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INTRODUCAO

A Equipe de Pedologia e Fertilidade do Solo, atual
Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos, pu-
blicou em 1969 o Boletim Técnico n? 7, sob o titulo ''Metodos
de Analise de Solos'', em que era especificada a metodologia

adotada pelos laboratorios da entao EPFS.

0 presente Boletim Técnico, em segunda edigao revi-
sada, apresenta, de modo detalhado, os métodos usados no Labo
ratorio de Fertilidade do Solo e acrescenta as modificagoes
havidas posteriormente. Além disso, inclui os métodos adota-

dos para a analise de calcarios.



METODOS DE ANALISE DE SOLOS E CALCARIOS

Quando uma analise de solo € solicitada ao Laborato
rio de Fertilidade do SNLCS, sao normalmente fornecidos os se

guintes dados:

- Textura (determinacao expedita)

- pH em agua

- Calcio trocavel

- Magnésio trocavel

- Aluminio trocavel

- Fosforo assimilavel

- Potassio trocavel

- Recomendagao de calcario (quando necessario)

- Recomendacaq de adubagao

Quando se trata de amostras provenientes das fren-
tes de levantamento de solos deste servig¢o, ou quando o inte-

ressado os solicita, sao fornecidos ainda os sequintes dados,

considerados adicionais:

Hidrogenio trocavel + Aluminio trocavel
- Sodio trocavel

- Calcio trocavel

- Magnésio trocavel

- Soma de bases trocaveis (Valor S)

- Capacidade de troca de cations (Valor T)
- Tnidice de saturacao de bases (Valor V)

- Indice de saturacao de aluminio trocavel
Nas analises de calcarios, os dados fornecidos sao:

- Teor de Carbonato ou Oxido de Calcio
- Teor de Carbonato ou Oxido de Magneésio

- Teor de residuos insoluveis



- Granulometria ‘
- Poder relativo de neutralizagao total. (PRNT)

- Interpretacao dos resultados




ANALISE D E SO0LOS

ENTRADA DE AMOSTRAS DE SOLOS

Ao receber a amostra, verificar os dados constantes

na embalagem da mesma:

a) Nome do interessado
b) Procedencia (estado, municipio, nome da propriedade)
c) ldentificagao da amostra (n® ou marca)

d) Cultura a ser feita

Preparar um protocolo em que conste, além dos dados
acima, o total de amostras que compoem a remessa. Esse proto
colo e encaminhado ao Setor Administrativo, para quitacao da
importancia devida, caso as amostras sejam solicitadas por par
ticulares. Se as analises destinam-se a Levantamento de So-
los do proprio SNLCS (ou a pesquisas de outros orgaos ofi-
ciais), tal protocolo seguird ao mesmo Setor para simples re-

gistro.

PREPARO DAS AMOSTRAS DE SOLOS

As amostras seguem para a sala de preparo, onde sao
registradas em livro especial, recebem o namero de laborato-
rio e passam a secagem em estufa com circulagdo de ar forca-
da, a temperatura de 409C. Depois de secadas, sao destorroa-
das com rolo de madeira sobre sola grossa, cujo forro, cons-
tituido de folha de jornal, € mudado a cada amostra. Passar
a amostra por peneira com malha de 2mm, obtendo-se a terra fi
na seca ao ar - TFSA - que € colocada nas caixinhas apropria-

das. Com isso, a amostra esta pronta para analise.



METODOS DE ANALISE DE SOLOS

1. Textura (determinagao -expedita)

E avaliada atraves do tato, ao esfregar um pouco do
solo umido entre os dedos. E importantissimo homogeneizar bem
a massa de solo umedecido, prestando toda atencao as variagoes
de sensagao. Quando esta se mantém idéntica apds seguidas ma-
nipulagoes, procurar avaliar as percentagens de fracoes pre-
sentes no solo estudado. E um trabalho que exige grande peri-
cia do tecnico, uma vez que € praticamente impossivel encon-
trar solos com uma so fragao granulométrica. Se isso fosse pos

sivel, as sensacoes seriam:

atrito

areia

sedos idade

silte

argila = plasticidade e pegajosidade

0 tecnico encarregado dessa determinacao deve ser
treinado, usando-se para tal fim solos com composicao granulo
metrica definida por andlise, e que representem as classes
simples:

leve ( < 18% de argila)

intermediaria (18 - 35% de argila)

pesada ( > 35% de argila)

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

Em copo plastico de * 100 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 amostra a outra. Deixar
em repouso por uma hora ou mais.

0 aparelho usado nessa determinacao € o potenciome-
tro provido de eletrodos de vidro e calomelano. Deve ser ca-
librado com solugoes tampao (padroes) de pH 7,0 e pH 4,0, uma

vez que a maioria dos solos apresenta pH dentro dessa faixa.



Os padroes sao guardados em geladeira para evitar o desenvol-
vimento de fungos, sendo necessario retira-los do refrigera-
dor com tempo suficiente (pelo menos 1 hora) para que sua tem
peratura se iguale a da mistura de agua + solos dos copos.
Costuma-se manter, ao lado do potenciometro, um termometro
mergulhado em agua, a fim de reqgular o aparelho na temperatu-
ra das solucgoes antes de qualquer calibragao.

As operacoes de medigcao do pH sao feitas na seguin-

te ordem:

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

22, Colocar a agua nos copos que ja deverao conter a terra,
e agitar.

32. Ligar o potenciometro, pelo menos 30 minutos antes do
infcio das determinagoes.

ho, Verificar a temperatura e reqular o aparelho.

5¢. Aferir o aparelho no zero e com as solugoes tampao de pH
7,0 e pH 4,0. Iniciar imediatamente as determinagoes,

agitando cada amostra com bastao de vidro, como da primeira

vez, antes de mergulhar os eletrodos na mesma.

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

amostra a outra, sendo porém indispensavel lava-los
cuidadosamente e seca-los com papel de filtro antes e

apos serem mergulhados em cada um dos padroes.

Apos as determinagGes, lavar os eletrodos e deixa-
los imersos em um copo com agua destilada, onde devem permane

cer sempre, mesmo com o aparelho desligado.

3. Aluminio e Calcio + Magnésio trocaveis

0 extrator € uma solugao de KC1 1IN

KC1 PM
Solugao KC1 1IN

74 557
74,557 g/litro



Na pratica, tomar 746 g de KC1, passar para balao
de 10 litros e completar o volume com agua destilada.
Extracgao:

Em erlenmeyer de 125 ml, colocar 10 ml de TFSA e
100 ml da solugao extratora. Agitar por 5 minutos em agita-
dor circular horizontal. Isto € feito a tarde. Ao retirar
as baterias do agitador, ter o cuidado de desmanchar os monti
culos de terra que se formam no centro dos erlenmeyers. Dei-
xa-se decantar durante a noite.

No dia sequinte, sem filtrar, pipetar 2 aliquotas
de 25 ml do 1iquido sobrenadante: uma delas destina-se a de-
terminacao do calcio + magnésio trocaveis e a outra a determi

nacao do aluminio trocavel.

3.1 Determinacao do calcio + magnésio trocaveis

Em uma das aliquotas de 25 ml do extrato de solo,
colocar 4 ml de um coquetel constituido de solucao tampao,cia
neto de potassio e trietanolamina. Titular com EDTA (sal dis
sodico) 0,025 N - normalidade exata - usando Eriochrome Black
T como indicador. Apos acrescentar o coquetel, colocar peque
na quantidade (+ 30 mg) de acido ascorbico. Viragem do roseo

para azul puro.

Nota: O indicador (3 gotas) deve ser colocado imediatamente

antes de comegar a titulacao; se, ao se aproximar o

final desta, a cor esmaecer, colocar mais duas gotas do indi-
+

; + +
cador. A leitura na bureta corresponde ao teor de cat + Mg

em me/100 m! de terra fina.

3.2 Determinacao do aluminio trocavel

Na outra aliquota de 25 ml do extrato de solo, colo
car 3 gotas do indicador Azul de Bromotimol a 0,1% e titular

com NaOH 0,025 N - normalidade exata - protegida contra COZ'



Viragem do amarelo para o verde. A leitura na bureta corres-

ponde ao teor de A1+++, em me/100 ml de terra fina.

Preparo dos reagentes para ca't + Mg++ e AT

Reagentes para ca”t + Mg++:
Coquetel - para preparar | litro, colocar em proveta graduada:
600 ml de solugao tampao -
300 ml de trietanolamina
100 m! de KCN a 10%
Homogeneizar com bastao de vidro e estocar em fras

co bem tampado.

Solugao tampao - para preparar | 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 MgS0,,.7 H,0
0,930 g de EDTA (sal dissddico)
Completar a 1 litro com agua destilada e homogenei
zar.

Estocar.

Nota: Controlar a neutralidade em relacao ao Mg e

ao EDTA, do seguinte modo: em erlenmeyer
de 125 ml, colocar 3 ml de solugao tampao, 30 ml
de agua destilada e 3 gotas de Eriochrome Black-T.

Com 1 gota de EDTA 0,025 N deve virar para o azul.

KCN a 10% - Pesar 100 g de KCN p.a., passar para balao de 1

litro e completar o volume com agua destilada.

EDTA - Partindo do sal dissodico, preparar solugao 0,05 M
Solugao 1 M = 372,252 g/litro
Solugao 0,05 M = x
x = 0,05 X 372,252 = 18,6126 g/litro



EDTA 0,025

CaCo

3

0,05

Ver a pureza no rotulo do frasco. Geralmente € de
99%.

Fazer a corregao:

Pureza 100% = 18,6126 g/litro

Pureza 99% = x

x = 18,6126 X 100 = 18,800 g/litro
99

Corrigir o titulo usando solugao CaCO_, 0,05 M

3

- em erlenmeyer de 125 mi, colocar:

10 ml de solucao CaCO, 0,05 M

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

A titulagao deve consumir exatamente 10 ml da solu
gcao EDTA 0,05M. Se consumir mais, ir acrescentan-

do pitadas de EDTA, atée acertar o titulo.

N - Preparar a partir da solucao estoque 0,05 M,
Solugao 0,05 M x 2 (sal dissodico) = solugao 0,1 N
Para preparar 1 litro da solucao 0,025 N a partir

da solugao 0,1 N:

UN = V'N ! V = 1000 ml
1000 x 0,025 = V' x 0,1 N = 0,025 N
V' = 1000 x 0,025 = 25 = 250 m] Vo= 7

0,1 0,1 Nt = 0,1 N

Diluir 250 ml da solugao de EDTA 0,1 N (ou 0,05 M)
a1l litro para obter uma solucao de EDTA 0,025 N.

M - Partir de CaCO3 p.a., sabendo que
PM = 100,0893 gq.
1 mol = 100,0893

0,05 mol = x x = 0,05 x 100,0893 = 5,0040
g/litro

10



Pesar 5,0040 gramas de CaC03 p.a. e colocar em be-
cher de 300 ou 400 mi.

Umedecer ligeiramente com agua destilada e adicio-
nar, gota a gota, HCl concentrado, ate cessar a
efervescencia. Dissolver com agua destilada. Caso
o CaﬁO3 nao se dissolva totalmente, aquecer até a
dissolugao total. Passar para balao aferido de 1
litro, lavando o becher cuidadosamente, por varias
vezes, com agua destilada, e colocando as aguas de

lavagem no balao. Completar o volume a 1 litro.

Eriochrome Black-T - Dissolver 0,2 g de Eriochrome Black-T em
50 ml de alcool metilico contendo 16 g de borax

por litro.

Alcool metilico + borax - Dissolver 4 g de borax em 250 ml de
metanol. O borax € pouco soluvel. Se nao dissol-
ver, levar ao banho-maria até a dissolugao total.
CUIDADO - ao ser levado ao banho-maria, a chama po
de explodir o metanol. Usar um recipiente grande
(diametro grande) para afastar suficientemente o

metanol da chama.

Nota importante: Se for necessario levar ao banho
-maria, pesar antes. Apds a dis
solucao, esfriar e pesar novamente. Completar a

diferengca de peso com metanol.

Reagentes para artT,

Azul de Bromotimol a 0,1% - Tomar 0,1 g de Azul de Bromotimol,

colocar em um gral e juntar 1,6 ml de NaOH 0,1 N.

Triturar bem até o todo ficar azul esverdeado.

Nota:  Por vezes a cor permanece ambar, apesar de

bem triturado. Nesse caso, colocar mais al

1



NaOH N/1 -

NaOH 0,1 N

NaOH 0,025

gumas gotas de NaOH 0,IN e a cor azul esverdeado
aparecera.

Juntar agua destilada aos poucos e ir passando pa-
ra balao de 100 ml, ao mesmo tempo em que se vai
lavando o gral. Estando este bem limpo, completar
o volume adicionando agua diretamente no balao.

Guardar em frasco escuro,.

0 preparo € feito a partir de ampolas com NaOH em
solugao, e que diluidas a 1 litro dao uma solugao
de NaOH N/1. 0 nome comercial dessas ampolas (Fi-
xanal, Normex, Titrisol, Dilut-It) varia conforme
o fabricante. Partir da solucao N/l e fazer esto-
que da solugao 0,1 N. Esta, por sua vez, ira sen-

do diluida a 0,025 N para as titulagoes.

- Preparo de 1 litro de solugao NaOH 0,1 N, a par-
tir da solugao N/1:
UN = VIN! V = 1000 ml
1000 x 0,1 = V' x 1 N = 1000 N
V' = 1000 x 0,1 = 100 ml V! = ?

N' = 1N

Pipetar 100 ml da solugao*de NaOH N/1 para balao

aferido de 1 litro e completar o volume.

N - Preparo de | litro de solucao 0,025 N, a par-
tir da solugao 0,1 N:
UN = V'N! V = 1000 ml
1000 x 0,025 = V' x 0,1 N=0,025 N
V' = 1000 x 0,025 = 250 ml Vi =7

0,1 N' = 0,1 N

Pipetar 250 ml da solugao de NaOH 0,1 N para bal3o

aferido de 1 litro e completar o volume,

12



5. Fosforo assimilavel e Potassio e Sodio trocaveis

Usa-se uma sclugao fraca de acidos como extrator:

HCI 0,065 N

H,S0, 0,025 N

Preparo:

HC1 0,05 N - Partindo de HCl! concentrado:

Solucao 1 N = 36,46 g/litro PM = 36,46 ¢
Solugao 0,050 N = x T = 36%
x = 36,46 x 0,05 = 1,823 g/litro d =1,19

Compensagao da densidade:

1.19 g = 1 ml
1,823 g = x x = 1,823/1,19 = 1,532 ml

Compensacao do titulo:
1,632 ml/litro = 100%

x ml/litro = 36%
x = 199-§314523 = 4,256 = 4,3 ml/litro

Para uma solucao de HCI 0,050 N, diluir 4,3 ml de
HC1 concentrado a um litro.

H,S0, 0,025 N - Partindo de H SO concentrado:
2 b 2 L

Solugao de H,$0, 1 N = 98,08 = 49,04 g/1
2

 PM = 98,08g
Solugao 1 N = 49,04 g/titro T = 96%
Solugao 0,025 N = x d =1,84

x = 0,025 x 49,04 = 1,226 g/litro

Compensacao da densidade:

I ml=1,84 g
1,226 g

x = 1,226 = 0,666 ml
I,8h

x ml

Compensacao do titulo:

13



Extragao:

0,666 ml = 100%

x ml = 96%
x = 100 x 0,666 = 0,69 ml/litro
96

Para uma solugao de H,S0,, 0,025 N, diluir 0,69 ml

de HZSOQ concentrado a | litro.

- Na pratica, preparar 10 litros da solucao de HCI

0,050 N e stoh 0,025 N: Em balao de 10 litros

e colocar mais ou menos 5 litros de agua destila-

da. Adicionar 43 ml de HCl e 6,9 ml de HZSOA'
Completar o volume,.agitando bem.

Nota: Apos adicionar o HCI, ter o cuidado de lavar

a proveta por 3 vezes, colocando as aguas

de lavagem no balao.

Em erlenmeyer de 125 ml, colocar 10 ml de TFSA e
100 ml da solucao extratora (HC1 0,05 N e stob
0,025 N). Agitar por 5 minutos em agitador circu
lar horizontal. Isto € feito a tarde. Ao retirar
as baterias do agitador, ter o cuidado de  desman-
char o monticulo de’ terra que se forma no centro
dos erlenmeyers. Deixar decantar durante a noite.

No dia seguinte, sem filtrar, pipetar 25 ml do
extrato de solo (l1iquido sobrenadante) e passar
para bateria de frascos plasticos com capacidade a-
proximada de 30 ml.

Lavar a bateria em que a mistura solo + solu-
cao extratora se encontrava, deixando escorrer bem.
Em outro aliquotador, pipetar 5 ml (exatamente) dos
25 ml anteriormente extraidos e passar novamente pa

ra a bateria de erlenmeyers de 125°'ml. Estes 5 ml

14



se destinam a determinacao do fostofo assimilavel.
Os 20 ml que restam na bateria de frascos plasticos
vao para determinacdo do potassio trocavel, e do

sodio quando for o caso.

5.1 Determinacao do fosforo assimilavel

Aos 5 ml do extrato de solo anteriormente pipeta-
dos, juntar 10 ml de solucao acida de molibdato de amonio ja
diluida e uma pitada (mais ou menos 30 mg) de acido ascorbico.
Levar ao agitador circular horizontal por 1 minuto, para homo
geneizar.

No prazo médio de | hora (45 minutos a 2 horas) ,ini
ciar a leitura da densidade Gtica na escala logaritmica do fo
tocolorimetro (absorbancia), usando o filtro vermelho (compri
mento de onda de 660 mu). Converter a leitura em ppm de P,

através de tabela elaborada com a leitura de padroes .

Nota: Ha necessidade de lavar os pipetadores (de 25 e 5ml)

entre duas pipetagens, por nac se ter idéia da concen-
tragao de fosforo no extrato. Caso seja alta, o residuo ade-
rido as paredes das pipetas pode mascarar completamente o re-

sultado da aliquota pipetada imediatamente depois.

Di]uigSo: No caso de amostras que tenham altas concentracoes
de fosforo assimilavel, e seja necessario o resultado exato,
proceder a diluigao, apos decorrer o tempo suficiente para a
reagao (minimo de 45 minutos).

Considerar que ha no erlenmeyer 15 ml (5 ml do ex-
trato do solo de 10 ml da solugao acida de molibdato). Acres-
centar agua destilada na propor¢do de 15 ml ou seus miltiplos,
ate obter uma intensidade de cor que permita a leitura na es-
cala do colorimetro. Se, ao completar 120 ml a cor ainda for
muito intensa, homogeneizar bem o conteldo com bastao de vi-
dro, pipetar uma porcao para outro erlenmeyer e prosseguir a

diluigao.
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Preparo dos reagentes para P assimilavel

Solucao acida de molibdato de amonio (concentrada) - Em balao
aferido de 1 litro (Pirex ou similar) colccar 2,00
gramas de subcarbonato de bismuto e * 250 ml de agua
destilada; juntar rapidamente 150 ml de stou con-
centrado (reagente p.a.). Ao cessar a fervura, o
sal de bismuto deve estar completamente dissolvido.

Depois de frio, juntar uma solugao de 20,0 g
de molibdato de amonio em * 200 ml de agua. Comple

tar a 1 litro e homogeneizar. Fazer estoque.

Solugao acida de molibdato de amonio diluida - Em proveta gra
duada, colocar 300 ml da solugao concentrada e com-
pletar a 1 litro com agua destilada. Agitar muito
bem com bastao de vidro, para homogeneizar. E esta

solucao que se adiciona ao extrato de solo.

Preparo do padrao concentrado de 50 ppm de P

Em um pesa-filtro, colocar pequena quantidade (0,5
ou menos) de KH, PO, (PM = 136,1) e deixar por uma noite em es
tufa a 80¢°C.

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

50 mg de P

x mg de KHZPOA

x = 131,6 X 50 = 6,805 = 219,52 mg de KH,PO, por litro
31 31

Pesar 0,2195 gramas de KH,PO,, passar para balao a-
ferido de 1| litro, dissolver com agua destilada e completar o
volume. Na pratica, ha maior facilidade em trabalhar com um
padrao concentrado de 25 ppm: pesar a mesma quantidade de

KHZPOQ (0,2195 gramas), dissolver com agua destilada e complg
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tar o volume a 2 litros. Antes de completar o volume, adicio
nar 3 ml de HZSO,+ concentrado, para assegurar a perfeita dis-

solugao do fosfato.

Preparo dos padroes de 1, 2, 3 e 4 ppm de P

Partir da solugao acima, contendo 25 ppm de P, e

preparar 250 ml de cada um dos padroes.

Padrao de | ppm de P

250 X 1 = V' X 25 V = 250 mi

V' = 250 = 10 ml N'=1 ppm
25 V'o=?

N =‘25ppm

Pipetar 10 ml da solucao de 25 ppm de P para balao
de 250 ml e completar o volume com a solugao extratora de HCI
0,05 N

Padrao de 2 ppm de P

250 X 2 = V' X 25 V = 250 ml
V' = 250 X 2 = 20 mI N'= 2 ppm
~ 75 Vi= 7
N' = 25 ppm

Pipetar 20 ml da solucao de 25 ppm de P para balao
de 250 ml e completar o volume com a solugao extratora de HCI
0,05 N e H,S0, 0,025 N.

Padrao de 3 ppm de P

250 X 3 = V' X 25 V = 250 ml
V! =250 X 3 = 30 ml N =3 ppm
25 Vo= ?
N' = 25 ppm

Pipetar 30 ml da solucao de 25 ppm de P para balao
de 250 ml e completar o volume com a solugao extratora de HCI
| 0,05 N e H,S0, 0,025 N.

17



Padrao de 4 ppm de P

250 X 4 = v' X 25 ' V = 250 ml

V' = 250 X b = 40 ml N =4 ppm
25 V' o= ?

N' = 25 ppm

Pipetar 40 ml ca solugao de 25 ppm de P para balao
de 250 ml e completar o volume com a solugao extratora de HCI
0,05 N e HZSOQ 0,025 N.

Preparo da curva ou tabela para transformacao da

leitura em ppm de P

A primeira consideracao a fazer e que aextragao foi
feita com 10 ml de TFSA e 100 ml de solugao extratora. Entao,
a concentracao de P sofreu uma diluicao na razao 1:10. Por
essa razao, uma leitura do extrato de solo igual a leitura de

cada um dos padroes, deve ser multiplicada por 10. Logo:

Padrao de 1 ppm de P = 10 ppm de P no solo

" 11 2 (M) mon - 20 3] mno1 " 1"
" 11 3 [N LI T L Rt 30 [N [N} (R R 1
(3] i L‘ H " "n _ L}O i it il "

Caso o colorimetro esteja bem regulado, as leituras
desses quatro padroes (em absorbancia), guarda em sua propor-
cao constante e, se levada a um grafico, da uma reta que pas-
sa pela origem, permitindo estabelecer com seguranga um unico

fator para as interpolagoes.

Leitura de padroes - Em erlenmeyers de 125 ml, tomar 5 ml de

cada um dos padroes e adicionar os reagentes necessarios, exa
tamente como no caso do extrato de solo. Fazer 3 repeticoes
de cada padrao. Decorrido o tempo necessario para o completo
desenvolvimento da cor (mais ou menos 1| hora) proceder a lei

tura.
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Calculo do fator (F) - Tem-se entao:

ppm - dados pelos padroes (10,20,30 e 40 ppm de P no solo)
leitura (L) - resultado da leitura dos padroes feita na esca-
la logaritmica do fotocolorimetro (absorbancia).
F=ppm ou ppm=F xL
L

Tem-se, por hipotese, os seguintes resultados da

leitura dos padroes:

Padrao ppm Leitura Fator
P] 10 0,160 62,5
P, 20 0,320 62,5
Py 30 0,480 62,5
Py, Lo 0,640 62,5

0 preparo da tabela vai depender da precisao de léi
tura do fotocolorimetro usado. No Metronic M, a tabela sera

feita segundo o exemplo:

Fator X Leitura ppm

62,5 0,005 = 0,3 < 1
62,5 0,010 = 0,6 - 1
62,5 0,015 = 0,9 = 1
62,5 0,020 = 1,2 - 1
62,5 0,025 = 1,5 = 2
62,5 0,030 = 1,8 = 2
62,5 0,035 = 2,1 - 2
62,5 0,6h0 = Lo.0 = ko

5.2 Determinacao do potassio e do sédio trocaveis

E feita por meio do fotometro de chama, nos 20 ml
do extrato de solo que sobraram apos pipetar os 5 ml para a

determinacao do fosforo assimilavel.
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Selecionado o filtro conveniente no fotometro, cali
brar o galvanometro no zero com agua destilada e no meio da
escala com uma solugao padrao contendo 0,2 me/litro de K e

0,2 me/litro de Na.
Tomar outras solugoes padrao contendo:

0,1 me/litro de Ke 0,1 me/litro de Na
0,3 me/litro de K e 0,3 me/litro de Na
0,4 me/litro de K e 0,4 me/litro de Na

Anotar as leituras correspondentes.

Obtidas essas leituras, construir as curvas, uma pa
ra K e outra para Na. A partir dessas curvas, prepc.ar as ta
belas. Quando as leituras das amostras cairem fora da esca-
la, diluir até que sua leitura seja possivel e levar em conta

a diluicao ao calcular a concentracao de K e Na.

Nota: As leituras dos padroes em me/litro correspondem a me/
100 ml na amostra de solo, em razao da diluicao de 1:10

na extracao (10 ml de TFSA para 100 ml de solugdo extratora).

Preparo dos padroes para K e Na

Padrao concentrado de 1,0 me/litro de K e 1,0 me/litro de Na.

Para 1 litro, pesar:

0,0746 g de KCI
0,0585 g de NaCl

0s cloretos devem ser previamente secados em estufa
a 80¢°C.

Calculos:
PM
K = 39,100
Cl= 35,457
74,557 g/litro = 1 equivalente/litro .". 10,0746 =

1 me/litro.
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PM

22,991

35,457

58,448 g/litro = 1 equivalente/litro .'. 0,0585 g/l =

Na
ct

1 me/litro.

Preparo dos padroes de 0,1 - 0,2 - 0,3 e 0,4 me/li-

tro, a partir do padrao concentradodel,0 me/litro:

Padrao de 0,1 me/litro de K e Na - para o preparo de 500 ml:

500 x 0,1 = V' x 1,0 V = 500 ml
V' = 500 x 0,1 = 50 ml N=20,1 me/l
V! =7
N' = 1,0me/1

Diluir 50 ml do padrao 1,0 me/1 a 500 ml para obter o padrao
0,1 me/litro de K e Na.

Padrao de 0,2 me/litro de K e Na - para o preparo de 500 ml:

500 x 0,2 = V' x 1,0 V = 500 ml
V' =500 x 0,2 = 100 ml N=20,2 me/l
Vo= 7

Nt = 1,0 me/l

Diluir 100 ml do padrao 1,0 me/l1 a 500 ml para obter o padrao
0,2 me/litro de K e Na.

Padrao de 0,3 me/litro de K e Na - para o preparo de 500 ml:

500 x 0,3 =V' x 1,0 V = 500 ml
V! = 500 x 0,3 = 150 ml N =0,3 m/l
v = 7
) N' = 1,0me/]

Diluir 150 ml do padrao de 1,0 me/1 a 500 ml para obter o pa-
drao 0,3 me/litro de K e Na.
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Padrao de 0,4 me/litro de K e Na - para o preparo de 500 ml:

500 x 0,4 = V' x 1,0 V = 500 ml

V' = 500 x 0,4 = 200 m! N =20,4 me/l
vt =7
N' = 1,0 me/l

Diluir 200 ml do padrao de 1,0 me/1 a 500 mi para obter o pa-
drao 0,4 me/litro de K e Na.

Nota: Elaborar tabelas com as leituras desses padroes. Antes

da leitura das amostras aferir o galvandmetro no zero

com agua destilada e no centro da escala com o padrao de 0,2

me/litro de K e Na.

Dados Adicionalis

Determinacao do Hidrogénio + Aluminio trocaveis

Medir 5 ml de TFSA (ou 5 g, se a analise for para Levanta-
mento) .

Passar para erlenmeyer de 125 ml e juntar 75 ml de Ca0Ac
N/1 pH 7,1 - 7,2

Arrolhar imediatamente. Agitar algumas vezes durante o
dia e deixar decantar por uma noite (nao esquecer de des-
manchar o montfculo de terra que se forma no centro do
erlenmeyer) .

No dia seguinte pipetar, em trompa de vacuo, 25 ml do 17~

quido sobrenadante, passando-os par. becher de 100 ml.
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e) Titular com NaOH 0,025 N, usando fenolftaleina a 1% como
indicador (3 gotas). A titulagdo esta completa quando o
1iquido, antes incolor, apresenta uma cor rosea que deve
ser comparada com a cor obtida na titulagao do ensaio em

branco.

Nota: Nao esquecer de deixar o ensaio em branco também de um
dia para o outro.
Calculo:

(L - Lb) x 1,65 = me/100 ml de HY + a1ttt (Ou me/100g, se a

amostra foi tomada por peso).

L

leitura na bureta para a amostra

Lb leitura na bureta para o ensaio em branco

1,65 = fator de correcao (constante)

Preparo dos reagentes

Solugao extratora: acetato de calcio N/1, pH 7,1.
(CH3COO)2 Ca.H,0 PM = 176,188
Equivalente grama = 176,188 / 2 = 88,094 ¢
Solugao N/1 = 88,1 g/litro

0 pH geralmente é quase 8,0. Corrigir para pH 7,1

= 7,2 como acido acético glacial, pingando gota a gota e agi-

tando com bastao de vidro.

NaOH 0,025 N - 0 preparo esta contido no item 4: reagentes

para determinagao do aluminio trocavel.

Fenolftaleina a 1% - pesar 1,0 grama de fenolftaleina e dis-

solver em 100 ml de alcool absoluto.
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Como os alcoois em sua maioria sao
acidificados, deve-se colocar na solugao
preparada algumas gotas de NaOH 0,1 N.
Se passar, isto e, se aparecer roseo, co
locam-se gotas de HCI 0,1 N ate ficar no

vamente incolor.

NaOH 0,1 N - O preparo esta contido no item 4: reagentes pa-

ra determinacao do aluminio trocavel.

HC1 0,1 N - Para o preparo de 1 litro:
HC1 1 N = 36,46 g/litro PM = 36,46
HC1 0,1 N = 3,646 g/litro d =1,19
Corregao para a densidade: T = 37%
I'ml =1,19 g
x ml = 3,646 ¢
X = 3,646 = 3,0638 ml

.19

Corregao para o titulo:
3,0638 ml = 100%

x ml = 37%
x = 3,0638 x 100 = 8,2805 = 8,3 ml/litro
37

Tomar 8,3 ml de HCl, passar para balao de 1 1i

tro.e completar o volume.

7. Determinacao do calcio trocavel

Pipetar uma aliquota de 25 ml do extrato de solo
obtido para ataque de 10 ml de TFSA com 100 ml de solugao de
KC1 N/1.

Adicionar 3 ml de KOH a 10% e uma pitada (+ 50 mq)
de murexida, ficando a solugcao com uma cor rosea. Titular com

EDTA (sal dissodico) 0,025 N. Viragem do roseo para o viole-
ta.
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Nota: Como a viragem é dificil de ver, no final da titulacdo
adicionar o EDTA de duas em duas gotas, até -estabili-
zagao da cor. A leitura na bureta corresponde ao  teor de

Ca++, em me/100 ml.

Preparo dos reagentes

KOH a 10% - tomar 100 g de KOH, passar para baldo de 1 litro

e completar o volume.

Murexida - pesar exatamente 100 mg de purpurato de amonio
(murexida) e 20,0 g de KZSOA' Passar para umgral
e triturar bem, ate o total desaparecimento dos
cristais de KZSOA' Guardar em frasco escuro, bem

fechado.

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

para determinacdo de Ca'@ + Mg'™

8. Determinagdo do magnésio trocavel

0 Mg € obtido por subtracao, a partir dos dados:

catt 4 Mg™™ (item 3) e ca™t (item 7):

++

Mg = = (Ca++

+ Mq++) - catt.

9. Soma de bases trocaveis (Valor )

++

S=cCa't + Mgt

+ KT+ Nat o resultado € dado

em me/100 ml (uma decimal).

10. Capacidade de troca de cations (Valor T)

T=5+H + ™ o resultado é dado em me/100

ml (uma decimal).
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11. Indice da saturacao de bases (Valor V)

o resultado & dado em percentagem
T , (n% inteiro).

12. Indice de saturacao de aluminio trocavel

Saturacdo de AT T = 100 a1ttt
Mt s

dado em percentagem (n® inteiro).

o resultado e
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ANALI SE DE CALCARIOS

0 laboratorio fornece os sequintes dados:

1. Percentagem de CaCO, (ou Ca0)

3
3

3. Percentagem de residuo insolivel

2. Percentagem de MgCO, (ou Mgo0)
L. Granulometria
5. Poder relativo de neutralizacao total (PRNT)
6. Interpretacao dos resultados
Se a amostra for constituida por fragmento de rocha,

fica excluida a possibilidade de determinar granulometria e,

11~ .
em consequencia, o PRNT,

METODOS DE ANALISE

1 e 2. Determinacio do Ca'™ + Mgt

19. Teste para identificagao do material, antes de

ser aceito para analise:

a) Sobre um pedaco limpo da rocha, colocar 1 gota de HCl con-

centrado. Efervescéncia denota presenca de calcario.

b) Se o material javeio finamente triturado, tomar pequena
quantidade em um vidro de relogio, umedecer ligeiramente e
colocar | a 2 gotas de HCl concentrado. Efervescéncia de-

nota presenca de calcario.

2°. a) Retirar um fragmento da rocha (limpo), co-

locar em gral e triturar o mais finamente possivel.
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b) Se o calcario ja veio triturado, ainda assim levar pequena

quantidade a um gral e triturar até pulverizacao completa.

32, Pesar exatamente 1,000 g do material obtido.

Lo, Passar para becher de 300 ou 400 ml, adicionar
10 m! de agua destilada e 3 ml de HCl concentrado. Aquecer,

para acelerar a reacao do calcario com HCI.

59. Esfriar, passar para balao de 1 litro, lavando
cuidadosamente o becher, o funil e o gargalo do balao, fazen-
do com que as aguas de lavagem caiam no interior deste, com-

pletar o volume e homogeneizar bem.

62. Tomar, em erlenmeyer de 125 ml:

10 ml do extrato

30 ml de agua destilada

L ml de coquetel (tampao, cianeto de potassio e trietanolami-
na).

4 gotas de Eriochrome Black-T
Titular com EDTA (sal dissédico) 0,02 N. Viragem do roseo pa

ra azul puro. Anotar o n° de ml gastos na titulacao.

Determinacao do ca’” em erlenmeyer de 125 ml, tomar:

10 ml do extrato

30 m} de agua destilada

3, ml de KOH a 10%

| pitada de murexida (* 50 mg)

Titular com o mesmo EDTA 0,02 N. Viragem do roseo para o vio

leta. Anotar o numero de mililitros gastos na titulagao.

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

ao se colocar mais 2 gotas, nao ocorrer alteragao da

cor.
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Determinacdo do Mg'*

Coquetel,

EDTA 0,02

Nao & determinado diretamente:

++

Mg"t = (catt

+ Mg++) - catt

Preparo dos reagentes

KOH a 10%, Murexida e Eriochrome Black-T 0 pre
paro esta contido nos itens 3 e 7 do capitulo sobre

analise de solos.

N Partindo do sal dissddico:
1 mol = 372,252 g

372,252 = 186,126 g/litro
= ,

| = 186,126 g/litro
Solugao 0,02 N = x
x = 186,126 x 0,02 = 3,72252 g/1itro

Solugao 1 N

Solugao 1 N

Com a pureza de 99%:

3,72252 x 100 = 3,760 g/litro

99

Tomar 3,760 g de EDTA, passar para baldo de 1 litro

e completar o.volume.

Checar o titulo, usando 2 ml de uma solugao de CaCO

3
0,05 M (= 0,1 N) cujo preparo estd contido no |tem

3 do capitulo sobre anilise de solos.

Procedimento

Em erlenmeyer de 125 ml, colocar:
2 ml de solugao de CaCO3 0,05 M
b ml de coquetel (tampao, KCN, trietanolamina)

L gotas de Eriochrome Black-T.

A titulagao deve consumir mais; vai-se acrescentan

do pitadas de EDTA, até acertar o titulo.
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Calculos relativos ao calcario

Supondo que o resultado

das titulagoes seja:

Ca + Mg = 9,4 ml
Ca = 5,0 ml
Mg = 4,4 mi

Para o calculo da percentagem de carbonatos ou Oxi-

dos, usar a formula:

% =PM xL , onde: PM

10

peso molecular do carbona

to (ou oxido)

,_
il

volume (ml) gasto na titu

lacao correspondente.

Assim, no exemplo citado os calculos seriam:

b3 CaCO3 = 100 x 5,0 = 50%
10
% MgCO, = 84 x 4 b = 37%
3 - 82 X 12
10
%Ca0 = 56 x 5,0 = 28%
10
% Mgo = L0 x 4,4 = 18%
ResTduo insoluvel e nao dosado Corresponde a  diferenca
entre 100% e o teor de carbonatos. No caso acima, 100 -

(50 + 37) = 13%.

E usual dar-se o resultado em percentagem de carbo-

natos, para evitar confusoes. $6 se da o resultado em percen

tagem de oxidos quando o interessado o pede.

L. Determinacao da granulometria (eficiéncia relativa)

Peneira-se uma amostra de 100 gramas do calcario,

para determinar a distribuicao percentual dos seguintes tama-

nhos de granulos:
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Peneiras

malhas/polegada % de atividade 1/
8 ou mior 0
8 - 20 20
20 - 60 60
60 ou menor 100

1/ Quantidade que reage com o solo dentro de 3 anos.

5. Calculo do poder relativo de neutralizacao total (PRNT)

PRNT = [(8-20 m/p x 0,2) + (20-60 m/p x 0,6) + (me-

nor que 60 m/p x 1,0)] x eq. de CaCO3

a9

Eq. CaC0; = 50% + (37% x 1,19) = 50 + 44 = 94

Supondo que esse mesmo calcario apresentou os

guintes dados granulométricos:

8 malhas/polegada ou 2%

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

se-

PRNT = (2 x 0,0) + (5 x 0,2) + (30 x 0,6) + (63 x 1,0) x0,94= 77

Entao, para cada tonelada de calcario recomendada é

necessario aplicar 1 = 1,3 tonelada desse calcario.

0,77
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