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— Capítulo 12 — 

FERRO NO EXTRATO SULFÚRICO 

Paulo César Teixeira 

David Vilas Boas de Campos 

Ademir Fontana 

12.1 Princípio 

Determinação por complexometria com EDTA ou por 

espectrometria de absorção atômica no extrato sulfúrico. 

12.2 Material e Equipamentos 

 Béquer de 300 mL de forma alta. 

 Béquer de 400 mL. 

 Proveta de 10 mL, 250 mL e 1 L. 

 Balão volumétrico de 1 L. 

 Pipeta volumétrica de 20 mL e 25 mL. 

 Bureta volumétrica ou digital. 

 Espectrômetro de absorção atômica com chama (FAAS). 

 Potenciômetro. 

 Chapa aquecedora. 

 Termômetro. 

 Balança analítica. 

https://www.embrapa.br/equipe/-/empregado/294943/marcelo-francisco-costa-saldanha
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12.3 Reagentes e Soluções 

 Ácido clorídrico 1:1 – adicionar 500 mL de água em 

proveta de 1 L e juntar 500 mL de HCl concentrado (d = 

1,19 g cm-3 e 37%). 

 Ácido nítrico + ácido clorídrico 1:4 – colocar 50 mL de 

HNO3 concentrado em proveta de 250 mL e adicionar, 

vagarosamente, 200 mL de HCL 1:1. Agitar, homogeneizar 

e guardar em vidro escuro. 

 Ácido sulfossalicílico 5% – pesar 50 g do produto e 

dissolver em água, contida em balão volumétrico de 1 L. 

Agitar até dissolver e completar o volume. 

 Solução de EDTA 0,01 mol L-1 – pesar, exatamente, 

3,7224 g de EDTA (ácido etileno-diamino-tetra-acético 

dissódico dihidratado - C10H14N2Na2O8.2H2O) e dissolver 

em água destilada ou deionizada contida em balão 

volumétrico de 1 L. Agitar até completa dissolução e 

completar o volume com água. Guardar em recipiente de 

polietileno e padronizar com solução de cloreto de cálcio 

0,01 mol L-1. 

 Solução padrão de CaCO3 0,01 mol L-1 – pesar 1,00 g de 

CaCO3, colocar em béquer de 400 mL. Umedecer com 

água destilada ou deionizada. Adicionar, gota a gota, HCl 

p.a. concentrado (d = 1,19 g cm-3 e 37%), até cessar a 

efervescência. Aquecer ligeiramente para facilitar a 

dissolução. Deixar esfriar. Transferir para balão volumétrico 

de 1 L, lavando o béquer várias vezes com água. Completar 

o volume com água destilada ou deionizada. 

12.3.1 Padronização da solução de EDTA 0,01 mol L-1 

Pipetar 25,00 mL da solução padrão de CaCO3 0,01 mol L-1 e 

transferir para Erlenmeyer de 125 mL. Adicionar 4 mL do 
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coquetel tampão, 30 mL de água destilada ou deionizada, três 

gotas do indicador negro de eriocromo. Titular com a solução 

de EDTA 0,01 mol L-1 até que a cor vire de vermelho vinho 

para azul. 

   
V

CaCO
  EDTA 3

pad

25x
  

Em que: 

[EDTApad] – concentração da solução padronizada de EDTA, 

em mol L-1. 

[CaCO3] – concentração da solução padrão primário de 

carbonato de cálcio 0,01 mol L-1. 

V – volume da solução de EDTA gasto na 

padronização/titulação, em mL. 

12.4 Procedimento 

 Pipetar 20,00 mL do extrato sulfúrico (item 10.5) e colocar 

em béquer de 300 mL de forma alta. 

 Adicionar 2,5 mL da solução de HNO3 + HCl 1:4 e ferver 

por aproximadamente 3 minutos, até completa destruição 

da matéria orgânica (desaparecimento da cor escura). 

Deixar esfriar. 

 Repetir a operação quando a destruição não for completa, 

ou seja, adicionar mais 2,5 mL da solução e ferver 

novamente. 

 Adicionar 25 mL a 30 mL de água e ajustar o pH da 

solução para 1,5, com uso de potenciômetro, empregando 

solução de HCl 1:1 e NH4OH concentrado, quando for o 

caso. 
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 Adicionar, em seguida, 1 mL da solução de ácido 

sulfossalicílico 5% como indicador e aquecer em chapa 

aquecedora até temperatura aproximada de 60 ºC. 

 Titular com solução de EDTA 0,01 mol L-1, passando a 

coloração de vermelho para amarelo (observar que a reação 

é lenta). 

 Após a titulação, separar o béquer com a solução, para ser 

empregada na determinação de Al2O3. 

12.5 Cálculo 

fx  10x V   OFe 32 
 

Em que: 

Fe2O3 – concentração de Fe2O3 total no solo, em g kg-1. 

V – volume da solução de EDTA gasto na titulação da 

amostra, em mL. 

f – fator de correção considerando a padronização da solução 

de EDTA 0,01 mol L-1, em que f = [EDTApad] / 0,01. 

[EDTApad] – concentração da solução padronizada de EDTA, 

em mol L-1. 

12.6 Observação 

O ferro pode ser determinado com o EDTA a pH 2,0 a 2,2; 

entretanto, quando se usa a mesma alíquota para a 

determinação do alumínio, é recomendável baixar esse pH a 

1,5, a fim de tornar a determinação do ferro mais seletiva. 

Para o caso de determinação do ferro por absorção atômica, a 

leitura pode ser feita diretamente no extrato sulfúrico. Nesse 

caso, a concentração de Fe (g kg-1) será dada pela 

multiplicação da leitura obtida (mg L-1) por 0,25. O fator 0,25 
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equivale a 250/1.000, em que 250 é a relação solo/extrator e 

1.000, a transformação de mg para g. Para transformar Fe 

para Fe2O3, multiplicar pelo fator 1,43. 

Caso necessário, fazer a diluição da amostra e considerar a 

diluição no cálculo. 
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