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MÉTODOS DE ANÄLISE DE SOLO 
L E A N D R O V E T T O R I * 

Pesquisador em Quirmcu 

Nos boletins de anälise de perfis de solo, fornecidos pela Equipe 
de Pedologia e Fertilidade do Solo, para cada horizonte, säo alinha-
dos, normalmente, os seguintes dados: 

1 — Numero de laboratório 
2 — Simbolo do horizonte 
3 — Profundidade do horizonte em cm 
4 — Calhaus 
5 — Cascalho 
6 — pH em ägua 
7 — pH em KCl normal 
8 — Equivalente de umidade 
9 — S102, do ataque sulfürico 

10 — A1203, do ataque sulfürico 
11 — Fe203, do ataque sulfürico 
12 — Ti02, do ataque sulfürico 
13 — P205 , do ataque sulfürico 
14 — Relagäo Si02 /Al303 (ki) 
15 — Relagäo Si0 2 /Al 30 3+Fe 20 3 (kr) 
16 — Relagäo Al203 /Fe203 
17 — P assimilävel 
18 — Cälcio trocävel 
19 — Magnésio trocävel 
20 — Potässio trocävel 
21 — Sódio trocävel 
22 — Soma das bases trocäveis (Valor S) 
23 —Aluminio trocävel 
24 — Hidrogênio trocävel 
25 — Capacidade total de troca (Valor T) 
26 — 100.S/T (Valor V%) 
27 — 100.A1/A1+S 
28 — Car bono Orgänico 
29 — Nitrogênio Total 
30 — Relagäo C/N 
31 — Areia grossa, com dispersäo 
32 — Areia fina, com dispersäo 
33 — Silte, com dispersäo 
34 — Argila, com dispersäo 
35 — Argila dispersa em ägua 
36 — Grau de floculacäo 
37 — Relagäo silte/argila 

* Bolsista do CNPq. 
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Em casos especiais ainda podem ser feitas as seguintes deter
m i n a t e s : 

38 — Condutividade do extrato de saturacäo — mmhos/cm a 25°C 
39 — HoO, % da pasta saturada 
40 — Sais solüveis do extrato aquoso 1:5 
41 — Carbonatos, como CaC03 equivalente 
42 — MnO, do ataque sulfürico 

Os dados referentes aos nümeros 2 e 3 säo fornecidos pelo pes-
soal de campo e todos os outros säo determinados ou calculados no 
laboratório. 

Com excecäo da divisäo mecänica, todas as anälises säo feitas 
na Terra Fina Sêca ao Ar (TFSA) e os resultados obtidos säo mul-
tiplicados por um fator "f" de modo a referi-los a Terra Fina Sêca 
em Estufa (TFSE) ou seja a 100/105°C. Para se obter o fator "f" 
procede-se da seguinte maneira: pesar exatamente, ao miligramo, 
quantidade de TFSA próxima de 10 gramas, em pesa-filtro tarado, 
de forma baixa; deixar durante a noite em estufa a 100/105°C, res-
friar em dessecador e pesar a TFSE. 

peso de TFSA 
f = 

peso de TFSE 

Esse fator, calculado para uniformizar todos os resultados ana-
liticos com relacäo ä umidade das amostras sêcas ao ar, näo neces-
sita figurar nos boletins de anälise. 

DIVISÄO MECÄNICA (CALHAUS E CASCALHO) PREPARO DA TFSA 

Em tabuleiro de madeira, medindo aproximadamente 40 x 60 cm, 
de peso conhecido com aproximacäo de 0,02 kg, espalhar pouco mais 
de 2 kg de amostra de terra prèviamente homogeneizada e deixar 
em lugar sêco e ventilado, até completa dessecagäo ao ar. Tornar 2 
kg da terra sêca ao ar, com aproximagäo de 0,02 quilogramas, des-
fazer os grumos com auxilio de rölo de madeira (evitando quebrar 
as pedras) e peneirar através de peneira com furos circulares de 
2 mm de diametro, coletando a terra fina sêca ao ar (TFSA) para 
nela proceder as demais determinacöes analiticas. Lavar completa-
mente com ägua a fragäo retida pela peneira, secar e determinar o 
peso das pedras maiores que 20 mm (calhaus) e das compreendidas 
entre 20 mm e 2 mm (cascalho). Calcular, sem decimals, as percen
t a g e s de calhaus, cascalho e TFSA, sendo esta ultima por diferenga. 
Guardar o calhaus e o cascalho para posterior exame petrogräfico. 

Comentärio: Na EPFS é comum trabalhar-se com 2 kg de amos
tra a fim de se guardar parte da TFSA para qualquer estudo ou 
verificacäo posterior, servindo também de mostruärio de terras bra-
sileiras. É interessante lembrar que um quadrado de couro de sola 
com 60 a 70 cm de lado, é o material mais apropriado, pela resistên-
cia e facilidade de manejo, para passar o rölo de madeira na amostra 
de terra sêca ao ar. A lavagem das pedras serä muito mais räpida 
se as mesmas forem agitadas prèviamente em ägua amoniacal (500 
ml de ägua + 10 ml de amönia concentrada). 
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pH EM AGUA E EM KCl NORMAL 

Em copinho plästico de ± 100 ml colocar ± 10 ml de TFSA e 
25 ml de ägua destilada. Agitar com bastäo de vidro e deixar em 
repouso por tempo nunca inferior a uma hora e nunca superior a 
tres horas. Repetir a mesma operagäo em outro copinho usando-se 
uma solugäo normal de KCl em vez de ägua destilada. Decorrido o 
tempo de espera, agitar novamente com o bastäo o conteüdo do co
pinho e determinar imediatamente o pH da amostra por meio de 
potenciömetro provido de electrodos de vidro e calomelano, fazendo 
com que ambos mergulhem na suspensäo de terra. 

Comentärio: Foi verificado que, trabalhando em série, näo ha 
xiecessidade de lavar os electrodos entre uma amostra e outra, sendo 
êste cuidado indispensävel, entretanto, antes e depois de medir o 
pH das solugöes padroes. 

EQUIVALENTE DE UMIDADE (centrifuga) 

Quantidade de ägua retida pelo solo quando o mesmo, prèvia-
mente encharcado, é submetido a uma förga centrifuga de 1000 
vêzes a da gravidade. 

Em balanga Mettler P 1.200 ou similar, pesar 30 g de TFSA e 
colocar nas caixas metälicas próprias da centrifuga, tendo prèvia-
mente adaptado nelas, uma forma de papel de filtro. Com suaves 
batidas nivelar a terra. Colocar as caixas numa cuba, nesta derra-
mar ägua até o seu nivel externo ficar ligeiramente abaixo do da 
terra e assim manter o conjunto durante uma noite. No dia seguin-
te, tampar as caixas metälicas e colocä-las söbre uma toalha fel-
puda umedecida, durante meia hora. Em seguida, colocar as caixas 
no centrifugador e por meio do reostato do aparêlho fazer com que 
êste atinja 2.440 rpm num intervalo de 3 a 5 minutos, mantendo 
esta rotagäo por mais 30 minutos. Por intermédio do reostato redu-
zir a velocidade dentro de 3 minutos e entäo desligar. Retirar tödas 
as caixas da centrifuga e pesä-las imediata e räpidamente com apro-
ximagäo de y2 decigrama em balanga tipo Mettler P 1.200 ou similar. 
Dêsse peso deduzir o peso da caixa vazia mais o peso do papél de 
filtro ümido; obtido, asim, o peso da "TFSA + ägua" serä fäcil cal-
cular o equivalente de umidade uma vez que para se obter o peso de 
TFjSE empregado basta dividir 30, peso inicial da TFSA, palo fator 
de corregäo "f". 

O papel de filtro empregado para fazer a forma em que se colo-
cam as 30 g de TFSA mede 85 x 85 mm e a ägua retida pelo mesmo 
após a centrifugagäo é independente do tipo de solo; assim, o seu 
peso ümido é constante e, uma vez determinado nas mesmas con-
digöes de trabalho, pode ser usado sempre, desde que se mantenha 
o mesmo tipo de papel e tamanho. 

(TFSA + ägua) — TFSE 
. Equivalente de umidade % = 100 x • 

TFSE 
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-ATAQUE SULFÜRICO 

a) — Reagentes: 

Acido sulfürico de PE = 1,47 — Juntar 1.000 ml de H2S04 con-
centrado (PE = 1,84) a 1.130 ml de ägua destilada. Após resfriamen-
to total, verificar o peso especifico com densimetro, sendo admitido, 
para fins präticos que o mesmo se situe entre 1,46 e 1,48. Acertar 
com ägua ou äcido se estiver fora da faixa. 

b) — Processor 

Colocar 2,000 g de TFSA em erlenmeyer de 500 ml ou baläo de 
fundo chato de 250 ml provido de refrigerante de refluxo esmerilhado; 
juntar 50 ml de H2S04 de peso especifico 1,47 e ferver durante uma 
hora. Esfriar. Adicionar ± 50 ml de ägua destilada e filtrar para ba
läo aferido de 250 ml,lavando com ägua destilada e tendo o cuidado 
de transferir a totalidade do material insolüvel para o papel de filtro. 
Completar o volume do filtrado e homogeneizar. Determinar Si02 n a 
parte insolüvel. No filtrado, proceder ao doseamento de A1203, Fe203 , 
Ti0 2 e P205 . 

Comentärio: o uso de H2S04 PE = 1,47 foi adotado na EPFS 
a firn de evitar que a silica proveniente do ataque aos silicatos de-
componiveis por aquêle äcido, se tornasse, ainda que parcialmente, 
insolüvel na solugäo de Na2CÓ3 a 5%; com äcidos mais concentrados 
hä perigo de insolubilizacäo de Si02 . O uso de H2S04 PE = 1,47 para 
o ataque da terra fina também tem a vantagem de fornecer relagöes 
moleculares Si02/Al203 semelhantes äs das fracöes argilosas, evitan-
do assim, na maioria dos casos, a necessidade de se proceder a anä-
lise quimica das argilas. De um modo geral, a relagäo Si02/Al203 + 
Fe203 é menor na TFSA do que na argila correspondente porque os 
óxidos de ferro livres têm peso especifico muito superior a 2,6 e par-
te dêles apesar de seu diametro ser inferior a 0,002 mm, cai como 
se fösse uma partïcula de silte, näo pelo tamanho, mas devido ao 
seu peso especifico; sob esse aspecto, a relacäo Si0 2 /R 20 3 na TFSA 
seria mais correta do que na fragao argila, entretanto, ela serä ain
da mais baixa na TFSA töda vez que houver compostos de ferro, ata-
cäveis pelo H2S04 e que tenham, realmente, diametro superior a 
0,002 mm. 

Si02, DO ATAQUE SULFÜRICO 

a) — Reagentes: 

Solugäo de Na2C03 a 5% 
Äcido sulfürico concentrado 
Acido nitrico concentrado 
Cloreto de bärio a 5% 
Molibdato de amönio 8,9% contendo 62 ml de H2SOé conc. 
p/li tro 
Äcido tartärico a 28% 
Acido ascórbico em pó 
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b) — Processo gravimétrico: 

Transferir o residuo que ficou no papel de filtro para copo de 
metal ou de ago inoxidävel de 600 ml de capacidade empreganda 
para isso 150 ml de solugäo de carbonato de sódio a 5%. Um meio' 
bastante prätico para realizar fäcilmente essa operagäo é colocar os 
150 ml de Na2C03 a 5% niïma mijêta de plästico e, com jato forte, 
deslocar todo o material sólido do papel de filtro, prèviamente aberto-
söbre urn vidro de relógio grande. Levar tudo a fervura branda, com 
refrigeragäo söbre o copo de metal, a fim de näo concentrar a solu
gäo de carbonato. É esencial que o todo ferva durante meia hora. 
para garantir a completa dissolugäo da silica resultante do ataque 
aos silicatos. Finda a meia hora de fervura, adicionar 1 ml de NaOH 
a 30% e transferir tudo para baläo aferido de 200 ml, lavando o 
copo de metal com a solugäo de carbonato de sódio a 5%; resfriar, 
copletar o volume, homogeneizar e filtrar. Pipetar 50 ml do-
filtrado para becher cilindrico de 250 ml, forma baixa, juntar com 
cuidado 25 ml de H2S04 concentrado e 5 ml de HN03 concentrado; 
aquecer em banho de areia até desprendimento de fumagas brancas.. 
Esfriar, diluir com 100 ml de ägua, agitar com bastäo de vidro e 
esperar uma hora (pelo menos) ,filtrar em papel de filtro de poros 
abertos e lavar com agüa fria até ausência de reagäo de sulfato no 
filtrado, verificada com solugäo de cloreto de bärio a 5%. Secar em. 
estufa a 100° C e calcinar em förno a 900/1.000° C durante uma. 
hora; essa, calcinagäo pode ser feita em cadinho tarado de porcelana 
ou platina. Esfriar em dessecador e pesar até a quarta casa decimal_ 

Si02 % = 200 p.f. 

p = peso do precipitado 

f = fator de corregäo para 105° C 

c) — Processo Colorimétrico 

Do filtrado contendo a silica disolvida no carbonato de sodio-
a 5%, pipetar exatamente 0,10 ml para copo plästico de ± 150 ml, 
empregando pipeta finamente capilar. Juntar 50/60 ml de ägua des-
tilada. Juntar 2,5 ml da solugäo äcida de molibdato de amönio e,. 
após 10 minutos (com toleräncia de ± 1 minuto) acrescentar 2,5 ml 
da solugäo de äcido tartärico, agitando após a adigäo de cada rea-
gente. Cinco minutos depois (com toleräncia de ± 1 minuto) da 
adigäo do äcido tartärico, acrescentar uma pitada (it 30 mg) de äci
do ascórbico em pó. Agitar até dissolver todo o redutor. Esperar o 
desenvolvimento da cor por uma hora. Enquanto isso, transferir o 
conteüdo do copo plästico para baläo aferido de 100 ml, completando^ 
com ägua destilada. Decorrido o tempo de espera, que pode ir até 24 
horas, medir a densidade ótica usando filtro vermelho. Concomitan-
temente, preparar 3 padroes em duplicata, a partir de uma solugäo 
de silica correspondente a 12% de Si02. Para isso, pipetar 0,05 ml, 
0,10 ml e 0,20 ml da referida solugäo e seguir a mesma marcha usada. 
com as amostras. Tirar a média das leituras dos padroes, retificar 
os valöres obtidos e determinar o fator que converta as leituras em 
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percentagem de Si02. Se a reta obtida com os padroes näo passar 
pela origem, subtrair a diferenga em tödas as leituras antes de mul-
tiplicar pelo fator obtido. 

Comentärio: A solugäo correspondente a 12% de Si02 e que 
serve de padräo é preparada a partir de filtrados claros das próprias 
amostras de terra e aferida mensalmente através do processo gravi-
métrico. A cör azul é estävel por 24 horas. É essencial o uso de copo 
plästico. 

A1203 DO ATAQUE SULFÜRICO 

a) — Reagentes: 

Solugäo de 0,05 M de EDTA — Dissolver em ägua 18,610 g do sal 
dissodico do äcido etileno-diamino-tetra-acético (EDTA) e completar a 
a urn litro; o sal deve ser pró-analise e sêco a 105° C. 

Solucäo 0,05 M de ZnSOé — Dissolver em ägua 14,378 g de 
ZnS04.7H20, (reagente pró-analise) e completar a urn litro. 

Solugäo tampäo — Contém uma molécula grama de äcido acé-
tico e outra de acetato de amönio por litro. Um modo prätico de 
preparar a solugäo tampäo é partir de äcido acético glacial (99%) 
e hidróxido de amönio concentrado. Preliminarmente, diluir 6 ml 
do äcido acético com 50 ml de ägua e titular com a amönia concen-
trada, usando azul de bromotimol como indicador, até virar para 
verde azulado ou azul esverdeado. A seguir, num baläo aferido de 
um litro colocar 120 ml de äcido concentrado, diluir um pouco e 
em seguida juntar tanta amönia concentrada quanto o que foi gasto 
na titulacäo anterior, multiplicado por 10; completar o volume. 

Indicador — Solucäo alcoölica de dithizona na proporgäo de 25 
mg para 100 ml de älcool etilico. É conveniente fazer so para 0 uso 
do momento em vista de se alterar com facilidade. Segundo alguns 
autores, a solucäo alcoólica se conserva por uns poucos dias, se 
guardada na geladeira. 

Äcido cloridrico 1:1 — Diluir um volume de HCl concentrado 
com igual volume de ägua destilada. 

Hidróxido de sódio a 40% — Dissolver 400 g de NaOH com ägua 
destilada e completar a um litro. 

b) — Processo: 

Pipetar, para baläo aferido de 100 ml, 50 ml do filtrado do ata-
que sulfürico, juntar uma göta de fenolftaleïna e neutralizar com 
NaOH a 40% até aparecimento da coloragäo rosea, acrescentando 
mais 2 ml após a viragem. Mergulhar o baläo aferido em banho ma-
ria fervente durante meia hora. Resfriar, completar o volume, filtrar 
e pipetar 25 ml do filtrado para erlenmeyer de 250/300 ml. Neutra
lizar, göta a göta, com HCl 1:1, redissolvendo totalmente o precipi-
tado de Al(OH)3 que se formar, evitando excesso superior a duas 
götas de äcido cloridrico. Juntar 10 ml da solugäo do EDTA 0,05 M 
(para terras com teor de A1203 até 20%), passando para 15 ml quando 
o teor de A1203 för superior. A seguir, adicionar 10 ml da solugäo 
tampäo e ferver durante um minuto; resfriar, juntar 10 ml de ägua 
e 40 ml de älcool etilico.. Adicionar 2 ml da solugäo de dithizona e 
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titular com a solugäo de ZnS04 0,05 M até que, com uma göta, 
a coloragäo vire de verde-violeta para vermelho brilhante. 

A1203% = 2.55 (ti — t2) f 

ti = ml de solugäo de EDTA 0.05 M 
t2 = ml de solugäo de ZnS04 0.05 M 
f = fator de corregäo para 105° C 

Comentärio: A determinagäo do A1203 pelo EDTA é uma sim
ples adaptagäo do método de Wanninem e Ringbom. É conveniente 
lembrar que os solos ricos em cälcio prejudicam a separagäo do alu-
minio sob a forma de aluminato sódico uma vez que ha possibilidade 
de preciptar aluminato cälcico juntamente com os hidróxidos de 
metais pesados. Nesses casos, antes do tratamento com NaOH a 
40%, deve-se colocar 100 ml do filtrado do ataque sulfürico num 
baläo aferido de 200 ml e completar o volume com älcool absoluto, 
o que faz com que precipite a maior parte do cälcio sob a forma 
de CaS04 Filtra-se e medem-se 100 ml do filtrado para becher de 
250 ml de forma baixa, evaporando-se o älcool em banho-maria; a 
solugäo do becher, ja isenta de älcool é transferida para o baläo afe
rido de 100 ml e o proceisso é continuado. 

Outra maneira prätica de contornar o excesso de cälcio é pipe-
tar 50 ml de extrato sulfürico para becher de 250 ml e precipitar 
os hidróxidos com amönia concentrada, evitando excesso superior 
a duas gótas; após fervura, filtrar e lavar uma ou duas vêzes. Aque-
cer 50 ml de H2S04 diluido (1 vol. H2S04 + 9 vol. ägua) e com êle, 
em 5 porgöes de 10 ml, transferir, dissolvendo-o, todo o precipitado 
de hidróxidos, para baläo aferido de 100 ml. Continuar, entäo, o pro-
cesso normal. 

Fe203 , DO ATAQUE SULFÜRICO 

a) — Reagentes: 

1. HCl 1:1 — diluir igual volume de HCl concentrado com 
äguä destilada. 

2. Permanganato de potässio, solugäo concentrada. 
3 . Cloreto estanoso: pesar 65 g de cloreto estanoso, dissolver 

em 65 ml de HCl conc. e completar o volume a 500 ml com H20 des
tilada; juntar ä solugäo Jalguns fragmemtos de estanho metälico. 

4. Cloreto mercürico, sol. saturada. 
5. Solugäo fosfo-sulfürica: juntar a 500 ml de ägua destilada 

150 ml de H2S04 conc. (d = 1,84) 150 ml de H3P04 conc. Esfriar a 
solugäo e completar o volume a 1 litro. 

6. Difenilamina a 1 %: pesar I g e dissolver em 100 ml de H2S04 

concentrado. 
7. Bicromato de potässio 0,0501 N. Pesar 4,9133 de K2Cr207 pró-

anälise e dissolver em ägua destilada, completando o volume a 2 li
tres. O bicromato de potässio deve ser prèviamente sêco em estufa 
a 130° C por 1 hora. 
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b) — Processo: 

Pipetar 50 ml do extrato sulfürico para erlenmeyer de 500 ml e 
jun ta r o permanganato, göta a göta, até coloragäo roxa permanente; 
nesse ponto, adicionar 20 ml de äcido cloridrico 1:1 e levar ä ebuli-
gäo. Retirar do fögo, adicionar göta a göta solugäo de cloreto estano-
so até descoramento. Em alguns casos o descoramento näo é completo. 
Evitar excesso superior a uma göta. 

Juntar 100 ml de ägua destilada, de preferência gelada, e logo 
em seguida 10 ml de solugäo saturada de cloreto mercürico. Resfriar 
o liquido, e depois de 2 minutos, juntar 15 ml de solugäo fosfo-sulfü-
rica, 3 götas de difenilamina a 1% e titular imediatamente com so
lugäo 0,0501 N de bicromato de potässio até coloragäo violeta. 

Fe203 % =r.n.f 

n = mililitros de bicromato de potässio 0,0501 N 
f = fator de corregäo para 105° C 

Ti02 DO ATAQUE SULFÜRICO 

a) — Reagentes: 

1. Solugäo concentrada de permanganato de potässio 
2. Solugäo a 10% de äcido oxälico 
3 . Solugäo de äcido fosfórico a 50% 
4. Ägua oxigenada a 3% 
5. Solugäo padräo contendo 1 g de Ti02 por litro. Preparar aque-

cendo 1 g de TiOa com 50 ml de H2S04 1:1 até dissolugäo. Diluir apro-
ximadamente a 250 ml, com ägua destilada e ferver. Esfriar e diluir 
a 1 litro. Pipetar pelo menos duas porgöes de 100 ml da solugäo 
padräo e precipitar a quente com NH4OH (1 + 1) até ligeiro excesso, 
usando como indicador, azul de bromotimol. Ferver 5 minutos. Fil-
t rar e lavar com ägua quente até ausência de sulfato. Incenerar e 
pesar; se necessärio, corrigir o titulo. 

b) — Processo: 

Pipetar 25 ml de extrato sulfürico para becher de 100 ml e juntar 
5 ml de H2S04 1:1. Aquecer a 80/90° C e destruir töda a materia or« 
gänica existente com solugäo de KMn04 concentrada, göta a göta, 
até permanência de coloracäo violeta que serä entäo descorada com 
göta da solugäo de äcido oxälico a 10 %. Resfriar, transferir a solugäo 
para baläo de 50 ml, juntar 2 ml de äcido fosfórico a 50% e adicionar 
3 ml de ägua oxigenada a 3%, completar o volume. Comparar a cor 
obtida, em colorimetro munido de filtro azul, com as cores de solu-
göes contendo em 50 ml, 1, 2 e 4 ml da solugäo padräo de Ti0 2 
( lg/ l i t ro) , tratados nas mesmas condigöes que a amostra. S3 neces-

.särio, diluir a solugäo da amostra de modo que a leitura caia dentro 
da faixa das leituras dos padröes. Calcular o teor de Ti0 2 através da 
curva obtida com os padröes e multiplicar o resultado pelo fator "f". 
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FÓSFORO DO ATAQUE SULFÜRICO 

a) — Reagentes: 

1. Solugäo de molibdato de amönio — Em baläo aferido de 
1 litro, vidro Pyrex, contendo aproximadamente 500 ml de ägua, jun
t a r 2 g de subcarbonato de bismuto e, räpidamsnte, 100 ml de H2S04 
concentrado. Com o calor desenvolvido, o sal de bismuto se dissolve. 
Esfriar. A esta solugäo adicionar uma outra de 20 g de molibdato de 
amönio em 200 ml de ägua, esfriar e completar o volume. 

2. Acido ascorbico em pó 
3. Solucäo padräo de P 20 5 contendo 5 mg de P 20 3 por litro. 

Dissolver 0,0958 g de KH2P04 em ägua destilada, juntar 3 ml de 
H2S04 concentrado e completar a 1 litro. 

b) — Processo: 

Em balöes aferidos de 50 ml colocar 5 ml de extrato sulfürico e 
10 ml do reagente contendo bismuto e molibdato. Completar o volu
me a ± 35 ml e juntar cêrca de 30 mg de acido ascorbico. Agitar até 
completa dissolugäo do acido ascorbico e completar o volume. Homo-
geneizar. Fazer o mesmo com tres padroes contendo 0,5 ml, 1 ml e 
2 ml da solugäo padräo de P205 . Depois de meia hora e até duas horas 
•depois, comparar as cores em fotocolorimetro munido de filtro ver-
melho e calcular, através da curva obtida com os padroes, os teores 
de P205 contidos no extrato sulfürico e que säo, präticamente, os 
teores totais. No caso dos padroes, a solugäo de molibdato deve ser 
a que se emprega na determinagäo de fósforo assimilävel. 

FÓSFORO ASSIMILÄVEL (Norte Carolina) 

a ) — Reagentes: 

1. Solugäo extratora — 0,025 N em H2S04 e 0,050 N em HCl. 
Esta solugäo é fäcilmente preparada diluindo-se a 10 litros 6,9 ml de 
H2S04 concentrado e 43 ml de HCl concentrado, ambos produtos pró-
anälise, isentos de fósforo. 

2. Solugäo de molibdato de amönio — Em baläo de 1 litro con
tendo aproximadamente 500 ml de ägua, juntar 2 g de subcarbona
to de bismuto e 150 ml de H2S04 concentrado; o sal de bismuto se 
dissolve. Esfriar. A esta solugäo adicionar uma solugäo preparada 
dissolvendo 20 g de molibdato de amönio em aproximadamente 200 
ml de ägua; esfriar e completar o volume. 

3 . Solugäo diluida de molibdadto — Misturar 300 ml da solu
gäo acima com 700 ml de ägua. 

4. Solugöes padröes de fosfato — Preparar uma solugäo conten
do 50 ppm de P, dissolvendo 0,2195 g de KH2P04 e levando a 1 litro; 
antes de completar o volume, adicionar 3 ml de H2S04 conc. Dessa 
solugäo de 50 ppm preparar solugöes contendo 1 ppm, 2 ppm e 4 
ppm de P diluindo respectivamente 10, 20 e 40 ml da solugäo esto-
que a 500 ml. 
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b) — Processo: 

Agitar 10 g de TFSA com 100 ml de solugäo extratora durante 
5 minutos. Filtrar em papel de filtro isento de fósforo; em erlen-
meyer de 100/125 ml colocar 5 ml do filtrado e 10 ml da solucäo de 
molibdato diluida; em seguida juntar uma pitada (± 30 mg) de 
äcido ascorbico em pó e homogeneizar. Depois de meia hora e até 
duas horas depois, Ier a densidade ótica na escala logaritmica do 
colorimetro, usando filtro vermelho. Comparar com padroes feitos da 
seguinte maneira: em 3 erlenmeyer de 100 ml colocar 5 ml de cada 
padräo do fósforo (1 ppm, 2 ppm e 4 ppm); depois, em cada erlen
meyer juntar 10 ml da solucäo diluida de molibdato, adicionar uma. 
pitada de äcido ascorbico, e deixar passar 30 minutos antes de fazer a 
leitura no colorimetro usando filtro vermelho. Após 30 minutos a 
cör se mantém estävel por värias horas. Ha uma relacäo linear entre 
a concentragäo de P205 e a densidade ótica (escala logaritmica). 

Comentärio: Para a determinagäo do fósforo assimilävel foi es-
colhido o extrator de Carolina do Norte por ter sido o segundo co-
locado entre uma dezena de outros extratores, de acördo com traba-
lho realizado na Universidade de Carolina do Norte, USA, e apresentar 
söbre o primeiro colocado, Bray-1, a vantagem de fornecer sempre 
filtrados brilhantes, o que facilita sobremodo o trabalho em série, 
principalmente quando se sabe que esta é uma determinacäo chave 
nas anälises de fertilidade. Alias, foi muito pequena a diferenga entre 
o Bray-1, o meihor de todos e o Carolina do Norte, segundo colocado. 
Por "meihor" se entende o que apresentou meihor correlacäo entre 
o fósforo extraido e os resultados de campo e de vaso obtidos de expe-
rimentos realizados com 70 amostras diferentes de solos em que 
estavam presentes solos äcidos, neutros, alcalinos, argilosos, arenosos, 
de textura média e de diferentes tipos de argila. Para obtencäo da 
cór azul optamos pela redugäo com o äcido ascorbico em presenca 
de sal de bismuto, de acördo com o trabalho original de J. M. Marcel, 
por causa de quatro fa tores importantïssimos: boa sensibilidade, gran
de estabilidade, grande reproducibilidade e perfeita reacäo linear entre 
a concentracäo e a densidade ótica. Além disso, para solugöes cuja 
densidade ótica seja superior a do padräo mais concentrado, basta 
diluir com ägua a solucäo forte e tornar a medir a densidade ótica, 
multiplicando-se o resultado pela diluicäo feita. Näo se dispondo 
de agitador mecänico, a extracäo pode ser feita com agitagäo manual. 

COMPLEXO SORTIVO 

O complexo sortivo é obtido através da determinacäo individual, 
dos seguintes cations trocäveis e respectivos extratores: Ca++, Mg++ 
e A1+++, extraidos com cloreto de potässio normal; K+ e Na+, extrai-
dos com äcido cloridrico 0,05 normal; e H+-|-A1+++ extraido com 
acetato de cälcio normal de pH 7. Para se ter o valor de H+ basta 
subtrair A1+++ de H++A1+++. Foi preferido urn ünico extrator 
para cälcio, magnésio e aluminio a firn de ser mais verdadeira a 
relacäo entre A1+++ e S -f A1+++, uma vez que, na maioria dos casos, 
a soma de bases (S) é, na sua maior parte, composta por Ca++ e 
Mg++. Outra vantagem do uso do cloreto de potässio normal é a 
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pequena solubilidade dos carbonatos alcalinos->terrosos no mesmo,. 
possibilitando o seu emprêgo em solos com calcärio. 

ALUMINIO TROCÄVEL (A1++4-) 

MAGNÉSIO TROCÄVEL (Mg++) 

CALCIO TROCÄVEL (Ca++) 

a) — Reagentes: 

1. Solugäo normal de KCl 
2. Azul de bromotimol (pH 6,0 - 7,6): Pesar 100 mg do indi-

cador, colocar em um gral e juntar 1,6 ml de NaOH 0,1 N. Triturar 
bem até que o todo fique verde e completar a 100 ml com ägua des-
tilada. 

3. Solugäo 0,05 N de NaOH 
4. Ägua de Bromo 
5. Solugäo 0,0125 M do sal dissódico do EDTA: Pesar 4,653 g 

do sal p.a., transferir para baläo de 1 litro e completar o volume, 
Dessecar antes o sal a 100° C; preparado com cuidado a partir de 
reagente p.a poderä ßer considerado um padräo primärio. 

6. Solugäo tampäo pH 10: Dissolver 67,5 g de NH4C1 em 200 
ml de ägua, juntar 600 ml de amönia concentrada, 0,616 g de 
MgS04 .7H20 e 0,930 g de EDTA, sal dissódico. Completar o volume 
a 1 litro. Verificar a "neutralidade" da solugäo em relagäo ao mag-
nésio e ao EDTA. Para isso, juntar, em 50 ml de ägua destilada, 3 ml 
da solugäo tampäo e colocar 4 götas de eriochrome. A cor avermelhada 
deverä virar para o azul puro com apenas uma göta de EDTA 0,0125 M. 

7. Coquetel: Misturar 300 ml da solugäo tampäo descrita aci-
ma com 300 ml de trietanolamina e 50 ml de cianeto de potassio 
a 10%. 

8. Eriochrome black T (indicador): Dissolver 100 mg do indi-
cador em 25 ml de älcool metilico que contenha 16 g de borax por 
litro. Näo fazer quantidade superior a 25 ml pois a solugäo se deterio-
ra com facilidade ao firn de poucos dias. É conveniente fazer estoque 
de älcool metilico + borax. 

9. Murexida (indicador): Misturar intimamente, em urn gral 
de porcelana, 500 mg de murexida com 100 g de K2S04 sêco em pó. 
Guardar em frasco escuro. 

10. Solugäo a 10% de KOH 

b) — Processo para determinar aluminio trocävel: Colocar 7,5 g de 
TFSA em erlenmeyer de 250 ml e juntar 150 ml de solugäo normal de 
KCl. Fechar com rólha de borracha e agitar enèrgicamente com mo-
vimento circular, evitando molhar a rölha. Repetir as agitagöes vä-
rias vêzes durante o dia. Depois da ultima agitagäo, desfazer o mon-
tïculo de terra que se forma no centro do erlenmeyer e deixar em 
repouso durante a noite. No dia seguinte, medir 100 ml do liquido 
sobrenadante para becher de 250 ml e titular com NaOH 0,05 N, em 
presenga de 3 götas de azul de bromotimol, até coloragäo verde azu-
lada presistente. 
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mE A1+++/100 g TFSE = n X f 
n = mililitros de NaOH 0,05 N gastos na titulagäo 
f = fator de corregäo para 105° C 

•c) — Processo para determinar cälcio e magnésio trocäveis: A solu
gäo onde foi determinado o aluminio trocävel juntar 1 göta de ägua 
de bromo para destruir o azul de bromotimol e dividi-la em duas par
tes iguais. Numa metade determinar calcio+magnésio e na outra 
metade determinar cälcio sömente. O magnésio sera obtido por dife-
renga. Cada metade terä o volume de 50 ml, acrescido da metade do 
volume de NaOH 0,05 N correspeondente a titulagäo do aluminio. 

Calcio+magnésio: Em erlenmeyer de 200/250 ml adicionar, 
a uma das metades, 6,5 ml do coquetel de tampäo, trietanolamina e 
cianeto e titular imediatamente com EDTA, 0,0125 M em presenga 
de 4 gótas de eriochrome. No final a cör vira de vermelho arroxeado 
para azul puro ou azul esverdeado. 

Cälcio: Colocar a outra metade em erlenmeyer de 200/250 ml e 
adicionar 2 ml de trietanolamina a 50%, 2 ml de KOH a 10%, uma 
pitada de murexida ( ± 50 mg) e titular com EDTA 0,0125 M até 
que a cör vir e do rosa para o roxo. 

mE Ca++ / 100 g TFSE = n x f 
Ca 

mE Mg++ / 100 g TFSE = (n — n ) X f 
Ca+Mg Ca 

n - m l d e EDTA gastos na titulagäo de Ca + Mg 
Ca + Mg 

n = ml de EDTA gastos na titulagäo de Ca 
Ca 

f = fator de corregäo para 105° C 

ACIDEZ TROCÄVEL (H++A1+++) 

a) — Reagentes: 

1. Solugäo normal de acetato de cälcio pH 7.0/7 .1 
2. Solugäo alcoólica de fenolftaleina a 3% 
3. Solugäo 0,1 N de NaOH 

b) — Processo: 

Colocar 10g de TFSA em erlenmeyer Pyrex de 200 ml e juntar 
150 ml da solugäo normal de acetato de cälcio. Fechar o erlenmeyer 
com rölha de borracha e agitar energicamente com movimentos 
circulares evitando molhar a rölha. Repetir as agitagöes värias vê-
zes e desfazer, após a ultima agitagäo, por meio de pequenas sa-
cudidelas em sentido lateral a acumulagäo de terra no centro do 
erlenmeyer. Tomar, em outro erlenmeyer arrolhado, 150 ml da solu
gäo de acetato para servir como testemunha. Deixar decantar du
rante a noite e, no dia seguinte, medir 100 ml do liquido sobrena-
dante, evitando arrastar as particulas sólidas depositadas no fundo 
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do erlenmeyer; passar para becher de 250 ml, juntar 5 götas de fe-
nolftaleina a 3% e titular com hidróxido de sódio 0,1 N até apare-
cimento de coloragäo rosa persistente. Titular do mesmo modo 100 
ml de solucäo testemunha. A diferenca entre as duas titulacöes deve 
ser corrigida pela adigäo de 10% porque o método fornece em média, 
valöres correspondentes a apenas 90% do valor real. 

mE H++A1+++/100 g terra = 1,65 (n — t) .f 
n = mililitros de NaOH gastos com a amostra 
t = mililitros de NaOH gastos com a testemunha 
f = fator de correcäo para 105° C 

SÓDIO E POTÄSSIO TROCÄVEIS 

Em erlenmeyer de 200 ml, agitar 10 g de TFSA com 100 ml de 
HCl 0,05 N. Deixar em repouso durante a noite e, no dia seguinte, 
filtrar. Levar o filtrado ao fotömetro de chama, o quäl ja terä sido 
prèviamente aferido com as solucöes padroes, usando-se o filtro cor
respondente ao elemento a ser determinado. 

Fazer as solugöes padroes nas seguintes condicöes: 
1. Prepar ar uma solucäo concentrada, contendo por litro: 
1 mE de potässio, 1 mE de sódio e 10 mE de cälcio (0,0585 g de 

NaCl, 0,0746 g de KCl e 2,19 g de CaCl2.6H20 completados a 1 litro 
com HCl 0,05 N). 

2. Preparar, a partir da solucäo acima, diluindo-a com HCl 0,05 N, 
solucäo contendo 0,1 - 0,2 - 0,3 e 0,4 mE de sódio ou potässio. Para 
isso basta tornar , para cada 500 ml, 50, 100, 150 e 200 ml da solucäo 
concentrada. Com essas quatro solucóes padroes, construir a curva 
do sódio e do potässio tendo o cuidado de que a leitura correspon
dente ä solucäo que contém 0,2 mE de K e Na caia sempre exata-
mente no meio da escala do galvanömetro. Com essa providência tor-
na-se facil reproduzir as curvas e acertar o fotömetro de chama em 
qualquer ocasiäo, pois as curvas de cada elemento seräo sempre se
in elhantes entre si, desde que a leitura do padräo com 0,2 mE caia 
sempre no mesmo ponto, isto é, no meio da escala. 

Construidas as curvas, uma para sódio e outra para potässio, in
terpolar a leitura, obtida pela atomizagäo da amostra, no gräfico do 
elemento respectivo e calcular os resultados em mE/100 g TFSE. 

Quando as leituras das amostras cairem fora da escala, diluir 
as amostras até que suas leituras caiam dentro da escala e levar em 
conta a diluicäo ao calcular a concentragäo de Na ou K. 

CARBONO ORGÄNICO 

a) — Reagentes: 

1. Solugäo 0,4 N de bicromato de potässio em meio äcido. 
Dissolver exatamente 19.610 g de bicromato de potässio crista-

lizado, sêco em estufa a 130° C durante uma hora, em 250 ml de ägua 
destilada, contida em um baläo aferido de 1 litro. Juntar uma mis-
tura, ja fria, de 500 ml de äcido sulfürico concentrado e 250 ml de 
ägua destilada; depois de dissolvido o bicromato e completo resfria-
mento, completar o volume a 1 000 ml com ägua destilada. 
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2. Solucäo de sulfato ferroso-amoniacal, aproximadamente 0,1 N. 
Dissolver 40 g de sal de Mohr — (sulfato ferroso-amoniacal) em 

ägua previamente acidulada com 10 ml de äcido sulfürico concen-
trado, e completar o volume a 1 000 ml. 

3. Difenilamina a 1%: Dissolver 1 g de difenilamina em 100 
ml de äcido sulfürico concentrado. 

4. Sulfato de prata em pó (catalizador) 
5. Äcido orto-fosfórico concentrado (85%). 

b) — Processo: 

Por em erlenmeyer de 250/300 ml 0,500 g de terra fina sêca ao 
ar. Juntar exatamente 10 ml de bicromato de potässio 0,4 N (deixar 
a pipeta escorrer por tempo determinado, por exemplo, 1 minuto) e 
uma pitada (0,02 g) de sulfato de prata em pó. Aquecer até fervura 
branda e mantê-la durante 5 minutos com um tubo de ensaio cheio 
de ägua como condensador. Resfriar, juntar 80 ml de ägua destilada, 
2,5 ml de äcido orto-fosfórico concentrado e 3 go tas da solucäo de 
difenilamina como indicador. Titular com a solucäo aproximada
mente 0,1 N de sulfato ferroso-amoniacal, até a cor azul passar a 
verde. Nestas condicöes, o processo é aplicävel a solos que conte-
nham até 2% de carbono. Para maiores teores de carbono (o que se 
verifica quando a amostra no inicio da fervura, tomar coloragäo ver
de, sem tracos de amarelo) tomar 20, 30, 40 ou 50 ml de bicromato 
de potässio 0,4 N, e após os 5 minutos de fervura, diluir tudo a 100, 
150, 200 ml, respectivamente, tomando dai, 50 ml para titular com o 
sal ferroso, após diluir com, mais 50 ml de ägua destilada, isto signi
fica, que a titulacäo com o sal ferroso, é sempre feita numa aliquota 
correspondente a 10 ml de bicromato de potässio 0,4 N. 

Tratando-se de uma amostra de solo com teor de carbono exces-
sivamente elevado (quando mesmo os 50 ml de bicromato näo säo' 
suficientes para oxidar todo o carbono da amostra) aconselha-se to
mar uma amostra menor. Devido ä instabilidade da solucäo de sul
fato ferroso, o seu titulo é determinado töda vez que ela för usada, 
fazendo-se um ensaio em branco com 10 ml de bicromato de potäs
sio 0,4 N, omitindo-se a fervura. Com o resultado da titulacäo do 
branco calcular um fator pelo quäl multiplica-se b resultado da ti
tulacäo (com o sal ferroso) de cada uma das amostras, obtendo-se 
assim o volume de solugäo de sal ferroso, exatamente 0,1 N que se-
riam gastos na titulagäo. É êste volume (n) que se emprega no cäl-
culo do teor de carbono. 

Cälculo do teor de carbono: 

% C = 0,006 v (40-n) f 
v — volume de bicromato de potässio 0,4 N empregado 
n — mililitros de sal ferroso exatamente 0,1 N gastos na. 

titulacäo. 
f — fator de corregäo para 105°C 

Comentärios: 

1. O método descrito para determinacäo do carbono orgänico 
das terras é essencialmente, o método de Tiurin, apresentado no I I I 
Congresso Internacional da Ciência do Solo. 
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2. O sulfato de prata tem a dupla finalidade de prevenir a in
terference dos cloretos e de servir como catalizador positivo na oxi-
dacäo da materia orgänica. 

3. O äcido orto-fosfórico elimina a interferência do ferro faci-
litando a visibilidade da viragem do indicador. 

4. O condensador para a fervura nada mais é que um tubo de 
ensaio de 25 x 250 mm cheio de ägua e com um alargamento no cen
t ra a fim de ficar prêso na böca do erlenmeyer de 250/300 ml. 

NITROGÊNIO ORGÄNICO E AMONIACAL 

a) — Reagentes: 

1. Solugäo xaroposa de cloreto férrico. 
2. Solugäo äcida de sulfates de sódio e cobre. Completar a 2 

litros os seguintes reagentes: 180 g de Na>S04 anidro, 18 g de 
CuS04 .5H20 e 600 ml de H2S04 concentrado. 

3 . Hidróxido de sódio a 30%. 
4. Äcido bórico — solugäo aquosa a 4%. 
5. Äcido sulfürico ou cloridrico 0,01 N. 
6. Indicador misto: dissolver 0,1 g de verde bromo-cresol e 0,02 

g de vermelho de metila em 100 ml de älcool etilico a 95%. 

D) — Processo: 

Pesar 700 mg de TFSA e transferir para o baläo de Kjeldahl de 
100 ml, tarado com aproximagäo de 0,05g. Juntar 15 ml da mistura 
acida de sulfatos e ferver fortemente durante uma hora, tendo o 
cuidado de näo deixar que o fogo atinja o baläo acima da superfïcie 
do liquido. Deixar esfriar e juntar aproximadamente 25 ml de ägua, 
homogeneizar e neutralizar a maior parte do äcido sulfürico que so-
brou com a soda cäustica a 30%. Para isso, juntar 2 götas de solugäo 
xaroposa de FeCl3 e ir adicionando soda cäustica até que o conteüdo 
do baläo apresente cör castanho clara, caracteristica do inicio da 
formacäo de compostos bäsicos de ferro. Deixar esfriar, colocar o 
baläo na balanga e juntar ägua até se obter o peso do baläo mais 
60,35 g (peso do liquido mais o resïduo sólido). Homogeneizar, colo
car na balanga a cämara de difusäo e transferir para a mesma, por 
meio de uma pipeta 12,00 g da solugäo do ataque parcialmente neu-
tralizado, correspondente a 140 mg de TPSA. Colocar no recepiente 
de plastico 2,5 ml da solugäo de äcido bórico a 4% mais 4 götas 
de indicador misto; colocar com cuidado o recepiente plastico na 
cämara de difusäo söbre urn tripé metälico ou de porcelana. Jun ta r 
ao liquido do ataque 2 ml de NaOH a 30% e fechar imediatamente 
a cämara. Homogeneizar com cuidado e deixar por uma noite. No 
dia seguinte retirar o recepiente com o äcido bórico e a amönia re-
tida, transferindo a mistura para urn becher de 100 ml e lavando o 
plastico com 8-10 ml de ägua destilada; titular com HCl ou H2S04 
0,01 N até coloragäo rósea, sem tragos de roxo. Fazer prova em 
branco e subtrair do que foi gasto para a terra. 

N % = ml de äcido 0,01 N x 0,1 x f 
f = fator de corregäo para 105° C 
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Comentärio: A cämara de difusäo nada mais é do que um pesa-
filtro de forma baixa, medindo 80 x 35 mm, com tampa esmeri-
lhada; o recepiente onde se coloca o äcido bórico é uma rólha de 
polietileno medindo 30 mm de diametro. Ao se fechar o pesa-filtro 
deve-se ter o cuidado de colocar vaselina na junta esmerilhada a f im 
de evitar qualquer perda de amoniaco. Em anälise, para fins de le-
vantamento, êste resultado pode ser tornado como N total, uma vez 
que o teor de N nitrico é, quase sempre, desprezivel. 

ANÄLISE GRANULOMÉTRICA (com dispersäo) 

Através da anälise granulomtrica, com dispersäo, determina-se 
as seguintes fragöes, compostas de particulas com diametro entre li-
mites pré-fixados: 

areia grossa, com diametro entre 2 e 0,2 mm 
areia fina, com diametro entre 0,2 e 0,05 mm 
silte, com diametro entre 0,05 e 0,002 mm 
argila, com diametro menor que 0,002 mm 

a) — Reagente: 

Solucäo de hidróxido de sódio a 6%: 

b) — Processor 

Colocar 50 g de terra fina sêca ao ar em bujäozinho Walita ou 
copo de coqueteleira munido de varetas verticals, adicionar 230 ml de 
ägua e 10 ml de uma solucäo de NaOH a 6%. Agitar violentamente 
durante 15 minutos na coqueteleira Walita de alta velocidade, ou 
similar e transferir tudo para cilindro aferido de 1 litro ou de Koet-
tgen através de tamiz de 270 mesh, (abertura de 0,052 mm) . É con-
veniente usar tamiz de 20 cm de diametro para facilitar a trans-
ferência. Com jato dägua, lavar o que ficar retido no tamiz com-
pletando-se o volume de 1 litro no cilindro. Agitar o conteüdo do 
cilindro por 1 minuto e marcar o inicio da decantacäo. Fazer prova 
em branco com. 10 ml da mesma soda completando a 1 litro. 

Após 90 minutos do inicio da decantacäo, introduzir a torneira 
superior do cilindro de Koettgen, situada a 5 cm da superficie li-
quida e esgotar por ela töda a suspnsäo ai existente para recepien
te de 300 ou 400 ml de capacidade. O volume dessa suspensäo varia 
entre 190 e 210 ml. Se a determinagäo for feita em cilindro aferido 
de 1 litro em vez de cilindro de Koettgen, sifonar para becher 
de 300/400 ml de capacidade os 200 ml da parte superior. Verificar 
a temperatura da prova em branco e da suspensäo argilosa com 
termömetro graduado em décimos. Igualar a temperatura de ambos 
ä temperatura ambiente corrigindo diferenga superior a 3 décimos 
de grau centigrado. Derramar 200 ml da prova em branco em pro-
veta Kimble (ou similar) de 250 ml e mergulhar o hidrömetro de 
Bouyoucos graduado em gramas de colóides por litro. Pingar, junto 
a haste do hidrömetro, 1 göta de fenolftaleina alcoólica a 3%, deixar 
que o hidrömetro volte a ficar parado e Ier na haste com aproxima-
cäo de 1/4 de divisäo. A fenolftaleina, colorindo de vermelho intenso 

— 18 — 



o liquido que circunda a haste do hidrometro, facilita enormemente-
a leitura. 

Anotada a leitura da prova em branco, retirar o hidrometro,. 
esvaziar o cilindro de 250 ml e, em seguida, derramar nêle a suspan-
säo argilosa, previamente homogeneizada. Inserir o hidrometro, pingar 
a göta de fenolftaleina, esperar que o mesmo se imobilise e fazer 
a leitura na haste com aproximagäo de 1/4 de divisäo. A leitura real 
da suspensäo argilosa é o intervalo entre a leitura do branco e a lei
tura da amostra. 

Essa leitura real, multiplicada por dois, representa o teor de ar-
gila em 100 g de terra fina sêca ao ar. Esse teor, vêzes "f" da a argila. 
em 100 g de TFSE. Foi salientada a proveta Kimble de 250 ml por-
que o seu diametro interno e consequentemente a sua altura total, 
permitem o uso do hidrometro de Bouyoucos com urn volume de 
liquido em törno de 200 ml. 

As provetas Kimble de 250 ml têm urn diametro interno de 
34/35 mm. As areias retidas na peneira, depois de lavadas, säo-
sêcas a 105° C. O peso das areias multiplicado por 2 e por (f) nos da. 
o teor de areias (fina e grossa)por cento, referente ä amostra sêca a 
105° C. O silte é calculado percentualmente pela diferenga de 100 
menos percentagem de argila maïs percentagem de areias. A fracäo*. 
areia é desmembrada em fina e grossa utilizando-se uma peneira de 
malha com ab&rtura de 0,2 mm; a parte que fica retida é a areia. 
grossa e, consequentemente, o que passa através da peneira é a areia. 
fina. 

ARGILA DISPERSA EM ÄGUA 

Colocar 50 g de TFSA num bujäozinho Walita ou copo metalico« 
com hastes verticals com 250 ml de ägua e agitar 5 minutos numa 
coqueteleira Walita, ou similar. Passar töda a amostra para cilindro 
aferido ou de Koettgen e completar até o trago superior, isto é, 1 000 
ml. Homogeneizar o conteüdo do cilindro e deixar sedimentär du
rante 90 minutos. Dêsse ponto em diante, determinar a argila dis
persa em ägua pelo mesmo processo usado na determinagäo de argila 
com dispersäo. 

100 x (Argila total — Argila dispersa em ägua) 
Grau de floculagäo = 

Argila total 

MnO, DO ATAQUE SULFÜRICO 

Pipetar, para erlenmeyer de 250 ml, 50 ml do filtrado do ataque sul-
fürico, juntar mais 3 ml de H2S04 conc, 1 ml de äcido fosfórico a 85% 
e 200/300 mg de periodato de potässio. Ferver por 5 minutos, esfriar 
e transferir para baläo aferido de 100 ml. Completar o volume. Agitar 
e comparar a cor com solugöes padröes de permanganato, preparadas a. 
partir de 0,1 - 0,2 - 0,5 e 1 ml de KMn04 0,1 N diluidos a 100 ml con-
tendo a mesma quantidade de äcido sulfürico, äcido fosfórico e perio
dato. Calcular o teor de MnO através da curva obtida com os padröes.. 
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EXTRATO AQUOSO 1:5 

Em amostras com indicagäo de sais solüveis faz-se anälise dos 
mesmos através de solugäo aquosa na proporcäo de uma parte de 
terra para cinco partes de ägua. Além das infórmacöes oriundas do 
campo, também é conveniente proceder-se ao estudo do extrato 
aquoso töda vez que o teor de Na+ permutävel for superior a 1 
mE/100 g. 

Processo: 

Pesar 30 g de TFSA em um erlenmeyer de 250 ml, colocar 150 
ml de ägua destilada e agitar esporädicamente. No dia seguinte, 
filtrar. No filtrado determinar Ca, Mg, Na e K solüveis em ägua. 
Se o filtrado estiver turvo, pingar no mesmo, uma göta de HN03 
cone, que flocularä a argila e tornar a filtrar. Tornar 2 aliquotas 
-de 25 ml, juntar mais 25 ml de ägua, e, pelos mesmos processos 
usados n a determinagäo das bases: trocäveis, determinar Ca e 
Ca+Mg. Levar o resto do filtrado ao fotömetro de chama e deter
minar K e Na. Os valöres obtidos na anälise do extrato aquoso deveräo 
ser subtraidos dos valores de Ca, Mg, K e Na trocäveis, pois que êstes 
incluem automäticamente a parte solüvel nägua. Expressar os resul-
tados em mE/100 g TFSE. 

PASTA SATURADA (H20 %) 

O método empregado na EPFS para obter a pasta saturada com 
ägua é a combinacäo do processo de Longenecker e Lyerly (Soil 
•Science 97 : 268/275) com o processo tradicional do U.S. Salinity La
boratory (U.S. Dep. Agr. Handbook 60). Obtida a camada de areia 
ümida, de acördo com o processo de L+L nela colocamos 50 g de 
terra contidas num cartucho de papel de filtro resistente, obtido a 
partir de fölha circular de 12,5 cm de diametro moldada num anel 
de cano plästico rigido (Marca Tigre), de tres polegadas externas, 
e 30 mm de altura. O anel serve para manter o cartucho no lugar. 
Deixa-se o anel e o cartucho com terra söbre a areia durante uma 
noite e, no dia seguinte, pesa-se o cartucho + terra ümida a fim 
de saber quanta ägua foi absorvida pelas 50 g de terra. Para isso 
desconta-se do peso total o peso do papel de filtro ümido, que é 
constante, independente da terra. A seguir abre-se o papel de 
filtro söbre um vidro de relógio grande e, por meio de uma espa
tula, transfere-se a totalidade da terra ümida para copo plästico 
de aproximadamente 200 ml de capacidade. Nesse ponto homogeneiza-
se a pasta com a espätula e verifica-se se a mesma apresenta as ca-
racteristicas de fluidez e espelhamento preconizadas pelo Handbook 
n.° 60. Geralmente as amostras se apresentam com menos ägua do 
que devem; se esse for o caso, ir adicionando ägua de uma bureta, 
2 ml de cada vez e verificar, após cada adigäo seguida de homoge-
neizacäo com a espätula, se foi atingido o ponto ideal. Quando êste 
för atingido, Ier na bureta quantos ml de ägua foram adicionados a 
mais e somä-los ä ägua anteriormente absorvida. Essa soma multipli-
cada por dois (2), representa a percentagem de ägua na pasta sa
turada . 
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CONDUTIVIDADE 

Fazer um extra to aquoso 1:1. Para êsse f im, pezar 30 g de TFSA 
em erlenmeyer de 100 ml e juntar 30 ml de ägua destilada. Agitar 
esporädicamente e filtrar no dia seguinte. No filtrado, mesmo turvo, 
determinar a condutividade. Para isso säo muito convenientes apa-
relhos de leitura direta em mmhos, com correcäo de temperatura e, 
entre êstes se destaca o SOLU-BRIDGE, modêlo RD26, da Industrial 
Instruments, da America do Norte, que tem a grande vantagem de 
trabalhar com menos de 2 ml de extrato. Com o valor dos mmhos 
obtidos no extrato 1:1 calcula-se, por simples regra de tres, o valor 
da condutividade, em mmhos, do extrato da pasta saturada, levan-
do-se em conta o teor de ägua da mesma. 

(mmhos do ext. 1:1) x 100 
mmhos do extrato sat. = 

(H20 % da pasta saturada) 

Foi adotado o extrato 1:1 pela dificuldade da obtengäo de filtrado 
quando se trabalha com a pasta saturada. Em certos solos ha a pos-
sibilidade de que, por êsse artifïcio, os valöres da condutividade do 
extrato de saturagäo sejam ligeiramente superiores aos valöres reais. 

CaCOa EQUIVALENTE 

Töda vez que uma amostra de terra apresentar pH 7 ou mais, 
deve-ise verificar a presenca de carbonatos. Para isso é muito conve-
niente o processo gazometrico. Qualquer aparelho que mega o volume 
de C02 desprendido pela adicäo de äcido serve a essa determinacäo. 
Um conjunto conveniente e de manejo muito simples acha-se publi-
cad ä pagina 19 do Boletim 42 do Instituto de Quimica Agricola, 
da autoria de Otto Gottlieb. O frasco de reacäo tem a capacidade de 
250 ml e na bureta usa-se HCl 1:1. A bureta para medir o C02 é de 
50 ml. A primeira tentativa é feita com 5 g de TFSA que é colocadä 
no frasco de reacäo com 2 a 3 ml de ägua. Em seguida introduz-se 
a barra magnética e coloca-se o frasco de reagäo no conjunto. Adicio-
nam-se 5 ml de HCl 1:1 e pöe-se em funcionamento o agitador mag-
nético, que deve trabalhar ininterruptamente. Quando cessar o des-
prendimento gasoso, medir o volume do C02 liberado e comparar 
com o volume de C02 desprendido por 250 mg de CaC03, obtido nas 
mesmas condigöes em que foi feito o ensaio na amostra de terra. Se 
a amostra tiver mais do que 5% de CaC03 equivalent© serä neces-
särio repetir com menor quantidade de terra. 
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A P Ê N D I C E 

APROXIMAgÄO DOS VALÖRES NUMÉRICOS DAS 
DETERMINAQÖES REGISTRADAS NOS QUADROS DE 

ANALISES PARA FINS DE LEVANTAMENTO 

1. N U M E R O I N T E I R O 

a) Calhaus 
b) Cascalho 
c) Equivalente de umidade 
d) P assimilävel 
e) 100 S/T (Valor V%) 
f) 100 Al/Al + S ' 
g) Relacäo C/N 
h) Fragöes mecanicas: Areia grossa, Areia fina, Silte e Argila 
i) Grau de floculacäo 
j) Carbonatos, como CaC03 equivalente 

2. U M A D E C I M A L 

a) pH em ägua e em KCl 
b) SiOo, A1203 e Fe203 do ataque sulfürico 
c) Cälcio, Magnésio, Aluminio e Hidrogênio trocäveis 
d) Soma das bases trocäveis (Valor S) e Capacidade total de 

troca (Valor T) 

e) Condutividade no extrato aquoso 1:5 

3 . D U A S D E C I M A I S 

a) Ti02 , P205 e MnO do ataque sulfürico 
b) Relacäo Si02 /Al203 (ki), Si02 /Al203+Fe203 (kr) e A1203 

/Fe 2 0 3 

c) Potässio e Sódio trocäveis 
d) Carbono orgänico 
e) Nitrogênio total 
f) Relagäo Silte/Argila 
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ANALISES PARA FINS DE FERTILIDADE 
MÉTODOS ANALÏTICOS A SEREM EXECUTADOS DENTRO DO 

PRORAMA NACIONAL DE FERTILIDADE DO SOLO 

Ca+Mg e Al 

SOLUQÄO EXTRATORA: sol. ± N de KCl 

Colocar 100 ml de solugäo extratora e 10 ml de terra fina sêca ao 
ar em erlenmeyer de 125 ml; agitar durante 5 minutos em agitador 
horizontal circular. Näo é necessärio tampar. 

Deixar em repouso durante a noite, tendo o cuidado de desfazer 
o monticulo de terra que se forma no centro do erlenmeyer. 

No dia seguinte, sem filtrar, pipetar 2 aliquotas de 25 ml. Uma 
das aliquotas é para determinagäo de Al: colocar 3 götoas de azul de 
bromotimol a 0,1% e titular com NaOH 0,025 N (normalidade exata), 
protegida contra C02 . O numero de ml corresponde a mE/100 ml de 
terra de Al trocävel. 

Para determinagäo do Ca+Mg: na outra aliquota colocar 4 ml 
de urn coquetel de "buffer", cianeto e trietanolamina. Titular com 
EDTA (sal dissódico) 0,025 N (normalidade exata) usando eriochro-
me como indicador. Importante: o indicador (3 götas) deve ser colo-
cado imediatamente antes de comegar a titulagäo; se, ao se aproximar 
o final da titulagäo,, o indicador esmaecer a cor, adicionar mais 2 gö
tas do mesmo. O numero de ml corresponde a mE/100 ml de terra 
de Ca+Mg. 

( cianeto de K a 10% 5 götas 
Coquetel: ) trietanolamina 1 ml 

( solugäo tampäo 3 m l . . 

Sol. tampäo: 67,5 g de NH4C1 em 200 ml de ägua; juntar 600 
ml de amönia concentrada, 0,616 g de MgS04 .7H20 e 0,930 g de 
EDTA (sal dissódico); completar a 1 litro. Controlar a "neutralidade" 
em relagäo ao Mg e ao EDTA. 

Indicador: Eriochrome Black T — dissolver 100 mg em 25 ml 
de älcool metilico contendo 16 g de borax por litro. 

Fazer estoque de älcool + borax. Conforme o uso, preparar de 
10 a 50 ml de indicador de cada vez. 

Indicador: Azul de bromotimol — 100 mg; colocar num gral e 
juntar 1,6 ml de NaOH 0,1 N. Triturar bem, até o todo ficar verde, 
e ir juntando ägua e passando para o baläo de 100 ml, até comple
tar o volume. 

FÓSFORO E POTÄSSIO 

SOLUQÄO EXTRATORA: 0,050 N em HCl 
0,025 N em H2S04 

Desde que os acidos concentrados sejam bons, principalmente em 
relagäo ä densidade, basta tornar os volumes necessärios, de acör-
do com as tabelas existentes. 
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Colocar 100 ml de solugäo extratora e 10 ml de terra fina sêca ao ar 
em erlenmeyer de 125 ml; agitar durante 5 minutos em agitador 
horizontal circular. Näo é necessärio tampar. 

Deixar em repouso durante a noite, tendo o cuidado de desfa-
zer o monticulo de terra que se forma no centro do erlenmeyer. 

No dia seguinte, sem filtrar, pipetar 25 ml do liquido ßobrena-
dante. Dos 25 ml pipetados tomar 5 ml para dosar P, e os restantes 
20 ml iräo para o fotömetro de chama para determinacäo do K. 

Método para P: 

Aos 5 ml pipetados anteriormente, juntar 10 ml de sol. äcida 
de molibdato ja diluida e uma pitada de äcido ascórbico. Ler a 
cor dentro de '/j a 3 horas, a contar da colocagäo do äcido ascórbico. 
Filtro vermelho no colorimetro. 

Sol. de molibdato: em baläo aferido de 1 litro colocar 2 g de 
subcarbonato de bismuto e 250 ml de lagua; junta ï iräpidamente 
150 ml de H2S04 concentrado (reagente bom, isento de P ) ; depois 
de frio juntar solugäo de 20 g de molibdato de amönio em ± 200 
ml de ägua; depois completar a 1 litro. 

Sol. de molibdato diluida: < 
300 ml da sol. acima 
700 ml de ägua 

pH em ägua 

A 10 ml de terra fina sêca ao ar juntar 25 ml de ägua destilada 
e agitar com bastäo. Depois de 30 a 60 minutos agitar novamente e 
determinar imediatamente o pH em potenciömetro com eletrodo de 
vidro. 
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