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NOTA EXPLICATIVA 

A primeira parte desta publicação consta de apreeiaçãa e 

comparação de dados obtidos pelos laboratórios de solos do 

SNLCÇ/EMBRAPA, quanto a CTC, argi la ,  s i lte,  areia e relaçãc CTC/ 

/argila, em dez "amostras de referência", com aqueles obtidos pelos 

demais 1aboratÕrfos integrantes do "Laboratory methods and data e2 
change program" do International Çoil Museum , Wageningen, Holanda. 
O texto completo f o i  traduzido para o inglês visando a difusão dos 

resultados obtidos pelo ÇNiCS para outros paxaes. 

A segunda parte refere-se ã tradução para o português, de- 
vidamente autorizada pelo ISM, do trabalho de autoria de L.P. m j k  

"LABORATORY METHODS ãND DATA EXCHANGE PROGRAM FOR SOIL CHARACTERIZR 

TION. A REPORT ON THE PILOT ROWNDn, que constitui o Technical Paper 

n0 6 P, ISM. Seguindo a tradução do texto são apresentados os ane- 

xos, na forma original, uma vez que eles constituem fontes de con - 
sul tas  e de interpretação de resultados pelos interessados. 

O Autor 



i'RRTE 1 - CONSIDERAÇÕES SOBRE A ATUAÇÃO I30 LABORAT~RIO DE SOLOS DO 

SNLCS/EMBRAPA NO "LABORATORY METHODS AND DATA EXCHANGE 

PROGW FOR SOXL CHARACTERIZATION~ 



O serviço Nacional de Levantamento e conservação de Soloa 
f SNIrCS) , pertencente ã Wresa Brasileira de Pesquisa ~grapeeuárf a 
(EMBRãPA), integra o "Laboratory Data Exchange Program" em virtude 

de convite feito pelo Intexnational So i l  Museu (ISM), em junho de 
1980. Assim sendo, o S W S  teve a f e l i z  oportunidade de prosseguir, 
além fronteiras, os estudos sobre correlação, padronização e adequa 

ção de métodos de análise utilizados na caracterização de soloa pa- 
ra fins de classificação, interpretaqao e levantamento. A primeira 
etapa desses estudos a nxvel nacfonal, foi  a elaboração do "Manual 
de métodos de análiie de solan, eonclu~do e publicado em 1979 pelo 
sWLCS/EEIBRAPA. Este apresenta, com detalhes, as descrições dos métg 
dos de anglise de sole utilizados pelo SNLCS, nas Breas de ~iaica, 
~ u h i c a ,  Fertilidade e Mineralogia do sola .  

Nesta oportunidade, o GNLCS se congratula c m  o I S M  em 

poder participar do presente Programa, em matéria de alta relevân - 
cia ao lado de instituições da Alemanha, ãustrãl ia ,  ~ é l g i c a ,  Cama- 

rão, Coloimbia, Estados Unidos, França, Holanda, fndia, Indonésia,I~ 
glaterra, Quênia, ~ a l á s i a ,  Moçambique, ~igéria, Nava Zelãndia, SI- 
ria e Venezuela. 

Vale salientar que o SNWS vem desenvolvendo onSiitemaIm:= 
sileito de classificação de solon e utilizando com êxito,  parhe - 
tros baeeados em dadas anallticos obtidos com a metadologia já ei- 
da. 

Na parte a que se refere a etapa pi loto  do programa com 

o ISM, conforme citado na Parte 2 do trabalho, o SNLCS recebeu 

e analisou dez amostras de diferentes solos selecionadas pelo ISM. 

O8 resultados obtidoa pelo SNLCS rão'agora discutidos e compsrados 
com aqueles obtidos pelos demais ~aboratõrios integrantes do progrz 
ma (ver mexo, P a r t e  2 ) .  

Ae a d l i s e a  foram realizadas nos ~aboratókios do SNLCS, 

sob a responsabilidade dos pesquisadores Luiz Bezerra de Cliveira 

(~oordena~ão), Maria  meli ia de Moraes- Duriez ( ~ u h i c a  de Solo) e 
Luiz Eduaxdo Ferreira Pontes ( ~ í a i c a  do Solo). 

continuação ao programa, foram enviadas ao I S M  dez a- 

mostras de diferentee elaases ãer as los  b&ileiros, cujos resulta- 
dos estão sendo aguardados. 



O objetivo demte trabalho foi o de analisar a roaparar os 
re~ultados obtidos pelo LaboratÓrio do S#fiCSr cam bbi do8 mtroi La- 

boratórios citados, quanto aos aspecto6 de d8impenho e de mitodolo- 
gia. 

2 - DESEMPENHO DO LABURATURIO DE SOL08 DO S=S/EMBRAPA 

A anjliie doi dadsi obtidoi pelo hi#LeS (Lab. I ) ,  quanto 
aos parhetroi  conskderados s scguiado as critÔrios dotadas Por 
RcerrwiJk (*eficiênciam, mpraci8ãem e mvarlabilidade totalm), pcff 
rnitiu a elaboraç80 da Tabela 1. Esta tabela mestra a poaição (clas- 
iifieaçi~o) do ~aboratbria de Solos do S m S ,  em relação aoe detnaia 
participantai, quando se coniiderw a totalidade &ta amestras a sem 

o Andosol. ' 

O exame da Tibala 1 aiostra que os dadoa obtidos -10 Labo- 

xatórfa do SNICS quanto a CTC, foram mito bani quanta ã "efieiên - 
ciam, apreciaÜor e avarlabikldade totalw, prineipimente quando se 

considerou oe reiultadoi s e m  o Andoeol. 
A divermidadei dos métodos empregadoi pelos Iiaborat6rlos , 

tanto para a determinação da CTT oaaio paxa a d i i s e  grsnuldtriea, 
contribuiu para que houvesse ames grade variação cano ja foi comen- 
tado por Reeuwijk ( P a r t e  2) .  

Um fato que merece deitaque, 6 a posição do Laboratório do 
8-8 ns que d i z  respeito 5 detarminação da CTC que jnntwienta com 

oa haboratórioe 5 ,  11, 16 e 1 9 ,  aprewntou a menor índice de varka- 
ç k ,  embora n aistodolbpia uiada pelo SlOfiCS tenha diferido subitanei- 
a5meinte das umdas pelo6 outrem LaboratÓrioi, conforme ae pode ob-E 
var pelas eonsideraçÕm6 a ieguir: 

O valor da CNI obtido pela SMLCS corresponde 6 s ~ i a  doi 
valarmi do C?, e, wa* a E+ trdveis aaii o H+ e AI*+. Estem 

foram .xtraXdai pelam ioluçãei de KC1 li, na proporção iclot sxtsator 
de 7 ,  Sg t 150mS (1: 20) , para o eãlcio s magnéiior pela eolução de 

Rc1 0,QS I na relação iolotextrator de 10g t 1 O O m l  CltlO), pata o 
i Ó d i o  r p o t á ~ i i o ;  pela solução de aeetato da cálcio # a pB 7,0 na 
relação 8olo:extrator de 1üg 8 15Rml (li151, para o (H' + ~l'"). A 

agitação foi feita manualmanta em erlenméyeir. e- mpouso durante u- 
m a  noite e análise do lfquido iobrenadante por voluetrla, para o 



TABELA 1 - Dados relativos ã classificação do ~aboratõrio da SNLCS, 
quanto â eficiência, precisão e variabilidade total ,  com 

relação aos v i n t e  ~aborátÓrios envolvidos. 

EFICIENCIA PRECISXO EFICIENCIA + PRECISÃO 
PARAMETROS 

C l a s s i f i  - % D ~  C l a g s i f i  95% Class i f i  - V a r .  Tota l  
caçáo caçao I - c , ~  cação 8 f 

CTC - 
TOTAL DOS DADOS 3 P 1,6 99 10,2 59 11, 8C 

SEM O ANWSDL 

ARGILA TOTAL 

TOTAL DOS DADOS 129 12,7 159 20'3 14P 33,O 

SEM O ANDOSOL 129 , 6,2 19 3,2 39 9,4=  

CTC/ARG I LA 

TOTAL W S  DADOS 119 16,4 ; f iP 21,7 TP 38,l 

SEM O ANDOSOL 49 -3,5 61. 12,2 19 15, 7C 

TOTAL DOS DADOS 29 - 3 , o  99 19,1 39 22,l 

SEM O ANDOSOL 3Q -6,l 9Q 23,6 49 2 9 , 7  

AREIA 

TOTAL DOS DADOS 13Q -18,7 79 13,3 129 32, O 

SEM O ANDOSOL 129 - 1 2 , 5  99 12,8 119 25,3 

a-percentagem correspondente ao desvio da média. 
b-95% do intervalo de confiança da média. 

c-abaixa do d v e l  mxnirno relativo estimado. 
d - fração 0,059 O , O O Z m .  



++ + 
Ca , M~++, (H' + ~ 1 ~ " )  e par fotometria de chama para o Na e K+. 

O ~ a b o r a t o r i o  5 usou o acetato de amÔnio normal a pH 7,O 

na proporção so1o:extrator de 5g : 230ml (1:46); extração por per- 

colação, tempc de contacto maior que uma hora, lavagem com 200ml 

de etanol e nova percolação com 230ml de NaC1 N; extração do NH4+ 

por destilação e posterior t i t u l ação ,  ou usando auto-analisador. 

O Laboratõrio 11 utilizou também o acetato de amônia nor- 
rnalaF)!7,0 na proporção so1o:extrator de 2,Sg : 70m1 (1:28); ex- 

tração por "autmatic extractor", tempo de contacto de urna noite, 

lavagem com etanol a 9 5 % "  destilação e tltulaçáo da amônia recelhi- 
da. 

O ~ a b o r a t õ r i o  16 empregou o acatato de aniõriio normal a 
pH 7 ,O na proporção so1o:extratar de 5g : 50ml (l:LO) e 5g : 2 5 m l  

( 1 : 5 ) ,  respectivamente, para a primeiro e segundo tempo de satura - 
ção, usando tubos percoladores após repouso durante uma noite; 

lavagem com 100ml de etanol a 95%, destilação e titulação da amônia. 
O Eaboratõrio 19 usou o método de acetato de a d n i o  a 

pH 7,0, colocando 25g de solo em 50ml da salução do acetato de arno - 
nio, deixando em repouso duxante uma noite; filtração e lixiviação 

da amostra com o restante do acetato de amÔnio até completar o s 

250ml; lavagem por quatro vezes com solução de cloreto de amÔnio ncg 

mal e  uma vez com c l o r e t o  de amõnio 0,25 N e duas ou mais vezes 

com pequenas porções de etanol até que o lixiviado fique isento de 

çloretos; destilação e titulação da amônia liberada. 

Pelo exposto verifica-se que os ~aboratgrios  5, 11, 16 e 

19 utilizaram como solução extratora o acetato de arnsnio normal a 
-I- 

pH 7,O e a determinação da CTC por troca de cations ?elo NH4 e do- 
sagem deste após destilação; entretanto os processos utilizados fo- 

ram muito variados se ja  na relação solo:extrator, seja  no processo 

de extração.~~esar dessas diversidades de detalhes de cada método,os 

r e su l t ados  obtidos foram muito próximos dos do SNLCS (Tabela 21,  com 

provando o fato de que o método a t u a l  do SNLCS gera resultados pra- 

ticamente iguais aos obtidos pelo extrator acetato de amÔnio normal 

a pH 7,0, como já foi comprovado anteriormente por Vettori (não pu - 
blicado), quando da introdução da metodologia atual. 

I s t o  vem demonstrar a eficiência do métoda de determinação 

da CTC usado pelo SNLCS por ser d e  grande praticidade e sirnplieida - 
de, principalmente para trabalhos em série, evitando operações de d& 

ficil manuseia e altos custos como destilação e lavagens sucessivas, 
emprego de p õ p ~ l  de f i l t r o  e outras. 





ARG 1 LA 

Considerando os dados concernentea ao to ta l  das amostras, 
o ~aboratõrko dr, SNLCS ficou no 120  ligar, quanto a "ef ic i~ne ia" , l59  

quanto ã nprecis&o'' e 144 para a "variabiPidade total"; quando foram 

excluIdos os dados do Andosol a classificação passou, respectivamente, 

para 129, 19 e 3 9 ;  quanto ã "eficiência" permaneceu no mesmo lugar, 

embora a percentagem do desvio da média se reduzisse em 5 D % ,  melho- 

rando acentuadamente quanto aos outros dois aspectos. Isto prova a 

dificuldade da anãlFse granalométrica do Andosol pelos rngtodos usuais. 

Resultados de ùnálises granulométricas pelo método atual , * 
desenvolvido por Vettori e Pierantoni (1968) , o qual não constitui 
propriamente o método clássico de Bouyoucos, já obtidos pelo SMLGS 

em várias centenas d e  mostras de di ferentes  solos, têm sido altamef- 
te concordantes quando comparados com o método clãssico da pipeta. 

Os dados da argila total que seguem, ilustram essa afirma- 

t iva ,  quando foram comparados os resultados obtidos nas dez amos- 

tras de referência, objeto desse estudo. 

TABELA 3 - Percentagens de argila das dezliamostras de referêncialiob- 

t l d a s p e l o s  métodos do denshetro e o da pipeta ,  emprega - 
dos pelo SNLCS. 

ARGILA % 
AMOSTRA 

DENÇ! METRO (SNLCS ) PIPETA 

1 L 6 14 
2 28 2 5 

3 16 13 

4 3 7 3 5 

5 2 9 2 9 

6 7 4 7 2 

7 85  8 5 

8 16 16 

9 3 1 2 5 
1 O 18 16 

* Vet to r i ,  L. & Pierantoni, H .  ~nãlise sranulométrica. Novo 
método para determinar a fração a r g i l a .  Ri0 de Janeiro, EPFS,1968. 
Sp. ( B o l e t i m  Tecnfca,  $ 1 .  



SILTE - 
Com relação ao silte, o método empregada pelo ~aboratõrio 

do SNLCS determina essa fração por diferença entre 100 r o total 

das outras frações, podendo de certa forma admitir-se u m  maior 
fonte de erro por acumulaç~o, decorrente das determinações de arg5 - 
la e areias, Pelos resultados, verifica-se quanta ã "eEiciênciamque 
o ~aboratõrio do SNLCS ficou em 29 e 39 lugares,respectivamente,quan - 
do se considerou o total de dadas e sem o Andosol. Quanto ao aspec- 

to de "precisão" f icou em 9P lugar para ambos os casos. Fãra a "va- 

riabilidade total" f icou em 3Q 6 49 lugares, respectivamente, para o 
total dos dados e sem o Andosol. 

AREIA 

Com relação fração areia, o ~aboratório do SNLCS ficou 

em 139 e 129 lugares em "efici&nciaU, 79 e 99 em "precieãa" e 1 2 ~  

e 119 na "variabilidade total", respectivamente, quando se coneide - 
rou o to ta l  dos dados e sem o Andosol. 

Os valores  relativamente a l t o s  para a percentagem do des - 
v i o  da media, do intervalo de confiança de 95% da média e da varia - 
bllidade total, não tem uma explicação clara, unta vez que as cau- 

sas de erros na determinação da areia por tamisação são muito pou- 

cas; ta lvez a diverskflcação dos métodos, os problemas de disper- 

são, as quantidades de amostras utilizadas na análise granulomgtri - 
ca,  os efeitos dos pretratarnentos e outros tenham i n f l u l d o  para 
que isso acontecegse. 

CTC/ARGILA 

No que se refere ã relação CTC/argi la ,  a posição do Labo- 
ratório do S m C S  não foi boa quando se considerou a totalidade dos 

dados. Entretanto ficou em 1Q lugar quanto "variabilidade to ta^", 

e em 4Q e 6 9  lugares, respectivamente, quanto ã ''eficiênciaU e "pr= 
cisãow, quando 0s dados do Andosol foram excluidos.1sto mostra mais 

uma vez as dificuldades da análise do Andosol quanto a CTC e argila, 
j 5  referidas anteriormente. 

Ccnn relação anãlise granulornétrica, de acordo com a 

tabela descrit iva da metodologia empregada pe los  v inte  Labor a- 



tórips (ver Parte 21, verifica-se unia grande heterogeneidade nos 

procedimentos, como por exemplo: 

- quantidade de amostras: nove Laboratórios utilizaram 10g, 
cinco usaram 209, dois usaram 50g, um usou 25g.  iun usou 51g, um usou 

52g e um não especificou guantas gramas de solo usou; 

- método de separação da argila: quinze usaram o método da 

pipeta, quatro o do densírnetro e um utilizo= o sedimenthetro; 

- pretratamento das amostras: quinze ~aboratõrios fizeram 
o tratamento prévio da amostra utilizando a água oxigenada em quan - 
tifiazes muito variâvefs, quatro não utilizaram esse pretratamento e 

um não indicou se usou; 

- dispersante: quatorze Laboratórios utilizaram o Calgon,' 

um utilizou o NaOH (SNLCS), um usou uma mistura de Calgon + NaOH + 
+ tripolifosfato de sódio, um usou o polimetafosfato de sõdio e 

dois usaram o pirofosfato de sõdko; 

- agitação (forma e tempo): quatro Laboratórios utilizaram 
o "stirrer" de alta rotação, um usou alta rotação e ultra-som e os 

demais, agitadores rotativos cujas velocidades variaram bastante,deg 

de 40 a 350 rpm; o tempo de repouso e da agitação também variaram 

muito. 

Pelo exposto verifica-se que há uma necessidade premente 

de se tentar uma uniformização de procedinerto da anál i se  granulome- 

trica visando: maior rapidez na obten~ão dos resultados; simplifi- 

cação nas operações de tratamento prévio das amostras (não necessá - 
ria na maioria dos casos); agitação suficiente e eficiente com tempo 

de repouso prévio definido. 
~á também necessidade de padronizar o seguinte: quantidade 

de amostra a ser usada, quantidade e concentração dos agentes d i s -  

persantes e o volume final da suspensão. 

CTC 

Observando a tabela indicativa da metodologia utilizada pe 

10s vinte Laboratórios (ver Parte 2), constata-se também uma grande 

variabilidade de detalhes para essa determinação, como pode-se veri  

ficar pelo resumo que se segue: 

- guantidade de amostra: nove Laboratórios utilizaran 5g , 
quatro usaram 10g, dois usaram 2,5g, os quatro restantes 2g, 3-8g, 

209, 25g, respectivamente, e um não indicou; 



- relação so1o:extrator: quatro Laborat6rias usaram a relg 
ção d e  Ig:1Dml, d o i s  usaram de Ig:30ml, dois lg:40ml, dois lg:50mlf 

dois lg:60ml, os sete restantes, respectivamente, IgtlSml, 1g:20mlf 

lg:25ml, lg:28rnl, lg:33mlr lg:46ml e um não indicou; 

- forma de extração: oito ~aboratórios usaram perccladoreo, 
quatro usaram a centrifugação, dois usaram erlenmeyers, dois usaram 

filtração, dois usaram frascos extratores, um usou extrator automát& 

co e um não indicou com precisão; 

- solucão extratora: dezesseis Laboratórios utilizaram o 

acetato de amÔnfo normal a pH 7 ,0 ,  um utilizou solução de acetato de 
s6dio a pH 8 , 2 ,  um utilizou KC1 N, H C 1  0 , 0 5  N e acetato de cálcio N 

a pH 7,O. uni utilizou CaC12 a pH 7,0 e um eloreto de bãrlo 0,l M; 

- obten~ão do valor da CTC: onze ~aboratÓrios utilizaram a 
d a s t i  laqáo e determinapão do NH~+, três utilizaram auto-analisadores , 
um a soma dos cations mais a H+ + AI+++ e o restante a titulação. 

O Acriaol/Paleudult (amostras 1 e 2) e o Nitosol/Palehumult 

(amostras 6 e 5 1  possuem ambos a relação CTC/argila menor que 
24  meq/100g de argila (método do acetato de amõnio a pH 7,OI. O re- 

sultado obtido pelo ~aboratgsio de solos do SNLCS, para o Aerfsol/ 

/Paleudult foi de 23 rneq/100g de argila para o horizonte B, embora o 

resultado para o horizonte A tenha sido superior, ou seja  . de 

3 5  meq/100g de argila. Para a Nitosol os valores foram também condi- 

zentes, ou seja 15 meqJ100g de argila para o B e 25 meq/100g de argt 

la para o A. 

Isto vem comprovar que a rnetodoloqia utilizada pelo SNLCS 

para esses dois parãmetros (CTC e argila] ,  apresenta-se adequada pa- 
ra fins de classificaçáo, com vem sendo comprovado através de estu- 

dos de Ultissolos  e Oxfssolos nos levantamentos realizados pelo 
SULCS e por outras entidades. 

Os resultados obtidos nesta primeira etapa do estudo indf- 
earam que h% uma necessidade premente de: 

- promoves reuniõe- com os responsáveis pelos Laboratórios 

envolvidos no LABEX, visando IJ estabelecimento de "metodologia de 



refefêneiaa, para fins de utilização em classificação da solo e le- 
vantamento a nxvel internacional; 

- estabelecer correlação estatistiea entra o Lmétodo de re 
ferência" e os rnétoüas utilizados por cada Laboratório, unta vez que 
os dados já obtidos por cada pals são muito significativos, como é o 
caso do Brasil, para serem desprezados em função de outros obtidos 

por métodos novos. Essa correlação poderá permitir a conversão de dg 

dos obtidos por uma determinada metodologia com a de "referência"; 

- para o Andosol, Fluvisol, Solos Salinos,  ~alcãrios  e ou- 
tros eonaiderado~ "problemas", sugere-se que se desenvolvam pesqui- 

sas de métodos que sejam compat~veia com as caracterIstiças de cada 
solo. Considerando a experiência já adquirida par muitos especialis- 
tas nos diversos pafses,  este tipo de pesquisa daria bons resultados 

a curto prazo; 

- cada ~aboratõrio participante do ZRBEX deverá ter um c- 
denador p a a  selecionar amostras de s o l o  e avaliar os resultados a- 
13ticos a nIveP nacional, com o objetivo de desenvolver esse campo 
de atividade; 

- que se f o m e  um comitê para colaborar como o ISM nos tr; 
balhos referentes as atividades do LABEX. 
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5 -CONSIDERATIONS ON THE PERFORMANCE OF THE SNLCS/EMBRAPA SOILS LABORA- 

TORY 1N THE "LABGRATORY METHODS AND DATA EXCHANGE PROGRAM FOR SOfL 

Trans l a t ed  by Jeronimo C .  Almeida 
Pesquisador do SNLCS/E,NBRAPA 

I 

1 - INTRODUCTION 

The Serviço Nacional de Levantamento e conservação de Solos 

(SNLCS) of the Empresa Brasileira de Pesquisa ~gropecuãria (EMBRRPA) 

i s  a participant in the Laboratory Methods and Data Exchange Prograrn 

(LABEX) in response to an invitation made by t h e  International Soil 

Museum (ISM) in June 1980. In view o£ that, t h e  SNLCS haç had t h e  

opportunity of going beyond the Brazilian boundaries in its studies 

on correlation, standardization and adjustment of the analytical 

methods used in the s o i l  characterization aiming toward soil classi-  

f i ç a t i o n ,  soil çurvey and soil survey i n t e r p r e t a t i o n .  The first phase 

o£ tfiose studies at a national leve1 was the pseparation of t h e  

nua1 de ~ ê t o d o s  de ~nálise d e  Solo (Manual of Methods of Soil Anal- 

ysis), published by EMBRAPA/SRLCS in 1979. The Manual presents, with  

details, the methods used by the SNLCS soils laboratory for physical, 
chemical, and mineralogical soil analyses, as well as methods of 

ana lys i s  for soil fertility. 

A t  this opportunity, the ÇNSCS expresses i t s  satlsfaction . for 
being a participant in this relevant program which is studying a so 

highly important subject along with o t h e r  participants suçh as AUS - 
tralia, Belgiurn, Cameroon, Colombia, France, Gerrnany [FRG) , India, 

Indonesia, Japan, Kenya, Falaysia, Mozambique, The Nether lands ,  New 

Zealand, Nigeria ,  Syria, United Kingdom, United States, and Venezue- 

la . 
It should be pointed out that t h e  SNLCS has  been developing the 

"Brazilian System o£ Soil Classificatian" using w i t h  suceess parame- 

ter5 based upon analytical data obtained by the SNLCS soils lab- 

oratory methodology, above mentioned. 

As £ar as the p i l o t  round o5 the LABEX is concerned, as  

mentioned in Part 2 of this paper, the SNLCS seceived and analysed 



t e n  "referente" samples 05 d i f z e r e n t  s o i l s s e l e c t e d  by t h e  ISM. The 

r e s u l t s  of t h e  ana lyses  pesformed by t h e  SNLCS w i l l  be  now d i scus sed  

and compared to  those  ob ta ined  by t h e  o t h e r  l a b o r a t o r i e s  t ak ing  part 

i n  t h e  M B E X  Içee P a r t  SE. 

The s o i l  ana lyses  w e r e  performed a t  t h e  SNLCS under t h e  leader -  
çhip  of t h e  r e sea rche rç  L u i z  Bezerra de O l i v e i r a  (Coord ina tor ) ,  Ma- 

r i a  Amelia d e  M, Duriez ( S o i l  Chemistry) ,  and Luiz Eduardo F. Fontes 

( S o i í  Phys ics )  . 
I n  t h e  the next  phase o£ the program, t e n  samples of d i f f e r e n t  

B r a z i l i a n  soi l  c l a s s e s  were sent to t h e  ISM f o r  analysis .The r e s u l t s  
of t hose  ana lyses  w i 1 1  be known soon. 

The o b j e c t i v e ç  of t h i s  paper a r e  to analyse ar.d ccrnpare t b e  

r e s u l t s  ob ta ined  by t h e  SNLCS s o i l s  l abo ra to ry  wi th  the ones obtained 

by o t h e r  s o i l  l a b o r a t o r i e s ,  a s  £ar aç performance and methodnlogy 

are concerned; t o  d i s cuçç  t h e  problem r e l a t e d  t o  soií a n a l y s i s  of 

some LLcomplicated soils"; and te make some sugges t ions  aiming tmmrds 

implementfng t h e  LABEX, 

2 - PERFORMANCE OF THE SNLCS/EMBRAPA SOfLS LABORATORY 

The ana lyses  of t h e  data obtained by t h e  SNLCS soils labora ta -  

ry (Lab. 4 )  r e l a t e d  t o  t h e  parameters  taken  into consideration, and 
according t o  t h e  c r i t e r i a  used by Reeuwijk ( e f f i c i e n e e ,  p r e c i s i o n  

and t o t a l  v a r i a b i l i t y ) , a r e  summarized in Table  1. T h i s  t a b l e  shows 

t h e  SNLCS soi1s l abo ra to ry  p o s i t i o n  i n  r e l a t i o n  t o  t h e  o t h e r  p a r t i -  

c i p a n t s  of LADEX, cons ider ing  two groups o£ data: f i r ç t ,  a n a l y t i c a l  

data from a11  s o i l s ;  and çecond, a n a l y t l c a l  data without  t h e  Andasoí. 

CEC - 
The d a t a  from Table  I show t h a t  t h e  results for CEC obtafned by 

t h e  SNLCS soilç l abo ra to ry  are very  good a s  £a r  as e f f i c i e n c 2 , p r e c i -  

s ion  and t o t a l  v a r i a b i l i t r  a r e  concerneã. B e t t e r  r e s u l t s  a r e  ob ta in-  

ed when t h e  data from t h e  Acdoçol a r e  no t  included.  

The g r e a t  number o£ a n a l y t i c a l  methads used by t h e  soil l a b o r 2  

t o r i e s  p a r t i c i p a t i n q  i n  t h e  LABEX, not  on ly  f o r  the CEC determina- 

t i o n ,  but alço for t h e  p a r t i c l e  s i z e  a n a l y s i s ,  c o n t r  ibu ted  fo r  

tl.e a r o a t  va r i a .b i1 i t y  observed, a s  pointed o u t  by Reeuwijk (See 
P a s t  23. 



Table I - Perfomnce  of the SNLCS soils laboratory in re lat ion to the 
other LABEX participants in the  CEC, t o t a l  c lay ,  CEC/total 

c l a y ,  silt and sand determinations. 

Parametess EFT ICIENCE PRECIS ION EFFICIENCE + PRECISION 

C l a s s i  - % D ~  C l a s s i  - 95%Ç.I. C l a s s i f i -  %D + 9S%C.Z. 
f ica-  f i ca -  c a t i  on 
tion t ion 

CEC - 
A 1 1  Soils  3Q 1 . 6  

Without Andosol 79 5.8 

TOTAL C U Y  

A11 S o i l s  12Q 1 2 . 7  

Without Andossl 12Q 6 .2  

CEC/TOTAL CLAY 

A 1 1  S o i l s  119 16.4 

Without  Rndosol 4 9  - 3 . 5  

SILT (21d  

A11 Soils 2 P  -3.0 

Without Andosol 3Q -6.1 

SAND 

A 1 1  Soils 139 -18.7 

Without Andosol 129 -12.5 

a - P e r c e n t a g e  corresponding t o  the dev ia t ion  fxom t h e  mean. 

b - 95% confidente i n t e r v a l  for the mean. 
c - Below t h e  minimum r e l a t i v e  l e v e l  es t imated.  

d - 0.05-0.002mm soil fraction. 



Attention should be called to the fact that the SNLCS soils 

laboratary along with soil laboratories 5 ,  11, 16 and 19 presented 

the smallest varlability, although the SNLCS soils laboratcry metho- 

dology differs a great deal from the methodology used by the other 
soil labaratories, as it will be explained below. 

The CEC obtained by the SNUIS is the result of the sum of 
++ exchangeable Ca , M~", NC and K+, and H' plus ~l'++. These cations 

were extraeted by a normal KC1 solutfon in the proportion soi1:extr~ 

tor of 7.5g:150ml (1:20) for calcium and rnagnesium; by a 0,05N HC1 

solution in the proportion soi1:extractor of 10g:lOOml (1:lO) for 

sodium and potassium; by a normal pH 7 calcium acetate solution fn 
+ the proportion of 10g: 150ml (1: 15) for H plus ~1"'. Stirring was 

done rnanually in erlenmeyer; after  one night resting the supernatant 
was taken arid ~ a + + ,  MCJ", and H+ plus ~1'" were volmetrically de- 

+ terrnined; ~ a +  and K were determined by flame photometry. 

Laboratory 5 used the normal amonium acetate solution at pH 7 
in the proportion soi1:extsactor of 5g:230ml I1:46). The extraction 

was made by percolation with a contact time over one hour; washing 

with 200ml of ethanol and a new percolation with 230ml of normal 

sodium chlorite solution; extraction of the N H ~ +  by disti3 lation 

followed by titraticn or by using the auto analyser. 

Laboratory 11 used the normal amonium acetate solution at pH 7 
in the proportion soi1:extractor of 2,5g:70ml (1:8); extraction was 

made by automatic extractor; overnight contact time; two 45 minutes 

washingç with 95% ethanol; distillation and titration of the NH~' 

released. 

Laboratory 16 used t h e  NH40~c pH 7 method in the proportion 

soi1:extractar of Sg: 50ml (1: 10) and 5g:25ml (1: 51,  respectively,for 
the first and second saturation time, both with an overnight contact 
time, using leaching tube; one washing with 95% ethanol; dkstilla - 

+ 
tion and titration of the NH4 released. 

Laboratory 19 used the NH4QAc pH 7 method, putting 25g of soil 

into 50ml o£ a 1N NH40Ac pH 7 solution overnight, filtrating and 

leaching with NH40Ac pH 7 until the 250mí solution was used up;wash 

ing four times with 1N NH4C1, one time with a 0.25 NH4C1 solution 

and two washings with t w o  small portions of 80% and 90% ethanol 

until the leachate is free af ~ 1 - ;  distillation and titration of the 

N H ~ '  released. 



TABLE 2 - CEC values o f  the  ten "referente" s o i l  sainples obtdined by the  SNLCS soils laboratory and by the other four 
laboratories with values eloser t o  the mean 02 the results of a11 twenty laharatories 

P 
4 



From t h e  above it can be concluded t h a t  t h e r e  are a few s fmi l a r -  

i t ies  and a l o t  of differences i n  t h e  procedures used by t h e  l a b o r a t o  

rieç 5, 11, 16 and 19.  The main s i m i l a r i t y  is t h a t  a l l  o£ them uned 

the 1 N  NH40Ac p H  7 as a extracting s o l u t i o n  and the CEC was determined 

by measuring the NH~' exchanged by t h e  c a t i o n s .  The d i f f e rences  I n 
t h e  procedures refer t o  t h e  so i1 : ex t r ac to r  r a t i o  and saturation teeh- 

nique. Despite t h e  differences i n  the procedures  used by each labora- 

tory, t h e  r e s u l t s  obtained were i n  good agreement with the results  
obtained by the  SNLCS s o i l s  l abo ra to ry  (Table 2 ) .  By comparing t h e  

r e s u l t s  it can be concluded that t h e  a n a l y t i c a l  data obtained by t h e  

methodology used by t h e  SNLCS are p r a c t i c a l l y  t h e  same as  those ob- 

t a i n e d  by the PN pH 7 NH40Ac method, as  it has been already prove6 by 
Vettori (no t  published) by t h e  time t h e  SNLCS rtarted using t h e  

p r e s e n t  methodology. 

These facts demonstrate t h e  efficacy of t h e  methodology used by 
t h e  SNLCS f o r  determining CEC. Besides gene ra t i ng  gaod r e s u l t s ,  t h i s  

methodology has t he  advantage of being practical and easy t a  use,main 

l y  for routine analysis, avoiding time cansumfng operations as w e l l  
as high  costs due to the use o£ techniques such as distillations, suc 
cessive l each ings ,  use of filter paper and o t h e r s .  

Considering t h e  d a t a  from all soils, the SNLCS l abo ra to ry  ranks, 

r e s p e c t i v e l y ,  as 12th, 15th ,  and 14 th  a i m g  a11 soil l aboxa to r i e s  as 

£ar a s  ef-f ic iency,  p r e c i s i o n  and total v a r i a b i l i t y  are cancerned. 

Considering t h e  analytical results w i t h o u t  inc lud ing  t h e  Andosoldata, 

t h e  SNLCS s o i l s  l abo ra to ry  r a n k  changed t o  12th ,  1st and 3rd ,  re- 
spec t ive ly .  As Ear as e f f i c i e n c y  i s  concerned, t h e  12th place was 

the same as in the previous case,  but the percentage deviation from 

t h e  mean waç reduced i n  50%; great improvements were made f o r  pre- 

c i s i o n  and total v a r i a b i l i t y .  These f a c t s  show kew ucreliable a r e  

t h e  results of mechanical a n a l y s i s  for ~ ~ d o s o l s  by the analytical 

procedures being presen t ly  used by t h e  soil l a b o r a t o r i e s  i n  a world 

Renults of mechanical analysis o£ hundreds of samples f rom 

different s o i l s  obtained by t h e  SNLCS s o i l s  l abo ra to ry  using t h e  * 
methodology developed by V e t t o r i  and Pierantoni ( 1968 )  , which is 

* V e t t o r i ,  L. & Pie ran ton i ,  H. ~ n á l i s e  granulométr ica .  Novo método 
ara determinar a fraçao argila- Rio de Janeiro,  EFFS. 1968. 8p. 
B o L e t l m  TEcnico, 3)  . +-- 



not precisely the classic Bouyoucos method, show excellent agreement 

with results obtained by the clasçic pipette method. 

Total  clay data  of the ten "referente sampleç" used in t he 

LAEEX obtained by the pipette and by the SNLCS rnethodç (Table 3 1 ,  

i l l u s t r a t e  the agreement between t h e  two rnethods. 

Table 3 - Pescentage~ .of clay Ln t e n  "reference sofl samples"by the 

densimeter and by the pipette rnethods as used by the SNKS. 

ÇAMPLE DENSXMETER P IPETTE 
(SNLCS 1 

s n r  - 
The silt fraction is determined by the ÇNZCÇ soils laboratory 

E -  t h e  difference between 100 and t h e  sum of total eand and total 

clay. T h i ç  procedure can bring cummulative ersors from the sand and 

clay f r a c t i o n s  detemiknation into the  silt fraction analytical r e d e .  

By the results shown in Past 2, it can be seen that the  SNEÇS 

soils laboratory ranks, respectively, 2nd and 3rd as £ar as efficien 
cy i s  concerned, when data from a11 çoils and data eliminatlng 

the Andosol analytical r e s u l t s  were taken into consideration. As 

£ar as precision 1s concerned,the ÇMLCS sai ls  Laboratory rankeà 9th 

when both groups of sample (a11 sails and without Andosol dzta) were 

considered. For total variability the SNLCS soils laboratory ranked 
3rd and 4 th ,  respeçtively, when the samples from a11 soiLs and withaut 

Andosol w e r e  zonsidered. 



SAND - 
The SNLCS ranks  1 3 t h  and 12 th  i n  e f f i c i e n c y ,  7th  and 9 t h  i n  prg 

c i s i o n ,  and 12th  and 31 th  in t o t a l  v a r i a b i l i t y ,  r e s p e c t i v e l y ,  when 

d a t a  from a11 s o i l s  and d a t a  wi thout  i n c l u d i n g  t h e  r e s u l t s  from t h e  

Andosol samples are considered.  I t  is n o t  p o s s i b l e  t o  f i n d  a con- 

vincing e x p l a n a t i o n  f o r  the r e l a t i v e l y  h igh  v a l u e s  of  t h e  pe rcen tage  

d e v i a t i o n  from t h e  mean, o£ the 95% conf idence interval and of t h e  

t o t a l  v a r i a b i l i t y  s i n c e  there are  very f e w  s o u r c e s  o£ e r r o r s  in 

determining the  sand pereentage by sieving. Some possible explana- 
t i o n s  could  be: t h e  d i f f e r e n c e  fn methodology; t h e  problems w i t h  diz 

pers ion ;  and t h e  d i f f e r e n t  amounts o£ samples used by each labora- 

t o r y  o r  the p r e t r e a t m e n t  usrd. 

CEC/TOTAL CLAY 

The CEC/total clay r a t i o  c a l c u l a t e d  from t h e  d a t a  obtained by 

t h e  ÇNLCS soils l a b o r a t o r y  w e r e  not good when samples from a l l  s o i l s  

were considered.  Th i s  f a c t  could b e  expected because t h e  CEC and 

c l a y  results f o r  t h e  Andosol were t o o  d i s p e r s i v e .  However, t h e  SNLCS 

s o i l s  l a b o r a t o r y  ranked l s t ,  4 th ,  and 6 t h ,  r e s p e c t i v e l y ,  for t o t a l  

v a r i a b i l i t y ,  e f f i c i e n c y  and prec i . - :~on ,  when d a t a  from t h e  Andosol 

were not t aken  i n t o  consideration. 

These f a c t s  show once a g a i n  the d i f f i c u l t i e s  i n  determining CEC 

and t o t a l  c l a y  i n  Andosol, as it has been already poin ted  out in 

F a r t  2 of this paper. 

3 - METHODOLOGY 

CLAY - 
As far as t h e  mechanical  a n a l y s i s  i s  concerned,  t h e  methodology 

used by t h e  twenty s o i l  l a b o r a t o r i e s  p a r t i c i p a t i n g  i n  t h e  LABEX 

shows a great h e t e r o g e n e i t y  o£ procedures ,  as for example: 

p u a n t i t y  of sample - Nine l a b o r a t o r i e s  used 1Og of soil; f i v e  

used 20g; two used 50g; one used 25g; one used 51g; one used 52g; 

and one d i d  not  s p e c i f y  how many grams o£ s o i l  were used. 

Method of clay separa= - F i f t e e n  l a b o r a t o r i e s  used t h e  p i -  

pette method; f o u r  used t h e  densimeter ;  and cne used t h e  sdimmtanes 

m e t  hod . 



Sample pretreatment - Fifteen laboratories pretreated the soil  

samples with HZOL in variable quantfties; four did not pretseated 

the smples; and one did not fndieate if pretreatment was used ar 

not. 

Dispersinq agent - Fourteen laboratories used "Calgon" (Na-hexg 

rnetaphosphate); one used NaOH (SNLCS soils  laboratory): one used 

"Calgon" plus NaOH plus Na-tripolyphosphate; one used Na-polymeta - 
phosphate; and two used Na-pyrophosphate. 

Stirrinz - Four laboratories used the hlgh speed stirres for 

fifteen minutea; one used hiqh speed stirring plus ultrasonic treat- 
ment. The remaining laboratories used the reciprocatLng procedure 
with 40 to 350 rpm and variable time for r e ~ t i n g  and shaking. 

Frm the above considerations, it can be concluded that an uni- 
formization of the rnechanical ana lys i s  procedure muçt be attempted, 
airning toward: obtaining faster reçults; simpllfying the pretree 

ment procedure (not necessary in the majority of the cases); and 

establishing a sufficient and efficient shakinq as w e l l  as resting 
time. There is also need for standardizing the followkng: the amount 
of sample to be used; the amount and concentration o£ dispersing agent; 

and the final volume a£ the dispersion. 

CEC - 
Obçerving the s m a r y  of t h e  methodologies used by the twenty 

sof l labosatories IAppendhx 1 in Part 21, it can be seen that t h e r e  
i s  a great v a r i a b i l i t y  in the details of the procedures, as it i s 

described below. 

Amount OE sarnple - Nine laboratories used 59; four used l0g;two 
used 2 . 5 g ;  the rem3ining four used 2g, 3 to Bg, 20 and 2Sg, respec - 
t i v e l y ;  t h e  last one did not indicate the amount o f  soil sanple used. 

Soi1:extractor ratio - Four laboratories used a ratio of Ig:lOmL; 

two used lgs30ml; two used lg:40ml; two used lg:50rnl; twa used bg:6unt. 

and the seven rernaining laboratories used lg:18ml, lg:20ml, lg:25ml, 

lg:28ml, lgi32m1, lg:46ml, and one did not indicate the r a t i o  
soi1:extractor used in the analytical procedure. 

Saturation technique - E i g h t  laboratories used the leaching tube; 

four used the centrifuge tube; two used t h e  erlenmeyer; two used t b  

f i l t e r  f - n n e l ;  two used the extracting bottle; one used the auto- 

rnatic extractor; and one used the erlenmeyex (for 25g of s o i l  with 



NR40Ac phH 7 )  or the c e n t r i f u g e  t u b e  (for Sg of s o i l  wi th  NaaAc pH 8.2). 

Ex t rac t ing  s o l u t i o n  - S i x t e e n  laboratories used 1 N  NH40Ac pH 7 

s o l u t f o n  ; one used NaOAc pH 8 . 2  s o l u t i o n ;  one used 1N K C 1  0.05N HEI 

solution and 1 N  CaOAc pH 7; one used 1N CaC12 pH 7; and one used 

O. iM BaC12. 

CEC de te rmina t ion  - Eleven l a b o r a t o r i e s  used d i s t i l l a t i o n  and 

determinat ion  of the NH~' r e l e a s e d ;  t h r e e  used the  autoanaly  ser ; one 
- +++ used t h e  sum o£ c a t i o n ç  p l u s  H' p lus  A 1  ; and the remaining used 

t i t r a t i o n .  

CEC/TOTAL CLBY RATIO 

The Acr i so l /Pa leudu l t  (samples 1 and 2 )  and t h e  Ni tosol /Pale  - 
humult (samples 6 and 7 )  have both  CEC < 2 4  meq per 100g of clay by 

the NH40Ac pH 7 method. The reçults oh ta ined  by the SNLCS s o i l s  labo - 
r a t o r y  f o r  t h e  Acr i so l /Pa leudu l t  were 23  meq/100g o£ clay f o r  t h e  B 

horizon.  The r e s u l t s  f o r  t h e  A hor izon were 35 meq/100g o£ clay .This  

somewhat high va lue  might be due t o  the influence of t h e  o r g a n i c  cag 
bon on the CEC. The v a l u e s  of CEC p e r  100g of c l a y  f o r  t h e  Ni toso l  / 
/Palehurnult were 1 5  meq/100g f o r  the B and 25  meq/100g for t h e  A 

horfzons, respectively. 

These r e s u l t s  show t h a t  t h e  methodology used by t h e  SNLCS s o i l s  

laboratory for the  two parameters (CEC and t o t a l  c l a y ) ,  works w e l l  as  
far as g e n e r a t i n g  data f o r  s o i l  c l a s s i f i c a t i o n  purpose i s  concerned. 

This  f a c t  h a s  been proved by the s t u d i e s  already made wi th  many 

U l k i s o l s  and Oxisols i n  B r a z i l  by t h e  SNLCS and o t h e r  orga- 

n i z a t i o n s  . 
4 - GENERAL RECOMMENDATIONS AND SUGGESTIONS 

The r e s u l t s  obta ined i n  t h i s  p i l o t  round i n d i c a t e  t h e  urgent 

need of :  

- Promoting meetings w i t h  leaders of the  soil l a b o r a t o r i e s  in- 

volved i n  t h e  LABEX, aiming towards establishing " re fe rence  methodo - 
l o g i e s "  f o r  s o i l  classifieation, s o i l  survey and s o i l  survey inter- 

p r e t a t i o n  a t  a n  I n t e r n a t i o n a l  level; 

- establishing s t a t i s t i c a l  c o r r e l a t i o n  between t h e  "reference 





PARTE 2 - PROGRAMA DE INTERÇ&~BIO DE RESULTADOS ENTRE LABORAT~RIOS 

DE ANALISE PARA FINS DE LARACTERIZAÇAO DE SOLOS. RELAT~RIO 

DE UMA ETAPA PILOTO 

(LABORAMRY METHODS AND DATA EXCHANGE PROGRAM FOR SVIL 

CHARACTERIZATION. A REPORT ON TBE PILOT ROUND by L. P. 

Reeuwijk. Tech. Paper NQ 6 P, ISM) 



Para avaliar a necessidade d e  uma possTvel padronização de 

métodos de análise usados para fins de caracterização e c l a s s i f i -  
cação de solos, vinte laboratórios espalhados por várias partes do 

mundo, analisaram dez amostras de nreferència", quanto ã capacidade 
de troca de cations e análise granulométrica. Os resultados anali- 

ticos de um modo geral mostraram uma grande variação em ef ic iência e 
precisão e m  decorrência do9 solos selecionados e dos métodos u t i l i z a  

dos por cada laborat6ri0, Isto vem comprovar a necessidade de uma pg 
dronfzação de métodos anaãlt i sos .  Os resultados indicam que essa pa- 
dronização é viável, porém utilizando um certo grau de f lexibi l idade 

Pelos resultados obtidos esses nive i s  variaram de i 20% para a CTC , 
de f 11% para a argila e de 25% para a relação CTC/asgila. Em con- 

seqtiéncia, os critérios de classif icação baseados em dados de labor5 
t8rio devem ser usados com adequada flexibilidade. 

Em cumprimento % recomendação do 29 International Soi l  

Classification Workshop, realizado na ~alásia, ~hailãndia, em 1978, 

sob os ausp~c ios  da U S A I D ,  o International Soil  M u s e u ,  em Wagenin - 
gen, in ic iou  um programa em cooperação com o Royal Tropical Insti- 

tute,  Amsterdam, visando uma possivel correlação e padronização de 

métodos de  análise de solo usados para f i n s  de caracterização, em v h  
rias partes do mundo. 

Foi decidido i n i c i a r  o programa com uma etapa piloto no 

qual um limitado número de laboratórios analisariam um grupo de amo= 
tras de diferentes solos quanto aos parãmetros necessárias a essa c? 

racterização. 

Os resultados obtidas nessa etapa, como tambsm nas prÓxi - 
mas, deverão ser d e c i s i v o s  para uma poss~vel continuação do programa, 
ampliando o nümero de participantes, d e  pariknetros e de solos a se- 

rem analisados. 

- 0 s  vinte edoislaboratÓrios convidados ,comcercadamet~  
de local izados  em paIses desenvolvidos e outra metade em não 



desenvolvidas (Apêndice 21 ,  aceitaram em participar da programa e 
receberam 200 gramas de dez m o s t r a s  de solo consideradas de "refe - 
rêncis", selecionadas e preparadas pelo ISM (Tabela 13. 2s - 
sas amostras foram analisadas por cada laboratório segundo a sua me- 
todalagia usual quanto ; análise granulom&rica e capacidade de tro- 

ca de c a t i o n s .  

2 . 1  Sologl 

As m o s t r a s  se lec ionadas  como d e  "refer&ic ian apresentam v i  

rios aspectos relevantes na caracterização de solos. 
Amostras 1 e 2 - (Oxie PaleudultJferric Acrisol), apresen- 

tando aspecto de horizonte argllico e re- 
lativamente baixo teor de argila; 

Amostras 3 e 4 - [ T y p i c  Eutrustox/rhodie Ferralsol) ,repre- 
sentando possIvels  problemas assoc iados  
com os oxissolos, t a l s  como limites da CiC 
e problemas de dispersão; 

Amostra 5 - (Typic NatrargidJorthke ~olonetz),inclur- 

da para representar um sala solonétzico; 

Amostras 6 e 7 - (Orthoxic Palehumult/humic Nitoaol), eon- 
tendo horizonte argllfco e teor muito aP- 
to dc argila; 

Amostras 8 e 9 - (Anbeptl selecionadas por apresentarem prg 
blemas de cargas elétricas e dispersão; 

A m o s t r a  10 - (Typlc Fluvãquent/calcar ic Fluvisol 1 , para 
representar um s o l o  c a l c á r i o .  

Foram coletados aproximadamente 75 quilos ce cada solo, sg 
cados ao ar ã cerca de 200C; deatorroados e passadas em peneira de 

malha de 2 mm. Cada amostra foi convenientemente misturada, homoge - 
neizada em tambor de 200 litros, depois transferida para 3epásitas 

de 10 litros e em seguida armazenada. 

2 . 2  ~trtencão dos  dados 

Os métodos utilizados por cada laboratõrlo estão indicados 



no ~ p ê n d i c e  1. Apenas alguns laboratórios realizaram +:&lise em d u p l t  

cata. Nesses casos forqm considerados o s  valores da média, 

vários 1aboratÓrios apresentaram os resu l tados  da anâxise 
granulométrica em números i n t e i r o s .  Para fins de  uniformidade, os ce- 

sultados apresentados com decimais foram axredondados para nbmeros i; 
teiros, excero para os valores do s i l t e  daç amostras 7 P A par serem 
muito baixos;  o arredondame?to poüeria proporcionar desvios muito al- 

tos nos va lores  o r i g i n a i s .  
Infelizmente o msnuseio dos dados f o i ,  em alguns casos, corr, 

plicado pelo fato de não ex i s t i r  wi l imite prsestabeltcicio para as * - 
frações a r e i a  e s i l t e .  Alguns 1aboratÓrios chamam de  fração  silte a 

fração de 2-50 micra (conseqüentemente de 56 a 2.000 micra para areia), 

enquanto que outros consideram a fração 2-20 mfcra (areia de 20-2.000 

rnicrã), e a maioria determina ambas a s  frações s i l te .  Para fazer jus- 

t iça  aos  esforço^ de todos os laboratórios e deyido  a riqueza de da - 
dos,  f o i  decidido incluir no tratamento e s t a t I s t i c o  a s  duas séries d e  

dados relativas a m a s  as frações do s i l te  . I .  

Em adição aos resultados obtidos diretamente par;? a CTC e a 

análise granril m é t r i c a ,  alguns parãmetroç ioEam caiculados para f i n s  

pr":icos. Primeiramente, sendo a CTC da argila, um parâmetro, muito 

usado na caracterização do solo, são  incorporados erros provenientes 

da determinação da CTC e da argila. Em segundo lugar a relaqão silte/ 
Argila pode incluir uma f o n t e  de erro durante a a n á l i s e  granulométri- 

ca que é a do processo de dispersão. Agregados de partículas de argi- 

l a  remanescentes do pretratamento podem ser considerados e medidos c2 
mo fração silte [ou como areia, entre tanto  i s s o  não f o i  observado zu 

trabalho). 

O tratamento e s t a t í s t i c o  dos dados foi  feito usando o pro - 
grama de computação de SPSS (Nie et a l i i  1 9 7 5 ) .  

Foram consideradas duas variáveis a s  quafs foram testadas 

quanto a sua significâneia eçtatlstica, para cada parhetro de solo 

considerado. 

1. Solos (diferença entre amostras) 

2 .  ~aborat6rios (diferentes métodos 5e a n á l i s e )  

*NT. Leia-se no original ,  "sand" , e m  lugar de  'clayl'* 



Para a análise de variância (Tabela 3 a 61, foram consid~ 

rades,  soma dos quadrados, graus de Liberdade, média dos quadrados , 
tabela da variável testada, desvio padrão dessas médias (rneddda da 

variabilidade do conjunto de dados do qual a média foi calculadai,e= 
ro padrão (= desvio padrão dividido pela r a i z  quadrada do número de 
amostras), valores rnlnimas e &ximos do conjunto d e  dados e 95% de 

conf iabilidade da média (representada pela média + ca. Zx erro padrão) . 
O teste de significãncia foi expresso em F (quanto maior o valor do 
F maior a signifieância). 

Os dados são apresentados na Tabela 2 .  Por razões técnicas, 

dois laboratõr ios  não enviaram os seus resultados em tempo, da1 se - 
rem considerados apenas os dados de vinte laboratórios, que analisa- 

ram as d e z  amostras. 

3 . 1  solos 

A Tabela 3 apresenta a análise de variância dos dados por 

amostra. Para h d o s  os parãrnetros, os solos foram significativamente 
diferentes (nivel  de 1%) , o que demonstra o acerto na seleção das 5 
mostras. A s  colunas "média" dão os valores médios dos par~metros co- 
mo eles foram determinados por todos OF laboratãrios. Esses valores, 

também apresentados na Tabela 2 (coluna horizontal, Última linha) , 
são usados como valores de referência no estudo. 

O critério adotado pode ser questionado, uma vez que os 

valores extremos das médias G o  foram exclufdos.  Eni es- 

tatEstica é usual eliminar algum dados que exceda o va- 
+ 

lor de - 2 vezes  o d e s v i o  ~adrão.  É duvidoso admitir 

que exista um valor "verdadeiro" para algum parâmetro 
aqui d i s c u t i d o ,  uma vez que eles dependem do método de 

sua obtenção. Assim o principal objetivo desse estudo , 
não foi o de determinar um valor nverdadeiro" ou "melhor", 

para exprimir os parãmetros, mas o d e  obter informações 
sobre a variabilidade dos dados para informações geraia 
e também para avaliação do desempenho de cada laborató- 
rio envolvido.  

O desvio padrão da uma indicação de variação dos dados, eni 

outras palavras, da "dificuldade" na determinatjã* *esse parketro -0s 
valores do desvio padrão (Tabela 31,  não podem ser comparados PLseLa 

mente, uma vez  que a sua grandeza comparada com a média p p ~ r  cada sg 
10, fo i  significativamente d i f e r e n t e  em todos o s  solos. ASSA- s for- 

ma d e  contornar o problema foi o de comparar os valores do desvio 



padrão relativo, isto é, o desvio  padrão dividido pela média corres- 

pondente do pauketro,  Outra forma de ava l i ação  f o i  através da gran- 

deza dos desvioç da média na anãlise de v a r i â n c i a ,  assim a grande- 

za d a  média eliminada. Esses d o i s  c r i t e r i o s  permitem t a h t o  uma 

cm.paraqão d i r e t a  da caracterização dos solos quanto a comparação do 

desempenho de cada laboratõr io ,  

Pode ser feita uma escolha entre usar os  d e s v i o s  absolutos  

ou r e l a t i v o s .  Para d e c i d i r  isso, f o i  realizada uma a n á l i s e  de regres 

são dos desvios absolutos da média utilizando o programa SPSS "SCAT- 

TERGRAM" , A F i g  . 1 mostra os dados para cada parâmetro de  

solo (exc lu indo  a relação s i l t e / a r g i l a ) ,  e a l i n h a  de r eg ressão  re- 

.-.ultante f o i  desenhada não e ca lculada  pelo  processo de  in tercep-  

930 e a sua inc l inação.  

Os valores r* de Pearsen são de baixa s ign i f i capão .  Entre- 

t a n t o ,  exceto para o teor  de a r e i a ,  parece haver uma corre lação posi 

t i v a  dos desvios  com a grandeza das  médias. A cor re lação  negat iva  od 

t i d a  com o t e o r  de a r e i a  não é surpreendente:  os t e o r e s  de a r g i l a ,  

s i l te  e a r e i a  são parãmetros complementares. Devido a natureza dos  

matexiais ana l i sados  e dos procedimentos a n a l i t i c o s  u t i l i z a d o s ,  os 
elevados t e o r e s  de a r g i l a  e s i l t e  são m a i s  p a s s í v e i s  de erros (devi- 

do a agregação, d i spe r são  e operação de pipetagem ou uso do hidrome- 

t r o ) ,  d e  que os a l t o s  teores de a r e i a  (cuja f r ação  é obtida por pesa 

gem). A s s i m ,  quanto maior o teor de a r e i a ,  menor é o erro que se co- 
mete. 

Devida a obtenção de  uma cor re lação  p o s i t i v a  e n t r e  os par i  

metros mais  importantes estudados, f o i  decidido considerar a percen- 

tagem dos desvios e m  lugar d o s  valores absolutos. ~ l é m  d i s s o  e5 
çes dados expressos e m  percentagem permitem uma maior f a c i l i d a d e  de 

in te rp re tação .  Eles são também apresentados na Tabela 2 .  

A análise de va r i ânc ia  desses desvios da média por amostra, 

encontra-se na Tabela 4 .  Como f o i  citado anter iormente ,  e s t a  análise 

dá informação do desempenho de todos os laboratórios para cada amos- 

tra analisada,(Obviamente não 6 ,um teste de s i g n i f i c â n c i a ,  desde que 

a média dos desvias por s o l o  é zero por d e f i n i ç ã o ) .  

O grau r e l a t i v o  de dificuldade referente aos solos 6 expresso pela 
grandeza r e l a t i v a  dos desv ios  (ou a proporcionalidade refe - 
rente ao erro padrão): para valores mais baixos, menores são o s  des- 

vios da média.  Observou-se que nenhum dos s o l o s  apresentou facilida- 

des e d i f i c u l d a d e s  na ctitençk de kdos os ~ ~ i ~ s s h ,  o Soicmtz (amos= 
tra 5) ap xece como o s o l o  menos problamãtlco para as determinações 



da CTC e a rg i l a  e CTC/arqi la ,  porém não o fo i  para o s i l t e  e areia. 
O Fluvisol (amostra 10) foi o solo mais probler&tico para a d e t e m i -  
nação da CTC (sala calcário), enquanto que o Andosol (amostras 8 e 9 )  
f o i  o mais problemático para a determinação da argi la .  A secagem dez 

se solo f o i  provavelmente, a responsável pelo problema da dispersão. 
O calcula da C T C / a r g i l a  muitas vezes permite uma checagem 

grosseira re la t iva  aos dados d a  ÇTC e da arg i l a  (quando se conhece a 
mineralogia da a rg i l a ) .  O erro mais marcante e usual é devido princA 
palmente quando o teor de argila estimado 6 muito baixo, provocando 
assim valores altos para a relação CTC/argila. ~amb&n, a presença da 

materia orgânica contribui para dar uma super estimativa da relação 

CTC/argila. Por outro lado, erras apreciáveis @f= 
não ser identificados ou porque os dado9 parecem estar dentro dos vg 
lores esperadas, ou por estarem contrabalanceados, i s to  é, m teor 

muito baixo de argila estimado 6 compensado por um muito baixo valor 

da CTC. 

Este trabalho mostra claramente exgmplos desses aspectos. 

A çTC/argila do Andosol (amostras 8 e 9 ) ,  Tabela 2 . 1  é em muitos ca- 

sos impossiveimente alta mesmo se a totalidade da fração argi la  fos- 
se c o n s t i t u l d a  de alofana; ao mesmo tempo o valor mais baixo da  CTC 

obtido para a amostra 9 (Lab.2: 9 , 5  meq/lOOg) coincide com um teor 

relativamente baixo para a argi la  (Lab. 2: 10%), produzindo uma ral; 

çio CTC/argila de 95 meq/lOOg, valor razoável para esse t ipo  de solo. 
~ambih, para o solo calcário (Fluvisof, amostra 103, a l -  

guns resultados foram imposaivehente altos para a relação CTC/argk- 

Ia o que vem comprovar os efeitos prejudiciais dos carbonatos sobre 

a determinação da argila (Lab. 1 3 : - 5 8 %  de desvia da média) ou sobre 

a determinação da CTÇ (Lab. 9 : +I538 do desvio) ou em ambos CLab.10, 
C%: +12% e argi la:  -12%). 

Entretanto, em vários casos quando os erros não são bem vr  
szveis ,  grandes variações nos xesultados ocorrem entre os solos. Is- 
to é ilustrado pelos t eo re s  de silte e da relação s i l t e / a rg i l a  (Tabe 
1s 2.2, 2.3 e 4 . 4 ) ,  onde particularmente na Última se observa problg 

mas de dispersão do Andosol e Nitosol e ainda no Ferralsol (emboxa 
aqui as teores relativamente baixos de s i l t e  dêem uma imagem exage- 

da desss relação) . 
O comportamento dos dados re la t ivos  a a r e i a  já foi discutr 

do anteriormente. Os resultados obtidos (Tabela 2.3 e 4.5)foram con- 
cordantes entre os labosatÓr~os, para solos com altos teores de areka, 

entretanto não foram bons para os argilosos (Nitosol). O Andosol 6 



relativamente problemático, enquanto que o Fluvfsol (ca lcár io)  está ng 
ma posição intermediária. 

Os desvios do s i l t e  I e silte 2 (Tabela 4 . 3 )  , assim 
como areia 1 e a re i a  2 parecem não d i f e r i r  apreciavelmente. 

A var iabi l idade da classificação textura1 das dez amostras 
é mostrada nos triângulos texturals na Fig. 2. 

Algumas informações sobre a var iabi l idade dos dados é obtida 
através  da coluna n in te rva lo  de confiança de 95% da mêdia"(~abe1a 43.  

Esta coluna dá os limites nos quais a média está situada, considerando 
o intervalo de confianqa d e  95% da média, quando os parârnetros são de- 

terminados pelos v in t e  laboratõrios. Essa variação 6 em muitos casos 
excessivamente a l t a .  Quando a CTC é determinada pelos v in te  laborat6 - 
r i o s ,  o intervalo de confiança é para nove em dez solos, nunca melhor 

que s 10,0% (o so lo  5 é um 6010 sem problemas), e para o solo calcário 
(Fluvisol) , tão alto quanto + 21 ,6% ! (Tabela 4.1) . Para a determinação 

da a r g i l a  esses números parecem ser um pouco melhor, exceto para o An- 

doso l .  A variabi l idade da determinação da CTÇ/argila não é melhor que 

I 14,0%(exceto para o s o l o  5 ) .    fortuna da mente, esse mais baixo resul-  

tado f o i  encontrado para um horizonte Óxico (solo 4 ) ,  uma vez que a 

C T C / a r g f l a  6 um c r i t é r i o  taxonÔmico. Também para o silte essa variabi-  
lidade f o i  grande por solo, ou seja de i 4 , 7 %  para o sola 1 a I 63,0?- 

para o solo 4 (Tabela 4 . 3 ,  s i l te  2 ) ,  

D e  maior importância prá t ica  que a var iabi l idade obtida pe - 
10s vinte 1aboratÕrios juntos,é a variabilidade obtida por cada labor= 
t õ r i o  individualmente. Isso será  discutido a seguir. 

O exame do desempenho dos laboratórios individualmente tem 

wn aspecto prático muito Importante, uma vez que a classificação do s g  

10, 6 quase sempre baseada nos dados obtidos por uni Único laboratório. 
Como era esperado,  devido a grande diferença ent re  solos, a 

análise de v a r i â n c i a  de todos os dados vereus laborat0rios não aprese; 
tou diferenças es ta t is t icamente  s ign i f i ca t ivas  entre 1aboratÕrios 
para nenhum parámetro. Portanto, como já foi c i tado,  as diferenças en- 

t re  os solos  foram eliminadas usando-se a percentagem dos desvios do 



valor da média de  cada 5010. A Tabela 5 dá o s  resultados d a s  análises 
d e  var iãnc ia  desses  desvios  (Tabela 2 )  por l abo ra t6 r i0 ,  para  todos os 

solos. R coluna "media1' representa a média ponderada da percentagem 
dos desvios por amostra e dá o  desempenho global  de cada l a b o r a t 6 r i o  

em relação aos outros lesses números são também apresentados na Tabe- 
l a  2 ) .  

Desde que o Andosol (amostras 8 e 9) pareceu ap resen ta r  de 

algum modo comportamento s u s p e i t o  nos resultados ob t idos ,  a a n á l i s e  

de variãncia dos dados foi f e i t a  também sem i n c l u i r  os dados dessas 

duas amostras (Tabela 5 ) .  

0s r e s u l t a d a s  indicam que a diferença entre l a b o r a t ó r i o s  6 
muito  s i g n i f i c a t i v a  (ao nlvel de 1%) para todos os parârnetros. A in-  

fluencia do Andosol não é uniforme; a sua omissão aumentou as diferen 

ças entre laboratõrios para a a r g i l a  e a CTC/argila, entre tanto ,  e m  
outros casos ,  houve pequenas diferenças ou mesmo diminuição para  a 

CTC e a r e i a .  

No julgamento do desempenho de cada l a b o r a t z r i o  faram adota 

dos d g i s  critérios: 

1) desvio da média de cada laboratãrio do valor considerado 

real ( represen tado  pela média de todos OS resultados) o qual  deverá  

ser tão pequena quanto p o s s i v e l  (boa e f i c i ê n c i a ) ;  e 

23 desv io  padrão ou e r r o  padrão do l a b o r a t ó r i o  o q u a l  deve- 

r; ser tão pequeno quanto possIvel (boa precisão). 
O uso da média global dos p a r k e t r o s  corno valor de referên- 

c i a  foi apenas um a tenuante  "comfort" para  os laboratórios com va lo  - 
res a l t a s  do desv io  da média (baixa ef ic iência] :  nesses casos espera- 

-se um aperfeiçoamento quando a padronização for a c e i t a  por todos. 

Como para o caso da regularidade interna dos dados (preci- 
s ã o ) ,  é incer to  se a padronização dará resultados similares melhores, 

uma vez que esse aspecto é provavelmente dependente da qualidade dos 

l a b o r a t õ r i o s  individualmente .  

Para uma comparação d i r e t a  (Tabela 5 ) ,  o "intervalo de con- 
f i a n ç a  de  95% da média", que mostra a amplitude de var iação de cada 

l a b o r a t ó r i o  e m  r e l a ç ã o  a sua média, f o i  conver t ido  para "metade de  

seus valores", os quais são apresentados di re tamente ,  na Tabela 5 ,  d e  

pois da coluna wmédia''; assim o desempenho de  cada l a b o r a t ó r i o  é i n d i  
cado pela média k do erro no i n t e r v a l o  d e  95% de confiança, isto é, 
" ef ie iêncla" e "precisãd: lado a lado, juntas c o n s t i t u i n d o  a varia - 
bilidade total de cada l abo ra tó r io .  



Observando-se os dados da Tabela 5 . 1  relativos a CTC, os 

Ynelhores' resultados foram obtidos pelos laboratórios 4, 5, 11, 16 e 

19 (valores bem pr6ximos da média), enquanto que outros com relativa 
mente boa precisão foram obtidos pelos laboratórios I, 6, 10 e 11 e 
outros mais. 

Com relaqão determinação da argila (Tabela 5 . 2 1 ,  os m e l -  

res resultados foram obtidos pelos laboratórios 2, 6, 8 ,  11 e 20 para 
todos os solos e sem incluir o Andosol pelos laboratórios 9,14, 16, 

17, 18 e 19. A maior precisão foi obtida pelos laboratÔrios 7, 10 e 

16 para todos os solos e por vgxios outros laboratõrlos, quando os 

resultados do Andosol foram excluldos. 

A CTC/argila mostrou uma grande variabilidade, arnbas em 

ef ic igncia e precisão (Tabela 5.3). Os melhores resultados quanto ã 
eficigncia foram obtidos pelos IaboratÕrioç 8, 11, 14, 19 e 20 para 

todos os solos e por uns oito IaboratÕrios quando os dados do Ando- 

sal foram exeluIdos. Apenas um laboratório o nQ 7 apresentou preci - 
são abaixo de 10% de erro para todos os solos, enquanto que para m u i  

tos laboratórios a precisão melhorou quando o Andosol foi eliminado. 

Uns poucos laboratórios apresentaram uma Lazoãvel eficiên- 

cia na determinação do silte (Tabela 5.41,porgm de um modo geral tas 
to a eficiência  como a precisão são baixas. Embora esperadqa eficiêg 
c i a  para a determinação da areia é boa para diversos laboratórios (2, 

6, 8, 11, 13, 16, 18 e 19) para todos os solos, enquanto que esses 

resultados melhoram quando o ~ n d o s o l  é eliminado. Entretanto, alguns 
laboratgrios acusaram eficiência m i t o  baixa (1, 5, 9, 12 e 15). A 

precisão é gexalmente baixa e inexplicável (Tabela 5'8  e 5.9). 
Portanto, os dados mostram que, se por um lado há uma ra - 

zoável a boa concordância entre os laboratórios seja em eficiência 
ou precisão (embora esses dais aspectos não coincidam necessasiamen- 

te), por outro lado eles revelaram uma grande variabilidade nos valg 
res médios obtidos, coma também elevadas inconsistências i n t e rna s  
de dados .  

3 . 3  Aspectos de classificação 

A Tabela 2 permite algumas observações sobre o aspecto de 

classificação quanto 2 variabilidade dos dados. O solo com exigência 
do uso da re.lação CTC/argila no mais alto nrve l  de classificação 6 o 
~eFralsol/~utrustox. Em todos os casos a horizonte Óxico (Tabela 2.1, 

  c/a argila, solo 4)acusa o valor  de C T C / a r g i l a  menor que 16 rneq/100g, 



de moda que esse solo parece ser "segmramenten um oxissolo sem pro- 
ma cam respei to  a CTCLargila. 

O Acrisol/Paleudult e o Nitosol/Pa1ehumult foram ambos con- 
sidsraüos Óxicos no nfvsl  dg subgrupo, satisfazendo a condigão CTC/ 

/argi la  menor que 24 meq/lQOg (pelo método do acetato de d n i o  a 

pH 7 , O ) .  Se o presente horizonte B é considerado como possuidor de 

propriedades ferrall t icar/Óxicas,  então o Paleudult não deveria se r  
classificado dessa fomia por não menos do que dez laborat6rlos (Tabg 
l a  2.1, CTC/argila, solo 2 )  e o Palehumult por sete laboratórios (me= 

nra tabela ,  solo 7 ) .  Obviamente a deslgnaçao original de noxicn fo i  

subjetiva por si m e m a  e pode estar errada; a discussão ressalta a 

atenção para a conseqUência da variabiiidade dos dados obtidos. 
O Acrisol (solo 1 e 2) e o NitosoL (solo 6 e 7 )  são ambos 

Ult i so l  com carac te r I s t icas  de rn horizonte argxlico. N o  caso do àcrk 
nol, somente um laboratório não apresentou resultados diferenciados 
para a argila entre  os horizontes A e E, que atendesse ao requis i to  
considerado (Tabela 2.1, teox de a rg i l a ,  lab.  1). No caso do Nitosol, 
smente dois laborat6rios C14 e 15) não obtiveram esse acrescimo no 

t eor  de argila (de fato os três laboratórios mediram teores de a rg i l a  
mais baixos no horizonte B). Entretanto, dfversos laborat6rioa (2, 5, 

7, 12, 18 e 20) apresentaram somente diferença de 9% no teor de argi- 

l a ,  resultado ligeiraiaente superior aa mlnimo requerido que é de 8%. 
Outros laborat6rios obtiveram aumentos de 1 0  ou 11%. Considerando a 
probabilidage de erro apreciável na determinação da fração a rg i l a  
(erro  r e l a t i vo  a c h a  de 10%, Tabela 5.2 e item a segui r ) ,  haveria n- 
t e  caso, grande Insegurança na u t i l i zação  desse dado na class i f icação.  
Alternativamente, i s t o  implica em que, a pedido da pessoa que clarsi- 

ficou o solo no campo, repetiaas aná l i ses  pdsrim produzir diferen- 
t e i  dados legitlmaniente melhor se  adaptando a aiw class i f icação (da 
pessoa) . 
3.4  Aspectos de  padronieacúo e programas 

Devido a grande variabilidade de dados observados na Tabela 
5,  a pr incipal  queetão de ordem prática, depois da padronização, deve 

B e r  a respeito de, c r i t é r i o s  a serem ut i l izados.  Para um adequado re- 
sultPido do padrbniaação, deve-se descobrir a i  fontes de erros OU 

desvios. A padronização de métodos pode reduzir  grandemente a inf luên 
ela  do mStodo, enquanto que a tfoca de amostras e checagem de 



resultados entre laborat6rios podem seduzir a s  influências de métodos 
e de laboratórios. O erro de  amostragem, no campo e no laboratório 
que tem incerta magnitude, é d i f l c i l  de  reduzir. 

Examinando a Tabela 5.1, para a CTC, a variabilidade e m  efi 
ciência  (coluna da média) pode ser reduzida para 10% ou melhor e em 

precisão (coluna "95% conf. i n t . " ) ,  t a m b é m  para esses mesmos valores, * 
de modo que a variabflidade máxima é ainda não melhor do que -18% a 

-2Q%. Os resultados de um programa inter laboratorial  nos Estadas Uni 

dos com se te  laboratõrios, provavelmente tados usando o mesmo método 
(USDA-SCS), para dez amostras de solos, apresentaram resultados aimi 
lares a este ,  ou s e j a  um erro de 9% em eficiãncia e + 8,8% e m  pre- 
cisão (Cxonce 1980). Para a determinação da argila (Tabela 5.21, os 

+ * dados obtidos foram melhores, - 5% para a eficiência e - 6% em preei 

são, totalizando 2 11% de  variabilidade. N o  programa dos Estados Unk 

dos citada, os resultados foram de r 4 , 5 %  em e£ ici&-icia e ?- 9,18 e m  

precisão, respectivamente. 

A relação CTC/argila mostrou um resultado mais sombrio (Ta 
bela 5 .3 ) .  m o r a  em casos isolados sob condições favoráveis uma va- 

rfabilldade totalizando - 15% ou um pouca melhor pudesse ser obtida, 
com base nos resultados atuais ,  estima-se mais realisticamente que a 

padronização reeultará numa variabilidade de'? 10% para a eficiência 

e t 15% para a precisão, totalizando 25%: Isto pode implicar que 16 

meq/100g para a relação CTC/argila como l imite de separação de hori- 
zonte Úxico deverá ter uma nflexibilidaden de 12  a 20 meq/100g e o 

limite de 24 meq/lOOg, uma "flexibiLidaden de 18 a 30 meq/100g. 

Pelo menos metade dos laboratõrios empregaram o método do 

acetato de éunõnio a pH 7,Qcmo extrator para medir a CTC. Por isto , 
este m e t o 8 0  poderia ser um fo r te  concorrente a ser proposto como m e -  
todo padrzo. 0 nhero relativamente grande de dados obtidos por esse 
método permitiu calcular-se a variabilidade dos resultados obtidos 
par um m é t o d o .  A tabela a seguir apresenta dados re t i rados  da Tabela 

5.1 e dá os desempenhos relativos das laboratõrioç que usam o método 
do acetate de amõnio a pH 7,0 em todos os solas. 

Lab . % desv. 95% conf . Lab . desv. 35% canf ,  



Esees dados mostram uma cons lder~vel  variabilidade e a aná- 
lise de  variância deu um P d e  8,9 ,  indicando que os resultadas foram 

muito signifieatiVamente diferentes ao nXvsl de 1%. Is to  i l u s t r a  que 

a padronização deverá necessariamente se r  f e i t a  levando em conta d c t c  
l h e s  de metodoãogia. 

3.5 ProcedSrnentos analxticos 
Como era esperado uma grande variabilidade de métodos foi  

ut i l izada pelos laboratÓrios para a determinação da CTC e análise grg 
nul-trica (ver ~pêndice 1). ~amb&n quando o "mesmo" método f o i  usa- 
do,Uetalhes em0 tempo de agitação, tempo de percolação variaram muito. 
I s t o  prejudica enormemente a possibilidade de uma anál ise  eçtatXstica 
dos dados para o t e s t e  de signiffcáncia da metodologia. Desde que a 
coleção de dados não resu l ta  de um experimento com delineamento pró - 
prio, a determinação das possfveis interações entre  tratamenfos,tor - 
na-se difxcil ou imposslvel de se r  obtida, Entretanto, fo i  f e i t a  uma 
tentat iva para mostrar as diferenças mais importantes dos métodos em- 
pregados. As análises de variâncfa para testar esses fatores são aprg 
sentadas na Tabela 6. 

CTC - 
Seis diferentes metodos ou grupos de métodos foram compara- 

dos (Tabela 6.1). A análise de variãncia dos diferentes  valores da mg 
dia indicam que não houve diferença significativa entre métodos devi- 
do a grande variabilidade de solos (cf. Seção 3 . 2 ) .  Contudo, depoie 
da eliminação da influência do fator solo, usando a percentagem dos 

desvios dos valores m a i o s  de cada solo,os métodos parecem s ign i f ic r -  
tivamente diferentes.  Na coluna "mediaW.pode-se notar que o mcompuls& 
ve exchange method" deteminou valores muito mais baixos para a CTC 

do que outros rnztodos (44% abaixo da média), enquanto que o método da 

CTC efe t iva  também acusou resultados relativamente baixos (1-14%). O 

método do CaC12 a pH 7.,0 f o i  o que apresentou resultados mais a l t o s  
( k l b P ) .  ~ ã o  f o i  surpresa que o método do acefato de amÔnio a pH 7,O 
tenha produzido resultados b e m  próximos do valor médio, unia vez que a 
maioria dos dados foram produzidos por esse método. 

Na ~abela 6.2 arnboe os métodos da CTC efetfva e o "cmpulãi- 
ve exehanqe method' foram individualmente . tes~das contra os outros 

métodos e ambos deram resultados signfficativamente muito mais baixos 
que os obtidas pelos outros métodos. Deve ser observado que cada wn 

desses métodcs foi usado por apenas um laboratir io*.  

* O método NarlAc pH 8 , 2  foidusãdo por um l?borat6rko (35 em todos os 
solos e por outro laboratorio (121 em tres solos. Uma vez que o8 r= 
sultados obtidos apresentaram 1igezro'desvi.r da media (-7%" um des- 
vio posit ivo era esperado), esse metodo foi considerado no grupo de 
"outros métodos". 



TEOR DE ARGILA 

Na análise granulométrica vários laboratórios empregaram o 
tratamento prévio das amostras enquanto que cnatmx omitiram essa ope- 

ração. 

O tratamento com água oxigenada foi omitido por 1/4 dos 

laboratórios. A análise de variancia (Tabela 6.3) mostrou que não h02 

ve efeito significativo desse tratamento, De fato, essa omissão teve 
um efeito positivo. Isto põe em dúvida os resultados e sugere forte- 
mente a existência de interaçks e m  outros resultados. 

'Também 1/4 dos laboratórios empregaram o método da decanta- 
& para separar o silte e argila da areia, em vez de usar as penei- 
ras. Com esse mêtudo menos argila parece ter sido encontrada, porém - 
as diferenças não foram estatiscamente diferentes (Tabela 6.3). 

O pretratamento para remover os carbonatos é rotineiramen- 
te empregado para todos os solos (também quando o carbonato estã au- 
sente), por cerca de 1/3 dos laboratbrios. Dois diferentes reagentes 

foram usados, em solução, o acetato de s6dio tamponaka pH 5,0 e o 
ácido clorIdrico a p H  3,O. A Tabela 6.4 mostra que t a l o s  apresenta - 
ram resultados significativamente diferentes. A solução ligeiramente 
ácida de acetato tamponada dá resultados mais al tos  para a argila,e; 
quanto que o tratamento com o HC1 produz menos argila do que quando 
não se usa a tratamento prévio da amostra. Isto comprova que há unia 

interação desconhecida ou que parte da argila foi dissolvida pelo 
HC1.  Essa mesma análise d e  variâneia foi feita eliminando-se os re- 
sultados obtidos para o Andosol, uma vez que a dispersão desse solo 

é muito d i f x c i l  (de fato, essas amostras não devem ser secadas antes 

de efetuar a anãl i se ) .  Neste casa, o acetato de sõdio tamponado a 

pH 5,O deu significativamente resultadas mais altos para a argila,en 
quanto que o HC1 e o não tratamento prévio deram os mesmos resulta - 
doi .  Aparentemente a argila do Andoaol é mais susceptivel ao ataque 
do ácido. 

  rês diferentes tipos de dimpersão fxifca foram emprega - 
dos como agitação manual,.agitação mecânica e tratamento c m  ultra - 

-som, tendo a maioria usado a agitação mecânica. A análise estatlsti- 
ca (Tabela 6 . 5 )  indicou que não houve diferença significativa, mas O 
tratamento com ultra-mom apresentou teores de argila maiores em ee= 

ca de 10%. 

Finalmente, trgs métodos de determinação da argila podem 
ser distinguidos: o método da pipeta (empregado por quinze laborat6- 
rios) ; o do hkdrbmetro (por quatro laborat6rios) ;e o do sedimentÕmetro 



(por um labora tór io) .  A Tabela 6.6 indicou que o metodo do hidrõmetro 
deu resultados mais a l t o s  (10%] que o método da pipeta (não e s t a t x s ~  
camente s i g n i f i c a t i v o ) ,  enquanto que o do se2imentÔmetra deu resul ta-  
dos significativamente mais a l t o s  (+ 4 0 % ) .  

Os resul tados  obtidos nessa primeira etapa piloto mostram 
uma grande variação de resultados ana l I t i cos  e n t r e  labora tÓrios .~or-  
tanto ,  ze sietenias taxon6micos quant i ta t ivos  para elase i f icação de 

solos t a i s  como os empregados pela FAO ou S o i l  Taxonomy forem usados 

globalmente, os mé tdos  de aná l i se  de sola  t ê m  que ser padronizados 
em detalhe. Os resultados obtidos indicaram que t a l  padronização é 
viável ,  mas que provavelmente elevadas nxveis mínimos de va rkab i l i  - 
dade t êm  que s e r  admitidos. ConseqUentemegte, os c r i t e r i o s  t a x o n s i -  

cos quando definidos a t ravés  dessas aná l i ses  devem ser consideradas 

c m  certa f lexib i l idade .  

Pelos resultados do presente estudo t a i s  nzvels rnhiinos p= 

dm ser estimados e m  nümeros re la t ivos :  20% para a CTC. 11% para 

a argila e 25% para a relação CTC/srgila. 

~ecomendações para escolha de métodos e detalhes de proce- 

dimentos ana l l t i cos  não podem ser fe i tos  nesse 

es&qio. Neste sent ido  existem implicações não somente de ca ra te r  py 
r m e n t e  técnico como também his tór ico .  üm labora tór io  que vem u t i l i -  
zando uma metodologia considerada s a t i s f a t õ r i a  por vár ios  anos, não 
está facilmente preparado para m d i f i c a r  a sua metodologia. Posterio 
r e s  testes e correlação entre rnétdos incluindo mais labora tór ios  p~ 
rece  ser uma medida a ser toanada proximamente, O programa também ne- 
A s s i t a  de ampliar o estudo para outros parãmetros de solos como sa- 

turação de bases, argila dispersa  em água e outros. ~ambém o a t u a l  
conjunto de amostras de "referêncian deverá ser ampliado para 15 ou 
mais. A s  amoetras secas do Andosol, embora produzindo inforrnaçõea 
Ú t e i s ,  parecèrn não s e r  representat ivas para um estudo dessa natureza. 
Ser ia  in teressante  i n c l u i r  amostras que se enquadrem ncs l imi tes  d e  

c l a s ses  de solos ,  por exemplo, entre Oxisol e U l t i s o l  e e n t r e  A l f i  - 
s o l  e U l t i s o l .  



Em todo caso, se um t r a b a l h o  desse tipo for possluel visan - 
do uma aplicação prática e sua manutenção, há necessidade de se esta 

belecer um cmitê para urna polxtica de controle  da sistema. 
sugestões para melhorar e estender o programa são solicitz 

das n e s t a  oportunidade. 
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ANEXO 



TABELA 1. DESCRIÇÃO DAS AMOSTRAS DE REFERÉNCIA 

No. ~ o c a l  ização Horizonte Profundidade 
(cm) 

AP 
Bus ia ,  ~ u ê n i a  B t 2  

A *  
Magarini,  ~ u ê n i a  B, 

AP 
Nairobi ,  ~ u ê n i a  B t 2  

A h  
Ki j abe , ~ u ê n i a  B * 

R a n d w i  j k ,  C * 
Holanda 

Oxic P a l e ( ? )  udult/ 

/ferric Acrisol, 

petric phase 

Typic Eutrustox/rhodic 

F e r r a l s o l  

Typic Natrargid/orthic 

Solonetz 

Orthoxic Palehumult/ 

/humic Nitosol 

Udic ,Eutrandept/mollic 

Andosol 

Typic Fluvaquent/cal- 
ca r i c  Fluvisol 

* ~ ã o  especificado. 



.TABELA 2. RESULTADOS ANAL~TICOS 
TABELA 2.1. RESULTADOS ANAL~TICOS E % DO DESVIO DA MEDIA POR AMOSTRA 

CEC 
Results (me/100g) 4 Deviation 

me/ 100g 
CEC of the CIAY f Deviation 

50 r 
U 1 2 1  3 i 1  5 1  6 7 1  8 9 1 1 0  1 2 1  3 4 5 1  6 7 1  8 9 1  i 0  

1 35 50 30 I 2  72  SI  2 b ~ l l O ô  2 0 3 4 3  
2 2& I & !  I 6 1 1 ) ;  11 10 11 95 44 
3 15 2 4  1 1 6  7 1 48 31 
4 35 23 19 a I 81 ' 2 5  1: 271 8 1 -  69 
5 23  21 8 70 , ? r  15 181 8 0 ' 3 5  

I 0  '6 10 ' 3 0  

H e i .  33.6 26.61 17.2 8 .3 ;  74.41 3 1 . k  19.01 683 337 1 68.6 

N.T. ~s ãi7nxes das tabelas ma fatam eaduzidcs por ri% se cmziderar neceççãrio. 
46 



SILT 1 COHTENT (2-2Q p) 
X Deviacian 

I I 16 16 1 . 0 1 . 0 9  9 4 50 23 -13. 
I 9  20 2.0 1 . 3  E3 I 8  12 41 i 3  22 L 

1 19 19 O :  O . ?  I 1  t l  6 4 5  52 23 4 
ã i *  16 0.1 0.1 11 20 11 50 31 2 b  -7 
9 

10 18 i 8  6 . 5  3.5 3 2 6  15 ui 19 21 -2 
11 I 8  18  0.1 1.2 I I  16 8 1 7  41 2 i  -2 
12 15 I 6  I 1.1 I 2  9 s 2s 3? 22 -18 
13 30 19 1.6 1.1  I Z  52 26 6 4  7 3  30 9 
I L c  I 9  18 1 .5  1.5 I0 2 7  26 11 L2 32 G 

;: 1 
1- I 

SILT 1 / CUT ratio -. 

Ratio X Deviation e 2 1  1 4 i  5 6 9 !  8 ~ ! 1 0  

I 1.36 2 . 1 5  0.11 0.31, 0.39. 0.15 0,Sl / 7.73 ].)O' 1.40 9 173 i 3 1 1  406 -2 I 109 170 , 167 4 9  "7 I 29  
1 1.11 O . õ a 0 . 0 5  0.04 0 . 3 5 i 0 . 1 6  0.01 1.Z6 I . M ; P . 3 1  -i - I &  -69 -41 . - 1 6 ' - 6 1  -56 -57 - 4 9  1 - 1 1  -38 
3 r I 
L 1 





TABELA 3 .  ANALISE DA VARIANCIA DOS.DADOS POR AMOSTRAS 

Essas tabelas dão os valores médios de todos os parhetros 

de cada solo conforme obtido nos laboratõrios, 

Assim, são os valores de referência caracterizando os so- 

los. 

Mostram que os solos são significativamente diferentes (nxvel 
de 1%) para todos os pashetros.  



TABELA 3*1 

eur 

r i r i a  ir u r r a c i  

ir m i m  

l C . n a 4  
2 7 . M  
14.4- 
u.iwe 
30.3nr  
73.1UL 
84.IOm 
24,3772 
n.mi 
10.9475 

14.iOZ4 



TABELA 3.2 
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TABELA 3.3 

SILT 1 

h i l l y r l r  i t  V i r l i l e r  

SXLT 2 

I.ralyií8 ot Urr la ie i  

. 95% cont inl for r i i n  

. 30.744? 
2I.21SS 

2.5471 
1.87bS 

-1Z.?OST 
t 3  .o000 
i 'S .23S1 
Ir .  oooo 
A O , P 5 D I  

.45.7OS? 



TABELA 3.4 
. - . -  - .  . . . J * & " , f -  - -  . . -  . . . -  . 

Snurtw B . t .  Sua 01 squrr i i  n i i n  s q u i r i i  

Iiliri' *riuir I 455.7511 10.13tl 

Y j t h i i  grmupr 170 b11.131T 3.1411 

T i t i t  129 10?Z.&B47 

n i i n  

I. 4007 
* .ar?a 
0.1119 
O . : O B I  
0.4525 
0.6895 
0.2P30 
4.3412  

10.4921 
2.0173 

1.1136 

Gtiup 

G1101 
GlIOZ 
G1103 
GI I44 
E I I 0 3  
GLIOb 
l l P 0 7  
6krvn 
G W P *  
GPPIO 

T o t a l  

?3: c a i t  i n l  * a r  

l.@:13 t o  
O . V 8 ? 5  10 
1,OtBI t a  
@.Ora: to  
a . 3 i a s  t o  
0.117: l o  
0.1110 Lo 

-0.14Pl t o  
3.0102 10 
t.??UU to 

i .240? t a  



TABELA 3.5  

v i r i * ~ i #  wrmi 
b r  V i r l i b l i  So l1  

i'. lOO? 
3'.3054 
t3 .11*2 
*3 .s39i 
40.bBII 
lt.4705 
14.4113 
S t  .7022 
4 t . 2 3 J I  
r1.31io 

V i r i i b l i i  fhU12 
br  i i r l a b l e  SOIL 

1.t. S i r i  i r  r u r n  Rei1  souirsi 

V I15IO.Xt70 14111 .O110 

140 113t.OSBI 31.494k 

I 4 t  1 b074t.JSIt 

narlrun 

14.0011 
5Z.POQO 
1%. DOOC 
r * .  0000 
12.0000 
í:.oDbo 
IT.Cl)dP 
s i . o o r o  
l1.00bb 
4*.(1000 

mS.o~P0 

f3i e o n i  i n i  for 



TABELA 4. ~ I S E  DA VARI&?CIA DA % DOS DESVIOS DA &DIA POR 

AMOSTRAS VERSUS SOLOS 

Esta análise não um teste de significância (média  do^ deavioa 
= O para todos os solos)*,  mas dá informação sobre o grau de "difi - 
culdade" dos solos. fsso eetã expresso pelo "noise" da distribuição 
do desvio: quanto maki baixo for o desvio padrão e o erro padrão,ta~ 

to mais alto serã o consenso entre os laboratórios, e assim, mais 

"fácil" ser6 o solo na determinação desse parhetro. Valores &%i - 
mos e rnhfmos e de "95% do intervalo de confiança" da a i a  mostrara 
iseo, 

* pequenos erros devido ao arredondamento. 

5 5 



TABELA 4 . 1  

Gi  ou) 

t P P O 1  
GPPOZ 
GICOI 
tPPO4 
GEPOS 
G E F S I  
G I P O I  
61:'ca 
b-íGf 
"RV10 

L L h I  



TABELA 4.2. 

Sourri 

Botuua yrwp8 

Ulthli. giiaps 

11111 

Mt csnf in i  

-15.1053 
-f4*4712 U 
-t4.*0S? to 
-t4i1410 t o  

-7.0174 t o  
-22.P74l to 
-C7,05SI to 
-?1.0017 c0 
-34.0QdO ta  
-17.7173 tc 

-11.2317 r0 



TABELA 4.3. 

Stindird 
4 i r r a l i o i  

t.Zt71 
17.21 47 
t4.1210 
Vl.s(l40 
14.51TD 
bV.I70* 
45.0315 
38.0315 
28. I t i D  
11.701S 

S1.7831 

St indird 
,rrnr 

2.5701 
4.7730 

21.3005 
11.293T 

4.0119 
11.41#3 
11.03A1 
10.5419 
7 , l lV t  
1.3241 

4.5417 

? S i  t o n t  a n i  



TABELA 4 . 4  

? d i f f .  SILT U C U V  f i t í b  

A n i l y s i s  of U i r t i u e  

for *IE# 

1t.tiu 
12.07tí 
11.1141 
77.1151 
I S.5ltl 
49.3274 
1a.8401 
41.3044 
A2.3611 
14.JlZO 

1 4 . M  

f d l f f .  S ILf  UCUV t a t i o  

n m i l y i i 8  oi  ihrianci 

Srurc @ D.?. Sum o t  iauirir Mran aquirim F-rit lo r-prsb. 

I i t u a i n  groupa 7 O.D?SI 0.00ZV 0.000 1.0000 

U i t h l i  ~ r o u p i  140 117V417.1401 1174b.??%O 

Total 111 187V417,tDW 

Couat 

17 
I7 
17 
17 
17 
17 
17 
17 
17 
17 

170 

l tandard 
mrror 

5.4052 
3.0072 
11 .?a01 
31.7Ilt 
4.1051 
23.7257 
23.?517 
52.2721 
23.1?47 
1 1  .r525 

1.0112 

Ia1  t o i  

-11.#449 
-1.0714 

-14.5370 
-11.1306 
-14.4281 
-S1.771? 
-50.7714 
-110,1111 
-33.4150 
-11.1530 

-15.Pb73 

it i n P  t o r  * r in  



S b u l i r d  SLadard  
t r o u p  C iu i t  I lr in b v l a t l i i  errar I l i r i m n  111111 u I 5 2  cont ~ n t  tnr 



TABELA S. ~ I S E  DA V A R ~ C L A  DA 8 DOS DESVIOS DA MEDIA DE CADA 

SOLO POR UBORAT~RIO 

Essas tabelas dão informação referente ao desempenho de cada 

laboratório para todos os solos. A coluna "m~diaR dá a média da 

percentagem dos desvios da média de cada solo. 

Assim a diferença em peso dos valores da solo é eliminada. 

Para eliminar a influênela do AndosoL, a análise da variãncia 
foi f e i ta  sem incluir os valores das amostras 8 e 9 .  



TABELA 5 .  

Y 5% 
conf Slrndlird S t r n d i r d  

Groul t iun t  n e m  in t  d ~ v i ~ t i a i  errnr R i i i n u n  I h w i w i  951 conf i a *  ~ Q P  -+an  

S iurc i  D . I .  Sua a i  squ i r i i  I i s n  i q u ~ r i i  F - t a t i o  F-prmb. 

~ i ~ ~ i i n  i r i u i i  I t 411t7.4000 212S.1524 4.721 0 .0~00  VERY S I ~ W .  

Yithii troupi 140 77727.0DPI 515.1131 

111i1 151 127414.4000 

951 
conf S land i r l  

Ilaan i m t  d ~ i v l i l l o n  



95Z ~ o n f  ziit ror miin 

-53.C:X to -;8.1465 
-13.7bja  t o  lo.715b 

2 . '~  ;e: t o  3 0 . 4 2 J f  
-:.A414 t a  33.0484 
lD.2SiP t o  :O.:b3i 

- IO . IVOS to s . :wa 
-O.;$P$ to  2C.&?38 

-;I.P32l t o  i ~ a ~ q  
- 3 1  .b:bi lu 3.5:bi 
-15.1100 10 -V.i?:O 
-11.8438 LU v . 2 4 ~ a  

-5.7531 10 lT1.5551 
-S1.:119 t o  -8.481: 

- P . O P I : ,  LO z h . a ' i ~ s  
-4S .@269  10 - l ? . ~ ' ; i l  

2.0511 t o  l?.V4,2 
-:.?@SI 10 23.11:: 

-35.iP4b. 10 :5.191ó 
-25.407v t a  5.Jt7P 
-11.8727 lo iJ.2727 

-5.1404 t o  5.2134 

- - - - - - - - - - - - - .  

(tl 
95% 

conf  ttmmdard i t i i d i r d  
D r q  fmait riem i n t  4iviitiim +PPW Min inu tkii*ri ISZ cnnf i n t  ror n i n  
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T i t i 1  



TABELA 5.3 
- - _ _ _ - - . * . - - - - - - - - _ - - - - - - * - - - - - - - - - - - - - - - - * - - - - - - - - - - - - - - -  

(X i  

95% 
conf 

b a n  int 

32.7 235.8 
-31.0 16.1 
-H.[ 15.5 

-3.3 12.2 
-20.4 12.8 
-14.7 10.2 
-44.1 10.2 
-20.* 5.5 

-9.4 46.1 
25.8 20.0 
-7.1 9.3 
3.4 20.0 

11.4 44.5 
23.1 29.3 
11.4 50.0 
-7.5 11.3 
-2.0 16.9 

9.1. 25.6. 
-0.7 15.6 
14.3 12.4 

*2a.ó 3 1 . 0  - 

PSX cent int i n r  moin 



Z d i f f .  SILT 1 

13% cont i n t  for niin 

121.151t 
-12.1171 

-3.5211 
1 4 . 3 4 0  

1.4351 
7.4554 

111.704T 
3.4153 

-12.7221 
17.4434 
W.3070 

7.7191 
1.7711 

Z di f f .  SILT 1 (wfthout M W )  

It) 
9% 

conf 
Mwn i n t  

S t a d i r d  
errar 

is.ni3 
b.SOl7 
t . 7 1 5 1  
4.1158 

I i . O l f 7  
14.17#3 
za.soao 

9.4871 
1.1511 

2 t . b l I I  
15.7144 
t . ! I 1 1  
7.7304 

S.4572 

932 cont int ror nean 

111.1211 
-1 1 .O239 
-12.1113 

15.4173 
-1.049V 
7.117.1 

114.1272 
0.2554 

- b . O 7 M  
95.3371 
re.shsi  
1.743t 
S. 3433 

1 0. BZZ? 
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011 1 a 
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J i t i l  



1%) 
9s 

canf 
ncan inr  

% d i f f .  SILT 2 (wlthout 

Inilmis ot Varianem 

Inr' i  1.I. ku 6 I  ~WIIIH IUin  swmreu 

Iitmi j ? i ~ i  I4 115141.7LS4 PL71.4711 

l i l h l i  ~ r i u p t  I I ?  J14117.Sl77 2140.LSl4 

t o t a l  135 411714.3Wb 

1 s )  
9 R 

canf 
riem inr 

-34.4 21L.9 
-4.1 23.6 

-11.1 17.1 
1.2 5.7  

-24.1 26.1 
-11.2 22.3 

31.0 LI .9  
-11.8 19.9 
-12.7 21.6 
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-80.3 21.6 
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-4.1 17.: 
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S l i l d i r d  
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1.7Q4I 

31.2717 
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21.1bb4 
zs.1101 
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33.5911 
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I d l f f .  S I L T  1/CU\Y ra t lo  (withaut ANDO) 

9111 conf Inl 
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TABELA 5 .9  
- - * - -  - - - -  . > _  . _ * _  _ _  - - -  - - - - - r -  

752 conf int fat' ~ m a n  

! a i  
95r 

canf b i indard  
ncan I n t  d r v i a t i o i  

4 I .  11.4573 
-12.5 12.8 15.3250 
-8.3 11.9 11.2271 
-8.1 11.7 14.0045 
-1.B 11.3 13.4631 
41.4 5a.5 45.2707 
'1.1 11.7 14.0045 
-3.0 12.0 14.37bt 

1 5 . 0  17.1550 
-4.1 11.7 IJ.95I5 
14.0 2 6 . 3  31.1411 
21.1 58.7 ?0.2b?* 
-2.3 1 2 . 1  14.4519 
-6.1 0 . 5  12.SIt l  

-14.1 I I .i 13,8403 
-2.0 8.7 10.4471 
-7.3 12 .o 14.3817 

* l i .?  ~ i 8 . z  30.2113 - 

S t i n d i r d  
rrrm 

4.9471 
S.1162 
1.0300 
4.1513 
4.7101 

23.0713 
1.9513 
S. 0830 
b.14B3 
4.1351 

11.11IV 
14.044)  

5 .1011 
4.4217 
4.8111 
1.1P31 
-.O841 

2.StAA 

F - n t i o  F-prob. 

2.541 0.0021 VERY S I C N .  

?SZ cont int for m e a i  

-1.5519 to  31.3087 
-25.3110 t o  0. 31 20 
-20.76t l  t o  3,0191 
- l t . 8330  to 3.5810 
-2i..13iiti t o  2.3801 
-12.9421 ta 91.19711 
-19.B; t0 t o  3.5830 
-15.6944 t o  8.1444 
-30.8114 to -0.8431 
-i1.2?16 to  7.044' 
-12.281S to  40.2815 
-29.1211 to 8?,S?IP 
-14.502t t O  ? + J I 2 I  
-11.8354 to  4 , O B j I  
-21.4957 to 1.4457 
-10.7340 t i  6.73*0 
- 1 t . à V B S  t i  4 .h405 



T 6 -1SE DA VARI-CIA DOS VALORES DA CTC E AROILA VERSOS 

TABEm 6.1. CTC (valores diretos) vs. sei. métodos* 
CTC (a aos desvios) VS. seis métdos- 

w I .  5mG-aeitar* pm. k r i d n i r i a  n i k  I.*, 
* * * * * * * . - - - - * - - * - - * . - - - - - -  @ U í U 1 1 - - - -  1 .  Eflictlvi QC ( b i s i a  + R + M) 

3 .  Othir r t k o d i  

Y l r l i b l i i  CCC t t t  ibLUE1 WT IlClROM. 6 .  ~ i - i c ~ c i t e  p87. k l r r i l n i t i o n  u i tc  ni: 
bV U b P i r b i i  I l t l i  - 5.  Coapulilw CXrkunL.  < ' i V ! u q .  ' .-' . 

Irnaliriir it v b ? i i u i  L .  C i C l t  p ~ 7 .  



TABEIã 6.2. CTC ( 8  dos dmsvioa) vs. dois métodos 
CTC (%  dos derrvios) vs. dois  outros mêtodos. 

0- 2: E f f r t i r i  CbZ 

O U  4:  All i r l k 4 i  qicl. Kte d to- I8cb 



TABELA 6 .3 .  A I i G I L A  ( %  do$ desvios) vs. tratamento H O 
ARGILA (% dos desvios) vs, uso d e  peneira &A* separar argi 

la/silte da areia. 

CRP O .  No A 2 O 2 treatncnt 

I .  U i t h  trcitnxnt 

Sourci D.I. Sul. o t  r p r u r i r  M i i n  souari* r - r i t io  r - p r d .  

B i t r i i i  griups 1 WS. 147: 121.1475 0 . 0 s ~  c.?*= NOT SIGN. 

ui th ia  groupí I t a  2740i7.6044 1383.1275 

siaward sta-rd 
Grow Ciuni  I r i n  diviat i i im wrmr Ilininum Ilixinum PSf cont i n i  for  *ean 

Sourci D. I .  Sum o? squarei I l ian rquirer F - r a l i o  F-urob. 

Brlrmin ~ r i u p s  I 1518.4117 1558.4817 i . i32 O.:BBI NOT SIGN- 

u i t h i i  qroui i  3 11 272512.2BOO t 176. b782 

f i r i l  I tt z 7 4 1 4 0 . : ~ 0  



TABELA 6 .4 .  ARGILA (% dos desvios) vs. remoção ao carbocato 
idem, excluindo o Andosol 

Viriablri CLLI [ X  d i f f . )  RE)XIVAL OP CIiRBONATE 
bv Viriablr *ALE 

Sourc R B. t .  Sun n t  sauarcr Uean squartr F-ritli F-prab. 

: i t u c i a  graupi z 11141.2271 PS?O.~I~S O P.OOOI VERY SIGR. 

Uithi*  greURS l l 5  252144.6875 I29l~O57V 

Total 117 2711~7.t100 

V a r i a b l i c  CIh1 ( X  di f f . )  
bv V a r l l b l e  CILC 

REWOVAL OF WBONATE 

( w i  thout andosol ) 



TABELA 6 . 5 .  ARGILA (%.  dos desvios) vs. três- técnicas de dispersãO 
mecênica 

ARGILA (% dos desi r ios)  Y S .  duas técnicas 

V i i i i b h i  CLM ( X  d i f f . )  
by V a h i b l o  591 

Staidard Standard 
~ r a u p  t n u i t  Meai d l ~ i i l l d l  RPPOF I i i i m ~  Iar ium VS2 ton l  i n i  t i r  a i a i  

Variablr: LLII (Z d i f f , )  
bv Uar lab l i  sru 

Sourcr 0.f. S u i  o t  rquarn Hian muares F-?atio F-prab. 

Irirrii graupi I 3724.1353 3721.8353 2.729 O.IPQI NOT SIGN. 

Y i t h i i  groupi I I$ 270413.9214 1365.7211 

T o t i l  r tt 274140.7400 

SliudarQ Standard 
GrmuD Counl l i a m  d i v i a t i o n  r r ror  I:~~*uc i b x i n u n  PSZ cinf  inL for u i i n  



TABELA 6.6. ARGILA 2 %  dos desvios) vs. três métodos para deter- 
minar a argila 

ARGILA ( %  dos desvios)  vs. dois métodos 

Sourca . 1.1, Sur o l  iquirii k r n  íwirer C-ritio r-pmb. 

I i trni  yrsiirr z ZOIU.IHT 10213.2410 7.147 O.WM PERY S I ~ G N .  

UISI~~D 197 n~74.2740 ~ Z O Z , M ~ ~  

Staldird 8 I a d i r d  
Grwp t0unt Riir ~ i v i i t i o n  #rrur iiínamun WXIIIU* TSX cont i n t  for m i a m  

Staidard St indrrd 
braup Count a i i n  d * v l a C ~ P I  irror i l iniwn hhriiiua 932 co*f i n t  f o r  nirr 



**ut*mYT . r l l l i l * U  irRui ra 
I.* *.I ILU n.1 n.u u.1 m.m 4.1 3I .Y  =.r 

.I ....I.... i...., ...., **..*.-**,++-..~.~-*.-.+,*.-.*-..*,** ..,.- *.,.* --,.- *.I- .-.. -.-.. 
Wi* . 

I I 

.-,-*.CI~I.*--~.-" ,....,...- *...*,.*.-..I I.II+.-*.*-r.I-.-iI---C-C-. 

ia 4.11 11.1 U.* I1.n m.u Y 1  (I.* *.Y U.* aia 

Fig. 1. "~eatter ram" dos DESVIOS da média doa dados para cada amostra (valores absolutos) veraus 
tasas $Dmç. 
Esses diagramas mostram as desvios da média doa par&metros, e n p s n t o  par m a  simples anãlise de 
regressão uma correlação d e s s e s  desvios com a magnitude do parametro p d e  ser calculada. Os 
nÜmeros dentro do diagrama representam a número de dados plotadoo naquele lugar. 
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APENDICE I. LISTAGEM *DE METODOS ~ G t o d o s  para determinapão da CTC 

S i t u r i t  i n$  Concart 
ttchniqua ti- 

Ie ieh lna r u b i  5-6 hrm 2-1 W40Ac pW7, iHkh 85-wX tthmt ( f i n a l  -1 951). Ricn 2x3h1 Q.IU KlSü4, riit, by d i r c f l t .  .índ r i t r .  

c e n t r l f u a i  tuba 2 h r r  2 h 1  .III aicl, (* ia m,Cll. 3rtkl .OOm h C I z  ( r h k c  Ihr.) .  fhm l h l  .~Kl511 WgrXLb. r*rrurc w ~ C F ~ .  

eiek ln& cube I d rop l i i ec  (Il)(kh i r h i m l  751 L I  O.-(S.) I iZSrP II1 M,OM pH7, 4 r 2 í r l  WüAc pH8.2. IMkl c i h i n o l  ( I :  1). 6 r 2 h l  
m,oh~ pul. . i c r i r i r r  h. 

t r l c n r y e r  o w r n l a h t  I-i IC l :  w i i u r c  W i i ~  by t i t r a t i o n .  Q.05W WCI + O.OZ5ii i iZSO4 i  K b 1i. f l a ~ c p h o t a i * t t i c n l l y .  
ISO i 1  W k c  pH 7, r i r r i t e  4 t h  WaüH f o r  (H + AI). 

t l l r i r  I u n n l  2-tl hri (Iüümt c th inot  I O Z  11 EC$O.kS/ci) Iüx2GI  Ii i  iiHgOAc pH1, 4 x 2 k l  c th ina l  WJZ, 4.20i1 lil KCE p112.1. mt by 
* i i to ín i~ f=er .  

teiehlng t u h  l j  hrlT-1 I a 1  . C t u r a l  I:I, IMkl III pH7 I e i h i n s l  I:!, 2 0 b 1  111 H8Ohc pH?. I a 1  ith4noE 96%. 9 1  n1 i t i  WillOAc. 
r i m u r e  lia. 

t i i e h i n 8  tuba 
(a l rer  S c k o l t s n h r e r )  C-2h h r i  IOOml 1M iW,OAc pH7. 5 h l  IIOi mthmml. 1-l 101 ICI,  d l a t l l l  Iar li'ti, by t i t r r t l o n .  

c.ntrttwe tube 2 h e i  *I QLc pl l t  ( r e g r t  2x1, dac r i l na  Um, K, i n d  Ca I n  iuperni tanta. 
Wlril I W  K C ~  í r e p 4 t  2.). d r c i rm in i  ae ld i t y  by titritian: A1 by i i t r i i i o n  i f t e r  i d d i t i o n  1iiF. 

i u t m t i c  i i t r a c í a r  a r i r n i g h t  i i t r i e t  v i t h  c i  ? R I  IA 11R40k pA7. thm 21 cm 7 h l  r t h i m i l  95.2 (45 i l n i .  i i c k ) .  P i a t i l 1  r r r p l e  i n d  t i t r .  Wh- 

I i i e h i n g  r u b i  I 1  h r l I M k l  r c M  v i r to . I17 tki ia i r  Iab  7. 

i r t r m c t f a n  bttl. a r i m l # h c  -1 I W  WifiOAr. f i l r c r  on b k h m r  tmnl, 5xWml Ii i  liM40ki 2"-1 s t h i v l  95.2. Di$till i r q l c ,  #I, by t i tr.  

t x t r i e t i n g  b a t t l i  1 h r  ia61 m40& pR7. f l l t r a t e .  1n irtrirt riiiiii Ri, II, Ca, Hs. nika iliiiiir e x t f r c t  f l t r i t e  vith fo r  911 CiDilc (H + A I ) .  pH?. 

Irachlnm t u k  a r n l & h r  2 x Z k l  IR W 4 Q A c  pA 7 (ovcrniaht 4 t h  2nd 25it) .  Iõ[kl 95t ethrnol,  d i a r i 11  r i q l i  ind t l t r i r r  @ H b .  

c i n t r l f u g e  t u b i  *hiks 1 hr 25 r l  I11 liR,QAc. hthl o I  aaw  (iholi. 10 r i n  ). 3 x X h t  propenol. 5x25-t praprnal. Then 5x25iI  101 KCl. 
i r and  I 2  h r i  d i m t i l l  i x t r i c t  id tltr. 

e r l i m y r  a r . r n l ~ h c  50i1  1H IIR QAc pH1. i i l r r i t t .  h a e h  u l t h  11I IIA O A ~  pHI untll 2 5 w . l h i n  hxln l  IR iRi  CI, I x  .ZSN WqCL, 
2x irill p j r t l o n i  ~ t h i n o l  8 0 t .  t k n  95X arti l  feachic* Irai -I C1 . D i m t i l l  r iqlr !nd t i t r i z .  MI,. 

c i n t r l l u i e  tuba I r i i n l i n i h  S r Y h I  II MAC pA ô.2 . 4x)lkiil i t h i no l ,  írWil inr,o~c pii?. u i i u r c  r*. 

i r l i a y i  ovicnl&ht 2-1 l N  1IR DXc pii?. t l l tr i t i  by 'büehmr t m l  ( I i i c h  l u r t he r  u n t i l  ma. t t i t  for Ca u t t h  WHlaul.). 
í h n  hach t x  wi th  1n )IR Cl p i i ,  l i  u i t h  -25 01 i-, IM-2-1 iaopropyl i lcohol (Cl-test !). k i c h  u i t h  

wcidiff~d 10% WmCl 1.005'HC11. d l a t l l l  tmchit. rnd t i t r t t c  WH.. 
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