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INTRODUCAO

A avaliacao da fertilidade do solo é o primeiro passo para a
definicao das medidas necessdrias para correcdo e rhanejo da
fertilidade de um solo. A analise quimica do solo é um dos métodos
quantitativos mais utilizados para diagnosticar a fertilidade do solo.
Essa situacdo é decorrente, dentre outras, das seguintes vantagens:
baixo custo operacional das analises, disponibilidade de laboratérios,
rapidez na obtencédo e entrega dos resultados e possibilidade de
planejar a recomendacao de doses de adubos e corretivos que devem

ser aplicados antes da implantacao da cultura.

As analises quimicas do solo para fins de avaliacdo de sua
fertilidade tiveram grande desenvolvimento no Brasil a partir de 1965.
Nessa época, sob a lideranca do Dr. Leandro Vettori, foi iniciado o
programa denominado “Soil Testing”, dentro de um convénio entre o
Ministério da Agricultura, representado pela entdo Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, hoje Centro Nacional de Pesquisa de
Solos da Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuédria (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 automacdo, uniformizacéo,
experimentacao e calibracdo de métodos para essas anélises. As
reunides dos responséaveis por laboratérios de andlises de solo para fins
de fertilidade, iniciadas com esse programa, foram o embrido da Reunido
Brasileira de Fertilidade do Solo, atualmente em sua 23" edicédo,
promovida pela Sociedade Brasileira de Ciéncia do Solo.
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Os métodos de andlises guimicas do solo, adotados em
todos os laboratérios que passaram a fazer parte da rede, foram
apresentados por Vettori (1969). Bloise & Moreira (1976) e Bloise et
al. (1979) publicaram os métodos de analises quimicas para fins de
fertilidade do solo e os de anélise de calcéario, usados no entdo
Servico Nacional de Levantamento e Conservacdo do Solo (SNLCS),
atual Embrapa Solos. Todos os métodos de anélises mineralégicas,
fisicas, quimicas e de fertilidade do solo foram entdo agrupados numa
Unica publicagdo, o Manual de Métodos de Andélise de Solo (Embrapa,
1979). Na 22 edigcéo, revista e atualizada desse manual (Embrapa, 1997),
foram incluidos métodos empregados na caracterizacado fisica, quimica e

mineraldgica de solos.

Neste trabalho sido apresentados, em edicdo revista e
ampliada, os métodos de andlises quimicas para avaliacdo da fertilidade
do solo usados na Embrapa Solos e adotados, segundo Cantarella et al.

(1994), em mais de 50% dos laboratérios de analises de solos no pais.

Em cada determinacao apresentada, serda seguida, sempre que
for possivel, a seguinte estrutura: principio, procedimento, reagentes,

célculos, equipamento, vantagens e/ou limitacoes e fontes.

O primeiro passo para efetuar as andlises é a perfeita
identificacao da amostra. O usuario deve remeter, junto com a amostra a
ser analisada, as seguintes informagoes: nimero da amostra, nome do
interessado, nome da propriedade, municipio, estado, cultura a ser
implantada, cultura anterior, producao da cultura anterior e histérico da

adubacao e/ou calagem anterior.
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No laboratério, as amostras de terra sdo protocoladas,
registradas com um ndmero de identificacdo do laboratério e
preparadas para as determinacdes analiticas.

Em alguns laboratérios, a textura do solo é determinada de
forma expedita através do tato. A precisdo desta determinacao
depende muito da pratica do operador. Portanto é necessério aferir o
tato através de treinamento com amostras analisadas das trés classes
texturais, adotadas como padrbes permanentes, para comparacdo. As
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 sédicas.
Tendo em vista esses fatos, recomenda-se que a determinacdo da

textura seja efetuada através da andlise granulométrica.

O nitrogénio, que é um nutriente requerido em grandes
quantidades pela maioria das culturas, apresenta comportamento
diferente dos demais elementos (P, K, Ca e Mg) e é extremamente
movel no solo. Além disso, é grande a variacdo do seu teor no solo em
decorréncia dos processos de mineralizacdao da matéria organica e de
imobilizacdo do N, processos esses que ocorrem simultaneamente. O
nitrogénio ndo é determinado, na maioria dos laboratérios de anélises
de solos em atividade no Brasil, porque até agora nao foi encontrado
método que possa ser adotado em andlises rotineiras e alie os
requisitos de rapidez e interpretacao eficientes. Por essas razdes, por
exemplo nas recomendacdes apresentadas no Manual de adubacéao para
o Estado do Rio de Janeiro, uma atencao especial € dada ao suprimento
de nitrogénio para cada cultura, com énfase na aplicacdo de adubos
orgénicos, com ou sem complementagac de adubo mineral nitrogenado,
dependendo da exigéncia da cultura e do histérico da area ou situacdo
em que é explorada (Freire et al., 1988).
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PREPARO DA AMOSTRA

1.1 PRINCIiPIO

Secagem, destorroamento, separacao das fracoes do solo por
tamisacdo e homogeneizacdo da fragdo menor que 2mm, denominada
terra fina seca ao ar (TFSA), que é usada para as determinacoes.

1.2 PROCEDIMENTO

» colocar a amostra identificada espalhada sobre folha de
papel em um tabuleiro e destorroar, manualmente, os torroes existentes;

« efetuar a completa secagem da amostra ao ar em
ambiente ventilado, ou em estufa com circulacdo de ar forcada, a
temperatura de 40°C;

« transferir a amostra para uma folha de papel colocada sobre
uma peca de couro ou borracha de 60 x 60cm e 4 a bmm de espessura.
Proceder ao destorroamento com um rolo de madeira. Evitar quebrar
pedras ou concrecoes;

« 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

OBSERVAGOES:

e a amostra pode ser preparada em moinhos especiais, desde
gue nao contenha pedras ou concrecoes;

e« no caso de pretender-se determinar, nas amostras, o0s
teores de micronutrientes e/ou metais pesados, deve ser evitado o uso de
folhas de jornal, peneiras, trado e outros materiais cuja fabricacao possa
conter os elementos a serem analisados. Deve-se dar preferéncia a
peneiras de nylon e trados de ferro, que ao contrdrio dos de aco, nao
possuem contaminantes.

x  FONTES: Bloise & Moreira (1976); Embrapa (1979).
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pH EM AGUA

2.1 PRINCIPIO

Medicdo da concentracdo efetiva de fons H* na solucdo de
solo, eletronicamente, por meio de eletrodo combinado, imerso em
suspensao solo: dgua na proporcao de 1:2,5.

2.2 PROCEDIMENTO

e colocar 10cm® de TFSA em copo plastico de 100ml
numerado;

« adicionar 25ml de 4gua destilada ou deionizada;

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

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

2.3 REAGENTES

Solucdo-padrdo pH 4,00 - diluir a solucdo-padrdo conforme
orientacao do fabricante.

Solucdo-padrdo pH 7,00 - diluir a solucdo-padrdo conforme
orientacdo do fabricante.
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2.4 CALCULOS

Leitura direta no aparelho. Ndo ha célculos a efetuar.

2.5 EQUIPAMENTO

» potencidmetro com eletrodo combinado

2.6 VANTAGENS E LIMITACOES

Os resultados obtidos sao bastante influenciados pela presenca de
sais ou pelo revestimento dos eletrodos com éxidos de Fe e Al, varidveis com
a época de amostragem do solo ou com o manuseio da amostra.

OBSERVACOES:

« ligar o potencidmetro 30 minutos antes de comecar a
ser usado;

« aferir o potencidmetro com as solucdes-padrdao pH 4,00 e
pH 7,00 nessa ordem;

« trabalhando em série, ndo é necesséario lavar o eletrodo
entre uma e outra amostra, mas é indispenséavel, antes e depois de aferir
o aparelho com as solucdes-padrao;

* 0s eletrodos combinados devem permanecer mergulhados em
solucao saturada de KCl 3M, quando ndo estao em uso;

» nao proceder a leituras com tempo de repouso superior a
trés horas devido ao efeito de oxi-reducéao.

x FonTes: Bloise & Moreira (1976); Embrapa (1979); Pearson & Adams
(1967); Peech (1965); Raij et al (1987); Raij & Quaggio (1983);
Vettori (1969}; Volkweiss & Ludwick (1969).
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EXTRACAO COM KCI 1M

Caélcio, Magnésio e Aluminio

3.1 PRINCIPIO

O Ca e o Mg trocédveis sdo extraidos por KCI 1M, em
conjunto com o Al trocavel, titulando-se numa fracdo do extrato o
aluminio com NaOH, na presenca de azul de bromotimol como
indicador. Em outra fracdo do extrato, sdo titulados o célcio e o
magnésio por complexometria com EDTA, usando-se como indicador
0 negro de eriocromo-T. Numa terceira aliquota, é feita a
determinacdo de cdélcio por complexometria com EDTA e 4&cido
calconcarbénico como indicador. Os dois elementos podem ser
determinados também por espectrofotometria de absorcdo atémica, a

partir do mesmo extrato.

3.2 EXTRACAO

e colocar 10cm? de TFSA em erlenmeyer de 125ml;
« adicionar 100ml de solucao de KCI 1M;

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

« deixar decantar durante uma noite, depois de desfazer os
monticulos que se formam no fundo dos erlenmeyers.
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NoTA: esta marcha foi feita para analisar maior nimero de amostras. A agitacao
por 15 minutos, seguida de repouso por um periodo de 1 hora e por uma

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

3.3 CALCIO + MAGNESIO TROCAVEIS

Célcio + magnésio trocaveis podem ser determinados pelos
seguintes métodos: complexométrico com o emprego do EDTA e por

espectrofotometria de absorcdo atémica (EAA).
3.3.1 Método complexométrico com o emprego do EDTA
3.3.1.1 Determinacéao

« pipetar, sem filtrar, 25ml do extrato. Passar para
erlenmeyer de 125mi;

« adicionar 4ml do coquetel de cianeto de potassio,
trietanolamina e solugdo-tampdo. Juntar + 30mg de &cido ascdrbico
(preparar medida calibrada para este fim) e trés gotas do indicador negro
de eriocromo-T. O indicador deve ser colocado imediatamente antes do

inicio da titulacao;

« titular com sal dissédico de EDTA 0,0125M. A viragem se
da do réseo para o azul puro. Verificar o niamero de mililitros de EDTA

gastos na titulacao e anotar.

NoTA: a reacdao do negro de eriocromo-T préoxima ao ponto de equivaléncia é
lenta. Por essa razao, quando comecar a ocorrer mudanca na cor da
solugdo titulada, deve-se proceder com mais cuidado na liberacdo da
solucdo de EDTA. Ao se aproximar o final da titulacao, se for observada

falta de nitidez da cor, adicionar mais duas gotas do indicador.
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3.3.1.2 Reagentes

Solucdo de KCI 1M - pesar 745,57g de KClI P.A. Passar
para balao aferido de 10{. Adicionar dgua destilada ou deionizada.
Agitar para dissolver o sal. Completar o volume com &gua destilada
ou deionizada.

NoTA: cuidado na preparagcao desta solucdao. O uso de agua recentemente
destilada com pH nao estabilizado pode comprometer a avaliacao do
Al trocavel.

Solucdo de KCN a 700g/¢ - pesar 100g de KCN. Passar para
baldo aferido de 1/. Completar o volume com &gua destilada ou
deionizada. Estocar.

Solucdo-tampéo - pesar 67,50g de NH4Cl. Passar para balao
aferido de 1¢. Juntar cerca de 150ml de 4&agua destilada ou
deionizada. Agitar para dissolver. Adicionar 600ml de NH+OH
concentrado, 0,616g de MgS0s4.7H20 e 0,930g de EDTA (sal
dissddico). Agitar para homogeneizar. Completar o volume com &agua
destilada ou deionizada. Estocar.

NoTA: controlar a neutralidade em relacdgo ao Mg?* e ao EDTA do seguinte
modo: colocar 3ml da solucdo-tampao, 30ml de &gua destilada ou
deionizada e 3 gotas de negro de eriocromo-T em erlenmeyer de 125ml. A
adicdo de 1 gota de solucdo de EDTA 0,0125M deve ser suficiente para
virar a coloracdo da solucéo de réseo para azul escuro.

Coquetel - colocar, em proveta graduada de 14, 600ml de
solucdo-tampao, 300ml de trietanolamina e 100ml de solugdo de KCN
a 100g/¢. Homogeneizar com bastao de vidro. Guardar em frasco
tampado.

Solucdo de EDTA 0,05M - pesar 18,6126g de EDTA (sal
dissédico) com pureza igual a 100%. Se a pureza do sal for diferente,
calcular a quantidade correspondente. Colocar em baldo aferido de
14. Adicionar agua destilada ou deionizada. Agitar. Completar o
volume. Estocar.
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NoTA: corrigir a normalidade da solucao do seguinte modo: colocar 10ml de
solucdo de CaCOs 0,05M em erlenmeyer de 125ml. Adicionar 4ml do
coquetel, 30ml de agua destilada ou deionizada e 3 gotas de negro de
eriocromo-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, ou de agua destilada ou
deionizada, caso sejam gastos menos de 10ml.

Solucdo de EDTA 0,0725M - pipetar 250ml da solugao de
EDTA 0,05M. Passar para baldao aferido de 1/. Completar o volume com
dgua destilada ou deionizada.

Solucdo de CaCOs 0,05M - pesar 5,0040g de CaCOs, P.A.
Colocar em bécher de 400ml. Umedecer com &gua destilada ou
deionizada. Adicionar, gota a gota, HCl P.A. concentrado, até cessar a
efervescéncia. Aquecer, ligeiramente, para facilitar a dissolucao. Deixar
esfriar. Transferir para baldo volumétrico de 1/, lavando o bécher, vérias
vezes, com jatos de agua provenientes de uma pisseta. Completar o
volume com agua destilada ou deionizada.

Indicador negro de eriocromo-T - pesar 0,2g de negro de
eriocromo-T. Dissolver em 50ml de solugao de alcool metilico com bérax.

Solucdo de alcool metilico com borax - pesar 4g de bérax.
Dissolver em 250ml de alcool metilico.

NoTA: o bérax é pouco solivel. Nao dissolvendo com a agitacao, levar ao banho-
maria até a dissolugdao. Atencao: caso isto seja necessario, usar um
recipiente para o banho-maria com didmetro grande para afastar
suficientemente o metanol da chama. A chama pode resultar em
combustao do metanol.

Se for necessario levar ao banho-maria, pesar antes. Apds a
dissolucdo, deixar esfriar e pesar novamente. Completar a diferenga de
peso com metanol.
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3.3.1.3 Calculos

O teor de Ca?* + Mg?" existente na amostra é dado pela

igualdade:

3.3.1.4 Equipamento

* agitador horizontal circular
* balanca analitica

* bureta

3.3.1.5 Vantagens e Limitacées

A extracdo de Ca?* e Mg?* do solo por KCl 1M apresenta
resultados comparédveis com a efetuada com o acetato de amdnio 1M
pH 7,0 e a resina trocadora de cétions. Entretanto, estes dois ultimos
extratores ndo permitem a determinacdo do AI’* na mesma aliquota em

decorréncia do pH elevado.

OBSERVACAO:

« recomenda-se realizar, periodicamente, uma prova em

branco para constatar alguma contaminacao.

+ FonTes: Black (1965); Bloise & Moreira (1976); Embrapa (1979); Raij et al.
(1987); Tedesco et al. (1985); Vettori (1969).
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3.3.2 Método de espectrofotometria de absorcao atomica (EAA)
3.3.2.1 Determinacéao

« pipetar O,1ml do extrato para erlenmeyer de 20mi;
« adicionar 4,9ml de solucao de lanténio a 1g/¢;

« homogeneizar. Efetuar a leitura no aparelho.

NoOTA: outras relagdes extrato e solucdo de 6xido de lanténio podem ser usadas
para leitura, pois o que importa é que a concentracao de La na solugcao
final de leitura seja de, aproximadamente, 1g/¢ (Suarez, 1996), embora
certos fabricantes indiqguem uma concentracdo final entre 2 e 5g/{
(Instrumentos Cientificos CG, 19907). Nesse caso, os fatores usados no

célculo da concentracao de célcio e magnésio devem ser mudados.

3.3.2.2 Reagentes

Solucdo de lantanio (7g/f) - pesar 1,1728g de La20sa.
Umedecer com dgua destilada e transferir, com lavagens sucessivas, para
balao volumétrico de 1 litro. Adicionar, aos poucos, HCl concentrado
(d=1,19) até verificar a completa dissolucao do 6xido. Completar o
volume com agua destilada.

NoTA: em vez de La203, pode-se usar o LaCls.7Hz20. Nesse caso, deve-se calcular a
quantidade necessaria do sal para se ter uma solucdao com 1g de La/l. O
estroncio pode ser usado em substituicdo ao lantanio, contudo nao tem a

mesma eficiéncia quanto ao controle de interferentes.

Solucées-padrdo de Ca** e Mg** - para a preparacdo, pode-se
recorrer a solucdes-padrao comerciais ou pode-se pesar quantidades
conhecidas dos elementos. A primeira opcao é a mais pratica, sendo que os
padroes comercializados encontram-se, em sua maioria, na forma de
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ampolas, em geral contendo 1,0000g de Ca’* ou Mg**. Normalmente, o
conteldo dessas ampolas €é diluido a 1 litro com &gua destilada. Na segunda
opcao, recomenda-se usar substéncias padrao primério, como o CaCOz e o
magnésio metalico. Sugere-se usar, além do branco, no minimo trés solucdes
de concentracées conhecidas de Ca?* e Mg?*, sendo quatro o nimero ideal
de pontos para construir a curva de calibragao.

Um exemplo de solucées comumente usadas é dado no
quadro abaixo:

1 0,50 0,25
2 1,00 0,50
3 2,00 0,75
4 3,00 1,00

NoTA: a diluicdo da solucado-estoque, para as concentracoes desejadas, deve ser feita
com KCI TM. Com isso, evita-se o efeito de matriz e diminui-se a possibilidade

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

3.3.2.3 Calculos

Curva de calibracdo - pipetar 0,1Tml de cada solucdo-padrdo de
Ca e Mg para recipiente de 20ml. Adicionar 4,9ml de solugcdo de lantéanio a
1g/¢, cuja funcéo é impedir a formacdo de compostos refratarios com o Ca?*
e 0 Mg**. Homogeneizar cada solucéo. Efetuar as leituras:
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« se o aparelho faz a leitura em absorbancia, deve-se
construir um gréafico em que, no eixo X, sao marcados os
valores das leituras e no eixo Y, as concentracoes
conhecidas das solucdes-padrao. A tangente do angulo da
reta formada serd, entdo, o fator de conversao;

« se o aparelho faz a leitura em concentracdao, deve-se
calibrar o resultado obtido na leitura de acordo com a
concentracao das solucoes usadas.

NotA: como todo método espectrofotométrico, é preciso obter uma curva de
calibracdo com solucdes de Ca?* e Mg?* de concentracdes conhecidas, a
fim de checar a linearidade de resposta do aparelho e, no caso de
equipamentos mais antigos que nao permitem a leitura direta em
concentracdao, obter o fator de conversdao de  absorbancia para

concentracao.

Aparelhos sem leitura de concentracdo - o resultado de
absorbancia da leitura da amostra é transformado em concentracdo pela
multiplicacao com o fator de conversao mencionado. A partir dai, o teor
de célcio existente na amostra sera dado pela igualdade:

MldeCeimt Glize

C1 = concentracdo (mg/{) de Ca?* na solucdo analisada

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

C2 = concentracdo (mg/f) de Mg?* na solucédo analisada
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3.3.2.4 Equipamento

* espectrofotdmetro de absorgdo atémica (EAA)

* FoNnTES: Instrumentos Cientificos CG. (19907); Pavan et al. (1992); Raij &
Quaggio (1983); Suarez (1996); Tedesco et al. (1997).

34 CALCIO TROCAVEL
3.4.1 Principio

Método complexométrico com o emprego do EDTA e acido
calconcarbénico.

NoTA: 0 método de espectrofotometria de absorcdo atémica estad descrito no
item 3.3.2.

3.4.2 Determinacao

« pipetar, sem filtrar, 25ml do extrato. Passar para erlenmeyer
de 125ml;

« adicionar 3ml de KOH a 100g// e uma medida calibrada
(+ 30mg) de &acido ascorbico;

« adicionar uma medida calibrada (x 30mg) do indicador

acido calconcarb6nico + sulfato de sédio;

 titular com solucdo de EDTA 0,0125M. A viragem se dé do
vermelho intenso para o azul intenso. Verificar o nimero de mililitros

gastos na titulacdo e anotar.



18 Manual de métodos de andlises quimicas para avaliagdo da fertilidade do solo

3.4.3 Reagentes
Além dos ja relacionados no item 3.3.1.2:

Solucdo de KOH a 100g/¢ - pesar 100g de KOH. Passar -
para baldo volumétrico de 1/. Completar o volume com agua destilada
ou deionizada.

Indicador acido calconcarbénico + sulfato de sédio - pesar 99,0g
de sulfato de sédio anidro P.A. Colocar em gral de porcelana. Adicionar 1,0g
de é&cido calconcarbénico (C21H1aN207S. 3H20). Triturar bem a mistura até
obter um pé fino e homogéneo. Guardar em frasco escuro.

3.44 Célculos

O teor de Ca?* existente na amostra é dado pela igualdade:

cmole de Ca?*/dm® de TFSA = mldeEDTA 0,0125M gastos né"iifi}iagéo

3.4.5 Equipamento

» agitador horizontal circular
* balanca analitica

* bureta

OBSERVACOES:

e se o acido calconcarbdnico tiver apenas duas moléculas
de agua (C21H1aN207S.2H20), a viragem se verifica do violdceo para o
azul piscina;

« indicador acido calconcarbdnico é, hoje em dia, mais utilizado
do que a murexida, face a melhor visualizacao do seu ponto de viragem;
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« recomenda-se realizar, periodicamente, uma prova em
branco para constatar a ocorréncia de alguma contaminacao.

* FonTes: Barnard et al. (1956); Black (1965); Bloise et al. (1979);: Boxer
(1960); Embrapa (1979); Hildebrand & Reilley (1957); Lott & Cheng
(1959); Schwarzenbach & Flashka (1969).

3.5 MAGNESIO TROCAVEL
3.5.1 Principio

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

NoTA: o método de espectrofotometria de absorcdo atdmica estd descrito no
item 3.3.2.

3.5.2 Calculo

O teor de Mg?* existente na amostra é dado pela igualdade:

. Mg?*/dm? de T

3.6 ALUMINIO TROCAVEL
3.6.1 Principio

Método volumétrico por titulagao com hidréxido de sédio, apés
a extracdo do AI** do solo por KCI 1M.
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3.6.2 Determinacao

« pipetar, sem filtrar, 2bml do extrato. Passar para
erlenmeyer de 125ml;

« adicionar 3 gotas do indicador azul de bromotimol a 1g//;

« titular com solucdo de NaOH 0,025M. A viragem se da
do amarelo para o verde. Verificar o nimero de mililitros gastos na
titulacao e anotar.

NoTA: a solucdo de NaOH deve estar protegida do ar, para evitar carbonatagao.

3.6.3 Reagentes

Solucdo de NaOH 1M - diluir, conforme recomendagcdo do
fabricante, a solucdo-padrdao de NaOH; ou entdo, prepara-la: pesar
40,00g de NaOH P.A. Colocar em baldo volumétrico de 1/. Dissolver em
dgua destilada ou deionizada fervida. Completar o volume com &gua
destilada ou deionizada. Corrigir o titulo com padrao primario (biftalato
acido de potassio). Estocar.

Solucdo de NaOH 0,1M - pipetar 100ml da solugao de NaOH
1M. Passar para baldo volumétrico de 1/. Completar o volume com &agua
destilada ou deionizada. Homogeneizar.

Solucdo de NaOH 0,025M - pipetar 25ml da solucdo de NaOH
1M. Passar para baldo volumétrico de 1/. Completar o volume com agua
destilada ou deionizada. Homogeneizar.

Indicador azul de bromotimol a 1g/¢/ - pesar 0,1g do indicador.
Colocar em gral. Adicionar 1,6ml de NaOH O,1M. Triturar bem até a
mistura ficar azul esverdeado.
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NOTA: por vezes a cor permanece ambar, apesar de bem triturado. Nesse caso,
adicionar mais algumas gotas de solucao de NaOH O,1M e a cor azul
esverdeado aparecera.

Passar para balao aferido de 100ml, lavando bem o gral com
auxilio de uma pisseta. Completar o volume com &gua destilada ou
deionizada. Guardar em frasco escuro.

3.6.4 Calculos

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

dm® de TFSA

3.6.5 Equipamento

*» agitador horizontal circular
* balanca analitica

» bureta

3.6.6 Vantagens e Limitacées

A andlise do aluminio estd baseada na reacao de hidrélise dos
fons de AI** com a liberacdo de ions de hidrogénio na solucdo. O uso de
hidroxido de sdédio representa, assim, uma reacdo de neutralizacdo de
jons hidrogénio. Para solos com baixo teor de matéria orgénica, esta
observacdo ndo tem muita importédncia, pois considera-se que, no
tocante a acidez do solo, o extrator empregado retira principalmente AlI**
e quantidades despreziveis de ions H*. Para solos orgénicos, contudo, ha
indicacdes de que ocorre liberacdo de H* das fracGes orgénicas e que,
provavelmente, para tais solos, o resultado da analise de aluminio indica
certa quantidade de hidrogénio. E pertinente essa observacdo,
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especialmente porque em alguns estados a quantificacao da calagem leva
em consideracdo o teor de aluminio e é necessario cuidado maior ao se
interpretar os resultados analiticos de amostras provenientes de solos
com elevado teor de matéria orgénica.

Um outro aspecto a se observar é a qualidade do reagente
usado para extracdo, pois o KCl| pode estar contaminado com carbonato
de potéassio, apresentando pH inicial elevado e tamponamento nas
solucGes, quando tituladas potenciometricamente com 4&cido. Isto
provoca hidrélise e precipitacdo do ion AI** recentemente extraido,
resultando em valores menores para essa determinacdo. Todavia, tal fato
pode ser contornado ajustando-se o pH da solucao de KCI 1M para pH 5,5.

OBSERVAGAO:

« recomenda-se realizar, periodicamente, uma prova em
branco para constatar a ocorréncia de alguma contaminacao.

* FONTES: Bloise & Moreira (1976); Cantarella et al. (1981); Embrapa (1979);
Freire et al. (1988); Goedert & Klamt (1969); Muzilli et al. (1969);
Pearson & Adams (1967); Pierre et al. (1932); Vettori (1969);
Volkweiss & Ludwick (1969, 1971).



4

EXTRACAO COM SOLUCAO DE MEHLICH 1
Fésforo, Potassio, S6dio e Micronutrientes

4.1 PRINCIPIO

A solucdo extratora de Mehlich 1, também chamada de
solugdao duplo-acida ou de Carolina do Norte, é constituida por uma
mistura de HCI 0,05M + H2S04 0,0125M. O emprego dessa solucdo
como extratora de fdésforo, potassio, sédio e micronutrientes do solo
baseia-se na solubilizacdo desses elementos pelo efeito de pH, entre 2 e
3, sendo o papel do CI” o de restringir o processo de readsorcido dos
fosfatos recém-extraidos. Para os micronutrientes a relacdo solo:extrato
sugerida é de 1:5, enquanto para os demais elementos é de 1:10.

4.2 EXTRAGAO

« colocar 10cm? de TFSA em erlenmeyer de 125ml;

o adicionar 100ml| de solucao extratora duplo-dcida (HCI
0,05M + H2S04 0,0125M);

o agitar durante cinco minutos em agitador horizontal
circular. Nao € necessério tampar os erlenmeyers;

« deixar decantar durante uma noite, apds desfazer os
monticulos que se formam no fundo dos erlenmeyers.
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4.3 FOSFORO “DISPONIVEL”
4.3.1 Principio

O fésforo extraido é determinado espectroscopicamente,
através da leitura da intensidade da cor do complexo fosfomolibdico
produzido pela reducdo do molibdato com o acido ascorbico.

4.3.2 Determinacao

« pipetar, sem filtrar, 25ml do extrato. Passar para recipiente
plastico de aproximadamente 30ml;

- pipetar, exatamente, 5ml desse extrato e colocar em
erlenmeyer de 125ml. Reservar o restante para determinacdo de K* e Na*;

« adicionar 10ml de solucdo &acida de molibdato de amoénio
diluida. Juntar uma medida calibrada (+ 30mg) de &cido ascdérbico em pé;

« agitar durante um a dois minutos no agitador horizontal circular;
« 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 concentracao de fésforo, diluir a
solucdo até que seja possivel efetuar a leitura na escala do aparelho.
Considerando-se que ha no erlenmeyer 15ml de solucdo (5ml de extrato e
10ml de solucdo &cida de molibdato), essa diluicao pode ser feita, para
maior facilidade operacional, adicionando-se agua destilada ou deionizada
na proporcdo de 15ml ou seus multiplos. Se, ao completar 120ml, a cor
ainda for muito intensa, deve-se homogeneizar bem o conteddo com um
bastdo de vidro, pipetar uma porcao (aliquota) para outro erlenmeyer e
prosseguir a diluicdo. Ha necessidade de lavar os pipetadores de 25 e de
5ml entre duas pipetagens, por ndo se conhecer a concentracao de
fosforo no extrato. Se a concentracdao for alta, o residuo aderido as
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paredes das pipetas poderd mascarar completamente o resultado da
aliquota pipetada imediatamente depois.

4.3.3 Reagentes

Solucdo extratora duplo-acida (HC! 0,05M + H2S04 0,0725M)
- adicionar 43ml de &cido cloridrico P.A. (d=1,19) e 6,9ml de &cido
sulfdrico P.A. (d=1,84) em aproximadamente 5 litros de dgua destilada
ou deionizada, contidos em baldo aferido de 10/. Agitar. Completar o
volume com agua destilada ou deionizada.

Solucdo 4cida de molibdato de aménio (concentrada) - pesar
2,00g de subcarbonato de bismuto. Colocar em balao aferido de 1¢
contendo aproximadamente 250ml de &gua destilada ou deionizada.
Juntar, rapidamente, 150ml de acido sulfurico concentrado P.A. Verificar
se todo o sal de bismuto foi dissolvido. Deixar esfriar. Preparar solucdo
de molibdato de aménio: 20,00g em 200ml de &gua destilada ou
deionizada. Transferir esta solucao para o baldao de 1/. Agitar. Completar
o volume com &gua destilada ou deionizada. Estocar.

Solucdo dcida de molibdato de amdnio (diluida) - colocar
300ml da solugcdo concentrada em baldo aferido de 1¢4. Completar o
volume com &agua destilada ou deionizada. Homogeneizar. Guardar em
frasco escuro.

Solucédo-padrao de fésforo (25mg de FP/l) - pesar 0,2195g de
KH2PCs P.A., previamente seco em estufa a 105°C. Dissolver em &gua
destiiada ou deionizada contida em baldo aferido de 2¢. Adicionar 3ml de
H2S0s concentrado para assegurar a perfeita dissolucdo do fosfato.
Completar o volume com agua destilada ou deionizada. Estocar.

Solucdes-padrao de fosforo (1, 2, 3 e 4 mg de P/¢) - pipetar
10, 20, 30 e 40ml da solugdo de 25mg de P/{. Colocar em baldes
aferidos de 250ml. Completar o volume com solucdo extratora. Essas
quatro solucdes tém, respectivamente, 1, 2, 3 e 4 mg de P//.
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Guardar em frascos tampados. Identificar cada um deles com a
concentracdo da solucao.

4.3.4 Calculos

Preparo da reta de padrées - colocar 5 ml de cada solucéao-
padrdo diluida (1, 2, 3 e 4mg de P/{) em erlenmeyers de 125ml.
Adicionar 10ml de solugao acida de molibdato de amdnio e uma medida
calibrada (+ 30mg) de &cido ascdérbico. Proceder da mesma forma
indicada para a determinacao do fésforo no extrato do solo. Fazer trés
repeticoes de cada padrdo. Decorrido o tempo para o completo
desenvolvimento da cor, efetuar a leitura. Anotar as leituras, em
absorbancia, correspondentes a cada padrao.

Com o colorimetro bem regulado, as leituras desses quatro
padrbes guardam proporcdao constante e, plotadas em um gréfico,
fornecem uma reta que passa pela origem. Dessa forma é possivel
estabelecer, com seguranca, um unico fator (Fp) para as interpolacoes. O
fator Fp é o coeficiente angular da reta obtida grafando-se os valores de
concentracdo de fésforo dos padroes no eixo das abcissas e as
respectivas leituras no eixo das ordenadas.

NoTA: determinar a reta de padrées, pelo menos, uma vez por semana.

Teor de fésforo no solo - considerando que a concentragao de
fésforo na amostra sofreu diluicdo de 1:10 na extracao, para a obtencédo
direta da concentracdo de fdsforo na TFSA o fator Fp deve ser
multiplicado por 10. Assim, o célculo do teor de fésforo assimilavel na
amostra é obtido convertendo-se a leitura efetuada no aparelho em mg
de P/dm?® de solo através da reta padrdo e de acordo com a expressao:

“mg dej:P/drﬁ\._‘__fn
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NoTA: a construcdo da reta de padroes s6 é necesséaria quando as leituras forem
realizadas em absorbancia ou transmitdncia. No caso de equipamentos
mais modernos, a leitura é feita diretamente em concentracao.

4.3.5 Equipamento

» agitador horizontal circular
* balanca analitica
» estufa

* fotocolorimetro

4.3.6 Vantagens e Limitacoes

As vantagens deste método sdo: facilidade na obtencéo de
extratos Ilimpidos por decantacao, baixo custo de analise e
simplicidade operacional.

Os extratores 4acidos dissolvem, predominantemente, o P
ligado ao Ca e, em quantidades menores, o P ligado a Fe e Al, em funcéo
das diferencas de solubilidade desses fosfatos.

Devido ao fato de extrair pouco P ligado a Fe e Al, obtém-se,
comumente, um valor baixo de P em solos argilosos, que vém sendo
adubados com fosfatos sollveis em dgua ao longo dos anos e nos quais
as culturas produzem bem. Por outro lado, os extratores acidos extraem,
excessivamente, o P dos solos que receberam aplicacdo de fosfatos
naturais e essa porcao do elemento nao esté disponivel para as plantas.

Diversos trabalhos na literatura demonstram que a adicao de
fosfatos ao solo provoca modificagcao no teor de "P disponivel” retirado
pelos extratores acidos, muitas vezes na razao inversa do conteudo de
argila, o que se atribui & exaustdo do extrator pela prépria argila.
Portanto, quanto maior o conteudo de argila e de 6xidos de Fe e Al nessa
fracdo de solo, tanto maior serd o erro na analise de P extraido por estas
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solucdes. Nos Estados de Santa Catarina, Rio Grande do Sul, Minas
Gerais e Goias, tal fato levou a adocao da textura (conteiudo de argila) do
solo como um dos pardmetros para a recomendacdo de adubagéo
fosfatada com base no P extraido do solo usando-se este método. Apesar
da utilizagcdo desse critério contribuir para a redugao do erro, nao o
elimina totalmente.

* FoONTES: Bloise & Moreira (1976); Cate Janior & Nelson (1965); Comissao de
Fertilidade de Solos de Goias (1988); Comissdo de Fertilidade do
Solo do Estado de Minas Gerais (1989); Comissao de Fertilidade do
Solo RS/SC (1995); Embrapa (1979); Freire et al.(1988); Goedert &
Klamt (1969); International Soil Testing (1966); Kamprath &
Watson (1980); Rispoli & Bodziack Juanior (1969); Sa Janior et
al.(1968); Silva (1991); Silva & Raij (1996); Vettori (1969).

4.4 POTASSIO TROCAVEL
4.4.1 Principio

Método direto pelo fotdbmetro de chama.

4.4.2 Determinacao

« utilizar a parte do extrato (20ml) que foi reservada para as
determinacdes de K* e Na* quando da retirada da aliquota para
determinacao do fésforo;

e antes de proceder a leitura da amostra, selecionar o filtro
proprio para potassio. Aferir o fotdmetro com &gua destilada ou
deionizada para o ponto zero e com a solugcdo-padrao de O,2mmol de
K*/¢ para o valor correspondente ao centro da escala;

e levar o extrato ao fotometro de chama. Efetuar a leitura na
escala do aparelho. Anotar.
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NoTA: no caso da leitura ultrapassar o limite de deteccao do aparelho, proceder
as diluicoes necessdrias. Levar em conta a diluicdo efetuada quando
calcular a concentracao de K*.

4.4.3 Reagentes

Solucédo extratora duplo-dcida (HC/ 0,05M + H2S04« 0,0125M)
- ver item 4.3.3.

Solucédo-padrdo de potassio (710,0mmol de K*/¢) - pesar
0,7460g de KCI P.A. previamente seco em estufa a 1056°C. Passar para
balao aferido de 1/. Dissolver e completar o volume com &gua destilada
ou deionizada. Estocar.

Solucdo-padrdo de potassio (1,0mmol de K*/¢) - pipetar 100ml
da solucdao de 10,0 mmol de K*//. Passar para baldo aferido de 1¢.
Completar o volume com agua destilada ou deionizada. Estocar.

Solucdes-padrao de potassio (0,7, 0,2; 0,3; e 0,4 mmol de
K*/t) - pipetar 50, 100, 150 e 200ml da solucao-padrao de 1,0mmol de
K*/¢. Colocar em baldes aferidos de 500ml. Completar o volume com
solucdo extratora. Transferir para frascos apropriados. Identificar cada
um deles com a concentracdo correspondente: 0,1; 0,2; 0,3; e 0,4 mmol
de K*/¢.

4.4.4  Calculos

Quando o fotdmetro nao da leitura direta em concentracao, é
necessario preparar a reta de padroes.

Preparo da reta de padrdes - selecionar o filtro préprio para
potassio. Aferir o fotbmetro com agua destilada ou deionizada para o
ponto zero. Levar as quatro solucOes-padrao diluidas (0,1; 0,2; 0,3; e
0,4 mmol de K*/f) ao fotometro de chama. Efetuar as leituras
correspondentes. Anotar. Elaborar grafico onde as concentracdes dos
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padrées sdo colocadas no eixo das abcissas e as leituras no eixo das
ordenadas. Unindo-se os pontos, obtém-se a reta padrdo passando pela
origem. O fator Fx é o coeficiente angular dessa reta padrao.

Teor de potdssio no solo - em razao da diluicdo de 1:10 na
extracdo, as concentragcdes de K* nos padroes em mmol/f correspondem
aos teores de potassio da amostra em cmolc/dm3. Assim, o célculo do
teor de potassio trocavel na amostra é dado pela expressao:

mg de K*/dm® na TFSA = leitura x Fx x 390

4.4.5 Equipamento

» agitador horizontal circular
» balanca analitica
* estufa

» fotdmetro de chama

4.4.6 Vantagens e Limitacoes

N&o tem limitacdes.

OBSERVACAO:

« embora ndao tenha sido recomendada a filtragem para a
obtencdo dos extratos de Mehlich 1, ela melhora sensivelmente a
performance do fotémetro, pois evita a deposicdo de argila na cAmara de
nebulizacao.

* FONTES: Bloise & Moreira (1976); Cate Janior & Nelson (1965); Embrapa
(1979); Kalckmann & Frattini (1967); Vettori (1969).
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4.5 SODIO TROCAVEL

4.5.1 Principio

Método direto pelo fotdmetro de chama.

4.5.2 Determinacao

« utilizar a parte do extrato (20ml) que foi reservada para as
determinacdoes de K* e Na®™ quando da retirada da aliquota para
determinacao de fésforo;

« antes de proceder a leitura da amostra, selecionar o filtro
préoprio para sédio. Aferir o fotdbmetro com agua destilada ou deionizada
para 0 ponto zero e com a solucdo-padrao de 0,2 mmol de Na*/¢ para o
valor correspondente ao centro da escala;

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

NoTA: no caso da leitura ultrapassar o limite de deteccao do aparelho, proceder
as diluicGes necessarias. Levar em conta a diluicdo efetuada quando
calcular a concentracao de Na™*.

4.5.3 Reagentes

Solucédo extratora duplo-acida (HC/ 0,05M + H2>S04+ 0,0125M)
- ver item 4.3.3.

Solucdo-padrdo de sdédio (10,0 mmol de Na*/{) - pesar
0,5850g de NaCl P.A. previamente seco em estufa a 105°C. Passar para
baldo aferido de 1/. Dissolver e completar o volume com agua destilada
ou deionizada. Estocar.

Solucdo-padrdo de sddio (1,0 mmol de Na*/ {) - pipetar 100ml
da solucdo de 10,0 mmol de Na*//{. Passar para balao aferido de 1/.
Completar o volume com agua destilada ou deionizada. Estocar.
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Solucées-padrdo de sédio (0,7, 0,2; 0,3, e 0,4 mmol de
Na*/t) - pipetar 50, 100, 150 e 200ml da solucdo-padrdao de 1,0 mmol
de Na*/f. Colocar em baldoes aferidos de 500ml. Completar o volume
com solucdo extratora. Transferir para frascos apropriados. Identificar
cada um deles com a concentracdo correspondente: 0,1; 0,2; 0,3; e 0,4
mmol de Na*/¢.

4.5.4 Caélculos

Quando o fotdmetro nao dé leitura direta em concentracao, é
necessario preparar a reta de padroes.

Preparo da reta de padrées - selecionar o filtro préprio para
sodio. Aferir o fotdbmetro com dgua destilada ou deionizada para o ponto
zero. Levar as quatro solucdes-padrao diluidas (0,1; 0,2; 0,3; e 0,4 mmol
de Na*/¢f) ao fotometro de chama. Efetuar as leituras correspondentes.
Anotar. Elaborar grafico onde as concentracoes dos padrées sao
colocadas no eixo das abcissas e as leituras no eixo das ordenadas.
Unindo-se os pontos, obtém-se a reta padrao passando pela origem. O
fator Fna € 0 coeficiente angular dessa reta padrao.

Teor de sédio no solo - em razao da diluicdo de 1:10 na
extracdo, as concentracoes de Na* nos padrées em mmol//
correspondem aos teores de sédio da amostra em cmolc/dm?3. Assim, o
célculo do teor de sédio trocdvel na amostra é dado pela expressao:

4.5.5 Equipamento

» agitador horizontal circular
* balanca analitica
» estufa

* fotdmetro de chama
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4.5.6 Vantagens e Limitacoes

N&o tem limitacoes.

OBSERVACOES:

e embora ndao tenha sido recomendada a filtragem para a
obtencdo dos extratos de Mehlich 1, ela melhora sensivelmente a
performance do fotémetro, pois evita a deposi¢cao de argila na camara
de nebulizacao;

e no caso de éreas salinizadas, além do sdédio, deve ser
solicitada também a determinacao da condutividade elétrica.

x FoONTES: Bloise & Moreira (1976); Embrapa (1979); Vettori (1969).

4.6 MICRONUTRIENTES

4.6.1 Principio

A extracdo dos micronutrientes Zn, Cu, Fe e Mn é feita com a
solucdo extratora de Mehlich 1 (HCI 0,05M + H2S04 0,0125M) na
relagdo solo:extrator 1:5 e a determinagd@o, por espectrofotometria de
absorcdo atémica. '

4.6.2 Extracao

« colocar 5,0g de TFSA em erlenmeyer de 125ml;
« adicionar 25ml da solucd@o extratora duplo-acida;

« 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
determinacao. Dar preferéncia a erlenmeyer com tampa rosqueada, feito com
material plastico ndo contaminante. Se for de vidro, usar pyrex.

« apés a agitacao, filtrar a suspensao em papel de filtro
Whatman n° 42 ou equivalente;

« separar o filtrado para leitura no aparelho.

4.6.3 Determinacao

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

4.6.4 Reagentes

Solucédo extratora duplo-acida (HC/ 0,05M + H2S04 0,07125M)
- ver item 4.3.3.

Solucées-estoque T1g/¢ - preparar, a partir de ampolas
comerciais, conforme recomendacées do fabricante, solucdes-estoque
para cada elemento, na concentracdo de 1g/¢ ou 1.000mg/?.

Solucées-mae - pipetar, para balées volumétricos de 1/, aliquotas
das solucdes-estoque dos metais, contendo 1.000mg/¢, conforme quadro a
seguir. Completar o volume dos bal6es com agua destilada.

Metal | Solucéo- St0que Concentracéo Concentragéo flnal
- | e e
Zn - 25 2,5 0,0025
Cu 5 D 0,0050
Fe 50 50 0,0500
Mn 5 > 0,0050
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Solugbes-padrao - pipetar para baloes volumétricos de 500ml,
separadamente, as aliquotas das solucoes-mae dos metais, conforme quadro
a seguir. Completar o volume dos balées com agua destilada.

i Concentracao final
_ Solucdo-mae | pg/ml
mi Zn- Cu Fe

0 0 0 0 0 0
1 5 0,025 | 0,05 | 0,5 0,05
2 10 0,050 0,10 1,0 0,10
3 25 0,125 0.25 2.5 0.25
4 50 0,250 0,50 5,0 0,50
5 75 0,375 0.75 7.5 0,75

NOTA: os padroes para construcao da reta de calibracdo de cada elemento sao
preparados via diluicdo, com &gua destilada, de aliquotas retiradas das
solucdes-mae, tendo em vista que os extratores sao também preparados

com agua destilada.

4.6.5 Calculos

7 Reta de calibracdo - efetuar a leitura da absorbancia dos seis
padroes preparados para cada metal. A reta de calibracdao é ajustada
pelo método da regressdo linear simples, sendo a expressao analitica
geral das retas obtidas resultado da relacao entre a absorbancia e a

concentracdao dos padroes.
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Teor dos metais no solo - a concentragdo de cada metal nas
amostras é calculada através da seguinte expressao:

CONCI(i) = concentracio do elemento “i” na amostra de solo, em mg/kg
ABS(i) = absorbancia do extrato contendo o cation “i”
Br

B = coeficiente linear da reta de calibracao

absorbancia da solugdo extratora

A = coeficiente angular da reta de calibragcao
FD = relacdo solo:extrator, especifica para cada método, cujo valor neste
caso é5

4.6.6 Equipamento

» agitador horizontal circular
*» balanca analitica

*» espectrofotdmetro de absorgcao atomica

OBSERVAGAO:

« o0s micronutrientes Zn, Cu, Fe e Mn também podem ser
determinados por espectrofotometria de absorcdo atdmica, apds extracao
com quelante do &cido dietilenotriaminopentacético a pH = 7,3.

* FONTES: Assumpcéo (1995); Lindsay & Norvell (1978); Nelson et al. (1953);
Raij & Bataglia (1989, 1991); Ribeiro & Tucunango Sarabia (1984).
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ACIDEZ POTENCIAL

Hidrogénio + Aluminio

5.1 PRINCIiPIO

Extracao da acidez potencial de solos com solucdo de acetato
de célcio e titulacdo alcalimétrica do extrato. A extracdo do H* + AP+
pelo acetato de célcio é baseada na propriedade tampao do sal, devido a
presenga de anions acetato. Com o pH ajustado em 7,0, ele extrai grande

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

5.2 EXTRAGCAO

« colocar 5cm® de TFSA em erlenmeyer de 125ml;

o adicionar 75ml de solucdo de acetato de célcio 0,5M

pH 7,1-7,2;

« arrolhar imediatamente. Agitar algumas vezes durante

o dia;

« deixar decantar durante uma noite, ap6s desfazer os

monticulos que se formam no fundo dos erlenmeyers.
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5.3 DETERMINACAO

« pipetar 25ml do extrato. Passar para bécher de 100mil;

« titular com solucdo de NaOH 0,025M, usando 3 gotas de
fenolftaleina a 10g// como indicador. A titulacdo se completa quando o
liquido, antes incolor, apresentar uma cor résea persistente;

« efetuar prova em branco, estabelecendo o ponto de
viragem de cada amostra em comparacao com a tonalidade do réseo

obtida nesta prova;

« anotar o numero de mililitros gastos na titulagdo 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 {(uma noite) entre solucéo

extratora e amostra (5ml de 4gua destilada ou deionizada).

5.4 REAGENTES

Solucdo extratora de acetato de calcio 0,5M pH 7,1-7,2 -
pesar 88,10g de acetato de célcio [(CHz:C0O0)2Ca.H20] P.A. Colocar em
balao aferido de 1/. Dissolver e completar o volume com &gua destilada
ou deionizada. Corrigir o pH para 7,1-7,2 com &cido acético glacial,

pingando gota a gota e agitando com bastao de vidro.

Solucdo de NaOH 0,025M - o procedimento é o mesmo

descrito para a determinacao.do aluminio trocavel (item 3.6.3).

Fenolftaleina a 10g/¢ - pesar 1,00g de fenolftaleina. Colocar
em baldo aferido de 100ml. Dissolver € completar o volume com

alcool absoluto.
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NoTA: como os alcoois, em sua maioria, sdo acidificados, deve-se colocar na
solucao preparada algumas gotas de NaOH 0,1M. Se passar do ponto,
isto é, se aparecer cor rosea, adicionam-se gotas de HCl 0,1M até a

solucao ficar novamente incolor.

Solucdo de NaOH 0,7M - o procedimento é o mesmo descrito

para a determinacao do aluminio trocavel (item 3.6.3).

Solucdo de HCI 0, TM - tomar 8,3ml de HCI concentrado, P.A.,
d = 1,19 e 37%. Passar para baldo aferido de 1/. Completar o volume

com agua destilada ou deionizada.

5.5 CALcuULOS

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

cmole de H* + AP

L = numero de mililitros gastos na titulacdo da amostra

Lb = ndmero de mililitros gastos na titulacdo da prova em branco

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

tomadas e do método sé extrair 90% da acidez

5.6 EQUIPAMENTO

» balanca analitica

» bureta
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5.7 VANTAGENS E LIMITACOES

Este método tem sido largamente empregado no Brasil para a
determinacdo da acidez potencial do solo. Entretanto, a solucdo de
acetato de calcio é muito suscetivel a fungos. Deste modo, é
conveniente prepara-la periodicamente, o que contribui também para o

melhor rendimento analitico no laboratdrio.

Se o ponto de viragem for de dificil observacédo, pode ser feita
a titulacdo potenciométrica, ou seja, acompanhar a variacao do pH na
medida em que vai sendo acrescentado o NaOH. O ponto final ocorrera

guando a solucao atingir pH 7,0.

* FONTES: Bloise & Moreira (1976); Embrapa (1979); Raij et al. (1987); Vettori
(1969).
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VALOR S, VALOR T, VALORV E VALOR m

6.1 CALCULO DO VALOR S

£

O valor S, que é a soma de bases trocaveis, € calculado em
cmolc/dm? de TFSA, de acordo com a seguinte expressao:

6.2 CALcuLO DO VALOR T ou CTC (pH7,0)

O wvalor T, ou capacidade de troca de cations (CTC), que
corresponde a soma das bases trocaveis mais a acidez potencial, é
calculado em cmolc./dm® de TFSA, de acordo com a seguinte expressao:

6.3 CALCULO DO VALOR V

O valor V, ou indice de saturacdo por bases, é calculado em
percentagem, de acordo com a seguinte expressao:
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6.4 CALCULO DO VALOR m

O valor m, ou indice de saturacao por aluminio trocavel ou % de
APR*, é calculado em percentagem, de acordo com a seguinte expressao:

m = 100 AR+
 SEART

OBSERVAGAO:

e« 0s resultados numéricos do valor S e do valor T sao
expressos com uma casa decimal. Os resultados do valor V e do valor m
S30 expressos em numeros inteiros.
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MATERIA ORGANICA

7.1 PRINCIiPIO

Método volumétrico pelo bicromato de potdssio. O carbono da
matéria organica da amostra é oxidado a CO2 e o cromo (Cr) da solucéo
extratora é reduzido da valéncia +6 (Cr*®) a valéncia +3 (Cr®*). Na
sequéncia, faz-se a titulagcdo do excesso de bicromato de potéssio pelo
sulfato ferroso amoniacal.

Tl EXTRACAO

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

» pesar 0,5g da TFSA triturada. Colocar em erlenmeyer de 250m;

« pipetar 10ml da solugdo de bicromato de potéssio 0,2M.
Adicionar @ amostra de solo;

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

« aquecer, em placa elétrica, até a fervura branda, durante
5 minutos.
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7.3 DETERMINACAO

« deixar esfriar. Juntar 80ml de dgua destilada ou deionizada
(medida em proveta), 1ml de &cido ortofosférico e 3 gotas do indicador
difenilamina a 10g/¢;

« titular com solugédo de sulfato ferroso amoniacal 0,05M. A
viragem ocorre quando a cor azul desaparece, dando lugar a verde;

« anotar o niumero de mililitros gastos;

« efetuar uma prova em branco com 10ml da solucdo de
bicromato de potéssio. Anotar o volume de sulfato ferroso amoniacal gasto.

7.4 REAGENTES

Solucdo de bicromato de potdssio 0,2M - pesar 39,22g de
K2Cr207 P.A., previamente seco em estufa a 130°C, durante uma hora.
Colocar em baldo aferido de 2¢. Adicionar 500ml de agua destilada ou
deionizada para dissolver o sal. Juntar uma mistura ja fria de 100ml de
acido sulfdrico concentrado e 500ml de agua destilada ou deionizada.
Agitar bem para dissolver todo o sal. Deixar esfriar. Completar o volume
do baldo com agua destilada ou deionizada.

Solucdo de sulfato ferroso amoniacal 0,05M - pesar 40g de
Fe(NHas)2 (S0as)2.6 H20 cristalizado (sal de Mohr). Colocar em balao
aferido de 1¢. Juntar, aproximadamente, 500ml de Aagua destilada ou
deionizada contendo 10ml de &cido sulfurico concentrado para dissolucédo
do sal. Agitar bem. Completar o volume do baldo com agua destilada ou
deionizada.

Indicador difenilamina a 70g/¢ - pesar 1g de difenilamina.
Dissolver em 100ml de acido sulfdrico concentrado.

Sulfato de prata - utilizar o sal puro (Ag2S0a4) como controlador
de interferéncia de CI” em solos salinos.

Acido ortofosférico - utilizar o produto (H3POs) concentrado
(85%), P.A.
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7.5 CALCULOS

A percentagem de carbono organico existente na amostra €
dada pela seguinte expressao:

g de carbono/kg de TFSE = 0,06 x V [40 - Va x (40 / Vb)] x f

TFSE = terra fina seca em estufa
V = volume de bicromato de potéassio empregado
Va = volume de sulfato ferroso amoniacal gasto na titulagao da amostra

Vb = volume de sulfato ferroso amoniacal gasto na titulacao da prova em
branco

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

f = fator de correcao para TFSE

A quantidade de matéria orgdnica existente na amostra é
calculada pela seguinte expressao:

g decarbono/kgx 1724

 gdema érlaOI'gén alkg

NoTA: este fator (1,724) é utilizado em virtude de se admitir que, na composicao
média da matéria organica do solo, o carbono participa com 58%.

7.6 EQUIPAMENTO

* balanca analitica
» bureta
» peneira

* placa elétrica
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7.7 VANTAGENS E LIMITACOES

Trata-se de um método preciso e usado rotineiramente.
Entretanto, o titulo da solucdo de sulfato ferroso amoniacal (sal de Mohr)
deve ser aferido ao se processar cada bateria de amostras. Além disso,
em laboratérios que manuseiam um grande nimero de amostras, seu uso
torna-se mais restrito pelo tempo gasto nas titulacdes.

OBSERVACOES:

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

e para o caso de amostras com teores superiores a 20g/kg,
pipetar quantidades crescentes de bicromato de potassio: 20, 30, 40 ou
50ml, até que a coloracao da solugao permanega amarela, sem tracos de
verde. Proceder a fervura. Esfriar. Efetuar diluicao de 1:5, obtendo entao
volumes finais de 100, 150, 200 ou 250ml, respectivamente. Pipetar
50ml. Diluir com &agua destilada ou deionizada e titular com sulfato
ferroso amoniacal. Aplicar a mesma expressao indicada para o célculo do
carbono;

« para o caso de amostras em que os 50ml de bicromato de
potdssio sao insuficientes para oxidar toda a matéria orgénica, o
procedimento deve ser seguido usando 0,25g de TFSA. Neste caso o
resultado obtido com a expressdo indicada no item 7.5 deve ser
multiplicado por 2;

e em caso de solos salinos, adicionar uma medida calibrada
(£ 20mg) de sulfato de prata, apds a adicao de bicromato de potéassio.

x Fontes: Brasil (1949); Donahue (1952); Embrapa (1979); Frattini &
Kalckmann (1967); Freire et al. (1988); Jackson (1958); Raij et al.
(1987); Verdade (1956); Vettori (1969).
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SULFATO

8.1 PRINCIPIO

O método baseia-se em marcha analitica proposta por Vitti
(1989), ou seja, extracdo do sulfato por ions fosfato (500mg de P/¢)
dissolvidos em 4&cido acético 2,0M e posterior quantificacdo do S
disponivel pela medicdo, em colorimetro ou espectrofotémetro, da

turbidez formada pela precipitacao de sulfato pelo cloreto de bério.

8.2 EXTRAGCAO

« em erlenmeyer de 125ml, adicionar 10cm?® de solo e 25ml
de solugao extratora;

« agitar por 30 minutos;

» adicionar a mistura 0,25g de carvao ativado;

« agitar novamente por trés minutos;

« filtrar a mistura, adicionando novamente ao filtro 0,25g de
carvao ativado, visando obter sobrenadante cristalino, isento de

impurezas e de particulas em suspensao.
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8.3 DETERMINACAO

« em tubos de ensaio ou em copos plasticos de 100ml,
adicionar 10ml de sobrenadante e Tml de solucado de HCI 6,0M contendo
20mg de enxofre/¢;

e juntar a essa solucdo 500mg de BaCl2.2Hz20;
e aguardar um minuto;

» proceder a agitacao dos tubos por 30 segundos, de modo a
obter completa dissolucao dos cristais de cloreto de bério;

- medir a turbidez em colorimetro ou espectrofotdmetro a
420nm, num prazo maximo de 8 minutos apds a adicdo dos cristais de
cloreto de baério.

8.4 REAGENTES

Solucdo extratora - pesar 2,034g de Ca(H2P0a4)2.Hz20.
Transferir para baldo volumétrico de 1/. Completar o volume com solugao
de acido acético 2M.

Acido acético 2M - medir 120ml de CHsCOOH P.A. (d=1,05).
Transferir para baldo volumétrico de 1/. Completar o volume com &gua
destilada.

Solucédo de acido cloridrico 6,0M com enxofre (20mg/l) - em
baldo volumétrico de 1.000ml, adicionar 200ml de 4gua deionizada e, em
seguida, 500ml de HCI P.A. (d=1,19) e 0,1087g de K2504 P.A. (seco
em estufa). Completar o volume com dgua deionizada.

Carvao ativado P.A.

NoTA: no caso de nao se utilizar carvao isento de enxofre, é aconselhédvel que se
proceda a lavagem desse reagente, por trés vezes, com solucdo extratora,

com posterior secagem do carvao em estufa.
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Cloreto de bario (BaCl2.2H20) P.A.

NoTA: utilizar reagente de pureza elevada, sendo conveniente o uso de cristais

retidos entre peneiras de 20 e 60 mesh.

Solucao-estoque de enxofre (100mg/f) - pesar 0,5434g de
K2S04 P.A. (seco em estufa). Transferir para baldao volumétrico de 17.

Completar o volume com &gua deionizada.

Solucées-padrdo de sulfato - em baldes volumétricos de 50ml,
acrescentar 0,0; 1,0; 2,5; 5,0; 10,0; 12,5; 15,0; e 20,0ml da solucdo-
estoque (100mg de enxofre/ /). Completar o volume com &agua deionizada.
Essas solugbes apresentam, respectivamente, as seguintes concentracoes: O,
2,5, 10, 20, 25, 30 e 40 ug de S-S0+ /ml de solucao.

8.5 CALCULOS

Preparo da curva padréao - adicionar, em erlenmeyer de 125ml,
aliquotas de 25ml das solucdes-padrao de sulfato. Adicionar, em cada
erlenmeyer, 0,25g de carvao ativado. Agitar por 3 minutos. Filtrar,
adicionando 0,25g de carvao ativado no filtro, de modo a obter extrato
limpido. Transferir uma aliquota de 10ml desse extrato para erlenmeyer
de 125ml ou tubo de ensaio. Adicionar 1,0ml de HClI 6,0M contendo
20mg de enxofre/ { e 500mg de cristais de cloreto de bario. Aguardar 1
minuto. Agitar os tubos durante 30 segundos. Fazer a leitura, em
colorimetro ou espectrofotobmetro, a 420nm, no maximo 8 minutos apés
a adicao dos cristais de cloreto de béario, zerando a absorbancia com agua
deionizada. Relacionar as concentracdes de S-SO0s?" (ug/ml) com as

.absorbéancias obtidas, visando a obtencdo da curva padrao.
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Teor de sulfato no solo - o célculo do teor de sulfato no solo é

obtido através da seguinte expressao:

concentracio de S-S04?” (ug/ml) no extrato, determinada através da

A =
curva padrao
B = 2,5. Fator obtido pela diluicdo, durante a etapa de extracao, de 10cm?®
de solo em 25ml de solucao extratora
8.6 EQUIPAMENTO

*» agitador horizontal circular

*» colorimetro ou espectrofotdmetro

*» estufa de secagem

+ FonTes: Fox et al.(1987); Vitti (1989).
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