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— Capitulo 1 —

CARBONO ORGANICO

Ademir Fontana

David Vilas Boas de Campos

1.1 Introducao

O carbono no solo pode ser encontrado principalmente como
componente mineral, em estruturas de carbonatos (CaCOs,
MgCOs etc.) ou em estruturas organicas, componente de
residuos de animais e plantas em diversas fases de
transformacdo ou como carvao (carbono pirogénico)
proveniente de eventos naturais de incéndios ou aplicado ao
solo como biochar ou biocarvao.

Na determinacao do carbono orgéanico (C org) em solo via
Umida pela oxidacdo com o dicromato de potassio, apenas
aquele proveniente de materiais organicos facilmente oxidaveis
ou decomponiveis é quantificado, sendo discriminado o
oriundo de compostos carbonaticos ou recalcitrantes como o
carvao (Walkley; Black, 1934).

1.2 Principio

No método via Umida, a matéria organica do solo é oxidada
com uma mistura de dicromato de potassio. O calor
desprendido do acido sulfdrico concentrado e de uma fonte
externa (como o aquecimento em placa aquecedora ou bloco
digestor) é usado como fonte de energia para catalisar a
reacao de oxidacdo. Durante a oxidacao da matéria orgénica,
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assume-se que o dicromato reduzido na reacao equivale ao
carbono organico da amostra. Como se trata de uma reacao
de oxirreducao, a estequiometria contabiliza o numero de
elétrons transferidos, a valéncia média da matéria organica do
solo é préxima a zero e, ao final da reacao, todo o carbono
oxidavel sera transformado em CO:2 (valéncia +4).

A determinacdo do C org ocorre indiretamente em funcao da
reacdo do carbono presente nos compostos organicos com o
dicromato de potéassio. O célculo do teor de C org é efetuado
pelo volume de dicromato de potassio utilizado na oxidacao da
matéria organica, o qual é obtido pela diferenca entre o
volume de uma prova em branco e da amostra pela titulacao
com a solucao de sulfato ferroso amoniacal.

1.3 Material e Equipamentos

e (Capela de fluxo continuo.

e Chapa aquecedora com regulagem de temperatura (até 250 °C).
e Agitador magnético.

e Gral e pistilo.

e Peneira de 80 mesh.

e Balao volumétrico de 100 mL, 1 Le 2 L.

e Balangca com precisdo de 0,001 g.

e Provetas de 50 mL e 100 mL.

e Espatulas e conta-gotas.

e Bureta volumétrica ou digital.

e Pipetas volumétricas de 1 mL, 5 mL e 10 mL ou pipeta
automatica regulavel.

e Erlenmeyer de 250 mL.

e Dedos frios.
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1.4 Reagentes e solucdes

Solucédo de dicromato de potassio (K2Cr207) 0,0667 mol L’
— Dissolver 39,22 g de K2Cr207 p.a. (previamente seco em
estufa a 105 °C por 1 hora) em aproximadamente 300 mL
de agua destilada em baldao volumétrico de 2 L. Preparar
uma solucdo de 1 L de acido sulfarico concentrado (96%) e
600 mL de agua destilada (realizar a mistura com balao sob
dgua corrente, agitar lentamente e nao tampar
completamente o balado). Juntar a mistura fria a solucao
com dicromato, agitar bem para dissolver todo o sal em
baldo, deixar esfriar e completar o volume do baldo a 2 L
com 4agua destilada. Como essa solugao aquecerd o balao,
colocar sob &gua corrente para resfriamento. Evitar o
fechamento completo do baldo durante todos os
procedimentos que envolvam o &acido sulfdrico para evitar o
risco de explosdo. Quando observar cristais no fundo do
baldo apdés o resfriamento completo da solugcado, deve-se
proceder a solubilizacdo com o auxilio de placa agitadora e
ima.

Solucéo de sulfato ferroso amoniacal [Fe
(NH4)2(S04)2.6H20] 0,702 mol L — Dissolver 40 g de Fe
(NH4)2(S04)2.6H20 cristalizado (sal de Mohr) em 500 mL de
dgua destilada contendo 10 mL de 4&cido sulfarico
concentrado (96%). Agitar e completar o volume do baldo
volumétrico a 1 L com agua destilada e agitar lentamente.
Armazenar essa solugcao em frasco escuro.

Difenilamina 1% (indicador) — Pesar 1 g de difenilamina e
dissolver a 100 mL de &cido sulflrico concentrado. Deixar
esfriar e conservar em frasco escuro.

Indicador Ferroin 0,025 mol L7 — Dissolver 1,465 g de
ortofenantrolina mono-hidratada e 0,985 g de
Fe(NHa4)2(S04)2.6H20 em &gua destilada e completar o
volume do baldo a 100 mL com A&gua destilada. Esse
indicador apresenta maior distincdo quanto ao ponto de
viragem.
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Sulfato de prata (catalisador) — Sal puro (Ag2S0a).

Acido ortofosférico (HsPOs) — Concentrado com, no
minimo, 85% de pureza.

.b Procedimento

5.1 Amostra em branco

Adicionar 10,00 mL da solucdo de K2Cr207 0,0667 mol L’
em Erlenmeyer de 250 mL.

Colocar na boca do Erlenmeyer o dedo frio (funciona como
condensador).

Aquecer em chapa aquecedora (no maximo 150 °C) até a
fervura branda ou durante 5 minutos, visualizando a cor
amarelo-castanha.

Deixar esfriar e juntar 80 mL de 4gua destilada medida com
proveta.

Adicionar 2,0 mL de &cido ortofosférico e trés gotas do
indicador.

Titular com solucao de sulfato ferroso amoniacal 0,05 mol
L' e anotar o volume gasto.

.b.2 Oxidacdo da matéria organica

Tomar aproximadamente 20 g de terra fina seca em estufa

(TFSE), triturar em gral e passar em peneira de 80 mesh.
(1)

Pesar 0,5 g
de 250 mL.

Adicionar 10,00 mL de solucdo de K2Cr2070,0667 mol L2,

da terra peneirada e colocar em Erlenmeyer

) Para solos com alto teor de carbono organico, reduzir a massa para 0,25 g.
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e Colocar na boca do Erlenmeyer o dedo frio (funciona como
condensador).

e Aquecer em chapa aquecedora (no maximo 150 °C) até a
fervura branda e/ou durante 5 minutos, visualizando a cor
amarelo-castanha®.

e Deixar esfriar e juntar 80 mL de agua destilada” medida
com proveta.

e Adicionar 2 mL de 4cido ortofosférico e trés gotas do
indicador.

e Titular com solucdo de sulfato ferroso amoniacal 0,1 mol L'®

e anotar o volume gasto®.

1.6 Calculo

0,003.V, . (40— V,). 20

— b
Corg - m

.10

Em que:

2 Em caso de solo salino, adicionar uma pitada de sulfato de prata apds a

adicdo de dicromato de potassio.

) Quando observada a cor verde, adicionar ao Erlenmeyer quantidades
crescentes de dicromato de potassio no volume de 10,00 mL até que a
coloracdo da solucdo permaneca amarelo-castanha. Se a soma da solucdo de
dicromato de potdssio ultrapassar 50 mL na amostra e ainda assim for
insuficiente, considerar massa menor conforme item (1).

4 Em amostras com volumes totais de dicromato de 20 mL, 30 mL, 40 mL e
50 mL, adicionar agua destilada de 80 mL, 120 mL, 160 mL e 200 mL, com
somatorio final da solucdo de 100 mL, 150 mL, 200 mL e 250 mL (razdo de
1:5). Pipetar 50 mL em outro Erlenmeyer e titular.

5" A cor da viragem podera ser mascarada dificultando a visualizacdo em solo
com alto teor de matéria orgénica e/ou escuro. Proceder a titulacdo com
atencdo observando a cor do centro do Erlenmeyer.

6) Recolher toda solucdo apds a titulacdo da amostra e do branco em

embalagem especial para posterior tratamento como residuo quimico.



Parte Ill - Anélises da Matéria Orgédnica 365

Corg — concentracdo de carbono organico no solo, em g kg™.

Va — volume total da solucdo de dicromato de potéassio
adicionado na digestdao da amostra, em mL.

Va — volume da solucédo de sulfato ferroso amoniacal gasto na
titulacdo da amostra, em mL.

Vb — volume da solucao de sulfato ferroso amoniacal gasto na
titulacdo do branco aquecido, em mL.

Valor 0,003 — miliequivalente da massa de carbono (peso
atémico/valéncia — 12/4, dividido por 1.000).

Valor 10 — transformacao de % para g kg™.

m — massa da amostra de solo, em g.

1.7 Observacoes

O carbono presente em materiais carbonatados ou
bicarbonatos ndo é contabilizado, uma vez que nao é oxidavel
ao dicromato de potassio. Para solos que apresentam
materiais orgénicos muito reduzidos (por exemplo: &cidos
graxos de cadeia longa, tais como cutina e suberina) ou
materiais de dificil oxidacdo (por exemplo: carvao), pode
ocorrer variagao na quantidade de dicromato gasto.

A presenca de interferentes minerais, como o Fe?* (ambientes
hidromoérficos) ou cloretos, ird consumir dicromato, resultando
numa superestimativa do teor de C org. A secagem do
material contendo Fe?" e a adicdo de Ag2SOs4 em material
contendo cloreto minimizam os efeitos desses interferentes.
Entretanto, em solos que apresentam 6xido de manganés, este
compete com o dicromato, acarretando subestimativa do teor
de C org (Guerra; Santos, 2008).

Para solos de composicdao orgénica, com altos teores de
carbono organico, é recomendada a determinagcdo por
métodos via seca. O &cido ortofosférico é adicionado para
eliminar a interferéncia do ferro, facilitando a visualizacdo da
viragem do indicador.
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