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INTRODUGAQ

A Equipe de Pedologia e Fertilidade do Solo, atual
Servigo Nacional de Levantamento e Conservagao de Solos, pu-
blicou em 1969 o Boletim Técnico n® 7, sob o titulo '"Méetodos
de Analise de Solo'', em que era especificada a metodologia a

dotada pelos laboratdérios da entao EPFS.

0 presente Boletim Técnico acrescenta aquela meto-
dologia as modificagoes havidas posteriormente no tocante a
analise de solos, e inclui os métodos adotados para a anali-

se de calcario.

De outro lado, tem este trabalho o objetivo princi

pal de proporcionar a todos os técnicos envolvidos na execu

gao de analises de solos e calcario as mais completas  in-
formagoes sobre metodologia em uso nos laboratérios do
SNLCS, aqui descrita com os maiores detalhes, embora de

forma simples, de facil e rapida compreensao, tanto quanto
ao metodo em si como quanto aos calculos matematicos nele

utilizados.



METODOS DE ANALISE DE SOLOS E CALCARIOS

Quando uma analise de solo €& solicitada ao Laborato

rio do SNLCS, sao normalmente fornecidos os seguintes dados:

1. Textura (determinagao expedita)
pH em agua

Calcio + Magnésio trocaveis
Aluminio trocavel

. Fosforo assimilavel

. Potassio trocavel

. Calcario a ser aplicado (quando necessario)

00 ~N O B w N

. Adubagao adequada

Porém, em se tratando de amostras provenientes dos
Levantamentos de Solos deste Servigo, ou quando o interessa-
do os solicita, sao fornecidos ainda os seguintes dados,con-

siderados adicionais:

9. Hidrogénio trocavel + Aluminio trocavel
16. Sodio trocavel

11. Calcio trocavel

12. Magneésio trocavel

13. Soma das bases trocaveis (Valor S)

14. Capacidade de troca de cations (Valor T)
15. Tndice de saturagao em bases (Valor V)

16. Tndice de saturagio em Al™"Y

Nas analises de calcarios, os dados fornecidos sao:

1. CaC0, ou Cal

3
. MgCO3

. Residuo insoldvel e nao dosado

ou Mg0

. Granulometria
PRNT

AV EwN

Interpretagao dos resultados



ANALISE DE SOLOS

ENTRADA DE AMOSTRAS DE SOLOS

0 técnico encarregado da recepgao deve, obrigato -
riamente, verificar os dados constantes na embalagem da  a-
mostra:

a) Nome do remetente

b) Procedéncia (estado, municipio, propriedade, ou

Projeto e Instituigao)
c) ldentificacao da amostra (n® ou marca)

d) Cultura a ser feita ou adubada

Preenchera entao um protocolo em que conste  além
desses dados, o total de amostras que compoem a remessa. Es
se protocolo sera encaminhado, juntamente com o interessado
ou portador das amostras, ao Setor Administrativo, para qui-
tagao da importancia devida, no caso de as analises serem
solicitadas por particulares ou firmas. Se as analises des-
tinam-se a Levantamentos de Solos do proprio SNLCS, tal pro-
tocolo seguira ao mesmo Setor para simples registro. Em ca-
sos de pedidos de isengao ou de pesquisas de outros  orgaos

oficiais, sera necessario o visto do Sr. Chefe do SNLCS.
PREPARO DAS AMOSTRAS DE SOLO

As amostras seguem entao para a sala de preparo,on
de sao registradas em livro especial, recebem o n® de Labora
torio e passam a secagem em estufa com circulagio de ar for-
cada, a temperatura de 409C.

Sao apds destorroadas, com rolo de madeira sobre
sola grossa, cujo forro € mudado a cada amostra. Esse forro,
por medida de economia, € constituido por folhas de jornal.
Passa-se entao a amostra por peneira n® 10 (abertura de

2 mm), obtendo-se a terra fina seca ao ar - TFSA - que e
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colocada nas caixinhas apropriadas. Estara a amostra de so-

lo preparada para todas as determinagoes.

METODOS DE ANALISE DE SOLOS

1. Textura (determinagao expedita)

E avaliada através do tato, ao esfregar um  pouco
de solo Gmido entre os dedos. E iﬁportant{ssimo homogenei -
zar bem a massa de solo umedecido, prestando toda atengao as
variacdes de sensagao. Quando esta se mantem identica apos
seguidas manipulagoes, procura-se avaliar as percentagens -
provaveis dos componentes do solo estudado.. € um trabalho -
que exige grande pericia do técnico, uma vez que, é pratica
mente imposs{vel encontrar solos com uma s6 fragao granulome

trica. Se isso fosse possivel, as sensagoes seriam as se -

guintes:

areia = atrito

silte = sedosidade ‘

argila = plasticidade e pegajosidade

Com auxilio do Triangulo Americano, modificado pa-
ra incluir a classe de argila pesada, procura-se entao a

classe textural correspondente as percentagens estimadas de

cada uma das fragoes granulometricas.

2. pH em agua (1:2,5)

Em copinho plastico de T 00 ml, colocar 10 ml de
TFSA e 25 ml de agua destilada ou deionizada. Agitar com
bastao de vidro, lavando-o ao passar de uma a outra amostra.
Deixar em repouso por uma hora ou mais.
0 aparelho utilizado € o potenciometro provido de
eletrodos de vidro e calomelano, com capacidade para determi
nar pH de 0,00 a 14,00, Deve ser calibrado com solucoes tam

pao - padroes - de pH 7,00 e pH 4,00, uma vez que, a -maio-

ria dos solos apresenta pH dentro dessa faixa. Esses padroes
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sao guardados em geladeira, para evitar a formagao de fungos
no padrao pH 7,00, sendo necessario retira-los do refrigera
dor a tempo suficiente (pelo menos 1 hora) para que sua tem-
peratura se iguale a da mistura agua + solo dos copinhos.

Costuma-se manter, ao lado do potenciometro, um
termometro mergulhado em um copinho com agua, a fim de regu-
lar o aparelho na temperatura das solugoes antes de qualquer
calibragao.

As operagoes acima descritas sao feitas na seguin-

te ordem:

12 Retirar os padroes do refrigerador, colocando-os ao lado

do potenciometro.

22 Colocar a agua nos copinhos, que ja deverao conter a ter
ra, e agitar.

L d

i

39 Ligar o potenciometro, pelo menos 30 minutos antes do in

cio das determinagoes.

Lo verificar a temperatura no termometro mergulhado na agua

e regular o aparelho para trabalhar a essa temperatura.

52 Calibrar o aparelho no zero e com as solugoes tampao - pa
drao pH 7,00 e padrao pH 4,00. Iniciar imediatamente as
determinagées, agitando cada amostra com bastao de vidro,
como da primeira vez, antes de mergulhar os eletrodos no
copinho.

Nota: Nao é necessario lavar os eletrodos ao passar de uma

amostra a outra, sendo porém indispensavel lava-los cuidado-

samente e seca-los com papel de filtro antes e apos serem
mergulhados em cada um dos padroes.

Apos as determinagSés, lavar os eletrodos e dei -
xa-los em imersao em um copinho com agua destilada, onde

devem permanecer sempre, mesmo com o aparelho desligado.
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3eld4 . Aluminio e Calcio + Magnésio trocaveis

. -+
0 extrator e uma solugao - normal de KCI:

peso molecular
39,100
35,457

K
Cl

Solugao KCI N 74,557 g/litro

Na pratica, toma-se 746 g de KCl, passa-se para

balao de 10 litros e completa-se o volume com agua destilada.

Ataque:

Em erlenmeyer de 125 ml, coloca-se 10 g de TFSA e
100 ml da solugao extratora. Agita-se por 5 minutos em agi-
tador circular horizontal. Nao e necessario tampar. Isto €
feito a tarde. Ao retirar as baterias do agitador, ter o
cuidado de desmanchar os monticulos de terra que se formam -
no centro dos erlenmeyers. Deixa-se repousar durante a noj
te.

No dia seguinte, sem filtrar, pipetar 2 aliquo -
tas de 25 ml do liquido sobrenadante: uma delas destina-se a
determinacao do calcio + magnésio trocaveis e a outra a de-

terminagao do aluminio trocavel.

3. Determinacao do calcio + magnésio trocaveis

Em uma das aliquotas de 25 ml do extrato de solo,
colocar 4 ml de um coquetel de 'buffer', cianeto de potassio
e trietanclamina. Titular com EDTA (sal dissodico) 0,025 N-
normalidade exata - usando Eriochrome Black T como indica-
dor. ApOs acrescentar o coquetel, colocar pequena quantida-
de (1/2 pitada ou menos) de acido L-ascorbico, a fim de des-
cartar possivel interferéncia de manganés na titulagdo. Vi-
ragem do roseo para azul puro.

Nota: 0 indicador (3 gotas) deve ser colocado imediatamente
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antes de comegar a titulacao; se, ao se aproximar o final

desta, esmaecer a cor, colocar mais duas gotas do indicador.
; ++ ++

A leitura na bureta corresponde ao teor de Ca + Mg , em

mE/100 g.

b, Determinacao do aluminio trocivel

Na outra aliquota de 25 ml do extrato de solo, co-
locar 3 gotas de azul bromotimol a 0,1% e titular com  NaOH
0,025 N - normalidade exata - protegida contra COZ. A leitu
ra na bureta corresponde ao teor de A]+++, em mE/100 g.
Nota: ''protegida contra C02” - para isto, antes de iniciar u
ma série de titulag5es, abre-se a torneira da bureta, a fim
de descartar a porgao de NaOH em possivel contato com o ar.

Torna-se a encher a bureta e inicia-se ent3o a titulagao.

Preparo dos reagentes para catt o+ Mg++
Coquetel - para preparar 1 litro, colocar em proveta gradua-
da:
600 ml de solugao tampao ("'buffer')
300 ml de tritanolamina
100 m1 de KCN a 10%
Homogeneizar com bastao de vidro e estocar em fras

co tampado.

Solugao tampdo - para preparar 1 litro, colocar em proveta -
graduada:

67,5 g de NH,CT em 200 ml de agua

600 ml de amonia concentrada

0,616 g de MgSo, .7 H,0

0,930 g de EDTA (sal dissodico)

Completar a 1 litro com agua destilada

Nota: Controlar a neutralfdade em relagéo ao Mg e ao EDTA,
.do seguinte modo: em erlenmeyer de 125 ml, colocar 3 ml de

solugao tampao + 30 ml de agua destilada. Com 1 gota de -
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EDTA 0,025 N deve virar para o azul.

KCN a 107 - Pesar 100 g de KCN p.a., passar para balao de 1

EDTA

litro e completar o volume

Partindo do sal dissodico, fazer estoque da solu
¢ao 0,05 M ~ PM = 372,252

Solugao 1 M = 372,252 g/litro

Solugao 0,05 M = X

X = 0,05 M x 372,252 g = 18,6126 g/litro

Solugao 0,05 M = 18,6126 g/litro, para uma pure-
za de 100%

Ver a pureza no rotulo do frasco. Geralmente e
de 99% no minimo, como no caso do EDTA que te-
mos em estoque. Entao:

Pureza 100% = 18,6126 g/litro

Pureza 997 = 18,80 g/litro

Corrigir o titulo usando solucao CaCO3 0,05 M:
em erlenmeyer de 125 ml, colocar:

10 m} de solugao CaCO, 0,05 M

L ml de coquetel ’
30 ml de agua destilada
3 gotas de Eriochrome Black-T

A solugao deve consumir exatamente 10 m! da
solugao EDTA 0,05 M. Se consumir mais, ir acres

centando pitadas de EDTA, até acertar o titulo.

EDTA 0,025 N - Prepara-se a partir da solugao estoque 0,05 M

Solugao 0,05 M x 2 (sal dissddico) = solugao 0,IN

Para preparar 1 litro da solugao 0,025 N a par
tir da solugéo 0,1 N, tomamos a equagéo fundamen

tal da quimica volumétrica:
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VN = V'N' V = 1.000 ml
1.000 x 0,025 = V', 0,1 N = 0,025 N
V' = 1.000 x 0,025 = 25 = 250 Vi= 7

0,1 0,1 N'= 0,]

Verificagao da igualdade VN = V'N'
1.000 x 0,025 250 x 0,1
25 = 25

Tomamos entao 250 ml da solugao EDTA 0,1 N (ou

0,05 M) e diluimos a 1 litro para obter uma solu
cao EDTA 0,025 N.

CaCO3 0,05 M - Tomamos o CaCO3 p.a., sabendo que

PM = 100,0893 q.

I mol ~- 100g x =0,05 . 100 =5 g/litro
0,05 mol -~ x

0 CaCO3 € muito pouco solivel em agua destilada
(t 1%). Para sua dissolugao total procede-se do
seguinte modo: passa-se as 5 g de CaCO3 para um
becher de 300 ou 400 ml, umedece-se ligeiramente
e eﬁ seguida coloca-se gota a gota, HCl concen -
trado (boa procedencia) até nao dar mais eferves
cencia. Caso nao se dissolva totalmente, levar
ao fogo até dissolugao total. Esfriar e comple

tar o volume a 1 litro.

Indicador: Eriochrome Black-T - Dissolver 0,2 g de Erio-
chrome Black-T em 50 ml de alcool metilico con -
tendo 16 g de borax por litro.

Alcool metilico + borax - Dissolver b g de borax em 250 ml

de metanol. 0 borax € pouco soluvel. Se nao -
dissolver, levar ao banho-maria até a dissolugao
total.

CUIDADO - Ao ser levado ao banho-maria, a chama

pode explodir o metanol. Tomar um recipiente -
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grande (diametro grande) para afastar suficiente
mente o metanol da chama

Nota importante: Se for necessario levar ao ba

nho-maria, pesar antes. Ap6s a dissolugao, es-
friar e pesar novamente. Completar a diferenga

de peso com metanol.

Preparo dos reagentes para i

Indicador: Azul de Bromotimol - 0,1% - Tomar 0,1 g de azul
de bromotimol, colocar em um gral e juntar 1,6
m! de NaOH 0,1 N. Triturar bem, até o todo fi -
car verde.
Nota-  Por vezes a cor permanece ambar, apesar
de bem triturado. Nesse casoc, colocar mais algu
mas gotas de NaOH 0,1 N e a cor verde aparecera.
Juntar agua aos poucos e ir passando para balao
de 100 ml, ao mesmo tempo em que se vai lavando
o gral. Estando este bem limpo, completar o vo-
me adicionando agua diretamente no balao. Guar-

dar em frasco escuro.

NaOH 1 N - O preparo € feito a partir de ampolas com  NaOH
em solugao, e que diluidas a 1 litro dao uma so-
lugao NaOH 1 N. 0 nome comercial dessas ampolas
{Normex, Titrisol, Dilut-1t) varia conforme o fa
bricante.

Partimos da solugao |1 N e fazemos estoque da so-
lugao 0,1 N. Esta, por sua vez, ira sendo dilui

da a 0,025 N para as titulagoes.

NaOH 0,1 N - Preparo de 1 litro de solugao NaOH 0,1 N, a par
tir da solugao 1 N:
VN = V'N!



1.000 x 0,1 =V'. 1 V = 1.000 ml
V' = 1.000 x 0,1 = 100 ml N=20,1N
1 V= 7
N'= 1 N

Tomar 100 ml da solugao NaOH 1 N, levar a balao

de 1 litro e completar o volume.

NaOH 0,025 N - Preparo de 1 litro de solugao 0,025 N, a par-

tir da solugao 0,1 N:

UN = V'N! V= 1.000 ml
1.000 x 0,025 = V'. 0,1 N = 0,025 ml
V' = 1.000 x 0,025 = 25 = 250 ml V'= ?

0,1 0,1 N'= 0,1 N

Tomar 250 ml da solugao 0,1 N, levar a balao de

1 litro e completar o volume.

5. 6. e 10. Fosforo assimilavel e potassio e sédio trocaveis

Para estas determinagoes, usa-se uma solugao de a-
cidos fraca como extrator, partindo de HCl p.a. e HZSOQ p-a.,
isentos de fosforo:
0,050 N em HCI

0,025 N em stoh

Preparo da solugao extratora HC1 0,050 N e
H,SO 0,025 N

277y
HC1 0,050 N - Partindo de HCl concentrado,temos: PM = 36,k6g
36,46 g/litro = solugao 1 N T = 36%
x g/litro = solugao 0,050 N d =1,19
x = 36,46 x 0,05 = 1,823 g/litro
densidade:
1,19 g = 1 mi x = 1,823 = 1,532 ml/litro

1,823 g = x ml 1,19
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stoh 0,025

Titulo:
100% = 1,532 ml/litro
362 = x ml/litro
x =100 x 1,532 = 4,256 = 4,3 ml/litro
36

Para ter uma solugao HCI 0,050 N, tomamos 4,3 ml

"

f

de HCl e diluimos a 1 titro.

N - Partindo de H,SO,concentrado, tenos:

277y
PM = 98,08 g
= 1,84 (a 159C)
) T = 96%
Solugao H,S0, 1 N = 2§Lg§ = 49,04 g/litro
2
- Solugao 1 N = 49,04 g/litro
Solugao 0,025 N = x
x = 0,025 N x 49,04 = 1,226 g/litro
densidade:
1,84 g = 1 ml x = 1,226 = 0,666 ml
1,226 g= x ml 1,84
Titulo:
100% = 0,666 ml x = 100 x 0,666 = 0,69 mi/litro
96% = x ml 96

Para ter una solugéo stoh 0,025 N, tomamos 0,69
ml de HZSOM e diluimos a 1 litro.
- Na pratica, costumarmos preparar 10 litros da

solugao HC! 0,050 N e H 50, 0,025 N: toma-se um

balao de 10 litros e co%oca-se mais ou menos 5

litros de agua destilada. Adiciona-se 43 mil de
HCl e 6,9 ml de H,50,. Ccnpleta-se o volume, a-

gitando bem.

Nota: Apos adicionar o HCl, ter o cuidado de la

var a proveta por 3 vezes, colocando as aguas de

lavagem no balao-
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Ataque:
Em erlenmeyers de 125 ml, coloca-se 10 g de TFSA e
ZSOQ 0,025 N. Agi-

ta-se por 5 minutos em agitador circular horizontal. Nio &

100 m! da solugao extratora HCl 0,050 N e H

necessario tampar. lIsto é feito a tarde. Ao retirar as bate
rias do agitador, ter o cuidado de desmanchar o montfculo de
terra que se forma no centro do erlenmeyer. Deixar repousar
durante a noite.

No dia seguinte, sem filtrar, pipetar 25 m! do 1{-
quido sobrenadante e passar para bateria de frascos plasti-
cos com capacidade aproximada de 30 ml.

Lavar a bateria em que a mistura solo + solucao ex
tratora se encontrava e deixar escorrer bem. Em outro ali -
quotador, pipetar 5 ml (exatamente) dos 25 ml anteriormente
extraidos e passar novamente para a bateria de erlenmeyers -
de 125 ml. Estes 5 ml se destinam a determinacao do fésforo
assimilavel e os 20 ml que restam na bateria de frascos plas
ticos vao para determinacio do potadssio trocavel, e do sédio

quando for o caso.

5. Determinacao do fosforo assimilavel

Aos 5 ml do extrato de solo anteriormente pipetados,

juntar 10 m) de solugao acida de molibdato de amonio ja dildd

da e 1 pitada (mais ou menos 30 mg) de dcido ascoérbico em po,

como redutor. Levar ao agitador circular horizontal por 1 mi
nuto, para homogeneizar

Ao prazo medio de 1 hora aps a adicdo do acido as-

corbico (A5 minutos a 2 horas), iniciar a leitura da densida-

de otica na escala logaritmica do fotocclorimetro, usando

o filtro vermelho (comprimento de onda de 660 mu). Converter

a leitura em ppm de P, através de tabela elaborada com a ici-

tura de padroes.



Nota: Constatamos na pratica a absoluta necessidade de lavar
os pipetadores (de 25 ml e 5 ml) apos cada extragao. Quando
esta é fejta, nao se tem idéia da concentragao de fosforo no
extrato. Caso seja alta, o residuo aderido 55 paredes das pi
petas pode mascarar completamente o resultado da aliquota pi-

petada imediatamente depois. .

Diluigao: Tambem no caso de se apresentarem altas concentra-
goes de fosforo assimilavel, superiores a capacidade de leitu
ra da escala ou simplesmente a da faixa mais expandida, e se-
quer o resultado exato, serad necessario proceder a diluigSo ,
apos decorrer o tempo necessario para a reagao (minimo de 45
minutos).

Considerar sempre que temos no erlenmeyer 15 ml ( 5
ml do extrato do solo + 10 ml da solugao acida de molibdato).
Ir acrescentando agua destilada sempre na proporgao de 15 ml
ou seus maltiplos, até obter uma cor que permita uma leitura
exata na escala. Se, ao atingir 120 ml a cor ainda for mui-
to escura, homogeneizar bem o conteldo com bastao de vidro,pi
petar uma porc¢ao para outro erlenmeyer e prosseguir a dilui <
¢ao.

Preparo dos reagentes para P assimilavel

Solugao acida de molibdato de amonio (concentrada) - Em balao
aferido de 1 litro (pirex ou similar) colocar 2 gra
mas de subcarbonatos de bismuto e t 250 ml de égua
destil;da; juntar rapidamente 150 ml de stoh con
centrado (reagente bom, isento de P). Ao cessar a
fervura, o sal de bfsmuto deve estar completamente .
dissolvido. _

Depois de frio, juntar uma solugao de 20 g de molib
dato de amonio em T 200 ml de agua. Completar a

1 litro e homogeneizar. Fazer estoque.

- 14 -



Solugao acida de molibdato de amonio dilufda - Em proveta gra
duada, colocar 300 mi da solucao acima (concentrada)
e completar a 1 litro com agua destilada.Agitar mui
to bem com bastao de vidro, para homogeneizar. £

esta solugao que se adiciona ao extrato de solo.

Preparo do Padrao Concentrado de 50 ppm de P

Em um pesa-filtro, tomar pequena quantidade (0,5 g
ou menos) de KHZPOQ, deixar por uma noite em estufa a 80°c,

tampar e esfriar. Temos entao:

PM
K = 39,1
H2 = 2
P = 31
0, = _6h4
KHZPOA =136,1 g
1 ppm=1; 1.000.000 =1 mg/kg = 1 mg/litro

"

Precisamos 50 ppm de P = 50 mg P / litro

136,1 mg de KH,PO, = 31 mg de P

x mg de anpoh = 50 mg de P

x =136,1 x 50 = 6.805 = 219,52 mg P = 0,2195 g de KHZPOh
31 31

por litro.

Entao, tomando 0,2195 g de KHZPOA e dissolvendo a 1 litro,te-
mos uma solugao com 50 ppm de P. Na pratica, constatamos -
maior facilidade em trabalhar com um padriao concentrado de 25
ppm P, motivo pelo qual pesamos a mesma quantidade de KHzPou
(0,2195 g) e dissolvemos em 2 litros. Antes de completar o
volume, adiciona-se 3 mi de stob concentrado, para assegurar

a perfeita dissolugao do fosfato.
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Preparc dos padroes de 1, 2, 3 e 4 ppm de P

Parte-se da solu¢ao acima, contendo 25 ppm de P, e

prepara-se 250 ml de cada um dos padroes.

Padrao de 1 ppm de P - VN = V'N' V = 250 ml
250 x 1 =V' | 25 N =1 ppm
V' =250 x 1 = 10 ml V' =17

25 N' = 25 ppm

Toma-se 10 ml da solugao de 25 ppm P, leva-se a balao de 1 1i
tro e completa-se o volume com a solugao extratora HC1 0,050
N e H,S0, 0,025 N.

2774
Padrao de 2 ppm de P - UN = V'N' V o= 250 ml
250 x 2 = V' | 25 N =2 ppm
V' =250 x 2 = 20 ml V' = ?

25 N' = 25 ppm
Toma-se 20 ml da solugao de 25 ppm P, leva-se a balao de
250 ml e completa-se o volume com a solucao extratora HC1
0,050 N e stoh 0,025 N .

Padrao de 3 ppm de P - VN = V'N' V = 250 ml
250 x 3 =Vv' , 25 N =3 ppm
V' = 250 x 3 = 30 ml vt =7

25 N' = 25 ppm
Toma-se 30 ml da solugao de 25 ppm P, leva-se a balao de
250 ml e completa-se o volume com a solugao extratora HCI
0,050 N e H250b N.
Padrao de 4 ppm de P - VN = V'N' V = 250 ml
250 x 4 "yt | 25 N =4 ppm
V! =250 x 4 = L0 ml V' =7

25 N' = 25 ppm

Toma-se 40 ml da solugao de 25 ppm P, leva-se a balao de 250
ml e completa-se o volume com a solugao extratora HC1 0,050 N
e HZSOQ N.
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PREPAROC DA CURVA OU TABELA PARA TRANSFORMAGAO DA
LEITURA EM PPM DE P

A primeira consideragao a fazer € que, para o ata-
que, tomamos 10 g de TFSA, usando 100 ml da solugao extrato -
ra. Entao, a concentragdo de P sofreu uma diluigao na razao
1:10. Consideramos assim que, uma leitura do extrato de solo
igual 3 leitura de cada um dos padroes, deve ser multiplicada

por 10. Temos ent3o:

Padrao de 1 ppm de P

10 ppm de P no solo

[ n 2 " " " - 20 1 " [ " "
" " 3 LR} " o 30 1) [N " " [R]
1] 1" l' n H L - l*o " n ti " "

Ao guardar os padroes nos frascos apropriados, apos

seu preparo, costuma-se escrever nos rotulos:

P ' 1 ppm de P na solucao P ' 2 ppm de P na solucao
1, 15 2, ¢
., 10 ppm de P no solo v 20 ppm de P no solo
P3 ' 3 ppm de P na solugao Pb ' 4 ppm de P na solugao
] ' .
« 30 ppm de P no solo , 40 ppm de P no solo

A leitura desses quatro padroes, caso o colorimetro
esteja bem regulado, guarda uma proporcac constante e, caso
se leve a um grafico, da uma reta que passa pela origem, per-
mitindo estabelecer com seguranga um unico fator, para as in-

terpolacoes e extrapolagoes.
Leitura de padroes

Em erlenmeyers de 125 ml, toma-se 5 ml de cada um -
dos padroes e faz-se a reagao como se estivesse trabalhando -
com extrato de solo. Faz-se 3 repetigoes de cada padrao, ou
3 repetigoes dos padroes de 1, 2 e 3 ppm P e 2 repetigoes do
padrao de 4 ppm P. Decorrido o tempo necessario (mais ou me-

nos 1 hora), procede-se a leitura.
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Calculo do fator (F)

Temos entao:
ppm - dados pelos padroes (10, 20, 30 e 40 ppm P no solo)
leitura (L) - resultado da leitura dos padroes feita na esca-
la logaritmica do colorimetro
F=ppm ouppm=FxlL, o que permite as interpolagoes e
L extrapolasoes.
Exemplos:
Temos, por hipotese, os seqguintes resultados da lei

tura dos padroes:

P, = 160 P, = 320 P, = 480 P, = 640

Pt ppm = 10 L =160 F=_10 =0,0625
160

P,: ppm = 20 L = 320 F=_20 =0,0625
320

P3: ppm = 30 L = 480 F=_30 =0,0625
480

Py: ppm = 40 L ='640 F=_40 =0,0625
640

0 preparo da tabela vai depender do tipo do colorime
tro. No Metronic modelo M, por exemplo, a escala so permite
leituras de 5 em 5 unidades, na faixa mais expandida. Neste .

caso, a tabela sera feita do seguinte modo:

Leitura = ppm FxL
5 <1 (0,0625 x 5 = 0,3125)
10 1 (0,0625 x 10 = 0,625)
15 1 (0,0625 x 15 = 0,9375)
20 1 (0,0625 x 20 = 1,25)
25 2 (0,0625 x 25 = 1,5625)

Outros colorimetros permitem a leitura de unidade

em unidade, entao a tabela sera feita de acordo.
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6 e 10. Determinacac do pctassic e sodic trecaveis

£ feita por meio do fotometro de chama, nos 20 ml
do extrato de sclo que sobraram apGs pipetar os 5 ml para a
determinacgao do fosfero assimilavel.

Selecicnado o filtro cenveniente no fotometro, ca
libra-se o galvanorietro no zero com agua destilada e no meio
da escala (100) com uma solugao padrao contende 0,2 nE/litro
de K, 0,2 mE/litro de Na e 2,0 mE/litro de Ca.

Tomar outras solugoes padrao contendo:
0,t mE/Vitro de K - 0,1 mE/litro de Na - 1,0 nk/litro de Ca
0,3 mE/litro de K - 0,3 mE/litro de Na - 3,0 mE/litro de Ca
0,4 mE/litro de K - 0,4 mE/1itro de Na - 4,0 mE/litro de Ca

Fazer a leitura e anotar. Temos entao os dados

(para K e Na):

Leitura do padrao 0,2 mE/l - que obrigamos a dar 100
" " " 0,1 mE/1 - que anotamecs o ponto onde caiu
H " " 0,3 mE/1 - que anotamos o ponto onde caiu
" " " 0,4 mE/1 - que anctamos o ponto onde caiu

Obtidas essas leituras, construir as curvas, uma
para K e outra para Na, interpolar as leituras possiveis na
escala do galvanometro e preparar as tabelas. Quando as lei
turas das amostras cairem fora da escala, diluir ate que
sua leitura seja possivel e levar em conta a diluicao ao
calcular a concentracac de K ou Na.

Nota: Considerandc a-diluicao da rotina - 1:10 (10 g de
TFSA para 10G ml da solugao extratora),as leituras dos pa-
droes em mE/litro corresponcem a rE/100 ¢ na arostra de so-

lo, porgue:

Padrao 0,1 mE/1 = 0,01 mE/100 g
0,01 mE/160 g x 10 (diluigao) = 0,1 mE/100 g



Padrao 0,2 mE/] 0,02 mE/100 g
0,02 mE/100 g x 10 (diluigao)

0,2 mE/100 g

Padraoc 0,3 mE/] 0,03 mE/100 g
0,03 mE/100 g x 10 (diluigao)

0,3 mE/100 g

Padrao 0,4 mE/] 0,04 mE/100 g
0,04 mE/100 g x 10 (diluicao)

0,4 mE/100 g

Preparo dos padroes

Na pratica, preparamos um padrao concentrado conten
do K, Na e Ca, uma vez que, esta ultima determinagcao também

pode ser feita no fotometro de chama.

Preparo do Padrao Concentrado:

K=1,0 mE/litro
Ne = 1,0 mE/litro
Ca = 10,0 mE/litro

Para 1 litro:
Pesar 0,0585 g de NaCl = 1,0 mE/litro
" 0,0746 g de KCI 1,0 mE/litro
Pipetar 200 ml de uma solugao de 1.000 ppm de
Ca = 10 mE/Vitro

H

Levar tudo a balao de 1 litro e completar o volume.

Calculos:
PM
K = 39,100
Cl = 35,457

1 eq/l = 74,557 g/litro ou 1 mE/)itro

"

0,0746 g/litro
PM

Na = 22,991

Cl = 35,457

1 eq/1 58,448 g/1itro ou 1 mE/litro

0,0585 g/litro
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Preparo da solugao de 1.000 ppm de Ca:

1 mg/litro = 1 ppm ou 1.000 mg/litro = 1.000 ppm ou
1 g/litro = 1.000 ppm

PM
Ca = 40,08

= 12,01
03 = 48,00

CaCO3 =100,09

100 g de CaCO3 - L0 g de Ca
x g de CaCO3 - 1 g de Ca
x =100 = 2,5 g de CaCO3
4o

Pesar 2,5 g de CaCO3 p.a., dissolver em um pouco de
HC1 concentrado e completar o volume para 1.000 ml.
Nota: ''um pouco de HC1 concentrado'' - umedecer o
CaCO3 e em seguida adicionar gota a gota o HC1 até nao dar
mais efervescencia. Colocar mais 1 gota e aquecer. Deixar

esfriar e completar a 1 litro.

Preparo dos padroes de 0,1 - 0,2 - 0,3 - 0,4 mE/litro, a

partir do padrao concentrado de 1,0 mE/litro de K e Na

Padrao 0,1 mE/litro K e Na - para o preparo de 500 ml:
VN = V' N V = 500 ml
500 x 0,1 =V' . 1,0 N =0,1 mE/l
' V! =7
V' =500 x 0,1 =50 ml
N' = 1,0 mE/I

1,0

Dilui-se 50 ml do padrao 1,0 mE/1 a 500 ml e obtém-

"se o padrao 0,1 mE/litro K e Na
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Padrao 0,2 mE/litro K e Na - para o preparo de 500 ml:

VN = VN V = 500 ml
500 x 0,2 = V' . 1,0 N = 0,2 mE/]
v =7
V' = 500 x 0,2 = 100 ml
1,0 N' = 1,0 mE/]

Dilui-se 100 ml do padrao 1,0 mE/l & 5CG0 m! e obtem-

se o padrao 0,2 mE/litro K e Na.

Padrao 0,3 mE/l1 K e Na - para o preparo de 500 ml;
UN = V'N' V. =500 ml
N =20,3 mE/t

500 x 0,3 =V' . 1,0

V' =500 x 0,3 = 150 ml
1,0

Dilui-se 150 ml do padrao 1,0 mE/l a 500 ml e obtém-

V! o= ?
N' = 1,0 mE/]

se o padrao 0,3 mE/1 K e Na.

Padrao 0,4 mE/1 ¥ e Na - para o preparo de 500 ml:

UN = VIN' V = 500 ml
500 x 0,4 =V' . 1,0 No=0,4
V! o= 2
V' =500 x 0,4 = 200 m] :
o N' = 1,0 mE/1

Dilui-se 200 ml do padrao 1,0 mE/1 a 500 ml e obtém-

se o padrao 0,4 mE/1 K e Na.

Nota: Obtidas as tabelas com as leituras desses pa
droes basta, na rotina, calibrar o galvanduetro no zero com
agua destilada e no meio da escala (100) com o padrao

0,2.mE/litro K e Na.

7. Calcaric a ser aplicado

Os critérios adotados sao os seguintes:
‘e +++ ++ ++
Verificar os teores de Al e Ca  + Mg .

a) Se o teor de A1YTY for mencr que 0,3 mE/100 g e o de
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,Ca++ + Mg++ fbr maior que 2,0 mE/100 g, n3o se - recomenda
calagem.

L} Se o teor de A for maior Ggue 0,3 mE/100 g e © de
catt + Mg++ for maior que 2,0, muitiplicar por 2 o alumi -
nio encontrado, obtendo-se a calagem a ser recomendada, em
kg/ha. ’

c) Se o tecr de Al for menor que 0,3 mE/100 g e o de
ca*t + Mg++ também for menor que 2,0, precede-se da seguin
te forma:

2,0 - (Ca + Mg) = ton/ha de calcario

d) Se o teor de Al+++ for maior que 0,3 mE/10C g e o de
ca*t + Mg++ for mencr que 2,0 mE/100 g, comparar os dados

obtidos de Al x 2 e de 2,0 - (Ca + Mg). O valor mais altc

\v\\"\\“\\\\k\\gfgifiii\\i\?uantidade de calcério necessaria, em kg/ha.

Nota importante: Caso a recomendacao de calcaric ultrapasse
2. -8s0 3 recom

L ton/ha, aconselhar ao interessado o fracionamento da dose
B

em duas parcelas para culturas de altc rendimento. Mo caso

de culturas de baixo rendimento, advertir ao interessado ser

antieconomico, a curto prazc, o emprego do calcario.

8. Adubacao-adeguada

Baseamos as recoriendagoes de adubacao er dois crité
rios: )

A) Provavel renda bruta da cultura

B) Teores de nutrientes encontrados na analise do

solo

A) Provavel renda bruta da cultura

a) Culturas de alta rentabilidade, notadamente as que se loca
lizam nas proximidades dos centros consumidores. Entre
essas culturas podemos incluir as hortalicas (alface, cou-

ves, tomate, alho, cebola, etc.), coqueiro-anac, fruta-de-
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a)

conde,. Situam-se na faixa mais alta de adubagaoc (100

kg/ha de N).

Qutras, como citrus em geral, tem uma renda bruta um pouco

mais baixa. Podem ser situadas na faixa de 80 kg/ha de N.

Banana, mamao, cana-de-aglcar, trigc e outras de renda se-

melhante, incluem-se em uma faixa de 60 kg/ha de N.

Milho, forrageiras, arroz, aboboras, mandioca, etc., rece-

bem a recomendacao de 40 kg/ha de N.

A faixa mais baixa (20 kg/ha de N), destina-se a pastos

perenes nao submetidos a pastoreio intensivo.

Em se tratando de leguminosas, levam a adubagac recomenda-
da para as gramineas da mesma faixa de renda bruta, com .a

dose de N reduzide a metade.

Teores de nutrientes encontrzdos na analise do sole

0 nitrogénio (N), embora sirve de base a recomendagao de
adubagao, nao é determinade, devido a sua grande robilida-
de na solugao do solo - sua dispeonibilidade esta relaciona
da a um grupo de fatores, entre os quais destacamos © grau
de umidade do solo e a época do ano. Assin sendo, o teor
encontrado na analise expressaria apenas o N presente no

momento da retirada da amostra.

Para recomendacdo de adubagao fosfatada (p205), na prati-

ca, consideramos os niveis:

0 a 10 ppm de P - baixo

11 a 20 ppm de P - médio-baixo

21 a 30 ppm de P - médio=alto
Maior que 30 ppm de P - alto

Niveis baixo e médio-baixo: levam P_C. na dose igual ao do

275
bro da dose de N
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c)

a)

b)

c)

d)

e)

Nivel médio-alto: leva P,0. na cose igual a netade da dose
de N '

Nfvel alto: nao necessita P205

Adubagao petassica (KZO). Tamtén na pratice, consideranmos
os niveis:

0 a 45 ppm de K = baixo

Lé a 100 ppm de K - wmedio-baixo
161 a 150 ppm de K - nédic-alto
Maior que 150 ppm de K - alto

Niveis baixo e médio-baixo: levan K,0 na dose igual ao dec-
bro da dose de N

Nivel médio-alto: leva K,0 na dose igual a netade da dose
de N

Nfvel alto: nao necessita KZC

Dados Adicicnadls

Hidrogénio trocavel + Aluminio trocavel

Pesar 5 g de TFSA.

Passar para erlenmeyers de 125 ml e juntar 75 il de aceta

to de calcio 1 N, pH 7,1.

Arrolhar imediatamente. Agitar algumas vezes durante o dia
e deixar repousar por uma noite (nao esquecer de desranchar

os monticulos que se formar no centro dos erlenmeyers).

No dia seguinte pipetar, em trompa de vacuo, 25 ml do 1T -

quido sobrenadante, passando para becher de 100 ml.

Titular com NaCH 0,025 N, usando fenolftaleina a 17 como
indicador (3 gotas). A titulagao esta completa quando o©
1iquido, antes incolor, apresenta uma cor rosea que deve
ser comparada com a cor obtida na titulacao do ensaio em

branco
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Nota: Nao esquecer de deixar o ensaio em branco tambeém de um

dia para c outro.

Calculo:
.
(L, - L) x 1,65 = me/100 g de B« o
L1 = leitura na bureta para a amostra
Lb = leitura do ensaio em branco na bureta

1,65 = fator de corregao (constante)
Preparo dos reagentes

Solugao extratora: acetato de calcio 1 N, pH 7,1

(Ch,£00) . Ca.H,0 , PM = 176,188 g
R R

Equivalente grama = 176,188 = 88,094 ¢
2
Solugao 1 N = 88,1 g/litro

0 pH geralmente da quase 8,0. Corrigir para pH 7,1
com acido acético glacial, pingando gota a gota e agitando -

com bastao de vidro até obter pH 7,1 ou entre 7,C e 7,1.

NaOH 0,025 N - o preparo esta contido no item L; reagentes
para determinagao do aluminio trocavel.
Fenolftaleina a 1% )

Pesar 1 grama de fenolftaleina e dissolver
em 1060 ml de alcool absoluto (tomar um balao de 10C ml, seco;
colocar a fenolftaleina e completar o volume). Soluvel em
alcool.

Como os alcoois em sua maioria sao acidifica
dos, deve-se colocar na solugdo preparada algumas gotas de
NaOH 0,1 N. Se passar, isto €, se aparecer réseo, coloca-se
gotas (mais ou menos 10) de HC! 0,1 N até ficar novamente -

branco. Checar com Zguz destilada.

NaOH 0,1 N - o preparo esta contido no item 4: reagentes
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para determinagao do aluminic trocavel.

HC1 G,1 N - para o preparo de 1 litro:
HC1 1 N = 36,46 g/litro Exemplo
HC1 0,1 N = 3,646 g/litro PM = 36,46
densidade: d = 1,19
T ml =1,19¢g Titulo = 372

x ml ' 3,646 g
x = 3,646 = 3,0638 mi

1,19
Titulo:
100% = 3,0638 ml/litro
377 = x ,
x = 3,0638 x 100 = 8,2805 ~ 8,3 ml/litro
37
Tomar 8,3 ml de HCl, passar para balao de 1 litro

e completar o volume.

10. Sodio trocavel

Foi tratado no item 6, juntamente com potassio tro

cavel.

11. Calcio trocavel

Apos determinar © catt o+ Mg++ no extrato de solo ob
tido pelo ataque de 10 g de TFSA com 1080 m! de solugao KC1
1 N, inclinar a bateria e pipetar cutra aliquota de 25 ml.

Adicionar 3 ml de KOH a 10, e uma pitada (+ 50 mg)
de murexida, ficando a solucao com uma cor résea. Titular -
com EDTA (sal dissddico) 0,025 N, dando uma viragem do roseo
para o violeta.

19) 0 KOH a 102 tem de ser colocado imediatamente antes da ti

tulacao. Nao se pode colocar KOH em todos os erlenmeyers
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da bateria e depois titular.

2°) Como a viragem & dificil de ver, deve-se, no final, titu
lar de 2 em 2 gotas, até verificar que nao muda mais a
. ++
cor. A leitura na bureta corresponde ao teor de Ca ', em
mE/100 g.

Preparo dos reagentes

KOH a 10% - Tomar 100 g de KOH, passar para balao de 1 li-

tro e completar o volume

Murexida (indicador) - Pesar exatamente 100 mg de purpurato
de amonio (wurexida) e 20 g de K,SO,,- Passar para
um gral e triturar muito bem, até o total desapare-
cimento dos cristais de KZSOQ. Guardar em frasco -

escuro, bem fechado.

EDTA 0,025 N - O preparo esta contido no item 3: reagentes

.= +
para determinacao de Ca * s Mg++.

12. Magnésio trocavel

Apos a titulagdo do calcio trocavel, temos os  da-
dos:
catt 4 Mg++ (item 3) e Ca” ' (item 11)

Mg++ - (ca™ + Mg++) - catt.

13. Soma das bases trocaveis ou Valor S

s =Ca'l 4+ Mg++ + K"+ Na¥ - o resultado é dado

em mE/100 g (duas decimais).

4. Capacidade de troca de cations (CTC) ou Valor T

T=5+H +am"" - o resultado é dado em

mE/100 g (duas decimais).

15. TIndice de saturacao em bases ou Valor V

V=100S =- o resultado € dado em percentagem (n?
T
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inteiro). Se a primeira decimal for 5 ou mais, ar

redondar para cima. Se menor que 5 , arredondar para baixo.

16. Tndice de saturacao em aluminio trocavel

Saturagao Attt 2 00 Y - o resultado é dado
atttss
em percentagem (n® inteiro). Para arredondar, seguir o mes-

mo critéric adotado acima (item 15).
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ANALISE DE CALCARIO0S

0 Laboratdric pode fornecer os seguintes dados:

1. % de CaCO3 (ou Ca0)

2. % de MgCO, (ou Mg0)

3
3. Residuo insolGvel e nao dosado
4. Granulometria
5. PRNT
6. Interpretac3o dos resultados

Porem, se a amostra em estudo for constitufda por
fragmento de rocha, fica automaticamente excluida a possibili

dade de se fornecer a granulometria e em consequencia o]
PRNT.

METODOS DE ANALISE

. e 2. Determinacaoc do Ca + Mg

1?9 Teste para identificagao do material, antes de ser aceito

para analise:

a) Sobre um pedaco limpo da rocha, colocar 1 gota de HCI
concentrado. Efervescéncia denota presenca de calca -
rio.

b) Se o material ja vier finamente triturada, tomar peque

na quantidade em um vidro de relogio, umedecer ligei-
ramente e colocar 1 a 2 gotas de HCl concentrado. Se

der efervescéncia, trata-se de calcario.

2° a) Retira-se um fragmento da rocha (limpo), coloca-se em

um gral e tritura-se o mais finamente possivel.
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b) Se o calcario ja veio triturado, ainda assim levar pe
quena quantidade a um gral e triturar até pulverizagao

completa.

Pesa-se exatamente (em balanga de precisao) 1 grama do

material obtido.

Passa-se para becher de 300 ou 400 ml, junta-se 10 ml de
agua destilada e 3 ml de HCl concentrado.

Para dissolugao completa do calcario, levar ao fogo.
E muito raro que se dissolva todo sem essa-providéncia;no

entanto, se acontecer, hao sera necessario levar ao fogo.

Esfriar, passar para balao de 1 litro, lavando cuidadosa-
mente o . becher, o funil e o gargalo do balao, fazendo -
com que as aguas de lavagem caiam no interior deste. Com

pletar o volume e homogeneizar bem.

Tomar, em erlenmeyer de 125 ml:
10 ml do extrato
30 ml de agua destilada
L ml de coquetel
L gotas de Eriochrome Black-T
Titular com EDTA (sal dissddico) 0,02 N. Viragem do ro-

seo para azul puro. Leitura.direta na bureta.

Determinacao do Ca

Em erlenmeyer de 125 ml, tomar:
10 ml do extrato
30 ml de agua destilada
3 ml de KOH a 10%
1 pitada de murexida (* 50 mg)
Titular com o mesmo EDTA (0,02 N). Viragem do ro-

seo para o violeta. Leitura direta na bureta.

Nota: Viragem dificil de ver. Sabe-se o ponto exato quando,

ao se colocar mais 2 gotas, nao virar mais.
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Determinacaoc do Mg

Nao é determinado diretamente, obtem-se por subtra

gao: *
Mg = (Ca + Mg) - Ca
Preparo dos reagentes

Coquetel - o preparo esta contido no item 3 (Ca + Mg troca-

veis) do capitulo sobre analise de solos.

Murexida e Eriochrome B.T. (indicadores) - idem (item 3, ana

lise de solos).

KOH a 10% - Pesar 100 g de KOH, passar para balao de 1 1i -

tro e completar o volume.

EDTA 0,02 N =~ partindo do sal dissodico:

PM = 372,252
1 mol - 372,252 g
Sol. 1 N = 372,252 = 186,126 g/litro
2
1IN - 186,126 g/litro
0,02 N - X

x = 186,126 x 0,02 = 3,72252 g/litro

Com a pureza de 99%:
3,72252 x 100 = 372,252 = 3,760 g/litro
99 99
Toma-se 3,760 gramas de EDTA, passa-se para ba-

lao de 1 litro e completa-se o volume
Checar com 2 ml de uma solugao CaCO3 0,06 M -
(= 0,1 N) cujo preparo esta contido no item 3 do

capitulo sobre analise de solos.

Para titular o EDTA 0,1 N, gastando 10 ml, toma-
mos 10 ml da solugao CaCO3 0,05 M ou 0,1 N,
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lugao 0,02 N
das de EDTA,

Calculos

Para titular o EDTA 0,02 N (= 0,01 M), gastando

10 ml, tomamos:

0,1 = 10 ml
0,02 N - x
x=0,02x10 =0,2 =2 ml
0,1 0,1
Procedimento - em erlenmeyer de 125 ml, colo -
car:

2 ml de solugao CaCO3 0,05 M
L ml de coquetel
30 ml de dgua destilada

4 gotas de Eriochrome B.T.

A titulagao deve consumir exatamente 10 ml da so
EDTA. Se consumir mais, ir acrescentando pita -

até acertar o titulo.

Vamos supor que o resultado da analise seja:

Ca + Mg = 9,4 mE/100 g
Ca = 5,0 mE/100 g
Mg = 4,4 mE/100 ¢

Para o calculc da percentagem, a formula geral:
% = mE/100 g x PM
Valencia x 10
% = mE/100 g x PM , porque titulamos com EDTA
10

0,02 N. 0 denominador 10, neste caso, deve-se

ao fato de termos tomado 10 ml da solugao de
calcario para titular.

ou simplificando:

% = mE/100 g x PM = 5,0 x 100 = 50% de CaCO
10 10

3
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6. Equivalente-de CaCO, = % CaCO, + (%MgCO, x 1,19). No ca-

3 3 3

so em estudo:

Eq. CaCO, = 50% + (37% x 1,19) = 50 + 44 = 94% eq. de CaCO

3 3

Vamos supor que esse mesmo calcario apresentou  os

seguintes dados na

Granulometria = 8 malhas/polegada ou maior 2%

8-20 5%
20-60 30%
60 ou menor 63%

PRNT = (2 x 0,0)+(5 x 0,2)+(30 x 0,6)+(63 x 1,0).0,94 =

77,08 = 77%

Entao, para uma recomendagao de calcario deve-se a

plicar, para cada tonelada:

1,0 =1,298 = 1,3 toneladas do calcario em aprego.

0,77
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