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Com o apôio dado pela Superintendência do Plano de Valorização
Econômica da Amazônia aos estudos pedológicos desta Região, pôde o Inst~
tuto··Agronômico do Norte desenvolver a sua Secção de Solos e preencher /
assim a lacuna há muito existente.

Iniciado o estudo de Solos da Amazônia, recebeu a recém-insta-
lada Secção um apreciável volume de Amostras~ coletadas por seus técni-
cos, afiw de que fossem analisadas e fornecidos·os resultados analítico~

Sendo a análise de solo, a base para a interpretação e solução
de grande parte de problemas referentes à Agricultura, compreende-se a
responsabilidade do Laboratório na seleção de métodos e técnicas que po~
sam fornecer dados com máxima precisão, e que satisfaçam não só os casos
de cultivo do solo, mas, também, a pesquisas de Ciência do Soloo

Boletins, Separatas e Putiticaçõesdiversas, que obedeciam ou /
não, às normas fixadas pela Sociedade Brasileira de Ciência de Solo fo-
ram por nós examinados, sem contudo podermos, na maiorra dos casos,apli-
cá-los na íntegra, surgindo dessa experimentação Analítica Gravulétrica
e Colorimétrica, a presente seleção de Métodos de Análise cuja organiza-
ção tem por finalidade atender aos Laboratoristas e às necessidades do
nosso Serviço.

Huwberto da Silveira Dantas
Chefe do Laboratório da Secção de Solos
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I PREPARO DA AHOSTRA DE SOLO: No Instituto Agronômico do
Norte, as amostras de solo são transportadas do Campo ao Laboratório em
sacos de pano, com capacidade para 4 Kg. Efetua-se a secagem da amos-
tra, estendendo-a sobr e folha de zinco galvanizado. Isso, geralmente
demora algum tempo, e sõment~ após secagem é que são desfeitos os grumos
com auxílio de um Eôlo de madeira, evitando-se triturar as pedras

e passado o solo através de peneiras com furos circulares de 2 mmo
obtém-se dessa maneira a "Ter~a Fina Sêca ao Ar" (T.l!'.S.A.)e que é usa-
d '1. f' ~ . ~.-a para as ana ~ses -~s~ca e qu~m~ca.

+++++ :++i' ;'1-+1'++-;-+ ,++ H-+

2 - UHIDAD,l:;HIGHOSCÓPICA: (w )

Em pesa-filtro de forma baixa, tarado, pesar exatamente 10 gra-
mas de T.F.S.A. ---- Obtém-se o pêso PIe Levar à estufa regulada a
l05-110QC durante 4 horas. Retirar o material da estufa, levar ao des
secador para esfriar e pesar. obtém-se o pêso P2"

w = umidade higroscópica
t = tara do pesa-filtro
P = peso do solo usado (10 gr)
Pl = tara do pesa-filtro + peso do solo usado
P2 ::: tara do pesa-filtro + peso do solo usado depois de ter

ido .. estufa .. 105 110ºC.':'> a"'".
m :::massa'(peso) dó solo sem umidade
Perda de pêso na estufa ou Umidade em 10 gramas de solo a

105 - 110QC :::PI - P2
Peso do solo sem umidade é m = p - t2

CÁLCULO:
w % :::

p

~ conveniente fazer outra determinação, levando novamente à es-
tufa o material acima, afim de obter-se "Terra Fina Sêca ná Es-
tufo." (T •F •S .1:'. )

+++++++++++++~++++++++ .J
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FATOR DE TRANS~'OIi.dAÇÃO DE

100
rr.F.S .A. para T.F.S.E. (t)

t =
100 VI

3. UHIDADB Et1 100cc. DE SOLO N;d~UHAL:

Colocam-se duas amostras volumétricas de solo natural, equivalendo a
100cc., em lata de alumínio de torma baixa, tarada, e pesa-se. Leva-se
a lata à estufa regulada a 105 lJ.OºC até constância de pêso. Deixa-se
e err í ar em dessecador e pesa-se.

WlOOcc = umidade em 100cc de solo
t = tara da lata de alumínio

tara da lata ... da amostra naturalPl ::: + peso
tara da lata +

,. da amostra depois de ter ido •. est'JfaP2 ::: peso a
a 105 - 1102C.

CÁLCULO
""lOOcc :::

A amostra volumétrica é obtida com anel de aço, que tem externa-
mente a forma cônica, sendo internamente um cilindrico de volume
conhecido.
1'1 '.-.ósses anel.S sao geralmente, de 50cc.ou lOOcc.

+++++++-i-++++ t·,+

40 DBNSIDADB APARENTE (Da)

... 100ccm ::: massa (peso) do solo sem umidade, em
v ::: volume do solo usado (lOOcc)

6 usado determinação , do § 3.solo para essa e o

A densidade aparente do solo é calculada pela fórmula:
D::: m em Que
a v

Da = densidade aparente
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CÁLCULO:
Sendo:

t = tara da lata de alumínio usada
•... ..P2 = tara da lata + peso da amostra depois de ter ido a estufa

a 105 - 1102C.
,A massa do solo sem umidade sera:

m = t

e, aplicand.o a fórmula, vem:
D = ma v

ou D =a t ou D =a
P2 t
100 cc.v

+++++++++++++++++++++++

5. DENSIDADE REAL (D)r

Passar o s.olo do § 2, para balão aferido de 50ml e com auxílio
de burêta juntar álcool metílico até o traço de aferimento, agitando cons

. -
Efetuar o cálculo pela se-tantemente, para eliminar as bolhas de

guinte fórmula:
ar.

D =r
m

50 - n
em que

Dr = densidade real
m = massa (pêso) do sol c sem um idade (m = P2 - t) , n.o § 2

50 = volume do balão aferido
n = nQ de ml de álcool metílico gasto da burêta.

++~++++++++++++++

6. HIGROSCOPICIDADE (Hy)

Em pesa-filtro de r'orma baixa, tarado, pesar exatamente 10 gra-
mas de T.F.S.A. e determinar a Umidade Higroscópica como no § 2.
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Após a retirada da umidade, levá-lo a um dessecador contendo 200ml
de H2S04 1,49 Normal e deixar a amostra em exposição, efetuando pesa-
das no 52 e no 10º dia. Sendo:

•

Nº 1)

Nº 2)

Nº 3)

N2 4)

'" da amostra sem umidade t, dado no § 2peso = P2
t'= tara do pesa-filtro

aumento de '" registrado 5º dia de exposiçãoYl peso no
Y2 " " " " ti 102 n " "
Calcular a Higroscopicidade pe Ia :rórruula:

= 10YIY2
2Yl ---- Y2

"em peso de T.FoS.Ao

Hy - Higroscopicidade
Tara do pesa-filtro +

..... da amostra exposta no 5º dia,Yl = peso
tara do pesa-til tro ..... da amostra sem umidade.menos + peso

Y2 ::; Tara do pesa-til tro + pêso da ~nostra exposta no 102 dia,
tara do pesa-filtro + " da amostra sem umidade.menos peso

+++++++++++++++++++++++

7. DETERMINAÇÃO DO CARBONO TOTAL, pelo Método PURI, com perruanga-
nato alcalino.

Pesar 2 e 5 gramas de T.F.S.A. e colocá-las em erlenmeyers /
de 250 e 500ml, respectivamente. (Para solos ricos pesar,
apenas, 0,4 e 1 grama, respectivamente)
Pipetar 20 e 5Oml, respectivamente, de Permanganato de Potás-
sio Normal de .fator = 1, e 10 e 25ml de Hidróxido de Sodio /
0,05 N, para os erlenmeyers reteridos no n2 1.
Colocar sôbre os erlenmeyers funis de tubo curto, levar ao
fogo, agitando constantemente, e deixar terver durante 15 mi
nutos, tempo geralmente suficiente para se efetuar a oxida-
ção. (Se a côr da solução fôr destruida nêsse tempo, adici~
nar mais perruanganato alcalino).
Após completa oxidação, deixar o material esfriar, lavar bem
com água destilada, decantar e passar somente a parte líqui-
da para balões ateridos de 100 e 25Oml, completando o volume
dos mesmos com água destilada.
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Nº 5) - Pipetar, de cada balão aferido, 50ml da solução que deve estar
trio..(corresponden te a 1 grarnado ma teri.al.)para becker de 400
ml. )

NQ 6) - Ao í dul.e.ra solução com aproximadamente 65ml de ácido su lrúr í.co
a 10~ e aquecer à ebulição.

N2 7) - P'í pe tar- 10ml de ..~c~do Oxá Lí co Normal, tator :::1, e acr-e scentar,
vagarosamente, à solução anterior bem quente, agitando-a cons-
tantemente, de vendc o Per mangana to .rí car descorado após a adi-
ção dos 10ml de Ácido Oxálico Normal.

NQ 8) - Titular, à quente, o excesso de Ácido Oxálico Normal, com o /
mesmo Pe rrnanganato de Potássio Normal. No final da reação

há aparecimento de coloração róseo permanente. Tomar noto. do
número de ml. de Perwanganato de Potássio Normal gastos para
e~eito de cálculo.

a) - Número de n.L, de ~1n04Knormal gastos na titulação multiplica-
dos pelo tator de nno 4K e por 390 dá mg de Carbono OrgâniCO /
por 100 gramas de so l.o, (1~sseresul tudo é mul tiplicado por
5, quando :i:ôrusado 0,4 e i grama de 'r .:B'.S.A. )

b ) - mg Carbono Orgânico ~~x 1,724 = mg !'latériuOrgânica por 100
gramas de solo:

NOTA: Sendo de 5810 o teor médio de Carbono no Humus, usa-se 1,72 como
fator de conversão de Carbono em Matéria Orgânica.
~)egundoPURI, cada ml de Hn04K N usado titulação , igualna e

eleCarbono " 1 de solo.a 3,9 mg Organico, em grama

++t-++++:,·+·o"++·í+·,++

8. DETERMINi\QIO 00 NITROG~NIO TOTAL - Hétodo de KJELDAHL modificado!

NQ 1) - Pesar exatamente 10 gramas de ToF.S.A. e colocá-las em papel
de filtro de 12,5clliode diâmetro.
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NQ 2) - Pesar 10 gramas de sulfato de Potássio, previ~ilente pulverizado
(ou de sodio) e 0,5 grama de sulfato de cobre, também pulveriz~
do, juntá-las às 10 gr. de solo. Pe cha'r o papel de filtro e
passar para baião de Kjeldahl de 50Oml.

Nº 3) - Juntar ao balão de Kjeldahl do nQ 2, .cêrca de 30ml de ácido /
sulfúrico concentrado (podendo variar essa q.uant í dade conforme
necessidade) •

NQ 4) - Levar ao fogo o balão de Kjeldahl (a temperatura deve ser bran-
da inicialmente, aumentando-a gradativamente) até que o materi-
al !ique claro, agitando-o constantemente afim de recolher ao
tundo as partículas de solo (êsse tempo varia, geralmente, de
uma a três horas)

NQ 5) - Retirar do togo e deixar esfriar. Juntar pequena quantidade
de água de st í.La.da , agitar, deixar decantar e passar somente o
lavado, para outro Kjeldahl, de 80Oml, continuando a.operação
até obter-se uns 20Oml.

NQ 6) - Bm erlenmeyer de 500ml (ou be cker ) ao qual se adicionou 100 ml
de á.gua destilada, juntar com p í peta 30ml de ác í.do sultúrico /
N/10, fator = 1, e 5 gotas de bromocresol púrpura (pH 5,2-6,8)
obtendo-se coloração amarela que deve permanecer até o tinal /
do NQ 11.

Nº 7) - AilÓS lavagem da ba ter í,a de destilação com água destilada, adaE
tar os bulbos e imergir os tubos da bateria de destilação nos
erlenmeyers (ou beckers) do nº 6.

8) - Levar o balão de Kjeldahl de 800ml à chapa elétrica (que
<leve estar ligada) e aGitar para uniformizar a solução.

-nao

Nº 9) - Logo que o líquido esteja em repouso, colocar pequena quantid:;:
de de Zinco >letá í í co (em pó) ou aproximadarnen te 20 !ragmen tos
de pedra pomis e logo em seguida, inclinar o balão e jun tar, /
v agar oaamen te , de uma proveta, 100ml de llidróxido de Sódio a /
50~. Fechar imediatamente o balão com a rolha de borracha /
existente no buloo de conexão da bateria.

10) - Ligar a chapa elétrica e agitar, com movimento de rotação,
con teúdo do balão e destilar.

o

N2
I

11) - Receber o destilado no recipiente do nQ 6, até obter-se um vo- I
lume de 250ml, aproximadamente (tempo variável de 1 a 2 horas)~
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Nº 12) - Afastar os erlenmeyers da bateria, de modo que os tubos que es-
tavam iruer[Sidospassem a repousar nas bordas dSstes. Desligar
a chapa elétrica, retirar os bulbos, fazer nova lavagem nos tu-
bos da bateria de destilação, recolhendo o lavado nos mesmos er
lenmcyers.

Nº 13) - Titular ~ frio o excesso de ~cido sulf~rico N/10, fator = 1,
com Hidróxido de Sódio N/10, fator = 1, (No final da titula-
ç~o h~ aparecimento de colora~ão p~rpura)

Nº 14 ) Anotar , de ml de Hidróxido de Sódio N/10, :rator 1,- o numero =
gastos para efe ito de cálculo.

NQ 15) - Efetuar um "blank" ou "ProvaJl, usando os mesmos reativos, nas
mesmas quantidades, excetuando-se, apenas, o solo.

a) - Nº de ml gastos de OHNa
OHNa gastos na Amostra

b) - A x fator do OHNa N/10
c)

d)

B x 0,01401 = x gr~lias
- x gr N/IOO gr solo x

N/IO, na Prova menos
= A

= B
de N por 100 gramas de solo

71,4 = y ME de N/IOO gr solo

NQ de rol de

++++t++++++++++++++

FATOR PHOTEINA: -
, 6"-e I ,o.

A porcentagem média de Nitrogênio nas Proteínas
° fator para a conversão de Nitrogênio a Pro-

teína é 100
16

= 6,25.

O fator 6,25 é usado para quase tôdas as Proteínas.

NOTA: A côr amarela do nQ 6 deve permanecer até o tinal do nº 12.
Havendo" indício de mudança dessa coloração o Analista deve ime-
diatamente adicionar mais uma quantidade de H2804 N/IO (pipet~
do) e anotar essa quantidade para efeito de cálculo.

+++++++++++++++++++++++

1
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9. DETER~lINAÇÃO DO FÓS]'ORO ASSHULÁVEL Método de LORENZ

Pesar exatamente 15 gramas de T.F.S.A. e passá4.1aspara garrafas
de Stohmann de 500ml (ou erlenmeyers de 50Oml).

Pipetar 150ml de ácido cítrico a 1% e juntar ao recipiente do
nº 1.

Levar as garrafas de Stohmann a um agitador mecânico e deixá-
las em agitação por 4 horas.
Deixar decantar e filtrar em papel bem fino (Whatman nQ 44 ou
Whatman nº 42, refiltrando) para becker de 25Oml.
Pipetar 100ml do filtrado do nº 4 (correspondente a 10 gramas
de solo) para cápsula de porcelana (ou vitrosil).
Levar a cápsula ao banho-maria e depois a uma chapa elétrica /
até secura. completa.
Após secura, a cápsula é levada a uma mufla com temperatura re-
gulada para 350QC, aumentando-a depois para 450ºC durante 20
m:i,nutos.

NQ 8) - Retirá-Ia da mufla, deixar esfriar e tratar com ácido clorídri-
co concentrado, gota a gota, até molhar o material. Evaporar /
em banho-maria e depois levar à secura em chapa elétrica. Re-
petir o ataque por mais 3 vezes.

Nº 9) - Deixar esfriar e acidular com ácido nítrico concentrado. Dis-
solver com água destilada e filtrar em papel de filtro nQ 42

)

para becker, lavando o resíduo 3 a 5 vezes com água destilada
quente (aproximadamente 200ml de água destilada) "0

NQ 10) - Acidular a solução filtrada do becker com 12,5ml do Reativo 111
(ácido nítrico, contendo ácido sulfúriCO).

Nº 11) - Aquecer em chapa, sôbre tela de amianto, até aparecimento das
primeiras bolhas defervura.

NQ 12) - Retirar do iogo, agitar por alguns segundos e juntar 25ml do
Reativo I (molibdato de amônio sulfatado), medidos em provêta
e sem aquecê-los.

NQ 13) - Cobrir a soiução com vidro de relógio, deixando repousar 5 mi-
nutos sem agitação, até que a maior parte do precipitado se /
tenha formado.

NQ 1) -

Nº 2) -

Nº 3) -

NQ 4) -

Nº 5) -

Nº 6) -

NQ 7) -
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.º 14) - Agitar meio m ínu to e deixar decantar por 24 horas (dia seguin-
te) .

Nº 15) }!liltrar o fosfomolibdato de .•. em cadinho de porcelana de- amonio
fundo poroso ns 84/1 auxílio de ,

Pl ou P2 com vacuo.
NQ 16 ) - Lavar o precipitado com uma solução de sulfato de sódio a 1%,

a té que o filtrado não dê mais reação ácida ao papel azul de
tornassol.

Nº 17) - Pipetar 25ml de Hidróxido de Sódio N/I0, fator = 1, ••• e /
dissolver o precipitado amarelo existente no cadinho. Quando
o precipitado é grande, os 25ml de ORNa N/IO não são suficien
tes para dissolvê-lo, então, pipetar 25ml ou mais de OHNa N/10
até completa dissolução.

NQ 18) - Adicionar 5 rol de formol neutro contendo fenolftaleína e titu-
lar o excesso de ORNa N/I0 com ácido sulfúrico N/10, fator
= 1 •••

Nº 19) - Anotar os ml de Hidróxido de Sódio N/I0, fator = 1, ••• toma-
dos, e os ml de ácido sulfúrico N/I0, fator = 1, ••• gastos
na titulação.

CÁLCULOS

a) - NQ de rolde OHNa N/10 x fator menos
x fator • A

N/IO

b)

c) -

d) -

e) -

A x 10 = B
B x 0,2537 = x mg de P205
x gr de P205 % x 42,2 = y
y ME P04--- por 100gr solo x

/100cc.

por 100 gr de solo
ME P04-- por 100gr

Densidade Aparente =

+++++++++++++++++++

10. DETERMINAÇÃO DO CÁLCIO TROCÁVEL

NQ 1) - Pesar exatamente 12,5 gramas de T.F.S.A. e colocá-Ias em garra-
fas de Stohmann de 500ml (ou em erlenmeyer de 50Oml)

! ' .•..)

NQ 2) - Pipetar 125ml de ácido nítrico N/I0, fator = 1, e juntar ao
recipiente do nQ 1.

/



- 11 -
M. A. - C. N. E. P. A. - S. N. P.· A. - INSTITUTO AGRONÔMICO DO NORTIi:

NQ 3) - Levar as garrafas de ;.:;tohmann a um agitador mecânico o deixá-
Ias em agitaçio por 4 horas.

II º 4) - De ixar decan tar e fi1trar em pape1 \'Jhatman n Q 44 ou n Q 42 re-
filtrando.

Nº 5) - Pipetar 100ml do filtrado do nQ 4 (correspondente a 10 gramas
de solo) para becker de 40Oml.

NQ 6) - Adicionar 5 gôtas de vermelho de metila a 0,2%, levar ao fogo
para reduz í r o volume, e ajuntar Hidróxido de Amônio (1+1) até
viragem do indicador, acrescentando daí um excesso de 3 ml, /
até formaçio de precipitado e deixar ferver uns 5 minutos.

N$ 7) - l!"'iltrar, à quente, em papel de filtro \Ilhatman nQ 42 para be-
cker de 400rul,e lavar muitas vezes o precipitado com água des
tilada quente (fervendo).

Nº 8) - 'romar o filtrado do nº 7 e adicionar ácido clorídrico (1+9),
gôta a gôta, até viragem do indicador e levar ao fogo até ebu-
liçio.

NQ 9) - >ledir, em proveta, 10ml de urna soLuçfio i satur-ada e quente de
oxalato de amônio e juntar rà idamente à solução do nº 8.

Nº 10) - Ajuntar Hidróxido de Amônio (1+1), gôta a gôta, até vir.agem/
do indicador e completa precipitação, ficando ainda o becker
uns 3 minutos em chapa com calor brando.

Nº 11) - Cobrir o becker com vidro de relógio e deixar em repouso du-
ranto 4 horas.

NQ 12) - }'iltrar o pr-e cí.p í tado em papel de filtro wha tman nQ 40 ou n'
42, para becker de 600ml e lavar várias vêzes o precipitado /
com áGua destilada fervendo, até que haja ausência de reaçio
coa Nitrato de Prata N/IO.

f;ssei'iltrado deve ser guardado para determinaçio de Hagnésio
trocável.

NQ 13) - Dissolver o oxalato de cálcio existente no papel de filtro /
do nQ 12 em uns 20ml de ácido suã rúrtco a 10%, à quente, e
depois juntar o papel de filtro à solução, e fragmentá-lo /
bem.

j
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NQ 14) - Aquecer um pouco o becker contendo a solução e titular o
do oxálico formado com Permanganato de Potássio N/IO de
tor conhecido, tomando nota dos ml de Mn04K N/10 gastos
efeito de cálculo.

, .ac~-
fa-

para

CÁLCULOS

a) -

b)

c)

d)

.NQ de ml de Hn04K N/10 x fator = A

A x 0,028 = x gramas CaO por 100 gramas de solo
x gr CaO~ x 35,7 = y HE Cálcio por 100 gr de solo
y HE Ca++ por 100 gr solo x Densidade Aparente = z ME Ca++

/lOOcc.

+++~++++++~+++~+.~+++

11. DETERMINAÇÃO DO MAGNtSIO TROCÁVEL Método da Oxina

NQ 1) - Tomar o filtrado do nQ 12, que serviu para a determinação do
Cálcio trocável, e levá-lo ao fogo até obter-se pequeno volu-

•. " (),.,. ;... ". dme e juntar acido clorldrico 1+9 gota a gota ate vlragem o
ve rrne Lho de me t i.La,

NQ 2) - Juntar 10ml da solução de cloreto de amônio a 10% e levar ao
togo.

N Q 3) - Neutral izar o excesso de ácido com Hidróx ido de Amônio concen-
trado, eôta a gôta e ainda ligeiro excesso.

Nº 4) - Verificar com termômetro quando a solução chegar a 60 - 70ºC
e adicionar 5 ml dê oxina (5 gramas do sal dissolvido em áci-
do acét í.co 2N até completar 100cc), agitando constantemente,
tomando o liquido coloração amarela.

NQ 5) - Alcalinizar mais a solução do nQ4 com uns 5 ml de Hidróxido
de P~ônio concentrado, gôta a gôta, até formação de precipit~
do de Hidroxiquinolato de llíagnésio,usando o papel de tornas-
sol como indicador.

NQ 6) - Deixar no :fogopor uns 2 minutos, agitando constantemente.
NQ 7) - Retirar o becker do fogo, cobri-Io COill vidro de relógio, de!

xar o precipitado decantar, observando sempre a coloração do
líquido sobrenadante que deve ser amarela.
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8) -
. ,ApOS 4 horas de repouso, filtrar em cadinho de Gooch de fundo
poroso, sêco, tarado, lavando muitas vêzGS o precipitado com
água uestllada quente a 60 - 70ºC.

Nº 9) - Levar o cadinho à estufa graduada a 105ºC durante 3 horas.

NQ 10) - Retirar o cadinho da estufa, esfriar em dessecador e pesar, /
tomando nota do pêso para efeito de cálculo.

Cl~LCULOS

a) pêso do cadinho com precipitado IDGnOS Tara do cadinho =
" ,.. do precipitado de (C9H6NO) 2 L~JIgo 20H2peso em gramas

b) pêso encontrado em r~r do ppdo x 1,156 = x gr lIgO por 100gr0..1.

de solo.

c) ++x gr !lIgOpor 100 gr de solo x 49,6 = y ME Mg por 100 gr solo

d) ME Mg++ 100 1 D 'd d' t uv Mg++y por gr so o x enS1 a e Aparen e = Z r~

100cc.
/

+++-1-++ ;-+'+':'+-'-i~++""++

12. DETEHHINA~ÃO DO POTÁSSIO TI·i.OCÁVEL

B:fetuar as operações do Nº 1 até o Nº 4 de maneira idêntica ao
~ue foi dito para a Determinação do Cálcio trocável no § 10.

NQ 5) - Pipetar 100ml do filtrado do nQ 4 (correspondente a 10 gramas
de solo) para cápsula de porcelana ou de vitrosil de 400cc.

6) - Levar a cápsula ao banho-maria e deixar secar, efetuando vár í os
tratawentos com áeua oxigenada a 10 volumes e deixando secar o
material at~ ~ue o mesmo fique claro.

7) - Juntar ácido nítrico concentrado cl= 1,40 até molhar o material,
levar 8. secura e continuar o tratamento por mais duas vezes.

8) - Juntar uns 30ml de água uestilada, aquecer a cápsula eru banho /
maria e filtrar a solução para becker, usando papel de filtro nºl,
Lavan ô o várias vêzes com água quen te.

++++++++++++++++++
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NQ 9) - Passar uma parte do filtrado anterior para cápsula de porcela-
na e evaporar à secura. Juntar nova quantidade de filtrado /
do nº 8, e assim sClcessivamente, até que todo o conteúdo do
nº 8 haja sido passado a cápsula e evaporado.

10) - Depois de ,completa secura, juntu.r 2 rnl de aeua destilada mo-
lhando as paredes da cápsula e em seguida acrescentar 2 ml de
cobaltihexanitrito de sódio, também molhando as paredes da /
cápsula.

N2 11) - Após duas horas de repouso, passar o precipitado e o excesso /
de reativo par a tubo próprio de cen tr í rugacâo e deixar durante
4 minutos a 3500 rotaç ões por minuto. Retirar apenas o líqu~

,do ao br-enadan te , deixando o precipitado, e juntar 5ml de agua
destilada nara efetuar nova centri!ugaç~o. Continuar a oper!
çâo até que o líquido sobrenadan te fique compIe t.ament e incolor
(geralmente, 3 a 5 lavagens são su r t c í.cn t.es )

Nº 12) - Passar o pr-e c í p í tado do nQ 11 para U"J becker de 250ml e juntar
de uma burêta alguns ml de Permanganato de Potássio N/50 fa-
tor = 1, (dependendo essa. quan t í dade do precipitado existen-
te) e c&rca de 3 ruI de ácido sulf~rico (1+3) e aquecer o becker
em banh o-mar í.a , , -,Se a coloraçao rosea, com o aquecimento, es
tiver clareando, acr escentar com burêta imediatamente, mais /
certa q.ian t idade do iue an o Hn04K O,02N. Levar novamente ao
fogo e continuar 8.crescentando Hn04K 0,02 N até que essa co-
lorapão não desanareca com o aq~uecimentoo:s •.•

Nº 13) - Titular o excesso de Hn04K 0,02N fator = 1,
oxálico 0,02 N fator = 1.
Anotar os rul do ~cido oxálico gastos, para efeito ae cálculo.

com ácido /

Cj~LCULOS

a) - Nº de ruI de NnO K4
O,02N x :rator =

b) - A x 0,00157 = x gramas K20 por 100 gr de solo
+c) - x gr K$O % x 21,2 = y ME K por 100 e;ramas de solo

d ) Y HE K por 100 gr solo x Densidade Ap aren te = z HE K+
por 100cc.

0,02N x fator menos
A

nº rol



13. ANÁLISE MECÂNICA DO SOLO Método da Pipeta

exatamente 10 gramas de T.F.S.A. e colocar em erlen-
meye r de 600ml.

Nº 2) - -Jun tar 25 a 30 ml de água oxigenada a 20 volumes e cobrir /
com 1unil de tubo curto o e rLenmeye r , levando-o à chapa elé-
tricao

Nº 3) - Continuar o tratamento com água oxigenada até que não haja
mais e~crvescênci~,à quente.

4) - " ,ApOS a destruição da matéria orgânica, continuar o aquecime~
to por mais 30 minutos afim de remover o excesso de água oxi
genacla.

Nº 5) - Deixar esfriar, lavar o funil e as paredes do erlenmeyer com
uns 100ml de água destilada, e decantar.

Nº 6) - Em pape L de f'iltroWhatman nº44", filtrar o conteúdo do nº 5
'" Efetuar nova lavagem do er-

Lenmeye r com áGua destilada filtrando após decantação e rep~
O filtrado será desprez~

ficando o solo no erlenmeyer.

tindo "esse "processo urnas5 vezes o

do.
7) - ,Arrastar com aguu destilada de piseta, para becker, tarado,

de 400ml, o solo existente no erlenmeyer do nº 5 e lavar bem
o papel de .rí I lTO do nº 6 para o ue smo be cker , até que não /
apresente traços do material.

Nº 8) - Levar o becker do nQ 7 à estufa grad ..iada a 110QC até comple-
ta secura do material. Deixar esfriar em dessecador e pe-
sar. Do pêso encontrado, descontando-se a tara do becker
tem-se a "matéria mineral" em 10 gramas de T.:F.S.A. Calcu
lar ~ •.

Nº j) - Ao material sêco e pesado do nº 8, juntar lOml da solução de
Hexameta'rosraEo de Sódio a 0,05~, até que o mesmo fique sol-
to, passando-o em seguida para outro becker de 600ml, efetua!!
do várias lavagens com 200ml de água destilada, e levar a /
agitador mecânico por 3 horas.

NQ 10) - Após a agitação, passar o material através de um trumísdeso-
bstruido de 0,2 mm de diâmetro, para provêta de 1000ml, la-
vando o tamís com água destilada até completar o volume da
Provê ta.

-, .-Fica no tamJ.s"areia grossa".
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Nº 11) - Passar o material do tamís com jôrro de água destilada para
becker, tarado, e levá-lo ~ estu~a regulada a 110ºC at~ com-
pleta secura. Deixar esfriar em dessecador e pesar. Do /
pêso encontrado tirando-se a tara do becker, obtém-se "areia
grossa" em 10 gr de rr.J!'.S.A. Calcular para 100 gr ,

NQ 12) - Com bastão de vidro longo, aeitar durante 6 minutos o conteú-
do existente na provêta do nQ 10 e após 3 minutos e 45 segun-
dos (medidos em cronôme tro de precisão) p ipetar a 10 centíme-
tros de profundidade', sem agi tar a suspensão, 25ml da solução
e colocá-los em cadinho tarado. Levar à estufa regulada a
llOQC até secura, es!ri~r em dessecador e pesar. Obtém-se
"argila + limo" em 10 gr de T.F.S.A. Efetuar o'cálculo /
para 100 gr.

NQ 13) - Agitar como foi dito no nQ 12, durante 6 minutos e esperar 6
horas e 22 minutos (dependendo da temperatura ambiente) para

•...pipetar a 10cm de profundidade, 25ml da suspensao, e passar o
pipetado para cadinho tarado. Levar à estufa re~llada a /
llOQC, secar, esfriar em dessecador e pesar. obtém-se "argi-
1.ê:" em 10 gr de T .~~. S.A. Calcular para 100 gr.

N2 14) - A "areia fina" é obtida por diterença para 100.

+++++++++1+++++++++

14. ANÁLISE DO COMPLEXO DE LATEHITIZACXO

NQ 1) - Pesar exatamente 2 gramas de T.F.S.A. e colocá-Ias em erlen-
meyer de 500ml, provido de refrigerante de refluxo esmerilha-
do, com 50ml de ácido sulfúrico d= 1,47.

NQ 2) - Ferver brandamente durante uma hora e quando frio, ajuntar /
100ml de água destilada e filtrar em papel de til tro wha tman
n2 42, lavando várias vêzes o erlenmeyer com ácido clor!drico
a U~, para balão aferido de 250ml, até completar o volume
"filtrado R".
A parte retida no papel de tiltro é usada para dosagem da. sI-
lica, enquanto no filtrado do balão de 250ml dosam-se Ferro,
Alumínio e Titânio. (Manganês).



- 17 -
M. A. - C. N. E. P. A. - 5. N. P. A. - INSTITUTO AGRONÔMICO DO NORTÉ

A DETERMINAÇÃO DE Si02

N2 3) - Transferir o papel de filtro contendo o resíduo insolúvel do
nQ 2, para uma cápsula de porcelana de 400ml, e acrescentar /
150ml de uma solução de carbonato de sodio a 5%.

NQ 4-)- Com vidro de relógio, cobrir a cápsula de porcelana e levar à
. , .!ervura, durante meia hora, acrescentando no 1n1C10 da fervu-

ra e de 10 ero10 minutos, cêrca de 10 ml de água destilada.
NQ 5) - Deixar esfriar, lavar bem a cápsula de porcelana com solução

de Carbonato de Sódio a 5% e filtrar para balão aferido de
200ml, continuando a lavagem até completar o volume do balão.

NQ 6) - Pipetar SOml do filtrado do nQ 5 para uma cápsula de porcela-
na de 4-00mle juntar, com cuidado, 25ml de ácido sulfúrico /
coricen trado, aque ccn do e.u banho de are ia a tê desprendimon to /
de fumaças brancas.

Nº 7) - Deixar esfriar e juntar ácido nítrico concentrado, gôto. a gô-
ta até descorar o precipitado. Diluir com 100ml de água, I
agitar e esperar wna hora ..

NQ 8) - :B'iltrarem papel de filtro de poros abertos, lavar com água
frü:, atê ausência de reação de sulfatos no filtrado (verifi-
car a ausênci~ de Sul~ato com solução C12Ba)

NQ 9) - Em cadinho, tarado, secar o precipitado em estufa a 110QC e
calcinar em seguida, a 1.0002C durante unta hora. Deixar es-
friar em dessecador e pesar ..

C.'\LCULOS

Sendo:
t =. tara do cadinho
Pl = tara do cadinho + precipi tudo após calcinação
P = pêso do'precipitado

P = P - t1

= 200 x P

+++++++++++++++++
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NQ 1) - Pipetar 50ml do filtrado H, de que trata o § 14 - nQ 2, para
balão aferido de lOOmlo

NQ 2) - Juntar 2 gôtas de fenolftaleína e Hiclróxidc dê Sodio a 20~, /
até coloração rósea, acrescentando após a viragem mais 3 mlo

NQ 3) - Juntar água destilada até próximo do traço de aferimento e ma!:!
ter o balão durante meia hora em banho-mar í.a ,

Nº 4) - Deixar esfriar e completar o volume do balão com água destila-
da e filtrar em papel de filtro Whatman nQ 42, para becker de
250ml.

Nº 5) - Pipetar 25ml do filtrado do nQ 4, para becker de 40Oml, e neu-
tralizar a solução com ácido clorídrico a lO~.

NQ 6) - Hedissol ves: o precipitado que so formar, evi tanda excesso de
ácido. Jun tar lOOml de a.gua destilada, aque cer a 60-70ºC c

" .adicionar de 5 a 15ml de ox í qu íno Le í.na e acetato de amon i,o 2N
até que a precipitaç3:o seja completa, acrescentando mais 40ml
da solução de acetato.

Nº 7) - Se o líquido sobrenadante não for amarelo juntar mais 5 ml de
oxiquinoleina, deixar em repouso por uma hora, sem aquecimen-
to e depois l'iltrar em cadinho fil trante 84/1 P2' tarado, la-
vando bem com áGUa destilada fria.

NQ 3) - Levar o cadinho tarado com precipitado de Hidroxiquinolato de
a'Lumin í o, à estufa regulada a l50ºC, durante 2 horas.

NQ 9) - Deixar esfriar em dessecador e pesar.

CÁLCULOS

Sendo:
t = tara do cadinho

pêso .P = do precipitado dê (C9H6NO)3 AI,

P = Pl t

A1203 % = 111 x P
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c DETERMINAÇÃO DE FC203

NQ 1) - Pi~etar 50ml do filtrado R, de que trata o § 14 - nº 2, para
be cker de 250ml.

N º 2) - l\.j un tar 2 ml de ácido sulfúrico concen trado (d = 1.84), pouco
1 ' 1" /a pouco, e evar o becker a uma cnapa e etrlca, cobrindo-o

com vidro de relógio e deixando ferver.

1'[º 3) - Ad í c í one,r cloreto estanoso, recém preparado, gôi::aa gôta, até
de scor-amen to da solução, evi tem do, colocar excesso de C12Sn.

NQ 4) - Deixar esfrlar e juntar de meio a um ml de solução saturada /
de bicloreto de ruerc~rio.

Nº 5) - Adicionar 3 ruI de &cido orto-fosiórico a 85~ e titular com /
solução de perraangana to de Potássio N/IO, de :fator = 1, até
leve coloração róseo.

Ci\LCLJLOS

Determinar o fator em ]'e203 da solução de nn04K N/IO usada
no nº 5 e calcular assim:

+++++++++!- ++++++++++++

DETEIMINAÇÃO DB Ti0
2-----D Hétodo colorimétrico.

Nº ' 1) - Pipetar 50ml do filtrado R, de que trata o § 14 - nQ 2, para
balão Kjeldahl de 500mlo

NQ 2) - Adicionar 5 ml de ácido sulfúrico concentrado, d= 1.84, e
aquecer até de spren dfu.en to de fumaças brancas, continuando /
ainda o aque címen to por algum tem po , Ro tirar do fogo c /
deixar esfriar.

3) - Juntar 50ml de água destilada, agitar bem, e levar novamente j'
à chapa elétrica, até que que a solução fique transparente /
(desaparecer a tuvação). Deixar esfriar.
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N.~ 4) - Lavar bem o bal. ão Kjeldahl com água destilada e passar o lava-
do para bal, ão aferido de 100ml, e juntar 1 ml. de peróxido de
Hidrogênio a 100 volumes (ou 10 rol de H202 a 30 volo) até /
aparecImento de côr umarola. Completar o volume do balão com
água destilada e iotom'3trizar, calculando o teor de Ti02 em /
100 gramas de solo. (usar filtro azul, 425-B, para o Eletro-
fotômetro ]!'isher)

++++ :--.-++i++ + +-f--t-+,-:+

DEIDERMINAÇÃO DA CURVA DO TITÂNIO

a) Preparo da solução padrão do Ti02 Pesar exatamente 2 gramas

de Ti02 e passar para balão de Kjelclahl de 500ml, Adicionar /
130 ml de ácido s:üfúrico concentrado e levar ao d í.ge ator a tê
desprendimen to de fumaças brancas, prosseguindo por algum tempo
ainda o aque cí.inen to. "'~epetíra operação caso o Ti02, não., haja
se dissolvido. Deixar es~riar e passar para balão aferido de
2000 ml , completando o volume do bal à o com át'Ué'L destilada.
1 ml dessa solução contém I mg de Ti02,

b) Levantamento da Curva do Ti02

NQ 1) - Pipetar da solução padrão de Ti02, volumes crescentes (tais /
como, 1 mI , 2 ml, '3 ml, e tc ,) e colocá-Ios em balões aferidos
de 100 ml, ,

N Q 2) - ...:•.dicionar a cada balão 50 ml de água destilada, e aos pouco, /
5 mI de ácido suLfúrico concen trado, d= 1.84, e agi tar bem o

Nº 3) - Deixar esfriar e juntar a cada balão 1 ml de peróxido de Hidr2
gênio a 100 volumes (ou 10 ml de H202 a 30 vol.), devendo /
aparecer coloração amarela.

Nº 4) - Completar o volume dos balões com áGUa destilada fervida.
Agitar bem para uniformizar.

/

NQ 5) - Passar para tubos do Eletrofotômetro e lazer a leitura na es-
cala A do Ele trofotôme tro l!"\isher,usando o fil tro 425 - B
azul.
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N2 6) - Em papel milimetrado, lançar na ordenada (eixo dos y) os valô-
res lidos na Escala A do Eletrofotômetro e na abcissa (eixo I
dos x ) os valôres correspondentes à concentração em Ti02- ~
terminam-se assim pontos, cuja ligação tende a se aproximar de
uma reta.

Nº 7) - Determinar o Fator de calibração usando a fórmula: F = .s,
C = concentração da solução Padrão e R lei tura R daem que =

solução Padrão na Escala A do Eletrofotômetro Fisher - Mod. I
AC.

NQ 8) - Preparar um Blank para aferir ao zero o Eletro:fotômetro, usan-
do todos os reagentes, com exceção da solução padrão.

+++++~++++++++++++++

Há outras maneiras de preparação de solução Standard de Titâ-
n í,o , Assim, E.B.8ANDELL em seu livro "Colorimetric Determination of
Traces of MetaIs", second edition, revised and enlarged, 1950, pg.
575, recomenda a seguinte solução padrão:

Solução padrao de Ti02: - Pesar 2,21 gramas de oxalato de Po-
tássio e Titânio K2 TiO(C204)2' 20H2 recristalizado e sêco e co-
locar em Kjeldahl de 50Oml. Adicionar 8 gramas de sulfato de amô-
nio e 100ml de ácido sulfúrico concentrado. Aquecer, gradualmente,
à ebulição por 5 a 10 minutos. Esfriar e passar a solução para I
700-80Oml de água. Depois de frio, diluir a 1000 ml.
1 ml dessa solução contém 0,5 mg de Ti02•

+++++++++++++++++~+

15. DETERMINAÇXO DO MANGAN~S TROCÃVEL Método colorimétrico.

Para a determinação do Manganês trocável há 2 caminhos a seguir:
a) -

b) -

Usar 25 ml do "filtrado R", descrito no § 14, - NQ 2, ou
Efetuar nova extração, com operações do N2 1 até o Nº 4 idên
ticas as que foi dito para a Determinação do Cálcio Trocável,
no § 10, e continuar a seguinte marcha analítica:
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NQ 5) - Pipetar 100ml do filtrado b), (ou 25 ml do "filtrado R", ex-
posto em ~), para erlenmeyer de 250 ml e concentrar a 60-70ml
(ou à secura ~). Adicionar 5 ml de ácido sulfúrico concentra-
do, d = 1,84, e aquecer até desprendimento de fumaças brancas.
Juntar 5 ml de ácido nítrico concentrado, d = 1.40 e 0.5 ml de
nitrato de Prata a 4%. (Diluir com OH2 destilada fervida o
conteúdo referido na letra ~).

NQ 6) - Adicionar à solução bem quente do NQ 5, uma grama de Persulfato
de Potássió (ou Persulfato de Amônio) sólido e deixar ferver 2
minutos, de í.xandc ainda 15 minutos em fogo brando (tempo sufien

- ++ -te para a transformaçao do Mo em Mn04)
NQ 7) - Deixar esfriar e passar a solução para balão aferido de 100ml,

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

Nº 8) - Agitar bem a solução para und ror-mí.za.r , e passar para tubo pró-
prio do Eletrofotômetro Fisher e fazer a leitura, usando o fi!
tro 425 - B de côr azul,

++++++++++++++++++++++

DETEmUNACÃO DA CURVA DO MANGA~S

a) Preparo da solução padrão de S04Mn Pesar exatamente 0,1975
grama de Permanganato de Potássio pró-análise, e colocar em ba-
lão de Kjeldahl de 500ml •. Juntar 100ml de água destilada recém
-fervida. Acrescentar vagarosrouente 50 ml de ácido sulfúrico /
concentrado e 2 gramas de sulfito ou bisulfito de sódio, e levar
ao digestor até desprendimento de fumaças brancas, continuando o
aquecimento até eliminar todo o excesso de S02. Esfriar, lavar
bem o Kjeldahl para balão aferido de 100Oml, com água destilada
fria e recém-fervida, até completar o volume do balão.
I ml dessa solução contém 0,0025 ME Mn++ ou
1 ml dessa solução contém 0,000 085 gr de HnO
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b) - Levantam.ento da Curva do t·ianbanês

Nº 1) - Pipetar vol.umes crescentes (tais como: 1 rul., 2 ml, 3 ml, etc , )

da solução padrão de SO4Hn, para erlenmeyer de 250ml.

liQ 2) - .Jun ta.r a cada erlenmeyer 60 ml de ázua destilada recém-fervida,

aquecer e adicionar 5 ruI de ácido ní~rico concentrado, d= 1.40,
e O,5ml de Nitrato de ?rata a 4 %.

NQ 3) - fl solução bem ~luente, juntar a cada e r Lenmcye r , 2 grci.lli3.sde Po r

su'Lf'a to de Potássio (ou Pe r su Lf'a t.o de Amônio) sólido e deixar /
ferver 2 mí.nu to s , deixando ainda 15 minutos em fogo brando.

NQ 4) - Deixar esfriar, e passar cada solução para ma balão aferido de
lOOml, lavando bem o erlenmeyer com água destilada fria recém
-fervida, até completar o volume do balão.
un í f orn. ízar.

Agitar bem para /

NQ 5) - Passar para ~lbos do Eletrofot3metro, fazer a lijitura na Esca-
la A' do Eletrofotômetro :E'isher e usar o filtro 425-B -azul.

Nº 6) - Em papel milimetrado, lançar na ordenada (eixo dos y) os valo-
res lidos na '::::scala A do Bletrofotômetro, e na abcissa (eixo /
dos x), os valores correspondentes-'~ ooncentração em Mn++•. /
Determinam-se assim pontos, cujas ligaçEes tendem a se aproxi-
ma.r ele uma re ta.

Nº 7) - Dete rrní.nar- o J"ator de cal ibl~2.ção usando a fórmula: li' = C
Rem que C = concentração da solução Padrão; e H = lei tura da

solução padrão na EscaLa A do Eletrofot3rnetro Fisher. }/lod-AC.

Nº 8) - Preparar um Blank para aferir ao zero o Bletrofotômetro, usan-

do tGdos 08 reagentes, com exceção, da solução padrão.

++++++++++++-1'++:,+++-:+++

16. DETERtHNAc<i\:O DO :B16SFO~lOASSH'llLÁVEL M~todo coloriu~trico

Nº 1) - Pesar exa tamerrt o 2 gramas de 1' •.b'.~.Ao e colocá-ias eIU garrafas
de Stohmann ou 8::1 erlenmeyer, juntando com pipeta 40Om1 da so-

lução extratora de Truog.



- 24 -
M. A. - C. N. E. P. A. - S. N. P. A. - INSTITUTO AGRONÔMICO 00 NORTÉ

N.º 2) - Levar os erlenmeyers ou garrafas de Stohmann a um agi t,vlor me-
cânico durante :::0minutos.

Nº 3) - lt~ilurar em papel de fil tI'O duplo, para becker de 400ml até /
que o filtrado passe limpo.

Nº 4) - 'I'oruar' o filtrado e passá-Ia para balão atorido de 50ml, jun ta~
do após a.f'c r Lmento , 1 rol da solução sulfúrica de molibdato de
aruón í o ,

Nº 5) - Agitar bem e juntar 2 gôtas de cloreto estanoso recém-prepar~
do. Agitar novamente ê esperar 15 minutos (tempo suficiente
para máximo desenvolviuento de côr azul) e passar a soluç~o /
para tubo próprio do Sletrofotôrre tr o , fazendo a Leí.tur a na /

Escala A e usando no Eletrofotômetro Fisher o filtro 650-A /
de côr vermelho.

6) - Se a coloraç~o azul f~r muito intensa
, , .

sera necessarlO fazer
dí.Luí çôe s , isto é, tomar um volume certo da solução e comple-

tal' o voLumc com solução de rrruog. Neste caso, o resulta-
do obtido deverá ser mul~iplicado pelo. diluiç:o.

+++'T+++++++~++++++++C+

D.i:.:T.i:.:fMINAÇÃO DA CURVA DO F6s~'ORO

a) - Preparo da soluç~o padrão de P20c:
;2

Pesar exatamente /
0,0958 grama de :t"osIato mono potássico P04H2K, colocar em ba-
lão aferido de 1009$e compLetar ° volume com água destilada.
Pipetar 50ml dessa solução para balão aferido de 500ml e com-

pletar o volume com água destilada.

1 ruI dessa solução contém 0,005 mg de P205

++++++.i-+i-+++++++++1- !++
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b) - Solução extratora de Truog: - Pipetar 20ml de uma solução /
N/IO de 8.cido sulfúrico de t'ator = 1 e pasaa r para um balão /
aferido fie1000ml. Juntar 3 gramas de sulfato de amônia e
água destilada até cOlil:,>letaro volume do balão.
Tem-se, assim, uma solução de H2S04 0,002 N tamponada com
sulfa to de um ônio, cujo pH = 3.

-l-. +++++++++++++++-++-é-;-++

c) - Solucão sulfúrica de molibdato de amônio:
1) - Pesar 25 gr-amas de molIodato de amôn io e dissolvê-Ias em /

200ml de água destilada quente, 60 - 80QC, com asitaçãoo

i\iltrar e.n algodão de vid.ro, e estriar bem a solução em
geladeira.

2) - Em becker de 200Oml, juntar 500ml de água destilada e /
acrescentar, vagarosamente, 280ml de ácido sulfúrico con-
centrado, d = 1,84, cercando o recipiente com água gelada
e quando a solução estiver bem fria levá-Ia a um agitador
mecânico e acrescentar de um funil de decantação, a solu-
ção"de molibdato de amon í o , descrita em 1). Quando bem
fria, passar a solução para balão aferido de 1000 ml com-
pletando o volume co~ água destilada i'ria,guardar a solu
ção em frasco escuro e conservar em geladeira.

++++++~+++++++++++++

d) - Sol~ção de Cloreto Estanoso; - Pesar 0,5 grama de cloreto /
estanoso não oxidado e dissolvê-Ia em 20 rol de ácido clorídri-
co concentrado. Deixar ferver até clarear e passar para con-
ta-gôta. Essa solução só tem valor quando recém-preparada.

++++++++++~+++++++++
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e) - Levantamento da Curva do Fóstoro:

NQ 1 - Pipetar volumes crescentes (tais como: 1 ml; 1,2 ml;
1,4ml; ete.) da solução padrão de P205 para balões ate-
ridos de 100ml.

Nº 2) - Juntar a cada balão 1 ml da solução sultúriea de molib-
dato de amon í,c (exposta no it~) e completar o volu-
me do balãô com a solução extratora de Truog (exposta /
no i tem b).

Nº 3 - Adicionar a cada balão 2 gôtas da solução de cloreto e~
tanoso (exposta no item d), agitar bem, esperar 15 mi-
nu tos e passar para tubo próprio do Ele trofotôme tro Fis
her, tazendo a leitura na Escala A e usando o"filtro /
650-A de cor vermelho.

NQ 4 - Em papel milimetrado, lançar na ordenada (eixo dos y)

os valores lidos na Escala A do Eletrofotômetro, e na
abcissa (eixo dos x),
centração em P205•
Determinam-se, assim,

..os valores correspondentes a eon

pontos de cuja ligação resulta /
uma curva, mas que tende a se aproximar de uma reta.

Nº 5 - Determinar o "Fator de calibração" usando a fórmula /
~'= -º- em que.C = concentração da solução padrão; /

R
e R = leitura da solução padrão na Escala A do Eletro-
fotômetro Fisher Modo - AC.

NQ 6 - Preparar um Blank para o Eletrototômetro, tomando 50ml
da solução de ':rruoge 1 m.I da solução Sultomolibdica,
a r ím de aferí-lo ao zero.

++++:++++-:+++++.+++

17.. DETERHINAÇÃO DO pH INrl'ERNACIONAL

Nº 1) - Pesar exatamente 30 gr-ama s de T.F.S.A. e colocá-Ias em becker
de lOOml.

NQ 2) - Juntar a cada becker, 30 rol de água destilada e agitar bem /
com bastão de vidro.



NQ 3) - Deixar em r-e pous o por 24 horas G determinar o pH, usando :;oten-1
ciômetro com eletrodo de vidro e imergindo-o somente no líqui-
do-·sobrenadante.

+++++++++++++++,+++++

18. DETERHINAÇÃO DO pH EH ClK No

NQ 1) - Pesar exa tauion t.e 30 gramas de ~l'.F.S.A. e colocá-Ias em becker
de 100 ml.

Nº 2) - Juntar a cada becl:er 30 ml de urna solução normal de Cloreto de
potássio e agi tar bem com bastão de vidro.

• 3) - De í.xar em repouso por 24 horas e determinar o plí , usando po-
tenciômetro com eletrodo de vidro e mergulhado-o apenas no lí-
quido sobrenadante.

++++++++++++++++++

19. DETERHINAÇXO DO Al+++ TROCÁVEL

NQ 1) - Pesar exatamente 10 gr'amas de T.l!'.S.A. e passá-Ias para tubo
perco1ador ao qual se adaptou rodelas de papel de filtro.

Nº 2) - Ad í cí.onar , com pipeta, 100ml de cloreto de potássio normal e

receber o percolado em er-Ienmeye r de 250ml. 2ste será o /

Percolo.do 1.

Nº 3) - Terillinada a primeira percolação, adicionar com pipeta mais /
10Om1de clore to de p otá sa í,o normal e receber o percolado em

erlenmeycr de 250ml. ~ste será o Percolado 2.

NQ 4) - Agitar o Percolado 1 e pipetar 50ml para becker de 250ml. /
" fenolftaleina 1~ titular HidróxidoJun tar 3 botas de a e com

de Sódio N/1O de tutor = 1, Sendo:

ml OHNa N/IO gastos x fator x 2 = Pl

NQ 5) - ;"gitar o Parcolado 2 e pipetar 50 ml para becker de 250m1.
J unta.r 3 "'ôtan de fenolftale ína a 1% e titular com Hidróxido·b . o

de Sódio H/IO de fator = 1, Sendo:

ml de OHNa N/IO gastos x fator x 2 = P2
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CÁLCULOS

Efetua-se o cálculo do Alumínio trocável mediante &
bólica:

-equaçao hiper-

]'
1

2 _1_
Yl

1 =

em que:

= teor de AI+++ trocável em ME/IOO gr T.F.S.A.

=
=

Portanto:

E' =I

++++H ..+++++++++++++C. li ++

20. DBTERHIN AÇÃO DO H+ (rr~OCÁVEIJ

Nº 1) - Pe3ar exatamente 10 gramas de T.F.S.Ao e passá-Ias para tubo
percolador ao qual se adaptou rodelas de papel de filtro.

Nº 2) - Adicionar, com pipeta, lOOml de solução de aceta to de cálcio
normal e receber o pe rcolado em erlenmeyer de 250ml. Êste /

, Percolado 3.sera o
Nº 3) - Terminada a primeira percolação, adicionar com pipeta mais /

100ml de solução de acetato de cálcio normal e receber o /
parcolado em erlenmeyer de 250ml. ~ste será oPercolado 4.

Nº 4) - Agitar o Percolado 3 e pipetar 50mI para becker de 25Oml.
Juntar 3 gôtas de :tenw.ttaleínaa 1 % e titular com ORNa N/10,
:tator = r , Sendo:

ml OHNa N/IO gastos x :tator x 2 =
5) - Agitar o Percolado 4 e pipetar 50m1 para becker de

Juntar 3 gôtas de :tenol:ttaleínaa I % e titular com
:tator= 1, Sendo:

ml ORNa N/IO gastos x :tatorx 2 • P,

25OmI.
OI1NaN/IO,

I

I
j



- 29 -
M. A. - C. N. E. P. A. - 5. N. P. A. - INSTITUTO AGRONÔMICO 00 NORTE

CÁLCULOS

Efet1.la-seo cálculo do Hidrogênio trocável mediante a equação hi-
perbólica:

1 = 2 1

em que:

= teor de H+ trocável em ME/IOO gr T •.r'.S.A.

= +

=

Portanto:

=

+++++~+++++++~++++++++++

21. SOMA DAS BASES PERMUTÁVEIS

Quando se etetuam as determinações dos Parágrafos 10, 11, 12 /
e 15, a soma das Bases Trocáveis, ou Permutáveis, é obtida reunindo-se

1 t d d C ++ M ++ K+ N + M ++ Ros va ores encon ra os e: a , g, t a e n. epresen-
tando-se por S a soma das bases trocáveis, teremos:

S = +
++

Mg + + M ++{ n +

++++++++++++++-\-;·++++++-i-.,.+

22. CAPACIDADE TOTAL DE SORÇXO

A capacidade total de sorção representa-se por T e se obtém
adicionando o S obtido no § 21 com os valores de Al+++ trocável e /
H+ trocável obtidos nos parágrafos 19 e 20. Logo:

T = S + + A1+++
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23. lNDICE DE SATURAÇlo

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

V x 100=

++++++++++++++++·i·l++~+

24. VOLUME TOTAL DE POROS

Determinando-se a densidade real e a densidade aparente do solo,
conforme tí cou descrito nos § 5 e § 4, acha-se fàcilmente o "Volume To-
tal de Poros" (V.T.P.) usando a seguinte fórmula:

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

x 100

+++++++-!-+++++++.: +++++++.f-

25. PORCl::NTAGEi'l DO V01UK8 DO SOLO OCUPADO P l'::LA HAT~HIA SÓLIDA

Determina-se esse valor, empregando os resultados obtidos nos
§ 4 e § 5, segundo a relação:

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

+++++-,++-:-++-i-+++++++++

26. POHOSIDADE NATUHAL

::3erádeterminada tirando-oe de 100, o valôr encon trado no § 25.

Porosidade natural = 100 - % do vol.ocup. p/Mat6ria Sólida.

++++++;. +·+·;+++·H·++++++
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27 o PORCEN'fAGEi'Í DE AI'{ BNCON'fRr\.DO ?OH VOLUHE DB SOLO NATu.:."L'lL

~ de terminado re tirando-se da Por-o s ddade natural a água encon-
trada nos lOOcc. de amostra volumétrica.

% Ar = Por o s í.dade natural - áb'Ua encontrada nos 100cc. de aiuo s

tra volumétrica.

+-'--i+++f ++-:+-H·+++++

28. íNDICE ki~~--~~-~~~~~NO SOLO

o ín:Jice k í, fci proposto por HAR:~A:3~)mjltrZ e represonta a re-
lação molecular entre as porcentagens de Sílica e Alumina c que se calcu
la pela seguinte f6rmula:

ki = 60
A1203 %

102

ou simplesmente:

ki Si02 %
::;

1.12°3 % x 1,7

+-,-+++++-r+++++++++++ 1-++

29. íNDICE kr NO SOLO

O índice kr foi, tamb5m, lembrado por HAHHASSOWITZ, mas po~
ao usado por ~l2 e que se calcula pela se~uinto t6rmula:

+

1,7 ~C;\L0~

A \zOg '/ + O b3-167~P
" ' ,1#:' I ~ i

!

kr 60
::;
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30 DETERMINAÇÃO DA CÔR DO SOLO

Essa determinação é feita comparando-se o solo coletado com "The
Hunsell Color Chart" até perfeito enquadrawento, e anotando-se" RUE ",
flVALUE" e ItCHROMA"

Na Carta de Nun aeLl , "Hue" está localizado no lado direito da
parte superior de cada página; "Valuelt representa a ordenada, e "Chro-
ma" a abcissa.

++++++++++++++++

31 INTERPRETAÇÃO DA FERTILIDADE

A fertilidade de um solo póde ser interpretada com os resultados
quíulico-analíticos, obtidos no Laboratório, ou com valores conseguidos
através de experimentos.

Os resumos apresentados referem-se a dados químico-analíticos, e-nao oferecem rigidez, podendo ser alterados.

pH

abaixo de 4,50 ............. muito ácido
de 4,50 a 5,50 ·..... ácido
de 5,50 a 6,50 ·..... fracamente ácido

7,00 ........... neutro
de 7,50 a 8,50 o ••••• fracamente alcalino
de 8,50 a 9,50 ·..... alcalino

acima de 9,50 .............. fortemente alcalino.

+++++++++++++++++++++++



Carbono Orgânico Nitrogênio Tota\

em gramas /lOOgr T .]'.S.A.em gramas /lOOgr T .li'.S.A.

abaixo de 0,800 ....... teor baixo ..... abaixo de 0,080
de 0,800 a 1,500 ........ teor médio ..... de 0,080 a 0,150
acima de 1,500 ........ teor alto ...... acima de 0,150

+++++++++~~++++~+

Fósforo Assimilável e Potássio Trocáve1

em ~mK+ /lOOgr T.F.S.Ao

abaixo de 0,2 ·.......... teor baixo ••••••• abaixo de 0,2
de 0,2 a 0,5 ·.......... teor médio •••.••• de 0,2 a 0,5
acima de 0,5 ·.......... teor alto ••••••• acima de 0,5

+++++++++++·t'i-+++++

~1agnésio Trocável e Hanganês Trocáve1

em ME Mg++ /lOOgr T.F.S.A. em ME Mn++ /lOOgr T.F.S.A.

abaixo Gle 0,5 ·......... teor baixo ••••••• abaixo de 0,5
de 0,5 a 1,50 ·........ teor médio ••••••• de 0,5 a 1,00
acima de 1,50 ·........ teor a1to •••••••• acima de 1,00

++++++++-,-++++++++++

Hidrogênio Trocável

em ME H+ /lOOgr T.E'.S.A.

e Cá.lcio Trocável

em ME Ca++ /lOOgr T.F.S.A.

abaixo de 1,50 ·........
de 1,50 a 3,50 ·........
acima de 3,50 ·........

teor baixo ••••••• abaixo de
teor médio •.••••• de 1,50 a
teor alto •••••••• acima de

1,50
3,50
3,50

++++++++++++++++++++

índice de Saturação

o • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • •

até 25~
de 25 a 4~
de 40 a 60~
de 60 a 7~
acima de 70%

muito baixo
baixo
médio
bom

alto

·.....................
·.....................
·.....................·.....................
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29 PARTE

-PREPARO DAS SOLUCOES
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21 P A R T E====::::.:::-======

PREPARO DAS SOLUÇõES USADAS

1 Permanganato de Potássio Normal (Mn04K N)

Pesar 32,700 gramas de Mn04K cristalizado, dissolvê-Ias em 800 ml /
de água destilada, e filtrar em algodão de vidro, para balão aferido de
100Oml, completando o volume com água destilada. Passar a solução para
frasco escuro e depois de 14 dias titulá-Ia com oxalato de sódio.

A solução obtida é um pouco mais forte que a Normal, entretanto,
será fácil corrigi-Ia para fator = 1,000, usando Mn04K N/IOOo

++++++++++++++++++

2 Ti tulação do Permanganato de Potás'sio Normal
Pesar exatamente 2 gramas de Oxalato de Sódio previamente desseca-

do em estufa, dissolvê-Ias em 200ml de água destilada a 702C. Adicionar
cerca de 70 ml de H2S04 a 20~ e titular, à quente, com o Permanganato /
de Potássio Normal, até leve coloração róséo permanente.

Se o C204Na2 tiver 100~ de pureza, as 2 gramas tomadas, em uma /
solução Normal, deverão estar contidas em 29,8476ml de água des-
tilada, e portanto, na titulação com Permanganato de Potássio Nor
mal será também essa quantidade (29,8476ml) a ser gasta de Perma~
ganato de PotáSSiO, quando o fator = 1,000. Suponhamos que fo-
ram gastos 29,84m1 de Mn04K. Seu fator será: 29,8476: 29,84 =
1,0002

+++++++++++-\-+++++++++

3 Ácido Oxálico Normal (COOH)2 N

Pesar 52 gramas de ácido oxálico anidro, dissolvê-Ias em 800 ml de
água destilada, filtrar para balão aferido, completando o volume com /
,agua destilada.
NOTA: Essa solução deve ser um pouco mais forte que a Normal, e preci-

sa ser corrigida titulando-a com a solução do nº 1 de fator co-
nhecido.
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4 Titulação do Ácido Oxálico Normal.

Pipetar 25 ml da solução nQ 3, diluir com água destilada a 602C,
a lOOml. Jtmtar 60 ml de H2S04 a 20% e titular, à quente, com o /
Mn04K N de fator: 1,000, obtido no nQ 2.
~: Se o ácido oxálico estiver exatamente Normal deverá consumir, /

exatamente, 25 ml de Mn04K N fator = 1,000.

++++.,-i-++++++++++++++

5 PERMANGANATO DE POTÁSSIO N/100.

Pipetar 10 ml de Mn04K
da fervida a 1000.1.

Bssa solução servirá para corrigir o fator do Mn04K NOTlual, ou /
decinormal.

N de fator ,= 1 e diluir com agua destila

+++++++++++++++++++

o ácido sulfúrico concentrado, d = 1,84, é aproximadamente a 96 %,
sendo 1,84 o p;so de 1 rolda soluçio.

Tomando-se o pêso molecular do ácido sulfúrico e determinando-se o
equivalente grama encontramos 49,038 gramas. Logo, para termos uma so-
lução Normal precisamos ter 49,038 gramas de H2S04 em lOOOml de água /
destilada. Admitindo que o H2S04 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 H2S04 d = 1,84 que deve ser medido em provêta e ajuntado ~ag~
rosamente, com agitação, à água destilada existente em becker. Depois
de fria a solução é passada a um balão aferido de 100Oml.

NOTA: A solução assim preparada, deve ser um pouco mais forte que a No~
mal e será corrigida mediante adição de água destilada e necessi-
ta ser titulada.

++++++++++++++++++++++
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7 TITULAÇXO DO NORMAL

Os ácidos ~ortes (sul~úrico, clorídrico, nítrico, etc.) podem ser ti-
tulados com Carbonato de Sódio puro, em que haja sido previamente desseca-
do em estufa, usando-se como indicador o metilorange (pH2,9 4,0), que
é vermelho em meio ácido, laranja, em neutro, e amarelo em meio básico.

Uma solução Norn~l de carbonato de Sódio anidro é aquela que tem /
53,002 gramas do sal puro e sêco, dissolvidas em 1000ml de água destilada
~ria.

Para titular wna solução Normal de ácido sulfúrico, ácido clorídrico
ou ácido nítrico não será necessário pesar as 53,002 gramas do sal puro e
sêco e dilui-las com água destilada e a~erir o balão a 100Oml. Basta pe-
sãr, com rigor, 3 ou 4 vêzes, certo número de gramas de carbonato de sódio,

"puro e seco, como por exemplo: 1,590 grama, colocar em erlenmeyer, juntar
200ml de-'água destilada e 3 gôtas de metilorange e titular com um dos áci-
dos forte cujo ~ator se deseja determinar. Se o ácido forte estiver exa-
tamente normal deve gastar com precisão 3Oml, visto que 1,590 gr C03Na2 /
Normal deverá estar contido em 30 rol da solução.

++++++++++++++++++++++

8 HIDR6xIDO DE S6DIO NORHAL OHNa N

Pesar, aproximadamente, 60 gramas de Hidroxido de Sódio em bastões /
ou "pellet" e dissolvê-las em 800ml de água destilada. Deixar esfriar e
passar a um balão a~erido de 100Oml, completando o vol. com OH2 deste
!.Q1!: A solução obtida deve ser mais forte que a Normal e deve ser ti

tulada com HCl ou H2S04 'Normal, de ~ator conhecido usando a fe-
nol~taleína como indicador.

+++++++++++++++++++++

9 SOLUÇÃO DECINORl-MJ! N/IO

As soluções N/IO de Ácido Sulfúrico, Ácido NítriCO, Ácido Clorídri-
co, Hidróxido de 3ódio, e tc, são preparadas ·t;omando-sede uma solução No!:
mal titulada delas de fator ~ 1.000 e pipetando 100ml para balão aferido
de 1000ml e completando o volume do mesmo com água destilada.

~ conveniente efetuar nova titulação.
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10 SOLUÇÃO N/20 ou 0,05 N

Pipetar 50 ml de uma solução Normal de ácido ou base de fator =
1.000 diluir , destilada em balão aferido de 1000ml até compl~e com agua
tar o volume.

NOTA: ~ conveniente efetuar nova titulação.

+++++++++++++++++++++

11 REATIVO -I de LORENZ
O Reativo I de LORBNZ é composto de duas soluções:
Solução A: Dissolver 50 gramas

e sêco em 400ml de ácido nítrico d = 1,36.
lão-'ateridode 500ml e completar o volume do

de Su~ato de amônio limpo
Passar a.solução para ba-
mesmo com HN03 d = 1,36.

Esfriar essa solução em geladeira.
Solução B: Pesar 150 gramas de Nolibdato de Amônio e dissol

vê-Ias, aos pouco, em água destilada fervente, cujo volume'não deve /
atingir 500ml, contida em becker de 200Oml.

Ligar um agitador mecânico e só acrescentar nova quantidade de
Molibdato de Amônio, quando ã anterior tiver sido dissolvida. Após /
completa dissolüção esfriar a solução e passá-Ia a um balão aterido de
50Oml, completando o volume com água destilada.

PREPARO DO REATIVO- I de LORENZ

Colocar a Solução A em becker de 2000ml que foi cercado externa
mente de gêlo. Ligar um agitador mecânico e deixar cair de um funil de
decantação~ em filete bem tino, a Solução B, bem fria, sôbre a Solução J

Passar para frasco escuro, conservar em geladeira e filtrar de-
pmis de 48 horas, antes de usar.

+++++++++++++++++
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12 ÁCIDO NíTRICO d = 1,36

Medir 395ml de ácido nítrico d = 1,42 e diluir com água destilada
a 500ml. Tirar a densidade à temperatura em que foi graduado o densíme
tro e acertar a solução ao ponto desejado.

+++++++++++++++++++

13 ÁCIDO NíTRICO d = 1,20 Reativo-II de LORENZ

Medir 500ml de ácido nítrioo d = 1,40 e juntar a 700ml de
destilada. Tirar a densidade oomo foi dito no nº 12.

,agua

+++++++++++++++1·+++

14 ÁCIDO NíTRICO CONTENDO ÁCIDO SULFÚRICO Reativo-III de LORENZ

Ajuntar, pouoo a pouco, 30 ml de ácido sulfurico ooncentrado /
d = 1,84 em um litro de solução de ácido nítrioo d = 1,20.

++T+++++++++++++++++

15 SOLUÇÃO DE FORMOL (indicador)

Pesar 1,000 grama de fenolftaleina e dissolvê-Ia em l500ml de
~'ormol a 40~. Neutralizar a solução com ORNa N/IOO.

16 BROl-lOCRESOLPÚRPURA (indicador)

Pesar 0,100 grama de bromocresol púrpura e juntar 9 ml de OHNa
0,02 N. Juntar água destilada e aferir em balão a 200ml (pH 5,2 -
6,8) f:sse indioador é "amarelo", em meio ácido, e púrpura, em bá-
sico.

+++++++++++++++++++
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17 V~RMELHO DE HETIL~ (indicador)

Dissolver em 60 ml de álcool etílico a 95 G.L. 0,200 grama de ver
melho de metila. Completar a 100ml com água destilada. (pH 4,2 - 6,3)
.t:sseindicador é "vermelholt em meio ácido e amarelo, em básico.

+++++++++++++++++++

18 FENOLFTALEINA (indicador)

Pesar 1.000 grama de fenolftaleína e dissolver em álcool etílico
a 95 G.L., completando o volume a lOOml. (pH 8,3 - 10,0)

Neutralizar com ORNa N/IOO.
~sse indicador é 11 incolor" em rueio ácido e vermelho, em básico.

++++++++++++++++++

19 METIL ORANGE (indicador)

Pesar 0,100 grama de metilorange, dissolver em 100ml de água des
tilada e filtrar. (pH 2,9 4,0)

.t:sseindicador é "vermelho" em meio acido e amarelo, em básico.

+++++++++++++++++

20 HIDRóXlDO DE AHÔNIO (1 + 1)

Tomam-se volumes iguais de hidróxido de amônio concentrado e de
água destilada e misturam-se. Por exemplo: 10 ml de OHNH4 e 10 ml /
de água destilada.

+++++~+++++++++++++

21 ÁCIDO CLOR1aQICO (1 + 9)

Juntam-se a 9 volumes de água destilada um volume de HCl concen-
trado. Por exemplo: 9 ml de OH2 deste e, 1 ml de HCl conc.



22 SOLUÇÃO SATURADA DE OXALATO DE Al1ÔNIO

Toma-se um volume qualquer de água destilada e acrescenta-se Oxa-
lato de amônio até que o sal não se dissolva mais, ficando depositado no
fundo do vasilhame após intensa agitação.

++++++++++++~++++++++

23 ÁCIDO SULFORICO A 10%

Juntar pouco a pouco, 10 ml de ácido sulfúrico concentrado a 90ml
de água destilada fria, com agitação.

Para maior exatidão, medir 67,974 ml de uma Solução 3 Normal de
H2~04 de fator = 1 e aferir a 100 ml com água destilada.

++++++++++++++++++++++

24 NITRATO DE PRATA NIIO

Pesar 17,5 gramas de N03Ag. pró-análise e diluir oom água destil~
da a 1000ml em balão aferido, passando em seguida a solução para frasco /
escuro.

l!.Q1!: Essa solução deve ser um pouoo mais forte que N/IO e precisa /
ser titulada com solução de Cloreto de Potássio 1/10, usando /
como indicador cromato de potássio.

++++++++++++++++++++++

25 CROMATO DE POTXSSIO (indioador)
,Dissolver 5 gramas de Cr04K2em 100 ml de agua destilada.

1 ml do indicador.
Usar

++++++++++++++++++++++

26 CLORETO DE POTÁSSIO NORMAL Solução Standard

Colocar em pesa filtro cêrca de 80 gramas de Cloreto de Potássio /
pró-análise e deixá-Io em estufa regulada a 1052C pelo menos 5 horas~
Retirar e deixar esfriar em desseeador e pesar exatamente 74,5530 gramas
do sal e diluir com água destilada, completando a 1000 ml, em balão a:t:e-
rido. Tem-se assim uma solução Normal e Standard de Cloreto de Potássio
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27 SOLUÇÃO DE CLORETO DE POTÁSSIO N/IO Standard

Pipetar 100 ml da solução normal de CIK do nQ 26, passá-Ia para
balão aferido de 1000ml e completar o volume com água destilada, ou pe-
sar exatamente 7,4553 gramas de CIK puro dessecado em estufa a 105QC ;
pelo menos 5 horas.

++++++++++++++++++

28 ÁCIDO AC~TICO 2ft

Medir 200 ml de ácido acétioo glacial, que tenha no mínimo 99,7~
de CH3COOH, e diluir com água destilada a 1000ml em balão aferido.

NOTA: A solução obtida deve ser um pouoo mais forte que 2 Normal e de
ve ser titulada com hidróxido de sódio de fator conhecido,usan-
do-se fenolftaleina como indicador.

+++++++++++++++++++

29 COBALTIHEXANITRITO DE SÓDIO

~sse reativo consta de duas soluções:
Solução A: - Pesar 25 gramas de (N03)2co.60H2' dissolvê-Ias em

50 ml de água destilada e acrescentar 12,5 ml de ácido acético glacial.
Solução B: - Pesar 109 gramas de N021a e colocá-Ias em becker /

de 600ml. Juntar 150 ml de água destilada e aquecer ligeiramente até
completa dissolução do sal. Deixar esfriar e aferir o volume a 210ml.

PREPARO DO REATIVO

Colocar a Solução B acima descrita, em erlenmeyer de SOOml e
juntar à Solução A.

Passar durante 2 horas uma corrente de ar, para eliminação com-
pleta do N02• Deixar em repouso por 24 horas e filtrar para recipien-
te escuro.

++++++++++++++++++



30 CARBONATO DE SÓDIO A 5~

,e diluir com agua destilada a 10OmI.

+++ li++++++++++++++

31 ACETATO DE CILCIO NORMAL

Prepara-se essa solução pesando 100 gramas de aoetato de cálcio
e diluindo a loOOOml com água destilada. Baixa-se a temperatura a 18ºC
e com densimetro faz-se a leitura. Quando, d = 1,04934, a 18ºC a solu-- ,çao e normal.

Póde essa solução ser preparada mediante ajuste de pH a 7 com /
ácido acético glacial, após dissolução do sal em água destilada.

+++++++++++++++++++

32 ACl!:TATODE AMÔNIO 2 NOIHIAL

Pesa-se 200 gramas de acetato de
lada a 1.00Omlo

Determinar a densidade a 25ºC e quando esta fôr d = 1,0282 a solu

amônio e dilui-se com ,agua desti

- ,çao e 2 Normal.
+++++++++++++++1-++++

33 - ÁCIDO CLORIDRICO NORt4.AL

Medir 86 ml de HCl concentrado d = 1,19 e ajuntar a SOOml de água
destilada. Completar o volume em balão aferido de 100Oml, com água /
destilada.

Essa soluc;ãoé um pouco mais forte que a Normal e precisa ser /
titulada como foi dito no nº 7.

--++++++++++++++++++++

34 ÁCIDO CLORIDRICO 1/10

Pipetar 100 ml da solução Normal de HCI de fator I e diluir a /
1.00OmI em balão aferido.

~ conveniente efetuar nova titulação.

+++++~++++++I-++++++++
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35 ÁCIDO NíTRICO NORMAL

Medir 66 rol de HN03 concentrado d = 1,42 e ajuntar a 800ml de /
água destilada. Completar o volume em balão aferido de 1000ml, com água
destilada.

NOTA: Essa solução é um pouco mais forte que a Normal e precisa ser ti
tulada como foi dito no nQ 7.

+++++++++++++++.~+++

36 ÁCIDO NíTRICO N/IO
,

Pipe tar 100 ml da solução normal de HIf03 de fator = 1, e diluir
em balão aferido a I.OOOmI.

~: t conveniente efetuar nova titulação.

++++++++++++T+++++++

37 SOLuçIo SULFOCRÔJ.ilICA(para lavagem)
,9Em becker de 20Oml, colocar 1 litro de ácido sulfúrioo concentra-

do. Cercar, externamente, o recipiente com água gelada e juntar, agi-
tando com bastão de vidro, e aos pouco, 35 ml de uma solução saturada de
bicromato de Potássio.

Usando-se H2SO. comercial acrescenta-se 70 ml de K2Cr207 satura-
do.

Essa solução é usada para lavagem dos tubos do Eletrofotômetro
e também, de frascos de Laboratório, etc.

+++++++++++++++++++

38 SOLUÇÃO SATURADA DE BICROMATO DE POTÁSSIO

Acrescentar K2Cr207 a água destilada até que nao se dissolva /
mais.

++++++++++++++++++++



39 ÁCIDO SULFaRICO d = 1,47

Juntar a 450 ml de água destilada contida em becker de 2000ml, /
cercado externamente de água gelada, pouco a pouco, com agitação 481 ml
de H2S04 concentrado d = 1,84. Deixar esfriar, passar a balão aferido
de 1.000ml e completar o volume com água destilada. Verificar com de~
simetro se a concentração dessa solução corresponde ao desejado a
l5ºC.

+++++++++++++++++++

40 ÁCIDO SULFúRICO 1,49 NORMAL

Medir 41,6 ml de H2S04 concentrado d = 1,84 e diluir a 1.000, /
aferindo em balão.

Essa solução é um pouco mais forte que 1,49 Normal e precisa /
ser titulada.

+++++++++++++++++++

41 ÁCIDO CíTRICO A 1 ~
,Pesar 1 8rama de C6Ha070 OH2 e diluir com agua destilada a 10Oml.

++-t-++++++++++++++++++

42 - SüLFATO DE SÓDIO A 1%

Pesar 1 grama de S04Ka2. 10 OH2 e diluir com água destilada a /
10Oml.

+++++++++++++++++++++

43 CLORETO DE AMÔNIO A 10 %
,Pesar 10 gramas de ClNH4 e diluir com agua destilada a 100 ml.

++++++++++++++++++++++

44 ÁCIDO SULFtlRICO (_1 + 3 )

,Juntar 1 rol de H2S04 concentrado, a cada 3 ml de agua destilada.

++++++++++++++++++++++
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S U M .1 R I O===;:=:::::::======

O presente trabalho nasceu para atender às necessidades
dos Auxiliares de Laboratório, que servem na Seoção de Solos do
Instituto Agronômico do Norte, e está dividido em duas partes:

11 Parte An~lise gravim~trica e Colorim~trica
usadas no I.A.N.

21 Parte Preparo de tôdas as soluções utiliza
das nas análises da 11 Parte.

Procurando dar o máximo de clareza aos Métodos emprega-
dos para Análise de Solos no Instituto Agronômico do Norte, divi
dimos todas as operações em ordem numérica, de acôrdo com a t~c-
nica e sequência normal dos métodos utilizados.

+++-1-+.f-++ ++++++++++
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SUMMARY===========

The present manual was prepared to help the assistants
,. .

ot the Soil Laboratory of the Instituto Agronoilllcodo Norte.
The paper is divided as tollows:

,} First part: - Gravimetric and colorimetric analyses used at
the I.A.N.

Second part: - Preparation oi the solutions used in the ana-
lyses above.

To make such instructions as clear as possible, alI the
operations have been numbered according to the normal sequence
of the methods employed.

ººººººººººººººººººº

-
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