
M. A. - E. P. E.

Instituto de Pesquisas e [xperimentacão ngropecuárias ~o Norte
,

CIPEAN)

SÉRIE: QUrMICA DE SOLOS

MÉTODOS DE ANÁLISE FÍSICA,.,
QUIMICA E INSTRUMENTAL

DE SOLOS
Geraldo de Assis G i erêe
Joaquim Braga Bas s

. Ed e C~rv.:llhn

o E



M. A. - E. P. E.

Instituto de Pesquisas e hperimentacão Agropecuárias do Norte
(IPEAN)

SÉRIE: QUíMICA DE SOLOS

,
.......................E FISICA,

E TAL,

Ge a do de Assis Guimarães (*)

Joaquim Braga Bastos (* * )
Ed a de Carvalho lopes (* * * )

( * ) - Pesquisador Químico do IPEAN e Professor da ESQUFP.
( * * ) - Pesquisador Químico do IPEAN.
( * * * ) - Pesquisador Químico da SUDENE à disposição do IPEAN.



Ficha Catalográfica

Guimarães, Geraldo de Assis
Método de análise física, química e instru-

mental de solos ! por I Geraldo de Assis Guima-
rães I e I Joaquim Braga Bastos I e I Edna de
Carvalho Lopes. Belém, IPEAN, 1970.

112 p. ilust. 30,2cm,
1. Solos - Análise - Métodos I. Brasil -

Instituto de Pesquisas e Experimentação Agro,
pecuárias do Norte.
n. título o CDD - 631.42

CDU - 631.42

OBS. - o presente trabalho foi terminado em Novembro de 1969 e entregue
para publicação em Fevereiro de 1970.



MINISTÉRIO DA AGRICULTURA

ESCRITÓRIO DE PESQUISAS E EXPERIMENTAÇÂO

Instituto de Pesquisas e [xperimenta~ão ftoropecuárias do Norte

PRESIDÊNCIA DA REPÚBLICA

MINISTÉRIO DO INTERIOR

Superintendência do Desenvolvimento da Amazônia

Convênio Pesquisas Pedológicas

3\,,. iTE D suo
GAL. ERNESTO BANDEIRA COELHO

DIRETOR DO lPEAN
ALFO 80 WISNIEWSKI



Êste trabalho foi executado graças ao suporte
financeiro oriundo de convênios que o Instituto de
Pesquisas e Experimentação Agropecuárias do Nor-
te - IPEAN mantém com a Superintendência do
Desenvolvimento da Amazônia - SUDAM, possi-
bilitando a divulgação de técnicas e resultados de
pesquisas, que visam sobretudo a resolução de pro-
blemas básicos da agricultura amazônica.



l.

2.
2.l.
2.2.
~.3.
') ._."l:.

.5.
3.
3.
3.
"%.

5.
5.:~
- ?a._.
- ..,0._.
-? '0._._ ..

5 ..
- ?a._
6.
6 ..
6.:'.' .
6 .
6 2.
6.1.1.3.
6.1.1.4.
6.2.
6.2.1.
6.2.1.1.
6.2.1.2.
6.2.1.3.
6.2.1.4.

SUMÁRIO

ITROD rçxo
AMlOS:TRAG DE SOLOS

Pl~lnrt<:de amostragem
de êrro na amostragem

Sub-amostragem
em rabalhos de fertilidade

em levantamento pedológico
ÇXO D AMOSTRAS

ao ar
ermínaçã o de Calhaus e Cascalho

OSTRAS

3.
r •~ •O analítíco

?:1:)Ce:~~el1t{)

paração das so uções
.ltrogênio gâníco e Amoniacal

étodo analí .c.o
Teoria
Processamento
Cálculos
Preparação das soluções

-3-



6.3.
6.3.1.
6.3.1.1.
6.3.1.2.
6.3.1.2.1.
6.3.1.2.2.
6.3.1.3.
6.3.1.4.
6.4.

6.4.1.
6.4.1.1.
6.4.1.2.
6.4.1.2.1.
6.4.1.2.2.
6.4.1.2.3.
6.4.1.2.4.
6.4.1.3.
6.4.1.3.1.
6.4.1.3.2.
6.4.1.3.3.
6.4.1.3.4.
6.5.
e.s.r.
6.5.1.1.
6.5.1.2.
6.5.1.3.
6.5.1.4.
7.
7.1.
7.1.1.
7.1.1.1.
7.1.1.1.1.
7.1.1.1.2.
7.1.1.1.2.1.
7.1.1.1.2.2.
7.2.
7.2.1.
7.2.1.1.

Eüdrogêrúo e AJurnruUrioPerrnutáve~
Método analítico

Teoria
Processamento

Hidrogênio e AJumínio Permutáveis
AJumínio Trocável

Cálculos
Preparação de soluções

Sesquióxidos de Feno e Alunúnio do
complexo de Iaterízaçâo do solo

Método analítico
Teoria
Determinação de Ah03

Teoria
Processamento
Cálculos
Preparação de soluções

Determinação de FelO:;
Teoria
Processamen to
Cálculos
Preparação de soluções

Cálcio e Iagnésío Permntáveís
Método analítico

Teoria
Processamento
Cálculos
Preparação de so uções

ANALISE Qu:tMICA INSTRUMENTAL
POTENCIOMETRIA

Determinação do pH
Teoria

pH e acídez dos 0105

Método analítico
Teoria
Processamen to

FOTOMETRIA DE CHAMA
Sódío e Potássio 'I'rocáveís

Método analítico

-4-



7.2.1.1.1.
"7.2.1.1.2.
7.2.1.1.3.
7.3.

7.3.1.
.3.1.1.

1.3. .1.
1.3. .2.
-.3. .3
-.3.
1.3 .. 2.
1.3 .. 2 ..
1.3.1.22.
7.3.1.2.3.
-.3.1.2.4.
7.3.2.

7.3.2.1.
7.3.2.1.1.
7.3.2.1 .•2.
7.3.2.1.3.
7.3.2.1.4.
"8.
8.1.
8.1.1.
8.1.2.
8.2
8.3.
8.4.
8.5.
8.6.
8.6.1.
8.6.2.
13.6.3.
8.6.4.

9.
10.
11.

Processamen to
Cálculos
Preparação de soluções

ESPECTROFOTOMETRIA
DE ABSORÇÃO: COLORIMETRIA

Fósforo Total e Assimilável
Método analítico (Fósforo Total)

Teoria
Processamen to
Cálculos
Preparação de reagen tes

~ étodo analítico (Fósforo Assimilável)
Teoria
Processamento
Cálculos
Preparação de soluções

Dióxido de ilieio do Complexo
de Laterizaçâo dos Solos

Método analítico
Teoria
Processamento
Cálculos
Preparação de soluções

íNDICES E UNIDADES EMPREGADAS
índice de meteorização

índice Ki
índice Kr

Soma de Bases Trocáveis (8)
Capacidade Total de Troca de Cations (T)
Saturação Porcentual de Bases (V)
Relação Carbono Nitrogênio (C/N)
Unidades

Equivalente Químico
Porcentagem
Miligramas por cem gramas
Partes por milhão (ppm)

- AGRADECIMENTOS
- BIBLIOGRAFIA
- ANEXOS

-5-



CDD - 631.42
CDU - 631.42

DE E FíSIC , QUÍMICA E
Th~iTEm~1E-''"TALDE SOLOS

GERALDO DE ASSI GUIMARÃES
Pesquisador Químico do IPEA

e Professor da ESQUFP.

JOAQUIM BRAGA BASTOS
Pesquisador Químico do l'PEAN

EDNA DE CARVALHO LOPES
Pesquisador Químico da SUDENE

à disposição do IPEAN

SINOPSE

o presente trabalho consta principalmente dos métodos
analíticos empregados na análise dos solos da Amazônia.

São apresentados de forma didática - com interêsse
dirigido àqueles que militam nas ciências química e agro-
nômica - 'Osfundamentos teóricos e processamentos práticos
dos métodos analíticos, particularmente os de análise quí-
mica instrumental.

Especial ênfase foi dlspensada ao capítulo da amostra-
gem, destacando a importância da mesma no estudo e ava-
liação das propriedades físicas e químicas dos solos.
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1. INTRODUÇAO

o IPEAN há alguns anos vem desenvolvendo intensas
atividades através do Setor de Solos, no que concerne à aná-
lise de amostras de solos, como parte integrante dos estudos
pedológicos e edafológicos realizados.

Ainda hoje, é o IPEAN o único órgão federal na Região
Amazônica que possue laboratório especializado em análise
de solos, sendo por isso mesmo bastante significativo o nú-
mero de amostras encaminhadas para análise respectiva.

Frequentemente, os laboratórios do Setor de Solos são
visitados por estudantes universitários e técnicos, surgindo
quase sempre a solicitação por parte dos mesmos, de expli-
cações minuciosas dos fundamentos teóricos e detalhes
acêrca dos métodos analiticos empregados, razão porque os
autores decidiram redigir o presente trabalho.

No seu conteúdo, a publicação inclue considerações teó-
ricas extraídas de bibliografias especíalízadas, e, como base
dos métodos analíticos utilizados no IPEAN, foram adotados
aqueles padronizados pelo Laboratório de Análise da Divi-
são de Pedología e Fertilidade do Solo, do Ministério da
Agricultura no Rio de Janeiro.

Considera-se como de grande importância para o me-
lhoramento da presente publicação, a contribuição daqueles
que se interessam por êste ramo da Química Analítica, vi-
sando corrigir possíveis êrros ou aclarar dúvidas involuntà-
ríamente contidas neste trabalho.

2. AMOSTRAGEM DE SOLOS

Representa uma das fases mais importantes dos estu-
dos pedológicos e edafológicos.

Como em todo ramo do conhecimento humano, onde
se torna necessário criar uma idéia representativa de uma po-
pulação. a amostragem constitui fatôr vital para a aquisi-
ção de informações sôbre a natureza dessa população.
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Em trabalhos de pesquisa, deve-se dispensar a maior
atenção no estabelecimento da amostragem de uma popu-
lação.

Quanto a trabalhos de pesquisa sôbre solos, ainda hoje,
díspõe.se de escassos elementos para o estabelecimento de
normas específicas relativas à adoção de um sistema de amos-
tragem padrão. Assim é que, no presente trabalho, são cria-
das diversas situações que poderão auxiliar na escolha do
tipo de amostragem a ser adotado.

Um teôr de um dado elemento, obtido através da aná-
lise química de um solo, define especificamente uma carac-
terística de uma sub-amostra pequena.

Porém, no caso da definição precisa de determinada
característica de um solo, o teôr de um elemento só será es-
tatisticamente válido se tiverem sido satisfeitas as seguin-
tes condições :

1) A amostra bruta represente bem o solo da qual
foi coletada.

2) Nenhuma mudança tenha ocorrido na amostra, an-
tes da análise, de modo a influir no resultado final.

3) A sub-amostra analisada represente bem a amostra
bruta.

4) A análise forneça o valor mais verossímel da carac-
terística a ser determinada.

É importante destacar que, volumes de solo e não áreas,
são amostrados. Cada volume do qual uma amostra é reti-
rada, pode ser considerada uma população composta de partí-
culas primárias, que variam entre si, tanto vertical como ho-
rizontalmente. :É muito conveniente considerar como uni-
dade de amostragem, um grupo de partículas primárias sími,
lares como um "core" ou fatia de dimensões determinadas.

As unidades de amostragem também variam, tanto no
sentido horizontal como vertical, e, na amostragem, devem
ser encaradas como individuais.

De um modo geral, pode.se afirmar que uma amostra
consiste de tôdas as unidades de amostragens coletadas com
a finalidade de representar uma população de solo simples.
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Se tôdas as unidades de amostragem de um solo pude-
rem ser avaliadas cada característica de uma população de
solo pode er definida em têrmos de um grupo de números
estáveis denominadas parâmetros, como uma média, am-
p itude o de variação e desvio padrão.

P de pulação de solo, não podem ser de-
erminad a. ística - por um grupo símí,

lar de ção de uma amostra que repre-

de solo representa a
sobretudo da variabilidade

amostragem contribuin-
amostra foi delíneada.

. o da amostra podem
~Wa~deam~em

entar a precisão
ulações heterogê-

mais precisa,

CCE:lCE~~ eonrencíonal de ho-
.-dímensío-

anlícado a o umes de

sub.dívísão orientada,

ríz te o
ene-a

didade.
Essas unidades de em também

mente a uma área, que pode
o objetivo do estudo respec ívo,

Um horizonte de um tipo de 50 o dentro de uma certa
área, é um exemplo de volume de amostragem "homogêneo",
com respeito a certas características fàcilmente observáveis.

de uma dada
rerríealmente. para um ho-

varie significa-
ne<:;cll1li~ - com a profun-
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Se uma das amostras ultrapassar êsses limites, vertical
o horizontalmente, a precisão da avaliação destas caracte-
rísticas pode diminuir, ao lado do aumento concomitante do
tamanho da amostra.

2. 1. Planos de amostragem

É importante recordar, quando uma amostra fôr extraí-
da de uma população, que esta é composta de um determi-
nado número de unidades separadas, unidades essas que po-
dem ser o número de "spades loads" os quais compreendem
a área em estudo.

O plano de amostragem deverá estabelecer que unidades
da população devem ser incluídas na amostra.

Existem vários planos de amostragens que podem ser
usados, sendo alguns mais precisos que outros. O impor.
tante é adotar aquêle que forneça uma precisão específica a
um custo reduzido.

Assim é que, de acôrdo com os objetivos da pesquisa, a
amostra pode ser extraída da população como: amostra
simples ao acaso, amostra estratificada ao acaso e amostra
sistemática.

2.2. Fontes de êrro na amostragem

Em amostragem de solos, os êrros existentes situam-se
de um modo geral em três tipos: êrros de amostragem, êrros
de seleção e êrros de medida.

O êrro de amostragem : é aquêle proveniente do fato de
que a amostra incluí somente as unidades de amos-

tragem inteiras.
É causado pela variação inerente entre as unidades da

população e só pode ser eliminado pela inclusão total da
amostra.

O êrro de seleção: Provém de tendência a selecionar algu-
mas unidades da população com uma maior ou
menor prçbabílídade do que a desejada, como por
exemplo, a eliminação de locais rochosos ou o nú,
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mero excessivo de sub-amostras nas bordas de um
campo.

O êrro de medida: É o êrro causado pela falha da medida
observada no verdadeiro valor da unidade. Nêsse
caso, incluem-se tanto os êrros de medida ao acaso.
os quais tendem a desaparecer com o aumento do
tamanho da amostra, como as influências que são
independentes da extensão dessa mesma amostra.

2. 3 . Sub-amostragem

É utilizada frequentemente em muitos trabalhos de
pesquisa sôbre solos.

Com o uso desta técnica, a unidade de amostragem prê,
viamente relacionada por algum dos métodos já descritos,
é dividida em um determinado número de elementos me-
nores.

Uma das vantagens importantes da sub-amostragem é
o fato de que ela permite a avaliação de algumas caracterís-
ticas da unidade maior de amostragem, sem a necessidade de
medir a unidade inteira, o que reduz consideràvelmente o
custo da investigação.

No entanto, ao mesmo tempo, esta técnica geralmente
diminui a precisão da avaliação de uma característica. As-
sim é que, o uso eficiente da sub-amostragem deve ser su-
bordinado a um balanço consciente e honesto, entre o custo
e a precisão do trabalho.

Amostragem em trabalhos de fertilidade dos solos

preendem quase que exclusivamente a sub-dívísão
horíz dos vo umes do solo, dentro de um custo mínimo
e .úV~ tamanho pos.sí e da área significativa.

A.:>.:..u.JLJ.. se ob I áreas de amostragens que são homogê,
n com respeito ao ípo de solo crescimento das plantas e
tratamentos .

o entanto, é Importante destacar que, se a área é ex-
tensa e aparentemente uniforme com respeito aos fatôres
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acima mencionados, ela pode ser ao mesmo tempo. heterogê-
nea em relação às características químicas a avaliar.

Pràticamente, em experimentos de campo, a subdivisão
mínima pode ser, em bloco ou parcela, e nos casos de "SoU
Testing" pode ser a área mínima que um fazendeiro pode
manej ar como uma unidade.

Como exemplo de recomendações de coleta de amostras
citamos aquelas adotadas pelo Serviço Nacional de Análises
Rápidas de Solo.

1) Dividir a propriedade em áreas uniformes de até 10
hectares, para a retirada de amostras. Cada uma
dessas áreas deverá ser uniforme quanto à côr, topo-
grafia, textura e quanto à adubação e calagem que
recebeu. Areas pequenas, diferentes da circunvízi-
nha, não deverão ser amostradas juntas.

2) Cada uma das áreas escolhidas deverá ser percorri-
da em zigue-zague, retirando-se com um trado, amos-
tras de 15 a 20 pontos diferentes, que deverão ser co-
locadas juntas, em um balde limpo. Na falta de
trado poderá ser usado um tubo ou uma pá. Tôdas
as amostras individuais de uma mesma área unifor-
me deverão ser muito bem misturadas dentro do
balde, retirando-se uma amostra final em quantida-
de aproximada de 500g.

3) As amostras deverão ser retiradas da camada super-
ficial do solo, até a profundidade de 20em, tendo..se
antes o cuidado de limpar a superfície dos locais es-
colhidos, removendo as fôlhas e outros detritos.

4) Não retirar amostras de locais próximos a residên-
cias, galpões, estradas, formigueiros, depósitos de
adubos, etc. Não retirar amostras quando o terre-
no estiver encharcado.

2.5 . Amostragem em levantamento pedológico

Neste caso, de acôrdo com o nível de classificação, em
que se pretende conduzir o trabalho, a amostragem faz-se
com subdivisão vertical.

-14-



Horizontes de um mesmo tipo de solo representam popu-
lações diferentes, tanto sob o ponto de vista químico como
físico, e são unidades lógicas de sub-divisão vertical.

Homogeneidade física observada verticalmente não asse-
gura homogeneidade química.

Assim é que, tratando.se da avaliação de características
químicas de perfís modais de um tipo de solo, com a coleta
de sub-amostras pequenas, deve-se proceder a uma seleção
das mesmas. Neste caso, no mínimo um perfil modal pode
ser selecionado junto com outros perfís independentes a fim
de ser estabelecída a variação entre êles.

No IPEAN utiliza-se a seguinte técnica de coleta de sub,
amostras :
1. Selecionar o local de abertura do perfil, e marcar uma

área de 1,80 m x 1,20 m.
2. Escavar até uma profundidade de 2,00 m.
3. Depois da descrição dos caracteres morfológicos e limite

dos horizontes, coletar no lado da trincheira que estiver
de frente para o sol, uma fatia de solo da parte central
mais representativa de cada horizonte.
Desta maneira procura-se eliminar as zonas de transi-
ção inferior e superior dos horizontes adjacentes.
Colocar a amostra em um saco de pano, e anotar numa
e iquêta os seguintes dados:
- Local
- •- , ero do perfil
- Profundidade

de co eta

5

em casos especiais.

pIO oco cada
r o 'vro de pro_

e êta.
7. Enviar a am ~

tras.
o e preparação das amos-
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3. PREPARAÇÃO D S AMOSTRAS

3.1. Amostra sêca ao ar

A amostra já protocolada é submetida ao seguinte tra-
tamento:

colocar a amostra (quantidade pouco superior a 2 kg},
em tabuleiro de madeira com as dimensões de 40 x 60 em,
prêvíamente tarado (± 0,02 kg) .
deixar em repouso, em lugar sêco e ventilado, até ser
considerado pelo preparador de amostra, como sêea ao ar.
retirar 2 ± 0,02kg de terra sêca ao ar.
desfazer os grumos com rôlo de madeira, tendo o cuida-
do de evitar a quebra de pedras.
peneirar o material através de peneira, de malha com
furos circulares de 2 mm de diâmetro.
separar o material peneirado (TFSA), para ser enviado
uma parte ao laboratório e a outra ao estoque de amos-
tras.

3 .2. Determinação de Calhaus e Cascalho

A fração retirada pela peneira, deve ser sêca e pesada.
Determinar o pêso das pedras com diâmetro maior que 20mm,
e daquelas compreendidas entre 20mm e 2 mm .

Teôr de Calhaus > 20mm)

I % calhaus = Pcx50 I
Teôr de Cascalho (20 mm - 2 mm)

I % Cascalho = Pca x 50 I.

Teôr de Terra Fina Sêca ao Ár « 2mmj

% TFSA = 100- (% de calhaus + % de cascalho)
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4. ANALISE DAS AMOSTRAS

É efetuada através do emprêgo de métodos de análise fí-
sica, química e instrumental.

5. ANALISE FíSICA

5. 1. Determinação do Iatôr de correção

Êste fatôr é utilizado para referir os resultados das aná-
lises a Terra Fina Sêca em Estufa (TFSE) .

É determinado pelo seguinte procedimento:
pesar 10 ± 0,00'1 g de TFSA e transferir para um cadi-
nho de porcelana, fôrma baixa, previamente tarado.
deixar durante 24 horas em estufa regulada entre
10QQC e 105QC.

retirar da estufa, colocar em dessecador durante 1hora e
determinar o pêso da TFSE.
O cálculo do farol' é feito através da seguinte fórmula:

pêso da TFSA
f

pêso da TFSE

5 .2 . Análise GranuIométrica

Fornece a composição granulométrica da TFSA. As
par Iculas componentes do solo possuem composição e estru,

diferentes e diferem geralmente entre sí, em diâmetro
e orma. Podem er de natureza orgânica e inorgânica.

O .. e o de cada partícula é um parâmetro, que tem
a dimensão do co prí e o da mesma, e é definido por um
ou diversos cri 'rios es abelecídos arbitrà.riamente como: a
largura da menor abertura quadrada por onde pode atraves-
sar, o diâmetro da menor abertura circular através da
qual a par ícula pode passar; o diâmetro de um círculo que
tem uma área igual a área máxima projetada da partícula;
o diâmetro de uma esfera cujo volume é igual ao da partícula;
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o diâmetro de uma esfera cuja densidade e velocidade de se-
dimentação - em um determinado fluído - são iguais às da
partícula.

É óbvio que, todos êstes critérios são válidos para partí-
culas, porém não podem ser rigorosamente relacionados às
partículas anísométrícas que são frequentemente encontra-
das no solo. Por isso, é que os resultanos analíticos obtidos
neste tipo de análise, devem sempre ser citados com a íden-
tifiçacão do método usado.

Existem dois métodos principais de análise mecânica de
solo: método da pipeta e método de hidrômetro. O primei-
ro método apresenta maior precisão que o hidrômetro, po-
rém, êste é válido para muitos objetivos.

5.2 .1. Método internacional modificado da pipeta

5 .2 . 1. 1. Teoria

É baseado no fato de que tôdas as partículas possuem
velocidade de sedimentação superior aquela de fração pro-
curada, a qual sedimentará antes do o de retirada, de-
pois de um determinado tempo.

O tempo e a profundidade da retirada da alíquota são
calculados pela Lei de Stokes.

Assim, êste método depende dire amente fração elimi-
nada pela sedimentação numa p o didade h em tempo t,
tendo tôdas as partículas elocídade de sedimentação maior
que h/t, sendo que na mesma profundidade pode ser retirada
aliquota com concentração original de par ículas que pos-
suem velocidade maior que h

A tomada de uma aliquo de peq eno olume, por meio
de uma pipeta, em profundidade h e num tempo t fornece
uma amostra da qual tôdas as partículas maiores que x (ta.
manho determinado pela equação de Stokes) foram elími-
nadas ;

e -, 30 IJ h 11/2
sendo e = 100 II g(es -ed

- -

x
(t) li.!
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- Parâmetro de sedimentação
h - Profundidade

- Densidade da partícula
e - Densidade da solução dispersora

íseosídade da água
- T po de sedimentação

ce eração da gravidade.

~ão er, e o diâmetro da partícula esférica e res-
velocidade e sedimentação, fornece uma medida ar-

- o' o - <> __ - das partículas não-esféricas.
separaeão fração argila ( < 0,002 mm) p01

efetuada através de homogeneização
00 ecantação prévia de tôdas as

<> acima do plano z = - h depois
de

as partículas
sezuintes 1ími.es gran ulc-

Diâme ro das
partículas (mm)

G G ~ a 0,2
.AI 0,2 a 0,05

te 0,05 a 0,002
gíla Arg. < 0,002

A fim de efetuar uma dispersão satisfatória são utiliza-
das soluções alcalinas. de concentrações diversas.

Para os solos da Amazônia, normalmente é utilizada so,
lução de NaOH N (com fatôr devidamente ajustado) .
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Anteriormente, usou-se o Hexametafosfato de Sódio, no
entanto foi substituído, devido maior disponibilidade local de
NaOH. As vêzes ocorrem problemas na dispersão, devido à
interferência de teôres elevados de sais solúveis, sulfato de
cálcio, carbonato de cálcio e matéria orgânica.

A eliminação da matéria orgânica é efetuada, por trata-
mento do solo com peróxido de hidrogênio, e o gêsso remo-
vido por filtração e lavagem com água suficiente para díssol;
vê-Ia.

Como medida auxiliar de rotina, utiliza-se no Laborató-
rio da Seção de Solos, o procedimento recomendado por Luiz
Bezerra de Oliveira (IPEANE) e que consiste no seguinte :

Propriedades de amostra I Tratamento

Solos Normais IDispersão com Na OH ou HEXA

Teôr elevado de sais so-
lúveis, com teôr baixo de
CaC03.

Tratamento prévio com HCI elimi-
nação dos sais com C2H5OR a
60 % ou água destilada e dispersão
da amostra com Na OH ou Hexa-
metafosfato de sódio (HEXA).

Teôr baixo de sais solú-
veis (independente do
teor de CaC03 .

Tratamento prévio com HCI e dis-
persão com Na OH ou HEXA.

5 .2. 1 .3 . - Processamento

- Pesar 20 g de TFSA e transferir para um bequer de
600 ml, juntar 250 ml de água e 10 ml de solução de
Na OH N.

- Deixar em contato por uma noite.
- Transferir para um copo metálico especial e agitar, du-

rante 15 minutos com coqueteleira Walita ou equiva-
lente.
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- Passar tôda a amostra de peneira (malha 270 - abertu-
ra 0,053mm) para um cilindro de Koettinge.

- Lavar com volume de água suficiente para retirar tôda
a argila.

- Completar o volume do cilindro, com água destilada, até
o traço correspondente a 1000ml .
Agitar para homogeneizar a suspensão contida no cilindro
e deixar em repouso para sedimentação, anotando a hora
do inicio da mesma.
Registrar a temperatura da suspensão, a fim de determi-
nar o tempo de sedimentação.
Retirar 25ml da suspensão através da torneira superior
(5 em de profundidade a partir da marca dos 1000ml),
e transferir para um cadinho de porcelana previamente
tarado.

- Colocar o cadinho numa estufa a 1059C, até secura
completa.

- Resfriar num dessecador e pesar. Anotar o pêso (P).

% Argila
Total = 200 [(PêSO cad+arg - Pêso Cad)-0,013]
(AT)

- O m eríal retido na peneira de malha 270, e que cons-
. as areias fina e grossa, depois de lavado é transferido

para cadinho de porcelana previamente tarado.
es a à em ratura de 105°C, até secura com-

s Pê.50 cad - areias - Pêso cad) ]

- Transferir as areias para uma peneira de malha 70 (aber-
tura O 2mm e depois passar por outra de malha 270 e
agitar a fim de desmembrar o material em duas frações.
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A parte retida na 1~ peneira é denominada areia grossa
(AG) e o que fica na segunda peneira, areia fina (AFI.
Recolher esta última fração e pesar anotando o pêso :

%AF 5 [ (Pêso cad + AF) - Pêso cad. ]

I % AG = % areias - % AF I
I % Silte = 100- (% AT + % AG + % AF) I

Para determinar o teôr de argila natural, utilizar o mes-
mo processo acima descrito com as seguintes modificações :

a) Efetuar a dispersão com água destilada.
b) Calcular usando a seguinte expressão :

% Argila Natural = 200[ (Pêso cad+arg) - Pêso cad. ]

6. ANALISE QUíMICA

6 . 1. Carbono Orgânico

o carbono orgânico é o principal componente da matéria
orgânica do solo.

Desde a antiguidade que se atribui a descoberta da exis-
tência de uma fração orgânica no solo. Porisso mesmo, du-
rante todo o processo histórico de desenvolvimento da ciên-
cia do solo, tem sido dedicado tempo exaustivo em pesquisas
sôbre a gênese e propriedades da matéria orgânica do solo.

Apesar de todo êste esfôrço, traduzido pelos numerosos
trabalhos de pesquisas existentes, pode-se sem receio afirmar
que, os conhecimentos atuais sôbre a matéria orgânica do
solo, ainda são insuficientes .. No entanto, pesquisas conti-
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nuam a ser dedicadas no sentido de obter dados informativos
sôbre êste principal componente do solo.

Sabe-se que a fração orgânica têm um efeito acentuado
sóbre a estrutura dos solos. Dependem também da matéria
orgânica a absorção e retenção de água pelo solo, e teôr de
bases trocáveís, nitrogênio, fósforo e alguns dos elementos
menores, indíspensá e' ao crescimento das plantas.

6 . 1. 1. ~ é o AnaJi1:ico

o o Laborató .o da Seção de Solos
padronízad o peio Labora ório do DPFS é o méto-

ThIrilIl. ' utí do no m Congresso Internacional

6.

o e 000 eia-se na ação oxidante do dicromato de
!XL' 'o, em meio ácido, sôbre a fração denominada carbono
o • ico do 50 o . Esta reação é realizada a quente, e em
p. ça de ca alisador positivo sulfato de prata. A atua-
ção prí cípal de K2Cr207 pode ser descrita quimicamente,
pela reação :

'_ Cr o- -e- 8Hz S04 > 2K2 804 -I- 2Cr2 (804)3 -+ 8H20 -I- 60

60 -+ 3C -> 3 C02

2~ Cr107 -e- 8H2 804 -I- 3C ----> 2K2 S04 -I- 2Cr2 (804)3 -+ 8H20 + 3COz

2K2 Cr207 -- 3C

K2 Cr207 -- C

6 4

o sulfato de prata possue ação dupla, a de catalisador
positivo e prevenir a interferência dos clorêtos porventura
existentes na amostra :
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a precipitação do clorêto de prata, elimina a presença do ion
clorêto que poderia ser oxidado pelo K2Cr207nas condições
de acidez reinantes, causando um êrro na análise.

A amostra geralmente libera o ion Fe -+:++.,em solução,
o qual provoca o aparecimento de coloração amarela, dífícul-
tando a detecção do ponto final da titulação. Para elímínar
êste inconveniente adiciona-se ácido orto-fosfóríco, o qual for-
ma através do ion P04 - - - um complexo incolor com o
ferro trivalente :

2P04---+Fe+++-> [Fe (P04hJ ---
o ácido fosfórico faz baixar o potencial de oxidação do sistema
férrico-ferroso ao complexar os ions férricos.° indicador difenilamina muda de coloração dentro dos
limites de alteração do potencial na curva de títulação .

A mudança de côr da düenilamina deve-se a uma mu-
dança na estrutura molecular . Assim a düenilamina :

oxida-se a difenilbenzidina :

C )-NH-< »< )-HN-< >
e finalmente transforma-se por oxidação a violeta de difenil-
benzidina:

< )" =< )=< )=N-< >
6 . 1 . 1 .2 . Proeessamento

- Pesar 0,5 ± 0,001g de TFSA e transferir para um Erlen-
meyer de 250 - 300ml.

- Juntar 10ml de dicromato de potássio 0,4 N e uma pitada.
(aproximadamente 20 mg) de sulfato de prata em pó.
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· Colocar em chapa aquecedora elétrica. Introduzir den·
tro do frasco um tubo de ensaio cheio de água e que atua
como condensador.

- Aquecer até fervura branda, mantendo êsse aquecimento
durante 5 minutos.

- Resfriar, juntar 80ml de água destilada, 5,0ml de
H:, P04 1:1 e 5 gotas de solução do indicador difenilamina.

- Titular com solução 0,1N de sulfato ferroso amoníacal (c/
fator calculado), até que a côr azul da solução mude para
verde neto.

- Anotar o volume gasto (V).

6 . 1. 1. 3 . Cálculos

A expressão para o cálculo do C Orgânico com teôr su-
ficiente para consumir os 10ml de dícromato, é a seguinte:

% C = 0,06 (40 - V) x f I
quando a amostra possuir teôr mais elevado de C Orgânico,
pipetar 20, 30, 40 ou 50 ml de K2Cr207 0,4 N, e após 5 mi-
nutos de fervura, diluir respectivamente a 100, 150, 200 e
250ml, de modo a ser retirado sempre uma alíquota de 50m1
da solução original. Logo após adicionar 50ml de água des-
tilada. Age-se dêste modo, afim de proceder-se a títulação
por retôrno numa alíquota correspondente a 10ml de di-
cromato de potássio 0,4..N. Nêstes casos então tem-se as
ezpr

I %C = 0,06. f. -= 40 - ) 3 -, I
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I %C = 0,06. f. - (40 - V) 4 -' I

I %C = 0,06.f. !- (40 - V) 5 -11i .-

De acôrdo com a equação química principal. temos :

6 4

(PM)
Ocorre que a relação--------

6
grama do dicromato de potássio (em meio ácido) donde vem:

é o equivalente-

12
3gC

6 4

Logo 1000 ml de solução normal de K2Cr207 oxidam 3 g C.

1000 ml sol N - 3 g C
1 ml sol N - 0,003 g C
1 ml sol O,lN - 0,0003 g C

porém, para a oxidação inicial usa-se um volume a de
K2Cr207 0,4 N
Transformando essa normalidade para 0,1 N, no caso de 10 ml.

10 ml sol. 0,4 N K2Cr207 - 40 ml sol. 0,1 N KZCrZ07
como esta solução está sempre em excesso, titula-se o mesmo
com sulfato ferroso amoniacal (v) logo :

(40 - v) x 0,0003
será a quantidade em gramas de carbono que existe na amos-
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tra . Como o pêso da amostra é 0,500g, o cálculo da % de C
orgânico (em relação a TFSE) é feito do seguinte modo:

100 g
0.5 g

% C org.
40-v x 0,0003 x f
200

c ~ C org . --- x 40 - v x 0,0003 x f

03 x _O- x fr;. C org ,

cc C. ocr.,. 0.06 X (40- I X f I

Preparaçê ão das oluçóes

a . Secar o sal K Cr _O, p. a . numa estufa elétrica, à ten-
peratura de 120_140oC durante 2 a 4 horas.

b Resfriar o sal num dessecador.
c Pesar 39,228 g do saf e passar para balão de 21 com

auxilio de mais ou menos 500ml de H2 O. Agitar com
firmeza até dissolver o sal.

d ) Juntar ao balão uma solução preparada pela mistura
de 11. H2 S04 d = 1.84 e 500 ml de H20.

e) Resfriar a solução e completar o volume a 2 1.

a) Pesar cêrca de 0,80 g de ferro metálico, em fio, aproxi-
madamente 0,57mm, p. a. de 99,98% de pureza, e
transferir para um Erlenmeyer de 500 ml.

b) Adicionar 15 ml de HCI concentrado, 3 ml de HN03 e
30 ml de H2 804 1:1. Cobrir o Erlenmeyer com um fu-
nil cuja haste tenha sido removida.

c) Aquecer para que a dissolução do ferro seja completa.
Continuar o aquecimento até o aparecimento de abun,
dantes fumos brancos.
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d) Retirar da chapa e resfriar.
e) Adicionar 20 ml de H20 destilada, e 5 rnl de HCI con-

centrado.
f) Aquecer à ebulição. Retirar da chapa e reduzir o

Fe+++, juntando gôta a gôta, uma solução de cloreto
estanhoso. Juntar 2 gôtas de excesso da solução redu-
tora.

g) Resfriar a amostra até temperatura ambiente. Colo-
car ràpídamente 10ml de solução saturada de clorêto
mercúrico.
Deixar em repouso durante 3' a 5'.

h) Juntar 10 ml de H3P04 1:3, diluir a 150 ml e adicionar
3 gôtas de difenílamina .

i) Titular com K2Cr207 0,4N. Quando coloração cinza
aparecer na solução, significará que o ponto final está
próximo. Então titula-se vagarosamente gôta a gôta,
até que a coloração mude para azul, sinal de que o ponto
final foi atingido. Anotar o volume gasto V.

Cálculos :

0,05585

Pêso Fe pureza % Fe

100
N = ----------------------

volume gasto (V)

Preparação de soluções auxiliares :
Solução de Clorêto Estanhoso
Dissolver 50 g de SnCI2. 2H20 em 100 ml de HCl con-
centrado.
Aquecer na chapa até que a turvação desapareça. Diluir
a 330 ml com H20 destilada. Juntar pequenos pedaços
de Sn metálico, afim de que o sal dissolvido não sofra
oxidação. Guardar a solução num frasco escuro prote-
gido da luz solar.
Solução de difenilamina (1%)
Dissolver 1g de difenilamina em 100ml de H2S04cone.
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Solução de ácido fosfórico
Misturar 500 ml de H3P04 concentrado, com 1000 ml
de H20.

Solução saturada de clorêto mercúrico
Colocar cêrca de 100 g de HgCl2 num frasco de 500 ml
contendo 400 ml H20 destilada quente. Agitar bem
para dissolver a máxima quantidade de HgCI2. Resfriar.

Padronização de uma solução de K2Cr207 0,1 N

1) Preparação da solução de K2Cr207 0,1 N
a) Colocar 500 ml da solução de K2Cr207 0,4 N com fa-

tor determinado num balão de 21. Resfriar, completar
o volume.

2) Pesar cêrca de 0,20 g de ferro metálico em fio, (c/ as
mesmas especificações indicadas na preparação da solu,
ção de K2Cr207 0,4 N) .

b) Prosseguir adotando o mesmo procedimento utilizado
para o preparo da solução de K2Cr207 0,4.N.

3) Oálculos:

Pêso Fe x pureza % Fe

5,585 Pêso Fe x pureza Fe
= -----------------

volume gasto 5,585 x volume gasto

onízação de uma solução de FeS04 O,lN:

a Pesar 40 g de FeS04. (NH4)2 S04. 6H20 e dissolver em
pouco de água misturada com 10 ml c;leH2S04 con-
ado e completar o volume a um litro.

b 25 ml da solução e transferir para 1 Erlenmeyer
250

c Co ocar 80 ml de uma solução de H3 P04 (30,3 ml de
H~ PO_ concentrado para 1 litro de solução). Misturar.

d) J ar 5 gôtas de dífenilamina e titular com K2Cr207
01

- 29-



Cálculos :

V N = V'N'
: _-------_._._-------_._--_ __ .-:

VN
N' = .

V'

N - normalidade do K2Cr207 O,lN
V - volume do K2Cr207 O,lN
V' - volume do FeS04 O,lN
N' - normalidade FeS04 O,lN

6 .2 . Nitrogênio Orgânico e Amoniacal

o nitrogênio t-em sido durante muitos anos intensiva-
mente pesquísado, em função de sua elevada importância
como elemento nutriente das plantas.

A disponibilidade do nitrogênio para os vegetais é funda-
mental para o seu crescimento.

Ocorre que somente pequena parte do nitrogênio total
existente no solo acha-se em forma disponível.

O cíclo de nitrogênio na natureza segundo BEAR é o
seguinte:
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A míneralização do Nitrogênio é processada através da
degradação dos compostos orgânicos nítrogenados existentes
em resíduos orgânicos frescos incorporados ao solo, como
aqueles ezistentes na matéria húmica do solo.

- o processo de míneralízaçãn destacam-se duas fases
principais: a amonificação, isto é, a transformação do N em
~-. e a nitrificação, constante da oxidação de NH4+:a N03- .

.LJLUC1utea mineralízação instala-se ao mesmo tempo um
processo reversí o denominado imobilização. Assim, é que,
uma grande porção de NH4-+- e N03- pode ser imobilizado
por microorganismos que utilizam êsses compostos na sínte-
se do seu protoplasma , Algumas vêzes, parte dêste protoplas-
ma e sub-produtos nitrogenados do metabolismo, passam a
compôr a fração estável do húmus do solo.

O ion nitrato também pode ser perdido do solo através
da desnitrificação biológica, por redução dêsse ion forma-se
nitrogênio livre, o qual é absolutamente inútil para as plan-
tas e maioria dos mícroorganísmos.

Considerando a dinâmica do processo, a desnitrificação c
redução assímílatóría do nitrato, podem ocorrer paralelamen-
te segundo o esquema:

Assimilação dos Nitratos

NH3

NO} -> N02 -> (HNO) ->

A

I
H2.N2<h -> N20

ou I
v

N02NH2 -> N,!
desnitrífíeação

Porém, existem microorganismos capazes de utilizar ni-
trogênio molecular em seu metabolismo. Temos por exem-
plo as espécies AZOTOBACTER e CLOSTRIDIUM, bem co-
mo um grande número de bactérias heterotróficas organis-
mos autotróficos, bactérias fotossintéticas. e também algas
azul-verdes.
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Segundo BEAR a fixação do N atmosférico pode ser es-
quematízado do seguinte modo:

PROCESSO BIOQUtMICO .
DE FIXAÇÃO DO NITROGmITO ATMOSFÉRICO

de reduçóo

N
2

HN-NH di-imido

/ ~"'H,m;"J
~ 11:

NH.OH~

/ : (HNO.'
I hi ponitr-i 10

N\ •.
c mt n c c c l d o s f-- - - - - - - - - --

I
I
I
I
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o nitrogênio é um elemento essencial na síntese da clo-
rofila. Tôdas as proteínas e o protoplasma contém na sua
composição molecular êsse elemento.

O N é absorvido pelas raízes em forma de NH4+ ou
NH3-,sendo que em condições de acidez com pH variando
de 5 a 7 ambas as formas são absorvidas com grande facili-
dade pelas plantas.

O íon .-03- o so o é reduzido com grande rapidez a
NH3, pro à e1mene em presença de enzi.ma que possue em
seu eeído o o o ibdênio.

O NH3 com os ácidos orgânicos forma
tementes damen ais na construção dos edí-

fí '05 ~ do ecido vegetal.
A ístração de nitrogênio à planta, altera a razão

proporei entre proteínas e carboídratos, além de propi-
ciar a formação de células mais delgadas.

6.2. 1. létodo analítico

6.2.1.1. Teoria

o método Kjeldahl emprega como solução digestora uma
mistura de H2S04, CuS04e Na2S04, a fim de decompor a
matéria orgânica transformando o nitrogênio da amostra
em nitrogênio amoniacaJ.

O ácido sulfúrico tem as seguintes funções: conversão
de sulfatos a sulfatos ácidos, oxidação de aceleradores orgâ-
nicos como sucrose, ácido benzóico, ácido salicílico e oxida-
ção da amostra. Uma parte do ácido é perdida por ebulição
e um excesso do mesmo é necessário, na fase de digestão da
amostra, a fim de assegurar a ausência de perdas por vola-
tilização dos sais amoniacais.

O sulfato de sódio, em mistura com ácido sulfúrico, fun-
ciona como agente térmico, elevando o ponto de ebulição da
mistura, assegurando a manutenção da temperatura desejá-
vel ao processo.

Como catalisador positivo é empregado o sulfato de co-
bre, acelerando a decomposição da matéria orgânica.
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Após a digestão o nitrogênio amoníacal é deslocado por
hidróxido de sódio e destilado por aquecimento.

O recolhimento do nitrogênio amoniacal é feito em so-
lução de ácido bóríco a 4% em presença da mistura dos indi-
cadores: Tetrabromo - m - cresol, Sulfonftaleina (verde
de bromocresol) e O' - Carboxibenzeno-azo-dimetil anilina
(vermelho de metila) .

6.2. 1.2. Processamento

1. Pesar 0,5± 0',001g de TFSA e transferir para um balão
de digestão Kjeldahl, capacidade 100rnl.

2. Transferir para dentro do balão 15rnl de solução díges-
tara.

3. Colocar no digestor elétrico e aquecer.
4. Manter a digestão até que seja eliminada totalmente a

matéria orgânica do solo, o que pode ser constatado
através do clareamento da amostra.

5. Após a eliminação da matéria orgânica retirar do di-
gestor e resfriar até temperatura ambiente.

6. Transferir o resíduo e líquido para um balão de desti-
lação de 100rnl de capacidade. Lavar bem o frasco
de digestão, e transferir para o balão de destilação
até que o volume de líquido alcance em tôrno de 45ml.

7. Colocar alguns pedaços de "cerâmica vermelha" afim
de normalizar a ebulição.

8. Para receber os gases amoniacais, colocar num frasco
Erlenmeyer de 125ml de capacidade 10ml de H3B03
a 4% e 5 gôtas de indicador.

9. Imergir a extremidade do tubo de destilação, no líqui-
do contido no Erlenmeyer coletar.

O'. Ao frasco de destilação adicionar lentamente 20'ml de
NaOH50%. Deve-sedeixar escorrer o líquido cáustico
pelas paredes do frasco, afim de que não ocorra perda
de NH3,enquanto o balão estiver sem rôlha ,
Tampar o balão com rôlha de borracha, J, qual deve es-
tar ligada ao tubo coletor de gases.
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12. Agitar vigorosamente o balão e abrir a torneira de água
para refrigerar os tubos de destilação.

13. Ligar o aquecimento elétrico da chapa aquecedora.
14. Destilar aproximadamente 35 ml da solução contida no

frasco de destilação.
15. Retirar da chapa aquecedora. Resfriar até tempera-

tura ambiente e titular com HCI 0,02N. com fator pre-
viamente determinado.

6 .2 . 1. 3 . Cálculos:
A reação principal do processo é :
2NH40H + H2S04 --> (NH4hS04 + 2H20

2NH40H - 2 N - H2S04

H2S04

2
N-

14 g N 49 g H2S04
1000 ml H2S04 N - 14 g N
1000 ml H2S042N - 28 g N

1000 ml H2S04 0,02N - 0,28 g N
1 ml H2S04 0,02N - 0,00028 g N

usando 0,5 g de amostra, a percentagem de nitrogênio será
calculada da seguinte maneira:

a,p
100 ------

------ V x g x 0,'00028
%N

! % N = V x f x 0,056 i
! j

onde f é o fator do ácido.
Variando o pêso da amostra deve-se sempre, multiplicar a ex-
pressão acima pelo quociente 0,500 onde p é o pêso da amos-
tra.

P
6 . 2 . 1 .4 . Preparação das olnções

Solução dígestora : Pesar 180 g de a S04 e dissolver em
cêrca de 1000 ml de água destilada. Adicionar 20 g de CUS04.
5H20. Depois juntar lentamente 600 ml de H2S04 d = 1,84.
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Resfriar até temperatura ambiente e completar o volume a
2000ml.
Ácido bórico a 4%: Pesar 40 g de H3 B03 e dissolver em
± 900ml de água destilada. Deixar em repouso durante
24horas afim de facilitar a dissolução. Depois completar o vo-
lume a 1 litro com água destilada.
Indicador misto: Pesar 0,100g de verde de bromocresol e
0,020g de vermelho de metila e dissolver em álcool etUico a
95% . Depois completar o volume a 100ml.

6.3 Hidrogênio e Alumínio Permutáveis

:ttstes dois elementos em forma trocável são responsá-
veis diretos pela acidez dos solos.

A acidez dos solos deve ser encarada principalmente sob
o aspecto de intensidade e de quantidade. Através de me-
dições potenciométricas, ou seja, pelo conhecimento dos va-
lôres do pH do solo, caracteriza-se a intensidade da acidez,
ao passo que o quantitativo correspondente pode ser medido
direta ou indiretamente pela quantidade de álcali requerída
para titular o extrato do solo até um ponto final estabelecido
arbitràríamente .

Segundo HISSINK o fator quantitativo na acidez do
solo é expresso adequadamente pela seguinte fórmula:

r:.~~.=:.:.·:::~=:=:.:··_=:.~·.·.·_·.:·.-...~ ...J
onde o T é capacidade total de adsorção do solo e S é a soma
de bases trocáveis, sendo ambos medidos em milíequivalentes.

Através de tratamento do solo com solução de acetato de
cálcio N, pH-7,0 inicialmente faz-se a extração dos cations
H+: e Al+:-I:-+:e posteriormente com clorêto de potássio
N, pH - 7,0 extrai-se o alumínio. Por diferença obtém-se o
hidrogênio permutá velo

No solo existem espécies como H-+:.ou H30+: denomina-
do ion hidrogênio, assim como Al(H20)6+++· Os ions
que contêm alumínio formam complexo de coordenação, no
qual um átomo central de alumínio é ligado ao oxigênio de
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seis moléculas de água, dentro de configuração octaédrica:

\
/

H

\

\ H

-:W'H
<,

-- H
/

O--
H

o ion alumínio hidratado, de um modo geral, pode ser consi-
derado como um ácido, de vez que êle contém protons remo-
víveis, os quais são retirados das moléculas de água que ro-
deiam o alumínio. É interessante destacar que essas molé-
culas não são moles de água, no senso comum de ez que
estão ligadas ao alumínio com uma carga média de 0.5. Cada

ogênio é ligado ao oxigênio com carga média de O. 5. dei-
do uma carga positiva média de 0.25 para cada hidrogê-

.o em um total de 3 por cada ion al .dratado, A
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dissolução dos protons em água, pode ser representada pelas
seguintes equações:

[ AI(H20)50P.:J --'-++ H20 -> [ Al(H20)4(OHh ] ++ H30+

[ Al(H20)4(OH)2]++ H20-> [ AI(H20)) (OHh ] + H30--'-

o alumínio trocável apresenta, acima de determinado
limite, efeito fitotóxico para determinadas espécies vegetais.
Assim é que, seu estado de inatividade no complexo sortivo de
argila, é fator importante no estudo da fertilidade dos solos.

6 .3 . 1 . Método analítico

6 .3 . 1. 1. Teoria

A extração do Hidrogênio e Alumínio permutáveis do
solo é procedida com solução de Ca (CH3 COOhN,pH - 7,0.

Após a extração, a dosagem da acidez causada por êsses
elementos é feita por solução de NaOH 0,1 N em presença da
fenolftaleina como indicador.

As equações químicas simplificadas representativas da
processo são:

:-·_·····························T

Micela H -:> H+
<:-

MiceIa -:>AI AI +++
<:-
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a mudança de côr do indicador fenolf'taleína dá-se em pH
8,3_10,0e deve-se à uma modificação na sua estrutura mole-
cular, como segue :

HO r-, Hú/]=~ ~~I OltH+
/ V Vo /
c-o- c= c c" c cf>'- -I o 11 o

Q Q
Formo Vermelha Forma Vermelha

O~inônico (Solou í o n )
Ac ido

Forma Incolor
Loctônico
Pseudo ácido

na dosagem de Al+-+"+emprega.se solução de KCl N, pH 7,0,
e a títulação é feita com solução O,IN de NaOH,em presença
do azul de bromotímol como indicador.

o H+ permutáveí é então obtido por diferença, isto é:

mE H+: + Al+++/100gso'0-mEAl +++/lOOg solo = mE H+/IOOg solo

6.3.1.2. FTocessannento

6 .3 . 1.2 . 1 . Hidrogênio e Alwnínio Permutáveis

1. Pesar 10 ± 0,01g de T.F.S.A. e transferir para um Er,
lenmeyer de 250ml de capacidade e juntar 150ml de so-
Luçãonormal de acetato de cálcio com pH 7,0.

2. Tampar o frasco com rôlha de borracha e agitar com ener-
gia, em movimentos circulares.
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3. Repetir as agitações várias vêzes,e deixar em repouso até
o dia seguinte.

4. Transferir para outro erlenmeyer 150ml de solução de
acetato, tampar e deixar para o dia seguinte.

5. Retirar com pipeta aspirada à vácuo, 100ml do extrato
do solo.

6. Transferir para erlenmeyer de 250ml. Juntar 5 gôtas de
fenolfta.leinaa 3CC e' com solução de hidróxido de
sódio O até a . o o final da títulação, caracte-
rizado pelo apa.recimen de co oração rósea persistente.
Anotar o olume a

7. mencionada em (4).

8. Titular com a mesma 50

trando o volume gas o
calina e indicador, regis-

6 .3 . 1. 2 . 2 . Alumínio Trocá I

1. Pesar 7,5± 0,01g de T.F.
meyer de 250ml. Jun
KCl.

. e em para um erlen-
e 50 ução normal de

2. Tampar o erlenme er e ~-
mesmo procedimen o citado

ersas vêzes adotando o
de ermínação anterior.

3. No dia seguinte pipe ar 00 do e rato do solo trans-
ferindo para um Erlenmeyer de 250ml. Juntar 3 gôtas
de solução do indicador azul de bromotimol e titular com
solução de NaOH0,1 até ser atingido o ponto final, ca-
racterizado pela mudança de coloração da solução de
amarela para azul. Anotar o volume gasto Va.

Obs. : - Nesta determinação não se procede à titulação
de blank, em face do extrator ser clorêto de po-
tássio, portanto um sal derivado de um ácído
forte e base forte.
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6 .3 . 1. 3 . - Cálculos

H..... ;- Al+++

Pêso da amostra: 10g

Extração: 10g -:> 150
I
v

100 (6,667g)

1 •...a OR - 0.1

,67-

B+ AJ -e- ++

x O 1 x f

---' 00 g solo = 1,50 (Va- Vb)x:f

édi.o da reação é 90%, adiciona-porém o rendimento
se mais 10~ .

-T"-: 100 g solo ~ 1,65 (Va-Vb) x f :

Pêso amostra: 7,5 g
7,5 g -:> 150

I
v

100 (5g)

0,000899
1 ml aOH O,IN- 0,1 mEAl+ .•..+-

0,00899
5 g ---- V x 0,1 x f

100 mE Al+++ /100 g solo
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6.3. 1 .4 - Preparação de soluções

Solução de Ca (CH3 COO)2 N pH - 7,0 - Pesar 158,2 g de
Ca (CH3COOhpuro, e dissolver em cêrca de 1800 ml de
água isenta de gás carbônico. Depois completar o volume
a 2.000 ml. Ajustar o pH até 7,0 com ácído acético ou so-
lução de hidróxido de cálcio.
Solução de fenolfataleina 3%: Pesar 3 g do indicador e dis-
solver em 100 ml de álcool etílico absoluto.
Solução de KCl N pH - 7,0 - Pesar 149,12,g do sal sêco p.a.,
e dissolver em cêrca de 1800 ml de água destilada. Depois
completar o volume a 2.000 ml com água destilada. Se neces-
sário, ajustar o pH com soluções de ácido clorídrico ou hídró,
xído de potássio.
Solução de bromotímol azul 0,1% Pesar 100 mg do indica-
dor, transferir para um gral de porcelana ou ágata e juntar
],6 ml de NaOH0,1 N f = 1,000.

Triturar bem até que tôda a massa do indicador esteja
com coloração verde. Depois juntar água destilada até
volume final de 100 ml.

6.4. Sesquióxidos de ferro e alumínio do complexo de
laterização do solo.

A importância da determinação dos óxidos de ferro e
alumínio nos solos, advém do fato de que êstes compostos são
originários do material parental ou constituem produtos de
meteorização de outros minerais que contém os mesmos.

De um modo geral, o mecanismo de meteorização consis-
te na dissolução do material originário e precipitação dos
óxidos de ferro e alumínio, os quais algumas vêzes fazem
parte da estrutura dos sUicatos.

No entanto, de acôrdo com trabalhos realizados por
JACKSON, a gíbsíta presente nos latossolos é considerada
com mais ênfase produto de precipitação, do que relíquias
das camadas octaédrícas estruturais dos silicatos.

As frações molares dos óxidos de ferro e alumínio são
relacionadas com as do óxido de silício. constituindo índices
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de meteorízação, os quais expressam o grau de meteorização
química de um mineral ou material do solo.

Pesquisas realizadas por HARRASOWITZ,JENNYe MAR-
BUT, citam as frações molares dos diversos constituintes de
rochas, minerais e solos afim de condensar a análise ele-
mentar dêstes materiais.

Os índices mais utilizados são:

Ki = 1,7 x ----

1,7x (Si~ %)
i Kr = ---------------

(A1203 %) + 0,6375 x (Fez03 % )
.1 __ • __ • •. ..•.••••• _ •... _ .•......••.••.......... '

94 62 56

Na20% CaO%
---+

ba ~ ----------------------

102

-------_ _._-_._---_ ..--_._--_ _._--_._--_ .
o

--- + -----
94 62

:

1
:
!:.................................................................

102
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CaO% MgO%
--- + ----

56 40,3

102
L._ __.. _ .. _ .. _ __ __ l

r············································__ ······· ~

I af = 1,567x Al203% I
: Fe20j% :
1 !=----_ _ _ .

como pode ser observado o Al203 é empregado mais fre-
quentemente como base para o cálculo das perdas relativas
de meteorização de outros constituintes.

6 .4 . 1. - Método analítico

6.4.1. 1. - Teoria

Neste método é utilizado o H2S04 d = 1,47 como agen-
te de decomposição de silicatos existentes no solo.

A densidade do ácido foi adotada no Laboratório Central
da DPFS, com a finalidade de evitar que o dióxido de silício
proveniente dos sílícatos decomponíveis pelo ácido sulfúrico,
torne-se ainda que parcialmente insolúvel em solução de
Na2 C03 a 5%. Em experiências anteriormente realizadas
com ácido mais concentrado, no Laboratório da DPFS, ocor-
reu a desidratação e insolubilização da sílica.

Além disso, na maioria das vêzes, o ataque da TFSA com
H~S04 d = 1,47 fornece valôres do Ki muito semelhantes
às da fração argila do solo.

Quase sempre o valor do índice K.rna TFSA é menor que
o da argila correspondente.

No método analítico respectivo a Si02 separada dos ses-
quióxidos é determinada colorímêtrícamente, como será tra-
tado posteriormente.
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o sesquióxido de ferro é dosado por dícromatometría
empregando-se o clorêto estanhoso como redutor.

O trióxído de alumínio é determinado por complexome-
tria através de titulação indireta, com o emprêgo de solução
de sulfato de zinco para reagir com o excesso de Na2-EDTA,
e dífeniltiocarbazona (ditizona) como indicador. O pH da
solução é tamponado com mistura de ácido acético e acetato
de amônío pH 4,62.

6 .4. 1 .2. - Determinação de Al203

6 .4. 1. 2 . 1. - Teoria

O alumínio total existente no filtrado do extrato sulfú-
rico do solo, é determinado por complexometria.

É usado o método indireto de titulação do excesso de
Na2 - EDTA por solução de sulfato de zinco, em presença
de ditizona como indicador. A títulação final é conduzída
em meio com pH 4,62.

O ferro e alumínio (em forma de alumínato ) são sepa-
rados prê -iamente, por adição de NaOHa 40% e filtração do
hidróxido respectivo.

6.4. 1.2.2. Processamento

1. Transferir para balão volumétrico de 100ml, exatamen,
te 50 ml do filtrado do ataque sulfúrico, juntar 1 gôta de
fenolftaleina e neutralizar com solução de NaOH a 40%
até aparecimento de coloração rósea. Juntar 3 ml de
excesso da solução de hídróxido de sódio após a viragem.

2. Colocar o balão em banho-maría e deixar em aqueci-
mento durante meia hora.

3. Resfriar, completar o volume com água destilada. Agi-
tar para homogeneizar a solução.

4. Filtrar através de papel de filtro (filtração rápida) .

5. Do filtrado pipetar 25 ml e passar para Erlenmeyer de
250ml.

- 45-



6. Neutralizar vagarosamente a soda em excesso, com HCl
1:1 e redissolver o precipitado AI203 x H20 que se
forma. Observar o cuidado de não juntar excesso supe-
rior a duas gôtas de ácído.

7. Adicionar 10 ml de solução de Na_ - EDTA 0,05M. :mste
volume de agente complexante é recomendado para so-
los com até 20% de AhOJ. (tI> .
No caso de teôr mais elevado, juntar 15mI de Na2-EDTA
0,05M.

8. Logo depois acrescentar 10mI de solução tampão pH -
4,62 e levar à ebulição durante um minuto.

9. Resfriar, juntar 10ml de água e 40ml de alcóol etílíco
absoluto.

10. Acrescentar 2ml da solução do indicador (ditizona).

11. Titular com solução de ZnSo O05Maté atingir o ponto
final da titulação caracterizado pela mudança de colo-
ração verde-violeta para ermelho brilhante. Anotar o
volume gasto z) .

6.4.1.2.3 - ~culOs

Pêso da amostra:
Diluição: 2g

2g
-> 250ml

50ml-> 25 ml

Fator de diluição: 10

Fator para o cálculo da porcentagem:
2 g 100g
f = 10 x 50 = 500

1 ml sol 0,05MNa::!EDTA- 1,349mg AI
2,549 mg Ah03

;.•••••• __••.•_.•••••••••••••.•.....•.•••••••...••.•••.••.•••••••••••••••• !
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6.4. 1.2.4. - Preparação de Soluções

Sal dí-sôdíco do ácido etilendiamino tetracético
( a2-EDT )-0,05 .

Secar uma porção do sal, em estufa a 105QC durante
duas horas. Depois de resfriar o sal em dessecador, pesar
18,610 g e dissolver em cêrca de 500 ml de água destilada.
Completar o volume a um litro.

Sulfato de Zinco - 000 1 - Pesar 14,378 g de ZnS04. 7H20,
p .a. Disso ver em cêrca de 500 ml de água destilada. C0m-
pletar o volume a um litro.
Solução Tampão - pB 462 - Retirar exatamente 6 ml de
ácido acético glacial e diluir com 50 ml de água destilada.
Juntar 2 gôtas de azul de bromotimol, e titular até o apare-
cimento de coloração verde azulada ou azul esverdead.a.
Anotar o volume de NH40H gasto. Depois, colocar num ba
lão aferido de um litro, cento e vinte mililitros de ácido acé-
tico e juntar um volume de amônia concentrada igual a 10
vezes o volume gasto na titulação anterior. Completar o vo-
lume com água destilada. Finalmente, se necessário, corri-
gir o pH com ácido ou base.

Ditizona - 0,025%

Pesar 25 mg do indicador e dissolver em 100 ml de álcool etí-
líco absoluto. A solução deve ser guardada em frasco de
polietileno, e mantida num refrigerador. Esta precaução
faz com que a solução se conserve em boas condições, duran-
te período de tempo desejável.

Acido clorídrico - 50% em volume

Misturar 500 ml de ácido clorídrico concentrado p. a., com
500 ml de água destilada.
Hidróxido de sódio - 40% - Pesar aproximadamente 400 g
de hidróxido de sódio, em lentilhas, e dissolver em água des-
tilada. Completar o volume a 1 litro.
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6.4. 1.3. - Determinação de Fe203

6.4.1.3.1. -- Teoria

o ferro total existente no extrato sulfúrico do solo é do-
sado pelo método clássico dicromatométrico, usando-se díte-
nilamina como indicador redox.

A redução prévia do Fe+::!-+a Fe++: é feita com solução
clorídrica de clorêto estanhoso , A seguir adiciona-se solu-
ção contendo Hg+:+-a fim de oxidar o pequeno excesso de
Sn+ ..•..existente. Também é usado o radical P04--- para
evitar o aparecimento da coloração amarela do Fe+++, o que
se consegue pela formação de aníon complexo, baixando o
potencial de oxidação do sistema ferro (lI!) -- ferro (II).

6.4.1.3.2. -- Processamento

1. Pipetar 50ml do extrato sulfúrico e transferir para Er-
lenmeyer de 250ml de capacidade.

2. Juntar 20ml de ácido clorídrico 1:1 e 1ml de solução
saturada de clorato do potássio. Levar à ebulição.

3. Retirar o frasco da chapa aquecedora e adicionar, gota
a gota, solução de clorêto estanhoso, em volume sutící-
ente para a total redução do ferro trivalente, o que é fà,
cilmente reconhecido pelo descoramento da solução. Ob-
servou-se que, em alguns casos, devido a presença de
ions interferentes, a solução não se descora completa-
mente. O importante é que não deve ser adicionado ex-
cesso superior a 2 gôtas da solução de clorêto estanhoso.

4. Juntar 100ml de água destilada e em seguida 10ml de
solução saturada de clorêto mercúrico. Agitar.

5. Tampar o frasco com rôlha de borracha e resfriar até
que a temperatura da solução seja igual à temperatura
ambiente. Para acelerar o resfriamento banhar o fras-
co com água gelada.

6. Depois juntar 15ml de solução fosfosulfúrica, 3 gôtas de
difenilamina a 1% e titular imediatamente com solução

-48 -



o lN de bicromato de potássio até atingir o ponto final
caracterizado pelo aparecimento de coloração violeta na
solução. Anotar o volume gasto de bicromato (V).

6 .4 .1. 3 .3. - Cálculos

Pêso da amostra: 2 g
2 g -> 250 ml

I
v

50 ml
Fatar de diluição : 5
Fator para cálculo da % de F~03 :

1ml K2Cr207O,lN - 0,005585g Fe

I
v

0,007985Fe203
f = 5 x 50x 0,007985= 1,996

% Fe203= 1,996 x V

6.4.1.3.4.-Preparação de soluções

Bicromato de potássio 0,1 N - Secar em estufa o sal p.a., à
temperatura de 130QC, durante duas horas. Retirar o fras-
co da estufa, colocando,o dentro de um dessecador pelo pe-
ríodo de uma hora, após o que o sal está pronto para ser usa-
do. Pesar 5,807.g do sal sêco e dissolver em água destilada.
completando o volume do frasco a 2 litros.

Düenilamina 1% - Pesar 1g do sal e dissolver em 100ml de
H2S0198%.

olução fosfo-sulfúrica - Adicionar 150ml de H_ 0_ c
centrado, 150ml de H3P04 concentrado a 600 de'
destilada. Esfriar a solução até temperatura ambien e
completar o volume a 1 litro.
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CJorêto estanhoso - Pesar 130g do sal SnCh 2H20 e dissol-
ver em 130ml de HCl concentrado e completar o volume a
1000ml . Introduzir na solução fragmentos de estanho me-
tálico, com a finalidade de manter um ambiente redutor no
seio da solução evitando a oxidação do Sn++ o

Clorêto mercúrico (Solução saturada) - Colocar 50g do sal
dentro de um frasco contendo um litro de água destilada o

Agitar por diversas vezes e deixar em repouso durante 2 ho-
ras, após o que a solução estará pronta para ser usada o

Clorato de potássio (solução saturada) - Colocar 40 g do sal
dentro de um frasco contendo um litro de água destilada o

Agitar várias vêzes e deixar em repouso por um período não
superior a duas horas, após o que a solução sobrenadante
pode ser usada o

Ácido clorídrico - 50% em volume - Adicionar 500rnl de
HeI concentrado, p o a o, a 500ml de água destilada o

6 o 5 o - Cálcio e magnésio permutáveis

Partículas coloídaís dos minerais do solo bem como os
colóídes do solo geralmente são possuidores de potencial
zeta ,

Esta carga eletronegativa é oriunda da adsorção de um
excessode anions ou do desequilíbrio das cargas atômicas nos
vértices dos cristais o

Consequentemente as partículas adsorvem cations, a fim
de balancear a carga negativa o Os cations adsorvídos atuam
então como elementos nutrientes das plantas o

Esta adsorção é regulada por vários fatôres, dos quais
destacam-se: tipo do cation, concentração do ion, natureza
do anion associado com o cation e a natureza da partícula
coloidal .

No solo geralmente encontra...seo cálcio participando em
sistema orgâno-míneral, sob as seguintes formas: adsorvida
na matéria orgânica, trocável nas argilas, e também come
carbonatos, fosfatos e silicatos o
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o cálcio é necessário ao crescimento de t-Odosos vegetais
verdes, com exceção de algumas algas inferiores.

Uma parte do cálcio retirado pela planta. serve para a
neutralízação ou precipitação, sob forma fisiológica inativa.
de certos ácidos orgânicos como tartárico, cítrico oxálico.
eliminando a toxidez dos mesmos.

Na planta o cálcio é encontrado sob a forma iônica. exer-
cendo função semelhante às do potássio e magnésio.

O cálcio influencia diretamente no equilíbrio ácido-base
e exerce principalmente ação reguladora na absorção de po-
tássio, magnésío e sódio.

Considerando a ação neutralízadora do cálcio na acidez
dos solos é muito difícil delinear-se separadamente esta fun-
ção da de agente neutralízador das plantas.

O cálcio é muito mais abundante nos tecidos jovens do
que nos tecidos mais velhos.

Os órgãos vegetativos contêm muito mais cálcio que os
grãos. Nas fôlhas ocorre um aumento dêsse elemento com
a idade, apresentando assim uma distribuição inversa a do K.

A avidez das plantas pelo cálcio, está relacionada à ca-
pacidade de troca das raízes, isto é, à quantidade de cations
que um determinado pêso de raizes, é capaz de absorver.

As Iegumínosas possuem raizes com capacidade de troca
elevada, e, por isso, são mais ávidas em cálcio do que as gra-
míneas.

As espécies vegetais francamente calcífugas apresentam
a tendência de absorver um excesso de cálcio a partir das so-
luções do solo, que, neste nível metabólico elevado, provoca
a inibição da absorção do ferro e manganês. As plantas sob
esse mecanismo de ação interiônica revelam sintomas de
clorose férrica.

O magnésio é o elemento que apresenta em forma tro-
cável, função muito importante na nútrição das plantas.

o solo encontra-se o magnésío - após liberação len
por minerais do solo - principalmente, em forma adsorvida
pelas argilas e matéria orgânica, sendo que uma pequ
porção é precipitada fazendo parte de minerais secundári s.
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a planta, o magnésio possue atividade fundamental,
participando como átomo central da molécula da clorofila.
Possue também ação ativadora das enzimas quináses, des-
carboxilases e enzímas ativadoras de aminoácidos.

Foi constatado também a função do magnésio da for,
mação dos fosfolipídeos e de nucleoproteínas, já que é possí-
vel a sua atuação como elemento transportador do íon fosfato.

Sôbre a influência decisiva do ion K, no seu mecanismo
de absorção pela planta, muitos autores citam a relação K:Mg
no solo como fator regulador e determinante da nutrição
magnesiana da planta.

No entanto, recentes investigações provaram que a defi-
ciência magnesiana das plantas só ocorre como consequên.
cia de adubação potássica, em solos que possuem K4: trocável
em teôr menor que 10% da soma total de bases trocáveis.

6 .5 . 1. :Método analítico

6 .5 .1. 1. Teoria

Êstc método foi recomendado pelo laboratório do DPFS
com a finalidade de facilitar e conjugar os trabalhos analí-
ticos de estudos pedológicos com os das análises rápidas de
solos (Soil Testing).

Assim, cálcio e magnésio trocáveis são extraídos com so-
lução de clorêto de potássio N pH - 7,0 e, dosados por COID-

plexometría ,
Como agente quelante largamente utilizado em Quími-

ca Analítica têm-se o sal di-sódico do ácido etílendíamíno-
tetracetico (Na2- EDTA) .

l!: o agente titulante do cálcio e magnésío trocáveis, no
extrato (em KCI N) do solo.

O cálcio e magnésio são dosados conjuntamente em ali-
quota contendo trietanolamina e cianeto de potássio, que
constituem agentes de mascaramento, evitando a interferên-
cia dos elementos como cádmio, mercúrio, cobalto, cobre, ní-
quel, zinco, ferro, manganês, titânio e alumínio.
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A solução do solo é tamponada com tampão amônea-
clorêto de amônio, afim de manter a alcalinidade em pORA.

Como indicador metaIocrômico usa-se o sal sódíco do
ácido [ 1 - (1 - hidroxi - 2 naftil - azo) - 6 - Nitro
- 2 - naftol - 4 sulfônico) J ou Negro de Eriocromo T.

O cálcio é dosado isoladamente com o emprêgo dos mes-
mos agentes mascaradores, porém, com a adição de KOH afim
de aumentar a alcalínídade até pOH-2.

Nesta títulação usa-se como indicador metalocrômico o
ácido [2 - hidroxi - 1- (2-hidroxi-4-Sulfo-l-Naftil-azo) -
3 naftilin - carbônico J ou ácido calconcarboxilico . FinaL
mente o magnésío é obtido por diferença.

A água de bromo usada no início da análise, tem a fina-
lidade de destruir o indicador bromotimol azul presente na
aliquota.

6.5.1.2. Processamento

Pesar 7,5 g de amostra TFSA e juntar 150 mí de KCI
N pH-7,OO.
Agitar algumas vêzes durante o dia e deixar em repouso
24 horas.
Da solução sobrenadante pipetar 100 ml usando trompa
de vácuo.
Dosar o Al++-I: pelo processo normal. Logt> depois co-
locar 1 ou 2 gôtas de água de bromo.
Dividir a solução em duas aliquotas iguais.
Juntar a uma das frações 7,5 ml do "coquetel" e uma
porção de EBT.
Titular com N~ - EDTA 0,02 N, até o aparecímen o
de côr azul livre de matizes avermelhados.
Anotar o volume gasto V .
Na outra aliquota juntar 3 ml de KOR a 10%. 5 de
solução mascaradora, e uma porção de ácido calco ca -
boxilico.
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Titular com Na2 - EIYrA 0,02 N, até o aparecimento
de côr azul puro.

Anotar o volume gasto V

6 .5 . 1. 3. - Cálculos

o equivalente grama do Na2 EDTA é Na2 EDTA (PM)

2
o Na2 EDTA 0,02 N apresenta a seguinte equivalência para
o cálcio.

_~. . ._._. .. .__. . . . . ...._..._.0_-
Volume N lídad Equivalência .... -~ Corma 1 e .l.U..IIi a

,(ml) : em g Ca !
_ _.._ _.l..._ ..__ .__ ._. __ ;__ . . ~_._ _

1000 1 20 1000
1 1 0,02 1

1000 2 40 2000
1 2 0,04 2

1000 0,02 0,4 -4 20
1 0,02 4 x 10 0,02

_ _ _._ _._-----_ _"--_._ __ .__ ._._-,._._._---

para o magnésio :

••__._-_.- •... __ -_._--_ .. _-------_ _--_.. ;-_ _-_ _--_.__._-------_ ..••.••• j---_ _-_ --.•

Volume i EqUlvalência 1
Normalidade ! : mE(ml) : em g Mg :

-~~~T!:~~!~:+---~~~-
,::! o.~ I ~::!2 2~

1 0,02 2,432x10-4 0,02

Mg

_ .._ _ _-_:
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o resultado expresso em mE Ca+-'-/100 g e mE Mg++/
1 g será calculado como segue :

7.5 g -> 150 ml
Iv

100 ml

porém na titulação do Ca...•..+ + Mg++ e Oa":", usa-se a ali-
quota proveniente da titulação do AI+++ donde teremos:

150

I
v
100 I 50í 50

então para oCa-+-+: + Mg-+-~ vem :

7,5 -->

100

------- VI x 0,02 x 3

------- mE Ca-+-+: + Mg-+;-+-!100g

7,5

mE Ca-t::-t::+ Mg:<:+:/100g = 0,8 x VI x f

anàlogamente para o Ca -+- +; temos :
....._ __ _-_. __ __ .__ .- - _ .._._---_ _-_ _-_ _ _--~ _ ..-.._------

mE Ca+:-+:/100 g = 0,8 x Vn x f
,.-_ _---_ _-_ ..- _-_ ..__ _- ----_ .._--_ .•

o Mg+-+- é obtido por diferença
........... __ ._-.--_. __ _---- -..-..- _-_ _-_ _.-.--------------.- .•..-.•-,
i

1 mE Mg+:-+:/100g = (VI - Vn) x 0,8 x f
i_.• _.. ..__ __.~_. ..__ . .._.__.•__.._ __•• • ••••_._ ••••__.

6 .5 . 1.4. - Preparação de Soluções

1. ClorêtQ de potássio N, pH - 7,0: Pesar 74,56g de sal
sêco, e dissolver em 500ml de água destilada. Comple-
tar o volume a um litro. Detenninar potencíomêtríca-
mente o pH da solução, e, se necessário ajustar o pH com
soluções de KOH ou HCl.
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2. Etilendiamino tetra.cetato di-sódico0,02 : Pesar 3,723g
do sal sêco, dissolver em cêrca de 750ml de água destL
Iada e completar o volume a 1000ml. Ajustar o fatôr
da solução até o valor 1 utilizando para isso solução de
cálcio 0,02 N, de acôrdo com o seguinte procedimento:
Pipetar 20ml da solução de cálcio e transferir para um

Erlenmeyer de 125ml. Adicionar 3 ml de KOH 10% e uma
porção do indicador ácido calconcarboxílíco, Titular com
Na- EDTA 0,02 até o aparecimento de côr azul "limpo".
Se o fator for 1 deve-se gastar exatamente 20ml do agente
titulante. Caso contrário, adicionar água ou sal. conforme
o caso, e repetir a titulação, até o ajustamento final do fa-
tor. É recomendável para efeito de maior acuracídade, que
se titule três aliquotas da solução padrão de cálcio, em cada
ajustamento do fator de solução de Na2-EDTA. É impor-
tante controlar periodicamente o fator de solução do agente
quelante. A solução de Na2 EDTA deve ser guardada em
trasco plástico.

Solução padrão de cálcio (0,02 N em cálcio)

Colocar um pouco do sal CaC03p. a. em cadinho de por-
celana e aquecer em mufla elétrica à temperatura de 50()QC
durante 1 hora. Resfriar e pesar 1,0008do sal sêco, e trans-
ferir para um bequer de 250rol. Tampar com vidro de reló-
gio. Afastando cuidadosamente a tampa do bequer, juntar
pouco a pouco 10ml de HeI 3N. Depois levar à ebulição
durante 5 minutos para que todo o C02 seja expulso da so-
lução , Resfriar até a temperatura ambiente e completar o
volume a 1000ml com água destilada. Guardar esta solu-
ção em frasco plástico, com tampa bem ajustada, afim de
evitar evaporação do mesmo, o que provocaria a modificação
da sua concentração.

Tampão clorêto de amônio - amônia, pH - 10:

Pesar 67,5g de clorêto de amônío, p.a. sêco e juntar 300ml
de água destilada. Adicionar cuidadosamente 600 ml de
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~OH p.a. d = 0,91, e logo depois 0,616 g de MgS04> 7H20
p. a., e finalmente 0,930 g de Na2 - EDTA. Verificar se a
temperatura da solução não está alterada, e então comple-
tar o volume a 1000 ml com água destilada. Controlar o
pH da solução por meio do potenciômetro, ou através 'ae tes-
te com 70 ml de água destilada e uma pitada de EBT. Neste
último caso, a solução deverá ter coloração púrpura; e com
uma gôta de NA2-EDTA deverá mudar para côr azul.

Hidróxido de Potássio a 10%: Pesar 100 g de KOH, p. a., em
lentilhas e dissolver em cêrca de 500 ml de H20 destilada.
Resfriar a solução até a temperatura ambiente e completar
o volume a 1000ml.

Acido Calconcarboxilico a 1%: Pesar uma grama do indi-
cador e misturar com 99 g de Na2S04 p. a. anidro. Homo-
geneizar a mistura.

Negro de Erioeromo T: Pesar 1 g do indicador e misturar
até homogeneização com 99 g de NaCI anídro.

Solução Tampão-Mascaradora: Retirar 300 ml da solução
estoque, e misturar com 300 ml de trietanolamina, 50 ml de
solução de cianeto de potássio a 10% e 100 ml de água des,
tilada.

Solução Mascaradora (para Ca-+c+ trecável) : Misturar
300 ml de Trietanolamina concentrada, com 50 ml de KCN a
10% e 150 ml de água destilada.

Trietanolamina p. a.

Cianeto de Potássio p. a.

7. ANALISE QUtl\UCA INSTRUMENTAL

7 . 1 . Poteneíometría
7. 1 . 1 . Determinação do pH
7.1.1.1. - Teoria

No ano de 1909 o pesquisador SORENSEN criou um co -
ceito original de representação da concentração do ion hidro-
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gênio, através do uso do logaritmo negativo de H,- . Assim
denominou de pH (originalmente escrito Ph -+-! êste novo pa,
râmetro de medida da acidez.

1

SORENSEN, baseou-se em seus estudos nas seguintes
teorias já existentes naquela época.

a) LEI DE AÇÃO DAS MASSAS

Inicialmente esboçada por Berthollet (1799) e comple-
mentada por Guldber e Waage (1864).

Esta lei estabelece que a velocidade de uma reação quí-
mica qualquer, é diretamente proporcional à quantidade,
expressa em concentração íôníca ou molar ou ainda em mas-
sa por unidade de volume, das substâncias reagentes.
Dêsse modo pode ser obtida a constante de equilíbrio de uma
reação.

b) LEIS DE FARADAY (Eletrólise)

Nos idos de 1833 - 1834 FARADAY criou as seguintes
leis :

as quantidades de substâncias livres liberadas nos ele-
trodos são diretamente proporcionais à quantidade de
eletricidade que atravessa a solução.

a mesma quantidade de eletrícidade libera número idên-
tico de mílíequívalentes de substâncias nos eletrodos.

Estas leis possibilitam a apresentação da equação de
NERST, na seguinte forma:

m
F = 96.500 n --

p
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Método analítico

Teoria

Através de pesquisas realizadas no Laboratório Cen
do EPFS, foi selecionado o H2S04 d = 1,47 para o a ~....E

sulfúr-icodos solos, a fim de evitar que o uso de ácidos
concentrações mais elevadas, fôsse originada por efeito de -0_

sídratação do ácido silícico presente em solução, a ínso
zação de parte do Si02 na solução de carbonato de sódio a 5

Processamen to

Pesar 2 ± 0,001g de TFSA e transferir para Erlenl'l12"\?::'
PYREX ou JENA, acoplado com refrigerante de reI':::.::::!>:.J-
apropriado.
Juntar 50 ml de H2S04 d = 1,47 e ferver duran e
hora, em chapa elétrica com temperatura contro
Retirar da chapa e deixar esfriar até próximo da •
ratura ambiente.
Juntar em tôrno de 50ml de água destilada, agita
pouco. deixar decantar e filtrar em papel próprí
Receber o filtrado em balão de vidro de 250ml,
Lavar bem o frasco com água acidulada tendo o \;;t..õ..:":,,,,::;.o.-'

de reunir no papel de filtro todo o material
existente.
Em seguida deixar resfriar e completar o vo
lão com água destilada. Agitar até homogeneízzç .••..••.
Do filtrado serão retiradas alíquotas para
A1203e Fe203.
Transferir com auxílio de 150ml de a_C0:3
síduo insolúvel do papel de filtro, para um ~--
meyer de vidro especial, de 600ml de capacídade,



DeOOLl"com que a suspensão ferva brandamente. duran e
meia hora.
Deixar resfriar, juntar 1 ml NaOH a 30% e transferir
para balão aferido de 200ml. Desta solução é retirada
alíquota para dosagem do Si02.

Preparação de soluções

Carbonato de sódio a 5% --=- Pesar 500g de Na2C03anidro
ou 1349,1 g de Na2C03.10H20. Dissolver em ± 3.000 ml de
água destilada. Completar o volume a 10 litros. No caso
de usar o decaidratado certificar-se que não houve eflores-
cência das cristais, a fim de não usar soluções mais concen-
tradas de carbonato de sódio.

AcidoSulfúrico d = 1,47- Medir numa proveta graduada
1000ml de H2S04d = 1,84, 98-99% em pêso, e adicionar len-
tamente a 1. 130ml de água destilada. Durante a adição do
ácido à água, promover agitação lenta do frasco onde está
ocorrendo a mistura, bem como resfriar o referido frasco, a
fim de que seja absorvida, a grande quantidade de calor libe-
rada . Resfriar e checar a densidade com o densimetro.
Corrigir a densidade com ácido ou água conforme o caso.

&



onde F é a unidade Faraday, n a valêncía, m o pêso molecular
e p o pêso do ion depositado no eletrodo.

c) DI SOeI - o ELETROLtTICA

ARRHE US no ano de 1887. estabeleceu que substân-
cias denominarias eletróli {)S quando dissolvidas em água, dis-
socíam-se em. ce ;o grau, gerando tíons e anions (-),

d) LEI D. TWALD

888 e em publicações Zur Theorie
nnvsík. Chem. TI 36) e Ueber díe

der ektrolyte Ibid rr 270), divulgou
a ~o produto da concentração dos íons divi-
dido pela concentração de moléculas não-díssociadas, é uma
q idade te. Pode-se representar matemàtíca,
me pela seguinte expressão:

der

-::;--> A~ B-

cone. A-+- x cone. B-
\CUu..:. ••. dissoe ) = ----------

cone. AB

dêsse modo pode-se usar K como uma constante para ácidos
e bases. díssocíáveís, com valôres de Ka e Kb respectiva-
mene.

e TEORIA DA PRESSAO DA SOLUÇÃO ELETROLíTICA

o ano de 1889 NERNST estabeleceu que os metais quan,
do imersos em líquido, tendem a liberar seus átomos para o
estado iônico. Definiu ainda a força eletromotriz (FEM )
de um eletrodo normal de hidrogênio como sendo aquela
dada por uma solução contendo 1 equivalente-grama de Hi-
drogênio por litro.

É importante ressaltar que esta foi a base do Método do
Eletrodo de Hidrogênio, e portanto a base da ~oria do pH.
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Como vimos acima SORENSEN definiu pH como sendo
o logaritmo negativo da concentração do ion hidrogênio.

No entanto sabe-se que não existe até hoje método para
medir a atividade do ion hidrogênio, porém, a concentração
dêsse ion é medida por métodos potenciométricos, razão pela
qual, o pH deve ser mais corretamente representado pela
seguinte expressão:

pH = -log H+ = -log CH+. fH+•onde o fator de atividade do ion fH-+- é usualmente admitído,
considerando-se que fk+ = fa- para soluções de clorêto,
de potássio, em tôdas as concentrações ou ainda que:

fH+ = fcr = f±Hcr
Já que a atividade de um ion simples não pode ser de-

terminada o National Bureau of Standards (NBS) dos Esta-
dos Unidos da América do Norte, têm certificado uma série
de substâncias Tampão das quaís soluções de valôr conhe-
cido de pH podem ser ràpidamente preparadas.

Existem muitos modos que permitem a determinação do
pH de um fluído, ou superfície úmida. Porém todos êles
podem ser agrupados em dois tipos de métodos: método ele-
trométrico e método colorimétrico.

O fundamento do método eletrométrico consiste na me-
dição potencíométríca do potencial do eletrodo indicador do
ion hidrogênio em comparação com eletrodo de referência.
:€ste último, geralmente consiste num eletrodo de calomelano
saturado o qual também serve como uma ponte salina for-
mando uma junção líquida entre o clorêto de potássio sa,
turado e a solução da amostra.

O eletrodo de vidro tem tido larga aceitação, suplantan-
do os outros tipos de eletrodos indicadores que são reversí-
veis para ions hidrogênio. Isto se deve não sõmente ao
grande avanço na construção de eletrodos de vidro muito
resistentes, mas, como a construção de potenciômetro tipo
vacum,tube, ou medidores de pH.

O potenciômetro ou aparêlho medidor de pH segundo
conceito muito feliz e objetivo de PECSOK, é bàsicamente
um voltímetro eletrônico, construído para uso com sistema
de eletrodo de vidro..
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A seguir representa-se em diagrama esquemátíco um
medidor de pH acoptado com o sistema de eletrodos de vidro
e calomelano:

•

+

SemielementoH.,. H9.C(1' Ag. AgCI

+
ào

Semielemento da
Hg.H •.CI.

Fibra

- Cristais de KCt
UII 'õo (Íquido-Ifquido

Fibra
Soluçõo do

------4- amostra

Kct saturado -+--+I3~--"""".71

- - --- - --

Memb~ana
de vidro

Finalmente, deve-se alertar para o fato do pH ser um
dos têrmos rísíco-químlcosmais usados, porém, frequentemen-
te mal interpretado. Assim é que, atenção especial deve ser
dispensada à diferença entre concentração toUWdo ion hí-
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drogênio titulável (incluindo aquela de ácidos nâo-díssocíá,
veis presentes) e a concentração do hidrogênio iônico "li-
vre" . A concentração total pode ser medida por títulação,
enquanto que somente pelo método do pH, isto é, sem provo-
car alteração no equílíorío químico existente, é que se pode
determinar a concentração do hidrogênio iônico livre.

7 .1. 1. 1. 1. pH e acidez dos solos

Através da determinação do pH do solo, tem-se urna idéia
da acidez relativa dêsse solo.

A reação do solo assim como o teôr de sais existentes no
mesmo, constituem dois fatôres importantíssimos na avalia-
ção da produção potencial de diversas culturas.

Os íons presentes numa solução estão distribuídos uni-
formemente. Assim, um determinado valor de pH indica a
atividade real dos ions H+ .

No entanto, uma suspensão de solo em água, não possue
distribuição iônica uniforme.

A capa iônica difusa em argila ácida, apresenta ativída,
de dos ions hídrogêndo, muito maior que aquela existente en-
tre as partículas na solução verdadeira.

Logo, o pH de uma solução extraída de uma suspensão
de argila, pode não ser o mesmo pH da suspensão. Além
disso, o pH da suspensão não indica a atividade dos ions H..•.
na capa difusa em tôrno das partículas de argila.

Diversos fatôres exercem influência sôbre a acidez e:
portanto sôbre o pH do solo. Dentre os mais importantes
destacam-se:
a) Tipo dos coloídes do solo.
b) Proporção solo-água.
c) Sais solúveis.
d) Dióxido de carbono do solo.

Tipos de Coloides

Denomina.se argila coloídal ou humus coloídal, aquelas,
partículas que possuem, conforme o caso, diâmetro menor
que um micron. Estas partículas são denominadas de fra-•
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ção ativa por serem responsáveis por grande parte das rea-
ções qufmicas e biológicas que ocorrem no solo.

As argilas montmorilonfticas são minerais sílíco-alumi,
110SOS, tendo na sua estrutura duas capas de silica e uma capa
de alumínio possuindo uma proporção teórica sílíca versus
sesquióxidosvariando de 4 aI. Caracterizam-se por conter
diversas substituições ísomórficas dentro do sistema cris-
talino respectivo. A fórmula aceita modernamente ê
aquela que aponta os ions adsorvidos como consequên-
cía das substituições em posição octaédríca e tetraédrica:
5A1203 2 gO. 24Si~. 6H20 (NazO,CaO) ou estruturalmente :

0,33(Al 1. 67 MgO

Iv
Na 0,33

os minerais do grupo da montmorilonita são:

5A1203 . 38Si(h . 12H20 (CaO.Na20)

estruturalmente

Ah,17 (Alo,83 Siz,17)OIO (OH)2

t
v

Na 0,33

Nontronita - 6Fe203 Al203 22SHh. 6HzO (Na2,O CaO)
estruturalmente

F~,oo (AI 0>33 Si3,67) Olo(OH}z

I
v

NaO,33
notronita aluminosa

~,17 (Alo,83 Si3,!7 ) (}10(OHh

I
v

Nao,33
saponíta alumínosa
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(Mg2>67 AlO,33) (AlO'6í 8i3 33) Olo(OHh
r

v

como vimos as substituições ísomórficas principais dentro da
rêde cristalina são Al+3 por 8i+4 na posição tetraédrica
do silício, e Fe+3 por Al+3 na posição octaédrica. A fonte
de carga elétrica destas partículas são, em parte devido, às
ligações não satisfeitas dos ions de oxigênio nas margens e
esquinas rôtas, e também às uniões não satisfeitas originá-
rias das substituições isomórficas dentro da rêde . Assim,
cada carga atua sôbre distâncias variáveis entre o lugar de
substituições do plano externo da partícula.

De um modo geral, afirma-se que vinte por cento da ca-
pacidade de troca é originária de uniões rôtas e oitenta por
cento da substituição iônica do grupo caulim.

Os minerais de argila do grupo do caulim são constituí-
dos de duas unidades estruturais: sendo uma de sílica e ou-
tra de gíbsíta deformada. É Interessante ressaltar que a
camada de gíbsítaacha.se superposta à da sílica.

Entre essas camadas condensadas, co-participam átomos
de oxigênio sendo que as oxidrilas residuais da camada de
gibsita, situam-se no interior dos anéis hexagonais formados
pelos vértices dos tetraedros de Si-O.

Ao contrário do que ocorre com os minerais montmorílo,
níticos não se conhecem substituições isomórficas nos mine-
rais cauliníticos. Assim é que, a transformação de um mem-
bro no outro é origináría de·arranjos entre duas unidades
estruturais.

No grupo do caulim temos os seguintes minerais: Cau-
linita, Diquíta, Nacrita, Anauxita, Haloisita.

Os três primeiros possuem em têrmos aproximados, mes-
ma composição química representada pela fórmula:

estruturalmente

A4 8i4 010 (OH)8
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as características principais que servem para a diferenciação
entre a Caulinita Diquita e Nacrita, são determinadas atra-
vés da análise por difração com raios X, e na observação das
formas cristalinas diferentes respectivas.

O roen nograma da anauxita apresenta-se igual ao da
caulínita , o entanto através da sua composição química
indica ror mais ele ado de silica, que corresponde à fórmu-
la 20. 3 ·0_. 2lI_O.

A haloísí a. resenta-se em duas formas que se diferen-
ciam atra ' de zra de hidratação diferentes:

OH e Al2ShOs (OH)4. 2H20

•-as ~};.u.:~

ocorrem
A presen
uniões de

do caulim, conforme vimos, não
dentro do edifício cristalino.

cargas e é .eas nestas partículas deve-se às
tas nas esquinas e margens rôtas,

íons hidrogênio de capa do plano
capa de Ah03. lt interessante

parece ter propriedades anfotéricas,
. .ema ela liberará e portan-

Ma similar às mont,
o Al-~~ substitue em
etraédrícas sendo que

eouílíbrada pela presença de ions
em presença de água,
K- ituados nas capas

- na maioria amorfos, e
oca de ca íons esta apre-

•
O h io é o prod o in ermedi.ário da

decompo .ção da ma 'ria organica. Conse-
quentemen e po e di e os de grupos funcionais que
são capazes de atrair e dissociar íons H--: como por exemplo,
grupos carboxillco, fenólico, amínico e similares. É claro
que a intensidade de ácido produzido dependerá da predomi-
nância de determinados grupos funcionais.
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o humus é um material muito heterogêneo e consequen-
temente sua composição varia em função do material que lhe
deu origem.

O humus também pode reagir com os ions de ferro e alu-
mínio, formando complexos os quais por hidrólises geram
íons H+.

Durante o processo de míneralização da matéria orgâ-
nica e humus, processa-se a liberação dos seguintes compo-
nentes: água, dióxido de carbono e vários sais. Acidos or-
gânicos também podem ser produzidos durante êste processo.

Logo, o aumento da concentração de C02, a hldrólise
dos sais ácidos e a ação dos ácidos orgânicos produzidos, con-
tribuem e influenciam decisivamente na acidez e portanto no
pH do solo.

Proporção solo.água

O pH varia de acôrdo com o teor de água presente no
solo. Assim, um solo que esteja próximo à saturação de umi-
dade, pode ter menos uma unidade de pH do que quando se
encontra disperso em uma suspensão de solo-água 1:5 ou 1:10.

Expiica-se êste fato, em função de que a concentração
reduzida da argila na suspensão e o contacto diminuido en,
tre o hidrogênio adsorvido e a superfície do eletrodo e da 'So-
lução do eletrólito permite dissociação mais intensa de ca-
tions na solução.

Logo, no campo, observa-se sempre uma diminuição do
pH dos solos, à medida que a umidade dos mesmos vai dímí-
nuindo. Baseado neste fato .admíte-se como regra geral que
as culturas sensíveis à ação dos íons H+ suportam maior
acidez nos climas úmidos que nos áridos. Também pos,
lula-se que umidade excessiva pode ser mais prejudicial às
culturas em solos alcalinos que nos ácidos.

Como regra geral, sabe.se que o pH decresce tôda vêz que
aumenta a concentração de sais no solo.

Isto pode explicar-se pela troca iônica efetuada por êsses
cations, como acidez trocável H+ e Al++:+ liberando ácidos
na solução do solo. Esta acidez aumentada é medida pele
eletrodo de vidro.
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A presença de eletrólítos também reduz o pH dos solos
nas zonas alcalinas e neutra. Logo, se uma argila sódica
for dispersa em água pura uma pequena parte dos ions Na+
da camada dífusa sofrerá hidrólíse, o que provocará o. au-
mento da concentração de OH-na solução.

O pH decrescerá, ou em outras palavras a acidez de um
50 o aumentará, o quanto mais elevada fôr a valência
dos ca íons p ese .es no mesmo isto se deve à energia de
adsorção maior dêsses ca íons, pe o colóide de argila.

O co eúdo de sais da 50 ução do solo nu ua com a tem-
pera ura. oxidação da matéria orgânica e ação lixiviadora
das chuvas ou águas de irrigação. Es a variação é respon-
sável por algumas das mudanças que se verificam no pH, du-
rante a estação de crescimento das plantas.

Alguns sais ou íons existentes podem influenciar de mo-
do pondcrável o pH do solo. Os sulfetos geram ácido sulfú-
rico por oxidação, e, em alguns casos, baixam o pH a níveis
não recomendáveis para práticas agrícolas. A amônia e os
ions amoniacais, são processados por bactérias, gerando áci-
do nítrico. Os sulfatos de ferro e alumínio, são em alguns
casos, empregados como acidificantes do solo, pela acidez hi-
drolítica que liberam em contacto com a água do solo.

Dióxido de carbono

Vários trabalhos de pesquisa tem demonstrado que o pH
dos solos que contém CaC03ou teôr elevado de íons C03 H-,
está relacionado com a pressão do CÜ2,concentração de
C03.H- e força iônica de solução do solo. Esta relação é
expressa matemàticamente pela equação:

pH = pKt - 0,5 V-p.- + log -----

onde pK. é Iogarítmo negativo da primeira constante de dis-
sociação do ácido carbônico p. é a força iônica da solução,
sendo o C02determinado por :
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(moles/I) 760 x 22,400

P. a. pC02 x 1000

em que P representa a pressão atmosférica (rnm de Hg), a é
solubilidade do CO2 (rnl/rnl H20) e PC02 é a pressão de
CO2 (atm.).

Finalmente, devemos concluir em face dos diversos fatô-
res estudados e que exercem influência no pH do solo, que
o valor obtido em laboratório não é exatamente iguaL àquele
exístente no campo.

Assim, o método de determinação é em parte arbitrário.
e os valôres respectivos mencionados devem sempre ser acom-
panhados da descrição do método usado.

7.1.1.1.2. - Método Analítico

7.1.1.1.2.1. - Teoria

pH (em H20)

O método preconiza a adoção de uma proporção solo-
água 1: 1, afim de ser determinado o valor relativo da acidez
atual do solo.

Se esta proporção fôr modificada, o valor do pH modifica-
rá. Assim é que, quanto mais diluída fôr a suspensão, maior
será o valor do pH. ~ste fenômeno é conhecido com o nome de
"efeito de suspensão". Uma das explicações para êste fato
é dada através da consideração de que a concentração dos
íons H+ e Al+++: é maior junto às partículas coloidais do
solo negativamente carregadas, estabelecendo-se um gradi-
ente entre as partículas e a solução do solo. Logo, quanto
mais espêssa fôr a suspensão, observar-se-á contacto mais ín,
timo do eletrodo com as partículas coloídaís, baixando o va-
lôr do pH. Se adicionarmos mais água a camada iônica
torna.se mais difusa, até que fínalmente o eletrodo medirá o
pH somente da fase líquida da solução.

Outra explicação para o "efeito de suspensão" admite
que existe um "potencial de junção" no sistema argila-água.
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Sabe-se que a medição potenciométrica do pH requer que a
transferência dos ions K+ e Cl- se efetuem com a mesma
intensidade. TOS sistemas de argila o ion K+ é atraído pe-
las partículas carregadas negativamente e porisso, não difun-
de do mesmo modo que o ion Cl-. :mstefenômeno incrementa
a difere de po encíal na junção do ponte salina com o
sistema de argila.

~ .o mais espêssa fôr a suspensão ou pasta, o
. o mais elevado do que deveria ser. Dês-

íferença total seja usualmente interpretada co-
ecip amente a atividade do ion H+ no sistema,

do 'potencial de junção" levará a êrros na
o pH. Para minorar êste problema alguns investi

{!'a íores me 'em o pH em proporção moderada solo: água,
co; o eletrôdo de calomelano "meia-célula" no líquido
sol _ • e o eletrodo de vidro no sedimento.

p Cl

e erminação do pH em solução normal de clorêto de
_ .-- '0 propicia a obtenção de resultados que não são in-
flU~e!llcilui()S~pràticamente pelas pequenas flutuações no con-

e eletrólítos no solo. Os valores assim obtidos se,
chofield e Taylor, são independentes da posição dos

ULJUl."'- e os potenciais de junção não exercem influência.
adição de clorêto de potássio provoca troca íônica in-

-p .•...-- e o oca em solução ions H30+ e outros doadores de
~~+} os quais sensibilizam o eletrodo de vi-

d.r,). eseendo o valor do pH. Os valôres assim obtidos, em-
bor areçam representar aqueles correspondentes da
50... ção do 50 o. fornecem dados próximos dos valôres do pH
da a era iônica do solo original, antes do tratamento com
o ção ormal de clorêto de potássio .

. 1. . 1.2.2 - Proeessamento

1. Colocar 50ml de TFSA em copo plástico de 100ml de
capacidade. Juntar 50 ml de H20 ou 50 ml de solução nor-
mal de clorêto de potássio, conforme o caso.
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2. Agitar com bastão de vidro e deixar em repouso por te .
po nunca inferior a uma hora.
3. Após o repouso, agitar novamente com bastão de vidro
o conteúdo do copinho e determinar imediatamente o pH da
amostra por meio de potenciômetro provido de eletrodos de
vidro e calomelano, fazendo porém com que ambos os eletro-
dos mergulhem na suspensão de terra.

7.2. Fotometria de Chama
É mencionado em diversas obras científicas que o agro-

nomo suéco LUNDEGARHé o responsável por ter despertado
a atenção dos químicos para as vantagens da excitação de
elementos químicos pela chama, em análises quantitativas.

Principalmente na última década dêste século o méto-
do tem sido largamente utilizado.

2ste método é muito útil na execução de métodos analí-
ticos qualitativos e quantítatívos.

A fotometria de chama tem como base a seleção e medi-
ção da intensidade de radiação monocromática, emitida por
um grande número de elementos químicos quando excitados
por ação térmica.

Para a determinação, é necessário que a amostra esteja
em solução, a qual é primeiramente transformada em aero-
sol, para depois ser levada à chama.

Quando o aerosol líquído.gás penetra na chama, imedia-
tamente dá-se a evaporação do solvente, deixando um resíduo
gás-sólido.

Logo depois, as partículas sólidas do aerosol são vapori-
zadas na chama, transformando-se em moléculas gasosas as
quais por aquecimento dissociam-se em átomos neutros
2stes. por sua vêz, através de excitação posterior, perdem um
dos eletrons mais internos o qual move-se até a órbita exter-
na de nível energético mais elevado.

Pode ocorrer também o caso em que o elemento íoniza,
se por suficiente excitação libertando .um elétron da força
atrativa do núcleo.

Paralelamente, algumas moléculas presentes no aerosol
não são díssocíadas na chama, por apresentarem grande
estabilidade.
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Além disso, novas moléculas estáveis podem formar-se
por reações entre átomos dissociados e ions, as quais podem
ser originárias do aerosol ou são produtos da combustão dos
gases da chama e do ar. Estas moléculas quando excitadas,
atendem com mudanças no nível orbital dos eletrons compo-
nentes, vibração dos átomos componentes e rotação das mo-
léculas.

Átomos excitados ions e moléculas quando retornam a
estado energétíco mais baixo: emitem luz com comprimentos
de onda carac erísticos como por exemplo: a linha atômi-
cn de 422.6 28 m do cálcio.

É interessan e observar que, tôdas as reações, após a va-
porízação do so uto são reversíveis, e os seus estados de equi-
líbrio dependem principalmente de temperatura e concen-
tração dos reagentes.

O método analítico por fotometria de chama sofre inter-
ferências de ordem espectral, que podem ser diretas e indi-
retas.

Um exemplo de interferência espectral direta é aquela
causada por radiação, a qual provoca incrementos indesejá,
veis da intensidade na luz que está sendo medida. Esta ra-
diação pode ser originária de gases excitados na chama, ou
de linhas e bandas espectrais, ou ainda de radiação dissemi-
nada (Scattered) de elementos introduzidos. A interferên-
cia de uma radiação com outra depende do tipo, da proximi-
dade de comprimento de onda, intensidade da radiação in-
terferente e da resolução do instrumento.

Afim de eliminar estas interferências, podem ser adota-
das, conforme o caso, as seguintes medidas: seleção de um
comprimento de onda largamente separado da radiação in-
terferente, mudança das intensidades relativas através de mu,
danças na temperatura da chama ou na Composiçãoda solu-
ção ou ainda ajustamento da resolução do instrumento.

Outro tipo de interferência direta é aquela causada por
"auto-absorção" (self-absorptíon ) . Esta absorção, se pro-
cessa por átomos presentes na orla externa mais fria da cha-
ma, com radiações emitidas por átomos neutros excitados
que são abundantes na parte central da chama.
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~te efeito é mais predominante na linha de ressonância
do elemento.

Os fenômenos de associação e dissolução podem causar
interferências indiretas. O incremento de temperatura da
chama favorece a dissociação bem como a excitação de mo,
léculas.

Moléculas extremamente estáveis podem formar-se na
chama e isto decrescerá o número de átomos neutros dispo-
níveis para excitação como por exemplo o CaAh04, cujo teor
aumenta com a elevação da concentração de AI...•...+r+, Anions
também podem formar moléculas com estabilidades variadas.
de acôrdo com os átomos de metais, presentes na chama.

Os fosfatos formam compostos mais estáveis com metais
alcalinos do que com clorêtos. Os clorêtos alcalinos possuem
estabilidade superior à dos sulfatos e nitratos. A ordem de
estabilidade dos metais alcalino- terrosos com êsses anions.
entretanto, podem ser diferentes dos metais alcalinos.

A ionização também pode interferir indiretamente. ~ste
fenômeno pode reduzir o número de átomos neutros dísponí,
veis para excitação e emissão. Os metais alcalinos são par-
ticularmente susceptíveis à ionização. Esta interferência
aumenta com a temperatura e toma-se mais evidente se um
metal alcalino está presente e quando a concentração dêste
elemento é baixa (menor que 10 ppm) .

7.2. 1. Sódio e Potássio Trocáveis

Constituem elementos important-es, componentes das ba-
ses trocáveis do solo.

Em solos muito lixiviados pela água, o sódío ocorre' na
albita plagíadase e em pequenas quantidades em mica, píro,
xêníos e anübólítos, principalmente nas frações areia e sil-
te. O sódío aparece também em forma de clorêto de sódio,
sulfato de sódio e algumas vêzes como carbonato de sódio e
outros sais solúveis, em solos salinos e alcalinos.

O papel desempenhado pelo sódio como elemento nutri-
ente das plantas em substituição parcial ao potássio trocá-
vel, está hoje demonstrado claramente nas pesquisas realí,
zadas com milho "ray grass", batata e algodão.
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o potássio no solo é encontrado principalmente fazendo
parte dos minerais primários (ortose, biotita e muscovita)
ou entre os folhelhos dos minerais secundários.

Afim de caracterizar bem a situação da dinâmica do po-
tássio no solo, foi elaborado por BARBIER o seguinte es-
quema:

Adubos potássicos
~ --- .

V
K:!: trocável atual

Decomposição d05
minerais

.......... ---_ :
I

V

ção "livre"

_o> K+ trocável
sôbre as su-

<... perfícies "ex
ternas"

<...... K+ virtualmente
trocável
(temporàriarnente
fixado nos espaços
interplanares das
argilas)

K fixado e ir-
...> reversível aos

minerais argi-
los05

K+ em solu-

Trocas rápidas e
permanentes

Trocas lentas
e variáveis

para efeito de nutrição das plantas em solos maduros, é mui-
to mais importante a liberação dos ions K+ através das tro-
cas que se realizam com o elemento que ocupa os espaços ín-
terplanares das argilas, do que a solubilização do potássio
por alteração dos minerais primários.

Num solo em equilíbrio, os deslocamentos dos ions K+

se compensam da seguinte maneira:

(1) K+ (sobre superfícies externas
em solução

> (2) K+ das partículas
<- coloidais

assim é que, pela adição ao solo de K+ por meio de adubos
po ássicos ou em função da retirada dos ions pelas plantas,
os deslocamentos dos ions K+ serão mais intensos num sen-

o ou noutro, até que seja restabelecido o equilíbrio.
TO solo ocorre muitas vêzes a fixação do potássio resul-

e da penetração dos íons K+ entre os folhelhos que for,
o edifício de certos minerais de argila como vermiculi-

. a e montmorilonita. Os ions K + dêsse modo perma-
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necem durante algum tempo inacessíveis às trocas. Esta fi-
xação varia principalmente em função do tipo de solo, natu.
reza da argila e teôr de K+; trocável do solo.

Como fenômeno inverso ao da fixação manífesta-se a li-
beração. ou seja, a passagem do K da sua posição interfolhe-
lhos para a forma trocável . Porém, a velocidade de libera-
ção é muito menor que a quando da liberação do potássio rà-
pidamente trocável . Assim é que, se considerarmos a satis-
fação da necessidade em potássio pela planta a partir da for-
ma não trocável conclue-se que de acôrdo com o tipo de solo
e espécie esta liberação é muito mais intensa em solos po-
bres, insuficientes porém para satisfazer as necessidades me-
tabólicas das culturas.

A migração vertical dos adubos potássicos, lenta na
maioria das vêzes, depende sobretudo da filtração da água,
da retenção pelo solo e do teôr do solo em potássio trocável ,

Nas plantas o potássio sempre se encontra em quantida-
de variável, de acôrdo com as espécies vegetais respectivas.

Inúmeros trabalhos de pesquisa caracterizaram bem a
atividade quer direta ou indireta do potássio na acumulação
dos hidratos de carbono, absorção e redução dos nitratos,
síntese das proteínas, divisão celular, formação de ácidos or-
gânicos e de óleos, resistências às moléstias e manutenção
do turgescência das células.

7 .2 . 1 . 1. - Método analítico

7 . 2 . 1 . 1. 1 . Processamento

1. Pesar 15± 0,01 g de TFSA, transferindo para 1 Erlen-
meyer de 250 mI.

2. Juntar 150 ml de solução extratora (0,05 N em HCI e
0,025 N em H2S04).

3. Agitar durante 5 minutos em agitador horizontal cir-
cular.

4. Deixar em repouso durante uma noite.
5 . Pipetar 50 ml do extrato e efetuar a leitura em fotôme-

tro de chama.
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- .2 .1 . 1.2 .Cálculos

É feita comparando-se o valor lido na escala do galvanô-
metro do aparêlho com os das soluções-padrões.

O resultado é dado em mE Na+}100 g de TFSA e mE
K+/IOOg de TFSA.

7 .2 . 1 . 1.3 . Preparação de soluções

Solução extratora : 0,050 N em HCl
0,025 N em H2S04

Preparar 2 litros de HCI 4 N e 2 litros de H2.S042 N.
Depois retirar 25 ml de cada solução, transferir para balão
volumétrico de 2 litros de capacidade. Completar o volu-
me e agitar.

7 .3 . Espectrofotometria de AbSorção: Colorimetria

Costuma-se dividir em dois tipos os métodos que depen-
dem da absorção de radiação eletromagnética : métodos co,
lorimétricos e métodos espectrofotométricos. Esta divisão
tem sua validade histórica, porém em têrmos estritamente
teóricos não é inteiramente válida.

Os métodos de análise colorimétrica consistem em tratar a:
solução de uma substância, de modo a que seja produzida co-
loração proporcional em intensidade à substância presente
na solução. ~stes métodos são aplicáveis à determinação
de muitos metais, radicais e compostos orgânicos.

A amostra diluída a um volume definido é comparado
com uma série de padrões com mesmo volume.

A luz visível quando passa através de qualquer meio é
absorvido em parte.

A luz é uma forma de energia: radiante, e a sua veloci-
dade de propagação é dada pela equação:

IJ v = nc
onde IJ é o comprimento de onda (em) , v é a freqüência
(ciclos/s) e n é o índice de refração do material do meio
que está sendo atravessado pela luz. A velocidade c) da
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luz no vácuo é 2,99776xl010 cm/s , ~ste valor torna-se me,
nor quando a luz atravessa qualquer outro meio.

A intensidade de luz é proporcional ao número de fotons
ou "quanta" que passam na unidade de tempo através de
um plano ou unidade de área perpendicular à fonte de ener-
gia. A energia de um foton é dada por :

E = h v I
onde E é a energia do foton, dada em ergs, ." é a frequência
em ciclos/s e h é a constante de Planck ou seja 6,624xl027

erg/s.
A radiação é absorvida pela matéria de acôrdo com o tipo

de estrutura eletrônica da substância absorvedora. Quando
um foton é absorvido, pode provocar os seguintes efeitos:

aumenta as energias rotacional e vibracional da mo,
lécula
excita elétron ou eletrons até atingir níveis energéticos
mais elevados.
No caso particular da análise química instrumental -

espectrofotometria - aplicada à análise de solo, considera-
se como de interêsse precípuo o decréscimo da intensidade de
um feixe de radiação observado quando a luz passa através
da amostra. Esta redução de intensidade energética é pro-
porcional à concentração da substância absorvedora exísten,
te na solução e à largura da cubeta que contém a mesma.

Para estabelecimento quantitativo dessas relações sur-
giram as seguintes leis :

LEI DE BOUGERT - LAMBERT

Por essa lei diz-se que a intensidade de luz transmitida
pela amostra P é relacionada à luz incidente, Po, através da
equação:

P
Log --- = - Klb

Po
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onde Po é a intensidade de um feixe de luz incidente, que
passa através de uma amostra com b centimetros de espes-
sura (igual à largura da cubeta). A constante Kl depende
de condições experimentais como concentração da solução, ti-
po do material absorvente, e frequência da luz incidente. Esta
lei estabelece que a intensidade de um feixe de radiação mo,
nocromática diminui exponencialmente, de acôrdo com o au-
mento da espessura da amostra absorvedora.

LEI DE BEER-B~"ARD

Estabelece a en re as intensidades de luz e a
concentração c do ma ria! absorvedor (a uma espessura
fixa) . ----_.~----------_ - .

P

Po

LEI DE ~ERT-B

As duas P .
compôr esta lei q
de BEER:

em ser combinadas afim de
ecida com o nome de Lei

p
Log ---- = abc

a quantidade a é denominada absorbância e é dependente do
tipo de material absorvente trequêncía de lus, temperatura,
natureza do solvente, etc.

P
o quociente --- é chamado de transrnitância e repre,

Po
senta-se pelo simbolo T.

P
T=----
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muitas vêzes é preferível expressar esta relação em têrmos
de absorbância ou densidade ótica A :

A = - Log T = log --- ~ abc
P

uma das vantagens que apresenta o uso da absorbância é a
proporcionalidade direta que ela apresenta, algumas vêzes,
com a concentração do material absorvente.

Na aplicação prática de lei de BEER podem ocorrer des-
vios causados por

sistemas que envolvem equilíbrio de ionização ou equilí-
brio de dissociação os quais podem ser alterados pelo pH
e por diluição
elevadas concentrações da solução o que provoca mudan,
ças sensíveis no índice de refração da solução
efeitos da temperatura nas bandas de adsorção.

7.3.1. Fósforo Total e Assirnilável

De um modo geral pode-se afirmar que o teor de fósforo
presente nos solos é baixo.

~ste fato pode ser explicado através da composição quí-
mica da rocha pobre em fósforo, ou através da perda de fós-
foro por lixiviação do solo.

Nos horizontes mais superficiais do solo, cêrca de meta-
de do teôr de fósforo existente, acha-se combinado com com-
postos que formam a matéria orgânica e o restante ocorre
em minerais e combinações inorgânicas.

O fósforo orgânico acha-se predominantemente ligado
aos ácidos nucleicos encontrados em plantas e microorganis-
mos. Pode também ocorrer em forma de fosfolipídeos c
inosito-fosfatos.

Em solos calcários e alcalinos o fésforo inorgâníco ocorre
principalmente em forma de fosfatos de cálcio, dos quais o
principal é fluorapatita - Calo (P04)6F2.
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Em solos ácidos, como por exemplo no caso da Amazô-
nia, através de intensa meteorização a acidez aumenta con-
sideràvelmente nos solos e em consequêncía o fósforo liga-se
aos ions Fe:+++ e Al++-+:liberados pelos minerais meteorí-
zados ,

Em condições redutoras, isto é, em solos aluviais forma-
se fosfa o de ferro TI ou vivianita [Fe3 (P04ho8H20]o

Outro mineral fosfatado identificado na areia, limo e ar-
gila do 50 o é a avelita [Alg{OHh(P04ho5H20].

Geralmente o fósforo que ocorre no material parental do
solo apresen baixa disponibilidade para as plantas.

Cada geração de plantas converte o fósforo do solo a
fósforo componente dos tecidos da planta, em quantidades na
o dem de alguns quilos por hectare. Talvez de um a dois
têrços do fósforo da planta, está na forma de fosfatos de cál-
cio e o restante como fósforo orgânico.

Com a incorporação e decomposição dos resíduos da
p an ao solo observa-se um pequeno aumento no teor do
fósforo do solo o qual queda em forma muito mais solúvel do
que aquele presente no material parental ,

E.:."'te tipo de fósforo não reverte imediatamente à forma
cristalina, porém permanece longo tempo em forma muito
solú elo

. 3 o1o1o Método Analítico (Fósforo Total)

o 3 o l. l. 1. Teoria

:B:stemétodo baseia-se na medição da intensidade da co-
loração azul desenvolvida pelo produto de redução heteropo,
liácido molibdofosfórico, formado por reação dos fosfatos do
solo com molibdato de amônio, em presença de um sal de
bismuto como catalisador.

Como agente redutor é empregado o ácido ascôrbíco.
A redução processa-se à temperatura ambiente.

:mste método foi idealizado por J. M. MARCELe oferece
em relação aos métodos anteriores as seguintes vantagens :
grande estabilidade de côr azul, boa sensibilidade, reproduz

-79 -



com fidelidade os resultados e fornece estreita relação linear
entre a concentração do fósforo na amostra e a absorbância
da solução.

7.3.1.2. Processamento

1 - Pipetar 5 ml do extrato sulfúrico e transferir para ba-
lão volumétrico, aferido, de 50ml de capacidade.

2 - Adicionar 10ml da solução molíbdica que contém bis.
muto.

3 - Completar o volume e juntar cêrca de 30mg de ácido
ascórbíco. Agitar.

4 - Deixar em repouso durante meia hora, e então efetuar
a medição da absorbância da solução. A coloração
azul é estável por um período de duas horas.

7 .3 . 1. 1. 3 . Cálculos

Comparar a absorbâncía da solução da amostra com a
desenvolvida por padrões de 0,5ml, 1,0ml e 2,0ml da solu.
ção padrão de P20S . Expressar o resultado em porcentagem.

7.3. 1. 1.4 . Preparação de reagentes

Solução de Bismuto: - Pesar 2 g de sub-carbonato de
bismuto, juntar 150ml de H2S0498% e 20g de molibdato
de amônío , Completar o volume a 1000ml com água
destilada.
Ácido ascórbico em forma sólida, pulverizada.
Solução padrão de fósforo: - Pesar exatamente 0,0958g
de fosratomono.potássíco e transferir para um balão afe-
rido de 1000ml. Completar o volume com água destila-
da e agitar. Dêsse modo 1 ml dessa solução contém
0,05 mg P20S.

7.3.1. 2. Método analítico (Fósforo Assímílável)
7.3.1.2.1. TeoTia

~ste método possue fundamento teórico semelhante ao
fósforo total.
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7.3.1.2.2. Processamento

1 - Pesar 15g de TFSA e transferir para um balão de
250ml de capacidade.

2 - Juntar 150rnlde solução extratora.
3 - Agitar durante 5 minutos.
4 - Filtrar, logo após a agitação, em papel de filtro isento

de fósforo, até obter solução límpida.
5 - Pipetar 20rnl do filtrado, e transferir para balão volu-

métrico aferido, de 50rnl de capacidade.
6 - Completar o volume do balão com água destilada.
7 - Juntar ao balão cêrca de 30mg de ácido ascórbico,

em pó.
8 - Agitar o balão, deixando em repouso durante 30 mi-

nutos (tempo mínimo) e não mais de duas horas, afim
de que a coloração da reação se desenvolva totalmente.

9 - Determinar a absorbância da solução em foto-colorime,
tro, usando filtro vermelho.

7.3. l. 2.3. Cálculos

Calcular o teôr de P20S da amostra, expresso em mg
P20S/100g, comparando-se o valor da absorbância, lido no
aparelho, com os existentes em tabelas construídas com ali-
quotas da solução-padrão.

7.3.1.2.4 . Preparação de Soluções

Solução extratora: - (HCl 0,05N e H2S04 O,025N).
Misturar 62,5ml de solução de HCI 4N com 62,5ml de
H2S042N, completando o volume a cinco litros com
água destilada.
Solução de molibdato de amônio : - Pesar 2 g de sub-
carbonato de Bismuto e juntar 400ml de água. Depois,
cuidadosamente adicionar 150ml de ácido
Resfriar e, juntar 20lg de molibdato dissolvido.em 2
de água destilada. Completar o volume alo.
Acidoascórbico, sólido pulverizado
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Solução padrão de fosfato: - Pipetar 50ml da solução
padrão usada no levantamento da curva de padronização
do iósforo total, e diluir a 500ml com água destilada.
Um ml dessa solução contém 0,005 mg de P20S.

7.3.2 . Díóxído de silício do complexo de laterização
dos solos

A grande importância da determinação de Si02 prove-
niente do ataque sulfúrico do solo, com H2S04d = 1,47, re-
side no fato de que êste ácido forte promove um ataque qua,
se total dos silicatos secundários. O teôr de Si02 obtido
dessa forma, pode ser relacionado com os de Fe203e Ah03
determinados no filtrado do extrato sulfúrico. Esta relação
é feita através da utilização das expressões:

, _ _..-- -_ i
: I

I Ki ~ : ::, x 1,7 I
i ;

..............................................................................•.............. _ _-

1,7 X Si02 %
Kr=-------------

% Ah03 + 0,6375 x Fe203 %
. ,...............................................................................................................................................

êstes índices foram propostos por HARRASSOWITZe in-
dicam a alteração sofrida pelos minerais primários. Dêsse
modo pode-se ter idéia da liberação da sílica pelos silicatos,
e caracterizar o solo como alítico ou síalítíco ,

7 .3 .2. 1. Método analítico
7.3.2.1.1. Teooia

o método baseia-se na medição da absorbância da solu-
ção azul, obtida por redução com ácido ascórbíco do com,
plexo sílíco.molíbdíco proveniente da reação do molibdato de
amônio com o Si02 do extrato do solo.

A densidade ótica da solução é determinada com o uso
do filtro vermelho do colorímetro.
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7.3.2 .1.2 . Proeessamento

1. Pipetar com precisão 0,10ml do filtrado que contém o
sílícato de sódio proveniente da dissolução da sílica em
carbonato de sódío a 5%.

2. Transferir a aliquota para um copo plástico de ± 150mI.
3 . Adicionar 60ml de água destilada e 2,5ml da solução de

molibdato de amônio. Transcorridos 10 minutos após a
adição desta solução acrescentar 2,5ml da solução de
ácido tártarico. Ter o cuidado de agitar o copc logo
após a adição de cada reagente, afim de acelerar o desen-
volvimento das reações.

4. Após cinco minutos acrescentar ± 30mg de ácido ascór-
bico em pó. Agitar para dissolver o redutor.

5. Transferir a solução para um balão aferido de 100ml e
completar o volume com água destilada.

6. Deixar em repouso durante 1 hora, afim de que seja to-
talmente desenvolvida a côr da solução.

7. Medir a densidade ótica da solução usando filtro verme-
lho. É importante observar que o aparelho deve ser
previamente ajustado no valor O da escala de leitura da
absorbância, com um blank preparado com todos os rea-
gentes usados na análise.

7 . 3 . 2. 1. 3 . Cálculos

A C"é; de Si(h na amostra é calculada através da compa-
ração do valor da densidade ótica da solução, com a leitura
de padrões. A curva padrão deve ser construída através do
uso de 0.05ml, O10ml e 0,20ml de solução padrão contendo,
nas condições de análise doze por cento de SiCh.

7 .3 .2.1.4 . Preparação de soluções

Solução de molibdato de amônío - dissolver o sal em cêr-
ca de 500ml de água destilada. Juntar, pouco a pouco,
sessenta e dois mililitros de H2S04concentrado. Res-
friar até temperatura ambiente e completar o volume a
1 litro.
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Solução de ácido tartárico: - pesar 280g de ácido tar-
tárico e dissolver em cêrca de 800ml de água destilada.
Completar o volume a 1 litro.
Acido ascôrbíco, sólido, pulverizado

8. íNDICES E UNIDADES EMPREGADAS

8.1 .. índices de meteorização

8 .1. 1. índice Ki

:este índice é calculado através da expressão que estabe-
lece a relação ente as relações moleeulares de Si02 e A1203
determinados.através do ataque sulfúrico do solo.

60
Ki

102

Si02 %
Ki = 1,7 x -----

costuma.se considerar como indicativos de solos latossólicos
valores de Ki variando de 1,33 a 1,82, enquanto que para
solos podzolizados Ki variando de 1,82 a 2,50. É claro que
êste conceito é sobremodo relativo, e em alguns casos o valor
dêste índice em solos laterizados foge aos valores acima
citados.

8.1.2. índice Kr

Calcula-se através das relações moleculares entre Si02,
Fe203 e A1203,determinadas no extrato sulfúrico do solo.
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60
Kr

102 160
lificando matemàticamente teremos a: expressão final:

.............- ·~·:~···~···~~~2-·····~·······························"'!

K I
_°3 ~) ~ ..~.'~.3.~~ ::~~~~~.~.~..! ..J .

8.2. Bases Trocáveis (S)

Ia expressão abaixo, sendo os resultados
00 g de TFSA.

:;-------------_. __ ._ _ .

-----------_ ...._--_.-

de Troca de Cations (T)

com Hidrogênio e Alumínio
'100 g de TFSA :

- - H-+- .l.. Al-+--+--+-

8."%. )

In e T:

=--x

8.5. R.e o

É ob 'da por meio da re ção entre as porcentagens de
Carbono Orgânico e itrogênío Total do solo, e f6rnece uma
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idéia relativa sôbre o estágio de míneralízação da matéria or-
gânica do solo. Em condições normais o valor desta relação
situa-se entre 8 e 14.

8.6. Unidadesempregadas

8.6. 1. Equivalente Químico
Esta unidade é empregada com a finalidade de .expressar

os teôres dos elementos sob forma de íon ativo em quanti-
dades quimicamente equivalentes.

Quando um ion está em solução, define-se o equívalen-
te.grama do mesmo, como sendo a massa dêste ion que é des-
carregada eletronicamente, sôbre um eletrôdo, por um fa-
raday.

O equivalente-grama é calculado, dividindo-se a massa
de um ion pela eletrovalêncía que apresenta

M
E =

v
os sub-múltiplos são calculados pelas regras normais do sis-
tema decimal, estando agrupados no quadro seguinte :

•··•••~:~·::[~~~:::L.~~~:~·J~~~~~~
Símbolo i E mE( 1O-3E) ! ",E( 1O-6E).~:~~:.m.~~:~.!m;.~: _:m..:~~:~ -'- ~~ .

i _ _ _ _ __ _ .

mE/I00 g de solo

mE/I00 cc de solo

sendo esta última unidade usada em análise de fertilidade de
010.
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8.6.2. Porcentagem (%)

Define-se como sendo a porção de um valor dado, que se
determina, sabendo-se o quanto corresponde a cada 100. No
caso de análises de solos as unidades empregadas são:

% = g/100g

8.6.3. Iiligramas por cem gramas

Esta relação é usada para exprimir quantidades relatí-
vamen ,e peq enas de determinados elementos no solo.

mg OOg

8.6.4. Partes

Ge e esta unidade é empregada para exprimir os
resultados de determinação de elementos, em estudos de fer-
tilidade do o. Corresponde ao número de partes do ele-
men o ísten e em um milhão de partes da amostra.
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11. A EXOS

P~SO E NÚMERO ATôMICO INTERNACIONAIS

············~·~::-~:bolCr~i=~i··I;~:~~~=::
...................... __. : __ . . ..!... ..................•...•.....• 1•••••••••••••••••••••••••••••••••••••

Actínío Âe 89 227
Alumínio 13 26,98
Amerício A.m 95 12431
Antimônio Sb 51 121,76
Argônio Ar 18 39,944
Arsênico 33 74,91
Astatino 85 12101
Bárío Ba 56 137,36
Berkelio Bk 9 12491
Berílio Be 4 9,013
Bismuto B" 83 209,00
Boro B 5 10,82
Bromo Br 35 79,916
Cádmio Cd 48 112,41
Cálcio Ca 20 40,08
Califórnio Cf 98 2491
Carbono C 6 12,010
Cério Ce 58 140,13
Césio Cs 55 132,91
Chumbo Pb 82 207,21
Cloro Cl 1 35,457
Cromo Cr 24 52,01
Cobalto Co 2 58,94
Cobre eu 29 63,54
Cúrio em 96 12451
Disprósio Dy 66 162,46
Eínstênio Es 99 12541
Érbio Er 68 168,94
Európio Eu 63 152,00
Escândio Se 21 44,96
Estânho Sn 50 118,70
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_ .._ _-- --_ .._ _ _ .
. .

Número .
o me: Símbolo! Atômico !Pêso Atômico

_ _--_. -------_ •...... _ .........•._._ _---------

Estrôncio
En.xôfre
Férmio
Ferro
Fósforo
Fluor
Frâncio
Gadolínio
Gálio
Germânio
Háfnio
Hélío
Hólmío
Hidrogênio
Indio
Iodo
lrídio
Kriptônio
Lantânio
Lítio
Lutécio
Magnésio
Manganês
Mendelevío
Mercúrio
Molibdênio
Neodímio
Neônio
Netúnio
Níquel
Nióbio
Nitrogênio
Nobélio
ósmio
Ouro
Oxigênio
Paládio
Platina
Plutônio
Polônio

Sr
S
Fm
Fe
P
F
Fr
Gd
Ga
Ge
Hf
He
Ho
H
In
r
Ir
Kr
La
Li
Lu
Mg
Mn
Md
Hg
Mo
Nd
Ne
Np
Ni
Nb
N
No
Os
Au
O
Pd
Pt
Pu
Po

87,63
32,006

1255 ;
5585
30,975
19,00

1223 I
156
69,72
72,60

178,6
4,003

164,94
1,0080

114,76
126,91
192,2
83,80

138,92
6,940

174,99
24,32
54,94

12561
200,61
95,95

144,27
20,183

/237/
58,69
92,91
14,008

12531
190,2
197,0
16,000

106,7
195,23

/2421
210

38
16

100
26
15
9

87
64
31
32
72
2

67
1

49
53
77
36
57
3

71
12
25

101
80
42
60
10
93
28
41

7
102
76
79
8

46
78
94
84
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_ - _ -. __ .

Potássio
Praseodímio
Promécio
Protoactínio
Rádio
Radônio
Rênio
Rádio
Rúbidio
Rut-ênio
Samário
SeIênio
Sádio
Silício
Prata
Tân alo
Tecnécio
Te úrio
Térbio
Tálio
Tório

, ·0

Ti' ·0
Tungstênio

rânio
anádio

Xenonio
Ytérbio
Ytrio
Zinco
Zircônio

K
Pr
Pm
Pa
Ra
Rn
Re
Rh
Rb
Ru
Sm
Se
Na
Si
Ag
Ta
Te
Te
Tb
TI
Th
Tm
Ti
W
U
V
Xe
Yb
y
Zn
Zr

19
59
61
91
88
86
75
45
37
44
62
34
11
14
47
73
43
52
65
81
90'
69
22
74
92
23
54
70'
39
30'
40'

39,100
140,92

11451
231
226,0'5
222
186,31
102,91
85,48

101,1
150,43
78,96
22,991
28.09

10'7,880
180,95

1 991
127,61
158,93
204,39
232,05
169,4
47,90

183,92
238,07
50',95

131,3
173,04
88,92
65,38
91,22
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INTERVALO DE pH E MUDANÇA DE CÕR DOS INDICADORES

_ ] ··················r···················..···········T·································T·······················...•
: i Côr em Solu- 1 Côr em Solu- i ZONA DE

I N D I C A D O R i NOME QUíMICO i ção Acida i ção Alcalina 1 VIRAGEM
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(ácido) til-amino-difeníl azônico i alaranjado! Azul t 0,0 - 1,0
Vermelho de Cresol (ácido) - Cresolsulfonftaleína . Vermelha ( Amarela i 0,2 - 1,8

; :
Vermelho de quínaldína 1 (p-dímetíl-amíno fenil- ! !

etileno) quínoleína etil : :
iodeto.
Timol Sulfonftaleina.
Dífenilamino p-benzeno,
sulfonato de sódio.
m-cresolsulfonftaleina
Tetrabromofenol sulfonf-
taleina.
Dímetílamíno-azohenzeno I Vermelha
Dímetílamíno-azobenze- i
no-Sulíonato de sódio. i Vermelha

.................................................................... : -_ ~ ~ .:. ......•......................

Azul de Timol (ácido)
Tropeolina 00

Púrpura de metacresol
Azul de Bromofesol

Amarelo de metilo

Alaranjado de metilo
(Helíantína )

Incolor Vermelha
Vermelha Amarela

Vermelha Amarela

Vermelha Amarela

Amarela Azul

Amarela

Amarela

1,0 - 2,0

1,2 - 2,8

1,3 - 3,0

1,2 - 2,8

2,8 - 4,6

2,9 - 4,0

3,1 - 4,4



INDICADOR

_ __ - _ .
. !

Côr em Solu- i Côr em Solu-
ção Acida j ção Alcalina

ZONA DE
VIRAGEM

............................................................................................................................................. _ - _ --_.
IAcldo dírenã-azonartüa- :
1 mína-ã.sulfônico ,

1 Tetrabromo-m-cresol Sul-! fonftaleina. Amarela
1 o.Carboxibenzeno-azodi-
1metilanilina. Vermelha
!Diclorofenolsulfonftaleina Amarela
~p - Nitrofenol
1 Díbromo-o.cresolsul-
~fonftaleina
i - Vermelha
1 Díbromotimol-sulfonf,
1 taleína Amarela
1 Cloreto de amínodímetí-
i Iamíno-Tolufenazína Vermelha
! Fenol-Sulfonf'taleina Amarela
:o-cresolsulfonftaleína Amarela

Vermelho Congo *

Verde de Bromocresol

Vermelho de Meti!

Vermelho de Clorofenol
p - Nitrofenol
Púrpura de bromocresol

Tornassol (litmus)
Azul de Bromotimol

Vermelho Neutro

Vermelho de Fenol
Vermelho de Cresol (base)

NOME QUíMICO

Vio1eta

Incolor

Amarela

Vermelha

Azul

Amarela
Vermelha
Amarela

Púrpura
Azul

Azul

Amarela
Vermelha
Vermelha

3,0 - 5,0

3,8 - 5,4

4,2 - 6,3

4,8 - 6,4

5,6 - 7,6

5,2 - 6,8

5,0 - 8,0

6)0 - 7,6

6,8

6,8

7,2
i

8.,0

8,4

8,8
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l Côr em Solu- ~Côr em Solu- ZONA DE
1 ção Acida l çâo Alcalina VIRAGEM

.....................................................................i ! i .
! Ii Amarela Azul i 7,3
! I
l Amarela Azul: 8,0
! i
i Amarela Alaranjada i 8,0, .

Fenolftaleina I Incolor Vermelha i 8,3
! 1

Timolftaleina ! Incolor Azul 1 8,3
Acído-p-nítrobenzeno-azo- i Vermelha- i
salicílico. i Amarela _Alaranjada 110,1

- 1 Azul Amarela !1O,8

p - Sulfonbenzen-azo, i I
resorcinol i Amarela Alaranjada 111,1

2: 4: 6: - TrinitrofeniJ! Alaranjado !
metil-nitroamina : Incolor Escuro j 10,8

j ~•.....__ - -...........................................• _ .

INDICADOR NOME QUíMICO

Naftolftaleina Naf'tolftaleína

TimolsulfonftaleinaAZUlde Timol (base)
Curcuma
Fenolrtaleína
Timolftaleina
Amarelo de Alizarina R

Azul brilhante de Cresilo
Tropeolina O (base)

Nitramina

8,7

9,6

10,0
10,0
10,5

12,0

12,0

12,7

13,'0



lNDTCADOMS ltEO()

INDICADOR

_ ' .
Indigo, monosulfonato
Fenosafranína
Azul de Metileno
1 - Naftol-2-Indofenol-Sulfonato de Sv-

dio.
2:6 - Dibromofenol indofenol
Difenilamina
Dífenílbenzidina
Ácido difenilaminosulfônico

Verde de Lisamina
Eriogla ucina
Ácido N.fenílan tranilico

0-Fenantrolina
Sulfato-trf-o.fenantrolina ferroso .
Nítro-o.fenantrolína
Sulfato 'I'rí-nitro-n.fenantrolina ferroso.

IJ)ADA

...... " .

A FORMA I EO

.~~~~.~~ L..(~ ~H=O)

Incolor 0,26

Incolor 0,28
Incolor 0,52
Incolor 0,54

Incolor 0,67
Incolor 0,76
Incolor 0,76
Incolor 0,85

Verde 0,99
Amarelo.Esverdeado 1,00

Incolor 1,08

Vermelha 1,08
Vermelha 1,14
Vermelha 1.25
Vermelha 1,25

A1.ul

Vermelha
AI'. 111

Vermclhu



s~ MULTIPLICAR O ~SO..:~= D'E-8
POR

PARA OBTER

1,8895
AI203 0,52913 AI
AI203 6,5363 AI2(S°,J3· 18H20
AI203 2,3922 AlP04
K2804· AI2 (S04h 24H20 0,10746 AI203

Sb 1,1971 8b203
Sb203 0,83535 Sb
Sb 2,7426 K(SbO). C4H406. 1/2H20

As 1,3204 As203
As 1,5340 As20S
AS203 0,75736 As
As203 1,1618 As20S
AS20S 0,6519 As

Ba 1,6994 BaS°4
BaS04 0,58845 Ea
BaS04 0,13737 S
BaS04 0,41154 804
B 5,7157 H3B03
H3B03 0,1749 B
Na2B407.10H20 0,028366 B

Ca 2,4973 CaC03
Ca 4,2959 CaS°4·2H20
CaC03 0,4004 Ca
CaS04·2H20 0,23277 Ca

CaO 0,715 Ca
CaC204 0,3128 Ca
Ca3(P04h 0,1292 Ca
Ca3(P04h 0,54238 CaO
CaS04·2H20 0,5579 S04
CaC03 0,43971 C02
Ca(HC03)2 0,54295 C02

CoCI2.6H20 0,24769 Co

CO2 0,27291 C

AI

0,06085
0,22299
3,6642



...... .... ...... ...... ........... . .............. ......... .............. . ............. _ .._ ................ ~._.....

~= MULTIPLICAR O PÊSO PORc;a~ PARA OBTER=~ DEo...=--~-=•....•

lAgCl 0,24737 Cl
lCI 4,0426 AgCl
lCI 1,6484 NaCI
lKCI 0,47557 CI
JCI 2,1027 KCI

iNaCI 0,60664 Cl

[Cu 3,9296 CuS04·5H2O
lcoo 0',79884 Cu

U2 .cuo 3,1391 CuS04·5H2OO ICUS04 . 5H20 0,25448 Cu
Ü
H i FeS04· (NH4hS04·6H2O 0,14242 Fe~
E-t iFe 1,4297 Fe203
~ j Fe203 0,69944 Fe

~
~FeSO ·7H20 0,20088 Fe

H
iFeSO ·7H20 0,28720 Fe203

;>
!aF 0,4523 F-<

~ lLi 6,1091 LiCl
Ó ·LiCl 0,16367 Li

0,60317 Mg
0,2185 Mg

O 0,09866 Mg
Ü 0,36228 MgOH

~ 1,5003 M003
'H

0,66655 MoP
o 036383
U2 07 446
r:tl 1.2159
~ _ 7:68o 3.E-t -
-< _.~66
~ 03 O.

;NH3 3.6
NH3 O.

'NH3 3.
(NH4)2S04 02 01
N03 0.22591
N03 0,2'"'46 NH3
N02 0.3044 N



<::>

~.~ ! MULTIPLICAR O !>tSO
~~ ~ DE
=8 ~

POR PARA OBTER

!P
iP
ip04
:P04
!P20S
iP20S
:P20s
!Ca3(P04h
!Ca3(P04h
~Ca(H2P04h.H20
:CaHP04·H20
jKH2P04

2,2914 P20S
3,0661 P04
0,32613 P
0,7473 P20S
0,43642 P
2,18 Ca3(P04h
1,3381 P04
0,45762 P20S
0,1997 P
0,2457 P
0,3599 P
0,2276 P

1,2046 K20
0,52443 K
0,83015 K
0,44874 K
0,28219 K

2,1392 Si02
0,46937 Si

0,2473 Cl
0,84371 AgCl
0,2087 Cl

1,5422 Cl
1,2855 caso,
0,43382 Na
1,8457 Ag
0,6066 Cl
0,39336 Na
0,32371 Na

5,3695 CaS04·2H20
7,2795 BaS04
2,995 S04
0,13737 S
0,41155 S04
3,0566 H2S04
0,3271 S
0,1862 S
0,5566 S04
1,7812 CaS04.2H20
0,3217 S

0,59950 Ti

1,2447 ZnO
4,3982 ZnS04·7H20
08033 Zn
0,22736 Zn

~K
:KCl
lK20
jK2S04IKC104

iSi
!Si02
!AgCl
:AgN03
I AgN03
iNa
jNa2C03
iNa2C03
iNaCl
iNaCl
iNaCl
I Na2S04
~S
is:s
~BaS04
: BaS04:s
j H2S04
j CaS04. 2H20
:CaS04. 2H20
:S04i S04

:Zn
1Zn
:ZnO
znso .7H20
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Conversão ! MULTIPLICAR POR
...................................................... ·······T..···················~························· Pêso .

L _ ~ ~~~~.~~~.~.; .

FATORES DE CONVERSAO

Ca ~
Mg
Na
K X
Cl

Miliequivalentes 804
em miligramas COJ

HC03
P03
CaS04.2H20
CaC03
8
H2804

......................................................................................................................................................................

20,04
12,16
23,00
39,10
35,46
48,03
30,00
61,01
31,65
86,09
50,04
16,03
49,04

PARA OBTER

mg

Ca
Mg
Na
K i
Cl
804
C03
HC03
P04
Ca8042H20
CaC03
8
H2804

r.



EQU1V~NCIA ENTRE 1 ml H2S04 0,1 N
E DIVERSAS SUBSTANCIAS

Substâncias mg Substâncias mg

Na2C03 5,30 CaO 2,804
NaHC03 8,402 ZnO 4,069
Na20 3,1 MgO 2,016
NaOH 4,00 MgC03 4,216
Na2B4<h 10,06 Li2C03 3,695
Na2B407.10H20 19,07 C;itrato de Sódio Anidro 8,60

Tartarato de só-
KOH 5,61 dio e potássio 10,508
K2C03 6,910 Hexamina 3,505

(C6li12N4)
KHC03 10,01 Uretana 8,909

(C3H702N)
N 1,4 Efedrina 1652

(CloHlSON)
NH3 1,70 Estricnina 33,44
N20S 5,401 Emetina 24,05
NO) 6,2008 Piridina 7,9
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RELAÇÃO ENTRE CONCENTRAÇÃO E DENSIDADE
RELATIVA DE SOLUÇÕES DE ACIDO SULFÚRICO

DEISIDIDE %
CDNCUTRACAO ! DEISIDIDE % CONCENTRACARELATIVA IORIALlDAOE PORCUTAGEM RELATIVA NORIAlIDIDE PORCENUGEM

[d ~ I [a/IOOol. [olLl i [d ti I [1/10001 [o/LI

1,006 0,20 1 10,1 1,449 16,26 55 797
1,013 0,41 2 20,3 1,502 18,38 60 901
1,020 0,62 .3 30,6 1,558 20,65 65 1013
1,026 0,84 4 41,6 1,615 23,05 70 1130
1,033 , 1,05 5 51,7 1,674 25,60 75 1256
1,040 1,27 6 62,4 1,732 28,26 80 1386
1,047 1,49 7 73,3 1,784 30,92 85 1517
1,054 1,72 8 ·84,3 1,820 33,40 90 1638
1,061 1,95 '- -9 95,5 1,825 33,86 91 1661
1,068 2,18 10 106,8 1,829 34,32 92 1683
1,105 3,38 15 165,7 1,833 34,76 93 1705
1,142 4,66 20 228,5 1,836 35,20 94 1726
1,182 6,02 25 295,4 1,839 35,62 95 1746
1,222 7,48 30 367 1,841 36,03 96 1767
1,264 9,02 35 442 1,841 36,42 97 1786
1,306 10,66 40 523 1,841 36,79 98 1804
1,351 12,40 45 608 1,839 37,13 99 1821
1,399 14,26 50 700 1,838 37,40 100 1834



TRANSFORMAÇAO DE MILIGRAMAS POR CEM GRAMAS
El\f. MlLIEQUIV ALENTES POR CENTO

COMPOSTO MULTIPLICAR
ACHADO por PARA OBTER

NzOs mg/100 g 0,01852 NO)- mE/l00 g
Cl " 0,02817 CI- "
NaCI " 0,0171 CI- u

SOl " 0,0250 S04- - "
804- - " 0,02082 SO "
C02 " 0,02273 CO)H- "
C02 " 0,04545 C03 -- "
CaCO) " 0,02 C03 -- "
AhO) " 0,05882 Al...•.++ "
CaO " 0,03566 Ca-+:-e- "
Fe203 " 0,0376 Fe+++ "
MgO " 0,0496 Mg++ "
Na20 " 0,03226 Na~ "
K20 " 0,02124 K+ "
BaS04 " 0,000857 Ba+v "
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