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METODO SIMPLIFICADO PARA DETERMINAGAO DOS
VALORES Ki E Kr NA TERRA FINA

RESIMO - As relagoes Ki e Kr do solo foram determinadas na terra fi
na seca ao ar em ;0 amostras selecionadas, abrangendo varias clas-
ses de solos do Brasil, objetivando simplificar a metodologia adota
da no Servigo Nacional de Levantamento e Conservagao de Solos (SNLCS)
para obtengao destes valores. Determinou-se o valor das relagoes Ki
e Kr na fragao argila (< 2 u) em 23 amostras de solo, onde procedeu
-se também a analise de difratometria de raios-X. Por meio da anali
se estatistica verificou-se ser significativa a correlagcao existen-
te entre os dois métodos quimicos empregados, ou seja, o Método 1
simplificado e o Método 2 segundo Vettori (1969). Concluiu-se pelc

uso das simplificacgoes aqui sugeridas, visando nao somente dinami-

zar a produgao do laboratorio, como reduzir o custo operacional do

pxocesso.

Termos para indexagao: relagao Ki Kr na Terra Fina, determinagao

dos valores Ki . Kr, metodologia simplificada para valores Ki e Kr.
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SIMPLIFIED METHOD FOR THE DETERMINATION OF Ki AND Kr VALUES
IN FINE EARTH

ABSTRACT-The Ki and Kr relations were determined in airdry fine
earth of seventy selected samples, comprising various soil classes
of Brazil. The purpose was the simplification of the methodology
adopted by SNLCS in obtaining these values. It was also determined
the values of Ki and Kr in the clay fraction (< 2 u) of twenty-
-three soil samples, and the X-ray difractometry analysis. A sig-
nificant correlation between the two chemical methods used was ver
ified by statistical analysis. The conclusion was to use the sim-
plification here proposed, aiming at the increase of laboratory

productivity and reductior. of operational costs.

Index terms: Ki Kr relation in Fine Earth, determination of Ki Kr

values, simplified methodology for Ki and Kr values.
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INTRODUGAO

Considerando a importancia dos valores Ki e Kr para a.clas
sificacao de solos adotada no SNLCS, fazia-se necessaria uma inves-
tigacao no sentido de simplificar o procedimento analitico sem pre

juizo dos resultados.

A metodologia em questao introduzida por Vettori foi obje-
to de estudos de Kehring & Aguiar (1949), Vettori (1969), Bennema
(1973) e mais recentemente Antunes et alii (1975). No presente tra
balho, sao adotadas modificacoes feitas por Van Raij & Valadares
(1974) e sugeridas algumas outras, com a finalidade de dinamizar o

processo, simplificando a metodologia até entao empregaaa.

MATERIAL E METODOS

Para a verificagao da eficiéncia das modificagdes introdu-
zidas, foram analisadas 70 amostras de horizontes A, B e C de per-
fis de solos do arquivo do SNLCS, devidamente classificados pela e
quipe deste Servigo, abrangendo desae solos altamente intemperiza-

dos até outros com baixo grau de intemperismo.

Método analitico simplificado

Pesa-se 1lg de TFSA para erlenmeyer de 500 ml vidro Pirex
ou similar, adiciona-se 20 ml de H3SO4 1l:1 e ferve-se por 30 minu-
tos, usando condensador de refluxo para evitar evaporagao; apos res
friamento, dilui-se com 50 ml de agua destilada, filtra-se, comple-
tando o volume do filtrado a 250 ml. Neste extrato sulfirico dosa-
se o ferro e aluminio pelo EDTA e CDTA, respectivamente, segundo Du
riez (1974) e o tit3nio pelo método classico do perdxido de hidrogé
nio segundo Sherman (1965).

Coloca-se o residuo proveniente do ataque acido no  mesmo
recipiente inicial, com 150 ml de agua destilada, 4 ml de hidroxido
de sddio 30% (g/ml), aquece-se até inicio de fervura; em seguida,
esfria-se, completa-se o volume a 200 ml (ou em peso a 201,2 g) e
filtra-se para recipiente de polietileno. Neste filtrado, dosa-se a
silica pelo método classico do molibdato de amgnio, segundo Morri-
son & Wilson (1963), usando como redutor o acido ascorbico, segundo

Vettori (1969); parte-se de uma aliquota de 0,2 ml usando pipeta au




tomatica tipo Seligson (USA) e completa-se o volume final a 100 ml.
Durante o processo de desenvolvimento da cor, em se tratando de a-
mostras em série, & necessdrio o uso de recipiente plastico, trans-
ferindo-se o filtrado para balao de vidro, somente em fase final,
com a solugao fortemente acida; a leitura & feita num periodo de
12 a 24 horas em comprimento de onda de 695 my ou 820 mpy. Este méto
do esta descrito, em detalhes, no Manual de Metodos de Analises de
Solo, do SNLCS (1979).

Comentarios sobre o método:

a) amostras em série: aconselha-se gquardar os filtrados al
calinos por 24 horas, ou mais, sem acidifica-los, evitando assim a
precipitagao da silica que ocorreria lentamente. Esta & uma alterna
tiva do procedimento adotado por Van Raij & Valadares (1974).

b) controle do material utilizado: a fim de evitar o ata-
que ao vidro dos erlenmeyers pela solugao de hidrdoxido de sodio
0,6%, recomenda-se que o tempo de contacto desta solugao com o Vi-
dro nao ultrapasse 60 minutos, e que seja feita prova em branco, pe
riodicamente, dos recipientes usados; deve-se usar, se possivel, ma
terial de "teflon" ou vidro resistente ao alcali; aconselha-se tam
bém o uso de papel de filtro faixa azul na filtragao do extrato al-
calino para garantir a limpidez dos filtrados.

¢) solos com alto teor de carbonato de calcio: recomenda-
-se a adigao de 5 a 10 ml de solugao 0,5M de EDTA gue complexa o
calcio em meio fortemente alcalino e previne a formagao do silicato
de calcio.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Em relagao a metodologia, verificou-se que o ataque do hi-
droxido de sddio aos erlenmeyers de vidro, baseado am resultados ob
tidos da prova em branco, em 100 recipientes de varias procedéncias,
apresentou valores compreendidos entre 0,14 e 0,37% de SiOp com o
valor medio de 0,26%.

Solos ricos em carbonato de calcio, como & o caso das amos
tras n? 39 e 44, Tabela 1, classificadas como Vertissolos carbonati
cos, apresentam valores de silica pela método 1, inferiores aos do
método 2, admitindo-se portanto a influéncia do calcio presente for
mando silicato de calcio; este problema foi resolvido por adigao de
solugao 0,5M de EDTA.




Os resultados da Tabela 1, referem-se a valores de Ki e Kr
obtidos na terra fina, pelos métodos analiticos 1 e 2. Considerando
o total de amostras analisadas (70), verifica-se estarem ambos alta
mente correlacionados para as relagdes silica/aluminio (Ki) e sili-

ca/sesquioxidos (Kr), Tabela 3.

Observando-se, entretanto, os valores numéricos da Tabela
1, individualmente, nota-se a maior compatibilidade para solos de
grau de intemperismu elevado, como os Latossolos e Podzdlicos, nos
quais a fragao argilosa & representada, em grande parte, por cauli-
nita e sesquidxidos de ferro e aluminio, enquanto que a fragao gros
seira, por minerais altamente resistentes ao intemperismo e aos ata
ques quimicos. Solos com presenga de argila do tipo 2:1 e minerais
primarios menos resistentes ao intemperismo (micas), em pequenas
proporgoes, como em certos Vertissolos, Planossolos e Solonetz-Solo
dizados, apresentam uma concordancia razodvel de alguns valores de
Ki e Kr pelos dois métodos. As maiores discrepancias, entre resulta
dos, ocorrem a medida que a proporcao de minerais primarios pouco
resistentes ao intemperismo, se torna elevada, nas fragées areia e
silte da terra fina.

Indistintamente, os métodos 1 e 2, por serem semelhantes,

830 pouco expressivos, quando aplicados a solos ricos em minerais

‘pPrimarios menos resistentes aos ataques quimicos.

Os resultados da Tabela 2, referem-se a valores de Ki e Kr
obtidos na terra fina e na fragéo argila (< 2 y) em 23 amostras de
solos, pelos métodos analiticos 1 e 2; =m 16 destas amostras foi e-

fetuada a analise de difratometria de raios-X.

Considerando os valores de Ki e Kr na fragaoargila (<2u ),
verificou-se estarem altamente correlacionados os dois métodos, com

valores de r indicando correlagées praticamente perfeitas, Tabela3.

Quanto a terra fina, em solos com baixo grau de intemperis
mo, argilas do tipo 2:1 e minerais primarios, as maiores discrepan-
cias foram observadas principalmente nas amostras 37, 45, 50, 57, 58,
61, 62 e 64, onde valores mais elevados da relagao Ki no método . 2,
sugerem um ataque quimico mais intenso aos minerais primarios; nes-
tas amostras, os dados referentes a fracgdo argila (< 2u), tomados
como padrao, apresentaram maior concordadncia com os obtidos pelo mé

todo 1, objeto desta simplificacao.




Os coeficientes de correlacao (r) entre a terra fina e ar-
gila apresentaram valores mais elevados no método 1, embora ambos

com alta significdncia a nivel de 1%, Tabela 4.

Para concluir, pode-se afirmar que, estatisticamente, os mé
todos 1 e 2 estao altamente correlacionados e apresentam comporta-

mentos semelhantes, Tabelas 3 e 4.




Tabela 1 - Valores das rela

pelos métodos quimicos 1 e 2

gaes Ki e Kr obtidos na TFSA

a
Amostra Clés;e Horiz. Ki Ki Kr Kr
de Solo 1 2 1 2
1 LEd Ba3 0,35 0,32 0,24 0,22
2 LEd B2] 0,45 0,43 0,32 0,31
3 LRd B2] 0,84 0,87 0,48 0,47
4 LRa B2) 1,68 1,71 1,02 1,01
5 LRa Ay 1,99 1,87 1,15 0,98
6 LRa A3 1,94 1,99 1,02 1,05
7 LRa By 1,87 1,82 1,09 1,09
8 LRa B2} 1,96 1,87 1,18 1,16
9 LRa B22 1,82 1,79 1,08 1,05
10 LRa B23 1,87 1,82 1,09 1,08
11 LAa A 1,99 1,8 1,74 1,66
12 Lvd B24 0,66 0,67 0,57 0,56
13 LEd Al 0,61 0,59 0,48 0,46
14 HR IIBz) 1,34 1,25 1,28 1,20
15 Pvd B 1,95 1,99 1,68 1,69
16 PVa Bg 2,23 2,12 1,87 1,76
17 PVa A 3,03 3,83 2,38 2,68
18 PVa Bp 2,77 2,70 2,18 2,02
19 PVa B22 2,61 2,61 2,12 2,06
20 PVa B21t 2,45 2,35 2,06 2,03
21 TRe Ba2 1,93 1,96 1,22 1,16
22 TRe A 1,87 2,02 1,17 1,19
23 TRa A 1,91 1,75 1,25 1,21
24 Ca B 1,95 1,83 1,65 1,54
25 Ce A 2,23 1,82 1,78 1,58
26 NCS C2 3,74 3,64 2,90 2,79
27 NCV Baat 3,22 3,05 2,51 2,28
28 NCV c 2,99 2,96 2,28 2,13
29 NCS A 3,03 3,2C 2,20 2,38
30 NC A 3,21 3,04 2,19 2,15
31 NCV A 3,05 3,07 2,17 2,16
32 BV By 2,35 2,56 1,33 1,38
33 BV A 3,13 3,17 2,07 1,79
34 BV c 3,72 3,67 2,58 2,48
35 BV B3 5,68 6,36 2,21 2,02
36 BV A 3,44 3,62 1,93 1,83
37 BV A 4,76 6,33 2,58 3,50
38 RB Al 2,30 2,12 1,84 1,74
39 Vea Cgca 3,64 3,51 3,06 2,81
40 \4 12Cam 348 3,30 2,46 2,28
41 Vs C3 4,08 4,20 3,07 3,05
42 Vca A 3,71 3,93 2,83 3,04
43 v C 4,32 4,52 3,09 3,04
44 Vca c/D 3/81 4,04 3,41 3,34
45 ss A 431 6,19 3,64 4,32
s B

17 ss a2 3:47 3.8% 3.8 %18
48 PlLa Bpl 2,20 2,31 2,09 2,06
49 Pla A11 3,61 4,04 2,53 2,73
50 PLS Ap 5,01 6,52 3,52 4,26
51 PLS B 2,63 2,64 2,20 2,11
52 PLS Ayl 4,04 5,04 3,17 3,88
53 PLS A2g 3,57 4,10 2,97 3,25
54 PLa Al 4,31 5,24 3,72 3,83
55 PLS Ay 2,70 3,97 1,93 2,66
56 PLS A2 3,66 5,47 2,33 2,65
57 Re A 3’74 5320 1,97 1,838
58 Re A 6,81 7,87 2,78 2,92
59 Ae I1I1B32y 2,40 2,08 2,01 1,82
60 AQa B2 1,70 1,83 1,30 1,33
61 AQd A 2,21 5,79 1,95 1,37
62 AQd C1 3,57 7,36 3,28 5,86
63 HAQd A1l 4,09 4,76 3,61 4,22
64 HAQa A 2,74 4,08 2,63 3,91
65 HGPe IVCam. 3,30 3,53 2,49 2,56
66 HGHa Cg 2,84 2,65 2,42 2,28
67 HGT Al 3,30 3,05 2,39 2,32
68 HGT 11Cy 3,22 4,66 2,30 3,22
69 HOa Ay 3,60 3,92 3,32 2,59
70 HOT 1IC) 2,06 2,00 1,66 1,73

(a)

Para classe de solo ver anexo 1

Método 1 simplificado
Método 2, segundo Vettori (1969).
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Tabela 2. Valores das relagdes Ki e Kr obtidos na TFSA e na fracgao

Composicao mineraldgica da fragao argila.

argila

(< 2u).

(a) (b} TFSA ARGILA TFSA ARGILA
Amost. Classe Horiz. Raios=-X

de Solo Ki Ki Ki Ki Kr Kr Kr Kr
1 2 1 2 1 2 1 2

3 LRd B21 - 0,84 0,87 0,87 0,84 0,48 0,47 0,61 0,59
9 LRa B22 - 1,82 1,79 1,85 1,88 1,08 1,05 1,27 1,29

11 LAa A C 1,91 1,8 1,92 1,90 1,74 1,66 1,75 1,7
16 PVa B2 Cc,I 2,23 2,12 2,36 2,08 1,87 1,76 1,95 1,73
18 PVa B2 C,I 2,77 2,70 2,76 2,72 2,18 2,02 2,10 2,09
20 Pva B21t C,I 2,45 2,35 2,28 2,24 2,06 2,03 1,95 1,94
22 TRe A C 1,87 2,02 1,90 1,87 1,17 1,19 1,32 1,31
24 Ca B c,1,¢c1 1,95 1,83 1,95 1,91 1,65 1,54 1,62 1,61
25 Ce A C 2,23 1,82 2,21 2,11 1,78 1,58 1,82 1,76
48 PLa Bpl Cc,I,E 2,20 2,31 2,21 2,14 2,09 2,06 2,11 2,05
26 NCS C2 c,1,E,Cl13,74 3,64 3,87 3,76 2,90 2,79 3,05 2,27
27 NCV B22t i,¢c,¢c1 3,22 3,05 3,41 3,34 2,51 2,28 2,64 2,60
35 BV B3 - 5,68 6,36 6,20 6,04 2,21 2,02 3,04 3,01
37 BV A I,E 4,76 6,33 4,63 4,45 2,58 3,50 2,77 2,64
39 Vca Cdca - 3,64 3,51 3,85 3,69 3,06 2,81 3,05 2,93
44 Vca C/D - 3,81 4,04 4,06 3,84 3,41 3,34 3,34 3,14
45 Ss A ¢,1,e,c14,31 6,19 3,37 3,39 3,64 4,32 2,75 2,58
50 PLS Ap c,Q 5,01 6,52 3,44 3,39 3,52 4,26 2,96 2,87
57 Re A E 3,74 5,20 3,44 3,58 1,97 1,89 2,23 2,38
58 Re A I,E 6,81 7,87 7,11 7,49 2,78 2,92 2,92 2,89
61 aAQd A - 2,21 5,79 2,03 2,05 1,95 1,37 1,83 1,87
62 AQd Ccl - 3,57 7,36 2,65 2,59 3,28 5,86 2,45 2,38
64 HAQa A C 2,74 4,08 1,75 1,89 2,63 3,91 1,68 1,81

(a) Para classe de solo ver anexo 1.

(b) C = caulinita , I =

ilita, Cl = clorita,

Método 1 simplificado.

Método 2, segundo Vettori (1969).

E

= esmectita, Q = quartzo.




Tabela 3. Coeficientes de correlagao (r) entre os Métodos 1 e 2

TFSA e na ARGILA, para os valores de Ki e Kr.

Método 1 X Método 2

Valores
TFSA ARGILA
Ki 0,900*%* 0,996%*%*
Kr 0,920*%* 0,970%*%*
NQ@ Amostras 70 23

** gsignificancia ao nivel de 1%
Método 1 simplificado.
Método 2, seqgundo Vettori (1969).

na

Tabela 4. Coeficientes de correlacao (r) entre TFSA e ARGILA no Mé-

todo 1 e no Método 2, para os valores de Ki e Kr.

TEFSA X ARGILA
Valores
Método 1 Método 2
Ki 0,95** 0,71**
Kr 0,87*%* 0,62%*
N¢ Amostras 23 23

** gignificancia ao nivel de 1%
Método 1 simplificado.
Método 2, segyundo Vettori (1269).




CONCLUSOES

Considerando as alteragoes introduzidas na metodologia em

questao tais comc:

l. Peso inicial de amostra de 2 gramas para 1 grama;

2. Redugao do peso do acido sulfirico empregado para 57%
e maior facilidade no preparo da solugéo;

3. Redugao de tempo no ataque acido: 60 minutos para 30 mi
nutos;

4. Eliminagao-da transferéncia total do residuo provenien
te do ataque acido para o papel de filtro, com a solubi
lizacao da silica processando-se no mesmo recipiente em
que ocorreu ¢ ataque _..flrico;

5. Substituigao da solugao de carbonuto de sodio 5% (200ml),
correspondendo a 10g deste sal por amostra, por solugao
de hidrdoxido de sddioc (0,6%) onde apenas sao empregados
1,29 de NaOH por amostraj;

6. Reducao do tempo de fervura de 30 minutos para alguns
minutos, até& que a solugao apresente inicio de fervura;

7. Redugao nos custos operacionais do processo como conse-
gliéncia dos itens anteriores, com diminuigdo de tempo,

peso e custo de reagentes.

Concluiu-se, em virtude dos resultados apresentados e da

alta correlagao existente entre os métodos 1 e 2, pela conveniéncia

da metodologia simplificada por ser mais rapida, pratica e econdmi-

ca.
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Anexo 1. Denominagao das classes de solo. !

LEd
LR4
LRa
LAa
Lvd
LEd
TRe
TRa
HPa
pvd
PVa
Ca

Ce

NCS
NCV
NC

BV

RB

Vca
Vs
Ss
PLa
PLS
Re
Ae
AQa
AQd
HAQA
HAQa
HGHa
HGT
HOa
HOT

LATOSSOLO VERMELHO-ESCURO DISTROFICO
LATOSSOLO ROXO DISTROFICO

LATOSSOLO ROXO ALICO

LATOSSOLO AMARELO ALICO !
LATOSSOLO VERMELHO-AMARELO DISTROFICO
LATOSSOLO VERMELHO-ESCURO DISTROFICO
TERRA ROXA ESTRUTURADA EUTROFICA
TERRA ROXA ESTRUTURADA ALICA

PODZOL HIDROMORFICO ALICO

PODZOLICO VERMELHO-AMARELO DISTROFICO
PODZOLICO VERMELHO-AMARELO ALICO
CAMBISSOLO ALICO

CAMBISSOLO EUTROFICO

BRUNO NAO CALCICO solddico

BRUNO NAO CALCICO vértico

BRUNO NAO CALCICO planossdlico
BRUNIZEM AVERMELHADO

RUBROZEM

VERTISSOLO

VERTISSOLO carbonatico

VERTISSOLO solddico
SOLONETZ-SOLODIZADO

PLANOSSOLO ALICO

PLANOSSOLO solddico

SOLO LITOLICO EUTROFICO

SOLO ALUVIAL EUTROFICO

AREIA QUARTZOSA ALICA

AREIA QUARTZOSA DISTROFICA

AREIA QUARTZOSA HIDROMORFICA DISTROFICA HUMICA
AREIA QUARTZOSA HIDROMORFICA ALICA
GLEI HOMICO ALICO

GLEI TIOMORFICO

SOLO ORGANICO ALICO

SOLO ORGANICO TIOMORFICO
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