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A avaliacão da fertilidade do solo é o primeiro passo pata a 

definiqão das medidas necessárias para correcão e manejo da 

fertilidade de um solo. A análise química do solo é um dos m6todos 

quantitativos mais utilizados para diagnosticar a fertilidade do solo. 

Essa situacão é decorrente, dentre outras, das seguintes vantagens: 

baixo custo operacional das andlises, disponibilidade de laboratórios, 

rapidez na obtencao e entrega dos resultados e possibilidade de 

planejar a recomendacão de doses de adubos e corretivos que devem 

ser aplicados antes da implantacão da cultura. 

As análises químicas do solo para fins de avaliação de sua 

fertilidade tiveram grande desenvolvimento no Brasil a partir de 1 965. 

Nessa época, sob a lideranca do Dr. Leandro Vettori, foi iniciado o 

programa denominado "Soil Testing", dentro de um convênio entre o 

Ministério da Agricultura, representado pela então Equipe de 

Pedologia e Fertilidade do Solo, hoje Centro Nacional de Pesquisa de 

Solos da Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuária (Embrapa 

Solos), e a Universidade de Carolina do Norte, com o apoio da United 

States Agency for International Development (USAID). Esse programa 

visava, principalmente, os aspectos de automacão, uniformizacão, 

experimentacão e calibração de métodos para essas análises. As 

reuniões dos responsáveis por laboratórios de anhlises de solo para fins 

de fertilidade, iniciadas com esse programa, foram o embrião da Reunião 

Brasileira de Fertilidade do Solo, atualmente em sua 23a edicão, 

promovida pela Sociedade Brasileira de Ciência do Solo. 
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Os métodos de análises químicas do solo, adotados em 

todos os laboratórios que passaram a fazer parte da rede, foram 

apresentados por Vettori (1 969). Bloise & Moreira (1  976) e Bloise et  

al. (1979) publicaram os métodos de análises químicas para fins de 

fertilidade do solo e os de análise de calcdrio, usados no então 

Servico Nacional de Levantamento e Conservacão do Solo (SNLCS), 

atual Em brapa Solos. Todos os métodos de análises mineralógicas, 

físicas, químicas e de fertilidade do solo foram então agrupados numa 

única publicacão, o Manual de M4todos de Análise de Solo (Embrapa, 

1979). Na 2a ediqão, revista e atualizada desse manual (Embrapa, 1997), 

foram incluídos métodos empregados na caracterizaqão física, química e 

mineralógica de solos. 

Neste trabalho são apresentados, em edicão revista e 

ampliada, os métodos de análises quimicas para avaliacão da fertilidade 

do solo usados na Embrapa Solos e adotados, segundo Cantarella et a!. 

(1994), em mais de 50% dos laboratórios de análises de solos no país. 

Em cada determinacão apresentada, será seguida, sempre que 

for possível, a seguinte estrutura: principio, procedimento, reagentes, 

cálculos, equipamento, vantagens efou limitacoes e fontes. 

O primeiro passo para efetuar as análises é a perfeita 

identificacão da amostra. O usuário deve remeter, junto com a amostra a 

ser analisada, as seguintes informacoes: número da amostra, nome do 

interessado, nome da propriedade, município, estado, cultura a ser 

implantada, cultura anterior, produqão da cultura anterior e histórico da 

adubacão eJou calagem anterior. 
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No laboratório, as amostras de terra são protocoladas, 

registradas com um número de identificacão do laboratório e 

preparadas para as determinacoes analíticas. 

Em alguns laboratórios, a textura do solo é determinada de 

forma expedita através do tato. A precisão desta determinacão 

depende muito da pr8tica do operador. Portanto é necessário aferir o 

tato atravds de treinamento com amostras analisadas das três classes 

texturais, adotadas como padrões permanentes, para comparacão. A s  

amostras devem ser bastante amassadas para evitar erros, 

especialmente no caso de solos com argilas floculadas que se 

apresentam como pseudo-areias e, também, no caso de argilas sódicas. 

Tendo em vista esses fatos, recomenda-se que a determinacão da 

textura seja efetuada através da análise granulométrica. 

O nitrogênio, que é um nutriente requerido em grandes 

quantidades pela maioria das culturas, apresenta comportamento 

diferente dos demais elementos (P, K, Ca e Mg) e 6 extremamente 

móvel no solo. Além disso, é grande a variacão do seu teor no solo em 

decorrência dos processos de rnineralizacão da matéria orgânica e de 

imobilização do N, processos esses que ocorrem simultaneamente. O 

nitrogênio não é determinado, na maioria dos laboratórios de análises 

de solos em atividade no Brasil, porque até agora não foi  encontrado 

método que possa ser adotado em análises rotineiras e alie os 

requisitos de rapidez e interpretacão eficientes. Por essas razões, par 

exemplo nas recomendaqões apresentadas no  Manual de adubacão para 

o Estado do Rio de Janeiro, uma atenqão especial é dada ao suprimento 

de nitrogênio para cada cultura, com ênfase na aplicacão de adubos 

orgânicos, com ou sem complernenta~ão de adubo mineral nitrogenada, 

dependendo da exigência da cultura e do histórico da área o u  situacão 

em que é explorada (Freire et al., 1988). 
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As deterrninacões que serão descritas neste manual são 

as seguintes:. 

* Açi 

VAI 

"dispo 



PREPARO DA AMOSTRA 

Secagem, destorrsamenta, separacão das fracões do solo por 

tamisação e homogeneizacáo da fracão menor que 2mm, denominada 

terra fina seca ao ar (TFSA), que é usada para as deterrninacões. 

colocar a amostra identificada espalhada sobre folha de 

papel em um tabuleiro e destorroar, manualmente, os torrões existentes; 

efetuar a completa secagem da amostra ao ar em 

ambiente bentilado, ou em estufa com circulacão de ar forçada. a 

temperatura de 4Q°C; 

transferir a amostra para uma folha de papel colocada sobre 

uma peca de couro ou borracha de 60 x 60cm e 4 a 5mm de espessura. 

Proceder ao destorroamento com um rolo de madeira. Evitar quebrar 

pedras ou concrecões; 

4 passar a amostra através de peneira com malha de 2mm. 

Descartar a parte da amostra retida na peneira. Transferir a TFSA para o 

recipiente apropriado, devidamente identificado. 
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1.3 EQUIPAMENTO 

estufa 

peneira 2mm 

a amostra pode ser preparada em moinhos especiais, desde 
que não contenha pedras ou concreções; 

no caso de pretender-se determinar, nas amostras, os 
teores de micronutrientes elou metais pesados, deve ser evitado o uso de 
folhas de jornal, peneiras, trado e outros materiais cuja fabricacão possa 

conter os elementos a serem analisados. Deve-se dar preferencia a 
peneirar de nylon e trados de ferro, que ao contr6rio dos de aço, não 
possuem contaminantes. 

* FONTES: Bleise & Moreira ( 1 976); Embrapa ( 1 979)- 



Medicão da concentração efetiva de íons H" na solucão de 
solo, eletronicamente, por meio de eletrodo combinado, imerso em 
suspensão solo: água na propor650 de I : 2,5. 

colocar 10cm3 de TFSA em copo plástico de 100ml 
numerado; 

adicionar 25ml de água destilada ou deionizada; 

agitar a mistura com bastão individual e deixar em repouso 
por uma hora; 

agitar novamente cada mistura com bastão de vidro, 
mergulhar o eletrodo na suspensão homogeneizada e efetuar a leitura do pH. 

Sofucão-padrão pH 4-00 - diluir a solucão-padrão conforme 
orientacão do fabricante. 

SolucZo-padrão pH 7,00 - diluir a soluqão-padrão conforme 
orientacão do fabricante. 
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Leitura direta no aparelho. Não há c4lculoç a efetuar. 

potenciômetro com eletrodo combinado 

Os resultados obtidos são bastante influenciados pela presenca de 

sais ou pelo revestimento dos eletrodos com óxidos de Fe e AI, varisveis com 
a época de srnostragem do solo ou com o manuseio da amostra. 

OESERVAC~ES: 

s ligar o patenci6metro 30 minutos antes de comecar a 

ser usado; 

O aferir o potenciôrnetro com as soluqões-padrão pH 4,00 e 

pH 7,00 nessa ordem; 

trabalhando em s8rie, não 6 necessário lavar o eletrodo 

entre uma e outra amostra, mas é indispensável, antes e depois de aferir 
o apare1 ho com as salucões-padrão; 

os eletrodos combinados devem permanecer mergulhados em 
solução saturada de KCI 3M, quando não estão em uso; 

não proceder a leituras com tempo de repouso superior a 
três horas devido ao efeito de oxi-reducão, 

ic FONTES: Bloise & Moreira (1976); Embrapa (1979); Pearson & Adams 

(1967); Peech (1965); Raij ez al (1987); Raij & Quaggio (1983); 

Vettori (1 969); Votkweiss & Cudwick (1  9691. 



Cálcio, Magnésio e Alumínio 

O Ca e o Mg trocáveis são extraídos por KCI I M, em 

conjunto c o m  o AI  trocável, titulando-se numa f r a ~ ã o  da extrato o 

alumínio c o m  NaOH, na presenca de azul de bromotimol como 

indicador. Em outra fracão do extrato, são titulados o cfilcio e o 

magnésio por çomplexometria com EDTA, usando-se como indicador 

o negro de eriocromo--r. Numa terceira alíquota, é feita a 

determinacão de cálcio por complexometria com EDTA e ácido 

calconcarbônico como indicador. Os dois elementos podem ser 

determinados também por espectrofotometria de absorcão atômica, a 

partir do mesmo extrato. 

colocar I Ocm3 de TFSA em eslenmeyer de 125ml; 

adicionar 100ml de solucão de KCI I M; 

agitar durante 5 minutos em agitador horizontal circular, com 
capacidade para 55 amostras. Não é necessário tampar os erlenmeyers; 

deixar decantar durante uma noite, depois de desfazer os 

montÍculos que se formam no fundo dos erlenmeyers. 
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NOTA: esta marcha foi feita para analisar maior número de amostras, A agitaqão 

por 1 5  minutos, seguida de repouso por um período de 1 hora e por uma 

filtracão, leva ao mesmo resultado, em solos com baixa CTC. 

Cálcio + magnésio trocáveis podem ser determinados pelos 

seguintes métodos: complexométrico com o emprego do EDTA e por 

espectrofotometsia de absorção atbmica (EAA). 

3.3.1 Método camplexométrico com Q emprego do EDTA 

pipetar, sem filtrar, 25ml do extrata. Passar pata 

erlenmeyer de 125ml; 

adicionar 4ml do coquetel de cianeto de potássio, 

trietanolamina e solução-tampão. Juntar * 30mg de ácido ascdrbico 

(preparar medida calibrada para este f im} e três gotas do indicador negro 

de eriocromo-T. O indicador deve ser colocado imediatamente antes do 

início da titwlacão; 

titular com sal dissddico de EDTA 0,0125M. A viragem se 

dá do róseo para o azul puro. Verificar o número de mililitros de EDTA 

gastos na titulacão e anotar. 

NOTA: a reação do negro de eriocromo-T próxima ao ponto de equival%ncia B 

lenta. Por essa razão, quando comeqar a ocorrer mudança na cor da 

solucão titulada, deve-se proceder com mais cuidado na liberação da 

solugão de EDTA. Ao se aproximar o final da titula@, se for observada 

falta de nitidez da cor, adicionar mais duas gotas do indicador. 
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SolugiTo de KCf IM - pesar 745,579 de KCI P.A. Passar 
para bala0 aferido de 10t.  Adicionar água destilada ou deionizada. 
Agitar para dissolver o sal,. Completar o volume com dgua destilada 
ou deionizada. 

NOTA: cuidado na preparação desta solução. O uso de Agcia recentemente 
destilada com pH não estabilizado pode comprometer a avaliacão do 

AI troc5vel. 

Solucão de KCN a 700g/t - pesar 100g de KCN. Passar para 
balão aferido de 1l. Completar o volume com Agua destilada ou 
deionizada. Estocar. 

Solucdia-fampgo - pesar 67,509 de NHaCI. Passar para balão 
aferido de I & .  Juntar cerca de 150rnl de água destilada ou 
deionizada. Agitar para dissolver. Adicionar 600ml de NH40H 
concentrado, 0,6169 de MgS04.7HzO e 0,930g de EDTA (sal 
dissódico). Agitar para homogeneizar. Completar o volume com água 
destilada ou deionizada. Estocar. 

NOTA: controlar a neutralidade em relacão ao Mg2+ e ao EDTA do seguinte 
modo: colocar 3rnl da solução-tampão, 30ml de $gua destilada ou 
deionizada e 3 gotas de negro de eriocromo-T em erlenmeyer de 125ml. A 
adicão de 1 gota de solucão de EDTA 0,0125M deve ser suficiente para 
virar a coloração da solucão de róseo para azul escuro. 

Coquetel - colocar, em proveta graduada de 12, 600ml de 
solucão-tampão, 300ml de tsietanolarnina e 100ml  de soluç5o de KCN 
a 1 0 0 g J t .  Homogeneizar com bastão de vidro. Guardar em frasco 
tampado. 

Solucão de EDTA 0,05M - pesar 18,6126g de EDTA (sal 
dissddico) com pureza igual a 1 00%. Se a pureza do sal for diferente, 
calcular a quantidade correspondente, Colocar em balão aferido de 
1 le. Adicionar Agua destilada ou deionizada. Agitar. Completar o 
volume. Estocar. 
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NOTA: corrigir a normalidade da soluqão do seguinte moda: colocar 10mt de 

solucão de CaC03 0,05M em erlenmeyer de 125ml. Adicionar 4ml do 

coquetel, 30ml de Agua destilada ou deionizada e 3 gotas de negro de 

eriocroma-T. Titular com EDTA 0,05M. Devem ser gastos exatamente 

10ml. Acertar a normalidade adicionando pequenas quantidades de 

EDTA, caso sejam gastos mais de  10ml, eu de 6gua destilada ou 

deionizada, caso sejam gastos menos de 1 Oml. 

Solucão de EDTA 0,0725M - pipetar 250ml da solucão de 

EDTA 0,05M. Passar para balão aferido de 1 !. Completar o volume com 
água destilada ou deionizada. 

Sofu@o de CaCOs 0,05M - pesar 5,0040g de CaC03, P.A. 
Colocar em bécher de 400ml. Umedecer com 6gua destilada au 
defonizada. Adicionar, gota a gota, HCI P.A. concentrado, até cessar a 

efervescgncia. Aquecer, ligeiramente, para facilitar a dissolução. Deixar 
esfriar. Transferir para balão volumetrico de 1 I, lavando o bécher, vdrias 
vezes, com jatos de dgua provenientes de uma pisçeta. Completar o 
volume com água destilada ou deionizada. 

Indicador negro de erjocromo-T - pesar 0 ,Sg  de negro de 

eriocromo-T. Dissolver em 50ml de solucão de álcod rnetflico com bórax. 

Soluqão de hlcool mefí/ico com bórax - pesar 4g de bdrax. 
Dissolver em 250ml de 6Icool metíiico. 

NOTA: O b6rax é pouco solúvel. Não disselvendo com a agitacão, levar ao banho- 

maria ate a dissolucãa. Atenqão: caso isto seja necessário, usar um 

recipiente para o banho-maria com diametro grande para afastar 

suficientemente o metanol da chama. A chama pode resultar em 

combustão do rnetanol. 

Se for necessário levar as banho-maria, pesar antes. Apóls a 
disçolu~ão, deixar esfriar e pesar novamente. Completar a diferença de 
peso com rnetanol. 
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O teor de Ca2+ + ~ g ~ '  existente na amostra A dado pela 

igualdade: 

3.3.1.4 Equipamento 

agitador horizontal circular 

? balanca analitica 

bureta 

3.3. I .5 Vantagens e Limitações 

A extração de ca2+ e Mg2' do solo por KCI 1 M apresenta 

resultados comparáveis com a efetuada com o acetato de arnbnio 1 M 

pti 7,O e a resina trocadora de cátions. Entretanto, estes dois últimos 

extratores não permitem a determinação do AI3+ na mesma alíquota em 

decorrencia do pH elevado. 

recomenda-se realizar, periodicamente, uma prova em 

branco para constatar alguma contaminacão. 

ir FONTES: Black (1965); Bloise & Moreira (1976); Embrapa (19791; Raij et al. 

(1987); Tedesco et al. (1985); Vettori (1  9691, 
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3.3.2 Método de espectrofotometria de absoreo atômica (EAA) 

pipetar 0 , l m l  do extrato para erlenmeyer de 20ml; 

adicionar 4,9ml de solução de lantânio a lg/-!; 

homogeneizar. Efetuar a leitura no aparelho. 

NOTA: outras relações extrato e solucão de óxido de lantãnio podem ser usadas 

para teitura, pois o que importa 6 que a concentra@io de La na solução 

final de leitura seja de, aproximadamente, l g l t  (Suarez, 19961, embora 

certos fabricantes indiquem uma concentração final entre 2 e 5gJ4 

(Instrumentos Cientlficoç CG, 1990?). Nesse caso, os fatores usados no 

cálcula da çoncentracãa de cállcio e magnksio devem ser mudados. 

Solução de lantânr'o lIg/&l - pesar 1,1728g de LazOa. 
Umedecer com água destilada e transferir, com lavagens sucessivas, para 

balão volumlétrico de I litro. Adicionar, aos poucos, HCI concentrado 

fd=1,19) até verificar a completa dissolucão do bxido. Completar o 

volume com água destilada. 

NOTA: em vez de Laz03, pode-se usar o taCls.7HnO. Nesse caso, deve-se calcular a 

quantidade necessária do sal para se ter uma solucãa com f g de Calf .  O 

estrbncio pode ser usado em substituicão ao lantânio, contudo não tem a 

mesma eficiência quanto ao controle de interferentes. 

Sofucdes-padrão de Ca2+ e IW#' - para a preparacão, pode-se 
recorrer a ssluqões-padrão comerciais ou pode-se pesar quantidades 

conhecidas dos elementos. A primeira op~ão  é a mais prática, sendo que os 

padrões comercialirados encontram-se, em sua maioria, na forma de 
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ampolas, em geral contendo 1,0000g de Ca2+ ou Mg2+. Normalmente, o 

conteúdo dessas ampolas é diluído a 1 litro com água destilada. Na segunda 

opção, recomenda-se usar substâncias padrão prim8ri0, como o CaCO3 e o 
magnésio metálico. Sugere-se usar, além do branco, no mínimo três soluções 

de concentraçães conhecidas de ca2+ e Mg2+, sendo quatro o número ideal 
de pontos para construir a curva de calibraçáo. 

Um exemplo de solucões comumente usadas é dado no 

quadro abaixo: 

NOTA: ã dilui~ão da solucão-estoque, para as concentrações desejadas, deve ser feita 

com KCI 1 M. Com isso, evita-se o efeito de matriz e diminui-se a possibilidade 

de ionizaçáo de Ca e Mg, fatores que interferem no resultado. 

Curva de ca/ibraçiio - pipetar O, 1 rnl de cada solução-padrão de 
Ca e Mg para recipiente de 20ml. Adicionar 4,9ml de solução de lantanio a 

lg/t, cuja função é impedir a formacão de compostos refrathrios com o ca2+ 
e o ~ g ' + .  Homogeneizar cada solu$ão. Efetuar as leituras: 
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se o aparelho faz a leitura em absorbância, deve-se 

construir um gr8fico em que, no eixo X, são marcados os 
valores das leituras e no eixo Y, as concentrações 

conhecidas das solu~ões-padrão. A tangente do angulo da 

reta formada será, então, o fator de conversão; 

se o aparelho faz a leitura em concentracão, deve-se 

calibrar o resultado obtido na leitura de acordo com a 

concentração das soluções usadas. 

NOTA: como todo m6todo espectrofotom~trico, 4 preciso obter uma curva de 

calibração com solucões de Ca2+ e Mg2 + de  concentracões conhecidas, a 

fim de checar a linearidade de resposta do aparelho e, no caso de 

equipamentos mais antigos que não permitem a leitura direta em 

concentracão, obter o fator de conversão d e  absorbbncia para 

concentraqão. 

Apare/hos sem leitura de concenfração - o resultado de 

absorbância da leitura da amostra é transformado em concentração pela 

multiplicação com o fator de conversão mencionado. A partir daf, o teor 

de cálcio existente na amostra será dado pela igualdade: 

C1 = concentração (mgl!) de Ca2+ na solucão analisada 

O teor de magnésio existente na amostra serd dado pela igualdade: 

C2 = concentraqão (mgl.!) de MgZ+ na soluqão anatisada 
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3.3.2.4 Equipamento 

espectrof otbmetro de absorcão atbmica (EAA) 

J, FONTES: Instrumentos Científicos CG. (1990?1; Pavan et a!. (1 992); Raij & 

Quaggio I1 983); Suaret (1 996); Tedesco ez al. (1 997). 

3.4.1 Princípio 

Método complexométrico com o emprego do EDTA e ácido 

calconcarbbnico. 

NOTA: o metodo de espectrofotometria de absorcão atômica esta descrito no 

item 3.3.2. 

3.4.2 Determinacão 

pipetar, sem filtrar, 25ml do extrato. Passar para erlenmeyer 

de 1 25ml; 

adicionar 3ml de KOH a 100glC e uma medida calibrada 

(+ 30mg) de ácido ascórbico; 

e adicionar uma medida calibrada I +  30mg) do indicador 

ácido calconcsrbi3nico + sulfato de sódio; 

titular com solucão de EDTA 0,0125M. A viragem se da do 

vermelho intenso para o azul intenso. Verificar o número de mililitros 

gastos na titulacão e anotar. 
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3.4.3 Reagentes 

AIBm das jS relacionados no item 3.3.1 "2: 

Sofucão de KOH s 700g/f - pesar 1009 de KOH. Passar . 

para balão volum8trico de 1t. Completar o volume com dgua destilada 
ou deionizada. 

Indicador dddo cafconcarMnico + sulfato de a o  - pesar 99,Og 
de sulfato de sódio anidro P.A. Colocar em gral de porcelana. Adicionar 1 ,Og 
de ácido calconcarbônico (C2tHl~N207S. 3 H r 0 ) .  Triturar bem a mistura até 
obter um p6 fino e homogêneo. Guardar em frasco escuro. 

O teor de CaZ+ existente na amostra é dado pela igualdade: 

- 
< < A - 

A < 

cmolc de La- - /am3 de 7 r 5 ~  = mf de EDTA 0,0125ha gasroç na titulacão 

3.4.5 Equipamento 

agitador horizontal circular 

balanca analítica 

bureta 

se o áicido calçoncarbônico tiver apenas duas moléculias 

de água ( C Z I H ~ A N Z O ~ S . ~ H Z O ) ,  a viragem se verifica do violáceo para o 

azul piscina: 
I indicador ácido calcancarbõnico é, hoje em dia, mais utilizado 

do que a murexida, face a melhor viscialização do seu ponto de viragem; 
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I recomenda-se realizar, periodicamente, uma prova em 

branco para constatar a ocorrhcia de alguma contaminacão. 

~r FONTES: Barnard et al. (19563; Black (19653; Bloise et al. (1979); Boxer 

( I  960); Ernbrapa (1  9793; Hildebrand & Reilley ( 1  9571; Lon & Cheng 

( 1  959); Schwarzenbach & Flashka (1 9693. 

35. I Princípio 

O magnésio é obtido por diferença entre as duas titulações 
anteriores descritas nos itens 3.3.1 e 3.4. 

NOTA: O mktodo de espectrofotornetria de absorção atbrnica estA descrito no 
item 3.3.2. 

3.5.2 Cálculo 

O teor de Mg2+ existente na amostra B dado pela igualdade: 

. . 

cmok 
. a -  , -* - . . 

:Ade Mg' de TFS, o l  de C Mg2+/dm3 - crn :a2+fdm3 

MBtodo volumétrico por titulacão com hidróxido de s6di0, após 

a extracão do AI" do solo por KCI 1 M. 
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3.6.2 Determinacão 

pipetar, sem filtrar, 25ml do extrato. Passar para 
erlenrneyer de 1 2 5ml; 

adicionar 3 gotas do indicador azul de bromotimol a Iglk'; 

titular com solucão de NaOH 6,025M. A viragem se dá 
do amarelo para o verde. Verificar o número de mililitros gastos na 
titulacão e anotar. 

NOTA: a soluqão de NaOH deve estar protegida da ar, para evitar carbonatação. 

3.6.3 Reagentes 

SoEucZo de NaOH IM - diluir, conforme recomendacão do 

fabricante, a solução-padrão de NaOH; ou então, prepard-/a: pesar 

40,QOg de NaOH P.A. Colocar em balão volumétriço de I!. Dissolver em 
água destilada ou deionizada fervida. Completar a volume com água 

destilada ou deionizada. Corrigir o título com padrão primário (biftalato 

Acido de potássio). Estocar. 

Sofucão de NaOff O,IM - pipetar 100rnl da sslu@o de NaOH 

1 M. Passar para balão volum6trico de 1 b.  Completar o volume com Agua 

destilada ou deionizada. Hornogeneizar. 

Solucão de NaOH 0,025M - pipetar 25ml da soluqão de NaOH 

1 M. Passar para balão volum8trico de 1 &. Completar o volume com água 

destilada ou deionizada. Hamogeneizar. 

/ndicador azul de bromoffrnol a 7g/! - pesar 0,1 g do indicador. 

Colocar em gral. Adicionar I ,6ml de NaOH 0,3 M. Triturar bem até a 

mistura ficar azul esverdeado. 
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NOTA: por vezes a cor permanece âmbar, apesar de bem triturado. Nesse caso, 

adicionar mais algumas gotas de soluqão de NaOH 0, lM e a cor azul 

esverdeado aparecerá. 

Passar para balão aferido de 100ml, lavando bem o gral com 

auxílio de uma pisseta. Completar o volume com água destilada ou 
deionizada. Guardar em frasco escuro. 

3.6.4 Cálculos 

O teor de alumínio existente na amostra é dado pela igualdade: 

3.6.5 Equipamento 

agitador horizontal circular 

E balanca analitjca 

bureta 

3.6.6 Vantagens e Limitacoes 

A análise do alumínio está baseada na reaqão de hidrólise dos 
íons de AI3' com a liberacão de íons de hidrogênio na solucão. O uso de 

hidróxido de sódio representa, assim, uma rea~ão de neutralizacão de 

ionç hidrogênio. Para solos com baixo teor de matéria orgânica, esta 

observaqão não t e m  muita importância, pois considera-se que, no 

tocante a acidez do solo, o extrato7 empregado retira principalmente AI3+ 

e quantidades desprezíveis de íons H+.  Para solas orgânicos, contudo, há 
indicacões de que ocorre liberacão de H+ das fracües organicas e que, 

provavelmente, para tais solos, o resultado da análise de aluminio indica 

certa quantidade de hidrogênio. É pertinenf e essa observaqão, 
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especialmente porque em alguns estados a quantificacãe da cafagem leva 
em consideracão o tear de alumínio e é necessário cuidado maior ao se 

interpretar os resultados analíticos de amostras provenientes de solos 
com elevado teor de matéria organica. 

Um outro aspecto a se observar 6 a qualidade do reagente 
usado para extração, pois o KCI pode estar contaminado com carbonato 
de potássio, apresentando pH inicial elevado e tamponamento nas 
solucões, quando tituladas potenciometricarnente com Scido. Isto 
provoca hidrólise e precipitacão do íon AI3+ recentemente extraldo, 
resultando em valores menores para essa deterrninaqão. Todavia, tal fato 
pode ser contornado ajustando-se o pH da solucão de KCI 1 M para pH 53. 

recomenda-se realizar, periodicamente, urna prova em 
branco para constatar a ocorrência de alguma contaminacão. 

t FONTES: Bloise & Mareira (1  976); Cantarella et al. (19813; Embrapa (1979); 
Freire et al. 11 988); Goedert & Klamt 11 969); Muzilli et a!. (1 9691; 

Pearson & Adarns (1967); Pierre et al. (1932); Vettori (19691; 

Volkweiss & hudwick I1 969, 1971 I .  



EXTRACÁO COM SOLUCÃO DE MEHLICH 1 

Fósforo, Potássio, Sódio e Micronutrientes 

A solucão extratora de Mehlich 1, também chamada de 

so!uqão duplo-ácida ou de Carolina do Norte, é constituída por uma 

mistura de HCI 0,05M + H2S04 0,0125M. O emprego dessa solucão 

como extratora de fósforo, potássio, sódio e rnicronutrientes do solo 

baseia-se na solubilizaqão desses elementos pelo efeito de pH, entre 2 e 

3, sendo o papel do CI- o de restringir o processo de readsorqão dos 

fosf atos recém-extraídos. Para os rnicronutrientes a relacão solo:extrato 

sugerida é de 1 :5, enquanto para os demais elementos é de I : I  O. 

colocar 1 Ocrn3 de TFSA em erlenmeyer de 125ml; 

adicionar 100ml de solu@o extratora duplo-ácida (HCI 

0,05M + HrSO4 0,0125M); 

agitar durante cinco minutos em agitador horizontal 

circular. Não é necessário tampar os erlenmeyers; 

deixar decantar durante uma noite, após desfazer os 

montículos que se formam no fundo dos erlenmeyers. 
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4.3.1 Princípio 

O fósforo extraldo é determinado espectroscopicamente, 
através da leitura da intensidade da cor do complexo fosfomollbdico 
produzido pela redução do rnolibdato com o ácido ascórbico. 

4.3.2 Determinacão 

pipetar, sem filtrar, 25ml do extrato. Passar para recipiente 
pl6stico de aproximadamente 30ml: 

pipetan, exatamente, 5rnl desse extrato e colocar em 
erlenmeyer de 125ml. Reservar o restante para determinacão de K +  e Na'; 

* adicionar I Oml de solucão &ida de molibdato de ambnio 
dilufda. Juntar uma medida calibrada 1 k 30mg) de ácido ascdrbico em pó; 

agitar durante um a dois minutos no agitador horizontal circulas; 

* deixar desenvolver a cor durante uma hora; 

efetuar a leitura da densidade 6tica no fotocolorimetro, 
usando filtro vermelho, comprimento de onda de 660nm. Anotar. 

NOTA: no caso da amostra possuir elevada concentracão de fdsforo, diluir a 

solucão até que seja posslvel efetuar a leitura na escala do aparelho. 

Considerando-se que h4 no erlenmeyer 15ml de solu~ão 15ml de extrato e 

10ml de soluqão 5cida d e  molibdato), essa diluicão pode ser feita, para 

maior facilidade operacional, adicionando-se Cigua destilada ou deionizada 

na proporcão de 15ml ou seus múltiplos. Se, ao completar 120m1, a cor 

ainda for muito intensa, deve-se homogeneizar bem o conteUdo com um 

bastão de vidro, pipetar uma porqão (alíquota) para outro erlenmeyer e 

prosseguir a diluição. Há necessidade dei lavar os pipetadores de 25 e de 

5ml entre duas pipetagens, por não se conhecer a concentracão de 

f6sforo no extrato. Se a concentracão for alta, o residuo aderido 5s 
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paredes das pipetas poderá mascarar completamente o resultado da 

alíquota pipetada imediatamente depois. 

Reagentes 

Solucão extratora dup(o-Bcida IHÇI O, 05M + H2SOs O, O 125MI 
- adicionar 43ml de ácido cloridrico P.A. (d= 1,191 e 6,9ml de ácido 
sulfúrico P.A. (d=  1,841 em aproximadamente 5 litros de água destilada 
ou deionizada, contidos em balão aferido de 10&. Agitar. Completar o 
volume com água destilada ou deionizada. 

Solucáo deida de molibdato de amõnio (concentrada) - pesar 
2,009 de subcarbonato de bismuto. Colocar em balão aferido de 1 t  
contendo aproximadamente 250ml de água destilada ou deionizada. 
Juntar, rapidamente, 150ml de 6cido sulfúrico concentrado P.A. Verificar 
se todo o sal de bismuto foi dissolvido, Deixar esfriar. Preparar solução 
de molibdato de ambnio: 20,OOg em 200ml de Agua destilada ou 
deionizada. Transferir esta solução para o balão de 14'. Agitar. Completar 
o volume com ggua destilada ou deionizada. Estocar. 

Sofucão dcida de rnulibdato de amõni'o IdjIuídaI - colocar 

300rnl da solução concentrada em balão aferido de 1C. Completar o 
volume com água destilada ou deionizada. Homogeneizar. Guardar em 

frasco escura. 

Solugão-padrão de fósforo 125mg de P/t) - pesar 0,2 1 9 5g de 
KH2PC-i P.A., previamente seco em estufa a 105OC. Dissolver em água 
destiiada ou deionizada contida em balão aferido de 24. Adicionar 3ml de 
tizS04 concentrado para assegurar a perfeita dissolução do fosfato. 
Completar o volume com água destilada ou deionizada. Estocar. 

Solucões-padrão de fdsforo 11, 2, 3 e 4 mg de P/t) - pipetar 
10, 20, 30 e 40ml da solução de 25mg de P/!. Colocar em balões 
aferidos de 250ml. Completar o volume com solucão extratora. Essas 
quatro soluqões têm, respectivamente, 1, 2, 3 e 4 mg de PIB. 
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Guardar em frascos tampados. Identificar cada um deles com a 

çoncentracão da solucão. 

4.3.4 Cálculos 

Preparo da reta de padrões - colocar 5 ml de cada solu.ão- 
padrão dilur'da (1 ,  2, 3 e 4mg de P/-!?) em erlenmeyers de 125ml. 
Adicionar 1 Uml de soluç;ão &ida de molibdato de amônio e uma medida 
calibrada (k 30mg) de ácido ascórbico. Proceder da mesma forma 
indicada para a determinacão do fósforo no extrato de solo. Fazer três 
repeticoes de cada padrão. Decorrido o tempo para o completo 
desenvolvimenta da cor, efetuar a leitura. Anotar as leituras, em 
absorbançia, correspondentes a cada padrão. 

Com a co!orímetro bem regulado, as leituras desses quadro 

padrões g wardam proporqão constante e, plotadas em um gráfico, 
fornecem uma reta que passa pela origem. Desça forma é possivel 
estabelecer, com seguranca, um ijnico fator (Fp) para as interpolações. O 
fator Fp 6 o coeficiente angular da reta obtida grafando-se os valores de 
concentração de fósforo dos padr6es no eixo das âbcissas e as 
respectivas leituras no eixo das ordenadas. 

NOTA: determinar a reta de padrões, pelo menos, uma vez por semana. 

Teor de fósforo no solo - considerando que a coneentracão de 
fósforo na amostra sofreu diluiqão de 1:10 na extracão, para a obtencão 
direta da concentração de fásforo na TFSA o fator Fp deve ser 
multiplicado por 10. Assim, o c8lculo do teor de fdsforo asstmil8vel na 
amostra 6 obtido convertendo-se a leitura efetuada no aparelho em mg 
de p/drn3 de solo através da reta padrão e de acordo com a expressão: 

o A 

r Pldmsna TFSA = lei IOFp tura x ' 
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NOTA: a construqão da reta de padrões só é necesssria quando as leituras forem 

realizadas em absorbsncia ou transmitlincia. No caso de equipamentos 

mais modernos, a leitura é feita diretamente em concentracão. 

Equipamento 

agitador horizontal circular 

balanqa analítica 

estufa 

f otocolorÍmetro 

Vantagens e Limitacões 

As vantagens deste método são: facilidade na obtenqão de 
extratos limpidos por decantacão, baixo custo de análise e 
simplicidade operacional. 

Os extratores ácidos dissolvem, predominantemente, o P 
ligado ao Ca e, em quantidades menores, o P ligado a Fe e AI, em funcão 
das diferencas de solubilidade desses fosfatos. 

Devido ao fato de extrair pouco P ligado a Fe e AI, obtém-se, 
comumente, um valor baixo de P em solos argilosos, que vêm sendo 
adubados com fosfatos solúveis em água ao longo dos anos e nos quais 
as culturas produzem bem. Por outro lado, os extratores ácidos extraem, 
excessivamente, o P dos solos que receberam aplicação de fosfatos 
naturais e essa porcão do elemento não está disponível para as plantas. 

Diversos trabalhos na literatura demonstram que a adicão de 
fosfatos ao solo provoca modificação no teor de "P disponível1' retirado 
pelos extratores ácidos, muitas vezes na razão inversa do conteúdo de 
argila, o que se atribui exaustão do extrator pela própria argila. 
Portanto, quanto maior o conteúdo de argila e de óxidos de Fe e AI nessa 
fraqão de solo, tanto maior será o erro na análise de P extraído por estas 
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soluqões. Nos Estados de Santa Catarina, Rio Grande do Sul, Minas 
Gerais e Goi6s, tal fato levou Ci adacão da textura (conteijdo de argila) do 
solo como um dos parâmetros para a recomendação de adubação 
fosfatada com base no P extraido do solo usando-se este método. Apesar 
da utilização desse criterio contribuir para a redução do erro, não o 

elimina totalmente. 

~t FONTES: Bloise & Moreira (1  976); Cate Júnior & Nelson (1  965); Comissão de 

Fertilidade de Solos de GoiAs (1  988); Comissão de Fertilidade do 
Solo do Estado de Minas Gerais (1  989); Comissão de Fertilidade do 

Solo RSISC (1  995); Embrapa (1 979); Freire et al.(? 988); Goedert & 

Klarnt 11 969); Dnternational Soil Testing ( 1966); Kamprath & 

Watson (1 980); Rispoli & Bodziack Júnior (1 969); Sá Jfinior et 

a1.11968); Silva 11 991 ); Silva & Raij ( 1 996); Vettori I1 969). 

4.4 Bo~Assio TROCAVEL 

4.4.1 Principio 

MBtodo direto pelo fotômetro de chama. 

4.4.2 Determinacáo 

utilizar a parte do extrato (20mt) que foi reservada para as 
determinações de K* e Na* quando da retirada da allquota para 
determinação do fósforo; 

antes de proceder à leitura da amostra, selecionar o filtra 
próprio para potássio. Aferir o fotômetro com dgua destilada ou 
deionizada para o ponto zero e com a solução-padrão de 0,2mmol de 
K+/! para o valor correspondente ao centro da escala; 

levar o extrato ao fotômetro de chama. Efetuar a leitura na 
escala do aparelho. Anotar. 
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.Flora: no caso da leitura ultrapassar o limite de detecção do aparelho, proceder 
3s diluicões necesshrias. Levar em conta a diluicão efetuada quando 
calcular a concentracão de K+, 

4.4.3 Reagentes 

Sbfucãb extra fora dup/s-deida /HC/ O, 05M + H2S04 O, O 1 25MJ 
- ver item 4.3.3, 

Sofução-padrão de puti4ssio (70,Omrnol de K+/t) - pesar 
0,74609 de KCI P.A. previamente seco em estufa a 105°~. Passar para 
balão aferido de I!. Dissolver e completar o volume com dgua destilada 
ou deionizada. Estocar. 

Saluciio-psdrda de potássio (7,OmrnrrJ de K+/!) - pipetar 100ml 
da solucão de 10,O mmol de K'llo. Passar para balão aferido de 1 I, 
Completar o volume com água destilada ou deianizada. Estacar. 

Salwc6es-padrão de potdssSb (0, I ;  0,s; 0,3: e 0,4 mmol de 
Kf/!) - pipetar 50, 100, f 50 e 200ml da solução-padrão de 3 ,Omrnol de 
K'IP. Colocar em balões aferidos de 500ml. Completar o volume com 
soluqão extratora, Transferir para frascos apropriados. ldentif icar cada 
um deles com a concentração correspondente: 0,l; 02; 0,3; e Q,4 mmol 
de K'/t. 

Quando o fotbmetra não dá leitura direta em concentração, é 
necessário preparar a reta de padrões. 

Preparo da reta de padrões - selecionar o filtro ps6prio para 

potássio. Aferir o totôrnetro com água destilada ou deionitada para o 
ponto zero. Levar as quatro soluções-padrão diluídas (0,l; 0,2; Q,3; e 
0,4 mmol de OC'lt) ao fotõmetra de chama. Efetuar as leituras 
correspondentes. Anotar. Elaborar grgfico onde as concentraqões dos 
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padrões são colocadas no eixo das abcissas e as leituras no eixo das 
ordenadas. Unindo-se os pontas, obtem-se a reta padrão passando pela 
origem. O fator F k  é O coeficjente angular dessa reta padrão. 

Tear de potdssio no solo - em razão da diluição de 1 : 10 na 
extraqão, as çoncentracões de K* nos padrões em mmollt correspondem 
aos teores de potássio da amostra em cmolc/dm3. Assim, o cAtculo do 
teor de potássio trocável na amostra é dado pela expressão: 

mg da ~+/drn' na TFSA = leitura x F i  x 390 
' 

4.4.5 Equipamento 

agitador horizontal circular 

balanca analítica 

b s t  uf a 

fotômetro de chama 

4.4.6 Vantagens e Limitações 

Não tem Iimitaqões. 

embora não tenha sido recomendada a filtragem para a 

obtencão dos extratos de Mehlich 1, ela melhora sensivelmente a 

perforrnance do fotometro, pois evita a deposicão de argila na câmara de 
nebulizacão. 

+ FONTES: Bloise & Moreira I1 9761; Cate Júnior & Nelson ( I  965); Embrapa 

11 979); Kalckmann & Frattini (1 967); Vettori (1 969). 
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4.5. T Principio 

Método direto pelo fotometro de chama. 

4.5.2 Determinacão 

utilizar a parte do extrato (20ml) que foi reservada para as 
determinacoes de K' e Na+ quand~o da retirada da aliquota para 
determinacão de f6sforo; 

antes de proceder leitura da am~ostra, selecionar o filtro 
prdprio para sódio. Aferir o fotômetro com água destilada ou deionizada 
para o ponto zero e com a soluqão-padrão de 0,2 mrnol de Na+/[ para o 
valor correspondente ao centro da escala; 

levar o extrato ao fotômetro de chama. Efetuar a leitura na 
escala do aparelho. Anotar. 

NOTA: no caso da leitura ultrapassar o limite de deteccão do aparelho, proceder 
5s diluicões necessArias. Levar em conta a diluicão efetuada quando 
calcular a concentracão de Na+. 

4.5.3 Reagentes 

 sal^ extratoxs duplo-ácida fHCJ O, 05M + H2so4 0,O 725Ml 
- ver item 4.3.3.  

Sol--padratl de sódio (70,O mmoJ de Na+/fl  - pesar 

0,58509 de NaCI P.A. previamente seco em estufa a 105OC. Passar para 
balão aferido de 1 tl. Dissolver e completar o volume com água destilada 
ou deionitada. Estocar. 

Sofu@o-padrão de sódr'o 11,Q mmol de Na+/!) - pipetar 100ml 
da solucão de 10,O mmol de Na+/!'. Passar para balão aferido de I!. 
Completar o volume com Bgua destilada ou deilonlizada. Estocar. 
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4.5.6 Vantagens e Limitacães 

Não tem limitações. 

rn embora nao tenha sido recomendada a filtragem para a 

abtengãa dos extratos de Mehlich 1, ela melhora sensivelmente a 
performance do fotbmetro, pois evita a deposição de argila na cdmara 
de nebulização; 

no casa de áreas saliniradas, alem do sódio, deve ser 
solicitada também a determinacão da condutividade el4trica. 

ir FONTES: Bloise & Moreiaa (1  976); Embrapa ( 1  979); Vettori ( 7  9691. 

4.6.1 Princípio 

A extracão dos micronutrientes Zn, Lu, Fe e Mn é feita com a 
solcrcão extratora de Mehlich 1 (HCI 0,05M + H2S04 0,0125M) na 
relação solo:extrator 1 :5 e a determinação, por espectrofotometria de 
a bsorcão atbmica. 

4.6.2 Extracão 

colocar 5,Og de TFSA em erlenmeyer de í25ml; 

adicionar 25ml da solução extratora duplo-ácida; 

tampar a boca do erlenmeyer. Agitar a mistura em agitador 
horizontal circular usando velocidade de 120rpm, durante 5 minutos; 
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NOTA: evitar o uso de rolha de borracha que pode conter impurezas que afetem a 

determina~ão. Dar preferência a erlenmeyer com tampa rosqueada, feito com 

rnateial plhstico não contaminante. Se for de vidro, usar pyrex. 

após a agitacãs, filtrar a suspensão em papel de filtro 
Whatman no 42 ou equivalente; 

separar o filtrado para leitura no aparelho. 

efetuar a leitura de cada filtrado no aparelho, utilizando padrões 
apropriados para cada um deles, conforme descrito nesta marcha. 

4.6.4 Reagentes 

Solucão extra tora duplo-&cicia (HCI O, 05M + H2S04 O, O 725M) 
- ver item 4.3.3. 

Sslucões-estoque 7g/t - preparar, a partir de ampolas 
comerciais, conforme recomendações do fabricante, soluqões-estoque 
para cada elemento, na concentracão de 1 g/! ou 1.000mgSC. 

So/uc6es-mãe - pipetar, para balões volumétricos de 1 t, alíquotas 
das soluqões-estoque dos metais, conéendo I .000mg/f, conforme quadro a 
seguir. Completar o volume dos balões com Sigua destilada. 
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Soluções-padrão - pipetar para balões valum6tricos de 500ml, 

separadamente, as alíquotas das solucões-mãe dos metais, conforme quadro 

a seguir. Completar o volume das balões com dgua destilada. 

Cor lo final 

NOTA: os padroes para construcâo da reta de calibraqão de cada elemento sZo 

preparados via diluição, com Agua destilada, de alíquotas retiradas das 

solucões-mãe, tendo em vista que os extratores são tarnbbm preparados 

com Agua destilada. 

4-6.5 Cálculos 

Reta de calibracSo - efetuar a leitura da absorbsncia dos seis 

padrões preparados para cada metal. A reta de calibração é ajustada 

pelo metoda da regressão linear simples, sendo a expressão anakica 

geral das retas obtidas resultado da relaqão entre a absorbância e a 

concentracãa dos padroes. 
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Teor dos metais no solo - a concentração de cada metal nas 
amostras 6 calculada atraves da seguinte expressão: 

CONC(i1 = concentração do elemento "i" na amostra d e  solo, em mglkg 
ABS(i) = absorbancia do extrato contendo o cãtion "i" 
Br = absorbancia da solução extrarora 
8 = coeficiente linear da reta de calibração 
A = coeficiente angular da reta de calibração 

FD = relação solo:extrator, específica para cada mdtodo, cujo valor neste 

caso 4 5 

Equipamento 

agitador horizontal circular 

balanca analitica 

espectrofot6metro de absorcão atbmica 

os micronutrientes Zn, Cu, Fe e Mn tamb4m podem ser 
determinados por espectrofotometria de absorção atbmica, após extração 
com quelante do dcido dietilenotriaminopentacético a pH = 7,3. 

ir FONTES: Assurnp~ão (1 995); tindsay & Norvell (1  978); Nelson et ai. I1953); 

Raij & Bataglia (1  989, 1991 ); Ribeiro & Tucunango Sarabia (1984). 



ACIDEZ POTENCIAL 

Hidrogênio + Alumínio 

Extracão da acidez potencial de solos com solução de acetata 

de cdlcio e titulacão alcalimétrica do extrato. A extraqãa do H+ -I- Ai3+ 

pelo açetato de cálcio é baseada na propriedade tampão do sal, devido a 
presença de ânions acetato. Com o pH ajustado em 7,0, ele extrai grande 

parte da acidez potencial do solo, até este valor de pH. 

colocar 5cm3 de TFSA em er lenmeyer  de 125rnl; 

adicionar 75ml de solução de acetato de cálcio 0,5M 

pH 7,l-7,2; 

arrolhar imediatamente. Agitar algumas vezes durante 

o dia; 

deixar decantar durante urna noite, ap6s desfazer os 

montículos que se formam no fundo dos erienmeyers. 
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pipetar 25ml do extrato. Passar para becher de 100ml; 

titular com çolucão de NaOH 0,025M, usando 3 gotas de 

fenotftaleína a 10g1.e como indicador. A titulacão se completa quando o 

liquido, antes incolor, apresentar uma cor rósea persistente; 

* efetuar prova em branco, estabelecendo o ponto de 

viragem de cada amostra em comparacão com a tonalidade do r6seo 

obtida nesta prova; 

anotar o numero de mililitros gastos na titulacão da 

amostra e da prova em branco. 

NOTA: a prova em branco deve ser feita seguindo o mesmo procedimento das 

amostras, inclusive quanto ao tempo de contato (urna noite) entre solucão 

extratora e amostra (5ml de água destilada ou deionizada). 

S o I H o  extrafora de acefato de cdlcio 0,5M pH 7,7-7,2 - 
pesar 88,10g de acetato de cálcio [(CW3C00)2Cã.H20] P.A. Colocar em 

balão aferido de 14.  DissoYver e completar o volume corn água destilada 

ou deionizada. Corrigir o pW para 7,l-7,2 com Bcido acético glacial, 

pingando gota a gota e agitando com bastão de vidro. 

Solu.0 de NaOH 0,025M - a procedimento é o mesmo 

descrito para a determinacãodo alumínio trocSvel (i tem 3.6.3). 

Fenolftaler'na a 70gB - pesar 1,009 d e  fenolftaleína. Colocar 

em balão aferido de 100ml. Dissolver e completar o volume corn 

Alcool absoluto. 
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NOTA: como os álcoois, em sua maioria, são acidificados, deve-se colocar na 

solucão preparada algumas gotas de NaOH 0,1 M. Se passar do ponto, 

isto 6 ,  se aparecer cor rósea, adicionam-se gotas de HCI 0,lM até a 

solucãa ficar novamente incolor. 

Solucáo de NaOH O, IM - o procedimento é o mesmo descrito 

para a determinacão do aluminio trocável (item 3.6.3). 

Solucáo de HCI O, 7M - tomar 8,3rnl de HCI concentrado, P.A., 

d = 1 , I  9 e 37Oh. Passar para balão aferido de 1 e.  Completar o volume 

com água destilada ou deionizada. 

O teor de H+ + AI3+ existente na amostra é dado pela igualdade: 

cmolc de H+ + AI3+/dm3 de TFSA = (L-Lb) x 1,65 

L = número de mililitros gastos na titulacão da amostra 

Lb = número de mililitros gastos na titulacão da prova em branco 

1,65 = fator de correcão (constante), decorrente das aliquotas 

tomadas e do método só extrair 90% da acidez 

balanca analítica 

bureta 
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Este método tem sido largamente empregado no Brasil para a 

determinação da acidez potencial da solo. Entretanto, a solução de 

acetato de cáilcio é muito suscetível a fungos, Deste modo, é 

conveniente prepará-la periodicamente, o que contribui também para o 

melhor rendimento analltico no laboratório. 

Se o ponto de viragem for de difícil observadão, pode ser feita 

a titulacão potenciométrica, ou seja, acompanhar a variação do pH na 

medida em que vai sendo acrescentado o NaOH. O ponto final ocorrer6 

quando a solucão atingir pH 7,O. 

* FONTES: Bloise & Moreira 11 976); Embrapa ( 3  979); Raij et al* 11 987); Vettori 

(1  969). 



VALOR S, VALOR T, VALOR V E VALOR m 

6. 1 ~ Á L C U L O  DO VALOR S 

O valor S,  que é a soma de bases trocáveis, é calculado em 
cmolc/dm3 de TFSA, de acordo com a seguinte expressão: 

6.2 CALCULO DO VALOR T OU CTC (pH7,O) 

O valor T, ou capacidade de troca de cations (CTC), que 
corresponde a soma das bases trocáveis mais a acidez potencial, é 
calculado em cmol,/drn3 de TFSA, de acordo com a seguinte expressão: 

6.3 ~ Á L C U E O  DO VALOR V 

O valor V, ou índice de saturacão por bases, é calculado em 
percentagem, de acorda com a seguinte expressão: 
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6.4 CALCULO DO VALOR m 

O valor rn, ou índice de saturaqão por alurninio taocável ou % de 

A P ~ ' ,  é calculado em percentagem, de acordo com a seguinte expressão: 

os resultados numéricos do valor S e do vallor T são 

expressos com urna casa decimal, Os resultados do valor V e do valor m 

são expressos em números inteiros. 



Método volumétrico pelo bicromato de potássio. O carbono da 
matéria orgânica da amostra é oxidado a C02 e o cromo (Cr) da solu~ão 
extratora é reduzido da vafência -1-6 h valência + 3  (cr3+). Na 
seqüência, faz-se a titulaçáo do excesso da bicromato de potássio pelo 
sulfato ferroso amoniacal. 

tomar aproximadamente 20g de TFSA. Triturar em gral. 
Passar em peneira de 80 mesh; 

pesar 0,59 da TFSA triturada. Colocar em erlenmeyer de 250rnl; 

pipetar TOml da solução de bicromato de potássio 0,2M. 
Adicionar à amostra de solo; 

colocar um tubo de ensaio de 25mm de diâmetro e 250mm 
de altura, cheio de água e protegido com papel aluminizado, na boca do 
erlenmeyer, onde funcionará como condensador (dedo fino), ou usar 
placa de vidro; 

aquecer, em placa elhtrica, até a fervura branda, durante 
5 minutos. 
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deixar esfriar. Juntar 80ml de Bgua destilada ou deionizada 
(medida em proveta), 1ml de &ido urtofosf6rico e 3 gotas do indicador 
difeniiamina a 1Ogl.e; 

titular com solução de sulfato ferrosa amoniacal 0,05M. A 
viragem ocorre quando a cor azul desaparece, dando lugar à, verde; 

anotar o número de mililitros gastos: 

efetuar uma prova em branco com 10ml da solucão de 
bicromato de potássio. Anotar o volume de sulfato ferros0 arnoniacal gasto. 

Soluc&o de bicrometo de potdssio 0,2M - pesar 39,22g de 
K2Cr207 P.A., previamente seco em estufa a 1 30°C, durante uma hora, 
Colocar em balão aferido de 2f. Adicionar 500rnl de 6gua destilada ou 
deionizada para dissolver o sal. Juntar uma mistura já fria de 300rnl de 
Acido sulfúrico concentrado e 500rnl de Bgua destilada ou deionizada. 
Agitar bem para dissolver todo o sal. Deixar esfriar. Completar o volume 
do balão com digua destilada ou deionizada. 

Solucãs de sulfato ferroso amoniacal 0,05M - pesar 409 de 
Fe{NH4)2 (S042.6 H20 cristalizado (sal de Mohr). Colocar em balão 
aferido de 1 P .  Juntar, aproximadamente, 500ml de dgua destilada ou 
deionizada contendo 1 Oml de dcido sulfúrico concentrado para dissolucão 
do sal. Agitar bem. Completar o volume do balão com dgua destilada ou 
deionizada. 

/ndicador difeni7amina a 70g/e - pesar 1g de didenilarnina. 
Dissolver em 1 OOml de dcido scrlfúrico concentrado. 

Sulfato de prata - utilizas o sal puro (Ag2S04) como controlador 
de interferência de C!- em solos salinos. 

Ácido ortafosfórico - utilizar o produto (H3P04) concentrado 
(85%), P.A. 
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A percentagem de carbono orgânico existente na amostra Ié 
dada pela seguinte expressão: 

TFSE = terra fina seca em estufa 

V = volume de bicromata de potássio empregado 

Va = volume de sulfato ferroso amoniacal gasto na titulação da amostra 

Vb = volume de sulfato ferroso amoniacal gasta na titulacão da prova em 
branco 

0,06 = fator de carrecãa, decorrente das aliquotas tomadas 

f = fator de correcão para TFSE 

A quantidade de matéria orgânica existente na amestra 6 
calculada pela seguinte expressZo: 

+ .  

g de matéria wggnicakg = g de carbono/ kg 'x 1,724 .* 

L 

NOTA: este fator (1,7241 6 utilizado em virtude de se admitir que, na cornposlcão 

média da matéria organica do solo, o carbono participa com 58%. 

balanca analítica 

bureta 

peneira 

"laca eletirica 
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Trata-se de um mlétodo preciso e usado rotineiramente. 
Entretanto, o título da solução de sulfato ferroso amoniacal (sal de Mohr) 
deve ser aferido ao se processar cada bateria de amostras. Além disso, 

em laboratórios que manuseiam um grande número de amostras, seu uso 
torna-se mais restrito pelo tempo gasto nas titulações. 

a técnica descrita é aplicada para solos com teores de 
carbono inferiores a 20g/kg; 

para o caso de amostras com teores superiores a 209/kg, 
pipetar quantidades crescentes de bicromato de potAssio: 20, 30, 40 ou 
501111, até que a coloracão da soluqão permaneça amarela, sem traços de 

verde. Proceder i fervura. Esfriar. Efetuar diluição de 1:5, obtendo então 
volumes finais de 100, I 50, 200 ou 250ml, respectivamente. Pipetar 
5Oml. Diluir com ggua destilada ou deionirada e titular com sulfato 
feíroço amaniacal. Aplicar a mesma expressão indicada para o cdlculo do 
carbono; 

para o caso de amostras em que os 50ml de bicromato de 
potáissio são insuficientes para oxidar toda a matéria orggnica, o 

procedimento deve ser seguido usando 0,259 de TFSA. Neste caso o 
resultado obtido com a expressão indicada no item 7.5 deve ser 
multiplicado por 2; 

em caso de solos salinos, adicionar uma medida calibrada 
( 4  20mg) de sulfato de prata, após a adição de bicromato de potássio. 

FONTES: Brasil (1949); Donahue (1952); Embrapa (1979); Frattini & 

Kalckmann (1 967);; Freire et al. (1988); Jacksan 11 958);; Raij et al. 

( 1  987); Verdade (1  956); Vettori I1 9691. 



SULFATO 

O rnbtodo baseia-se em marcha analítica proposta por Vini 

(19891, ou seja, extracão do sulfato por íons fosfato (500rng de P l t )  

dissolvidos em ácido acético 2,OM e posterior quantificaqão do S 

disponível pela mediqão, em colorímetro ou espectrofotbrnetro, da 

turbidez formada pela precipitação de sulfato pelo cloreto de básio. 

em erlenmeyer de 1 25rnl, adicionar 1 0cm3 de solo e 25ml 

de solução extratora; 

agitar por 30 minutos; 

E adicionar ài mistura 0,259 de carvão ativado; 

agitar novamente por três minutos; 

filtrar a mistura, adicionando novamente ao filtro 0,259 de 

carvão ativado, visando obter sobrenadante cristalino, isento de 

impurezas e de partículas em suspensão. 
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em tubos de ensaio ou em copos plásticos de 100m1, 

adicionar IOml de sobrenadante e Iml de solucão de HCI 6 , 0 M  contendo 
20mg de enxofrelf; 

juntar a essa solucão 500mg de BaC12.2H20; 

aguardar um minuto; 

proceder a agitacão dos tubos por 30 segundos, de modo a 
obter completa dissolucão dos cristais de cloreto de bário; 

medir a turbidez em colorlmetro ou espectrofotômetro a 
420nm, num prazo máximo de 8 minutos após a adicão dos cristais de 
cloreto de bário. 

So/ucão extratora - pesar 2,0349 de Ca(H~P04)2.H20. 
Transferir para balão volumétrico de I o. Completar o volume com solucão 
de ácido acético 2M. 

Ácido acético 2M - medir 120ml de CH3COOH P.A. (d = 1,05). 
Transferir para balão volumktrico de 1 i. Completar o volume com água 

desrilada . 

Solucão de ácido cluridrica 6, O M  com enxofre (20mg/t) - em 
balão volum6triço de 1.000ml, adicionar 200ml de água deionizada e, em 
seguida, 500rnl de HCI P.A. (d = 1 , I  9) e 0,1087g de P.A. (seco 

em estufa). Completar o volume com água deionisada. 

Carvão ativado P. A. 

NOTA: no caso d e  não se utilizar cawão isento de enxofre, é aconselh5vel que se 

proceda a lavagem desse reagente, por três vezes, com solucão extratora, 

com posterior secagem do carvão em estufa. 
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NOTA: utilizar reagente de pureza elevada, sendo conveniente o uso de cristais 

retidos entre peneiras de 20 e 60 mesh. 

Solugão-estoque de enxofre (100mg/U - pesar 0,54348 de 

KzSOC P.A. (seco em estufa). Transferir para balão volumétrico de l t .  
Completar e volume com dgua deionizada. 

Solwes-padrão de sulfato - em balões volum6tsicos de 50ml, 

acrescentar 0'0; 1 ,O; 2,s; 5,O; 10,O; 12,5; T 5,0; e 20,Oml da solução- 

estoque {I 00mg de enxofre/ &). Completar o volume com água deionizada. 

Essas solucões apresentam, respectivamente, as seguintes concentrações: 0, 

2, 5, I 0, 20, 25, 30 e 40 pg de S-S04p/ml de solucão. 

Preparo da curva padrão - adicionar, em er'lenmeyer de 125ml, 

alíquotas de 25ml das solucões-padrão de sulfato. Adicionar, em cada 

erlenmeyer, 0,259 de carvão ativado. Agitar por 3 minutos. Filtrar, 

adicionando 0,259 de carvão ativado no filtro, de modo a obter extrato 

Irmpido. Transferir urna alíquota de 10ml desse extrato para erlenmeyer 

de 125ml ou tubo de ensaio. Adicionar 1,Oml de HCE 6,OM contendo 

20mg de enxofre1 e 500mg de cristais de cloreto de bário. Aguardar 1 

minuto. Agitar os tubos durante 30 segundos. Fazer a leitura, em 

colorimetro ou espectrofotõmetro, a 420nm, no máximo 8 minutos após 

a adição dos cristais de cloreto de bário, terando a absorbância com dgua 

deionizada. Relacionar as concentracoes de S-S042- (luglml) com as 

.absorbâncias obtidas, visando a obtenção da curva padrão. 
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Teor de sulfato no solo - o cálculo do teor de sulfato no solo B 
obtido atravds da seguinte expressão: 

A = concentração de S-SOd2' (pglml) no extrato, determinada atravds da 

curva padrão 

B = 2,5. Fator obtido pela diluição, durante a etapa de extração, de 10cm3 

de solo em 251111 de solucão extratora 

agitador horizontal circular 

colorirnetro ou espectrofotbmetro 

estufa de secagem 

* FONTES: FOX et a1.( 1987); Vitti (1 989). 
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