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APRESENTAGAO ‘ APRE;

Constitui uma das prihcipais preocupacoes da EMBRAPA dotar a pes-
quisa’pedolégica de uma estrutura interdisciplinar qﬁe entre outras atribui-
coes poésa'conduzir a uma uniformidade nacional de conceitos e critérios de
identificagao, classificacao e interpretagao da aptiééo agricola dos ‘solos,
e que permita a transferéncia de conhecimentos e informagoes entre técnicqs

de regioes diferentes, atraves do uso de uma linguagem comum.

Na area de caracterizagao de solos e pesquisas correlatas, compete
ao SNLCS, entre outras atividades, pesquisar novos métodos de analise, pro-
ceder a adequagao de métodos analiticos e estudar, permanentemente, técni-

cas e instrumental de analises.

0 langamento deste MANUAL DE METODOS DE ANALISE DE SOLO .vem a=-
tender a um dos objetivos dessa preocupagao, uma vez que engloba a metodo-
logia em uso no SNLCS, relativa a Fisica, Quimica, Fertilidade e Mineralo-
gia do solo. Répresenta, portanto, um marco de referencia para a uniformi-
zagao dos metodos de analise de solos pelas unidades da EMBRAPA e outras en-

tidades.

A apresentacao do MANUAL, em folhas soltas, que difere dos Bole-
tins Técnicos do SNLCS, permite a substituicao de metodos ou a introducao de
outros desenvolvidos através de novas pesquisas, sem necessidade de novas

edicoes.

0 SNLCS espera que a publicacao deste MANUAL possa ser util a to-
dos aqueles que desenvolvem atividades em laboratérios de solos, aos que uti
lizam os dados para fins de levantamento e interpretagao, e aos professores

e estudantes que se dedicam a Ciencia do Solo.

Vale salientarique alguns métodos apresentadcs podem ser melhora-
dos ou adaptados através de novas pesquisas e de estudos comparativos, tra-
balho este ja iniciado pelo SNLCS; dai a nossa solicitagao em aguardar cri-
ticas e sugestoes para o aprimoramento sempre constante dessé metodologia.

C//éw%zl{ e S/Zf)
Dr. Abeilard Fernande de Castro
Chefe do SNLCS
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INTRODUGAO , _ INT.

0 presente MANUAL é apresentado em quat}o partes individualizadas:
Parte 1 - Fisica do Solo, Parte 2 - Quimica do Solo, Parte 3 - Fertilidade

do Solo e Parte & - Mineralogia do Solo, de modo a facilitar o seu emprego.

Cada método recebeu uma numeragao: o primeiro algarismo correspon-
de a parte a que pertence, o segundo ao metodo propriamente dito e o ter-

ceiro indica outro procedimento relativo ao método, se houver.

Na parte superior da pagina, entre tragos, estd colocado o titulo
do método e a sua numeragao correspondente, seguindo-se uma letra (U), (0)ou

(E) para indfcér‘que o método esta sendo utilizado em trabalho usual (U), op-

cional (0), ou especial (E), quando solicitado para outros fins.

Em cada uma das quatro partes & feita a descrigio dos métodos ana
1Tticos correspondentes com os detalhes mais importantes para sua uti lizagao,
incluindo a expressao para obten¢ao do resultado. Apos a descrigao de cada
método, segue-se o item OBS, que contém outras informagoes referentes ao me-
todo (alternativas, limitagoes, cuidadgs especiais...). Em seguida, quando

€ o caso, vem o item Preparo de solucoes, com a descricao do procedimento a

ser usado na preparagao dos reativos utilizados no método. Depois,. vem o
item Referéncias, com o nome do Autor ou Autores e data de publicagao do ar-
tigo, constituindo fontes de informagao sobre a metodologia descrita, utili-
zagao e alternativas. Apds ‘a descrigao do Gltimo método, segue-se a lista:

de Referéncias bibliograficas, contendo a referenciagao completa dos ~arti-

gos consultados, em ordem alfabética, por autores. Para encerrar cada Parte

vem a Expressao de Resultados, com a listagem dos métodos e indicagao da uni

dade & do numero de decimais utilizados pelo SNLCS.

Na elaboragEo deste MANUAL foram transcritos varios métodqs que se
encontram publicados em Boletins do SNLCS e introduzidos outros, que ja fo-
ram empregados por pesquisadores .da EMBRAPA, também de comprovada adequagao

aos nossos solos. Outros foram modificados ou substituidos, entretanto es-

tao citados na bibliografia apresentada como fonte de consulta.

‘Como referéncias bibliogréficas foram consultadas as seguintes
fontes: Boletim Técnico do antigo Instituto de Quimica Agricola (1QA)do MA,

Boletim Técnico do SNLCS da EMBRAPA, Boletim Técnico dos Institutos de Pes-
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INTRODUGRO INT. (cont.)

. quisas Agropecuarias do extinto DNPEA do MA, Anais da Sociedade Brasileira

de Ciencia do Solo e Revista Brasileira de Ciéncia do Solo da SBCS, Revista
Pesquisa AgropecuériafBrésileira da EMBRAPA, Bragantia do IAC, periodicos co
mo Soil Science, ‘Soil Science Society of America Proceedings, Journal of Ame-
rican Society Agronomy e outros, nao se constituindo, portanto uma revisao

completa sobre os métodos apresentados.

A coofdenagéo do MANUAL e a equipe responsavel pela organizagao e
divulgacao sentem-se satisfeitas por concretizar Qma necessfdade sentida por
todos aqueles que trabalham nesse campo'de atividade, prbporcionando, em um
so volume, a metodologia necessaria a caracterizagao analitica de solos nos

campos da Ffsicé, da Quimjca, da Fertilidade e da Mineralogia.

Torna-se importante'sa]ientar que a apresentagéo dessa metodologia
nao |mp1|ca em afirmar-se que os métodos utlllzados pelo SNLCS sao os melho-
res e os mais precisos ou adequados a todas as classes de solos, mas que sao
métodos utilizados com base em pesquisas e experiéncia acumulada ao longo

dos anos por muitos pesquisadores, e que por isto estao sendo divulgados.
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“Patcte 1 - Andlises. fisicas . Método 1.1

PREPARO DA AMOSTRA E CALCULO DA TERRA FINA 1.1 (U)

Método manual:

. - colocar a amostra depois de protocolada em tabuleiro de madeira de 40 x

60 x 08 cm, espalhar e destorrfar com a md3o os torrdes existentes;
- deixar em local ventilado e seco até completa dessecacao ao ar;
- pesar e anotar o peso da amostra que vai ser preparada;

- proceder ao destorroamento colocando a amostra sobre lengol de borracha
de 60 x 60 cme 4 a 5 mm de espessura, separando para um lado a fracao
grosseira; em seguida, aplicar, com a pressao das duas maos, um rolo de
madeira até desfazer os torroes maiores; ter o cuidado para nao quebrar

pedras ou concregoes;

- passar a parte destorroada atraveés de peneira de 20 cm de diametro com

furos de 2 mm;
.~ repetir as operagoes de destorroamento e peneiramento de toda a amostra;

- separar o« fragao retida na peneira de 2 mm para determinacao de calhaus e

cascalhos (método 1.2):

i

cuivcar a terra fina em depdsito plastico ou de vidro, com a etiqueta

de identificagao da amostra e escrever no mesmo, o numero do protocolo;

- calcular a percentagem da terra fi~. pela sequinte cxpressao:

% de Terra fina = 100 ~ (% de calhaus + % de cascalhos)

0BS: os valores da percentagem de calhaus e cascalhos sdo obtidos na de-

terminagao 1.2

‘Refer@ncia: Brasil 1QA (1949).
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Parte 1 - Analises fisicas Método 1.2

CALHAUS E CASCALHOS 1.2 (V)

Método por peneiramento:

colocar a fragao grosseira proveniente da determinagao 1.1 em peneira de

20 cm de diametro e malha de 2 mm;

lavar com agua corrente até eliminar os coldides que ficam agregados; uti
lizar um dispersante quando essa fragao vai ser enviada para analise mi-

neralégica*;

colocar para secagem ao ar e pesar; anotar o peso que corresponde a soma

dos calhaus + cascalhos;

passar o material por peneira de 20 mm de malha e pesar a fracao que fi-

cou retida; anotar o peso que corresponde aos calhaus;

calcular as percentagens de calhaus e cascalhos pelas segulntes expres-
soes:

% de calhaus = 100 (peso dos calhaus/(peso da amostra)

% de cascalhos = lOO[(peso dos calhaus + peso dos cascalhos) - peso dos

calhaus]/ peso total da amostra.

0BS: o peso total da amostra é obtido na determinagao 1.1

Lavagem dos calhaus*

- colocar uma parte da fragao homogeneizada em capsula de porcelana, adi-

cionar agua até encobrir os calhaus e adicionar 10 ml de hidroxido de amo-

nio;

- deixar durante uma noite e em seguida lavar bem com agua de torneira até

eliminar todo o coloide aderente aos mesmos;

- deixar secar ao ar ou em estufa e colocar o material em saco ‘plastico com

etiqueta identificadora da amostra.
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~ Parte 1 - Analises fisicas Método 1.2
" .

CALHAUS E CASCALHOS

1.2 (cont.)

Lavagem dos cascalhos*

- colocar uma parte da fracao homogeneizada em um litro comum, adicionar

mais ou menos 500 ml de agua e 10 ml de hidroxido de amonio;

- agitar em agitador rotativo durante algumas horas, até a eliminacao to-

tal dos coloides aderentes;

- retirar para capsula de porcelana, lavar com agua de torneira, secar e

colocar em saco plastico com etiqueta identificadora da amostra.

— Referéncia:. Brasil 1QA (1949).

()
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Parte 1 - Andlises fisicas , Metodo 1.3

UMIDADE ATUAL 1.3 (V)

Métodb utilizando a estufa a 105-110°C:

- co]ocaraaamostra coletada, com ou sem estrutura deformada, em lata de a-

luminio numerada e de peso conhecido;

- pesar e transferir para estufa a 105-110°C, delxando nesta condlgao duran

te 24 horas;
- retirar da estufa, colocar em dessecacao, deixar esfriar e pesar;
- repetir a secagem na estufa até a obtencao do peso constante;

- calcular a percentagem de umidade segundo as expressBesi

(1) % de Umidade = 100 (peso da amostra umida - peso da amostra’ seca a

1059C) / peso da amostra seca a 1059C

(2) % de Umidade = 100 (peso da amostra mida - peso da amostra seca a

1059C) / volume da amostra

(3) % de Umidade = % de umidade (peso) x densidade aparente

g§§: (1) umidade expressa em g/100 g de amostra seca a 1059C;

(2) e (3) umidade expressa em g/100 cmd da amostra volumétrica.

Referencia: Uhland (1951).
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Parte 1 - Analises fisicas _ Metodo ‘1.4

. Y ten
UMIDADE RESIDUAL E FATOR ''f 1.4 (V)

- colocar 20 g de terra fina em lata de aluminio numerada e de peso  conhe-

cido;

- transferir para estufa a 1059C e deixar durante uma noite;

= retirar da estufa, colocar em dessecador, esfriar e pesar com aproximacgao

de 0,05 g;-

- calcular a umidade residual e o fator de umidade pelas seguintes expres-

soes:
% de umidade residual = ( 20 - peso da amostra seca a 1059C) x §
Fator "f!'' = 20/peso.da amostra seca a 105°C

Fator "f'"' = 100/ 00 - umidade residual %!

0BS: utilizar a amostra depois de seca a 1059C para a determinacao da den-

sidade real, metodo 1.15,

Referéncias: Brasil 1QA (1949); Paiva Netto et alii (1949).
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Parte 1 - Analises fisicas : Método 1.5

"UMIDADE A 15 ATMOSFERAS 1.5 (U)

Método utilizando o extrator de Richards com placa de ceramica:

colocar 25 a 30 g de terra fina no interior de anéis de borracha de 1 cm
de altura e 6 cm de diametro, distribuidos sobre placa de ceramica de 15
bar; a amostra deve estar contida em bécher e ser derramada de uma so vez

para evitar separagao de fracoes; a placa de ceramica deve estar previamen-

te saturada durante 24 horas ou mais;

transferir a placa para bandeja com agua destilada e adicionar mais agua
até que o nivel desta fique bem proximo da borda do anel de borracha; dei-
xar as amostras nestas condigoes até completa saturacao, geralmente durante
uma noite;

retirar a placa, eliminar o excesso d'agua inclinando-a levemente e colo-

car. no aparelho extrator de Richards;

apertar bem os parafusos e abrir os reguladores de pressao, gradativamente,

até que o manometro acuse a pressao de 15 bar ou 225 libras /polz;

deixar por periodo de 24 horas ou mais, caso se observe que ainda ha dre-

nagem proveniente das amostras;

separar uma quantidade de latas de aluminio numeradas e de peso conhecido

igual ao numero de amostras;

descarregar a pressao, retirar as placas e transferir as amostras imedia-

tamente para as latas com o auxilio de uma espatula de ago inoxidavel;

pesar o mais rapidamente possivel, com aproximagao de 0,05 g, colocar na

estufa, deixar por 24 horas, dessecar, esfriar e pesar novamente;

calcular a umidade a 15 atmosferas de acordo com a seguinte expressao:

% de Umidade a 15 atm = 100 (peso da amostra a 15 atm. - peso da amostra

seca a 1052C)/ peso da amostra seca a 1059C.

0BS: este metodo pode ser utilizado em amostras com estrutura nao deformada.

Referencias: Richards (1941) (1954); Richards e Weaver (1943); Haise et alii

(1955); Oliveira e Martins (1966) .
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Parte 1 - Analises fisicas : Método 1.6

UMIDADE A 1/10 E/OU 1/3 DE ATMOSFERA ' : 1.6 (V)

Teste de’permeabilidade das placas de ceramica.de 1/3 e 15 atmosferas:

colocar a placa em bandeja-com agua destilada para saturar durante 2L ho

. ras ou mais;

eliminar o excesso de agua existente na superficie e colocar a placa no

seu respectivo aparelho;

aplicar a pressao correspondente a cada placa e recolher o volume de agua

drenado; depois de alguns minutos, a saida de agua deve cessar sem que

haja borbulha de ar;

a permeabilidade da placa deve ser de 1 ml/hora/cmz.

Método utilizando a ''panela de pressao' com placa de ceramica:

colocar 25 a 30 g de terra fina no interior de anéis de borracha de 1 cm

de altura e 6 cm de diametro distribuidos sobre placa de ceramica de um

bar, saturada;

saturar as amostras conforme descrito no metodo 1.5;
.

transferir a placa porosa para a ''panela de pressao' e aplicar a pressao

. desejada;

deixar por 20 a 24 horas, observando, periodicamente, o funcionamento dos

drenos;

descarregar a pressao, retirar as placas e transferir as amostras rapi-

damente para as latas com o auxilio de espatula de ago inoxidavel;

‘pesar o mais rapidamente possivel, com aproximagao de 0,05 g, colocar na

estufa, deixar por 24 horas, dessecar, esfriar e pesar novamente;
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7 - - -
- Parte 1 - Analises fisicas Método 1.6
UMIDADE A 1/10 E /0U 1/3 DE ATMOSFERA 1.6 (cont.)
- calcular a umidade a 1/3 ou 1/10 de atmosfera de acordo com a seguinte ex-
pressao: '
% de Umidade a 1/3 atm. = 100 (peso da amostra a 1/3 atm. - peso da amos-
tra seca a 1059C)/ peso da amostra seca a 1059C.
0BS: este método pode ser empregado em amostras com estrutura nao deforma-
da.
. Referdncias: Richards (1954); Pierantoni (1973); Righes e Veiga (1976).
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Parte 1 - Analises fisicas Metodo 1.7

UMIDADE DE MURCHAMENTO (METODO FISIOLOGICO) } 1.7 (E)

Metodo direto usando uma planta indicadora:

- colocar cerca de 300 g de terra fina em lata com capacidade de 250 ml e

compactar ligeiramente através de algumas batidas;

- calcular, em fungao dos valores doequivalente de umidade ou umidade a  1/3

de atmosfera, a quantidade de agua a aplicar como irrigacao inicial;

- adicionar essa quantidade, vagarosamente, a fim de se obter um umedecimen-

to uniforme; para solos de textura arenosa, determinar experimentalmente

o volume de agua a adicionar que nao provoque drenagem ou saturagao da
amostra;
- depois de 24 horas, plantar no centro da superficie do solo uma semente

de feijao macassar (Vigna sinensis Endl), previamente tratada com fungi-

cida;

- inicialmente, por meio de pesadas, determinar a quantidade de agua evapo-
rada durante 24 horas, sendo esta quantidade reposta, diariamente, em ca-

da lata;

- colocar as amostras em lugar arejado, ai permanecendo até o final da de-

terminagao;

- adicionar, diariamente, o volume de agua calculado que devera proporcionar
condicao de umidade otima para o desenvolvimento da planta; proceder des-

sa forma ate que a planta apresente 3 pares de folhas permanentes;

- uma vez atingida essa condigao, suspender a irrigacao e isolar a 'superfi-
cie do solo por meio de uma cartolina parafinada, deixando a haste da

planta protegida com um pouco de algodao;

- retornar a planta para o local anterior e aguardar a perda de turgescencia

do par de folhas superior;

- atingida essa condigao, transportar a planta para camara umida e deixar

durante uma noite;

- se a turgidez foi restabelecida, voltar a planta para. o ambiente anteri-

or e aguardar novo murchamento, quando é repetida a operacao ja descrita;
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<jj\ Parte 1 - Analises fisicas : Metodo 1.7

UMIDADE DE MURCHAMENTO (METODO FISI0LOGICO) 1.7 (cont.)

- se o murchamento persistir, retirar a cartolina e transferir todo o solo
= r 0
para capsula de porcelana de 500 ml; separar as raizes, homogeneizar a
amostra e retirar, apthjmadamente 100 g; colocar em lata de aluminio nu-
merada e de peso conhecido e determinar a umidade pelo processo usual (me
todo 1.3);

- guardar o restante da amostra para repeticao da umidade e outras determi-

nagoes.

OBS: a determinagao pode ser feita usando o girassol (Hel anthus annus)

Referencias: Briggs e Shantz (1912); Oliveira (1959); Slater e Haworth
(1961);  Sykes (1969).

()
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Parte 1 - Analises fisicas ‘ Método- 1.8

EQUIVALENTE DE . UMIDADE - 1.8 (U)

Método de centrifugacao:

>

pesar 30 g de terra fina e colocar na cesta da centrifuga contendo esta um

papel de filtro sobre a tela;

nivelar bem a amostra com algumas batidas e colocar as cestas numa bandeja

para saturar, durante uma noite;

apos a saturagao, colocar-as cestas sobre a toalha de feltro para eliminar

o excesso de agua, durante meia hora;

transferir as cestas para a centrifuga e, por meio do reostato desta, pro-
ceder de modo que a velocidade de 2.440 rpm seja atingida num intervalo

de 3 a 5 minutos; manter essa velocidade por mais 30 minutos;
parar a centrifuga num intervalo de tempo, também de 3 a 5 minutos;

retirar as cestas e transferir as amostras para latas de aluminio numera-

‘das e de peso conhecido e pesar; levar a estufa e determinar a umidade re-

tida;

calcular o equivalente de umidade pela seguinte expressao:

de equivalente de umidade = 100 (peso da amostra centrifugada - peso de amos

tra seca a 1059C) /peso da amostra seca a 1059C.

ou adotar a seguinte opgad:

pesar 30 g de terra fina e colocar em forma de papel de filtro de 85 x 85 mm,

dentro da cesta da centrifuga;
saturar e centrifugar a amostra conforme foi indicado anteriormente;

retirar a cesta da centrffuga e pesar o conjunto (peso da cesta + peso da

agua retida + peso do papel de filtro + umidade retida pelo papel);

todos 0s pesos, com excecao da agua retida sao conhecidos atraves de  de-

terminacoes previas;

calcular o peso da amostra + umidade retida pela seguinte expressao: peso

total - (peso da cesta + papel de filtro umido)= 30 g + umidade retida;
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‘Parte 1 - Analises fisicas - : - Método 1.8

EQUIVALENTE DE UMIDADE ‘ 1.8 (cont.)

- o peso da amostra (30 g) seca em estufa sera: 30/'f";

- calcular o equivalente de umidade pela seguinte expressao:

% de equivalente de umidade = lUO[(peso (30 g) + agua retida) - peso da

amostra seca a'IOS?C]/ peso da amostra seca a 105°C.

0BS: Essa determinagdo € dispensavel quando se usa a umidade a 1/10 e 1/3

de atmosfera, sendo atil em caso contrario.

Referéncias: Briggs e Shantz (1907 a) (1907 b); Thomas e Harris (1926);
Work e Lewis (1934); Brasil 1QA (1949); Veihmeyer e
Hendrickson (1931) (1949); Paiva Netto e De Jorge (1947); Cole
e Mathers (1954); Medina e Camargo (1973); Oliveira (1959) -
(1960); Vettori (1969); Russell e Richards (1938);



EMBRAPA - SNLCS Manual de analise de solo

Parte 1 - Analises fisicas o Metodo 1.9

0

CURVAS CARACTERISTICAS DE RETENGAO DE UMIDADE 1.9 (E)

Método utilizando a terra fina:

- proceder a determinagéo;da umidade retida pela amostra apos a aplica-

géo das pressoes de 1/10, 1/3 e 1 atmosfera, utilizando o método 1.6;

- proceder a determinagao da umidade retida na amostra apos a aplicagao das

pressaes de 2,5, 10 e 15 atmosferas, empregando o método 1.5;

-‘exprimir os resultados em pergentagem de peso ou volume e tragar um gra-
fico, em escala normal (cartediana) ou semi-logaritmica, colocando na ab-
cissa os valores da tensao em atmosferas e na ordenada as percentagens de

‘umidade respectivas;

0BS: para maior facilidade na interpretagao e no uso do grafico para fins
de estudo da agua no solo ou irrigac3o, o teor de umidade deve ser

expresso em percentagem de volume do solo.

 Referéncias: Richards (1941) (1949); Grohman e Medina (1962); Winkler e
» Goedert (1972); Oliveira e Queiroz (1975); Smith, Browning
(1947) ; '

()
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Parte 1 - Analises fisicas ' Método  1.10

CAPACIDAbE DE CAMPO (METODO DIRETO) 1.10 (E)

escolher e preparar o local onde vai ser efetuada a determinacao, pre-

ferivelmente proximo a trincheira onde o perfil foi descrito;

introduzir no solo 10 cm de uma grade de ferro galvanizado de 100 x 100

cme 25 cm de altura (Fig. V);

calcular, em fungao dos valores da umidade atual e da  porosidade total,

a-quantidade de agua a ser aplicada para garantir um excesso desta no

perfil, até uma profundidade de 120 cm;

aplicar, parceladamente, a agua no interior da grade por meio de deposi-
to de volume conhecido; a fim de evitar erosao e turvacao, derramar a

agua sobre um lengol plastico;

depois que a agua se infiltrar totalmente, cobrir a grade de ferro com

um plastico e, acima deste, colocar ramos de arvores (Fig. 1);

apos 24, 48, 72 e 96 horas, ﬁoletar amostras por meio de trado, nas pro4
fundidades correspondentes aos varios horizontes do perfil ou a profun-
didades previamente estabelecidas (0-20, 20-40, ............c.ccovuuunnn. )3
cada coleta deve ser feita em dois pontos diametfalmente-opostos e numa

distancia de 20 a 30 cm da grade;

colocar cada amostra em lata de aluminio numerada e de peso conhecido
e vedar com fita adesiva para evitar evaporagao ate que sejam enviadas

ao laboratorio;

efetuar a determinagao da umidade de cada amostra (metodo 1.3) e expri-

mir os resultados em % de peso e % de volume,

calcular a média dos valores obtidos para cada amostragem e preparar uma
tabela, colocando na vertical os horizontes e profundidades e na horizon-

tal os tempos de amostragem (24, 48, 72 e 96 h);

eleger como valor da capacidade de campo, para cada profundidade, aquela-

que apresentar umidade igual entre dois intervalos de amostragem.
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Parte | - Analises fisicas o : Metodo 1.10
CAPACIDADE DE CAMPO‘(METODO DIRETO) 1.10 (cont.)
OBS: esta‘determinagéq nao deve ser empregada em solos com impedimentos

ao movimento vertical da agua no solo.

Referéncias: Thomas e Harris (1926); Veihmeyer e Hendrickson (1931); Work e

Lewis (1934); Browning (1941); Colman (1944) .(1947); Cole e
Mathers (1954); Haise et alii (1955) Oliveira (1960) (1963);

‘Righes e Veiga (1976); Oliveira e Melo (1971); Fernandes e
Sykes (1968) .
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Parte | - Analises fisicas ‘ Método 1.10
CAPAC IDADE DE CAMPO (METODO DIRETO) Fig. 1
1.10 (cont.)

Area depois de saturada, coberta com plastico.
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N
N Parte 1 - Analises fisicas Metodo 1.11
DENS IDADE APARENTE . 1.11 _
METODO DO ANEL VOLUMETRICO 1.11.1 (u)
- determinar ou anotar o volume do anel ou cilindro que contem a amostra;
- pesar o conJunto e anotar o peso, ou transferir a amostra para lata de
aluminio numerada e de peso conhecido, e pesar; -
- colocar na estufa e, ap6s 24 e 48 horas, retirar, deixar esfriar e pe-
sar;
- calcular a densidade aparente da amostra pela seguinte expresséoi
_Densidade aparente (g/cm3) = peso da amostra seca a 105%C / volume - do
anel ou cilindro. ‘
o~ .
0BS: verificar, apos a retirada da amostra do anel volumétrico, a efici-

encia da amostragem e registrar, se for o caso, a presenga do enruga-

mento na periferia da amostra, presenca de raizes ou canais.

Referéncias: Uhland (1949) (1951); Archer e Smith (1972); Oliveira (1961);
Miller (1966). '

()
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"Parte 1 - Analises fisicas 1' Metodo l 11

DENS I DADE APARENTE 1.11
METODO DA PROVETA 1.11.2 (E)

- pesar uma pfoveta‘de 100 ml, com aproximagao de 0,5 a 1 g;

- encher a proveta com terra fina conforme descrito a seguir: colocar, de
cada vez, aproximadamente 35 ml, contidos em becher de 50 ml, deixando
cair de uma so vez e em sequida compactar a terra fina batendo a proveta
10 vezes sobre lengol de borracha de 5 mm de espessura, com distancia de

queda de mais ou menos 10 cm; repetir esta operacao por mais duas vezes,

até que o nivel da amostra fique nivelado com o trago do aferimento da
proveta;
~ Ppesar a proveta com a.amostra e calcular a densidade aparente pela se=

guinte expressao:

Densidade aparente (g/cm3) = peso da amostra seca a 1052C / volume do a-

nel ou cilindro.

0BS: esta determinagao exprime a relagao massa/volume da terra fina, sen.
do seus resultados comparaveis com os obtidos pelo metodo do  anel,

apenas para solos arenosos, nao sendo recomendaveis para solos argi-

losos ou estruturados.

Referencia: Brasil 1QA (1949).
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Parte 1 - Analises fisicas Metodo 1.11
DENS IDADE APARENTE .11
METODO DO TORRAO 1.11.3 (0)

pesar o torrao depois de deixado secar ao ar ou, se possivel, com a con-

dicao de umidade com que foi coletado;

colocar o mesmo numa capsula de petri numerada para identificagao da amos

tra;

merguihar o torrao em parafina fundida (609C), até que se obtenha uma

perfeita impermeabilizacao;
pesar o torrao depois de parafinado e esfriado;

aferir o volume de um bécher de 100 ml que possa conter o  torrao, co-
locando o mesmo sobre um suporte e deixando cair alcool etilico de uma
bureta de 50 ou 100 ml, até que se observe o transbordamento pelo bico
do bécher; anotar o volume; esse aferimento deve ser feito com 3 repe-

ticoes; considerar a média dos volumes obtidos;

transferir o torrao para o bécher e adicionar o alcool etilico ate o

transbordamento do becher; anotar o volume;

retirar o torrao, partir com uma faca e transferir uma parte deste, sem
parafina, para uma lata de aluminio para determinacao da umidade (método

1.3);

calcular o peso correspondente do torrac utilizado, seco a 1059C, em fun
¢ao da percentagem de umidade obtida na subamostra, bela seguinte expres-

sa0:

peso do torrao seco a 1059C = peso do torrao seco ao ar /T +(% da umidade
da subamostra / 100) |

calcular o volume da parafina emprégada pela expressao:

volume da parafina = peso da parafina /0,90
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Parte 1 - Analises fisicas v Método 1.11
DENS 1 DADE APARENTE 1.11
METODO DO TORRAO ' 1.11.3 (cont.)

- calcular o volume do torrao em fungao dos seguintes dados:

volume do torrdao = [ (volume do bécher - ml gastos) - volume da parafi-

na_|

- calcular a densidade aparente pela seguihte expressao:

Densidade aparente (g/cm3) = peso do torrao seco a 1059C/ volume do tor-

rao.

0BS: a parafina pode ser substituida pela resina SARAN F.310, dissolvida
em metil-etil-cetona, na proporcao variavel de 1:4 a 1:8, dependendo

essa concentracao da porosidade do torrao.

Refereéncias: Arena (1945); Brasher et alii (1966); Franzmeyer et alii -
(1977), Black (1965).



()

EMBRAPA - SNLCS Manual de métodos de andlise de solo

Parte 1 - Analises fisicas ' ' - Metodo 1.11
DENS IDADE APARENTE 1.1
METODO DA ESCAVAGAO 1.11.4 ()

Opgao 1 - utilizando areia:

preparar a areia a ser utilizada, uniformizando a sua granulometria,
passando em peneira de 1,00 mm e recebendo em peneira 0,2 mm; lavar bem,
secar em estufa, esfriar e armazenar em vidros ou depositos plasticos

em quantidades definidas de peso que serao anotados em cada um;

determinar a relagao peso/volume da areia, deixando cair esta em um funil
ate encher um determinado recipiente de volume conhecido; determinar o
850 da areia utilizado; repetir essa operagéo com volumes di ferentes

até se obter uma curva;

\

escolher e nivelar a superficie do local onde vai ser feita a determina-
cao;

marcar uma area de 10 x 10 cm ou maior e proceder a escavacao até uma
profundidade de 10 a 12 cm, colocando o material removido em saco plas-
tico;

pesar o total do material e, depois de homogeneizar, retirar uma subamos -

tra (100 g), colocar em lata de aluminio, fechar com durex e enviar pa-

ra o laboratorio para determinar a umidade;

encher a escavagao com a areia utilizando o mesmo funil empregado na
determinagao de equivaléncia peso/volume, evitando compactacao e nivelar

a superficie da areia;

determinar o peso da areia empregado, por diferenca entre o total con-.

tido no deposito e o peso da que restou, com aproximacao de 0,5 g;

retirar a areia da escavagao e colocar em novos depositos para outra de-

terminacao;

calcular o peso da amostra seca a 1059C em fungao do teor de umidade da

subamostra, pela seqguinte expressao:

peso da amostra seca em estufa = peso da amostra total Gmida /[(1 + % de

umi dade na subamostra/lOOﬂ.
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Parte 1 - Analises fisicas Método 1.11
DENSIDADE APARENTE 1.11
METODO DA ESCAYAQAO I.II.Q (cont.)

- calcular o volume da escavagao em fungao do peso de areia empregado;

- determinar a densidade aparente pela seguinte expressao:

Densidade aparente (g/cm3) = peso total da amostra seca a 1059C/volume da
escavagao.
0BS: pode ser usado o '"Sand-Funnel Apparatus'' ou o 'Frasco de areia"  (DNER

DPT M 92-64). Catadlogo "Solotest' - Aparelhos para Mecanica do Solo
Ltda. 5a. Ed.

Opgao 2 =~ utilizando agua:

- proceder a uma escavagao no terreno de modo que possa ser adaptado um

balao feito de borracha muito fina;

- colocar o balao no interior da escavagao e adicionar dgua de uma proveta

até que esta fique bem nivelada com o terreno;
= determinar o volume de agua empregado, com aproximagao de 2 cm3;

- determinar o peso total do material retirado da escavagao e o teor de

umidade em uma subamostra de modo similar a do método da areia;

- calcular a densidade aparente, também conforme foi indicado anteriormente.

0BS: este método pode ser utilizado com o "Rubber-Balloon Apparatus" que

~apresenta maiores facilidades na determinagao.

Referéncia: Blake (1965).
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Parte 1 - Analises fisicas Método 1.12

DENS!DADE REAL | a2 (v

Método do balao volumétrico

pesar 20 g de terra fina, colocar em lata de aluminio de peso conhecido,
levar a estufa, deixar por 6 a 12 horas, dessecar e pesar, a fim de se ob

ter o peso qg\gmostra seca a 105°C;

transferir a amostra para balao aferido de 50 ml, usando um funil e um

pincel de cabelo;

adicionar alcool etilico de bureta de 50 ml, agitando bem o balao para

eliminar as bolhas de ar que se formam;

prosseguir com a operagao vagarosamente, até ausencia de bolhas e com~

pletar o volume do balao;

anotar o volume de alcool gasto;

Densidade real (g/cm3) = peso da amostra seca a 1059C/(50-volume de al-
cool gasto)

&

0BS: esta determinagao pode ser feita em continuagao a da  umidade residu-

al (método 1.4), utilizando a amostra depois de seca em estufa.

‘A densidade real pode ser calculada em funcao dos valores da umi dade

residual (metodo 1.4) e do volume de alcool gasto na determinagao ci-
tada (1.15).

Referéncias: Brasil IQA (1949); Donahﬁe (1952).
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Parte 1 - An3lises fisicas o . Método 1.13

POROSIDADE TOTAL E ESPAGO AEREO 1.13 (V)

- calcular a porosidade total utilizando uma das expressoes:

Porosidade total

100 (densidade real - densidade.aparenteVdensidade re-
al (1)

Porosidade total (%2 de microporosidade + % de macropérosidade) (2)

Porosidade total

Percentagem de saturacao em volume (3)

0BS: a porosidade total so deve ser empregada com-Vélores da densidade apa
rente obtidos em amostras com estrutura nao defbrmada; a' percentagem
de saturagao a que se refere a expressao (3) & obtida em amostras tam-
bem com estrutura nao deformada (método 1.24.2); seu resultado 6 ex-

presso em % volume;

~ © espago aereo € calculado através da seguinte expressao:

Espaco aéreo = Porosidade total - umidade atual em % volume

0BS: o espago aereo tambem € denominado de porosidade de aeracao e seu re-

sultado € expresso em % de volume.

Referencias: Donahue (1952); Vomocil (1965); Oliveira et alii (1968a)
(1968b); Forshyte (]975).
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Parte 1 - Analises fisicas Método 1.1k

MICROPOROS i DADE 1.14 (E)

Método da ''mesa de tensao', com o emprego de amostras com estrutura -nao

deformada:

- preparar inicialmente a ‘'mesa de tensao' conforme descrito a seguir:

colocar 2gua no frasco de nivel E (ver desenho da 'mesa" - Fig. 1); reti-
rar a mangueira G do frasco E e elevar esta acima do nivel da base da
mesa; adicionar agua, gradativamente, até que haja um excesso desta acima
da base; colocar a tela no lugar e mais agua na mangueira G até que a te-
la fique totalmente molhada; colocar duas folhas de mataborrao sobre a
tela e continuar adicionando agua até que fiquem saturadas; em seguida,
colocar a mangueira G no vidro E e este acima da mesa, deixando assim du-
rante 2 ou mais horas, antes de aplicar a tensao; para se obter um bom
funcionamento da ''mesa' € necessdrio que a agua e o ar sejam totalmente
eliminados da superficie do mataborrao; isto é conseguido pasSandb-se um
cilindro de madeira sobre o mataborrao, do centro para as bordas; em se-
guida colocar a mangueira no frasco E e baixar este, para uma posicao a-
baixo 60 cm da base; adicionar agua sobre o mataborrao, cujo fluxo desce
pelo orificio da 'mesa' e pela mangueira G, carregando o ar existente; ele
var e baixar o frasco E varias vezes até se obter total eliminacao do ar
existente no sistema; isto conseguidc, a ''mesa' esta em condigBeé de ser

usada;

proceder ao teste de eficiencia da '"mesa'" colocando um volume de 4&qua co-
nhecido (100 ml, por exemplo) sobre o mataborrio, e recolher a agua dre-

nada, que deve ser igual a quantidade adicionada;

colocar, scbre o mataborrao, os cilindros contendo as amostras depois de
saturadas e pesadas, conforme descrito no método 1.24.2; colocar cepos
de madeira para garantir melhor aderéncia da amostra no mataborrao, bem

como para evitar a evaporagao;

retirar os cilindros dos seus respectivos lugares e, depois de 6 e 12 ho-
ras, pesar, repetindo a operagao por mais tempo caso nao se cbterha cons-

tancia de pesada;
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Parte 1 - Analises fisicas Método 1.14

MICROPOROS | DADE , 1.14 (cont.)

- em seguida retirar o anel, o pano e a borracha e colocar o cilindfo em

placa de petri, pesar e transferir para a estufa;

"apc~ 24 e 48 horas, pesar e determinar o peso do bloco do solo seco a

105¢2C;

calcular a microporosidade pela seguinte expressao:

% de microporosidade = 100 (peso da amostra 60 cm de. tensao - peso da amos

tra seca a 105°C) / volume do cilindro.

ou para o cilindro de UHLAND (V = 347.5 cm3)

% de microporosidade = (peso da amostra 60 cm de tensao - peso da  amos-
tra seca a 1059C) 0,288.

Referéncias: Nelson e Baver (1940); Uhland (1949); Oliveira (1963) (1968 a);

Leamer e Shaw (1941)
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MICROPOROS I DADE . Fig. 1
4 1.14 (cont.)

DESENHO EM CORTE DO APAREL MO "MESA DE TENSAO"
(SEGUNDO LEAMER & SHAW 1941).

r_ﬂ_j

FOLHAS DE MATABORRAD ) VIDRO
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TELADE ARAME
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Parte 1 - Analises fisicas" : - - Método 1.15

MACROPOROS | DADE S 1.15 (E)

- calcujar a macroporosidade em funcao dos valores da percentagem de satu-
racao (metodo 1.24.2) e da microporosidade (método 1.14), obtidos na mesma

amostra de acordo com as seguintes expressoes :

Macroporosidade Percentagem de saturagao - microporosidade ou:

Macroporosidade Porosidade total - microporosidade

Referencia: Oliveira (1963) (1968a).
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Parte 1 - Analises fisicas ~ Metodo 1.16
ANAL ISE GRANULOMETRICA (DISPERSAO TOTAL) 1.16

METODO DA PIPETA 1.16.1(0)

colocar 20 g de terra fina em copo plastico de 250 ml;

adicionar 100 ml de agua destilada e 10 ml de solﬁgéo normal de hidroxido
de sbédio, ou 10 ml de hexametafosfato de sodio, tamponada com carbona-

to de sodio;

agitar com bastao de vidro e deixar em repouso durante uma noite, cobrindo

" o copo com vidro de relogio;

transferir o conteldo para copo metalico do agitador eletrico ‘''stirrer"

com o auxilio de um jato de agua, deixando o volume em torno de 300 ml;

colocar o copo no agitador e proceder a agitacao durante 15 minutos para

solos argilosos e de textura média e 5 minutos para os arenosos;

passar o conteudo atfavés de peneira de 20 cm de diametro e malha de 0,053
(ne 270), colocada sobre um funil apoiado em um suporte, tendo logo abaixo

uma provetade 1.000 ml ou um cilindro de sedimentagao (Koettgen ou outro) ;

lavar.o material retido na.peneira com agua proveniente de deposito coloca
do a mais ou menos 3 metros de altura, de modo a se obter uma pressao uni-

forme na mangueira e uma lavagem eficiente e rapida das areias;

completar o volume do cilindro até o aferimento com o auxilio de uma pisse
ta;

agitar a suspensao durante dois minutos com um bastao , tendo este, na sua

extremidade inferior, uma tampa de borracha contendo varios furos e de dié

metro um pouco menor do que o do cilindro ou proveta;
marcar o tempo apos concluir a agi tacao;

preparar a prova em branco colocando o dispersante utilizado em proveta
de 1.000 ml contendo agua destilada, completar o volume, agitar durante

dois minutos e marcar o tempo;

medir a temperatura da prova em branco e da amostra e verificar na Tabe-

la 2 o tempo de sedimeéntagao da fragao argila para 5 cm de profundidade;
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Parte 1 - Analises fisicas _ ' Método 1.16
ANAL1SE GRANULOMETRICA (DISPERSAO TOTAL) 1.16
METODO DA PIPETA 1.16.1 (cont.)

- calculado o tempo, introduzir uma pipeta de 50 ml, colocada em pipeta
dor automatico. de borracha, até a profundidade de 5 cm, e coletar a sus-

pensao;

- transferir para capsula de porcelana, ou bécher numerado e de peso  conhe

cido, juntamente com a porgao proveniente da lavagem da pipeta;
- repetir esta operagao para a prova em branco ;

- colocar a capsula na estufa e deixar durante uma noite ou até evaporar

completamente a suspensao;

- retirarda estufa, colocar em dessecador, deixar esfriar e pesar com a-
proximacao de 0,0001 g concluindo assim a determinacao da argila e do re-

siduo da prova em branco;

- completar a lavagem da areia retida na peneira de 0,053 mm com jato for

te de agua de torneira;

- transferir a fragao areia para lata de aluminio numerada e de peso conhe-

cido, eliminar o excesso de agua e em seguida colocar na estufa;

- apos secagem (3 a 5 horas sao suficientes) deixar esfriar e pesar, com
aproximagao de 0,05 g, obtendo-se assim o peso da areia grossa + areia fi
na;

- transferir essa fragao para peneira de 20 cm de diametro e malha 0,2 mm

(n® 70),colocada sobre recipiente metalico de mesmo.diametro, e proceder

a separagao da areia grossa;

- transferir a areia fina para a mesma lata que foi usada anteriormente e

pesar;

- colocar as duas fragoes de areia separadamente em sacos plasticos e ano-
tar o numero da amostra, a fim de serem enviadas para analise mineralo-

gica (quando solicitadas);

- calcular os valores das fracoes de acordo com as seguintes expressoes:
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Parte |1 - Analises fisicas = - ‘ Método,1.16
ANALISE GRANULOMETRICA (DISPERSAQ TOTAL) 1416
METODO DA PIPETA 1.16.1 (cont.)
% de argila = [(peso da argila + dispersante) - peso do dispersan-
te] 100 x "f!

% de areia fina = peso da areia fina x 5 x "f"

% de areia grossa = erso da areia fina + peso da areia grossa) - peso
- da areia fina] 100 x “f"

% de silte = 100 ~ (% de argila + % de areia fina + % de areia grossa)
0BS: este método & utilizado para solos normais.

Para solos calcarios:

utilizar o hexametafosfato de sédio tamponado com o carbonato de sodio;
no caso de se utilizar o hidroxido de sddio, proceder ao tratamento  pré-

vio da amostra com acido cloridrico, conforme técnica descrita a seguir:

colocar 50 g de terra fina em capsula de porcelana e adicionar, pouco a
pouco, solucao de acido cloridrico a 104, agitando a amostra com um bas-

tao de vidro;

suspender a adigao do acido quando ja ndo se observar a efervescenc:a, co

brir com vidro de reloglo e deixar em repouso uma noite;

- em seguida, adicionar mais um pouco do dcido e verificar a auséncia de

efervescencia;

- transferir a amostra para funil de vidro contendo um papel de filtro;

lavar a amostra com agua destilada até que uma pequena porgao do filtra

do nao apresente reacao de cloretos pelo nitrato de prata;
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Parte 1 - Anélises fisicas » _ Metodo 1.16
ANALISE GRANULOMETRICA (DISPERSAO TOTAL) 1.16
METODO DA PIPETA - 1.16.1 (cont.)

- colocar o papel de filtro com a amostra numa bandeja para secar ao ar;

- homogeneizar a amostra e em seguida pesar a quantidade necessaria para a

analise granulométrica. ,

Para solos calcarlos e com sais sollveis:

- proceder da mesma forma indicada para solos calcarios, aplicando .o trata-

mento prévio da amostra segundo metodologia ja descrita.

Para solos salinos:

- proceder da mesma forma indicada para solos normais, empregando-se o hexa

me tafosfato de sodio..

No caso de a quantidade e a natureza dos sais prejudicarem a agao do  dis-
persante, efetuar o tratamento previo da amostra conforme indicado a se-

guir:

- colocar 50 g de terra flna em funil de vidro contendo papel de flltro e adi
cionar alcool etilico a 606 s6 colocando nova quantidade depons‘de esgota-

da a anterior;

- continuar a lavagem até que uma pequena porgao do filtrado nao apresente

reacao de cloretos pelo nitrato de prata;
- colocar o papel de filtro com a amostra e deixar secar ao ar;

- homogeneizar a amostra e depoispesar a quantidade necessaria para a analise

granulometrica.
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ANAL ISE. GRANULOMETRICA (DISPERSAO TOTAL) 1.16

METODO DA PIPETA 1.16.1 (cont.)

Para solos ricos em matéria organica (teores de matéria organica maior que

5%):

- empregar a mesma metodologia indicada para solos normais, com hidroxido
de sédio na amostra depois de tratada com agua oxigenada, segundo técni

ca descrita a seguir:

- colocar 50 g de terra fina em capsula de porcelana, adicionar um pouco de
agua destilada e porgoes sucessivas de agua oxigenada a 30 volumes (5 a
10 ml); |

- agitar com bastao de vidro e verificar a reacao efervescente;

- suspender a adigao da agua oxigenada, cobrir a capsula-com vidro de relé-

gio e deixar em repouso durante uma noite;
- repetir a operacao até o total desaparecimento da reacgao;

- colocar a capsula para secar emestufa a 50 - 609C e depois adicionar uma

ultima quantidade de agua oxigenada (5 mi);

- passar a amostra para funil de vidrc contendo papel de filtro e lavar va-

rias vezes com agua destilada (3 a 5 vezes);

- secar a amostra ao ar, homogeneizar e pesar a quantidade necessaria para

a analise granulométrica.

Preparo de solugoes:

- solucoes de NaGH N: pesar 80 g do NaOH e dissolver-em agua destilada,

completando o volume para 2 litros;

- solucao de hexametafosfato de sodio: pesar 35,7 g do hexametafosfato ou

calgon; dissolver em agua contida em balao de | litro, adicionar 7,94 g do

carbonato de sodio anidro e completar o volume;

- alcool a 60%: diluir 600 ml de alcool etilico 982 GL em 3gua destilada até

completar | litro; aferir a solugao com um alcodmetro;
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ANAL ISE GRANULOMETR}CA (DISPERSAQ TOTAL) v 1.16
METODO DA PIPETA -1.16.1 (cont.)

- agua oxigenada a 30 volumes: obtida diretamente no comércio.

- solucao de HC1 a 10%: dissclver 100.ml de HCl concentrado em agua desti-

lada e completar o volume para 1 litro.

Referéncias: Kilmer e Alexander (1949); Bergoglio (1959a) (1959b); Medina e
Grohman (1962); Tyner (1963); Oliveira (1966a); Grohman e Van
Haij (1974); Grohman (1976); Richards (1954).

Tabela para o calculo do tempo de sedimentagao da argila (fragao menor que
0,002 mm de diametro), em suspensao aquosa, para uma profundidade de 5 cm,

a diversas temperaturas.

Tempergtura Tempo Temperatura Tempo
°oc oC

[V Sho11' 23 3h 43"

o 5h 03" , 24  3h 38

12 ~ bhss' 25 3h 33

13 Cbh 47t 26 3h 28"

14 ' 4h 39! : 27 © o 3h 24!

15 - hh 33! | 28 | 3h 19"

6 kh 26" | 29 3h 15

17 o bho20 30 3h 10"

18  b4h o 12° | 31 3h 07!

19 " Lh 06" 32 3h 03"

20 Lh 00" 33 2h 58!

21  3h 54 o3 2h 55"

22 3h 48" 35 ~ 2hos2t

0BS: Calculada pela Lei de Stokes, considerando a densidade de particula

(real) igual a 2,65;
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' ANALISE GRANULOMETRICA (DISPERSAQ TOTAL) 1.16
METODO DO DENSTMETRO ’ 1.16.2 (U)

(segundo VETTORI e PIERANTONI, com algumas modificagoes) :

- colocar 50 g de terra fina em cépo plastico de 250 ml;

- adicionar 100 ml de agua destilada e 25 ml de solucao normal de - hidréoxido
de sodio ou 25 ml de solugao de hexametafosfato de sodio tamponada com

carbonato de sddio;

- agitar com bastao ‘de vidro e deixar em repouso durante uma noite, cobrin-

do 0 copo com vidro de relogio;

- transferir o conteudo para copo metalico do agitador elétrico ‘''stirrer",

com o auxilio de um jato de agua, deixando o volume em torno de 300 mi;

- colocar o copo no agitador e proceder a agitacao durante 15 minutos para

solos argilosos e de textura média e 5 minutos para os arenosos;

- passar o conteudo através de peneira de 20 cm de didmetro e malha de 0,053
mm, colocada sobre um funil apoiado em um suporte, tendo logo abai-

X0 uma proveta de 1.000 ml ou um cilindro de sedimentacgao;

- lavar o material retido na peneira com agua proveniente de depdsito colo-
cado a mais ou menos 3 metros de altura, de modo a se obter uma pressao

uni forme na mangueira e uma lavagem eficiente e rapida das areias;

completar o volume da proveta até o aferimento com o auxilio de uma pisse

ta;

agitar a suspensao durante dois minutos com um bastao, tendo na sua extre-
midade inferior uma tampa de borracha contendo varios furos e de diametro

um pouco menor do que o do cilindro ou proveta;
- marcar o tempo apos concluir a agitacgao;

- preparar a prova em branco colocando o dispersante utilizado em proveta de
1.000 ml no cilindro contendo agua destilada, completar o volume, agi tar

durante dois minputos e marcar o tempo;

- medir a temperatura da amostra e da prova em branco e anotar;
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Parte 1- Analises fisicas Metodo 1.16
ANAL SE GRANULOMETRICA (DISPERSAQ TOTAL) 1.16
METODOFDO DENS IMETRO 1.16.2 (cont.)

ap6s 90 minutos de sedimentacao, transferir o volume da suspensao que fi-
ca nos cinco primeiros centimetros abaixo do trago do aferimento para co-
po plastico de 300 ml; essa operacao pode ser feita por sifonamento, pela
torneira do cilindro de Koettgen ou pelo tubo plastico do cilindro de se-

dimentacao construido para esse fim;
passar o conteldo para proveta de 250 ml e em seguida agitar;
introduzir o densimetro e efetuar a leitura com aproximagao de 0,25;

se houver dificuldade na leitura do densimetro, colocar 2 a 3 gotas de so

lugao de fenolftaleina junto a haste deste;
proceder a leitura da prova em branco e anotar;

completar a lavagem da areia retida na peneira de 0,053 mm com jato forte

de agua de torneira;

transferir a fragao areia para a lata de aluminio numerada e de peso co-

nhecido, eliminar o excesso de agua e em seguida colocar na estufa;

apos secagem (3 a 5 horas sao suficientes), deixar esfriar e pesar com
aproximagao de 0,05 g, obtendo-se assim o peso da areia grossa + areia

fina;

transferir essa fracao para peneira de 20 cm de diametro e malha de 0,2 mm
(n? 70), colocada sobre recipiente metdlico de mesmo diametro e proceder

a separacao da areia grossa;

transferir a areia fina para a mesma lata que foi usada anteriormente e

pesar;

colocar as duas fracoes de areia, separadamente, em sacos plasticos e ano
tar o numero da amostra, a fim de serem enviadas para analise mineraldgi-

ca ( quando solicitada);

calcular os valores das fragoes de acordo com as seguintes expressoes

de argila = (leitura densimetro + leitura da prova em branco) x 2 x ''f

de areia fina = peso da areia fina x 2 x "'f"
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ANALISE GRANULOMETRICA (DISPERSAQ TOTAL) 1.16
METODO DO DENSTIMETRO : . 1.16.2 (cont.)
% de areia grossa =[}peso da areia fina + peso da areia grossa) - peso da

areia fina x 2 x ''f"

%2 de silte = 100 - (% de argila + % de areia fina + % de areia grossa)

0BS: esse método e indicado para solos que nao apresentem problemas de dis-

persao com hidroxido de sodio.

Referencias: Ranzanni (1959); Vettori e Pierantoni (1968); Vettori (1969);
Forsythe (1975).
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Parte 1 - Analises fisicas ' Método 1.17
ARGILA DISPERSA EM AGUA 1.17
METODO DA PIPETA 1.17.1 (0)

o

colocar 20 g de terra fina em‘copo plastico de 250 ml;

adicionar 100 ml de agua destilada e deixar em renouso durante uma noi te,

cobrindo o copo com vidro de reldgio;

transferir o conteddo para ¢ copo metalico do agi tador, proceder a agita
g§o,vpassar o rmaterial através de peneira de 0,053 mm de malha, lavar as

areias, completar o volume para 1.000 ml, agitar a suspensao por dois mi-

‘nutos, medir a temperatura, determinar o tempo de sedimentacao, pipetar

50 ml a 5 cm de profundidade, evaporar, dessecar, esfriar e pesar a fra-

¢ao argila conforme técnica indicada no método 1.16.1;

abandonar as areias;

calcular a percentagem de argila dispersa em agua pela seguinte expres-

$a0:

de argila = peso da ergila x 190 x "'f"

03S: essa argila " também é denominada de argila natural e é utilizada para

o rilculo do grau de floculagao da amostra.

Referencia: Brasil IQA (1949).



()

EMBRAPA - SNLCS Manual de métodos de analise de solo

Parte 1 - Analises fisicas Método 1.17
ARGILA DISPERSA EM AGUA , 1.17
METODO DO DENSTIMETRO _ 1.17.2 (V)

colocar 50 g de terra fina em copo plastico de 250 ml;

adicionar 125 ml de agua destilada, agitar com bastao de vidro, deixar em

repouso durante uma noite, cobrindo o copo com vidro de reldgio.

transferir o conteldo para o copo metalico do agitador, proceder a agita-
¢ao, passar o material através da peneira de 0,053 mm, lavar as areias,
completar o volume para 1.000 ml, agitaf a suspensao por dois minutos ,
sifonar a suspensao apos 90 minutos, medir a temperatura e efetuar a lei-

tura do densimetro conforme procedimentos indicados no metodo 1.16.2;

paralelamente, efetuar uma prova em branco e medir a temperatura e leitu-

ra do densimetro;
abandonar as areias;

calcular a percentagem de argila dispersa em agua pela seguinte expressao:

de argila = (leitura da amostra + leitura da prova em branco) x 2 x "f"

Referéncias: Vettori ( 1969) , Vettori e Pierantoni (1968).
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Parte 1 - Anhalises fisicas Metodo 1.18

GRAUS DE FLOCULAGCAO E DISPERSAO : 1.18 (u)

- Grau de floculagao: ‘calcular em funcao das percentagens de argila total

e argila dispersa em agua, de acordo com a seguinte

expressao:

Grau de floculagao = 100 (argila total - argilg dispersa em agua) / argila

total

- Grau de dispersao: utilizar a seguinte expressao:

Grau de dispersao = 100 - grau de floculac¢ao

Referencia: Vettori (1969).
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Parte 1 - Analises fisicas . . ' Método 1.19

CLASSIFICAGAO TEXTURAL S 1.19 (u)

Determinada segundo o triangulo de cléssificagéo empregado pelo U.S. Depart-

ment of Agriculture, adotado pela Sociedade Brasileira de Ciencia do Solo .

- anotar os valores da argila total e do silte ou da soma das duas areias

obtidos na analise granulométrica ( métodos 1.16.1 ou 1.16.2);

- utilizar o processo grafico verificando o ponto de intersecao das linhas
correspondentes as percentagens de argila (esquerda do tridngulo) e silte

(direita);
- anotar.o nome da classe de-*textura que. inclui esse ponto de intersecao;

Desenho do triangulo de classificagdo na pagina seguinte.(Fig. 1)

Referéncias: E.U.A.:f]95]); Soc. Bras. Cien. do Solo (1947).
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CLASSIFICACAO TEXTURA! Figura 1

1.19 (cont.)

CLASSES TEXTURAIS DO SOLO — Tridangulo Americano
U.S. DEPT. AGRICULTURE

00", 0
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-— Percentagem de areia

NOME : LIMITES:
Areia grossa 2,00 — 0,2 mm
Areia fing

0,20 — 0,05 mm
0,05 — 0,002mm

menor que 0,002 mm

Silte
. Argila ;
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Parte 1 - Anal'ises fisi.cas Método 1.20

RELACAO SILTE/ARGILA ' 1.20 (U)

- calcular essa relagao em funcao dos valores da argila total e do silte

obtidos pelos métodos 1.16.1 ou 1.16.2

%z de silte / % de argila

Referencia:  Vettori (1969).
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Parte 1 - Analises fisicas Método 1.21
~ CONDUTIVIDADE HIDRAULICA 1.21
METODO DE LABORATORIO USANDO A TERRA FINA 1.21.1 (E)

- preparar um conjunto de tubos de ensaio numerados, de 200 mm x 29 mm,

tendo um orificio de mais ou menos 6 mm no fundo; colocar em suporte de

madeira ( ver Fig. 1)

marcar cada tubo com lapis de cera numa distancia de 10 cm da sua extre-
midade; em seguida, colocar no fundo do tubo gase de aproximadamente 1,5
cm de- diametro e, logo acima dela, uma porcao de areia grossa lavada, for

mando uma camada de 1 cm de espessura;

colocar a terra fina em cada tubo com o auxilio de uma medida de plas-
tico de mais ou ménos 100 ml, que contenha, aproximadamente, 60 a 80 g
da amostra, até um nivel acima da marca do tubo; esta operacao deve ser
feita com cuidado para que os agregados maiores nao se separem dos meno-

res;

proceder a compactagao da amostra deixando cair o tubo sobre uma 13mina
de borracha durante 10 vezes seguidas, de uma altura de 5 cm; apos essa

operagao, o nivel da amostra deve ficar proximo ao da marca do tubo;

colocar, em seguida, outra camada de areia grossa lavada sobre a amostra

de 1 cm de espessura;

abaixo de cada tubo colocar um deposito plastico de 250 ml para receber

o percolado;

utilizar erlenmeyer de 50 ml, de boca estfeita, para a aplicagao da agua

Ou outro processo para manter o nivel da dgua constante no tubo;

encher cada erlenmeyer e colocar proximo aos tubos;

adicionar agua ao tubo até proximo da borda e em sequida, colocar o
erlenmeyer cheio; esta dltima operagdo € repetida toda vez que a agua do

erlenmeyer € consumida.

observar e anotar o momento em que cada tubo iniciou a percolacao;
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CONDUTIVIDADE HIDRAULICA : - 1.21 ¢
METODO DE LABORATORIO USANDO A TERRA FINA 1.21.1 (cont.)

- medir por meio de uma proveta o volume percoiado por cada tubo,nos tem-

pos 1,2,3,4,5,6 e 7 horas e anotar;

- calcular o valor da condutividade hidraulica através da equagao deDarcy ,

considerando os seguintes valores :

Q = volume do percolado em ml, ou seja, o valor correspondente ‘a Gltima
leitura se houver pequena diferenca entre as duas leituras anteriores

ou a média das duas Gltimas leituras se houver alguma variagao;
L = altura da camada da amostra em cm, medida com régua;

H = altura da camada da amostra + altura da camada de agua em cm, medida

com régua, da base da coluna de terra a boca do erlenmeyer;
. 2 .

A = area do tubo expressa em cm  ;

t = tempo em horas;

- aplicar a equacgao :

K=QxL/AxHxt (cm/h)

0BS:0 valor da condutividade hidraulica pode ser expresso tambem em cm/seg

ou pol/h.

Referéncias: Baver (1938); Christiansen (1944); Fireman (194k);
Smith et alii (1944); Richards (1954); De La Rubia
e Blasco (1956).
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CONDUTIVIDADE HIDRAULICA Fig. 1
METODO 'DE LABORATORIO USANDO A TERRA FINA 1.21.1 (cont.):
SUPORTE PARA A DETERMINACKO DACONDUTIVIDADE Hlf-
DRAULICA NA TERRA FINA '
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. CONDUTIVIDADE HIDRAULICA '
METODO DE LABORATORIO USANDO AMOSTRAS COM ESTRUTURA '
NAO DEFORMADA ' . 1.21.2 (E)

= preparar a amostra nivelando as duas superficies do bloco do solo e colo

car um pano na sua extremidadevinferior, prendendo este com uma borracha;

- colocar na parte superior do cilindro um anel de uma polegada de altura
e do mesmo didmetro do cilindro; passar uma fita durex larga para fixa-

lo e evitar a saida da agua a ser-aplicada;

- transferir o conjunto para suporte do permeametro (ver figura 1); este é
composto de uma pega.de madeira com furos, onde s3o colocados funis de
vidro de 9 cm de diametro de boca; acima dos funis, s3o postos telas de
arame para receberem os cilindros com as amostras; sobre esta peca € co
locado outro suporte de madeira, com furos, para receber os vidros de 1
a 3 litros de capacidade, que vao alimentar os cilindros com agua duran-

te a determinagao; o percolado é coletado em copos plasticos de 500 ml;

- uma vez colocados os cilindros sobre a tela, encher os vidros com agua e
colocar no suporte, ajustando o nivel destes de modo que fique bem proxi.

mo da borda do anel;
- observar e anotar o momento do infcio da percolacdo de cada cilindro;
- medir, por meio de provetas, o volume percolado apdés 1,2,3,4,5,6 e 7horas;

- calcular o valor do coeficiente de permeabilidade ou condutividade hi-

draulica empregando a equagao de DARCY ;
K=QxL/AxHxt (cm/h)

sendo:

o
]

volume do percolado em ml, ou seja, o valor da ultima leitura quando
nao ha variag3o entre os valores anteriores, ou a média das duas leitu

ras quando ha alguma variagao;
L = altura do bloco do solo em em (7,62 cm);
H = altura do bloco do solo e da coluna de dgua em cm (10,16 cm);
A = area do cilindro em cm? (45,60 cmz);

t = tempo em horas
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CONDUTIVIDADE HIDRAULICA 1.21
METODO DE LABORATORIO USANDO AMOSTRAS COM ESTRUTURA
NAO DEFORMADA , 1.21.2 (cont.)

OBS:'qomo os valores de L, H e A sao constantes, para o cilindro de

UHLAND o valor de K pode ser obtido pelas seguintes expressoes:

Q x 4,57 x 10-6 cm/seg

K =
K=Qx 1,64 x 10 cm/h
K = cm/h x 0,394 pol/h;

a determinacao do coeficiente de permeabilidade pode ser feita
no mesmo bloco de solo depois da determinagao da macroporosidade -
pela mesa de tensao ou diretamente no bloco do solo, sem previa

saturacao da amostra.

Referéncias: Baver (1938); Smith et alii (1944) ;
Oliveira (1961); Uhland (1949)
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‘Metodo 1.21

CONDUTIVIDADE HIDRAULICA
METODO DE LABORATORI0 USANDO AMOSTRAS COM ESTRUTURA |NDEFORMADA

Fig. 1
1.21.2(con§)

Determinagao da condutividade hidraulica utilizando o

cilindro de Uhland, em laboratério.
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CAPACIDADE DE INFILTRACAO 1.22 (E)

Método de campo:

escolher e preparar a area onde vai ser feita a determinacao;

no local determinado colocar um anel de ferro de 20 cm de diametro e 15

cm de altura e, por meio de percussao, introduzi-lo 5 cm no solo;

colocar um segundo anel de 40 cm de diametro e 10 cm de altura, circuns

crevendo o primeiro, tambem introduzindo-o 5 cm no solo;
encher o vidro medidor e o depdsito de 20 ou 40 litros;

colocar um plastico no interior do anel menor para o infcio da operacao
e adicionar agua contida em outro depdsito até um nivel de 3 a 5 cm aci
ma do solo e, imediatamente, ajustar o vidro medidor no seu suporte, de

modo a manter sobre o solo uma lamina de agua de 3 cm de espessura;

em seguida colocar o deposito de 20 ou 40 litros de modo a manter o mes

mo nivel de dgua ( 3 cm) no interior do anel maior;
anotar o tempo doinicio da infiltragcao e a leitura no vidro medidor;

efetuar as leituras apos 30 e 60 minutos, e, depois, de hora em hora,du

rante 6 a 8-horas;

proceder ao reabastecimento do vidro medidor e do depdsito maior tantas
vezes sejam necessarias, evitando a diminuicao da altura da lamina de

agua aplicada;
calcular a velocidade de infiltragao de acordo com a seguinte express3o:
capacidade de infiltracao (cm/h) = volume infiltrado (hora) x 0,00318

construir um grafico colocando, na ordenada, a velocidade de infiltra

¢ao em cm/h e, na abcissa, o tempo em horas (Fig.1);

exprimir tambem, em outro grafico, os valores obtidos, adotando o mesmo
critério anterior, porém com valores acumulados para a velocidade de in

filtracao (Fig. 1).
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CAPACIDADE DE INFILTRAGAO 1.22  (cont.)

OBS: esta determinagao deve ser feita em triplicata para uma mesma area ,
mas os seus resultados nao devem diferir de mais de 30% do valor medio
das 3 determinagdes; o vidro medidor deve ser aferido previamente, de

modo que a cada divisao da escala corresponda  um namero exato de ml.

Referencias: Horton (1940); Queiroz Filho et alii (1976) ;

Oliveira (1963); Nelson e Muckenhirn (1940).
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CAPACIDADE DE INFILTRAQAO ' Fig. 1
1.22 (cont. )
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1.22 (cont.)

DETALHES DE OPERAQKO DO INFILTROMETRO
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Parte 1 - Analises fisicas Método 1.23

CURVAS DE UMEDECIMENTO DO SOLO 1.23 (E)

Método de campo:

~apos concluida a determinagao da capacidade de infiltragao, cobrir as

areas dos anéis e adjacencias com um plastico;

no dia sequinte, retirar os anéis e abrir uma trincheira, de modo que
seu lado maior corte o centro do anel até a profundidade do umedeci-

mento;

marcar, com o auxilio de uma faca, a transicao entre a parte Umida e a
seéa, e medir com trena, a zona de umedecimento para cada lado de uma
linha vertical que passa pelo centro do anel, como também em profundida
de; podem-se tomar como referencia para essa medigao os limites doshori

zontes do perfil;

com esses dados construir um grafico, colocando na ordenada a profundi-
dade do solo em centimetros, e, na abcissa, as distancias para a direi-

ta e para a esquerda da zona umedecida ( ver Fig.l).

Referencia: Oliveira (1963).
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Parte 1 - Analises fisicas Metodo 1.23:
CURVAS DE UMEDECIMENTO DO SOLO Fig. 1 _
1.23 (cont.)"

CURVAS DE UMEDECIMENTO DO SOLO
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Parte 1 - Analises ffisicas , , , Metodo 1.24
PERCENTAGEM DE SATURAQAO * 1.24 ’
METODO UTILIZANDO A TERRA FINA 1.24.1 (V)

- pesar 200 g de terra fina e colocar em depésito plastico de 400 ml ou em

capsula de porcelana.

- adicionar agua destilada por meio de proveta de 50 ml, numa quantidade

inicial de 25 ml para solos arenosos e 50 ml para os. demais;

- amassar a amostra com espatula de' ago inoxidavel e continuar a adicao de

agua, pouco a pouco, de preferéncia por meio de bureta de 50 ml;

- dar como concluida essa operagao quando a massa 'do solo apresentar aspec
to brilhante ou espelhante, ou quando uma pequena quantidade de agua adi_
cionada nao € mais absorvida pela massa do solo, ou, ainda, quando a pas

ta deslisa suavemente na espatula;

- anotar o numero de ml de dgua gastos e deixar a amostra em repouso duran

te & horas ou durante uma noite;

- decorrido esse tempo, verificar se a massa do solo apresenta excesso ou
falta de agua; no primeiro caso, adicionar mais 50 g de solo e repetir a
operagao de saturagao; no segundo caso, adicionar mais alguns ml de agua

ate completar a saturacao;

- calcular a percentagem de saturagao da amostra de acordo com a seguinte

expressao:

% de saturagao = 100 (ml de agua gastos) x "f'' / peso da amostra

0BS: esta determinacao pode ser feita pelo processo gravimétrico, ou seja
'pesandd-se a amostra antes da aplicagao de agua e apds a saturacao;
constitui também a primeira parte da obtencao do extrato de satura-
cao para determinagao da condutividade elétrica e dos ions soldveis
(ver métodos na Parte 2); no caso de solos argilosos, a agua
deve ser colocada, inicialmente, com um minimo de agitacao, para que

a massa do solo possa absorver a umidade lentamente.

* Representa a % de agua na pasta saturada.
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PERCENTAGEM DE SATURAQ/KO 1.24:
METODO UTILIZANDO A TERRA FINA 1.24.1 (cont.)

Referencias: Uhland (1949); Oliveira (1961).
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PERCENTAGEM DE SATURAGAQ 1.24
- METODO UTILIZANDO AMOSTRAS COM ESTRUTURA NAO DEFORMADA 1.24.2 (E)

o9

5%

preparar o bloco do solo contido no cilindro, nivelando as duas superfi-
cies e colocando um pano na sua parte inferior, preso com o auxilio de

uma borracha;

colocar o cilindro + amostra numa tampa de lata de aluminio com o mesmo

numero do cilindro e pesar com aproximacao de 0,5 g;

transferir para bacia ou cuba plastica com altura superior a do cilindro
e adicionar agua de torneira, gradativamente, até que o nivel desta fi-

que bem proxima da borda do cilindro;

"deixar nestas condigoes durante uma noite ou até que todas as amostras a

presentem a sua superficie brilhante;

retirar rapidamente o cilindro e colocar na sua respectiva tampa e pesar;
no caso de se usarem varias amostras, recolocar agua na bacia a medida
’

que os cilindros vao sendo retirados, de modo a manter o nivel anterior;

se a amostra vai ser utilizada para outras determinagoes, o calculo da
percentagem de saturagao € feito posteriormente apds a obtencao do peso

do bloco do solo seco a 1059 C;

caso contrario, retirar o pano e a borracha, colocar o cilindro + amos-

tra na tampa da lata correspondente e transferir para uma estufa a 1059C;

apos 24, 48 e 72 horas, retirar da estufa, deixar esfriar ao ar e pesar,

ou até obtencao de peso constante;
calcular a percentagem de saturagao pelas seguintes expressoes

de saturacgao (% de volume) = 100 (peso do bloco de solo saturado - peso
do bloco seco a 1052C) / volume do ci

lindro (347,5 cm)

ou:

de saturagao = peso da agua retida x 0,288
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PERCENTAGEM DE SATURACAO : 1.24 :
METODO UTILIZANDO AMOSTRAS COM ESTRUTURA NAO DEFORMADA 1:24.2 (cont)

0BS: 0 peso total do bloco do solo seco a 1052C pode ser obtido retirando-

se uma parte da amostra saturada e determinando-se a percentagem de
umi dade.

Referencias: Uhland (1949); Oliveira (1961).
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Parte 1 - Analises fisicas | Método 1.25 .
PERCENTAGEM DE AGREGADOS ' 1.25.
METODO POR VIA SECA . 1.25.1 (E)

Com o emprego de agitadores tipo ROTAP de velocidade controlada e movimen--

tos rotatorios com vibragao:

- pesar 100 g da amostra preparada (seca ao ar e passadas em peneira de. 4 mm

de malha);

- colocar na parte superior de um jogo de peneiras de 2,0 - 1,0 -0,5-0,25mm’

de malha e de 20 cm de diametro;
- ligar o agitador e deixar por 15 minutos;

- retirar o conjunto e transferir os agregados retidos em cada peneira, pa

ra latas de aluminio numeradas e de peso conhecido;
- colocar na estufa e determinar o peso a 1059C;

- em outra amostra de 100 g determinar o seu peso seco a 1059C para utili-

zagao no calculo da percentagem de agregados;

- calcular a percentagem dos agregados retidos ‘em cada peneira, de acordo
com a seguinte expressao e na seguinte seqlencia; 4,0 - 2,0 mm; 2,0-1,0mm;

1,0 -0,5 mm; 0,5 - 0,25 mm; e menor que 0,25 mm;

% de agregados = 100 (peso dos égregados secos a 1059C) /peso da amostra

seca a 185¢°C

OBS: para solos muito estruturados, pode-se alterar o jogo de peneiras in-

cluindo outras de malhas maiores.

Referencia: Oliveira (1973).
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PERCENTAGEM DE AGREGADOS 1.25
METODO POR VIA OMIDA - 1.25.2 (E)

Opgao 1 : considerando, como critério de uniformizacao do método, a condi-

930 de umidade inicial igual a da microporosidade

apos a determinagao da microporosidade, retirar o pano e a borracha do ci
lindro e transferir o bloco de solo para peneira de 20 cm de diametro e

mathas de 4 mm;

proceder cuidadosamente ao destorroamento com as maos e receber em capsu-

la de porcelana ou outro depdsito, os agregados que passam;

- homogeneizar a amostra e separar3 subamostras ( no caso de se determinar

a agregacao e a estabilidade dos agregados em agua);

a . .

17. subamostra : colocar 100 g em lata de aluminio numerada e de peso
conhecido, levar a estufa e determinar a percentagem de umidade; esse re-
sultado € empregado para a determinacao da densidade aparente, microporo-

sidade, saturacao e a propria analise de agregados;

- 29, subamostra : pesar 100 g da amostra e colocar na parte superior de
um conjunto de peneiras de 20 cm de diadmetro, sobreAumavtampa de. papel de
filtro qualitativo, na segquinte ordem: 2,0 - 1,0 - 0,5 - 0,25 mm de ma-
lha; cada peneira € presa a outra por um anel de borracha feito de camara

de ar -de pneu de automovel;

colocar o conjunto em recipiente com agua e ajustar o nivel, de modo que
os agregados na sua parte superior sejam umedecidos por capilaridade (nao

deixar cobrir totalmente os mesmos);

deixar nesta condigao durante 2 minutos e, em seguida, retirar o papel de
filtro e proceder ao levantamento e ao abaixamento do conjunto, de modo a
se obterem duas imersdes por minuto ( 15 segundos para levantar e 15 seg-
undos para baixar); em cada operagao deixar escorrer toda a agua retida

pelas peneiras;

- continuar esta operagao até totalizar 30 imersoes;
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PERCENTAGEM DE AGREGADOS . 1.25
METODO POR VIA OMIDA , 1.25.2 (cont.)

- em seguida , retirar as fragoes retidas em cada peneira, batendo estas so
bre papel de filtro colocado sobre lamina de borracha; deixar eliminar o

excesso de umidade e colocar em latas de aluminio numeradas;
= colocar na estufa e determinar o peso de cada fracao seca a 105% C;

- calcular a percentagem dos agregados de acordo com a expressao abaixo ,
obedecendo a seguinte ordem : 4,0 - 2,0 mm; 2,0-1,0mm, 1,0 - 0,5 mm;

0,5 - 0,25 mm; e menor que 0,25 mm :

[

de agregados = 100 ( peso do agregado seco a 1059C) / peso da amostra se-
‘ ca a 1052 C

Opcao 2 : partindo da amostra seca ao ar :

- pesar 100 g da amostra preparada (seca ao ar e passada em peneira'de L om
de malha) ; '

- colocar na parte superior de conjunto de peneiras de 20 cm de diémefro,sg
bre papel de filtro qualitativo, na segu}nte ordem : 2,0 - 1,0 - 0,5

- 0,25 mm de malha;

- mergulhar o conjunto de peneiras em recipiente com agua e ajustar o nivel,
de modo que os agregados sejam saturados por capilaridade; deixar nessa

condi¢ao durante 15 minutos antes de prcceder a agitagao;
- determinar em 100 g de outra amostra a percentagem de umidade retida;

- s~ s e a ~
- proceder a agitacao da amostra conforme foi indicado na 1°. opgao e calcuy
lar as percentagens de agregados retidcs em cada peneira, do mesmo modo

ja descrito.

0BS : a agitagcao manual pode ser substituida por agitador mecanicq construi

do para esse fim, com velocidade de imersao controlada.

Referencias: Grohman (19605; Oliveira (1963); Yoder (1936).
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AGREGAQAO E ESTABILIDAbE DOS AGREGADOS EM AGUA 1.26 (E)

Opcao 1 : considerar a 3°. subamostra citada no método 1.25.2 :

- pesar 100 g da amostra homogeneizada proveniente da determlnagao da micro
porosidade, colocar em copo plastico de 500 ml, adicionar 400 ml de agua

e 50 ml de solugao de hidroxido de sédio a L%
- agitar bem e deixar em repouso pbr uma noite;

- transferir o material para o mesmo jogo de peneiras usado na determinagao
da percentagem de agregados via amida e, por meio de um jato forte de agua

de tornelra, lavar bem o material retido em cada peneira;

- transferir os agregados para latas de aluminio numeradas, colocar na estu

fa e determinar o peso seco a 105¢9C;

- calcular o materlal inerte retido em cada peneira na seguinte ordem : 4,0
- 2,0 mm; 2,0 - 1,0 mm; 1,0 - 0,5 mm; 0,5 - 0,25 mm; e menor que 0,25 mm;

calculo da percentagem de acordo com a seguinte" expressao :

oo

de material inerte = 100 (peso do material inerte seco a 1059C) / peso da
amostra seca a 1059 C
Oggéo 2 : empregar 100 g da amostra seca ao ar conforme foi descrito no me

todo 1.25.2 e proceder de modo seme lhante ao descrito na opgao 1
Para o calculo da agregacao e da estabilidade dos agregados, ge-
ralmente consideram-se os agregados maiores que 0,5 mm de diame-

tro, podendo, entretanto, adotar-se outros valores;

- calcular a percentagem de agregagao de acordo com a seguinte expressao :

% de agregacao ( agregados maiores que 0,5 mm ) = ( de  agregados via

%
4

umida - % de material inerte)

( considerar o valores acumulados para os agregados e material inerte ¢as.
fragoes 4,0 - 2,0 mm; 2 0 - 1,0 mm; e 1,0 - 0,5 mm)
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AGREGACAO E ESTABILIDADE DOS AGREGADOS EM AGUA 1.26 (cont.).

- calcular a percentagem de agregados estaveis em dgua de acordo com a se-

guinte expressao:

% de estabilidade dos agregados = 100 (% de agregagao)/% total de agregados

maiores que 0,5 mm,

0BS: esses resultados podem ser expressos em graficos.

Referéncias: Judd et alii (1936); Oliveira (1963) ;

Grohman e Conangim (1960).
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LIMITE DE LIQUIDEZ 1.27 (E)

Metodo com utilizagao do aparelho de Casagrande:

- colocar uma quantidade de amostra de aproximadamente 100 g em capsula de

porcelana de 250 ml;

- adicionar agua destilada pouco a pouco e, com o auxilio de uma espatula

de aco-inoxidavel, formar uma massa homogénea;

- retirar uma por¢ao da massa, em torno de 30 ml, e colocar na capsula meté
lica do aparelho de Casagrande, espalhando-a uni formemente de modo que

sua parte central fique com espessura aproximada de 1 cm;

- cortar a massa do solo na sua parte central, com o cortador proprio do apa

relho, a semelhanca da figura a seguir;

- girar a manivela do aparelho numa velocidade constante de 2 rotagoes  por
segundo e anotar o numero de pancadas quando a ranhura central se fechar

numa espessura de uma polegada (ver figura 1);

- misturar bem a massa do solo contida na capsula metadlica e repetir a ope-
ragéo anterior; se o‘nGmero de pancadas for maior que 18 e menor que 32 a
determinacao € considerada valida para se retirar a amostra e calcular

seu teor de umidade;

- coletar uma pequena amostra, de preferéncia proxima da ranhura, colocar
em lata de aluminio, pesar, colocar em estufa e determinar a percentagem

de umidade retida;

- para cada determinacao, em nimero de 3 a 5, registrar o nimero de  panca-
das correspondentes e o teor de umidade expresso em percentagem de solo

seco a 1059 C;

- calcular a percentagem de umidade retida pela seguinte expressao:

)4

de umidade = 100 (peso da amostra Umida - peso da amostra seca a 1059C) /

/ peso da amostra seca a 1059C

- o limite de liquidez € representado pelo valor da percentagem de  umidade

retida pela amostra, correspondente a 25 pancadas.
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LIMITE DE LIQUIDEZ 1.27 (cont.)

O0BS: no caso de nao se conseguir obter precisamente a condiggo estipulada
pelo método para as 25 pancadas, empregam-se equagoes que dao esse va-
lor em funcao de um ndmero de pancadas compreendido entre certos limi-
tes; o American Society for Testing Materials, citado por SOWERS,empre

ga a seguinte equacgao:

Limite de liquidez = Wy, (N/25) 0012 ,

sendo WN a percentagem de umidade correspondente a N pancadas e N o ni-

mero de pancadas da determinacao.

A Tabela n? 1 apresenta o calculo do fator de correcao para 25 batidas cal-

culadas em fungao da equacgao ja referida.
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LIMITE DE LIQUIDEZ . - | Tab. 1
1.27 (cont.)

- Tabela 1. Valores de (N/ZS)Q’]2 correspondentes ao ndmero  de pancadas

para determinacao do limite de liquidez.

N (N/250 12 N (n/25) %> 12
18 0,961 26 : 1,005
20 0,974 28 1,014
22 0,985 30 1,022
24 0,995 32 . 1,030
25 1,000
9§§: PINTO e OLIVEIRA- encontraram uma equagSo semelhante no estudo do

Tlimite de liquidez.

Referencias: ABNT (1948); Sowes (1965); Gomes e Cabeda (1976); Pinto e
Oliveira (1975); Forsythe (1975); Oliveira (1973). °
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LIMITE DE LIQUIDEZ Fig. 1
1.37 {cont.)

LIMITE DE LIQUIDEZ

‘o
@

/jfi;‘L _—— AMOSTRA
- _—cApsuLA o
c o B b VO D
‘\;ﬁﬁ“ Bose
AI -2 -
— 1_ i

1 — VISTA DE CIMA DA AMOSTRA COLOCADA NA CAP-

SULA METALICA DEPOIS DE FEITO O CORTE
2 — CORTE A—B

3 — CORTE C— D ANTES DA DETERMINAGAO
4 — CORTE C— D APGS O FECHAMENTO DO CORTE
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LIMITE DE PLASTICIDADE E TNDICE DE PLASTICIDADE 1.28 (E)

Metodo segundo a ABNT e SOWERS:

retirar uma parte da massa do solo de aproximadamente 10 a 15 g,prdvenieﬂ

te da determinagao do limite de liquidez e formar uma bola;

comprimir essa bola sobre placa de vidro ou azulejo, com o auxilio dos de

dos, ate formar um bastao cilindrico de 3.a 4 mm de diametro;

repetir essa operacao 3 ou mais vezes, adicionando agua na massa do solo,
de modo que o bastao formado comece a se quebrar quando atinge o diametro
de 3 a b4 milimetros; como termo de comparagdo, pode-se usar um bastao de

vidro com este diametro;

atingindo essa condigao, colocar os PastSes em latas de aluminio numera-
das, pesar e determinar a percentagem de umidade pelo método usual;as pe-

sadas devem ser feitas com aproXimagEo de 0,01 g;

o limite de plasticidade e representado pela média dos valores das percen

tagens de umidade das 3 ou mais determinacoes;

o indice de plasticidade é obtido pela seguinte expressio:

Indice’ de plasticidéde = Limite de liquidez - Limite de plasticidade

Referéncias : ABNT (1948) ; Sowers (1965); Forsythe (1975);

Gomes e Cabeda (1976); Oliveira (1973).
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LIMITE DE PEGAJOSIDADE - 1.29 (E)

Método indicado por SOWERS; FORSYTHE :

colocar em capsula de porcelana, uma parte da massa do solo proveniente

da determinagao do limite de liquidez, ou pesar 50 a 100 g de terra fina;

- adicionar, pouco a pouco, agua destilada, e, com o auxilio de espatula de

aco, formar uma massa uni forme;

limpar e secar bem a espatula e comprimir a sua face sobre a massa de so-

lo, para testar a aderencia;

se essa aderéncia nao foi conseguida, repetir a operagao , adicionando

mais agua até que se note esse efeito;

uma vez atingido esse ponto, retirar uma pequena porgac da massa do solo,

colocar em lata de aluminio numerada, pesar e determinar o teor de umida
, p 4

‘de pela forma usué];

repetir esta operagao 3 vezes ou mais;

a determinagao € considerada concluida quando os valores das percentagens

de umidade obtidos nao difiram de 2%;

o limite de pegajosidade € representado pela média das 3 ou mais determi-

nagoes.

Referencias: Sowers (1965); Forsythe (1975); Oliveira (1973).
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EXPRESSAQ DE.RESULTADOS 1. Exp. Res.
- 1.1 TERRA FINA ‘ g/100 g AMSA , sem decimal
- 1.2 CALHAUS E CASCALHOS g/100 g AMSA sem Aecimal
- 1.3 UMIDADE ATUAL © g/100 g AMSE uma decimal
- 1.4 UMIDADE RES I DUAL g/100 g TFSA duas decimais
- 1.5 UMIDADE A 15 ATMOSFERAS g/100 g TFSE uma decimal
- 1.6 UMIDADE A 1/10 e 1/3 ATMOSFERA g/100 g TFSE uma decimal
- 1.8 EQUIVALENTE DE. UM!DADE g/100 g TFSE uma decimal
- 1.10 CAPACIDADE DE CAMPO g/100 g AMSE uma decimal
- 1.11 DENSIDADE APARENTE g/cm> duas decimais
2 1.12 DENSIDADE REAL  g/em’ duas decimais.
- 1.13 POROSIDADE TOTAL cm3/ld0 cm3* sem decimal
- 1.14  MICROPOROS | DADE cm>/100 cm>*  uma decimal
- 1.15  MACROPOROS | DADE en3/100 3% uma decimal
- 1.16 AREIA GROSSA (2-0,2 mm) g/100 g TFSE | sem decimal
- 1.16 AREIA FINA (0,2-0,05‘mm) g/100 g TFSE sem decimal
- 1.16 SILTE (0,05 -~ 0,002 mm) . g/100 g TSE - : sem decimal
- 1.16 ARGILA TOTAL (<0,002 mm) g/100 g TFSE ~ sem decimal
= 1.17 ARGILA DISPERSA EM AGUA - g/100 g TFSE sem decimal
- 1.18 GRAU DE FLOCULAGRO gk sem decimal
- 1.20 % SILTE/% ARGILA - duas decimais
AMSE - amostra seca a 105°C AMSA - amostra seca ao ar
TFSA - terra fina seca ao ar TFSE - terra fina seca a 105°C
* - volume de poros cm3/ 100 cm3 da amostra volumétrica

** - % de argila dispersa em agua em relagao a quantidade de argila total
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- 1.21 CONDUTIVIDADE HIDRAULICA -mm/h ou cm/h uma decimal
- 1.22 CAPACIDADE DE INFILTRAGAO . mm/h ou cm/h uma decimal
- 1.24 PERCENTAGEM DE SATURAGAO g/100 cm3 ou

g/100 g TFSE uma decimal
- 1.25 PERCENTAGEM DE AGREGADOS g/100 g AGREG uma decimal
- 1.26 AGREGAGAO E ESTAB. DE AGREGADOS % uma decimal
- 1.27 LIMITE DE LIQUIDEZ . g/100 g TFSE uma decimal
- 1.28 LIMITE DE PLASTICIDADE g/100 g fFSE uma decimal
- 1.29 LIMITE DE PEGAJOSIDADE g/|00ig TFSE uma decimal

TFSE - terra fina seca a 105°C

AGREG - Agregados
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.1

pH (pH EM AGUA) C2.1.1 (V)

Método potenciométrico:

- ;olocér 10 ml de terra fina em copé plastico de 100 ml numerado e adicionar
25vml de‘5gua destilada ou desionizada;

- agitar a amostra com bastao de vidro, individual;

- deixar em repouso por tempo nunca inferior a 1 hora;

- ligar o potenciometro, pelo menos 30 minutos antes de comegar a ser usado;

- aferir o potencidmetro com as solugoes tampao pH 4,0 e pH 7,0;

- agitar cada amostra com bastao de vidro, mergulhér os eletrodos na suspen-

$30 homogeneizada e proceder a leitura do pH.

OBS: foi verificado que, trabalhando em seérie, nao ha necessidade de lavar
- os eletrodos entre uma e outra amostra, sendo este cuidado indispensa-

vel antes e depois do aferimento do aparelho com as solucdes padr3o.

Preparo de solugoes:

- as solugoes padrao de pH 4,0 e 7,0 s3o adquiridas no comércio em ampolas

e diluidas conforme indicacao do fabricante.

Referencias: Vettori (1969); Peech (1965) .
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Parte 2 - Analises quimicas s . Metodo 2.1
pH (pH EM KC1 N) ; 2.1.2 (u)

Método potenciométrico:

- colocar 10 ml de terra fina em copo plastico de 100 ml e adicionar 25 ml

da solugao de KC1;

- proceder da mesma forma indicada para a determinagao do pH em agua.

Preparo de solucoes:

- solucao de KCl1 N: pesar 149,12 g do sal, previamente seco em estufa, colo-

car em balao aferido de 2 litros contendo dgua destilada, agitar até dis-

.solver e completar o volume.

'Reférénciaéi Jackson (1958); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas : ' Método 2.1

pH (pH EM CaCl. 0,01 M) O 2.1.3 (E)

2

Método potenciométrico:

- colocar 10 ml de terré.finq_em copo plastico de 100 ml e adicionar 25 ml

da solugdo de CaCl, 0,01M;

- proceder da mesma forma indicada para a detérminagEo do pH em agua.

Preparo de solucoes:

- solugao padrao de CaCl, M: pesar 147 g de CaClz.ZHZO para cada litro de

solugao a preparar; agitar, deixar esfriar e completar o volume;

- solugao de CaCl, 0,01 M:  diluir 10 ml do padrao para cada litro de so-

lugao a preparar; medir a CE dessa squgEo, que deve ser da ordem de
2,3 mmhos/cm/ZSOC.

Referéncias: Fassbender (1975); Schofield e Taylor (1955).
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Parte 2 - Analises quimicas ‘ Método 2.2

CARBONO ORGANICO , 2.2 (V)

Meétodo volumetrico pelo bicromato de potassio e titulagao pelo sulfato fer

roso:

tomar aproximadamente 20 g de TFSA, triturar em gral e passar em peneira

de_80 mesh; pesar 0,5g de terra fina e colocar em erlenmeyer. de 250/300 ml;
adicionar .10 ml (pipetados) da solugao de bicromato de potassio 0,4 N;

colocar um tubo de ensaio de 25 mm de diametro e 250 mm de altura, cheio
de agua e protegido com papel aluminizado, na boca do erlenmeyer, funcionan

do este como condensador;
aquecer em placa elétrica até a fervura branda, durante 5 minutos;

deixar esfriar e juntak 80 ml de agua destilada, medido com proveta, 1 ml

de acido ortofosfdrico e 3 gotas dc indicador difenilamina;

titular com solugao de sulfato ferroso amoniacal 0,1 N até que a cor  azul

desapareca, cedendo lugar a verde;
anotar o numero de ml gastos;

proceder a uma prova em branco com 10 ml da solugao do bicromato de potas-

sio e anotar o volume de sulfato ferroso amoniacal gasto.

calcular a percentagem de carbono existente na amostra pela seguinte  ex-

pressao:

% de Carbono = (40 - volume gasto ) x f x 0,06 x 'f!!

sendo f = 40/volume sulfato ferroso gasto na prova em branco.

Ilfll

fator de correcao para TFSE.
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Parte 2 - Anélises quimicas ‘Metodo 2.2
CARBONO ORGANICO , 2.2 (cont.)
0BS: esta tecnica € aplicada para solos com teores de carbono inferiores a

2%; para teores superiores a 2% de carbono, pipetar quantidades cres-
centes 'de bicromato de potassio: 20, 30, 40 ou 56 ml ate que a colo-
rangﬂda:solugéo permaneca amarela, sem tragos de verde; proceder ‘a
fervura e; apos esfriar, diluir a solucao de 1:5, ou seja, para volu-
'mes;débTOO, 150, 200 e 250, respectivamente; pipetar 50 ml, diluir "com
agua é'pitular com sul fato ferroso; aplicar a expressao indicada para
o_célc@lb do carbono, uma vez que a aliquota tomada corresponde a 10 ml

da solugao de bicromato de potassio.

‘Para o:caso de amostras em que os 50 ml da solugao de bicromato de. po-
tdssio sao insuficientes para oxidar toda a matéria organica, usar

0,25 g de terra fina.

Em caso de solos salinos adicionar uma pitada de sulfato de prata apos

adicao de bicromato de potassio.

Preparo de solucdes:

- solucao de bicromato de potassio 0,4 N em meio acido: dissolver 39,22 ¢

do K2Cr207 p.a.. previamente seco em estufa a 1309C durante uma hora, ‘em
500 ml de agua destilada contida em balao aferido de 2 litros;  juntar uma
mistura, ja fria, de 1000 ml de acido sulfurico concentrado e 500 ml de agua
destilada; agitar bem para dissolver todo o sal, deixar esfriar e complie

tar o volume do balao com agua destilada.

- solugéo de sulfato ferroso amoniacal aproximadamente 0,1 N: ‘dissolver Lo g

de Fe (NHM)Z (504)2.6H20 cristalizado, (Sal de Mohr}, em aproximadamente
500 ml de agua destilada contendo 10 ml de acido sulflrico concentrado; agi

tar bem e completar o volume para 1 litro;

- indicador difenilamina: pesar 1 g de difenilamina e dissolver em 100 ml de

acido sulfdrico concentrado;
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»Parte 2 - Analises quimicas : ‘ : o <+ -Metodo 2.2

CARBONO ORGANICO o 2.2 (cont:)

- sulfato de prata (catalizador): utilizar o sal puro (AgéSO

L');‘

- acido ortofosforico (H3P04) concent rado (85) p.a.: uti]izar o produto con

centrado.

Referéncias: BrasillfQA (1949) ; Verdade (1956); Jackson (1958) ;. Frattini e

Kalckman (1967); Vettori (1969); Donahue (1952).



()

"+ Parte 1 - Analises quimicas

.‘EMBRAPA - SNLCS -Manual de métodos de analise de solo

, Método 2.3
MATERIA ORGANICA - 2.3 ()
A percentagem de matéria organica € calcufada multiplicahdo-se o _.resultado

do carbono organico por 1,724,

% de'C{fbbno x 1,72k = % de matéria organica

0BS: este fator € utilizado em virtude de se admitir que na ' composicao mé-

dia do humus, o carbono participa com 58%.

Referéncias: Aradjo et alii (1953); Verdade (1954). -
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Parte 2 - Analises quimicas ‘ Metodo 2.4
' NITROGENIO TOTAL 2.4
KJELDAHL POR CAMARA DE DIiFUSAO 2.4.7 (U)

Método da digestao com sulfatos de sodio e de cobre eideterminagéo do N  por

volumetria apos retencao do NH3 em acido borico em camara de difusao:

pesar 0,7 g de terra fina, colocar em balao Kjeldahl de 100 ml, pesado com

aproximagao de 0,001 g;

adicionar 15 ml de mistura acida de sulfatos e proceder a digestao, fer-
vendo o conteudo durante 1 hora ou mais, até completa destruigao da mate-

ria organica;

deixar esfriar, juntar 25 ml de agua destilada, agitar para homogeneizar

e adicionar 2 gotas de solugao xaroposa de cloreto férrico;

juntar, gradativamente solugao de NaOH a 30% até que a solugao apresente co

loracao castanho-clara (infcio da formagao dos compostos basicos de ferro);

deixar esfriar,colocar o balao na balanca, adicionar agua atése obter o pesodo

balao mais 60,35 g e misturar bem a solugao;

preparar a camara de difusao, colocando sobre balanga o pesa-filtro e adi-
cionar, com auxilio de pipeta, 12 g da solugao parcialmente neutralizada

(correspondente a 140 mg da terra fina);

colocar 2,5 ml da solugao de acido borico e 4 gotas do indicador misto = no
recipiente plastico, e este em um tripe de porcelana sobre a camara de di-
fusao;

adicionar ao liquido contido na camara proveniente do ataque 2 ml da solu-
cao de NaOH a 30% e fechar imediatamente a camara; colocar vaselina na tam

pa da camara para evitar perdas de amonia formada pela reacao;

agitar ligeiramente a solugao através de movimentos circulares e deixar em

repouso durante uma noite;

abrir a c3mara, retirar o recipiente de plastico contendo o acido borico
e transferir para bécher de 100 ml, lavando com mais ou menos 10 mi de a-

gua destilada;

titular com solugao de H,S0, ou HC1 0,01 N até a mudanca da coloragao ro-
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Parte 2 - Analises quimicas ‘ _ Metodo 2.4
NITROGENIO TOTAL - 2.4
KJELDAHL- POR CAMARA DE DIFUSAO _ 2.4.1 (tont. )

- utilizar uma prova em branco e calcular a quantidade de N'na amostrd -pela

seguinte expressao:

(ml de acido 0,01 N da amostra - ml de acido da prova em branco)

x 0,1 x "f''=% N/ 100 g da.terra fina.

9§§} a camara de difusao € constituida de pesa—filtrb de formalbaixa;' medin-

do 80 x 30 mm, com tampa esmerilhada; o recipiente plastico€  formado

de tampa de polietileno de 30 mm de diﬁnetro; Para fins de levantamen-

to de solos, esse resultado e representado como nitrogenio total; en-
tretanto, essa determinacao € considerada como nitrogenio . organico e
amoniacal.

Preparo de solucoes:

- solugdo acida de sulfatos de sédio e de cobre: pesar 180 g de Né2S04¥ e dis’
solver em aproximadamente 1 litfo de agua destilada contida em balao aferi-
do de. 2 lltros, adicionar 18 g de CuSOh 5H 0 e, em seguida, 600 ml de H SOh

concentrado; deixar esfriar e completar o vo]ume,

- solucao de hidroxido de s6dio a 30%: pesar 300 ¢ de NaOH, disso]ver’eh égué

e completar o volume para 1 litro;

- indicador misto: {verde debromocresoT + vermelho de metila) - dissolver 0,lg
de verde de bromocresol e 0,02 g de vermelho_de metila em alcool etilico

e completar o volume para 100 ml;

- &cido sulflrico ou cloridrico 0,01 N: preparar a partir de solugao .-normal

ou decinormal:



EMBRAPA - SNLCS Manual de métodos de analise de solo

Parte 2 - Analises quimicas Método 2. 4
NITROGENIO TOTAL 2.4 .
KJELDAHL POR CAMARA DE DIFUSAO 2.4.1 (cont. )

- acido borico: pesar 40 g do acido; dissolver em agua destilada e completar

o volume para 1 .litro.

Referencias: Brasil IQA (1949); Cattani e Kupper (1946); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.4
NITROGENIO TOTAL : 2.4,
KJELDAHL POR DESTILAGAO A VAPOR 2.2 (V)

Metodo da digestao com sulfatos de sodio e de cobre e determinagdo doN por volume

tria apos retengao do NH3 em acido borico, e destilacao a vapor;

- pesar 0,7 g dé terra fina, colocar em balao Kjeldakl de 100 ml, pesado com

aproximacao de 0,001 g;

- adicionar 15 ml da mistura acida de sulfatos e proceder a digestao, fer-
vendo o conteudo durante 1 hora ou mais, até completa destruicao da maté-
ria organica; '

- deixar esfriar, juntar 25 ml de agua destilada, agitar para homogenei zar

e adicionar 2 gotas de solugao xaroposa de cloreto férrico;

- juntar; gradativamente, solugao de NaOH a 30% até que a solucao apresente
coloragao castanho-clara (inicio da formagao dos compostos basicos de fer -
ro);

- deixar esfriar, colocar o balao na balanga, adicionar agua até se obter o

peso do balao mais 60,35 g e misturar bem a solucao;

- transferir 12 g (10 ml) da solugao parcialmente neutralizada (extrato ori-

undo da mineralizagao do N) para microdestilador Kjeldahl;

- paralelamente colocar 25 ml de solugao de acido bérico a 4% em erlenmeyer

de 125 ml, adicionando a esta solucao 5 gotas do indicador misto;

- inserir a extremidade livre do destilador na solucao, tendo o cuidado de

mante-la sempre imersa até o final da destilacao;

- adicionar a solugao parcialmente neutralizada (extrato oriundo da minerali
zagao do N) 2 ml de soda 30% e proceder 2 destilagcao da amonia, a vapor,

durante 5 minutos;

- titular o volume destilado, depois de frio, com solucao padronizada de

HZSOA 0,0IN, ate a mudanca da cor roxa ou azulada para rdsea;

- finalmente, proceder a prova em branco e calculos conforme o método 2.4.1.
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.4
o o NITROGENIO TOTAL : 2.4
KJELDAHL POR DESTILAGAO A VAPOR 2.4.2 (cont.)

Preparo de solucoes:

- 0 preparo das solugoes € idéntico ao método 2.4.1

Referéncia: - Bremner (1960).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.5

RELACAO C/N | . 2.5 (u)

Calculada em fungao dos valores obtidos para o carbono organico e nitroge-

nio:

% Carbono / % Nitrogenio
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Parte 2.- Analises qU|micas : Método 2.6

FOSFORO ASSIMILAVEL 2.6 (W

‘Metodo colorimétrico pelo acido ascorbico, utilizando como solu¢ao extratora

o HC1 0,05 Ne o stoh 0,025 N:

@

- colocar 10 ml de terra fina em erlenmeyer de 125 ml e adicionar 100 ml " da

solugao extratora;

- agitar em agitador circular horizontal durante 5 minutos; nao é necessario

tampar o erlenmeyer;

- deixar a amostra em repouso .durante uma noite, tendo-se antes o cuidado de
desfazer os monticulos de terra que se formam na parte central do fundo do

erlenmeyer;

- pipetar, sem filtrar, 25 ml da parte sobrenadante e colocar em recipientes

plasticos de aproximadamente 30 ml;

- pipetar 5 mi, colocar em erlenmeyer de 125. ml para a determinagao de fosfo-

: : C + +
ro e deixar o restanté para as determinacoes de Na e K (se for o caso); °

- adicionar 10 ml da solugdo acida de molibdato de amdnio diluida e uma 'pi-
tada" de acido ascorbico em po;

- colocar em agitador circular horizontal e agitar durante 1 a 2 minutos;

- deixar a amostra desenvolvendo a cor durante 1 hora e em sequida ~ proceder
a leitura da densidade Gtica no fotocolorimetro, usando filtro vermelho de

comprimento de onda igual a 660 my;

- calcular a quantidade de fosforo assimilavel existente na amostra pela se-

guinte expressao:

Leitura x Fp = ppm de P/100 g de terra fina, sendo Fp obtido conforme descri

to posteriormente.

0BS: no caso de a amostra possuir elevada concentragéo de fosforo, diluir a

solugao até que seja possivel a leitura no fotocolorimetro; para maior
facilidade operacional, essa dilufgéo pode ser feita adicionando-se quan

tidades ianaic de 15 ml AdAe Arana doctilada 3 amactera A ;race e letalas
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Parte 2 - Andlises quimicas : ' Método 2.6

FOSFORO ASSlMlLA\/;L e 2.6 (cont.)

Preparo de solucoes:

- solugao extratora HCI 0,05 N e H SOh 0,025 N: adicionar 4,3 ml de HC1 con

centrado d=1,19 e 0,69 ml de H SOA d = 1,86 a mais ou menos 500 ml de agua

‘destilada contida em balao aferido de 1 litro; a gltar e completar o volume;

- solugao acida de molibdato de amonio (concentrada): colocar 2 g de

(BiOZ)ZCOBI (subcarbonato de bismuto) em aproximadamerte 250 ml de - agua
destilada, contida em balao aferido de 1 litro; juntar, em seguida, 150 ml
de acido sulfurico concentrado e agitar até dissolugao completa do sal de
bismuto; deixar esfriar e adicionar so]ugao completa recem-preparada de
molibdato de amonio (20 g para 200 ml de agua destilada); agitar e comple-

tar o volume para 1 litro;

- solugao acida de molibdato de amonio (diluida): colocar 300.ml da  solucdo

concentrada do molibdato em balao aferidé de 1 litro é compietar ° volume

com agua destilada; guardar em vidro escuro;

- solucdo padrdo de fosforo (25vah): pesar 0,2195 g de K H,P0,, previamente
seco em estufa, e dissolver em agua destilada em balao de 2 litros; adicio-

nar 3 ml de HZSOA concentrado e completar o volume;

- solugées.padréo de fosforo (dilufdas): pipetar, para baldes aferidos 250 ml,

10 - 20 - 30 - 40 ml da solugdo anterior e completar o volume com a  solu-
Gao extratora; as quatro solucdes possuem as concentracoes de 1 - 2 - 3 e
L ppm de-fésforo,vreSpectivamente; colocar em vidros e registrar as con-

concentracoes em rotulos;

- determinagéo do fator Fp: colocar, em tubos de ensaio de 50 mi, 5 ml de
cada uma das solugoes diluidas, adicionar 10 ml da solugao acida de molib-
dato de amonio diluida e uma "pitada' de acido ascérbico; proceder da mesma
forma indicada para a amostra e anotar as leituras correspondentes a cada

.
padrao; tragar uma curva e determinar o fator da mesma.

0 fator Fp corresponde ao fator da curva multiplicado por 10, devido a di-

luigao da amostra durante o processo analitico.
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Parte 2 - Analises quimicas. S : ‘ Metodo 2.6

FOSFORO ASS IMILAVEL 2.6 (cont.)

Referéncias: Ramos e Marques (1950); Strauss (1951) ; ‘Anastacio (1968);
Vettori (1969); Sa Junior et alii (1974); Freitas (1974).
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Parte 2 - Analises quimicas - : 1 Método 2.7
' " TROCAVEIS: EXTRAQAO 2.7 .
E METODO DO CLORETO DE POTASS10 NORMAL 2.7.1 (v)

pesar 7,5 g de terra fina, colocar em erlenmeyer de 250 ml e ad:c1onar 150 ml

de solugao de KC1 N;

B

fechar com rolha de borracha e agitar com movimentos circulares, evitando

-

molhar a rolha; repetir esta operacgao varias vezes ao dia;

depois da Ultima agitacao, desfazer o montfculo que se forma na parte cen-

tral do fundo do erlenmeyer e deixar em repouso durante uma noite;’

pipetar para erlenmeyer de 200 ml duas a]tquotas de 50 ml da parte sobre~
nadante da solugao, para determinacao de alumlnlo, caIC|o + magnésio e

calcno conforme metodos 2.9 e 2.10.

Preparo de solucoes:

- soiugéo de KCI normal: peéar 74.6 g do sal, previamente seco em estufa,

para cada litro de so]ugéo a ser preparada;

Referencias: MclLean et alij (1958); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas : Metodo 2.7
TROCAVEIS- EXTRAGAO S2.7
METODO DO ACIDO CLORIDRICO 0,05 N 2.7.2(v)
. - pesar 10 g de terra fina, colocar em erlenmeyer de 200 ml e adicionar

100 ml da solugao de cido clorfdrico 0,05 N;

- fechar com rolha de borracha e agitar com movimentos circulares, evitando

molhar a rolha; repetir esta operagao varias vezes ao dia;

- depois da ultima agitacao, desfazer o monticulo que se forma na parte cen-

tral do fundoc do erlenmeyer e deixar em repouso durante uma noite;

- filtrar e, no filtrado, determinar o sddio e o potassio em fotometro de cha
. - . I d + .
ma, diretamente ou em aliquotas dilufdas conforme os teores de Nat e K exis

tentes na amostra, pelos metodos 2.13 e 2.12.

Preparo de solucoes:

- Solucao de HC1 0,05 N: preparar por diluicao a partir de produtos concen-

trados de otima qualidade!

Referencia: Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas ‘Método 2.7
TROCAVE | S-EXTRAGAO ' 2.7
METODO DO ACETATO DE CALCIO NORMAL A pH 7,0 2.7.3 (U)

pesar 10 g de terra fina, colocar em erlenmeyer de 200 ml e juntar 150 m1l

de solugao de acetato de calcio pH 7,0 ;

fechar com rolha de borracha e agitar com movimentos cnrculares, evitando

molhar a rolha, repetir esta operacao varias vezes ao dia;

depois da ultlma agitacao, desfazer o monticulo que fica na parte central

do fundo do erlenmeyer e deixar em repouso durante uma noite;

utilizar a pante sobrenadante da solugao para a determinacao da acidez tro

cavel (H'+ m™ ), conforme metpdo 2.15.

0BS: foi preferldo um unlco extrator para calcio, magnesno e aluminio, a fim

de tornar mais verdadeira a relacdo entre A] e (s + mtt

, uma  vez
que a soma das bases (S) €, na sua maior parte, composta de Cat+ e
Mg 5 Outra vantagem do uso do cloreto de potassio normal é a pequena
solubilidade dos carbonatos alcalino-terrosos no mesmo, possnbllltando

seu emprego em solos com,calcarlo.

Preparo de solugoes:

solucao de acetato de calcio normal a pH 7,0: pesar 80 g do sal para cada

litro de solugao a ser preparada, dissolvendo em agua destilada; aferir
com o potenciometro, a solugao para pH 7,0 a 7,1, empregando acido acéti-
/

co glacial ou hidroxido de cilcio.

Referencia: Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas - Metodo 2.8

ALUMINIO TROCAVEL : 2.8 (v)

Metodo volumétrico e titulagao pelo hidroxido de sodio:

- em uma das duas aliquotas de 50 ml referida no item 2.7.1, adicionar 3 go
tas do indicador azul de bromotincele titular com solugéo de NaOH 0,025 N,

ate coloragao verde-azulada persistente;

- calcular a percentagem de aluminio trocavel pela seguinte expressao:

ml de NaOH gasto x '"f'"' = meq T / 100 g da terra fina

0BS: ' nesta determinacao nao se usa a prova em branco por ser o cloreto de
N . ' - . ++ ++
potassio derivado de um acido forte e uma base forte; o Ca e o Mg

sao determinados nessa mesma aliquota conforme métodos 2.9 e 2.10.

Preparo de soiugaes:

- indicador azul de bromotimol: pesar 0,1l g do indicador, colocar em al-

mofariz de quértzo e adicionar 1,6 ml de NaOH 0,1 N; triturar até dissolu-
¢ao completa; caso a cor verde desapareca, adicionar mais algumas gotas de

NaOH, passar o residuo (com dgua destilada) para balzo de 100 ml e comple-

tar o volume;

~ solucao de NaOH 0,025 N: pipetar 25 ml da solucao normal de NaOH para ba-

lao aferido de 1 litro, completando o volume com agua destilada.
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.8

" ALUMTNIO TROCAVEL 2.8 (cont.)

Referencias: Kaster e Poetsch (1953); Lopes (1959); Lin e Coleman (1965) ;
McLean et alii (1958); Kamprath (1970); Olmos e Camargo (1976).
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.9

CALCIO + MAGNESIO TROCAVEIS 2.9 (U

Método complexométrico e titulagao pelo EDTA:

. . . ~ +++ - _
- no erlenmeyer onde foi feita a titulagao do Al trocavel, adicionar | go

ta de agua de bromo para destruir o azul de bromotimol;

- adicionar 6,5 ml do coquetel tampao e 4 gotas do indicador eriochrome black
e titular, imediatamente, com a solucao de EDTA 0,0125 N, ate viragem da
cor vermelhoarroxeada para azul puro ou esverdeada (com esta titulagéo sao

. ) ++ ++
determinados conjuntamente (Ca  + Mg );

- anotar o volume de EDTA gasto;

Preparo de solucoes:

- coquetel tampao; solucao tampao pH 10: dissclver 67,5 g de NH,C1 em 200 ml

de agua destilada e colocar em balao aferido de 1 litro; em seguida adicio-
nar 600 ml de NHAOH concentrado, 0,616 g de MgSOh,. 7 HéO e 0,930 g de EDTA,
sal dissodico; agitar bem ate dissolver e completar o volume; verificar a
‘'neutralidade' da solugao em relagao ao EDTA ‘e ao magnesio, colocando 50 ml

de dgua em erlenmeyer de 125 ml, 3 ml da solugao tampao e 4 gotas de
eriochrome black; a cor avermelhada devera virar para azul puro pela | adi-
cao de uma gota do EDTA 0,0125 M; misturar 300 ml da solugao tampao pH
10 com 300 ml de trietanolamina e 50 ml de cianeto de potassio, agitar e

guardar em frasco proprio;

- solucao de EDTA 0,0125 M: pesar 4,653 g do EDTA p.a. previamente seco em

estufa e dissolver em agua destilada contida em balao de 1 litro, comple=

tando o volume;

- indicador eriochrome black: dissolver 100 mg do indicador em 25 ml de al-

cool metilico contendo 16 g de borax por litro; esta solugao deve ser usa-

da recém-preparada devido a facilidade de se deteriorar;

- mupexida: pesar 0,5 g do indicador, colocar em gral de porcelana e mistu-
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.9
CALCIO + MAGNESIO TROCAVEIS 2.9 (cont.)
rar com 100 g de sulfato de potassio seco em pd triturando bem; guardar

em vidro escuro;

- solug3o de KOH a 10%: pesar 100 g, colocar em bal3o aferido de 1 litro con

tendo agua, dissolver completamente e completar o volume.

Referéncias: Del Negro e Vettori (1938); Horowitz (1952); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas : _ Método 2.10
CALCIO TROCAVEL ' 2.10 (u)
- no éegundo erlenmeyer, colocar 2 ml de trietanolamina a 50%, 2 ml de KOH

a.10% e uma "pitada" de murexida (cerca de 50 mg); titular com solucao  de

EDTA 0,0125 M ate viragem da cor rosea para roxa;
- anotar o volume de EDTA gasto, que corresponde ao calcio existente;

- calcular a percentagem de calcio na amostra de acordo com a seguinte ex-

pressao:

ml de EDTA gasto x '"f'' = meq de ca*™ / 100 g de terra fina

0BS: No lugar de KOH podé ser usado NaQOH,

- Preparo de solucoes: ver método 2.9.

Referencias: Del Negro e Vettori (1938); Horowitz (1952); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises ;quimicas

Metodo 2.11

MAGNES 10 TROCAVEL

2.

11

(V)

- calculado pela diferenca entre os valores de(Ca++

catt  (método 2.10).

+ Mg++)(método 2.9)

e
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.12

POTASSI0 TROCAVEL | | 2.12 (v)

Método fotométrico ou espectrofotométrico:

- passar o extrato de solo obtido com HC1 0,05 N (método 2.7.2) no fotometro

de chama ou espectrofotometro, utilizando o filtro proprio do potassio;

- fazer a leitura em absorvancia; diluir a solugao“caso a leitura ultrapasse

a do padrao utilizado;

.= calcular a quantidade de potassio existente na amostra de acordo com a se-

guinte expressao:

Leitura da amostra x diluicao x o = meqk7 100 g de terra fina;

- para obtencao do fator fk, preparar 4 solucoes padrao de K" e Na* contendo

cada uma 0,1 - 0,2 - 0,3 e 0,4 meq/1.

Preparo de solugoes:

- solucao padrao de KCl é NaCl (1 meg/l1): pesar 0,0746g de Kil'e 0,0585 g

de NaCl previamente secos.em estufa e dissolver em solucao de HCI 0,05 N

até completar o volume de 1 litro;

I

- solucdes padrao de K" e Na': pipetar para baloes aferidos de 500 ml as

seguintes quantidades da solugao anterior: 50, 100, 150 e 20‘ ml; comple-
tar o volume com solugao de HCI 0,05 N; transferir para frasTos e anotar no
rotulo as concentragoes de 0,1 - 0,2 - 0,3 e 0,4 meq/1, respectivamente;

- passar essas 4 solucoes no fotometro e anotar os valores das leituras, sen-
do recomendavel que a leitura do padrao de 0,2 meq de K™ ou Na* represente

exatamente a metade da escala do galvanometro;

- tragar o grafico leitura x concentracdo e determinar o fator|f, .
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Parte 2 - Analises quimicas . Metodo 2.12

POTASSi0 TROCAVEL 2.12 (cont.)

Preparo de solucces:

- ja indicado na marcha analftica.

Referéncias: Del Negro e Vettori (1938); Paiva Netto et alii (1950);
Cattani e Kupper (1949): Horowitz (1952); Feigenbaum e
Hagin (1967); Vettori (1969); Castro et alii (1972 a).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.13

SODIO TROCAVEL 2,13 (V)

Método fotometrico ou espectrofotométrico:

- passar o extrato de solo obtido com HC1 0,05 N (método 2.7.2) no fotometro

3 et : - . +
ou espectrofotometro, utilizando o filtro proprio do Na ;

- proceder a leitura do aparelho; diluir a solugao quando a leitura ultra-

passar a escala do aparelho;

- calcular a quantidade de Na* na amostra pela seguinte expressao:
Leitura da amostra x diluicao x fNa = meq Na® / 100 g de terra fina

- para a obtengao do fator fyg® Preparar Lk solugoes padrao contendo
0,1 -0,2-20,3 e 0,4 meq/1 de Na+, conforme indicado no metodo 2.12,
determinar a curva, ou tragar o grafico leitura x concentracao de Na+, pa-~

ra o calculo do fator f,, .
_ Na

0BS: a solugao padrao de sodio pode ser preparada isoladamente; entretan-
to, como as determinagoes dos trocaveis envolvem as duas determinacoes
+ + - ~ : sy
(Na” e K'), uma so solugao torna-se mais pratica; quando se trata de
. . + - . - . ' .
solos muito ricos em Na , ha necessidade de se proceder a varias di-

luigoes para se poder atingir a escala do aparelho.

Preparo de solucoes:

- solugao padrao de sédio: ver descricao no método 2.12

Referencias: Del Negro e Vettori (1938); Paiva Netto et alii (1950); -
Horowitz (1952); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas , ’ Método 2.14
VALOR S ( SOMA DAS BASES ) ' : 2.14 (y)
Calculado e expresso em meq por100 g de terra fina seca em estufa pela se-

guinte expressao:

o ++ ++ .+ +
meq % (Ca” + Mg + K +Na) = S em meq4100 g de terra fina

Referéncias: Setzer (1941); Brasil IQA (1949); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas ’ Metodo 2.15

+++
)

ACIDEZ TROCAVEL  (H™ + Al 2.15 (U)

Método volumétrico e titulacao pelo hidréxido de sodio:

- pipetar 100 ml.da solugac sobrenadante obtida com acetato de‘céicio (meto-
do 2.7.3) e passar para erlenmeyer de 200 ml (evitar o arraste-de'.partfcu-

las. de solo);

- adicionar 5 gotas da solugao de fenolftaleina a 3% e titular com a solugao

de 0,0606 N de NaOH até o desenvolvimento de cor rosea persistente;
- para cada série de amostras utilizar uma prova em branco;

- calcular a percentagem_de(H+ + Al+++)pela seguinte expressao:

(m] NaOH da amostra - ml NaOH da prova em branco) x ''f' = meq(H+ + A}+++y
100 g de terra fina ‘

"f! = fator de correcao para TFSE

0BS: O emprego de NaOH.0,0606 N-elimina o fator 1,65 usualmente utilizado

no calculo de @+ + A1+++)L

Preparo de solucdes:

- indicador fenolftaleina 3%: pesar 3 g do indicador e dissolver em é}cool

_retilico, completando o volume para 100 ml;

- solucdo de hidroxido de sédio 0,0606 N: preparar a partir de solugao padrao

de NaOH através de diluicoes de ampolas vendidas no cqmércio.

Referéncias: Setzer (1941); Mohr (1950); Kaster e Poetsch (1953); Ramos e
' Kehrig (1950); Freitas et alii (1968); Vettori (1948) (1969);
Castro et alii (1972 a); Carvalho s.d.
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Parte 2 - Analises quimicas

Metodo 2.16

HIDROGEN!O TROCAVEL

2.16 (v)

- calculado pela diferenga entre os valores de acidez trocavel (H++ Al

‘tida pelo método 2.15 e de aluminio trocavel método 2.8.

]+++]

meq % [(H+ + AI+++) - meq % A = meq H /100 g de terra fina

0BS: determinado em amostras com pH em agua abaixo de 7,0

Referéncias: Pratt e Alvahydo (1966); Vettori (1969).

+++)ob_
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Parte 2 - Analises quimicas

Método 2.17

VALOR T (CAPACIDADE TOTAL DE TROCA DE CATIONS)

2.17 (U)

~ calculado somando-se algebricamente os seguintes valores:

S +(Hﬁ+Al+++)= T em meq / 100 g de terra fina

Referéncias: Van Raij (1969); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas : Método 2.18

VALOR V (PERCENTAGEM DE SATURAGAO DE BASéS) : 2.18 (U)

- calculado pela seguinte expressao:

V% =100 S/T

0BS: representa a participagao das bases trocaveis em relagao ao total de

cations no complexo.
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Parte 2 - Analises quimicas ‘ . A Metodo 2.19

SATURAGAO COM ALUMINIO | 2.19 (V)

- calculado pela seguinte expressao:

+++

100 AT/ + AT

0BS: esta relacao € empregada na separacao de classes de solos quanto  ao

carater alico.

Referéncias: Vettori (1969); Camargo (1976).
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Parte 2 - Andlises quimicas Método 2.20

SATURAGAO COM SODIO . 2.20 (V)

- calculado pela seguinte expressao:

100 Na® /T
0BS: este valor € utilizado na classificagéo de solos salinos, sodicos e
nao salinos.
Referéncia: Richards et alii (1954).
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Parte 2 - Analises quimicas v - Metodo 2.21

ATAQUE ALCALINO (FRAGAO ARGILA) , 2.21 (E)

Método da fusao ‘com carbonato de sodio:

- pesar uma quantidade dé argila, da ordem de 0,2 a 0,5 g bem triturada e ho

mogeneizada._seca em estufa a '1109C e colocar em cadinho de platina;

- adicionar 5 a 6 g de carbonato de sodio anidro, misturando bem a argila

com esse material, com a ajuda de um fio de platina;

- cobrir o cadinho com a tampa e colocar em forno mufla, elevando a tempera-
tura, gradativamente, ateé atingir 1.100 a 1.200°C, deixando nessa tempera-

tura durante 1 hora;

- retirar o cadinho por meio de pinca e, com a temperatura ainda elevada,
mergulhar, parcialmente, o fundo do cadinho em capsula de porcelana  con-
tendo 200 a 250 ml de agua; com essa operagao a pastilha formada deve sol-

tar-se do cadinho;

- passar a pastilha para a capsula, lavar bem o cadinho e a tampa com agua
quente;
- cobrir a capsula com-vidro de reldgio e adicionar vagarosamente, 30 ml de

acido cloridrico concentrado (por meio de bureta),agitando a solugao com
bastao de vidro e prevenindo perdas de material pela efervescéncia produ-
zida;

- deixar a amostra em repouso até completar a reacao e, em seguida, levar o,

vidro de reldgio para dentro da capsula; adicionar mais 1 a 2 ml do acido

para constatar a completa dissolu¢ao dos carbonatos;
- colocar a capsula em banho-maria e deixar evaporar até a secura;

- adicionar 10 ml de acido cloridrico concentrado e, apos ‘alguns  minutos,

20 a 30 ml de agua destilada;

- evaporar novamente em banho-maria, adicionar agua destilada e transferir
todo o residuo para papel de filtro sem cinzas colocado em funil receben-
do o filtrado em balao aferido de 250 ml; nesta.operagéo deve ser usado
bastao com ponta de borracha e solugdo de ‘acido cloridrico a 5%; continuar

a lavagem ate completar o volume do balao;
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.21

' ATAQUE ALCALINO (FRAGCAO ARGILA) 2.21 (cont.)

- utilizar o resjduo que ficou no papel de filtro para determinacao de SiO2

e o filtrado para as determinagoes de Fé203, Al,.0O T.02, MnOeP2 5 confor

273
me a metodologia descrita para determinagao destes.

OBS: a argila utilizada nessa determifagao deve ser obtida especialmente pa

.ra este fim, ou empregar, quando for possivel, a argila dispersa em
agua.

Referéncia: Brasil 1QA (1949).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.22

—

ATAQUE SULFORICO (TERRA FINA) 2.22 (u)

- pesar 1 g de terra fina e colocar em erlenmeyer de 500 ml (previamente tes

tado quanto a qualidade do vidro) ou em recipiente de teflon;

- adicionar 20 ml de acido sulfurico diluido de 1:1 e ferver durante meia ho

ra, usando condensador de refluxo para evitar evaporagao;

- deixar esfriar, adicionar 50 ml de agua destilada e filtrar para balao afe-
rido de 250 ml, lavando o residuo com agua destilada até completar o volu-

me 5

- utilizar o filtrado para as detefminagEes de ferro, aluminio, titanio,
manganés e foésforo total, e o residuo que fica no papel, para determinacao

da silica;

0BS: O acido sulfirico 1:1 substitui a solucdo anteriormente usada de &ci-

do sulfurico d = 1,47, visando a maior facilidade na sua preparacao.

Preparo de solucoes:

- acido sulfurico dituido de 1:1: medir 500 ml de H2504 concentrado  d=1,84
e colocar, vagarosamente, em becher de 2 litros contendo 500 ml de égua

destilada; deixar esfriar e colocar em vidro proprio.

Referéncias: Kehrig e Aguiar (1949); Ramos e Kehrig (1950); Vettori (1959);

Benema (1974); Van Raij e Valtadares (1974); Duriez (1974);
Antunes et alii (1975). '
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SiO2 2.23
METODO GRAVIMETRICO (FRAQAO ARGILA) 2.23.1 (E)

- no residuo da fragao argila (método 2.21) determinar a percentagem de Sio0,

conforme segue:

- colocar o papel de filtro com o residuo em cadinho de porcelana ou de pla-
tina recém-pesado, secar em estufa a 110°C  durante algumas horas e cal-

cinar em forno mufla a 900 - 1.000°¢C durante uma hora;
- esfriar em dessecador e pesar com aproximacao de 0,0001 g;

- calcular a percentagem de SiO2 de acordo com a seguinte expressao:

% 5,0, =100 x peso do residuo aﬁés calcinagao / peso da amostra (argila)

Referencia: 10A (1949).

Sesquioxidos na fracao argila:

- utilizar os metodos indicados para o extrato sulfdrico; calcular os diver-
sos sesquioxidos por 100 g de argila e transformar os resultados em per-
centagem de terra fina em fungao do valor da argila da analise granulomé-

trica.
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Si02 2.23
METODO GRAVIMETRICO (TERRA FINA) _ 2.23.2 (E)

passar o residuo que ficou retido no papel de filtro, com auxilio de pis-
seta contendo agua destilada (usar aproximadamente 150 ml), para o  mesmo
erlenmeyer onde foi feito o ataqhe sulfurico; esta operagao e facilitada co
locando-se o papel de filtro aberto em funil grande, preso em suporte, e

aplicando-se a seguir um jato fino e forte de agua;

adicionar 4 ml de solucao de N-0H a 30% e colocar o erlenmeyer em placa ele

trica ate inicio de fervura, usando sistema de refrigeracao;

deixar esfriar e transferir tudo para balao aferido de 200 ml (ou acertar

a 201,2 g), com auxilio de pisseta; -completar o volume com agua destilada;

filtrar e receber o filtrado 1Tmpido em frasco de polietileno (desprezar

os dois primeiros filtrados);

este filtrado € também utilizado na determinacdo de Si0, pelo metodo colo

rimetrico, 2.23.3;
pipetar 50 ml do filtrado e colocar em bécher de 250 ml de forma bai xa;

adicionar, cuidadosamente, 25 ml de H2$0h concentrado e 5 ml de HNO3 con-

centrado;
aquecer em banho-de-areia até formacao de fumagas brancas;

deixar esfriar, adicionar 100 ml de agua destilada, agitar com bastao de

vidro e deixar em repouso durante uma hora;

filtrar, empregando papel de filtro de poros abertos, e lavar com agua
destilada até que uma pequena porcao do filtrado nao apresente reacao de -

sulfatos com solucao 5% de cloreto de bario (precipitado branco);

colocar o papel de filtro com o resfduo em cadinho de porcelana ou platina
recem-pesado, secar em estufa a 1052C durante algumas horas e calcinar em

forno mufla a 900 - 1.000°C, durante 1 hora;
esfriar em dessecador e pesar, com aproximacao de 0,0001 g;

calcular a percentagem de SiO2 na amostra pela seguinte expressao:

peso do residuo x 200 x "f'"' = % de Si0, na terra fina
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5102 2.23
METODO GRAVIMETRICO (TERRA FINA) ’ 2.23.2 (cont.)

0BS: Para amostras de baixo teor de carbono, pode-se omitir a adicao do aci-

do nitrico.

No caso de se usar erlenmeyer de vidro, nao deixar ultrapassar de 1 ho-
ra o tempo de contacto com a solugao alcalina; quando se trabalha em se

rie, transferir o conteudo do erlenmeyer para bécher metalico, antes de

iniciar a filtragem.

Preparo de solugoes:

- solucao de NaOH a 30%: pesar 300 g do NaOH e dissolver em &gua destilada,

completando o volume para 1 litro.

+

- solucao de BaCl, a 5%: pesar 25 g do sal e dissolver em_égua destilada, com

pletando o volume a 500 ml.

Referéncias: Morrison e Wilson (1963 a) (1963 b); Strickland (1972);

. Marcel (1956); Vettori (1969); Ilchenko e Mendes (1956);
Kehrig e Aguiar (1949); Van Raij e Valladares (]97&);
Vettori e Figueiredo (1950). '
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Parte 2 - Analises quimicas _ Metodo 2.23
SIO2 2.23
METODO COLORIMETRICO(TERRA FINA) . 2.23.3 (v

pipetar 0,2 ml do filtrado com micropipeta (pipeta Seligson, USA)' e co-

locar em copo plastico de 150 ml;

adicionar aproximadamente 50 ml de agua desti]ada,'e, com cohtrole de tem-
po da aplicagao dos reagentes (Foleréncia de mais ou menos 1 minuto), adi-
cionar 2,5 ml da solugao de molibdato de amonio; apos 10 minutos, juntar
2,5 ml de solucio de acido tartarico e, depois de decorridos mais ou menos

5 minutos, 30 mg de acido ascorbico, como redutor;

passar o conteudo para balao aferido de 100 ml e completar o volume com a-

gua destilada;

deixar o balao em repouso para desenvolvimento da cor, e apds 12 horas, nun
ca depois de 24 horas, proceder a leitura da solugcao em espectrofotometro

entre os intervalos de 695 mu e 820 my;

para obtencao da percentagem de silica na amostra, preparar 3 padroes, em

duplicata, de solugao contendo 12,5 a 13,0% de Si0 provenienfe de  amos-

2-,
tras de solo; o teor de silica € controlado trimestralmente pelo  processo

gravimetrico;

pipetar 0,05, 0,10 e 0,20 ml deste extrato e proceder da mesma -forma des-
crita para a amostra; determinar os valores das leituras no espectrofoto-
metro correspondentes a cada-solugao, e empregar o valor médio para .o cal-

culo do fator de conversao da leitura em percentagem de silica;

calcular o teor de SiO2 na amostra de acordo com as seguintes expressoes:

(1) - quando a leitura da amostra nac ultrapassara leitura do padrao de
0,1 ml: '
Leitura da amostra x f] = % de SiO2 na terra fina
sendo f, = concentracao de $i0, da solugao padrao, em percentagem

/ leitura do padrao correspondente a 0,1 ml (média das duas determi-

nagEes);

(2)- - quando a ‘leitura da amostra for maior que a leitura do  padrao de

N 1 mi
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Parte 2 - Analises qufmiéas _ : Metodo 2.23
SiO2 ' 2.23 ‘
METODO COLORIMETRICO (TERRA FINA) 2.23.3 (cont.)

(Leitura da amostra - leitura do padrdo 0,1 ml)x f, + 12,5

sendo'f2 = concentragao de SiO2 da solucao padrao, em percentagem/diferenca
entre as leituras do padrao 0,2 ml e 0,1 ml (isto porque a leitura do ual-

timo padrao nao obedece mais a lei de Beer).

0BS: as leituras das amostras deverao ficar entre 100 e 300 mu para a alf-
quota de 0,2 ml; efetuar diluigoes ou tomar aliquotas maiores que 0,2 ml,

quando necessario, para obter essa condicao.

Preparo de solucoes:

- solucao acida de molibdato.de amonio: dissolver.89 g do sal em aproxima-

damente 600 ml de agua destilada e adicionar, lenta e continuamente 62 ml
de acido sulfarico concentrado e previamente dilufdo a 100 ml com &agua des-
tilada, agitando constantemente; deixar esfriar, transferir para balao afe-

rido de 1 litro e completar o volume com agua destilada;

-,écido ascorbico: empregar o sal puro p.a. {C,HL0,), + 30 mg, ou em solu-
p p. 6786 9

¢ao. recem-preparada de lgua] concentracgao.

Referéncias: Kehrig e Aguiar (1949); Ramos e Kehrig (1950); Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas Método

2.24

Fe,0_, NO EXTRATO SULFORICO 2.24 (U)

273

Metodo complexométrico pelo EDTA

la. parte - destruicao da matéria organica:

- pipetar 20 ml do extrato sulfurico (método 2.22) e colocar em bécher

300 ml de forma alta;

- adicionar 2,5 ml da solugao de HC1 + HNO3

de

e ferver por alguns minutos, ate

completa destruicao da matéria organica (desaparecimento da cor escura);

- repetir a operacao quando a destruicao nao for completa.

2a. parte - determinacao de Fe,0.:

273

- adicionar 25 a 30 ml de agua destilada e ajustar o pH da solugao para
‘em potenciometro, empregando solugao de HC1 1:1 e NH,0H concentrado,

do for o caso;

- adicionar, em seguida, 1 ml da solugéo de acido sulfossa]iéflico como

cador e aquecer até temperatura aproximada de 609C; g

- titular com solugao de EDTA 0,01 M, passando a coloragao de vermelho

amarelo (observar que a reagao € lenta);

- apos a titulacao separar o becher com a solugao, para ser empregada na

terminagao de A1203;

~ calcular o teor de Fe,0, na amostra de acordo com a seguinte expressao:

23

% de Fe,0, = ml EDTA 0,01 M gasto x 'f"

OBS: o ferro pode scr determinado com o EDTA a pH 2,0 a 2,2; entretanto,

1,5,

quan

indi

para

de-

quan

do se usa a mesma aliquota para determinacao do aluminio, € recomendavel

baixar esse pH a 1,5,a fim de tornar a determinagao do ferro mais

tiva.

sele-
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Parte 2 - Analises qufmicas Método 2.24

Fe203 NO EXTRATO SULFURICO ~ 2.24. (cont.)

Preparo de solucoes:

acido cloridrico 1:1:  adicionar 500 ml de agua destilada em proveta de |

litro e juntar 500 ml de HC1 concentrado;

acido cloridrico + acido nitrico 1:4: colocar 50 ml de solucdo de HC1 1:1

em proveta de 250 ml e adicionar, vagarosamente, 200 ml de acido nitrico

concentrado; agitar, homogeneizar e guardar em vidro escuro;

acido su]foésalicf]ico 5%: pesar 50 g do produto e dissolver em agua desti-

lada, contida em balao de 1 litro, agitar ate dissolver e completar o vo-

Tume;

EDTA 0,01 M: pesar, exatamente, 3,7224 g do sal (etileno-diamino-tetra-ace-

tato de sodio) e dissolver em agua destilada contida em baldo aferido de

I litro, agitar até completa dissolugao e completar o volume;

guardar em recipiente de polietileno e padronizar com solugao de cloreto
de calcio 0,01 M; '

cloreto de calcio 0,01 M: pesar 1 g dé-C03Ca puro p.a. e colocar em bécher

de 250 ml; umedecer e em seguida aplicar, gota a gota, acido cloridrico con
centrado, ate total dissolugao do sal; aquecer caso seja necessirio; trans-

ferir para balao aferido de 1 litro, lavar bem o becher e completar o  vo-

lume. -

Referéncias: Brasil IQA (1949); Kehrig e Aguiar (1949); lichenko e Mendes

(1953); Van Haij e Valladares (1974); Duriez (1974), Perraut et
atii (1976).
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.25

A1203 NO EXTRATO SULFORICO 2.25 (V)

‘Metodo complexométrico pelo CDTA e titulacao com o sulfato de zinco:

- apos a dosagem de Fe203 pelo EDTA, adicionar 10 ml da solugao de CDTA,
10 ml da solugao tampao de acetato de amdnio pH 4,5, 50 ml de alcool etili

co e 2 ml de solucao de ditizona (recém-preparada) ;

- titular o excesso de CDTA com solucao de sulfato de zinco, até viragem de

cor verde-acinzentada para cor rosa-forte, sendo esta mudanga nitida e ins

tantanea;

- paralelamente, empregar uma prova em branco e determinar o volume de sulfa

to de zinco necessario para reagir com 10 ml do CDTA;

-~ calcular o teor de A1203 na amostra pela'seguinte expressao:

33

de A1203 = (ml de ZnSOh na amostra - ml de ZnSOh na prova em branco) x

X Ilfll

0BS: este método determina conjuntamente o aluminio e o titanio, sendo pois
necessario descontar o Tio, obtido pelo método 2.2k para ter o resulta-
do so de A1203. Em caso de solos com alto teor de Tio, (Latossolo Roxo
P. ex.) € conveniente recorrer a separagao prévia do titanio e ferro por

precipitagao, para em seguida proceder a determinacao do A1203 pelo mes

mo metodo.

Preparo de solucoes:

- solugao do CDTA 0,031 M: pesar exatamente 10,740 g do acido 1,2 ciclo-

hexilenodinitrilo - tetracético, colocar em bécher de 250 ml e adicionar
100 ml de solugao de NaOH 2,5%, recém-preparada; agitar bem com bastdo de
vidro ate dissolver; transferir para baldo aferido de | litro, adicionando

agua até completar o volume; guardar a solucao em depdsito de polietileno;



()

EMBRAPA - SNLCS Manual de métodos de analise de solo

Parté'Z - Analises quimicas o Metodo 2.25
A1203 NO EXTRATO SULFORICO 2.25 (cont.)
- acetato de amdnio de pH 4,5: colocar 6 ml do éé[do acetico (CZOZHA) "~ gla-

cial a ser utilizado em balao aferido de 50 ml; contendo este 40 ml de agua
destilada; homogeneizar e completar o volume; transferir a solucao para
erlenmeyer de 125 ml, adicionar 2 gotas de azul de bromotimol e titular com
NHAOH concentrado\até a 'viragem do azul para o verde, anotando o’ volume
gasto; em seguida preparar a solugao tampao, colocando 120 ml do acido ace
tico em baldo aferido de 1 litro contendo 500 ml de agua destilada e adicio
nar, pouco a poucb, agitando, a quantidade de NHAOH gasto-na titulagao an-

terior multiplicada por 10; agitar e completar o volume;

. - alcool etilico absoluto: utilizar o produto comercial;

- solucdo de ditizona a 0,025%% pesar 0,025 g de ditizona (difeniltiocarbazo-
na) e dissolver em 100 ml de alcool etilico p.a.; esta solugao € instavel,

podendo ser usada no maximo por 2 a 3 dias se colocada em geladeira;

- solucgao de sulfato de zinco 0,0156 M: pesar 4,5190 g de ZnSOh.7H20, colo-

car em balao aferido de 1 litro contendo agua destilada, agitar, homoge-

neizar e completar o volume.

Referéncias: Kehrig e Aguiar (1949); Kehrig e Sette (1952);  Ilchenko e
Mendes (1956); Van Haij e Valladares (1974); Duriez (1974).
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Parte 2 - Analises quimicas : Método 2.26

2

TiO, NO EXTRATO SULFORICO 2.26 (u)

'Metodo colorimétrica por oxidagao com agua oxigenada:

- pipetar 25 ml do extrato sulfurico (método 2.22), colocar em balao aferido

de 50 ml e adicionar 4 ml de acido sulfirico 1:1;

- adicionar, qota a gota, solucao de permanganato de potassio ité persis-
téncia de coloragao violeta, e aquecer até proximo a fervura (80 a 90°C),du
rante 5 minutos; caso a coloragao désaparega, adicionar mais algumas gotas -

de permanqganato;

- juntar, gota a gota, solugac de icido oxalico a 10%, até completo descolo-

ramento, evitando excesso deste redutor;

- deixar esfriar, juntar 1 ml de acido fosférico concentrado, 7 gotas - de

perhidrol ou 3 ml de agua oxigenada a 30 volumes, agitar e completar o. ba-

1ao com agua destilada;

- depois de algumas horas (a coloragao € estavel durante alguns dias) medir

a absorvancia a 430 mpy e anotar a leitura;

- para o calculo do teor de Ti0, na amostra, preparar 3 solugoes padrao con-

forme descrito a sequir:

- colocar 1,2, e 4 ml da solugao de TiO2 (1 g/litro) em balao aferido de
50 ml,.adicionar_i 20 ml de agua destilada, 6 ml de stoh T:1, 1 mil- de

H3P0h a 50% e 7 gotas de perhidrol, compietar o volume; -

- medir em absorvancia e anotar os valores das leituras correspondentes a ca-

da padrao;

- calcular os fatores f].e f2 conforme se segue:

f1 = 1/L, fy = MLy - L,
L2 = leitura de padrao 2 ml

leitura do padrao 4 mil
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Parte 2 - Analises quimicas : Método 2.26

TiO2 NO EXTRATO SULFURICO 2.26 (cont.)

- a percentagem de TiO2 na amostra e calculada pelas seguintes expressoes:

3%

de TiO

2 leitura da amostra x f], ou

o0

de TiO2

i

(leitura da amostra - leitura do padrao 2 ml) x f2A+ ]

0BS: wusar o fator fz quando a leitura da amostra for maior do que a leitura
do padrao 2 ml;
- os numeradores das expressoes relativas aos fatores f] e f2 sao obti-
dos relacionando-se amostra e padrao;

- os resultados deverao ser multiplicados por 2.

Preparo de solucoes:

- acido sulfdrico 1:1: adicionar 500 mi de HZSOE concentrado a identico volu

me de agua destilada, contida em proveta de 1 litro;

- permanganato de potassio: empregar solugao concentrada de KMnOh;

- acido oxalico a 10%: dissolver 100 g do produto p.a. em 600 ml de &gua des

tilada contida em proveta de 1 litro, agitar e completar o volume;

- perhidrol ou agua oxigenada: utilizar o produto p.a;
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- Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.26

Ti0, NO EXTRATO SULFORICO - 2.26 (cont.)

- solugao padrao de Ti0, (1 g/litro): pesar | g de Ti0, p.a., colocar em bé-

cher de 400 ml e adicionar 50 ml de solugéo de stoh’ 1:1; aquecer em ca-

pela, até o desprendimento de SO adicionar 250 ml de agua desti lada,

;
agi tando continuamente com bastéz de vidro para evitar hidrélise e ferver
durante alguns minutos; deixar esfriar, transferir para balao aferido de
1 litro e completar o volume (filtrar se necessario); em seguida pipetar
100 ml, colocar em bécher de 250 ml, aquecer e adicionar, gota a gota, a
solucao de hidroxido de amonio 1:1 até ligeiro excesso, usando azul de bro
motimol como indicador; ferver durante 5 minutos, filtrar em .papel de fil-
tro sem cinzas e lavar o precipitado com agua quente, até que uma pequena
porcao do filtrado riao apresente reagao de sulfatos pelo cloreto de bario
a 10%; colocar o papel de filtro em cadinho de porce]anavna estufa, duran-
te 1 a 2 horas, e depois em mufla, para calcinar até 800 - 900°C, deixando
nessa faixa de temperatura durante 1 a 2 horas; esfriar em dessecadof e pe-
sar com aprogimagao de 0,0001 g; efetuar esta determinagao em duplicata e

determinar a concentragao exata da solugao de Ti0, em fungao do peso do re-

2
siduo depois de calcinado, de acordo com a seguinte expressao:

peso do residuo / 0,1 = concentragéoAde Tio, em g/litro

Referéncias: Shermann e Kanehiro (1965); Paiva Netto et alii (1950).
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.27

Mn0 NO EXTRATO SULFURICO 2.27 (E)

Método colorimétrico com bxidacao pelo periodato de potassio:

pipetar aliquota de 20 ml ou mais do extrato sulfurico para becher de 100m1l,
adicionar 1 ml de acido nitrico concentrado, aquecer até completa destrui-

¢ao da matéria organica;

adicionar 1 ml de acido fosférico concentrado e 0,2 a 0,3 g (1 pitada) de

periodato de potassio.
acrescentar 10 ml de agua destilada e ferver por cinco minutos;

deixar esfriar, transferir a solugao para balao aferido de 100 mi, comple-

tando o volume com agua destilada;

proceder a leitura em absorvancia, apos 1 ou 2 horas, em espectrofotometro

ou fotocolorimetro a 550 m ou usar filtro vermelho.

Padrdes: pipetar 0,1,0,2, 0,5 ¢ 1 ml de solugdo padrao (fixanal) 0,1 N de

permanganato de potassio para balao de 100 ml;

- adicionar a cada um dos padroes a mesma quantidade de acido nitrico, fos-
q

forico e periodato de potassio que foi adicionada as amostras;

‘completar o volume dos baloes a 100 ml com agua destilada e deixar em re-

pouso;

determinar os fatores de conversao de leituras para percentagem de KMn OI+

na amostra em fungao dos padroes do KMhO,, conforme descrito abaixo.

f, =0,395 /L, = % de KMnO,

—
I

g = 1,975 / L= % de KMnoh

3
[

; = leitura padrao de 0,1 ml

-
]

, = leitura padrao de 0,5 ml
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.27

MnO NO EXTRATO SULFURICO : 2.27 (cont.)

OBS: os numeradores das expressoes relativas aos fatores f] e Fz sao  obti-

dos relacionando-se amostra e padrao.

- para expressar os resultados em MnO, multiplicar os valores de f] e f2

pelo fator de conversao 0,4494

Preparo de solugoes:

Ja indicado na marcha analitica

‘Referéncias: Jackson (1958; Vettori (1969); <Seiler e Ilchenko (1956);
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Parte 2 - Analises quimicas _ Método 2.28
PZOS NO EXTRATO SULFURICO ) 2.28 (E)
- pipetar 1,1 ml do extrato sulfdrico para erlenmeyer de 50 ml e adicionar

10 ml de solugao de P total concentrado, dilufdo na proporcao de 2 ml para

7 ml de agua destilada;

- juntar uma'pitada'(+ 15 ing) de dcido ascorbico e agitar até completa dis-

solugao do acido;

- determinar as leituras em espectrofotometro ou fotocolorimetro (filtro
verme lho), no intervalo compreendido entre 1/2 e 2 horas, devido a insta-

bilidade da cor produzida;

- para o calculo da quantidade de P205 na amostra, preparar 3 padroes de

fosforo, conforme descrito a seguir:

- pipetar 0,5 = 1 - 2 ml de solucao padrao de fésforo contendo 50 mg/1  para
baloes aferidos de 50 ml; juntar um pouco de agua e 10 ml do reagente con-
centrado do fosforo assimilavel (compensacao de acidez com as amostras pro
venientes do ataque sulfurico) e uma 'pitada’ (+ 15 mg) de acido ascorbi-

co; agitar e completar o volume com agua destilada.

- calcular o teor de P,0. na amostra pela seguinte expressao

2°5
Leitura x f = % de P205 na terra fina

f=0,125 / L]

L] = leitura do padrao 1 ml

0BS: 0,125 g de PZOS: foi obtido relacionando-se amostra e padrao;
adaptou-se a pipetada de 1,1 ml do extrato sulfurico para facilitar o]

trabalho em serie.
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.28

5

PO NO EXTRATO SULFURICO 2.28 (cont.)

Preparo de solucoes:

- Solugao de molibdato de amdnio: em balao aferido de” 1 litro, vidro Pyrex,

contendo aproximadamente 500 mi de agua, juntar 2 g de subcarbonato de bis-
muto e, rapidamente, 100 mi dg HZSOM concentrado; coon’calor desenvolvido,
o sal de bismuto se dissolve; esfriar; a esta solugao adicionar outra de
20 g de molibdato de amonio em 200 mi de agua, esfriar e.éompletarvo volu-

me .

- Solucao padrao de PZOS contendo 50 mg de PZOS por litro: . dissolver 0,0958¢

de KHZPOh em agua destilada,. juntar 3 ml de stoh concentrado e  completar
al litro. ‘

Referéncias: Ramos e Kehrig (1950); Freitas (1950), Mohr e Carvalho (1953);
Ramos Marques (1961); Anastacio (1968); Koltoff e Sandell(1949).
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Parte 2 - Analises quimicas ‘ Método 2.29

RELAGOES Ki e Kr NA TERRA FINA 2.29 (v)

- o Ki € obtido em fungao dos valores €xpressos em percentagem de SiO2 e
A1203, divididos pelos seus respectivos pesos moleculares, de acordo com
a seguinte expressao simpiificada: "

Ki =% de Si0, x 1,70 / % de A]ZO

2 3

- o Kr e calculado em fungao dos valores expressos em percentagem de SiOz, e
soma do ‘AIZO3 + Fe203, divididos pelos seus respectivos pesos moleculares,

pela seguinte expressao simplificada:

Kr = (% de SIO2 / 0,60) /(% de A|203 /1,02) +(% de F6203 / 1,60)
= [} H [} [») Ll
Kr = ( % de Si0, x1,70) / % de AIZO3 +(% de Fe203 x 0,64h)
0BS: valores utilizados: ]/SiO2 =0,0167; I/A]203= 0,0098;
1/Fe,0; = 0,00652

Referéncias: Kehrig (1949); Guimaraes et alii (1970); Vettori (1971).
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Parte 2 - Analises quumlcas Metodo 2.30

RELAGAO A]203/ FeZO3 NA TERRA FiNA 2.30 (V)

- £ obtida em fungao dos valores expressos em percentagem de A1203 e Fe203 di
vididos pelos seus respectivos pesos. moleculares, pela seguinte expressao

simplificada:

% de A1203 x 1,57 /7 % de Fe203

Referencia: Guimaraes et alii (1970).
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.31

FERRO LIVRE 2.31 (E)

Método de extragao pelo DCB e determinacao colorimétrica pelo tiocianato de

potassio.

- pesar 2 g de terra fina e colocar em tubo de centrifuga de 100 ml;

- adicionar 40 ml da solucdo de citrato tribasico de sddio bihidratado 0,3M

e 5 ml de solugao de bicarbonato de sédio M;
- aquecer_em banho-maria a temperatura de 75 a 80°C;

- juntar 1 g de ditionito de sddio em pd, agitar constantemente por | minuto
e manter o aquecimento por mais 15- minutos, agitando ocasionalmente e e-
vitando elevagao da temperatura acima 80°c para prevenir a precipitagao

do enxofre;

- adicionar 10 ml de solugao saturada de CiNa e aquecér em banho-maria por

algum tempo;
- deixar esfriar e centrifugar durante 5 a 10 minutos a 1.660 - 2.000 rpm;

- transferir o liquido sobrenadante para balao de 500 ml e repetir a opera-
cao até se obter um Ifquido sobrenadante claro; completar o volume -com a-

gua destilada;

- pipetar uma aliquota conveniente do extrato acima para balao volumétrico
de 50 ml adicionando + 30 ml de agua, | a 2 gotas de H,0, 30%, 5 ml de
HC1 6 N e 5 ml de KSCN 20%; completar o volume com agua destilada; proceder

a leitura em espectrofotometro a 490 mu;

- calcular a % de FeZO usando a seguinte expressao:

3

% de Fe = mg/! Fe da curva /{peso (g) da amostra x (ml do extrato/ml da ali-
quota)] x 0,005

% de Fe20 =% de Fe x 1,43

3

. 0BS: preparar curva padrao a partir de convenientes concentracoes de Fe em

“mg/1 para utilizagao no calculo de Fe203 da amostra.
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Parte 2 - Analises quimicas . Método 2.31
| "FERRO LIVRE - 2.31 (cont. )

Preparo de solucoes:

HCl 6 N-Diluir o HC1 concentrado (+ 12 N) na proporcao 1:1

KSCN - pesar 20 g do sal analitico e diluir em 100 ml de agua destilada

H,0, 30% - esta percentagem é equivalente-a 100 volumes de Hy0,5 31,5%

equivale a 120 volumes.

Referéncias: Jackson (1958); Mehra (1960). -
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.32

% DE AGUA NA PASTA SATURADA 2.32 (u)

Método usando terra fina e extragZo por sucgao:

- pesar 200 a 300 g de terra fina e colocar em depbsito plastico de 400 a
500 ml;

- adicionar agua destilada contida em proveta de 50 ml, em quantidade inici-

al de 25 ml para solos arenosos e 50 ml para os demais;

- amassar a amostra com espatula de ago inoxidavel e continuar a adicao de

agua, pouco a pouco, de preferéncia por meio de bureta de 50 ml;

- dar como concluida essa operacao quando a massa do solo apresentar. aspecto
brithante ou espelhante, ou quando uma pequena quantidade de agua adiciona
da ja nao e mais absorvida pela massa do solo, ou, ainda, quando a pasta

deslisa suavemente na espatula;

- anotar a quantidade de agua utilizada e deixar a amostra em repouso durante
L horas ou uma noite;

A

- decorrido este tempo, verificar se a massa do solo apresenta excesso ou
falta de agua; no primeiro caso adicionar mais 50 g de terra fina e repe-
tir a operagao de saturacao; no segundo caso adicionar mais agua até com-

pletar a saturagao;

- calcular a percentagem de saturacao (quando for o caso) de acordo com o

metodo 1.24.1 descrito na parte 1 - Fisica do Solo;

- transferir a massa do solo para funil buckner contendo papel de filtro,adap

tado a um kitasato, e aplicar a succao;

- dar como concluida a operagao quanto a maior parte da agua de saturagao foi

extraida;

- transferir o extrato para o depdsito plastico com tampa e anotar o . nimero

da amostra;
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.32

% DE AGUA NA PASTA SATURADA 2.32 (cont.)

0BS: a quantidade de terra fina a ser usada depende das determinagoes a se-

rem feitas; entretanto, para solos de textura media, 250 g sao sufici-
entes para se obter uma quantidade de extrato razoavel; a pasta satura-
da nao deve acumular agua na superficie, perder seu brilho e endurecer
durante o repouso; especial cuidado se deve ter quando se trata de

solos organicos, muito argilosos ou sodicos.

Referencias: Richards et alii (1954); Vettori (1969);
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Parte 2 - Analises qunmlcas Metodo 2.33

CONDUTIVIDADE ELETRICA NO EXTRATO DE SATURAGAO - 2.33 (U)

Método empregando o condutivimetro:

utilizar o extrato de saturagao obtido pelo método 2.32 e um condutivime

tro de leitura direta;

medir a temperatura do extrato e ajustar o aparelho para essa temperatura;
ligar o aparelho com certa antecedencia e aferir a leitura do mesmo com so-
lugao saturada de Cas0,. 2H,0 (condutividade de 2,2 mmhos/cm/25°C) ou  de
KC1 0,01 N (condutividade de 1,40 mmhos/cm/25°C);

lavar a célula de condutividade com agua destilada 2 a 3 vezes e encher a

mesma com o extrato de saturagao;

fazer a leitura direta de mmhos/cm/25°C; caso n3o se obtenha o ponto de e-
quilibrio, a condutividade pode ser inferior a 0,10 mmhos/cm ou superior
" a 10 mmhos/cm; no segundo caso, proceder a diluicao de 1 parte do extrato
para 9'partes de agua e multiplicar o resultado por 10; proceder a outras

di luicoes se necessario.

0BS: lavar bem a célula com agua destilada depois de cada determinacdo para

evitar interferencia nos resultados.

Preparo de solucoes:

- sélugéo de cloreto de potassio 0,01 N: pesar 0,7456 g do sal previamente se

co em estufa a 110°C, dissolver em agua destilada e completar o vo]ume pare

1 litro. A CE dessa solugao € de 1,42 mmhos/cm/25 C;

- solucao saturada de sulfato de cdlcio: pesar 10 g de CaSOh.ZHZO, colocar el

balao aferido de 1 litro, agitar varias vezes durante o dia e completar

volume.
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Parte'2 - Analises quimicas ‘ Metodo 2.33

CONDUTIVIDADE ELETRICA NO EXTRATO DE SATURAGAOQ 2.33 (cont.)

Referéncias: Richards et alii (1954); Loveday (1974).
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.34

CALCIO NO EXTRATO DE SATURAGAO 2.34 (V)

Metodo complexometrico pelo EDTA:

- pipetar aliquota do extrato de saturacao que contenha aproximadamente 0,1

meq de Ca " e transferir para erlenmeyer de 125 ml;

- diluir com agua destilada para volume de 25 a 30 ml, adicionar 5 gotas de

hidroxido de s6dio e uma pitada de purpurato de amonio;

- titular com o EDTA 0,01 N e .anotar o volume gasto;

- calcular o teor de calcio existente no extrato pela seguinte expressao:

ml de EDTA x 10 /alfquota usada (ml) = meq de Ca’ ' por litro do extrato de
saturacao. |

O0BS: usar de preferéncia microbureta de 10 ml; caso o consumo de EDTA sejé

superior a este volumé, utilizar aliquota menor do extrato; a viraéem

e do roxo para o purpura e, por n3o ser instantdnea a mudanca de cor,

o final da titulagao deve ser vagaroso, ou seja, com a aplicagao de 1

gota de EDTA a cada 5 a 10 segundos; o valor da condutividade elétrica
e a natureza do solo (calcario gipsifero) constituem um bom critério pa

ra determinagao da aliquota a ser tomada na titulagao;

Preparo de solucoes:

- hidréxido de sodio b N: "pesar 160 g de NaOH p.a, dissolver em &gua des-

tilada e completar o volume para 1 litro;

- indicador purpurato de amonio: misturar, pulverizando em gral, 0,5 g do in-

dicador com 10 g de sulfato de zinco em po;
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Parte 2 - Analises quimicas Método 2.34

CALCIO NO EXTRATO DE SATURAGAO 2.34 (cont.)

- solucao de EDTA 0,01 N: pesar 1,862 g do sal sodico (etileno diaminotetrace

tico dihidratado), 0,05 g de MgC]2 em agua e diluir para balao de 1 litro;

esta solugao é padronizada com uma solugao de CaCl, 0,01 N descrita a se-

guir:

- solucao de cloreto de calcio 0,01 N: pesar 0,05 g de carbonato de calcio

p.a. (cristais de calcita), adicionar 10 ml de acido cloridrico a 25% ate

dissolver e completar o volume para 1 litro.

Determinar o titulo do EDTA com esta solugdo, utilizando o mesmo processo

indicado para a amostra.

Referencia: Richards et alii (1954).
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Parte 2 - Analises quimicas . : ‘ Metodo 2.35
MAGNES10 NO EXTRATO DE SATURAQﬁO 2.35 (U)
Dosado juntamente com o calcio por metodo complexometrico e calculado por

diferenga entre esse valor e o do calcio:

- pipetar uma aliquota do extrato de saturacao que contenha aproximédamente

0,1 meq de(Ca++ + Mg++) e transferir para erlenmeyer de 125 ml; -

- diluir com agua destilada para volume de 25 a 30 mi, adicionar 0,5 ml de
solugao de cloreto de amonio e hidroxido de amonio e 5 gotas do  indicador

eriochrome black;
- titular com solugao de EDTA 0,01 e anotar o volume gasto;

. ++ ++ . ' .
- determinar o teor de (Ca + Mg ) contido na amostra pela seguinte expresr

sao:

ml EDTA x 10 / aliquota do extrato (ml) = meq de(Ca++ + Mg++)por litro  do

extrato de saturagao;

- calcular ‘a quantidade de Mg++ em fungao do teor de Ca’’ determinado no mé-
todo 2.34, conforme segue:

++ )

(Ca ™ + Mg -ca’t = meq de Mg++ por litro do extrato de saturagao.

‘ . - ++ ++ X r 5
0BS: a determinagao de(Ca  + Mg )pode ser feita na mesma aliquota apos do-
P .. .
sagem do Ca ', principalmente para extratos com baixos valores desses

. . ++
elementos, ou em solos muito pobres em Mg .
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Parte 2 - Analises quimicas _ Metodo 2.35

MAGNES10 NO EXTRATO DE SATURACAO 2.35 (cont.)

Preparo de solugoes:

- solugao de NH,Cl + NH,OH: pesar 67,5 g de cloreto de amonio, dissolver em

aproximadamente 250 ml de agua destilada contida em balao de 1 litro e, em

seguida, adicionar 570 ml de NHQOH concentrado; agitar e completar o volume;

- indicador eriochrome black: dissolver 0,5 g de eriochrome black e 45 g de

hidrocloreto de hidroxilamina em alcool etilico a 95%; completar o  volume

para 100 ml;

- solucao de EDTA 0,01 N: conforme descrito no método 2.34

Referéncia: Richards et alii (1954).



)

EMBRAPA - SNLCS Manual de metodos de analise de solo

Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.36

SODI0 NO EXTRATO DE SATURACAO 2.36 (V)

Metodo fotométrico ou espectrofotométrico:

- passar o extrato de saturagao no fotometro ou espectrofotometro utilizan-

do o filtro proprio de Na™;

- proceder a leitura, diluindo o extrato gquando a leitura ultrapassar a es-

cala do aparelho;

+ . ~
- calcular o teor-de Na no extrato pela seguinte expressao:

leitura da amostra x diluicao x fNa = meq de Na® por litro do extrato.

0BS: obter o fator f para o Na' em funcao dos valores obtidos com os padroes
de 0,1 - 0,2 - 0,3 e 0,4 meq de Na+ na mesma forma indicada para o me-
todo 2.13, adaptando-o para meq por litro; geralmente e necessario pro

ceder a varias diluigoes para tornar possivel a leitura no aparelho.

Preparo de solucoes:

- conforme indicado no metodo 2.13

Referencia: = Richards et alii (1954).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.37
POTASSIO NO EXTRATO DE SATURAGAO 2.37 (V)

Metodo fotométrico ou espectrofotométrico:

- passar o extrato de saturagao no fotometro ou espectrofotdmetro utilizando

o filtro proprio para o potassio;

- proceder a leitura e diluir o extrato quando a leitura ultrapassar a escala

do aparelho;

- calcular o teor de potassio pela seguinte expressao:

Leitura da amostra x diluicao x fK = meq de K" por litro do extrato.

0BS: O fator f para o potassio € obtido da mesma maneira indicada no meto-
do 2.12; usualmente as diluigoes para o potassio sao bem menores do que

para o sodio.

Preparo de solucoes:

- conforme indicado para o método 2.12.

Referencia: Richards et alii (195h).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.38
CARBONATOS NO EXTRATO DE SATURAGAO 2.38 (U)
Meétodo volumétrico com titulacao pelo acido sulfirico:
- pipetar aliquota de 10 a 25 ml do extrato de séturagéo e colocar em
erlenmeyer de 125 mi;
- adicionar 3 gotas de fenolftaleina e titular com solucao de H2304 0,025 N,
preferivelmente contida em microbureta de 10 ml;
- anotar o numero de ml gastos; caso a extrag3o nao apresente coloracao ver-
melha com a fenolftaleina, o valor de co;' e nulo;
- calcular o teor de CO;_ no extrato pela‘<eguinte expressao:
ml de acido gastos x 50 /ml da aliquota = meq de CO;_ por litro de extrato.
—_
0BS: a titulagao deve ser feita em local bem iluminado (luz fluorescente),
sendo o erlenmeyer colocado sobre azulejo branéo; uma mesma 'quantidade
de agua deve ser colocada em um erlenmeyer, assim como o mesmo numero
de gotas do indicador, para comparagao com a amostra; esta mesma alqug
ta e usada para determinacao dos bicarbonatos (método 2.39).
Preparo de solucoes:
- solugao de fenolftaleina a 1%: dissolver 1 g de fenolftalefna em 100 ml de
alcool etilico a 60%; '
~ - acido sulfurico 0,025 N: preparar a partir de solugao normal ou decinormal
~ de H,SO

277 L

Referencia: Richards et alii (1954).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.39

BI CARBONATOS NO EXTRATO DE SATURAGAO 2.39(V)

Método volumétrico com titulagao pelo acido sulfdrico:

- apos a titulagEo dos carbonatos, adicionar 3 gotas do indicador metil-oran-
ge e continuar a adigao do acido sulfarico 0,25 N contido na bureta, ate

viragem da cor rosea para alaranjada;

- utilizar uma prova em branco, ou seja, o total usado com a fenolftaleina

e com o metil-orange;

- calcular o teor de CO_H no extrato pela seguinte expressao:

3

(ml total gastos - ml gastos com fenolftaleina x 2) x50 / ml da aliquota de

extrato = meq de C03H_ por litro no extrato.

0BS: esta mesma aliquota pode ser usada para determinagao dos cloretos.

Preparo de solugoes:

- indicador metil-orange 0,01%: pesar 0,01 g do indicador, dissolver em agua

destilada e completar o volume pafa 100 ml;

- so]ugéo de H2§9h 0,025 N: preparada.a partir dé‘solugéo normal ou decinor-
mal do acido. ' -

Referéncia: Richards et alii (1954)
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Parte 2 - Analises quimicas : Metodo 2.40

CLORETOS NO EXTRATO DE SATURAGAO 2.450 (V)

Metodo volumétrico pelo nitrato de prata:

- pipetar aliquota de 1 a 25 ml, do extrato de saturégéo; dependendo do
teor salino da amostra, colocar em capsula de porcelana de 150 ml e diluir

para volume de 25 ml;
= adicionar 5 gotas do cromato de potassio e agitar bem com bastdo de vidro;

- titular com solugao de NaNO3 0,005 N ate a formagao de coloragao vermelha

persistente;

- calcular o teor de Cl  no extrato pela seguinte expressao:

(ml gastos - ml na prova em branco) x 50 /ml da aliquota de extrato = meq

de C1  no extrato de saturagao.

0BS: deve ser‘empregada microbureta ambar de 10 ml; a titulagcdo nao deve ir
alem dos 12 ml de .AgN03, sendo feitas as diluicoes necessarias para que
fique numa faixa de 2 a 8 ml; paralelamente deve ser feita uma prova em
“branco com cromato de potissio para verificacao de viragem e do  volume

de AgNO3 gasto,o qual participara do calculo.

Pfeparo de solugoes:

- solucao de cromato de potassio a 5%: pesar 5 g do chrbh e dissolver em

50 ml de agua destilada; adicionar, gota a gota, a solugao de AgNO3 0,05 N,

até formagcao de precipitado permanente; filtrar e diluir para 100 mil;

()

- »01ucao de nitrato de prata 0,05 N: pesar exatamente 8,495 gdel’gNO3 puro e

dissolver em agua destilada contida em balao aferido de I litro, agitar e

completar o volume; guardarfem vidro escuro.

Referencia: Richards et alii (19g4)
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Parte 2 - Analises quimicas v Método 2.41

SULFATOS NO EXTRATO DE SATURACAO 2.41 (u)

Metodo gravimétrico como sulfato de bario:

- pipetar aliquota de 25 ml do extrato de saturagao, colocar em becher de

250 ml ¢ adicionar 100 ml de agua;
- juntar 3 gotas de metil-orange e | ml de acido ¢loridrico concentrado;

- colocar em placa elétrica e, quando se iniciar a ebulicao, adicionar a so-
lugao de cloreto de bario até ligeiro excesso, agitando com bastao de*vi-

dro, energicamente, para formagac do precipitado;
- colocar em banho-maria até reduzir o volume para aproximadamente =~ 50 ml;

- deixar esfriar e filtrar em papel de filtro sem cinzas, lavando com agua
quente até que uma pequena porgao do filtradoxnéo apresente reagao pelo

nitrato de prata;,

- colocar o papel de filtro, dobrado, em cadinho de porcelana recém-pesado ,

levar para forno mufla e calcinar até a temperatura de 750°C;

- deixar esfriar em dessecador e pesar com aproximagao de 0,0001 g;

- calcular o teor de SOA no extrato pela seguinte expressao:

peso BaSOh (g) x 8562,2 / ml da aliquota do extrato = meq de $0,  por li-

tro do extrato.

0BS: outros métodos podem ser empregados para determinacao dos sul fatos,
especialmente quando os teores destes ions sao baixos; entretanto este

método € considerado como o mais preciso.

Preparo de solucoes:

- solugdo de BaCl, a 10%: pesar 100 g de BaCl

completar o volume para 1 litro;

2 2H20, dissolver em agua e

- indicador metil-orange 0,1%: dissolver 0,1 g do indicador em 100 ml de

agua destilada.
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Parte 2 - Analises quimicas ’

Metodo 2.41

SULFATOS NO EXTRATO DE SATURACAO

2. 41 (cont.)

Referencia: Richards et alii (1954).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.42

RELAGAO DE ADSORQﬂO DE SODI10 (RAS) 2.42 (E)

~ + ++ ++ -
Calculado em funcao dos teores de Na , Ca e Mg no extrato de saturagao:

- empregar a seguinte expressao, com os valores expressos em meq/litro:

Nat 7 Vocatt + Mgt/ =R AS

Referéncia: Richards et alii (195L).
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Parte 2 - Analises quimicas Metodo 2.43
EQUIVALENTE DE CARBONATO DE CALCIO 2.43
METODO QUALITATIVO 2.43.1 (E)

- colocar pequena porcao de terra fina em vidro de relogio com agua destila-
da;

- adicionar, gota a gota, solugéo de HCl a 30% e observar a efervescéncia;

- indicar; em fungao do grau de efervescéncia, a reacao da amostra com as se

guintes convencoes: fraca (+); moderada (++) e forte (++4+);

0BS: esta determinagao s6 deve ser realizada em amostras com pH superior a
7,0, ou quando solicitada especialmente; o umedecimento da amostra e
recomendado para eliminar o ar existente e nao confundir a expulsao des

te, por ocasiao da adicao do acido, com efervescéncia.

Referencia: Vettori (1969).
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Parte 2 - Analises quimicas : : , Metodo 2.43
EQUIVALENTES DE CARBONATO DE CALCIO 2.43
METODO QUANTITATIVO POR TITULAGAO 2.43.2 (v)

- pesar 5 a 25 g de terra fina (dependendo do teor de carbonatos presentes;
ver reagao indicada no método qualitativo); colocar em capsula de porcela-

na de 200 ml e adicionar 25 ml de HC1 0,5 N por meio de pipeta;
- aquecer gurante 5 minutos ou colocar em banho-maria durante 15 minutos;

- deixar esfriar, adicionar um pouco de agua destilada e 3 gotas de fenolfta-

leina;
- titular com solugao de NaOH 0,25 N;

- calcular a quantidade de CaCO3 existente na amostra, pela seguinte expres-

sao:

(ml de HC1 0,5 N x 2 - ml de NaOH 0,25 N) x 1,25/peso da amostra (gramas) =

= % de CaCO3 na terra fina.

08S: caso haja dificuldade na titulac3o da solucio com a amostra de solo,
filtrar, lavar e proceder a titulacao no total ou numa aliquota; esta

determinagao inclui também outros compostos além do CaCO

3"

Preparo de solucoes:

- solucao de HCl 0,5 N (padronizada): preparar apartir de solugao normal do

.acido;

[

- solucao de NafH 0;25 N: preparar a partir de solugao normal de NaOH e de-

terminar sua normalidade exata com o acido.

- indicador fenolftaleina a 1%: dissolver 1 g do indicador em 100 ml de al-

cool etilico a 95%.

Referéncias: EUA - AOAC (1950): Richards ef alii (1954)
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Parte 2 - Analises quimicas v ' Metodo 2.43
EQUIVALENTE DE CARBONATO DE CALCIO 2.43
METODO QUANTITATIVO GASOMETRICO 2.43.3 (0)

0BS: para amostras com teores elevados de CaCO

pesar 5 g de terra fina e colocar em frasco de reagao com capacidade para

250 ml, contendo 2 a 3 ml de agua destilada;
introduzir uma barra magnética no frasco, acoplando esta no conjunto;

deixar cair 5 ml de solugao de HCl 1:1 e colocar em funcionamento o agita-

dor magnético de forma ininterrupta;

apos cessar o desprendimento de COZ’ medir o volume de CO2 liberado na pro

veta de 50 ml pertencente ao aparelho;

proceder da mesma forma usando porgoes de 250 mg de carbonato de calcio pu

‘"ro, anotando o volume de CO2 liberado;

calcular a percentagem de CaCo3 na amostra em fungao dos valores do  volu-
me de CO2 liberado pela prova em branco e pela amostra e do peso da amos-

tra empregado.

usar menor quantidade de ter-

3

ra fina.

Referencias: Vettori (1969)
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Parte 2 - Analises quimicas ' - Metodo 2.4k
NECESSIDADE DE GESSO A 2.44 (E)
- colocar 5 g de terra fina em erlenmeyer de 150 ml e adicionar, com auxi -

lio de pipeta, 100 ml de soluggo saturada de sulfato de calcio;

- fechar o erlenmeyer e agitar varias vezes ou em agitador circular durante 5

minutos.

- filtrar e pipetar aliquota do filtrado claro e dosar o(Caf+‘+ Mg++) confor-

me meétodo 2.35;
- calcular a concentragao do(ca’™ + Mg++)em meq por litro;

- determinar a necessidade de gesso empregando a seguinte expressao:

(ca™" em meq/1 na solugao de CaSOh) -(ca™ + Mg++)em meq/1 na amostra) x 2 =

= meq de .gesso por 100 g de solo.

Preparo de solugoes:

- solucao saturada de sulfato de calcio: pesar 5 g do CaSOAZHZO, _colocar em
garrafa contendo um litro de agua destilada; agitar varias vezes ou em agi
tador circular durante 10 minutos; filtrar e pipetar 5 ml do filtrado 1im

pido; dosar o calcio nessa aliquota empregando o método 2.34 e calcular a

concentragao desse ion em meq/1, que deve ser da ordem de 28 meq/1 de catt.

Referéncia: Richards et alii (1954).
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Parte 2 - Analises. quimicas : Método 2.45

ENXOFRE - T o 2.45 (E)

Metodo gravimétrico:

- pésar 10 g de TF§A e colocar em erlenmeyer de 500 ml;

- adicionar 50,ml'de HC1 1:1 e ferver durante meiahora,.usando condensador de
- refluxo para evitar evaporagao; '
= deixar esfriar, adicionar 50 ml de agua destilada.e filtrar para balao afe-

rido de 250 ml, completando o volume;

- pipetar 50 m] do'extréto obtido para bécher de 250 ml e adicionar 10 gotas

de I-_INO3 concentrado;

- aquecer o extrato ate inicio de ebuligao, adicionando em seguida, gota a
gota, 10 ml de solugao de BaC]2 10%, agitando com bastao de vidro, até com

pleta precipitagao do sulfato (SOu--)

- filtrar em papel de filtro isento de cinzas, lavando com agua quente até que

uma pequena porgao do filtrado nao apresente reagao com AgNO3 5%;

- colocar o precipitado retido no papel de filtro, bem dobradd, em  cadinho
de platina ou porcelana recém-tratado, levar para forno mufla e calcinar
até a temperatura de 7509C (rubro);

- deixar esfriar em dessecador contendo sflita-gel ou CaCl, solido e pesar

2
com aproximacao de 0,0001g;

- calcular o teor de enxofre da amostra usando a seguinte expressao:

Px"f'x 7,175 =% de S na TFSE
p - peso do precipitadoA(BaSOA) em g

""f!' - fator de conversao para TFSE

- OBS: o ataque cloridrico 1:1 € empregado no Laboratério de Qufmica do SNLCS
em lugar da fusao da TFSA com Na2C03 por se tratar de método mais sim-

ples e equivalente a este (Barreto, W.0).
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ENXOFRE 2.45 (cont.)

Preparo das solucoes:

- solucao de HC1 1:1: medir 500 ml de HC1 concentrado em proveta graduada

e completar o volume a ldOO/ml com agua destilada.

- solucao de BaCl2 10%: pesar 100 g do sal e dissolver em 1000 ml de  agua
destilada.
- solucao de AgNO, 5%: pesar 5 g do sal e dissolver em 100 ml de agua des-
7

tilada.

Referencias: Assoc. Offic. Agr. Chemists, (1955); Richards et alii (1954).
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EXPRESSAO

DE .RESULTADOS

2. Exp. Res.

- 2.1 pH EM AGUA, KCI, CaCl2

- 2.2 CARBONO ORGANICO
- 2.3 MATERIA ORGANICA
- 2.4 NITROGENIO TOTAL
- 2.5 RELAGCAO C/N

- 2.6 FOSFORO ASSIMILAVEL

g/100 g TFSE
g/100 g TFSE

“g/100 g TFSE

uma decimagl

duas decimais
duas decimais
duas decimais

sem decimal

ppm sem decimal
- 2.8 ALUMINIO TROCAVEL meq/100 g TFSE uma decimal
= 2.10 CALCIO TROCAVEL meq/100 g TFSE 'yuma decimal
- 2.11 MAGNESIO TROCAVEL meq/100 g TFSE ' Qma decimél
- 2.12 POTASSIO TROCAVEL meq/100 g TFSE ~ duas decimais
- 2.13 SODIO TROCAVEL meq/100 g TFSE duas decimais
- 2.14 VALOR S (SOMA DAS BASES) meq/100 g TFSE uma decimal
- 2.16 HIDROGENIO TROCAVEL meq/100 g TFSE uma decimal
- 2.17 VALOR T meq/100 g TFSE uma decimal
- 2.18 VALOR V | % * sem decimal
- 2.19 SATURAGAO COH ALUMINIO % * sem decimal
.- 2.20 SATURAgAO COM SOD10 % * sem decimal
- 2.23. SiO2 NO EXfﬁATO SULFORICO g/100 g TFSE ~ uma decimal
- 2.25 Fe203 NO EXTRATO SULFORICO g/100 g TFSE uma decimal
- 2.25 A1203 NO EXTRATO SULFURICO g/100 g TFSE o uma decimal
-2.26 TiO2 NO EXTRATO SULFURICO g/100 g TFSE duas decimais
- 2.27 MnO0 NO EXTRATO SULFORICO g/100 g TFSE lduas decimais
-2.28 P205 NO EXTRATO SULFURICOV - g/100 g TFSE duas decimais

TFSE - terra fina seca em estufa a 1059C

* - ver descricao do método
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EXPRESSAO DE RESULTADOS

2. Exp. Res. (cont.)

- 2.40
- 2.4
- 2.42
- 2.43
- 2.44
- 2.45

Ki e Kr (TERRA FINA)
RELAGAO Al,03/Fe,0,
FERRO LIVRE

AGUA % NA PASTA SATURADA
CONDUTIVIDADE ELETRICA NO EXTR.
DE SATURAGAO

CALCIO NO EXTR.DE SATURACAO
MAGNESIO NO EXTR. DE SATURAGAO
SODIO NO EXTRATO DE SATURAGAO
POTASS10 NO EXTRATO DE SATURAGAO
CARBONATOS NO EXTRATO DE SATURA-
¢Ao

BICARBONATOS NO EXTRATO DE SATU-
RAGAO

CLORETOS NO EXTR. DE SATURAGAO

SULFATOS NO EXTRATO DE SATURACAO

RAS

EQUIVALENTE DE CaCU3

NECESSIDADE DE GESSO (CaSOh)

ENXOFRE TOTAL (S)

TFSE - terra fina seca em estufa a 1059C

()

TFSA - terra fina seca ao ar

i* - ver descricao do método.

g/100 g TFSE

g/100 g TFSE

mmhos /cm/259C

meq/ 1
meq/1 .
meq/ 1

meq/1

meq/1

meq/ 1

meq/ 1

meq/1

g/100 g TFSA
meq/100 g TFSE#*

g/100 g TFSE

duas decimais
duas decimais
duas decimais

sem decimal

uma decimal
uma decimal
uma decimal
uma decimal

uma decimal

uma decimal

uma decimal
uma decimal
uma decimal
sem decimal
duas decimais

duas decimais
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| PREPARO DA AMOSTRA . 3.1 (u)

- identificar a amostra, que passa a ter um numero de protocolo;

- colocar a amostra para secar ao ar em ambiente ventilado, ou em estufa com

circulagao de ar forgada, 3 temperatura de 409 C.

- depois de seca, colocar a anostra sobre um pedago de papel e este sobre uma

sola grossa;

- proceder ao destorroamento com auxilio de rolo de madeira, evitando quebrar

pedras ou concrecoes;

- passar a amostra em peneira com malha de 2 mm e transferir a terra fina pa-

ra a caixinha apropriada, devidamente identificada;

0BS: a amostra pode ser preparada em moinhosespeciais, desde que nao contenha

pedras ou concrecoes.

Referéncias: Bloise e Moreira (1976)
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pH EM AGUA 3.2 (v

Metodo potenciometrico:

- colocar 10 ml de terra fina em copo plastico de 100 ml numerado e adicio

nar 25 ml de agua destilada ou desionizada;

- agitar com bastao de vidro, lavando-o ao passar de uma amostra para outra;

- deixar em repouso por uma hora pelo menos;

- retirar os padroes do refrigerador;

- ligar o potenciometro, pelo menos 30 minutos antes de ser usado;

- verificar a temperatura e ajustar o aparelho;

- aferir o potenciometro com as solucgoes tampao pH=7,0 e pH=4,0;

- agitar cada amostra com bastao de vidro antes de mergulhar os eletrodos na

suspensao e fazer a leitura do pH.

0BS:

Nao e necessario lavar os eletrodos ao passar de uma amostra para ou-
tra, sendo, porem, indispensavel lava-los cuidadosamente e seca-los
com papel de filtro antes e apos serem mergulhados em cada um dos pa-

droes. Os eletrodos devem permanecer mergulhados em - agua destilada

quando nao estao em uso.

Referéncias: Bloise e Moreira (1976); Pearson e Adams (1967);

Vettori (1969); Volkweiss e Ludwick (1969).
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CALCIO + MAGNESIO TROCAVEIS 3.3 (W

Metodo complexométrico com o emprego de EDTA

la. parte - Extracao :

- colocar 10 ml * de terra fina em erlenmeyer de 125 ml e adicionar 100ml de

solugao KCI N ;

55

- agitar durante 5 minutos em agitador horizontal circular ( capacidade

amostras) ; Nao € necessario tampar os erlenmeyers;

- deixar decantar durante uma noite, tendo antes o cuidado de desfazer os mon

ticulos que se formam no fundo dos erlenmeyers;

2a. parte - Determinacao :

pipetar, sem filtrar, 25 ml do extrato, e passar para erlenmeyer de 125ml;

- adicionar 4 ml do coquetel de cianeto de potassio, trietanolamina e solu-
¢ao tampao, uma ''pitada' ( + 30 mg ) de acido ascérbico e 3 gotas do indi-

cador Eriochrome Black T;

- titular com sal dissodico de EDTA 0,025 N; a viragem se da do roseo para o

azul puro; verificar o numero de mililitros gastos na bureta e anotar;
: ++ +4 . - .
- o teor de(Ca + Mg )existente na amostra € dado pela igualdade :

ml de EDTA 0,025 N = meq de(Ca++ + Mg+5/100 ml de terra fina.

0BS: Se, ao se aproximar o final da titulagao, for observada falta de nitidz

da cor, adicionar mais duas gotas do indicador.

* Quando se trata de amostras de solo para levantamento, todas as determina-

coes, com excecao do pH, sao feitas por peso.
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CALCIO + MAGNESI0 TROCAVEIS 3.3 (cont.)

Preparo de solucoes

- Solugao KCI N : pesar 746 g de KC1 p.a. e passar para balao de 10 }itros;

adicionar agua destilada, agitar para dissolver e completar o volume com

agua destilada.

- Solucao tampao : colocar 67,50 g de NH,C1 em baldo aferido de | litro,con

tendo aproximadamente 150 ml de agua destilada e agitar para dissolver;
adicionar 600 ml de NHAOH concentrado, 0,616 g de MgSOh.7H20 e 0,930 g de
EDTA (sal dissddico); agitar para homogeneizar e completar o volume  com
agua destilada; controlar a neutralidade em relacao ao Mg++ e ao EDTA,co-
mo segue: colocar 3 ml da solugao tampao e 30 ml de agua destilada em er
lenmeyer de 125 ml, adicionar 3 gotas de Eriochrome Black-T; a adigao de

uma gota de solucao EDTA 0,025 N deve virar do réseo para o azul puro.

- Solucao KCN a 10% : pesar 100 g de KCN, passar para bal3o aferido de | li

tro e completar o volume com agua destilada.

- Coquetel : colocar, em proveta graduada de 1 litro, 600 ml de solugéotag
pao, 300 ml de trietanolamina e 100 ml de solugao KCN a 10%; homogeneizar

com bastao de vidro e guardar em frasco tampado.

- Solucao de EDTA 0,1 N : pesar 18,6126 g de EDTA (sal dissodico) com pu-
reza igual a 100% ou uma quantidade correspondente, conforme a pureza do
sal; colocar em balao aferido de 1 litro contendo agua destilada,agitar e
completar o volume; corrigir a normalidade da solugao, como segue : colo-
car 10 ml de solugao de CaCO3 0,1 N emerlenmeyer de 125 ml; adicionar 4im]
do coquetel, 30 ml de agua destilada e 3 gotas de Eriochrome Black-T e ti
tular com EDTA 0,1 N, devendo ser gastos exatamente 10 ml. Acertar a nor
malidade adicionando pequenas quantidades de EDTA ou agua destilada, con-

forme sejam gastos mais ou menos que 10 ml.
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CALCIO + MAGNES'O TROCAVEIS F 3.3 (cont.)

Solucao de EDTA 0,025 N : pipetar 250 ml de solugao de EDTA 0,1 N, passar

para bal%o aferido de 1 litro e completar o volume com agua destilada.

Solucao de CaCO'3 0,1 N : pesar 5,0000 g de CaCO3 p.3. e colocar em becher

de 400 ml; umedecer com agua destilada e em seguida adicionar, gota a gota,
HC1 concentrado p.a. até cessar a efervescencia; aquecer ligeiramente para
facilitar a dissolugao; deixar esfriar, transferir para bala. afcrido de
1 litro, lavando o bécher varias vezes e completar o volume com dgua des-
tilada.

Indicador Eriochrome Black-T : dissolver 0,2 g de Eriochrom= Black-T em

50 ml de alcool metilico contendo 16 g de borax por litro.

Solucao de alcool metilico com bérax : dissolver 4 g de bdrax em 257 ml de

metancl; se nao dissolver, levar ao banho-maria até a dissolugao total;to-
mar para isto um recipiente com diametro grande, para afastar suficiente -

mente o0 metanol da chama.

Referéncias: Bloise e Moreira (1976); Vettori (1969);

Black (1965).
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ALUMINIO TROCAVEL 3. (u)

Método volumétrico por titulacdo com hidroxido de sodio

la. parte - Extracao :

- E feita em conjunto com o calcio + magnésio (Método 3.3).

2a. parte - Determinacao :

- pipetar, sem filtrar, 25 ml do extrato e passar para erlenmeyer de 125 ml;

- adicionar 3 gotas do indicador azul de bromotimol 0,1% e titular com solu-
gao de NaOH 0,025 N; a viragem se da do amarelo para o verde; verificar o

numero de mililitros gastos na bureta e anotar;

- o teor de aluminio existente na amostra é dado pela igualdade : ml de NaOH
0,025 N =meq de A1T77/100 ml de terra fina.

0BS: A solugao de NaOH deve estar protegida do ar para evitar carbonatagéo

Preparo de solucoes :

- Solucao de NaOH N : a) Diluir, conforme recomendacao do fabricante, o con-

teudo de ampolas encontradas no comércio que contém solugao padrao de NaOH
(nomes comerciais : Fixanal, Tritisol, Normex, Dilut-it, etc.), ou b) pe-
sar 40,00 g de NaOH p.a., colocar em balao de 1 litro e dissolver com agua
destilada fervida; completar o volume com agua destilada e corrigir o titu

"~ lo.
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ALUMINIO TROCAVEL 3.4 (cont.)

- Solugao de NaOH 0,025 N : pipetar 25 ml da solugao de NaOH N,passar para

balao aferido de 1 litro e completar o volume com agua destilada.

- .Indicador azul de bromotimol 0,1% : colocér 0,1 g do indicador em gral e

adicionar 1,6 ml de NaOH 0,1 N, triturar bem até o todo ficar verde;caso a
cor verde desaparega, passando para ambar, adiciohar mais algumas gotas de
NaOH 0,1 N; passar para balao aferido de 100 ml, lavando bem o gral com a-
gua destilada e completar o volume com agua destilada; guardar em frascoes

curo.

Referencias : Bloise e Moreira (1976); Goedert e Kiamt (1969);

Muzilli et alii (1969); Pearson e Adams (1967);
Pierre et alii (1932) ; Vettori (1969);Volkweiss
e Ludwick (1969 e 1971).
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FOSFORO ASSIMILAVEL 3.5 (U)

&

la

Metodo colorimétrico com o emprego de acido ascorbico -

.- parte - Extracao:

colocar‘lo ml de terra fina em erlenmeyer de 125 ml e adicionar 100 ml de
de solugao extratora (HCI 0,05 NeH 550,0,025 N);

agitar durante 5 minutos em agitador circular horizontal; n3o é necessario

tampa r os er Ienmeye rs;

delxar decantar durante uma noite, tendo antes 0 cuidado de desfazer os mon

tlculos que se formam no fundo dos erlenmeyers.

2a. parte - Determinacao :

pipetar, sem filtrar, 25 ml do extrato e passar para recipiente plastico

de aproximadamente 30 ml;

pipetar exatamente 5 ml desse extrato e colocar em erlenmeyer de 125 ml;

. ' .- + +
deixar o restante para determinagcao de K e Na ;

adicionar 10 ml de solugao 5cfda~de molibdato de amonio diluida e uma "pi-

tada' (+ 30 mg) de acido ascérbico em pd,como redutor;
agitar durante | a 2 minutos no agitador circular horizontal;

deixar desenvolver a cor durante uma hora e, em seguida, fazer a leitura
da densidade Stica no fotocolorimetro, usando filtro vermelho (comprimento
de onda de 660 my).

calcular o teor de fosforo assimilavel existente na amostra pela expressao:

Leitura x Fp = ppm de P na terra finé, sendo Fp_obtido conforme sera descri-

to posteriormente.
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FOSFORO ASSIMILAVEL 3.5 (cont.)

0BS. : No caso de a amostra possuir elévada concentracao de fosforo, diluir

a solugao até que seja possivel a leitura no aparelho; para maior fa
cilidade operacional, essa diluicao pode ser feita adicionando - se

quantidades iguais a 15 ml de agua destilada, ou seus miltiplos.
Preparo de solugoes

- Solugoes extratoras - HC1 0,05 N e H2 SOh 0,025 N : adicionar 43 ml de
acido cloridrico p.a. ( d = 1,19) e 6,9 ml de acido sulflrico p.a.(d=1,84)

em aproximadamente 5 litros de agua destilada, contidos em balac aferido

de 10 litros; agitar e completar o volume com agua destilada ;pode-se usar

baldes plasticos previamente aferidos.

- Solugao acida de molibdato de amonio (concentrada) : colocar 2,00 g de sub

carbonato de bismuto em aproximadamente 250 ml de agua destilada contida
em balao aferido de 1 litro; juntar, rapidamente, 150 ml de acido sulfiri-
co concentrado p.a.; verificar se todo o sal de bismufo foi dissolvido;dei
xar esfriar e adicionar solugao recém-preparada de molibdato de amonio
(20,00 g para 200 ml de agua destilada); agitar e completar o volume com

agua destilada.

- Solugao acida de molibdato de amdnio (diluida) : colocar 300 ml de solu-

gao concentrada em balao aferido de 1 litro e adicionar agua destilada até

completar o volume; homogeneizar e guardar em frasco escuro.

- Solugdo padrio de fésforo ( 25 ppm de P ) : pesar 0,2195 g de KH,PO, p.a.,

previamente seco em estufa a 1059C e dissolver em agua destilada contida

em balao aferido de 2 litros; adicionar 3 ml de ”2504 concentrado e comple

tar o volume com agua destilada.
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FOSFORO ASSIMILAVEL 3.5 (cont.)

- Solucoes padr3o de fésforo (di*uidas) - Pipetar 10, 20, 30 e 40 ml de so-

lugao padrao de 25 ppm para baloes aferidos de 250 ml e completar o volume
com a solugao extratora; as quatro solugoes possuem concentragoes de 1,2,

3e 4 ppm de P; guardar em frascos tampados, com indicacao das concentra-
coes nos rotulos.

- Déterminagéo do fator Fé: colocar 5 ml de cada solucao padrao dilufda em

erlenmeyers de 125 ml; adicionar 10 ml da solugao acida de molibdato de

amonio diluida e uma "pitada' de acido ascorbico; proceder da mesma  forma
indicada para a determlnagao do fosforo no extrato de solo; anotar as lei-
turas (em absorvancia ) correspondentes a cada padrao, o fator Fp € o coe-
flClente angular da reta que se obtém, grafando-se os valores de concentra

gao de fosforo (ppm) dos padroes no eixo das abcissas e as respectivas

leituras no eixo das ordenadas.

Para a obtencao direta da concentragao de P (ppm) na terra fina, o fator
Fp deve ser multiplicado por 10, considerando que a concentragao de fosfo-

ro na amostra sofreu diluicao de 1:10 na extragao.

Referéncias: Bloise e Moreira (1976) ; Goedert e Klamt (1969); International
Soil Testing (1966); Rispoli e Bodziack Junior (1969); Sa Junior
(1968); Vettori (1969); Cate e Nelson (1965) .
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POTASS |0 TROCAVEL 3.6 (U)

Metodo direto pelo fotometro de chama

la. parte - Extracao:

- Solugao extratora de HC1 0,05 N e HZSOLl 0,025 N: a mesma empregada para a

extragao do fosforo. Ver Método 3.5.

2a. parte - Determinacao:

- utilizar a parte do extrato (20 ml) reservada para a determinagao de

+ + .
K e Na , conforme descrito em 3.5;

- levar o extrato ao fotometro de chama, selecionando o filtro proprio para

potassio; fazer a leitura na escala do aparelho;

- O teor de potassio existente na amostra é obtido pela igualdade:

Leitura x Fk x. 390 = ppm de K" na terra fina, sendo Fk obtido conforme se-

ra descrito posteriormente.

0BS: Caso a leitura ultrapasse o limite de deteccao do aparelho, proceder
as diluigOes necessarias. Antes de proceder a leitura da amostra,
aferir o fotometro com agua destilada para o ponfo zero, e com a solu-

¢ao padrao de 0,2 meq de K'/1litro para o valor correspondente ao centro

da escala.

Preparo de solucoes:

- Solucao padrao de potassio (10,0 meq de K'/1itro): pesar 0,7460 g de  KCI,

p.-a. previamente seco em estufa a 105°C; ‘passar para balao aferido de 1

litro; dissolver e completar o volume com agua destilada;
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POTASSI0 TROCAVEL 3.6 (cont.)

Solugao padrao de potassio (1,0 meq de K' / litro): pipetar 100 ml  da so

lugao de 10,0 meq de K /litro, passar para bal3o aferido de 1 litro e com=

pletar o volume com agua destilada;

Solugoes padrao de potassio (dilufdas): pipetar, para baloes aferidos de

500 ml, 50, 100, 150 e 200 ml da solugio de 1,0 meq de K litro e comple-

tar o volume com agua destilada; transferir para frascos aproprlados e co-

locar rotulos indicando as concentragoes respectlvas 0,1, 0,2, 0,3 e 0,4

. meq de K / litro;

Determinacao do fator Fk' levar as quatro solugoes padrdc dilufdas ao fo

tometro de chama e fazer as leituras correspondentes, elaborar grafico onde
as concentracoes dos padroes (meq de K /lltro) sao colocadas na abcissa e
& leituras na crdenada; determinar o fator conforme indicado para o f&sfo-

ro (3.5);

Neste metodo, as concentragoes dos padroes em meq/ litro correspondem  aos
teores de potassio da amostra, em meq/100 ml, uma vez que na extracao hou-

ve diluicao de 1:10.

Referéncias: Bloise e Moreira (1976) ; Kalckman e Frattini (1967} ; Cate e

Nelson (1965); Vettori (1969).
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SOGD10 TROCAVEL 3.7 (u)

Meétodo direto pelo fotometro de chama

la. parte - Extracao:

- Solugéo extrateora de HC! 0,05 N e HZSOA 0,025 N: a mesma empregada para

as determinacoes de fosforo e potassio. Metodos 3.5 e 3.6.

2a. parte - Determinacao:

- utilizar o extrato reservado para potassio e sodio (3.5); selecionar o
filtro proprio para sodio no fotometro de chama e seguir a técnica descri-

ta para determinacao do potassio (3.6).

- Os teores de sodio na amostra s3o dados peia i-gualdade:

Leitura x FNa x 230 = ppm de Na' na amostra-

0 fator Fy ., € obtido conforme sera descrito posteriormente.

0BS: Caso a concentracao de sodio do extrato do solo ultrapasse os limites
de deteccao do aparelho, proceder as diluicoes necessarias. Antes de
proceder as leituras, aferir o fotometro com agua destilada para o

- ~ + .. . -
ponto zero, e, com a solucao de 0,2 meq de Na /litro, aferir o fotome-

tro ao centro da escala.

Preparo de solucoes:

- Solugao padrao de sodio (10,0 meq de Na*/litro): pesar 0,5850de NaCl p.a.

previamente seco em estufa a 1059C e passar para balao aferido de 1 litro;

dissolver e completar o volume com agua destilada;
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SODI0 TROCAVEL- 3.7 (cont.)

- Solugao padrao de sddio (1,0 meq de Na'/litro): pipetar 100 ml da solucgao

de 10,0 meq de Na+/litro, passar para balao aferido de 1 litro e completar

o volume com agua destilada.

- Solugoes padrao de sodio (dilufdas): pipetar, para baloes aferidos de 500 ml

50, 1008, 150 e 200 ml de solugao de 1,0 meq de Na+/litro e completar o vo-
lume com agua destilada; transferir para frascos apropriados e colocar ro-
tulos indicando as concentragoes respectivas: 0D,i, 0,2; 0,3 e 0,4 meq de

Na+/litro.

- Determinacao do fator Fyg? levar as quatro solugoes padrao dilufdas ao fo-

tometro de chama e fazer as leituras correspondentes; elaborar grafico on-
~ ~ + . ~ .
de as concentragoes dos padroes (meq de Na /1itro) s3o colocadas na abcis-

sa e as leituras na ordenada, e determinar o fator conforme indicado para
o fosforo (3.5).

- As concentragoes dos padrdes em meq/litro correspondem aos teores de sédio

da amostra em meq/100 ml, uma vez que, na extragao, houve diluic¢ao de 1:10.

Reféréncias: Bloise e Moreira (1976); Vettori (1969).

b
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378 (4)

MATERIA ORGANICA

Calculada em funcao do teor de carbono obtido pelo método 2.4 - parte de Qui’

mica do Solo.

Referéncias: ver parte de Quimica do Solo.
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CALCIO TROCAVEL . 3.9 (v

Calcio trocavel

- Metodo complexométrico com o emprego do EDTA.

la. parte - Extracao:

ver metodo 3.3

2a. parte - Determinacao:

- pipetar, sem filtrar, 25 ml do extrato obtido em 3:3 e passar para

erienmeyer de 125 ml;

- adicionar 3 ml de solucao de KOH a 10% e uma ''pitada" (+ 50 mg) do -indicador

murexida (murexida + sulfato de potassio);

- titular com EDTA 0,025 N; viragem do réseo para o roxo; verificar o namero:

de mililitros gastos na bureta e anotar;

' L+t . - ' . S
- O teor de Ca existente na amostra e dado pela igualdade: .

meq de Ca''/100 ml de terra fina = ml de EDTA 0,025 N

0BS: a) O ponto de viragem € de dificil percepgao. Ao’'se aproximar o fi-
nal da titulag3o, o operador deve .adicionar o EDTA de duas em duas go~"
tas, de modo a obter com preciééo o ponto de viragem; b) essa determi-

- e . . . ++ :
nacao e feita no caso de solos que apresenter: teores de (Ca’ " + Mg )su-
periores a | meg/100 ml de solo; o teor de Mg++ é obtido pela igualdéf
dade: . - '

“meq de Mgt* = meq de (Catt + Mg*¥) - meq de Ca™*
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HIDROGENIO + ALUMINIO TROCAVEIS 3.10 (V)

la. parte - Extracao:

- calocar 5 ml de terra fina em erlenmeyer de 125 ml e aducnonar 75 ml . de

solugao de acetato de calcio N pH 7,1-7,2.

- arrolhar, agitar algumas vezes durante o dia e deixar decantar por uma noi-

te.

2a. parte - Determinacao:

- pipetar 25 ml do extrato e passar para bécher de 100 ml;

- titular com NaOH 0,025 N, usando fenolftalefna a 1% como indicador (3 go-

tas); a viragem se da do incolor para roseo;

- fazer prova em branco, estabelecendo O ponto de viragem de cada amostra em

comparagao com a tonalidade do réseo obtida nesta prova;
- anotar o numero de mililitros gastos na bureta;

- o teor de(H+ + A1++5existente na amostra e dado peia igualdade:

meq(H+ + A1 7100 ml de terra fina = (L-Lb) x 1,65, sendo:
L = leitura (ml) obtida na titulagao da amostra

Lb= leitura (ml) obtida na titulagao da prova em branco

1,65 = fator de correcao (constante)

Preparo de sclucoes:

- Solucao extratora de acetato de calcio pH 7,1 - 7,2: dissolver 88,10 g
de (CH3C00) Ca.HZO p.a. com agua destilada, em balao aferido de 1| litro; :
completar © volume e corrigir o pH para 7,1 - 7,2 com acido acético gla

cial p.a. adicionado gota a gota.

- Solucao de NaOH 0,025 N: o preparo esta contido no item 3.4.

- Fenolftaleina a 1%: dissolver 1,00 g de fenolftaleina com alcool absolu-
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, HIDROGENIO + ALUMINIO TROCAVEIS 3.10 (cont.)

to, em balao aferido de 100 ml, e completar o volume com alcool absoluto.

Referéncia: Vettori (1969)
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TEXTURA (DETERMINACAO EXPEDITA) ' 3.11 (y)

Metodo pelo tato

- Colocar uma pequena porgao de terra fina na palma da mao e adicionar &gua,

pouco a pouco, até se obter uma pasta homogénea;

- avaliar as percentagens de argila, silte e areia em funcdo da sensacio ob-
tida quando se esfrega uma parte da massa do solo entre o polegar e o in-
dicador; a argila produz sensacao de plasticidade e pegajosidade, o silte

de sedosidade e a areia de aspereza;

- adotar treés classes de textura:

arenosa (com menos de 15% de argila)
média  (contendo entre 15 e 35% de argila)

argilosa (com mais de 35% de argila)

0BS: a precisao dessa determinagao depende da pratica do operador e, parais
so, € necessario aferir o tato, atraves de treinamento com amostras ana
lisadas das tres classes texturais adotadas como padroes permanentes
para comparagao; as amostras devem ser bastan;é amassadas para evitar er
ros, especialmente no caso de solos com argifas floculadas que se apre-"

sentam como pseudo-areias e, também, para argilas sodicas.

Referéncias: Bloise e Moreira (1976); Lemos e Santos (1973); Marques (1971) .
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EXPRESSAO DE RESULTADOS 3. Exp. Res.

PARA FINS DE LEVANTAMENTO

- 3.2 pH EM AGUA -- uma decimal

- 3.3 CALCIO + MAGNESIO meq/100 g TFSA uma decimal

- 3.4 ALUMINIO TROCAVEL meq/100 g TFSA uma decimal

~ 3.5 FOSFORO ASSIMILAVEL ’ ppm : sem decimal

- 3.6 POTASSIO TROCAVEL meq/100 g TFSA duas decimais

- 3.7 SODIO TROCAVEL meq/100 g TFSA. duas decimais

- 3.10 HIDROGENIO + ALUMINIO  meq/100 g TFSA uma decimal

- 2.14 VALOR § meq/100 g TFSA ' uma decimal

- 2.17 VALOR T meq/100 g TFSA uma decimal

- 2.18 VALOR V %% : ' sem decimal
N

PARA  FINS DE ASSISTENCIA A0 AGRICULTOR

- 3.2 pH EM AGUA -- uma decimal

- 3.3 CALCIO + MAGNESIO ‘ meq/100 ml TFSA uma decimal

- 3.4 ALUMINIO TROCAVEL meq/100 ml TFSA o uma decimal

- 3.5 FOSFORO ASSIMILAVEL ppm - sem decimal

- 3.6 POTASSIO TROCAVEL ' ppm sem decimal
- .
L * - ver descrigao do método

TFSA - Terra fina seca ao ar.
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PREPARAGAO DA AMOSTRA : L.1 (u)

Calhaus e cascaihos:

- realizada durante a preparacao da amostra de solo para fins de caracteriza-

" gao fisica e quimica, conforme descrito no método 1.2 (analises fisicas).

Areia grossa e areia fina:

- realizada no laboratorio de fisica de solo como parte integrante da anali-
se granulometrica - dispersao total da terra fina, conforme descrito no
método 1.16.1 e 1.16.2

- as amostras sao colocadas em saquinhos plasticos com etiquetas de referen-

cia e enviadas ao laboratdrio de mineralogia.

Amostragem para analise mineralogica:

- homogenei zar o material, agitando varias vezes os saquinhos plasticos;

- processar o quarteamento necessario, para a obtengao de uma parte repre-

sentativa, da seguinte maneira:

- colocar aproximadamente 6 g do material sobre placa milimetrada ou papel

milimetrado e espalhar o mesmo de maneira uni forme, formando um quadrado;

= separar o material em quatro partes iguais com o auxilio de um pincel fi-

no e tomar como referéncia dois quadrantes opostos.

0BS: No caso de se dispor de quarteadores especiais, a operagao torna-se

mais facil.

Referéncias: Carneiro et alii (1961); Brasil 10A (1949).
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Parte 4 - Andlises mineraldgitas Hétodo:ﬁ.z
SEPARAGAO DOS MINERAIS 4.2
METODO POR DENS IDADE S 4.2.1 (V)

- pesar 2 g do material a ser separado e colocar em funil de decantagao con

tendo bromoformio (d = 2,9), de modo que este ocupe 4/5 do volume do funil;
- agitar o funil lentamente e deixar decantar a fragao desejada;

- recolher a fragao decantada - fragao pesada - (minerais d > 2;9) em papel
de filtro colocado sobre funil de 55 mm de diametro, recebendo o filtrado

em erlenmeyer de 250 ml;

- recolher da mesma maneira o material sobrenadante no bromoférmio - fragoes

média e leve - (minerais d < 2,9);
- lavar bem as fragoes contidas em cada funil com éter ou alcool et{lico.
- secar as fragoes recolhidas a temperatura inferior a 1009C.

-

No caso de se desejar separar a fracao média da leve, proceder da seguinte ma
neira:
- lavar com alcool a aparelhagem usada anteriormente e deixar secar;

- colocar o material restante apos a retirada da fragao pesada, num liquido
de densidade 2,6 (bromoférmio e cloroformio - 80 partes para 20 partes, res=

pectivamente) ;

- seguir normalmente a metodologia indicada, recebendo as fracoes média e

leve em dois funis.

Material empregado:

2,9
1,489

- bromoférmio p.-a. d

- cloroformio p.a. d
- alcool etflico

- éter su}furico
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Parte 4 - Analises mineralogicas - Metodo 4.2
SEPARACAO DOS MINERAIS ' 4.2
METODO POR DENSIDADE L.2.1 (cont.)

OBS: A utilizagao do aparelho de Brigger facilita a separacdo por densidade.

Referencias: Parfenoff et alii (1970); Carneiro (1960) (1977);

Camargo & Vageler (1937).
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Parte 4 - Analises mineralogicas Metodo 4.2
SEPARACAO DOS MINERAIS L.2
METODO POR ACAO MAGNETICA L.2.2 (V)

- colocar uma quantidade conhecida da amostra sobre papel milimetrado e dis

tribuir uniformemente;
s -
- passar o ima de mao, sob o papel;

- os graos ferro-magnéticos sao atraidos pelo {ma, deslocando-se sobre o pa-

pel, podendo ser separados.

0BS: a fragao ferro-magnética € constituida principalmente de oxidos de fer
ro (magnetita, titano-magnetita, ilmenita magnética e outros). Na per-
centagem desses minerais podem estar incluidos alguns minerais nao mag-

neticos, mas que possuem inclusao de magnetita.
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Parte 4 - Andlises mineraldgicas Método 4.3
ANALISE DOS MINERAIS L.3

SOB LUPA BINOCULAR , 4.3.1 (U)-

- colocar a amostra sobre placa milimetrada ou papel milimetrado e levar a

lupa binocular;

- identificar os minerais quanto aos seguintes aspectos: superficies, dure-

za, fragilidade, brilho, forma, cor, clivagem e fratura..

" OBS: este método hérmite isolar os graos para estudo no microscopio polari-

zante e testes quimicos; pode também ser usado para calhaus e casca-

lhos.

Referéncias: Marshall (1940); Krumbein e Pettjohn (1938); Carneiro

(1958); Milner (1962); Parfenoff et alii (1970); Cailleux &
Tricart (1959).
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Parte 4 - Analises mineraldgicas . : ~ Metodo 4.3
. ANALISE DOS MINERAIS R _ 4.3
NO MICROSCOPIO POLARIZANTE o : 4.3.2 (b)

la. parte: - Preparacao da lamina

Montagem com o bélsamo-do—canadé_

colocar o material quarteado sobre 1amina de vidro e em seguida adicionar

o balsamo-do-canada, de modo a formar um anel em torno dos graos;

aquecer o conjunto em placa aquecedora ou platina de Malassez e com o  au-

xilio de um estilete ou agulha, tocar os minerais para unlformlzar 0s graos

e retirar as bolhas de ar;
cobrir a prepéragéo com uma laminula, quahdo o balsamo estiver no ponto;:

desliocar a lamfnula até um angulo de 452, delxando que esta tombe normal-

mente sobre o balsamo, reduzindo as bolhas de ar;

exercer pressao sobre a 1am|nula, com o cabo de uma agulha para expulsar o

excesso de balsamo e obter espessura conveniente;

deixar esfriar e secar;

\

retirar o excesso de balsamo com gilete e fazer o acabamento com xilol.

Montagem com 1iquidos de indices de refracao conhecidos

triturar em gral minefal'ou minerais que se_deéeja determinar;
colocar o material triturado nd’centfo da 1amina;

pingar poucas gotas do ifﬁuido;

cobrir com a laminula ;5

a lamina esta pronta para ser levada ao microscopio.

r %
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Parte 4 - Analises mineralogicas ' Metodo 4.3

ANALISES DOS MINERAIS 4.3.2 (cont.)
NO MICROSCOPIO POLARIZANTE ‘

2a. parte - Determinacao dos minerais

- em luz natural - com polardides ou nicdis em posicao paralela (sem analisa

dor): identificar minerais transparentes (isotropos ou anisotropos), se-

gundb as seguintes propriedades: indice de refragao, coloragcao e forma das

secgoes .
- em luz polarizada - com nicdis ou polardides cruzados (polarizador + ana-
lisador): identificar minerais pertencentes aos sistemas tetragonal, hexa -

gonal, trigonal, rombico, monoclinico e triclinico (que sao  birrefringen-
tes), segundo as seqguintes propriedades: angulo de extingao, birrefringan-

cia, sinal de alongamento, tipo de macla ou geminagéo.

- em luz convergente - (com nicdis ou polardides cruzados): identificar os

minerais com relacao a figura de interferéncia, sinal 6tico e angulo dos

eixos oticos.

OBS: a montagem e feita com Ifquidos de Tndices de refracdo conhecidos

""Cargille'" ou balsamo-do-canada.

Referéncias: Fry (1933); Winchell e Winchell (1951); Roubault et alii (1963);
Parfenoff et alii (1970).
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Parte 4 - Analises mineraldgicas ’ Método 4.4
CONTAGEM DOS MINERAIS N b b
METODO SEMIQUANTITATIVO VISUAL L.L.1 (V)

- fazer estimativa volumétrica dos diferentes minerais em relagao ao  volume

total da amostra; os resultados sao obtidos em percentagens aproximadas.

0BS: € utilizada como auxilio a tabela para avaliagao de mosqueado em solos

e fragmentos grosSeiros do U.S.D.A.

Referencia: Parfenoff et alii (1970).
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Parte 4 - Analises mineralogicas Método L.k
CONTAGEM DOS MINERAILS L. 4
METODO SEMIQUANTITATIVO VISUAL L.L.2 (U)

- pesar as fragoes obtidas na separagao densimétrica;

- fazer avaliagao volumétrica dos diferentes minerais de cada fragao - (% sob

lupa binocular) - conforme ja especificado;

- relacionar esta avaliagao com a densidade de cada mineral - {realizando-se

operacoes simples, obtém-se a % em peso).
p 1% p p

0BS:

uma avaliacao mais precisa e feita a partir de contagem dos graos apos
quarteamento, com laminas montadas, contando-se de 100 a 300 graos ,
quando o numero de espécies minerais € limitado e de 500 a 600 graos
caso aumente o numero de espéc}es minerais, usando-se a platina integra

dora de Shand, o contador de pontos:'Swift ou o bape] milimetrado.
Obtém-se assim, uma percentagem, em volume.

A representacao dos resultados geralmente & feita em percentagem ou por

representacao grafica.

Referéncias: Parfenoff (1970); Carneiro et alii (1977); Cady (1959);

Johannsen (1918).
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Parte 4 - Analises mineralogicas - Metodo 4.5 °
MICROTESTES QUIMICOS 4.5 :
TESTE PARA O MANGANES b.s1 (w

- colocar os graos que se deseja determinar sobre lamina de vidro;
- adicionar em seguida algumas gotas de agua oxigenada 1:1;

- a efervescencia indica presenca de manganés.

OBS: Nas areias grossa e fina as vezes nao se faz a trituragéo; s6 nos ca

lhaus e cascalhos.

Referencias: Feigl (1958); Parfenoff et alii (1970).
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Parte 4 - Analises mineralogicas _ : Metodo 4.5
- MICROTESTES QUIMICOS } ' 4.5
TESTE PARA O CALCARIO | 4.5.2 (V)

- pegar uma pequena porcao da amostra;
-~ triturar se necessario;

- colocar em tubo de ensaio, com acido cloridrico 1:1.

- a efervescencia indica presenca dé calcario.

Referéncias: Feigl (1958); Parfenoff et alii (1570).
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Parte 4 - Analises mineralogicas : Metodo 4.5
MICROTESTES QUIMICOS ’ 4.5,
TESTE PARA O TITANIO L.5.3 (V)

- fazer uma pérola;

- manter a pérola ao rubro por 5 minutos;

- moer apos o resfriamento e colocar em cadinho de porcelana;

- adicionar algumas gotas de acido sulfurico 1:1 e aquecer lentamente;
- adicionar algumas gotas de agua oxigenada;

- O aparecimento de coloragao amarelo-alaranjada indica presenca do titanio.

Referencias: Feigl (1958); Parfenoff et alii (1970).
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Parte 4 - Anidlises mineraldgicas » ) Metodo 4.6
» PETROGRAF I A .6
CONFECGAO DE LAMINA PETROGRAFICA . h.6.1 (U).

escolher uma parte da amostra da rocha que melhor represente a compos i ¢ao

mineralogica;

utilizando a '"maquina de cortar rocha', cortar um pedaco nho disco de dia-

mante;

polir uma das faces, utilizando o disco de ferro com carborundum,’ seguindo

as tecnicas usuais de polimento.
montar numa lamina de vidro de 26 x 46 mm;

remontar a lamina ''montada' sobre placa de vidro grosso ou porcelana, usan
do para isto, cera ou parafina. e utilizando o disco de ferro com - carborun-
dum, proceder o desgaste até que a lamina apresente a espessura de 30 mi =

cra;

utilizar uma Taminula com balsamo-do-canadad para concluir a preparacao da

lamina, conforme ja descrito na analise mineraldgica.

Referencia: Carneiro et alji (1977).
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Parte 4 - Analises mineraldgicas Metodo 4.6
' PETROGRAFIA 4.6
ANALISE DE LAMINA PETROGRAFICA L.6.2 (u)

- analise qualitativa

- utilizar o microscopio polarizante, para determinagao da textura e identi-
ficagao dos componentes minerais (essenciais e acessérios) através de suas

propriedades oticas.

- analise quantitativa

- determinar as percentagens dos minerais componentes da rocha através da pla

tina integradora de Shand ou do contador de pdn;os Swift (analise modal).

Referencias: Johannsen (1918); Krumbein e Pettijohn (1938); Milner (1962);

Rogers e Kerr (1942); Deer et alii (1966); Roubault et alii
(1963); Williams et alii (1954).
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