gravimetrico do pirofosfato: transfe-
riram-se 25 ml do extrato para copo de 250 ml, acrescen-
taram-se 70-80 ml de agua destllada, cinco gotas de solu
gao de HC1l (1+4) e prossegu1u—se de acordo com o método
oficial a partir do item e, usando o indicador vermelho
de metila; calculou-se a porcentagem de Mg pela expres-
sa0:

7Mg = 87,388 x p
sendo, p = massa (g) do precipitado (Mg2P207) obtido.

4. Determinaggo do enxofre (sulfato), pelo metodo
gravimétrico do sulfato de bario: transferiram-se 50 ml
do extrato para copo de 250 ml, acrescentaram-se 10 ml de
solugao de HNO3 (1+1) e prossegulu—se de acordo com o me
todo oficial a partlr do item g; calculou-se a porcenta—
gem de S pela expressao:
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28 = 27,48 x p .
sendo, p = massa (g) do precipitado (BaS04) obtido.

Os reagentes utilizados nesses métodos simplifica-
dos sao os mesmos utilizados nos respectivos métodos o-
ficiais (BRASIL, 1982).

RESULTADOS E DISCUSSAO
Os resultados obtidos estao descritos no quadro 1.

Os resultados da determinagao do potassio eviden-
ciam a impdrtancia da moagem da amostra e principalmente
da fervura no preparo do extrato para a analise. Isto
porque no metodo do TF S oficial procede—-se a uma fervu-
ra por 30 minutos e no método fotométrico de chama & de
apenas 5 minutos; e os resultados do método fotometrico
de chama.sem fervura foram significativamente inferio-
res, mostrando a importancia dessa operagao.

Por outro lado, os resultados do método fotometrico
de chama oficial foram também inferiores aos do metodo
do TFBS oficial, porém os resultados do matodo fotome—
trico de chama simplificado, onde se procede a uma fervu
ra por 10 minutos, foram equivalentes aos resultados do
metodos do TFBS oficial e superiores aos do métodos foto
pétrico de chama oficial. Isso demonstra a insuficisn—
cia da fervura no método fotométrico de chama oficial.

Essa deficiencia na extragao nao foi acusada pelo
magnesio e pelo enxofre nos meétodos oficiais porque nes-
tes o extrato e preparado com fervura intensa.

Também a moagem da amostra & um fator importante na
solubilizagao do sulfato de potassio e magnesio, confor-
me mostram os resultados da determinagao do potassio pe-
lo metodo fotometrico de chama com e sem moagem de amos-
tra. '
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Quadro L. Resultadon dns determlungoen do potiassio, do mngnesio e do  enxifre
no sulfato de potdsnio e magnéslo. Midis de trés repetigoes.
Amostras
DETERMINAGOLS
""Conrse" L] "'Standard" LA
= 1

Potassio (Kp0)

TFBS - oficisl 21,8 ¢ 0,11 0,19 21,9 £ 0,08 0,09
TFBS - simplif, 22,0 2 0,03 0,05 21,9 & 0,06 0,11
Fotom.chama - oficial 21,4 ¢ 0,07 0,13 21,5 ¢+ 0,07 0,13
Fotom.chama - eimplif. 21,8 % 0,04 0,08 21,8 + 0,04 0,08
Fotom.chama (1) 7,0 £ 0,04 0,08 8,6 + 0,08 0,13
Fotom.chama (2) 19,9 ¢ 0,07 0,13 21,5 ¢+ 0,07 0,13
Magnéslio (Mg)

Gravimetrico - oficial 11,4 ¢ 0,09 0,16 11,1 ¢+ 0,05 0,09
Gravimétrico - simplif. 11,5 # 0,08 0,13 11,2 + 0,06 0,10
EDTA - slmplif. (3) 11,3 ¢+ 0,02 0,03 11,2 ¢+ 0,02 0,03
Enxafre (8)

Gravimétrico ~ oficial 22,4 £ 0,04 0,07 22,5 ¢ 0,03 0,06
Gravimetrico - simplif. 22,2 ¢ 0,06 0,09 22,2 &+ 0,02 0,04

% Desvio padrao.

(1) Método oficinl, mas sem a fervura no preparo do extrato; (2) Método offi-

cial, mas sem a moagem a amostra; (3) os resultados da determinacao do calcio

(X Ca) foram: 0,04 na amostra "coarse” e 0,06 na amostra “standard".
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Finalmente, os metodos 51mp11f1cados estudados, tan
to para potassio como para magneésio e enxofre, mostraram
-se equlvalentes aos oficiais na exatidao e ate superlo—
res na precisao, visto que os desvios padroes dos meto-
dos simplificados foram em geral menores.

CONCLUSOES

Diante dos resultados apresentados pode—se conclulr
que, na analise quimica do sulfato de potassio e magne-
sio:

a) A moagem da amostra e a fervura, por, no minimo,
dez minutos, sao fundamentais para a completa solubiliza
gao dos seus constituintes em agua. Consequentemente, 0
método fotometrlco de chama oficial de. determlnagao do
potassio esta indicando um tempo de fervura insuficiente
para a extragao desse constituinte.

b) ‘Os procedimentos s1mp11f1cados indicados no pre-
sente trabalho para a determlnagao do potassio, do magne
sio e do enxofre, utilizando um mesmo extrato, mostraram
-se equlvalentes aos metodos padroes brasileiros tanto
na precisao como na exatidao e dinamizam a analise qu1m1
ca desse produto.

RESUMO

Foram estudados alguns procedimentos utilizados na
analise quimica do sulfato de potassio e magnesio (lang-
beinita), mineral utilizado como fertilizante, e propoe-
-se uma simplificacao na analise desse produto. Os re-
sultados evidenciaram que a moagem da amostra e a fervu-
ra, por no minimo dez minutos, no preparo do extrato pa-
ra a analise sao fundamentais para a completa solublllza
¢ao dos seus constituintes em agua. As s1mp11f1cagoes
sugeridas para as determlnagoes do pOt&SSlO, do magnesio
e do enxofre, com um mesmo extrato, proporc1onaram resul
tados equlvalentes aos dos métodos padroes brasileiros?
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SUMMARY

CHEMICAL ANALYSIS OF POTASSIUM AND MAGNESIUM SULFA
TE: STUDY AND SIMPLIFICATION OF ANALYTICAL PRODEDU-
RES

Some analytical procedures utilized in chemical ana
lysis of potassium and magnesium sulfate (langbelnlte)
were studied and simplifications for amalysis of this
product are also suggested. In preparing the extract
the results showed that grinding of the sample and the
boiling for at least ten minutes are fundamentals for
the complete solubilization of their components in water.
The simplifications suggested for potassium, magnesium
and sulfur determinations, using the same extract, pre-
sented precision and accuracy equivalent to that Brazi-
lian standard methods.
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