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Com o apoio dado pela Superintendéncia do Plano de Valorizagio

Econouica da Amazonia aos estudos pedologicos desta Regido, pode o Insti
tuto Agronomico do Norte desenvolver a sua Secgao de Solos e preencher /

assim a lacuna ha muito existente.

Iniciado o estudo de Solos da Amazonia, recebeu a recém-insta-
lada Seccao um apreciavel volume de Amostras, coletadas por seus técni-

cos, afiu de que fossew analisadas e fornecidos os resultados analiticos.

Sendo a analise de solo, a base para a interpretacdo e solugao
de grande parte de problemas referentes a Agricultura, compreende-se a
responsabilidade do Laboratorio na seleggo de métodos e técnicas que pos
sam fornecer dados com maxima precisio, e que satisfagam nao sO os casos

de cultivo do solo, mas, também, a pesquisas de Ciencia do Solo,

Boletins, Separatas e Publicagdoes diversas, que obedeciam ou /
nao, as normas fixadas pela Sociedade Brasileira de Ciéncia de Solo fo-
ram por nos examinados, sem contudo podermos, na maioria dos casos,apli-
ca-los na integra, surgindo dessa experimentacio Analitica Gravimétrica
e Colorimétrica, a presente seleglo de MEétodos de Andlise cuja organiza-
cao tem por finalidade atender aos Laboratoristas e as necessidades do
nosso Servigo.

Humberto da Silveira Dantas

Chefe do Laboratorio da Secgéo de Solos
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I - PREPARQ DA AMOSTRA DE SQLO: -~ No Instituto Agronomico do

Norte, as amostiras de solo sBo transportadas do Campo ao Laboratorio em

sacos de pano, com capacidade para 4 Kg. onfetua~se a secagen da amos—
tra, estendendo-a sovre folha de zinco galvanizado. Isso, geraluente
demora ulgum tempo, e somente apds secagem & que sao desieitos os grumos

cow auxilic de um R0lo de madeira,

evitando-se triturar as pedras

e passado o solo através de peneiras com furos circulares de 2 mm.

Obtém-se dessa maneira a "Terra Fina Seca ao Ar" (T.F.S5.i.) e que é usa-

da para as andlises fisica e quimica.

e I R e

2 - UMIDADE HIGROSCOPICA: (W)

km pesa-filtro de forma baixa, tarado, pesar exatamente 10 gra-
mas de T.F.S.A.

Obtém-se o péso Pye Levar & estufa regulada a
105-1102C durante 4 horas. Retirar o material da estufa, levar ao des

secador para esfriar e pesar. Obtén-se o péso Pye

W = umidade higroscopica
t = tara do pesa-filtro
P = peso do solo usado (10 gr)

Py = tara do pesa-filtro + peso do solo usado
Py = tara do pesa-filtro + peso do solo usado depoils de ter
ido & estufa a 105 - 110°C.

massa (peso) do solo sem umidade

B
]

Perda de péso na estufa ou Juidade em 10 gramas de solo a
- 1109 = -
105 110¢eC Py Py

Peso do solo sem umidade é m = w 4

P

CALCULO:
W % = 100 (pl - 92)
P

OBS,: & conveniente fazer outra determinagdo, levando novauente 2 es-
tufa o material acima, afim de obter-se "Terra Fina Séca na kis-
tuf&" (TcFoSo.‘Jn)
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FATOR D& TRANSFORMAGXO DE T.F.S.A. para T.F.S.E. (f)
100
100 = |

T =

3. UHIDAD: EM 100cc. DE SOLO NATURAL:

Colocam-se duas amostras volumétricas de solo natural, equivalendo a
100cc., em lata de aluminio de forma baixa, tarada, ¢ pesa-se, leva-se
2 lata & estufa regulada a 105 - 1309C até constancia de peso. Deixa-se

egfriar em dessecador e pesa-se.

wlOOcc = umidade em 100cc de solo
t = tara da lata de aluminio
p; = tara da lata + péeso da amostra natural
p2 = tara da lata + péso da amostra depois de ter ido & estufa
a 105 - 11l09eC,
CALCULO
] - -
¥100ce Py P2
NOTA: A amosira volumétrica € obtida com anel de ago, que tem externa~

mente a fTorwa conica, sendo internauente um cilindrico de volume
conhecido, )

fsses anéis sdo geraluente, de 50cc. ou 100cc.

~

+H++ bbbt bt

4, DENSIDADE APARENTE (Dg)

A densidade aparente do solo é calculada pela formula:

Da = m y ©€m cue
v
Da = densidade aparente
m = massa (peso) do solo sem umidade, em 100cc
v = volume do solo usado (100cc)

6 solo usado para essa determina¢3o é o do § 3.
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CALCULO:
Sendo:

t

tara da lata de aluminio usada

tara da lata + péso da amostra depois de ter ido a estufa

A massa do solo sem umidade sera:

P

m=‘92-t
e, aplicando a férmula, vem:
D,= _m ou D= P2 - ¢t ouwpD = P2 7 ¢
v v 100 cc.

s sl S I S R R

5. DENSIDADE REAL (Dr)

Passar o solo do § 2, para baldo aferido de 50ml e com auxilio
de buréta juntar alcool metilico até o trago de aferimento, agitando cons
tantemente, para eliminar as bolhas de ar. sfetuar o calculo pela se-

guinte foérmula:

D, = A
5 -n
em que
Dr = densidade real
m = massa (péso) do solc sem umidade (m = p, = t), mo § 2
50 = volume do balao aferido
n = n? de ml de alcool metilico gasto da bureta.

L A e o o o S B

6. HIGROSCOPICIDADE (Hy)

bm pesa~-filtro de iforma baixa, tarado, pesar exatamente 10 gra-

mas de T.F.S.A. e determinar a Umidade Higroscopica como no § 2.
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Apds a retirada da umidade, leva-lo a um dessecador contendo 200ml

de H2804 1,49 Normal e deixar a amostra em exposicdo, efetuando pesa-

das no 52 e no 102 dia. Sendo:

péso da amostra sem umidade = P, = t, dado no § 2

t = tara do pesa-filtro

¥y aumento de péso registrado no 52 dia

y2 " n " " n 109 n

Calcular a Higroscopicidade pela formulas

de exposigao

H&% em peso de T.F.S.A. = 1°y1¥g

Hy = Higroscopicidade

yl = Tara do pesa-filtro + péso da amostra exposta no 5?2 dia,

menos tara do pesa-filtro + peso da amostra sem umidade.

¥y = Tara do pesa-filtro + péso da amostra exposta no 10¢ dia,

menos tara do pesa-filtro + péso da amostra sem umidade.

B It i o o S R S S

7. DETERMINACAQO DO CARBONO TOTAL, pelo Método PURI, com permanga-

nato alcalino.,.

N2 1) - Pesar 2 e 5 gramas de T.F.S.A. e coloca-las em erlenmeyers /

de 250 e 500ml, respectivamente. (Para solos ricos pesar,

apenas, 0,4 e 1 grama, respectivamente)

N2 2) - Pipetar 20 e 50ml, respectivamente, de Permanganato de Potas-
sio Normal de fator = 1, e 10 e 25ml de Hidroxido de Sodio /

0,05 N, para os erlenmeyers referidos no n2 1.

N2 3) - Colocar sobre os erlenmeyers funis de tubo curto, levar ao

fogo, agitando constantemente, e deixar ferver durante 15 mi

nutos, tempo geralmente suficiente para se efetuar a oxida-

¢do. (Se a cor da solucgao for destruida neésse tempo, adicio

nar mais permanganato alcalino).

N2 4) - Apos completa oxidagdo, deixar o material esfriar, lavar bem

com dgua destilada, decantar e passar somente a parte ligui-

da para baloes aferidos de 100 e 250ml, completando o volume

dos mesmos com agua destilada.
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NOTA:

5)

6)

7)

8)

b)
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Pipetar, de cada baldo aferido, 50ml da solugd@o que deve estar
fria (correspondente a 1 grama do waterial) para becker de 400
ml.)

Aciduler a solugdo com aproximadamente 65ml de acido sulfurico

a 10% ¢ aquecer a ebuligdo.

Pipetar 10ml de Acido Oxalico Normal, fator = 1, e acrescentar
- — . -

vagarosauente, a solugao anterior bem quente, agitando-a cons-

tan tewente, devendo o Permanganato “icar descorado apos a adi-

¢do dos 10ml de Acido Oxalico Normal.

Titular, & quente, o excesso de fcido Oxalico Normal, com o /
mesuo Permanganato de Potdssio Normal. No final da reaglo
hé aparecimento de coloragdo roseo permanente.  Tomar note do
numero de ml. de Permanganato de Potdssio Normal gastos para

efcito de calculo.

CALCULOS

Namero de wl. de MnO4K norual gastos na titulagl2o multiplica-

dos pelo Tator de ¥nO,K e por 390 da wg de carbono Organico /

4

por 100 gramas de solo,. (fsse resultado € multiplicado por
5, quando For usado C,4 e 1 grama de T.F.S.A.)

mg Carbono Organico % x 1,724 = mg Matéria Organica por 100

gramas de s0lo.

sendo de 58% o teor médio de Carbono no Humus, usa-se 1,72 como

fator de conversi@o de Carbono em Matéria Organica.

Segundo PURI, cada ml de HnO

4& N usado va titulacdo é igual

a 3,9 mg de Carbono Organico, em 1 grawa de solo.

++ i bttt

8. DETERMINACXO DO NITROGENIO TOTAL - iiétodo de KIELDAHL modificado

N

1) - Pesar exatamente 10 gramas de T.F.S.A. e coloca-las em papel

de tiltro de 12,5cm. de diametro.
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Ne

NeQ

2) -

4) -

Bq =

6) -

Tr=

10) =

11) -

Pesar 10 gramas de sulifato de Potassio, previawmente pulverizado
(ou de sodio) e 0,5 grama de sulfato de cobre, taubém pulveriza
do, junta-las &s 10 gr. de solo. Fechar o papel de filtro e
passar para balfo de Kjeldahl de 500ml.

Juntar ao baldo de Kjeldahl do n? 2, cérca de 30ml de 4&cido /
sulfirico concentrado (podendo variar essa cuantidade conforme

necessidade).

Levar ao fogo o baldo de Xjeldahl (a temperatura deve ser bran-
da inicialmente, aumentando-a gradativamente) até que o materi-
al fique claro, agitando-o constantemente afim de recolher ao
fundo as particulas de solo (esse tempo varia, geralumente, de

uma a trés horas)

Hetirar do fogo e deixar esfriar. Juntar pequena quantidade

de agua destilada, agitar, deixar decantar e passar somente o
lavado, para outro Kjeldahl, de 800ml, continuando a.operagéo

até obter-se uns 200ml.

sm erlenmeyer de 500ml (ou becker) ao gqual se adicionou 100 ml
de agva destilada, junter com pipeta 30ml de dcido sulfirico /
N/10, tfator = 1, e 5 gotas de bromocresol purpura (pH 5,2-6,8)
obtendo-se coloragdo amarela gue deve permanecer até o final /
do N2 11.

ApOs lavageu da bateria de destilagdo com agua destilada, adap
tar os bulbos e imergir os tubos da bateria de destilacga@o nos

erlenmeyers (ou beckers) do n? 6,

Levar o baldo de Kjeldahl de 800ml a chapa elétrica (que ndo

deve cstar ligada) e agitar para uniformizar a solugao.

Logo que o liquido esteja em repouso, colocar pequena quantidg
de de Zinco lletdlico (em po) ou aproximadamente 20 fragmentos

de pedra pomis e logo sm seguida, inclinar o baldo e juntar, /
vagarosawente, de uma proveta, 100ml de 'lidroxido de Sodio a /
50%. Fechar imediatamente o baldo com 2 rolha de borracha [/

existente no buloo de conexao da bateria.

Ligar a chapa elétrica e agitar, com movimento de rotagio, o

conteudo do baldo e destilar.

Receber o destilado no recipiente do n? 6, até obter-se um vo-

lume de 250ml, aproximadamente (‘tempo varidvel de 1 a 2 horas)
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Ne

12)

13)

14)

15)

a)

b)

c)
d)

Afastar os erlennmeyers da bateria, de modo gue os tubos que es-
tavam iwergidos passem a repousar nas bordas dﬁsﬁes. Desligar
a chapa elétrica, retirar os bulbos, fazer nova lavagem nos tu-
bos da bateria de destilagdo, recolhendo o lavadc nos meswos er
lenmeyers.,

Titular a frio o excesso de acido sulfurico N/10, fator = 1,
com Hidroxido de So6dio [/10, fator = 1, (No final da titula-
¢ao hé aparecimento de coloracao purpura)

o

Anotar o numero de ml de Hidroxido de Sédio N/10, fator = 1,

gastos para efeito de calculo.

Efetuar um "blank" ou "Prova", usando os mesmos reativos, nas

mesmas quantidades, excetuando-se, apenas, 0 solo,

CALCULOS

e il

N2 de ml gastos de OHNa N/10, na Prova menos N2 de ml de

OHNa gastos na Amostra = A

A x fator do OHNa N/10 = B

B x 0,01401 = x gramas de N por 100 gramas de solo

x gr N/100 gr solo x Tl,4 = y ME de N/100 gr solo

e st o S B R

FATOR PROTEINA: - A porcentagem média de Nitrogenio nas Proteinas

é 16%. 0 fator para a conversao de Nitrogémnio a Pro-
teina é 100 = 6,25,
16

0 fator 6,25 & usado para quase todas as Proteinas.

A cor amarela do n? 6 deve permanecer até o final do n? 12.

Havendo indicio de mudang¢a dessa coloragao o Analista deve ime-
diatamente adicionar mais uma quantidade de H2504 N/10 (pipeta

do) e anotar essa quantidade para efeito de calculo.

S s e o O S ST
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9, DETERMINACRQO DO FOSFORQ ASSIMILAVEL - Método de LORENZ

N2 1) - Pesar exatamente 15 gramas de T..S.A, € passaklas para garrafas

de Stohmann de 500ml (ou erlenmeyers de 500ml).

N2 2) - Pipetar 150ml de acido citrico a 1% e juntar ao recipiente do

n? 1.

Ne¢ 3) - Levar as garrafas de Stohmann a um agitador mecanico e deixa-
las em agitagao por 4 horas.

N2 4) - Deixar decantar e filtrar em papel bem fino (Whatwan n? 44 ou
Whatman n? 42, refiltrando) para becker de 250ml.

Ne¢ 5) - Pipetar 100ml do filtrado do n? 4 (correspondente a 10 gramas
de solo) para capsula de porcelana (ou vitrosil).

Ne 6) - Levar a capsula ao banho-maria e depois a uma chapa elétrica /
até secura completa.

Ne 7) - Apos secura, a capsula € levada a uma mufla com temperatura re-
gulada para 3509C, aumentando-a depois para 4502C durante 20
minutos.

N2 8) - Retira-la da mufla, deixar esfriar e tratar com acido cloridri-

" co concentrado, gota a gota, até molhar o material. Evaporar /
em banho-maria e depois levar a secura em chapa elétrica. Re-
petir o ataque por mais 3 vezes.

N2 9) - Deixar esfriar e acidular com acido nitrico concentrado. Dis-
solver com dgua destilada e filtrar em papel de filtro n¢ 42
para becker, lavando o residuo 3 a 5 vezes com égua destilada
quente (aproximadamente 200ml de agua destilada) -

N2 10) - Acidular a solugao filtrada do becker com 12,5ml do Reativo III
(4cido nitrico, contendo dcido sulfdrico).

Ne 11) - Aquecer eum chapa, sobre tela de amianto, até aparecimento das
primeiras bolhas de fervura.

N2 12) - Retirar do fogo, agitar por alguns segundos e juntar 25ml do
Reativo I (molibdato de amonio sulfatado), medidos em proveta
e sem aquecé-los. ' _ 3

N¢ 13) - Cobrir a solugao com vidro de relogio, deixando repousar 5 mi-

nutos sem agitacao, até que a maior parte do precipitado se /
tenha formado.
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N2 14) - Agitar meio minuto e deixar decantar por 24 horas (dia seguin-
te)

N2 15) - Filtrar o fosfomolibdato de amonio em cadinho de porcelana de
fundo poroso n? 84/1 p, ou p, com auxilio de vacuo.

N2 16) - Lavar o precipitado com uma solugdo de sulfato de sodio a 1%,
até que o filtrado ndo de mais reagao acida ao papel azul de
tornassol.

Ne 17) - Pipetar 25ml de Hidroxido de Sodio N/10, fator = 1, +.. e /
dissolver o precipitado amarelo existente no cadinho. Quando
o precipitado é grande, os 25ml de OHNa N/10 n&o s&o suficien
tes para dissolve-lo, entdo, pipetar 25ml ou mais de OHNa N/10
até completa dissolucgio.

N2 18) - Adicionar 5 ml de formol neutro contendo fenolftaleina e titu-
lar o excesso de OHNa N/10 com acido sulfurico N/10, fator
= 1 sos

N2 19) - Anotar os ml de Hidroxido de Sodio N/10, fator = 1, ... toma-
dos, e os ml de acido sulfurico N/10, fator = 1, ... gastos
na titulacgao.

CALCULOS

a) = N¢ de ml de OHNa N/10 x fator menos N2 de ml H,80, N/10
x fator = A

b) - A x 10 = B

c) - Bx 0,2537T = x mg de P2O5 por 100 gr de solo

d) - x grde P,0; % x 42,2 = y ME PO4-- por 100gr solo

e) - y ME PO4-_ por 100gr solo x Densidade Aparente = z ME P04"_—
/100cc,

) S o
10. DETERMINACKQ DO CALCIO TROCAVEL
Ne 1) - Pesar exatamente 12,5 gramas de T.F.S.A. e coloca-las em garra-

fas de Stohmann de 500ml (ou em erlenmeyer de 500ml)

N¢ 2) - Pipetar i25ﬁ1 de acido nitrico N/10, fator = 1, e juntar ao

recipiente do n? 1.
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e 3

e 4

Ne  5)

He  6)

Ng T)

Ne  8)
Ne  9)
Ne 10)
Ne 11)
Ne 12)
NOTA:

Levar as garrafas de stohmann a um agitador mecanico ¢ deixa-

las em agitacao por 4 horas.

Deixar decantar e filtrar em papel Whatman n? 44 ou n? 42 re-
filtrando.

Pipetar 100ml do Tiltrado do n? 4 (correspondente a 10 gramas
de solo) para becker de 400ml,

Adicionar 5 gotas de vermelho de metila a 0,2%, levar ao Togo
para reduzir o volume, e ajuntar Hidroxido de Amonio (1+1) até
viragem do indicador, acrescentando dai um excesso de 3 ml, [/

até formagdo de precipitado e deixar ferver uns 5 minutos.

Filtrar, a quente, em papel de filtro Whatman n? 42 para be-
cker de 400ml, e lavar muitaes vezes o precipitado com égua des

tilada guente (fervendc).

Tomar o filtrado do n¢ 7 e adicionar acido cloridrico (1+9),
gota a gota, até viragem do indicador e levar ao fogo até ebu-
Medir, em proveta, 1Oml de uma solugdo saturada e guente de

oxalato de amonio e juntar ra:idawmente & solugdao do n¢ 8,

Ajuntar Hidrdxido de Amonio (1+1), gota o gota, até viragem /
do indicador e completa precipitagio, Ticando ainda o becker

uns 3 minutos em chapa com calor brando.

Cobrir o becker com vidro de relogio e deixar em repouso du-

rante 4 horas.

Filtrar o precipitado em papel de filtro Wnatman n? 40 ou n$
42, para becker de 600ml e lavar varias veézes o precipitado /
com agua destilada fervendo, até que haja ausencia de reacgao
com Nitrato de Prata N/10.

fsse Tiltrado deve ser guardado para determinag¢@o de Magnésio

trocavel.

Ne 13%) - Dissolver o oxalato de cdlcio existente no papel de filtro /

do n2 12 em uns 20ml de dcido sulfurico a 10%, & quente, e
depois juntar o papel de Filtro a solugdo, e fragmentd-lo /

ben.,
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14) -

Aguecer um pouco o becker contendo a solugdo e titular o dci-
do oxdlico formado com Permanganato de Potdssio N/10 de fa-
tor conhecido, tomando nota dos ml de MnO4K N/10 gastos para

efeito de calculo.

CALCULOS
W de wl de MnO,K N/10 x fator = A
A x 0,028 = x gramas CaQ por 100 gramas de solo

x gr CaO% x 35,7 = y ME Calcio por 100 gr de solo
y ME g™ por 100 gr solo x Densidade Aparente = 2z ME catt
/100cc,

O N R o S o

11. DETERMINAGAKO DO MAGNESIO TROCAVEL - Método da Oxina

2) -

3) =

4) -

6) -

7) -

Tomar o filtrado do n? 12, que serviu para a determinagao do
Cdlcio trocavel, e leva-lo zo fogo até obter-sc pequeno volu-
me ¢ juntar dcido cloridrico (1+9) gota a gota até viragem do

vermelho de metila,

Juntar 10ml da solugio de cloreto de amonio a 10% e levar ao

f0g0.

Neutralizar o excesso de acido com Hidrdxido de Amonio concen-—

trado, gota a gota e ainda ligeiro excesso.

Verificar com termometro quando a solugdo chegar a 60 - T02C
e adicionar 5 ml de oxina (5 gramas do sal dissolvido em dci-
do acético 2N até completar 100cc), agitando constantemente,

tomando o liquido coloragio amarela.

Alcalinizar mais & solugio do n%4 cow uns 5 ml de Hidrodxido
de Amdnio concentrado, gota a gota, até forwmacdo de precipita
do de Hidroxiquinolato de lMagnésio, usando o papel de tornas-

sol como indicador,
Deixar no fogo por uns 2 minutos, agitando constantemente.

Retirar o becker do fogo, cobri-lo cou vidro de reldgio, dei
xar o precipitado decantar, observando sempre a coloracgéo do

liquido sobrenadante que deve ser amarela,
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10)

a)

b)

c)

d)

12.

5)

6)

7)

8)

- 4Apbs 4 horas de repouso, filtrar em cadinho de Gooch de fundo
poroso, seéco, tarado, lavando muitas veézes o precipitado com

agua destilada quente a 60 - T02C,
- Levar o cadinho & estufa graduada a 1059C durante 3 horas.

- Retirar o cadinho da estutfa, esfriar em dessecador e pesar, /

tomando nota do peéso para efeito de calculo.

cALCULOS

Peso do cadinho com precipitado menos Tara do cadinho =

peso em gramas do precipitado de (C H6N0)2 Mg,\ 20H

" 9 2
Péso encontrado em gr do ppdo x 1,156 = x gr Hgl por 100gr

de solo.,
x gr Mg0 por 100 gr de solo x 49,6 = y ME Hg++ por 10C gr solo

y ME Mg++ por 100 gr solo x Densidade Aparente = z ME Mg++ /
100cc.,

L o S . 5

DETLRMINACKO DO POTASSIO TROCAVEL

Efetuar as operagoes do N 1 até o N2 4 de mancira idéntica ao

gque Toi dito para a Determinagado do Calcio trocavel no § 10,

- Pipetar 100ml do filtrado do n? 4 (correspondente a 10 gramas

de solo) para capsula de porcelana ou de vitrosil de 400cc.

- Levar a cdpsula zo banho-maria e deixar secar, efetuando varics
tratamentos com dgua oxigenzda a 10 volumes e deixando secar o

material até que o mesmo fique claro.

-~ Juntar dcido nitrico concentrado d= 1,40 até molhar o material,

levar o secura e continuar o tratamento por mais duas vezes.

-~ Juntar uns 30ml de agua destilada, agquecer a capsula em banho /
maria e filtrar a solugio para becker, usando papel de Tiltro n9l,

i . "~ ”
lavando varias vezes com agua quenté.

e o
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Ne 9) - Passar uma parie do filtrado anterior para capsula de porcela-
na ¢ evaporar a Secura. Juntar nova quantidade de filtrado /
do n? 8, e assim sucessivamente, até que todo o contetdo do

n? 8 haja sido passado a capsula e evaporado.

Ne 10) - Depois de completa secura, juntur 2 ml de agua destilada mo-
lhando as paredes da capsula e em seguida acrescentar 2 ml de
cobaltihexanitrito de sddio, também molhando as paredes da /

capsula.,

Ne 11) - Apos duas horas de repouso, passar o precipitado e o excesso /
de reativo para tubo proprio de centrifugacdo e deixar durante
4 minutos a 3500 rotacoes por minuto. Retirar apenas o liqu}
do sobrenzdante, deixando o precipitado, ¢ juntar 5ml de agua
destilada para efetuar nova centrifugacao. Coutinuar a opera
cdo até que o liguido sobrenadante tique comple tamente incolor

(geralmente, 3 a 5 lavagens sac suficientes)

N2 12) - Passar o precipitado do mn? 1l para uu becker de 250ml e juntar
de uma buréia alguns wl de Permanganato de Potdssio N/50 fa-
tor = 1, (dependendo essa quantidade do precipitado existen-
te) e cérea de 3 ml de acido sulfirico (1+3) e aquecer o becker
em banho-maria, Se a coloragdo rodsea, com o agueciumento, es
tiver clareando, acrescensar couw burcta imediatamente, mais /
certa guaantidade do mesmo MnO4K 0,02K. Levar novamente ao
fogo ¢ continuar wcrescentando MnG4K 0,02 N até gque essa co-

loragZ@o ndo desaparega com o aguecimento.

N2 1%) - Titular o excesso de Mn04K 0,02N Tator = 1, com acido /
oxdlico 0,02 N fator = 1.

Anotar os ml do acido oxalico gastos, para efeito de cdlculo.

4
C,02N x fator = A

b) - 4 x 0,00157 = x gramas K2
c) ~x grK,0% x21,2 =y ME k* por 100 gramas de solo
d) - y ME K por 100 gr solo x Densidade Aparente = z ME K"

a) - N2 de ml de Mn0O,K 0,02N x fator menos n? ml (COOH)2

0 por 10C gr de solo

por 100cc.




13, ANALISE MECANICA DO SOLO - Método da Pipeta

e 1) = Pesar exutoucnte 10 zrames de T.F.S.A, e colocar em erlen-

meyer de 600ml.

Ne 2) - Juntar 2% a 30 ml de 4gua oxigenada a 20 volumes e cobrir /
com funil de tubo curto o erlenmeyer, levando-o 2 chapa elé-

trica,

=
o]

3) - Continuar o tratamento cow &gua oxigenada até que nlc haja

mais efcrvescencia,a quente.
3 > . i ~ ’ Fd 5 "~ - L o
Ne 4) - Apos a destruigao da materia organica, continuar o aguecimen

to por mais 30 minutos afim de remover o excesso de agua oxi

zenada,

=
=]

5) - Deixar esiriar, lavar o funil e as paredes do erlenmeyer com

uns 100ml de agua destilada, e decantar.

Ne 6) - Em pﬁgel de filtro Whatman n944, filtrar o conteddo do n? 5
ficando o s0lo no erlenmeyer. ofetuar nova lavagew do er-
lenmeyer com 2yun destilada filtrando apds decantacgio e repe
tindo ésse processo umas 5 vézes. O filtrado serd despreza

do. R h

Me 7) - Arrastur com aguu destilada de piseta, para becker, tarado,
de 400ml, o so0lo existente no erlenmeyer do n2 5 e lavar ben
o papel de Tfiltro do n? € para o wmesuo becker, até que nio ,/

apresente tragos do material,

N2 8) - Levar o becker do n® 7 & estufa graduada a 1109C até comple-
ta secura do material., Deixar esfriar em dessecador e pe-
S&r ., Do péso encontrado, descontando-se & tara do becker
tem-se a "watéria mineral" em 10 gramas de T.¥F.S.A. Calcu
lar %.°

N2 9) - Ao material séco e pesado do n? 8, juntar 10ml da solucgao de
Hexametafosfato de $bdio a 0,05%, até que o mesmo figue sol-
to, passando-o em seguida para outro becker de 600ml, efetuan
do virias lavagens com 200ml de agua destilada, e levar a /

agitador mecanico por 3 horas.

Ne 10) - Apds a agitacdo, passar o material através de um tamis deso-
bstruido de 0,2 mm de didmetro, para proveta de 1000ml, la-
vando o tamis com dgua destilada até completar o volume da

Provéta.

Pica no tamis "areia grossa".
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11) - Passar o material do tamis com jOrro dc dgua destilada vara

12) -

13) -

14) -

14.

1) -

2) -

becker, tarado, e levi-lo a estu?a regulada a 110¢C até com-
pleta secura. Deixar esfriar em dessecador e pesar, o /
peso encontrado tirando-se a tara do becker, obtém-se "areia

grossa" em 10 gr de T.F.5.A. Calcular para 100 gr.

Com bastdo de vidro longo, agitar durante 6 minutos o contel-
do existente na proveta do n® 10 e apds 3 minutos e 45 segun-
dos (medidos em cronometro de precisfo) pipetar a 10 centime-
tros de profundidade, sem agitar a suspens3o, 25ml da solugfo
e coloca~los em cadinho tarado. Levar a estufa regulada a
1109C até secura, esfriar em dessecador e pesar. Obtém-se
"argila + limo" em 10 gr de T.F.S.A. sfetuar o calculo /
para 100 gr.

Agitar como foi dito no n? 12, durante 6 minutos e esperar 6
horas e 22 minutos (dependendo da temperatura awbiente) para
pipetar a 1Ocm de profundidade, 25ml da suspensao, € passar o
pipetado para cadinho tarado. Levar & estufa regulada a [/
1109C, secar, esiriar eu dessecador e pesar. Obtém-se "argi-

la" em 10 gr de T.F.S.A. Calcular para 100 gr.

p——

A "areia fina" ¢é obtida por diferencga para 100.

i o o R e

ANALISE DO CUMPLEXO 33 LATERITIZACKQ

Pegar exatauente 2 gramas de T.F.S5.A. e coloca-las em erlen-
meyer de 500ml, provido de refrigerante de refluxo esmerilha-
do, com 50ml de acido sulturico d= 1,47.

Ferver brandamente durante uma hora e quando frio, ajuntar /
100ml de agua destilada e filtrar em papel de filtro Whatman
n® 42, lavando varias vezes o erlenmeyer com acido cloridrico
a 1%, para baldo aferido de 250ml, até completar o volume -
"filtrado R".

A parte retida no papel de filiro é usada para dosagem da si-

lica, enguanto no filtrado do baldo de 250ml dosam-se Ferro,

Aluninio e Titénio. (Manganés).
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3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

‘&

- DETERMINAGAO DE 510,

Transterir o papel de filtro contendo o residuo insoliivel do
n® 2, para uma capsula de porcelana de 400ml, e acrescentar /

150m1 de uma solugao de carbonato de sodio a 5%.

Com vidro de reldgio, cobrir a capsula de porcelana e levar a
fervura, durante meia hora, acrescentando no inicio da fervu-

ra e de 10 em 10 minutos, cérca de 10 ml de Agua destilada,

Deixar esfriar, lavar bem a capsula de porcelana com soluglo
de Carbonato de Sodio a 5% e filtrar para baldo aferido de

200ml, continuando a lavagem até completar o volume do baldo.

Pipetar 50ml do filtrado do n® 5 para uma cépsula de porcela-
na de 400ml e juntar, com cuidado, 25ml de dcido sultirico [/
concentrado, aquecendo ean banho de areia até desprendimento /

de fumacgas brancas.

Deixar esfriar ¢ juntar Acido nitrico concentrado, gotc. a go-
ta até descorar o precipitado. Diluir com 100ml de agua, /

agitar e esperar uma nora,

Filtrar em papel de filtro de poros abertos, lavar com agua
fria, até auséncia de reaglo de sulfatos no filtrado (verifi-

car a auseéncia de Sulfato com solugdo Cl,Ba)

) 2
Em cadinho, taradc, secar o precipitado em estufa = 1102C e
calcinar ewm seguida, a 1.0002C durante uma hora. Deixar es-

friar em dessecador e pesar.

CALCULOS
sendos
t = _tara do cadinho
p, = tara do cadinho + precipitado apos calcinacg?@o
P = péso do precipitado
P = pl—t
Si02 % = 200 x P

+H++ttt Attt
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1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

B

- DETERMINAGAZO DE A1203

Pipetar 50ml do filtrado R, de juc trata o § 14 - n? 2, para
baldo aferido de 100ml.,

Juntar 2 gotas de fenolftaleina e Hidrodxido de Sodio a 207, /

até colora¢do rosea, acrescentando apds a viragem mais 3 nl.

Juntar dgua destilada até proximo do trago de aferimento e wan

ter o balao durante meia hora em banho-maria.

Deixar esfriar e completar o volume do balfo com ague destila-
da e filtrar em papel de filtro Whatman n? 42, para becker de
250ml.

Pipetar 25m1 do filtrado do n? 4, para becker de 400ml, e neu-

tralizar a solugdo com acido cloridrico a 10%.

Redissolver ¢ precipitado que se formar, evitando excesso de
acido, Juntar 100ml de dgua destilada, aquecer a 60-T70°C ¢
adicionar de 5 a 15ml1l de oxiguinoleina ¢ acetuto de amonio 2N
até aue a precipitaglo seja completa, acrescentando mais 40ml
da solugZo de acetato.

Se 0 1{quido sobrenadante nao for omarelo juntar mais 5 ml de
oxiguinoleina, deixar em repouso por uma hora, sewm aguecimen-
to e depois filtrar em cadinho filtrante 84/1 P,» tarado, la-
vando bem com dgua destilada fria.

Levar o cadinho tarado com precipitado de Hidroxiquinolato de

sluminio, & estufa regulada a 1502C, durante 2 horas.

Deixar esfrisr em dessccador e pesar,

CLLCULOS

Sendo:

t = tara do cadinho

p; = tara do cadinho + péso do precipitado de Hidroxiqui

nolato de aluminio, séco em estufa a 150°C.

P = P8so do precipitado de (CHgNO)5 AL, séco a 1500C

31203 ® = 111 = P

|
|
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C -  DETERMINAGAO DE Fe2q3

1) - Pipetar 50ml do Filtrado R, de que trata o § 14 - n2 2, para
becker de 250ml.,

2) - Ajuntar 2 ml de acido sulilrico concentrado (d = 1.84), pouco
a pouco, e levar o becker a uma chapa elétrica, cobrindo-o /
cow vidro de relodgio ¢ deixando ferver.

3) - adicionar cloreto estanoso, recém preparado, £ota a gota, atd
desccrauento da solucdo, evitando, colocar excesso de Clzsn.

4) - Deixar esfriar e juntar de weio a um ml de soluglo saturada /
de bicloreto de mercurio.

5) - adicionar 3 ml de dcido orto-fosiodrico a 85% e titular com /
solugio de permangsnato de Potidssio N/10, de fator = 1, até
leve coloragd@o roseo.

CALCULUS
Deterwinar o fator em Fe203 da solucgdo de mnO4K N/10 usada
no n? 5 e calcular assim;
Fe .0, % = 250 x ml MnO,K N/10 gastos x Fator Fe,O
273 .4 29
a2t e b S S T
D =~ DETERMINAGRO D Ti0, - Método colorimétrico.

1) - Pipetar 50ml do filtrado R, de que trata o § 14 - n2 2, para

2) -

o] =

baldo Kjeldahl de 500ml.

Adicionar 5 wl de Acido sulflrico concentrado, d= 1.84, e
aquecer até desprendimento de fumagas brancas, continuando /
ainda o aguecimentc por algum tempo. Retirar do fogo ¢ /
deixar esfriar,

Juntar 50ml de agua destilada, agitar bem, e levar novamente
2 chapa elétrica, até que que a solugdo fique transparente /

(desaparecer a tuvagdo). Deixar esfriar,
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N9 4) - Lavar beuw o bal@o Zjeldahl com dgua destilada e passar o lava-
do para baldo aferido de 100ml, e juntar 1 ml de perdxido de
Hidrogénio a 100 volumes (ou 10 ml de H,0, a 30 vol.) ate [/
aparecimento de cor amarela., Comple tar o volume do baldo com
dgua destilada e fotometrizar, calculando o teor de Ti0, em f
100 gramas de sclo, (usar filtro azul, 425-B, para o Eletro-
fotometro Fisher)

e o e

DETERMINACAO DA CURVA DO TITANIO

~ a) Preparo da solugio padrio de T102 - Pesar exatamente 2 gramas

de T102 e passar para baldo de Kjeldahl de 500ml. Adicionar /

130 ml de acido sulfurico concentrado e levar ao digestor até
desprendimento de fumagas brancas, prosseguindo por algum tempo

ainda ¢ aguecimento. iepetir a operagéo caso o Ti0O, nao haja

2 ,
se dissolvido, Deixar estriar e passar para balso aferido de
2000 ml, completando o volume do bal Zo com &gus destilada,

1 ml dessa solugdo contém 1 mg de TiO

2.
b) Levantamente da Curva do T102
Ne 1) - Pipetar da solugado padrido de TiOQ, volumes crescentes (tais [/
como, 1 ml, 2 ml, 3 ml, etc.) e coloca~los em bal 6es aferidos

de 100 ml,

Ne 2) - sdicionar a cada balZo 50 ml de dgua destilada, e aos pouco, /

5 ml de acido sulfairico concentrado, d= 1.84, e agitar bem.

Ne  3) - Deixar esfriar e juntar a cada bal8o 1 ml de perodxido de Hidro
génio a 100 velumes {ou 10 ml de H202 a 30 vol.), devendo [/
aparecer colorag@o amarela.

Ne 4) - Couwpletar o volume dos baldes com agua destilada fervida. /

Agitar bem para uniformizar.

Ne 5) - Passar para tubos do tletrofotometro e fazer a leitura na es-
cala A do Bletrofotometro Fisher, usando o filtro 425 - B -

azul,
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Ne 6) - Em papel milimetrado, langar na ordenada (eixo dos y) os valo-
res lidos na Escala A do Eletrofotometro e na abcissa (eixo /
dos x ) os valores correspondentes & concentracio em TiOz. De
terminam-se assim pontos, cuja ligac¢ao tende a se aproximar de

uma reta.

N2 T) - Determinar o Fator de calibracgdo usando a formula: F = _C

em gue C = concentragdo da solugao Padrao e R = leitura # da
solugdo Padrio na Escala A do Eletrofotometro Fisher - Mod. /
AC.

N¢ 8) - Preparar um Blank para aferir ao zero o Eletrofotometro, usan-

do todos os reagentes, com excecao da solugao padrao.
T T o o o T o SN SNERER R

Ha outras maneiras de preparacfo de solugao Standard de Tita-
nio. Assim, E.B.SANDELL em seu livro "Colorimetric Determination of
Traces of Metals", second edition, revised and enlarged, 1950, pg.

575, recomenda a seguinte solucao padrao:

Solugao padrao de TiOzz - Pesar 2,21 gramas de oxalato de Po-

tédssio e Titanio K, TiO(CQO4)2. 20H, recristalizado e seco € co-

locar em Kjeldahl de 500ml. Adicionar 8 gramas de sulfato de amo-

nio e 100ml de acido sulfurico concentrado. Aquecer, gradualmente,
a ebuligdo por 5 a 10 minutos. Esfriar e passar a solugao para [/
700-800ml de agua. Depois de frio, diluir a 1000 ml.

1 ml dessa solugdo contém 0,5 mg de 710, .

o o a1 o S AR

15, DETERMINACKO DO MANGANES TROCAVEL - Método colorimétrico.

Para a determinacdo do Manganés trocavel ha 2 caminhos a seguir:

) - Usar 25 ml do "filtrado R", descritono § 14, - N¢ 2, ou
) = Efetuar nova extragao, com operacgdes do N2 1 até o N¢ 4 idég

ot Ip

ticas as que foi dito para a Determinagdo do Calcio Trocavel,

no § 10, e continuar a seguinte marcha analitica:
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5) - Pipetar 100ml do filtrado b), (ou 25 ml do "filtrado R", ex-

6) -

posto em a), para erlenmeyer de 250 ml e concentrar a 60-70ml
(ou & secura a). Adicionar 5 ml de acido sulfuirico concentra-
do, d = 1,84, e aquecer até desprendimento de fumacas brancas.
Juntar 5 ml de dcido nitrico concentrado, d = 1.40 e 0.5 ml de
nitrato de Prata a 4%. (Diluir com OH
conteudo referido na letra a).

> destilada fervida o

Adicionar a solugao bem quente do N2 5, uma grama de Persulfato
de Potassio (ou Persulfato de Amonio) sb6lido e deixar ferver 2
minutos, deixando ainda 15 minutos em fogo brando (tempo sufien
te para a transformacao do Mn*t em Mnoz)

7) - Deixar esfriar e passar a solugao para baldo aferido de 100ml,

lavando bem o erlenmeyer com agua destilada fria recém-fervida,
até completar o volume do balfo.

8) - Agitar bem a soluga@o para unitormizar, e passar para tubo pro-

prio do Eletrofotometro Fisher e fazer a leitura, usando o fil
tro 425 - B de cor azul,

e r e o = S S S

DETERMINACZO DA CURVA DO MANGANES

Preparo da solugao padrao de SO4Mn - Pesar exatamente 00,1975

grama de Permanganato de Potassio pro-analise, e colocar em ba-

130 de Kjeldahl de 500ml. = Juntar 100ml de &gua destilada recém
-fervida. Acrescentar vagarosauente 50 ml de acido sulfurico /
concentrado e 2 gramas de sulfito ou bisulfito de sodio, e levar
ao digestor até desprendimento de fumagas brancas, continuando'o
aquecimento até eliminar todo o excesso de 502. Lsfriar, lavar
bem o Kjeldahl para balZo aferido de 1000ml, com agua destilada

frie e recém-fervida, até completar o volume do balfo.

1 ml dessa solucdo contém 0,0025 ME Mn'* ou

1 ml dessa solucso contém 0,000 085 gr de MnO
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b) - Levantawento da Curva do Manganés

1) -

T3 -

8) -

Pipetar volumes crescentes (tais como: 1 ml, 2 ml, 3 ml, etc.)

da solucdo padrao de 504Mn, para erlenmeyer de 250ml.

Juntar a cada erlenmeyer 60 ml de dgua destilada recém-fervida,
aquecer e adicionar 5 ml de 4cido nitrico concentrado, d= 1.40,

e 0,5 ml de Nitrato de ®rata a 4 %.

% solugao oem juente, juntar a cada crlenmeyer, 2 gramas de Per
r & # g i, JE @ -~ s
sulfato de Potassio {ou Persuliato de Amonio) sdlido e deixar /

ferver 2 minutos, deixando ainda 15 minutos ecm foge brando.

Deixar esiriar, e passar cada solug¢do para um bal ao aferido de
100ml, lavando bem o erlenmeyer com sgua destilada fris recém
~-fervida, até completar o volume do baldo. Agitar bem para /

uniformizar.

Passar para tubos do Zletrofotometro, fazer a leitura na Esca-

la A ° do Eletrofotometro Fisher e usar o filtro 425-B -azul.

Lm papel milime trado, langar na ordenada (eixo dos y) os valo-
res lidos na Zscala A do Lletrofotometrc, e na abeissa (eixo /
dos x), os valores correspondentes & concentracio em ¥n . . /
Determinam-se assim pontos, cujas ligagdes tendew a se aproxi-

war de una reta.,

Determinar o fator de cal ibrazcao usando a formula: ¥ = C

~ o~ ~ : . R
em que C = concentragao da solugao Padrao; e R = leitura da

solugido padrio na Escela 4 do Lletrofotometro Fisher. Mod-AC.
Preparar um Blank para aferir ac zero o Eletrofotometro, usan-

do tcdeos os reagentes, com excegao, da solugao padrao,

B

DETCRMINACKO DO FOSFOR0 ASSINILAVEL - Método colorinétrico

Pesar c¢zatauente 2 gramas de T.F.5.A. e colocd-las em garrafas
de S3tohmann ou e erlenmeyer, juantando com pipeta 400ml da so-

lucao extratora de Truog.
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a) - Preparo da solugao padrao gde
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Levar os erlenmeyers ou garrafas de Stohmann a um agitador ue-

canice durante “0 minutos.

Filtrar eu papel de filtro duplo, para becker de 400ml até /

yue o filtrado passe limpo.

Tomar o filtrado e passa-lo para baléZc aferido de 50ml, juntan
do apos aferimento, 1 ml da solugfo sulfirica de molibdato de

amonio,

Agitar bem e juntar 2 gotas de cloreto estanoso recém-prepara

do. Agitar novamente e esperar 15 minutos (tempo suficiente
para mdximo desenvolvinento de cor azul) e passar a solugdo /
para thbo proprio do Eletrofotome tro, fazendo a leitura na /
Bscala A e usando no Eletrofotome tro Fisher o filtro 650-1 [/

de ¢or vermelho.

Se a coloragdo azul for muito intensa serd necessario fazer
diluic®es, isto é, tomar um volume ccrto da solugio ¢ comple-
0 resulta-

tar o volume com solugao de Truog. Neste caso,

do obtido devera ser multiplicado pela diluicdo.

I B e ot o o S T S B S

Wy

DuTuRMINACXO DA CURVA DO POSFORO

\ e
§ ot
)

P205:

0,0958 grawa de “osfato mono potassico PO,H,K, colocar em ba-

- Pesar exatamente /

130 aferido de 1000mlfe completar o volume com agua destilada.
Pipetar 50ml dessa solugao para balao aferido de 500ml e com-—

pletar o volume com agua destilada.

1 ml dessa solugdo contém 0,005 mg de P295

e I sl S S S S S e = 5



M.

o

A -~C.N.E.P.A. —S. N. P. A. — INSTITUTO AGRONOMICO DO NORTE

b) -

c) -

d) -

-~

Solugdo extratora de Truog: - Pipetar 20ml de uma solugdo /

N/10 de 4cido sulfuricoc de fator = 1 e pasrar para um balZo /
aferido e 1000ml. Juntar 3 gramas de sulfato de amonio e
agua destilada até completar o volume do valio,

Ten-se, assim, uma solugao de H,50, 0,002 N tamponada com

sulfato de amonio, cujo pH = 3.
T g S e e e

Solucao sulfurica de wolibdato de amonio:

- Pesar 25 gramas de wolibdato de amonio e dissolvé-las em /
200ml de agua destilada ouente, 60 - 80°C, com agitacgio,
Filtrar ea algoddo de vidro, e esiriar bem a solugdo em

geladeira,

2) - Em becker de 2000ml, juntar 500ml de dgua destilada e /

acrescentar, vagarosamente, 280ml de acido sulfurico con-
centrado, d = 1,84, cercando o recipiente com agua gelada
e gquando a solugado estiver bem fria leva-la a um agitador
mecanico e¢ acrescentar de um funil de decantagdo, a solu-
cao de molibdato de amonio, descrita em 1), Quando bem
fria, passar a solucao para baldo aferido de 1000 ml com-
pletando o volume com agua destilada fria, guardar a solu

gao em frasco escuro e conservar em geladeira.

S e

Solucgao de Cloreto Estenosoy - Pesar 0,5 grama de cloreto /

estanoso ndo oxidado e dissolve-la em 20 ml de acido cloridri-
co concentrado. Deixar ferver até clarear e passar para con-

ta-gota. Essa solugao sO0 tem valor quando recém-preparada.

o o e
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e) - Levantamento da Curva do Fosforo:

=
o]

1 - Pipetar volumes crescentes (tais como: 1 ml; 1,2 ml;
1,4ml; etc.) da solugdo padrio de P205 para baloes afe-
ridos de 100ml.

N¢ 2) - Juntar a cada baldo 1 ml da solugao sulfurica de molib-
dato de amonio (exposta no item c¢) e completar o volu-
me do baldo com a solugao extratora de Truog (exposta /
no itew b).

Ne 3 - Adicionar a cada baldo 2 gotas da solugdo de cloreto es
tanoso (exposta no item d), agitar bem, esperar 15 mi-
nutos e passar para tubo proprio do Eletrofotometro Fis
her, fazendo a leitura na Escala A e usando o filtro /
650-A de cor vermelho.

N® 4 - Em papel milimetrado, lancar na ordenada (eixo dos y)
os valores lidos na Uscala A do Eletrofotometro, e na
abcissa (eixo dos x), os valores correspondentes a con
centragao em Py0;.

Determinam-se, assim, pontos de cuja ligacao resulta /

uma curva, mas due tende a se aproxiwmar de ume reta,

N¢ 5 - Determinar o "Fator de calibraclo" usando a formula [/
F= _C emque C = concentragdo da solugdo padrdo; [/
R

e R = leitura da solugac padrao na Escala A do Eletro-
fotometro Fisher Mod. - AC.

Ne 6 - Preparar um Blank para o Bletrofotometro, tomando 50ml
da solugzo de Truog e 1 ml da solugao Sulfomolibdica,

a tim de areri-lo ao zero.

e o S o o

) DEPERMINACAO DO pH INTERNACIONAL

Ne 1) - Pesar exatamente 30 gramas de T.F.S.A. € coloca-las eum becker
de 1COml.

Ne 2) - Juntar a cada becker, 30 ml de agua destilada e agitar bem /

com bastao de vidro.



Ne

3) - Deixar em repouso por 24 horas e determinar o pH, usando poten—!

1) -

2} =

¥) =

19.

3y =

2) -

4) -

ciometro com eletrodo de vidro e imergindc-o somente no liqui-

do sobrenadante.

B e R o = S Sy

18, DETERMINACAO DO pH EM CIK N.

Pesar exatamcnte 30 gramas de 7.F.S.A, e coloca-las em becker
de 100 ml e

Juntar a cada becker 30 ml de uwa solugdo normal de Cloreto de

potassio e agitar bem com bastao de vidro.

Deizar em repcuso por 24 horas e determinar o pH, usando po-
tenciometro com eletrodo de vidro ¢ mergulhado-o apenas no 1li-

quido sobrenadante.

e S

DETERMINACXO Do AYYYY  trocAvEL

Pesar exatamente 10 gramas de T.F.S.A. e passa-las para tubo

percolador ao qual se adaptou rodelas de papel de filtro.

Adicionar, com pipeta, 100ml de cloreto de potassio normal e
receber o percolado em erlenmeyer de 250ml, fste serd o /

Percolado 1.

Perminada & briumcira percolagac, adicionar com pipeta mais [/
100ml de cloreto de potassio normal e receber o percolado em

erlenmeycr de 250ml. Bste serda o Percolado 2,

Agitar o Percolado 1 e pipetar 50ml para becker de 250ml, /

Juntar 3 zotas de fenolftaleina a 1% e titular com Hidroxido
de So6dio N/10 de fator = 1, Sendo:

ml OHNa ©N/1Q gastos x fator x 2 = Py

Agitar o Percolado 2 e pipetar 50 ml para becker de 250ml.

Juntur 3 go0tas de fenolftaleina a 17 e titular com Hidroxido:
de Sédio N/10C de rator = 1, Sendo:

ml de OHNa N/10 gastos x fator x 2

"
Us]
rn
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cALCULOS

“fetua-se o calculo do Aluminio trocdvel mediante & equag@o hiper-

20.

vdlica:
Ne 1)
Ne 2)
Ne 3)
N¢ 4)
N@ 5)

1 = 2 - 1
em ques
P, = teor de A1TT trocdvel em ME/100 gr T.F.5.A.
Vp = By * By
yl = pl
Portanto:
E A SFLOL TR O I SR SO B Y W

DETERMINACAQ DO H  TROCAVEL

Pesar exatamente 10 gramas de T.F.S.A. e passi-las para tubo
percolador ao qual se adaptou rodelas de papel de filtro.
Adicionar, com pipeta, 100ml de solucgZo de acetato de cilcio

normal e receber o percolado em erlenmeyer de 250ml, fste /
serd o Percolado 3. '

Terminada a primeira percolacao, adicionar com pipsta mais /
100ml de solugao de acetato de calcio normal e receber o /

percolado em erlenmeyer de 250ml. [ste serd o Percolado 4.

Agitar o Percolado 3 e pipetar 50ml para becker de 250ml,
Juntar 3 gotas de fendftaleina a 1 % e titular com OHNa N/10,
fator = 1, Sendos

ml OHNa N/10 gastos x fator x 2 = P

Agitar o Percolado 4 e pipetar 50ml para becker de 250ml.
Juntar 3 gotas de fenolftaleina a 1 % e titular com OHNa N/10,
fator = 1, Sendo:

ml OHNa N/10 gastos x fator x 2 = p,
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c£1.CULOS

Efetua-se o calculo do Hidrogénio trociavel mediante a equagfo hi-

perbolica:
1 2 _ _a
¥a V4 Y3
em que:
F, = teor de H®  trocivel em ME/100 gr T.F.S.A.

Yz = Pz
Portanto:
F, = Y!yz
2?3 Y

L S S

21. SOMA DAS BASES PSRMUTAVEIS

Quando se efetuam as determinagbes dos Paragratfos 10, 11, 12 /
e 15, a soma das Bases lrocaveis, ou Permutaveis, € obtida reunindo-se

+

+ ++  _+ + ++ :
os valores encontrados de: Ca , Mg , K , Na e Mn . Represen-

tando-se por S a soma das bases trocaveis, teremos:

+
S= Ca’’ + Mg+ + K o+ Mttt o+ wa'

e o S A

22, CAPACIDADE TOTAL DE SORCXO

A capacidade total de sorgdo representa-se por T e se obtém
adicionando o S obtido no § 21 com os valores de Al” '~ trocavel e /
H' trocdvel obtidos nos paragrafos 19 e 20. Logo:

T = 84 B 4 a™
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23. fNDICE DE SATURACXO

Representa-se pela letra V e se obtém tomando-se os valores en-
contrados nos § 21 e § 22 e aplicando a fdérmula:

V = S 100

e o T T o ST SN

24. VOLUME TOTAL DE POROS

Determinando-se a densidade real e a densidade aparente do solo,
conforme ficou descrito nos § 5 e § 4, acha~se facilmente o "Volume To-

tal de Poros" (V.T.P,) usando a seguinte formula:

V.T.P. = Densidade real - Densidade aparente

i X 100
Densidade real

e o T o = o = ST e

25, PORCENTAGEN DO VOLUME DO SOLQ QCUPADC PiLa MATARIA SOLIDA

Determina-se esse valor, empregando os resultadcs optidos mnos

§ 4 e § 5, segundo a relagao:

% do volume ocupado pela matéria solida = Densidade aparente
Densidade real

A S S o o

26. POROSIDADE NATURAL

Serd determinada tirando-se de 100, o valor encontrado no § 25.

Porosidade natural = 100 - % do vol.ocup. p/iiatéria Sdlida,

e e o e S e o 2
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w - 31 - -

G.

2T. PORCENTAGHH D AR NCONTRADO POR VOLUMIE Dis SCLO NATURA

EMBRAF "

£ determinado retirando-se da Porosidade natural a agua encon-
trada nos 100cc. de amostra volumétrica.

% Ar = Porosidade natural - agua encontrada nos 100cc. de awos

” -
tra volumetrica.

T o o S o

28, INDICE ki HO S0LO

0 fniice ki fci proposto por HAR(ASSOVWITZ e represcnta a re-
lagdao molecular entre as porcentagens de Silica e Alumina c gue sc calcu
la pela seguinte formula:

3102%
ki = 60

A %

i1203 7
102

ou siuplesmente:

s st

ki - S 102 o

£1,.0, % x 1,7

Fy s 2 3 i

S5 TR o o 6 B e e n e o o e B b o s o e

294 IHDICE kr NO SOLO

0 Indice kr foi, também, lewbrado por HARKASSOWITZ, mas pou

co usado por ele @ que se calcula pela seguinte Tormulas

81025
kr = 60 - "7 :_:)\‘ C\&g)
AL_C,% Fe O, % _
102 6o~ - A 1,057+ 0,63-?3{6,0:

B e T e e | o Pt PRI S j
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30 - DETERMINAGAO DA COR DO SOLO

Essa determinagio é feita comparando-se o solo coletado com "The
Munsell Color Chart" até perfeito enquadrauento, e anotando-se " HUE ",
"VALUE" e "“CHROMA"

Na Carta de Munsell, "Hue" esta localizado no lado direito da
parte superior de cada pagina; "Value" representa a ordenada, e "Chro-

ma" a abcissa.

e e o I S S

31 - INTERPRETAQAQ DA FERTILIDADE

A fertilidade de um solo pode ser interpretada com os resultados
quinmico-analiticos, obtidos no Laboratério, ou com valores conseguidos

através de experimentos.

Os resumos apresentados referem-se a dados qulmico-analiticos, e
ndo oferecem rigidez, podendo ser alterados.

pH
EbEIX0 de 4,50 4 covwvniss sen muito dcido
de 4,50 @ 5,50 caesss acido
de 5,50 & 6,50 eevsee fracamente acido
1,00 P ies i neutro
de 7,50 a 8,50 scecse fracamente alcalino
de 8,50 a 9,50 ccnc-e alcalino
acima de 9,50 civecevsecacse fortemente alcalino.

a2 S e S



Carbono Organico e Nitrogéenio Total

em gramas /100gr T.F.S.A. em gramas /100gr T.F.S.A,
abaixo de 0,800 +4¢ee.. teor baixo ..... abaixo de 0,080
de 0,800 a 1,500 ........ teor médio ..... de 0,080 a 0,150
acima de 1:500 woeassssin teor alto ...... acima de 0,150

o o 2 e o RS R SS

Fosforo Assimilavel e Potassio Trocavel
em ME PO,” /100gr 1.F.S.A. | em ME K¥ /100gr T.F.S.A.
abaixo de 092 ssvvessnssa teor baixo.......2abaixo de 0,2

de 0,2 a 0,5 eesceeeess. teor médic.......de 0,2 a 0,5

acima de 049 ¢sevssnssee tBOY BLEO sece...o@Cimng de 0,5
R o T R

Magnésio Trocavel o Manganeés Trocavel

em ME Mg @ /100gr T.F.S.A. em ME Mot /100gr T.F.S.A.

abaixo de 035 eeeveeases teor baixo.......abaixo de 0,5
de 0,5 a 1,50 eevvet.... teor médio.......de 0,5 a 1,00

acima de 1,50 sceeveses teor altosecee..eacima de 1,00

e Bt =

Hidrogenio Trocavel e Calcio Trocavel

em ME H' /100gr T.F.S.A. em ME Ca't /100gr T.F.S.A.
abaixo de 1350 srvoncens TEOr DBIXOceseossbAixo de 1,50
de 1,50a 3,50 eccvee... teor médioc...... .de 1,50 a 3,50
acima de 3490 eecoses oo teor altoe..... ..acima de 3,50

i 2 o

Indice de Saturagido

BULE0 BRIXO wi s svwwwnne s veswwese .. até 25%
BEIEC swe svevonn §is & % 8 de 25 a 40%
NEATE wwis sncwwnss s ve cveees de 40 a 60%
Bal:  weas b eveEceE e veeeee.es de 60 a T0%
BlE0  cecenrcesas eeesssssssss acima de 7T0%

F T S S T SO S O TP TSN S S T N R T
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PREPARO DAS SOLUCOES
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1 =

22 P ARTE
s A

PREPARO DAS SOLUCOES USADAS

Permanganato de Potassio Normal (MnO,K N)

4

Pesar 32,700 gramas de MnO,K cristalizado, dissolve-las em 800 ml /

4

de agua destilada, e filtrar em algodiao de vidro, para baldo aferido de

1000ml, completando o volume com agua destilada. Passar a solucgdao para

frasco escuro e depois de 14 dias titula-la com oxalato de sodio.

NQTA:

2 =

A solugao obtida e um pouco mais forte que a Normal, entretanto,

K N/100,

sera facil corrigi-la para fator = 1,000, usando Mno,

e e

Titulac8o do Permanganato de Potassio Normal

Pesar exatamente 2 gramas de Oxalato de Sodio previamente desseca-

do em estufa, dissolve-las em 200ml de agua destilada a T709C. Adicionar

cerca de 70 ml de stfj4 a 20% e titular, a quente, com o Permanganato /

de Potdssio Normal, até leve coloragio roseo permanente.

NQTA

3 -

Se o C204H32 tiver 100% de pureza, as 2 gramas tomadas, em uma /
solugao Normal, deverdio estar contidas em 29,8476ml de agua des-

tilada, e portanto, na titulagao com Permanganato de Potassio Nor
mal sera tambem essa quantidade (29,8476ml) a ser gasta de Perman
ganato de Potassio, quando o fator = 1,000, Suponhamos que fo-
ram gastos 29,84ml de Mn0,K. Seu fator sera: 29,8476 = 29,84 =

4
1,0002

L ST

Lcido Oxalico Normal (CDOH)2 N

Pesar 52 gramas de acido oxalico anidro, dissolve-las em 800 ml de

agua destilada, filtrar para baiao aferido, completando o volume com [/

agua destilada.

NOTA :

Essa solugao deve ser um pouco mais forte que a Normal, e preci-
sa ser corrigida titulando-a com a solugao do n? 1 de fator co-
nhecido.
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4 - DTitulagao do Acido Oxal ico Normal.

Pipetar 25 ml da solugao n? 3, diluir com agua destilada a 609C,
a 100ml. Juntar 60 ml de 52304 a 20% e titular, a4 quente, com o /

Mn04K N de fator = 1,000, obtido no n? 2.

NOTA: Se o acido oxalico estiver exatamente Normal devera consumir, /

exatamente, 25 ml de MnO,K N fator = 1,000,

4

B S

5 = PERMANGANATO DE POTASSIO N/100.

Pipetar 10 ml de MnO,K N de fator = 1 e diluir com dgua destila
da fervida a 1000ml.

Bssa solugao servira para corrigir o fator do MnO4K Normal, ou /
decinormal.

B St o S R S

6 - ACIDO SULFURICO NORMAL H2804 N

0 acido sulfurico concentrado, 4 = 1,84, € aproximadamente a 96 %,
sendo 1,84 o peso de 1 ml da solugio.

Tomando-Se o peso molecular do acido sulfurico e determinando-se o
equivalente grama encontramos 49,038 gramas. Logo, para termos uma so-
lucéao Normal precisamos ter 49,038 gramas de H,SO, em 1000ml de agua /

2774
destilada. Admitindo que o sto4 d= 1,84 seja a 96% temos: 1,84 x /
0,96 = 1,7664 grama e 49,038 = 1,7664 = 27,7615, ou aproximadamente /

28 ml de H2304 d = 1,84 que deve ser medido em proveta e ajuntado Gagg
rosamente, com agitagfo, a agua destilada existente em becker. Depois
de fria a solugdo € passada a um baldo aferido de 1000ml.

NOTA: A solugao assim preparada, deve ser um pouco mais forte que a Nor
mal e sera corrigida mediante adigao de agua destilada e necessi-
ta ser titulada.

++++++++ bt
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7 - TITULAGXO DO H,50, NORMAL

Os acidos fortes (sulfurico, cloridrico, nitrico, etc.) podem ser ti-
tulados com Carbonato de Sodio puro, em que haja sido previamente desseca-
do em estufa, usando-se como indicador o metilorange (pH 2,9 - 4,0), que
é vermelho em meio &cido, laranja, em neutro, e amarelo em meio basico.

Uma solhqﬁo Normal de carbonato de SO0dio anidro é aquela que tem /
53,002 gramas do sal puro e seéco, dissolvidas em 1000ml de agua destilada
fria. B

Para titular uma solug@do Normal de acido sulfurico, acido cloridrico
ou acido nitrico n3ao sera necessario pesar as 53,002 gramas do sal puro e
seco e dilui-las com dgua destilada e aferir o balZo a 1000ml. Basta pe-
sar, com rigor, 3 ou 4 vézes, certo numero de gramas de carbonato de sodio,
puro e seco, como por exemplo: 1,590 grama, colocar em erlenmeyer, juntar
200ml de dgua destilada e 3 gotas de metilorange e titular com um dos aci-
dos forte cujo fator se deseja determinar. Se o acido forte estiver exa-
tamente normal deve gastar com precisao 30ml, visto que 1,590 gr 003Ha2 /
Normal devera estar contido em 30 ml da solucgdo.

A o S O e

8 - HIDROXIDO DE SODIO NORMAL OHNa N

Pesar, aproximadamente, 60 gramas de Hidroxido de Sodio em bastOes /
ou "pellet" e dissolve-las em 800ml de agua destilada. Deixar esfriar e
passar a um baldo aferido de 1000ml, completando o vol. com OH, dest.

NOTA: A solugao obtida deve ser mais forte gque a Normal e deve ser ti
tulada com HCl ou H2804 ‘Normal, de fator conhecido usando a fe-
nolftaleina como indicador.

o o e o o

9 - SOLUGKO DECINORMAL N/10

As solugdes N/10 de Lcido Sulfurico, Acido Nitrico, Lcido Cloridri-
co, Hidroxido de s0dio, etc. sio preparadas tomando-se de uma solucao Nor
mal titulada delas de fator = 1,000 e pipetando 100ml para baldo aferido
de 1000ml e completando o volume do mesmo com agua destilada.

NOTA: £ conveniente efetuar nova titulagdo.
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10 - SOLUCXO N/20 ou 0,05 N

Pipetar 50 ml de uma solugdo Normal de acido ou base de fator =

1,000 e diluir com agua destilada em balZo aferido de 1000ml até comple
tar o volunme.

NOTA: £ conveniente efetuar nova titulagao.

O = = o TR I SNINE S S S

11 -~ REATIVO -I de LORENZ

0 Reativo I de LORENZ é composto de duas solugoes:

Solugdo A: =~ Dissolver 50 gramas de Sulfato de amonio limpo
e séco em 400ml de acido nitrico 4 = 1,36. Pasgsar a.soluqao para ba-

130 aferido de 500ml e completar o volume do mesmo com HNO3 d = 1,36.
Esfriar essa solugio em geladeira.

Solug@o B: - Pesar 150 gramas de Molibdato de Amonio e dissol
ve-las, aos pouco, em agua destilada fervente, cujo volume ndo deve /
atingir 500ml, contida em becker de 2000ml.

Ligar um agitador mecanico e sO acrescentar nova quantidade de
Molibdato de Amonio, quando a anterior tiver sido dissolvida. Apds /
completa dissolﬁqﬁo esfriar a solugao e passa-la a um baldo aferido de

500ml, completando o volume com agua destilada.

PREPARC DO REATIVO- 1 de LORENZ

Colocar a Solugao A euw becker de 2000ml que foi cercado externa
mente de gelo. Ligar um agitador mecanico e deixar cair de um funil de

decantag8o, em filete bem fino, a Solugdo B, bem fria, sobre a Solucdo |

Passar para frasco escuro, conservar em geladeira e filtrar de-
pois de 43 horas, antes de usar.

o o o
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12 - ACIDO NITRICO 4 = 1,36

Medir 395ml de acido nitrico d = 1,42 e diluir com agua destilada
a 500ml. Tirar a densidade & temperatura em que foi graduado o densimg

tro e acertar a solugao ao ponto desejado.
e R

13 - ACIDO NITRICO d = 1,20 - Reativo-II de LORENZ

Medir 500ml de acido nitrico d = 1,40 e juntar a 700ml de agua
destilada. Tirar a densidade como foi dito no n? 12.

R

14 - ACIDO NITRICO CONTENDO ACIDO SULFURICO - Reativo-III de LORENZ

Ajuntar, pouco a pouco, 30 ml de acido sulfurico concentrado /

d = 1,84 em um litro de solugdo de acido nitrico 4 = 1,20.
S T T

15 - SOLUGCAQ DE FORMOL (indicador)

Pesar 1,000 grama de fenolftaleina e dissolve-la em 1500ml de
Formol a 40%. Neutralizar a solugao com OHNa N/100.

L A e e e &

16 - BROMOCRBSOL PURPURA (indicador)

Pesar 0,100 grama de bromocresol purpura e juntar 9 ml de OHNa
0,02 N. Juntar agua destilada e aferir em balao a 200ml (pH 5,2 -
6,8) Bsse indicador é "amarelo", em meio acido, e purpura, em ba-
sico.

et T o S e
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17 - VERMELHC DE METILA (indicador)

Dissolver ém 60 ml de alecool etilico a 95 G.L. 0,200 grama de ver
melho de metila. Completar a 100ml com agua destilada. (pH 4,2 - 6,3)
fsse indicador € "vermelho" em weio Acido e amarelo, em bdsico.

Rt e o T o o

18 - FENOLFTALEINA (indicador)

Pesar 1.000 grama de fenolftaleina e dissolver em alcool etilico
a 95 G.L., completando o volume a 100ml. (pH 8,3 - 10,0)
Neutralizar com OHNa N/100.

Esse indicador € "incolor" em meio acido e vermelho, em basico.
R

19 - METIL ORANGE (indicador)

Pesar 0,100 grama de metilorange, dissolver em 100ml de agua des
tilada e filtrar. (pH 2,9 - 4,0)
Bsse indicador é "vermelho" em meio acido e amarelo, em basico.

B o

20 - HIDROXIDO DE AMONIO (1 + 1)

Pomam-se volumes iguais de hidroxido de amonio concentrado e de

agua destilada e misturam-se. Por exemplo: 10 ml de OHHH4 e 10 m1 /

de agua destilada.

L

21 - ACIDO CLORIBRICO (1 + 9)

Juntam-se a 9 volumes de agua destilada um volume de HC1l concen-

trado. Por exemplo: 9 ml de OH2 dest. e, 1 ml de HCl conc.



22 - SOLUGXO SATURADA DE OXALATO DE AMONIO

Toma-se um volume qualquer de agua destilada e acrescenta-se Oxa-
lato de amonio até que o sal ndo se dissoiva mais, ficando depositado no

fundo do vasilhame apos intensa agitacgao.

i i o o S R

23 - KCIDO SULFORICO A 10%

Juntar pouco a pouco, 10 ml de acido sulfurico concentrado a 90ml
de agua destilada fria, com agitacao.
Para maior exatiddo, medir 67,974 ml de uma Solugdo 3 Normal de

H,50, de fator = 1 e aferir a 100 ml com agua destilada.

B i i i i e e e e i ol o i T g o 2 i v

24 -~ NITRATO DE PRATA N/10

Pesar 17,5 gramas de NOEAg. pro-analise e diluir com agua destila
da a 1000ml em balao aferido, passando em seguida a solugdo para frasco /

escuro.

NOTA: [Essa solugao deve ser um pouco mais forte que N/10 e precisa /
ser titulada com solugdo de Cloreto de Potassio N/10, usando /

como indicador cromato de potassio.

R R e

25 - CROMATO D& POTASSIO (indicador)

Dissolver 5 gramas de Cr04K2em 100 ml de agua destilada. Usar

1 ml do indicador.

e o e B O S S

26 - CLORETO DE POTASSIO NORMAL - Solucdo Standard

Colocar em pesa filtro cérca de 80 gramas de Cloreto de Potassio /
pro-analise e deixé-lo em estufa regulada a 1059C pelo menos 5 horas.
Retirar e deixar esfriar em dessecador e pesar exatamente 74,5530 gramas
do sal e diluir com agua destilada, completando a 1000 ml, em baldo aire-

rido. Tem-se assim uma solugao Normal e Standard de Cloreto de Potassio
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27 - SOLUCAO DE CLORETC DE POTASSIO N/10 - Standard

Pipetar 100 ml da solucdo normal de ClK do n? 26, passa-la para
baldo aferido de 1000ml e completar o volume com agua destilada, ou pe-

sar exatamente 77,4553 gramas de ClK puro dessecado em estufa a 1059C ;

pelo menos 5 horas.

B o o o R S S T e

28 - ACIDO ACETICO 2K

Medir 200 ml de acido acético glacial, que tenha no minimo 99,7%

de CHBGOOH, e diluir com agua destilada a 1000ml em baldo aferido.

NOTA: A solugao obtida deve ser um pouco mais forte que 2 Normal e de
ve ser titulada com hidroxido de sodio de fator conhecido,usan-

do-se fenolftaleina cowo indicador.

e e T R

29 ~ COBALTIHEXANITRITO DE SODIO

Bsse reativo consta de duas solugbes:

Solugdo A: - Pesar 25 gramas de (H03)2Co.60H2, dissolve-las em
50 ml de agua destilada e acrescentar 12,5 ml de acido acético glacial.

Solugao B: - Pesar 109 gramas de NO,Na e coloca-las em becker /
de 600ml. Juntar 150 ml de agua destilada e aquecer ligeiramente até

completa dissolucao do sal. Deixar esfriar e aferir o volume a 210ml.

PREPARO DO REATIVO

Colocar a Solug2o B acima descrita, em erlenmeyer de 500ml e
juntar a Solugd@o A.

Passar durante 2 horas uma corrente de ar, para eliminagdo com-
pleta do H02. Deixar em repouso por 24 horas e filtrar para recipien-
te escuro.

R o o T ST A



30 - CARBONATO DE SODIO A 5%

Pesar 5 gramas de 003N32 e diluir com agua destilada a 100ml.

e R 2

31 - ACETATO DE CALCIO NORMAL

Prepara-se essa solugao pesando 100 gramas de acetato de calcio
e diluindo a 1.000ml com agua destilada. Baixa-se a temperatura a 1829C
e com densimetro faz-se a leitura. Quando, 4 = 1,0493%4, a 18°C a solu-
¢ao € normal.

Pode essa solugao ser preparada mediante ajuste de pH a 7 com /

dcido acético glacial, apds dissolugi@o do sal em agua destilada.

e S m o o = ST

32 -~ ACETATO DE AMONIO 2 NORMAL

Pesa~se 200 gramas de acetato de amonio e dilui-se com dgua desti
lada a 1.000ml.
Determinar a densidade a 25°C e quando esta for d = 1,0282 a solu

cédo € 2 Normal.

S o S L 2

33 - ACIDO CLORIDRICO NORMAL

Medir 86 ml de HCl concentrado d = 1,19 e ajuntar a 800ml de agua
destilada. Completar o volume em balfo aferido de 1000ml, com agua /
destilada.

NOTA: Essa solugdao € um pouco mais forte que a Normal e precisa ser /

titulada como foi dito no n® 7.

B o T e

34 - KACIDO CLORIDRICO N/10

Pipetar 100 ml da solug¢ao Normal de HCl de fator 1 e diluir a /
1.000ml em bald&o aferido.

NOTA: E conveniente efetuar nova titulagao.

S e ot o 2 o o
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35 - ACIDO NITRICO NORMAL

Medir 66 ml de HHO3 concentrado d = 1,42 e ajuntar a 800ml de /
agua destilada. Completar o volume em baldo aferido de 1000ml, com agua
destilada.

NOTA: Essa solug@o € um pouco mais forte que a Normal e precisa ser ti
tulada como foi dito no n? 7.

e o S S e S e

36 -~ ACIDO NITRICO N/10

Pipetar 100 ml da solugdao normal de HN03 de fator = 1, e diluir
em baldao aferido a 1.000ml.

NOTA: E conveniente efetuar nova titulagao.

B e it o o o i ot o o o

37 - SOLUGXQ SULFOCROMICA (para lavagem)

Em becker de 205;1, colocar 1 litro de acido sulfurico concentra-
do. Cercar, externamente, o0 recipiente com égua gelada e juntar, agi—_
tando com bastao de vidro, e aos pouco, 35 ml de uma solugao saturada de
bicromato de Potassio.

Usando-se stO4 comercial acrescenta-se T0 ml de K20r207 satura-
do.

NOTA: Essa solugdo é usada para lavagem dos tubos do Eletrofotometro

e também, de frascos de Laboratorio, etec.

e

38 - SOLUCAQO SATURADA DE BICROMATO DE POTASSIO

Acrescentar K,Cr,0, a dgua destilada até que ndo se dissolva /

mais.

gt o S T T B S



39 - ACIDO SULFORICO d = 1,47

Juntar a 450 ml de agua destilada contida em becker de 2000ml, /
cercado externamente de agua gelada, pouco a pouco, com agitacgdo 481 ml
de H2304 concentrado d = 1,84. Deixar esfriar, passar a balao aferido
de 1.000ml e completar o volume com agua destilada. Verificar com den
simetro se a concentragdao dessa solugdo corresponde ao desejado —_—— &
159eC.

o S SO ER A BT S RS

40 - ACIDO SULFURICO 1,49 NORMAL

Medir 41,6 ml de H2804 concentrado d = 1,84 e diluir a 1.000, /

aferindo em balao.

NOTA: Essa solug2o € um pouco mais forte que 1,49 Normal e precisa /
ser titulada.

B S R

41 - ACIDO CITRICO A 1 %

Pesar 1 grama de CcHgO,. OH, e diluir cou agua destilada a 100ml.

R o o = SN S A

42 - SULFATO DE SODIO A 1%
Pesar 1 grama de SO,Na,. 10 OH, e diluir coum agua destilada a /
100ml.
a2 e e o
43 - CILORETO DE AMONIO A 10 %
Pesar 10 grawas de C1NH, e diluir com agua destilada a 100 ml.
o o S S S I
44 - ACIDC SULFORICO ( 1 + 3 )

Juntar 1 wl de H2804 concentrado, a cada 3 ml de agua destilada.

L L o s o O O o S
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0 presente trabalho nasceu para atender as necessidades
dos Auxiliares de Laboratorio, que servem na Secgdo de Solos do

Instituto Agronomico do Norte, e estda dividido em duas partes:

18 Parte Analise gravimétrica e Colorimétrica
usadas no I.A.N.

28 Parte Preparo de todas as solugbes utiliza

das nas andlises da 12 Parte.

Procurando dar o maximo de clareza aos Métodos emprega-
dos para Analise de Solos no Instituto Agronomico do Norte, divi
dimos todas as operagOes em ordem numérica, de acordo com a téc-

nica e sequencia normal dos métodos utilizados.

R R e o S as
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The present manual was prepared to help the assistants
of the Soil Laboratory of the Instituto Agrondmico do Norte.
The paper is divided as follows:
4 First part: - Gravimetric and colorimetric analyses used at
the I.A.N.
Second part: - Preparation of the solutions used in the ana-
lyses above.
To make such instructions as clear as possible, all the
operations have been numbered according to the normal sequence

of the methods employed.
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