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Apresentacao

A Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecudria (Embrapa), através do Centro
Nacional de Pesquisa de Solos (Embrapa Solos), centro que é referéncia para
pesquisa de solos no Brasil, tem desenvolvido, entre outras atividades técni-
co-cientificas, manuais de trabalho de campo e laboratério, bem como proce-
dimentos para execucao de levantamentos de solos e de avaliacdo do poten-
cial de uso das terras, voltados para o estabelecimento de critérios e
parametros obtidos a partir de descricoes morfolégicas e ampla caracteriza-
cao analitica. Além disso, a Embrapa Solos vem trabalhando em pesquisas
que visam o uso sustentavel dos solos tropicais.

Com esta publicacao, pretende-se dotar a comunidade cientifica ligada a
Ciéncia do Solo de meios para a obtencao de dados analiticos essenciais para
identificacao, classificacao e interpretacao de levantamentos necessérios ao
planejamento do uso dos solos das regides tropicais.

Esta edicdo apresenta o mesmo conteudo da anterior, sendo que foram
revistas as unidades, alguns conceitos e a descricdo dos métodos analiticos, o
que devera favorecer os usuarios das mais diversas areas da Ciéncia do Solo
a uniformidade analitica.

Maria de Lourdes Mendonca Santos Brefin
Chefe Geral Embrapa Solos



Prefacio

O presente manual, em sua 22 edicao, reine métodos classicos empregados
na caracterizacao fisica, quimica e mineraldgica de solos, incluindo métodos
internacionais e nacionais desenvolvidos e adaptados pela Embrapa Solos
(antigo Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos) para
solos tropicais de carga varidvel, durante véarias décadas de pesquisa em
Ciéncia do Solo.

Os métodos apresentados neste manual estao divididos em trés partes: ana-
lises fisicas, andlises quimicas e andlises mineralégicas. Em cada uma das
partes detalham-se aspectos metodolégicos que facilitam o entendimento
dos procedimentos analiticos e sua execucao, incluindo alguns essenciais ao
desenvolvimento de trabalhos especificos de pesquisa.

As determinacdes analiticas descritas sao feitas nas amostras secas ao ar,
destorroadas e passadas em peneira de 20 cm de didmetro e malha de 2 mm
(terra fina seca ao ar - TFSA). Os resultados obtidos para as amostras sao
multiplicados pelos respectivos fatores de umidade para expressar os valores
a 105°C (terra fina seca em estufa - TFSE).

A expressao dos resultados esta de conformidade com o Sistema Internacio-
nal de Unidades (Sl). Por se tratar de relacGes entre expressoes de resulta-
dos, relacées como C/N, Ki, Kr ndo sofreram quaisquer alteracdes quando
confrontadas com os resultados apresentados na 12 edicao do manual.



A &gua utilizada é destilada e, em casos de determinacdes de elementos
residuais e micronutrientes, a 4gua, além de destilada, é deionizada.

A vidraria nao foi listada, visto que é a normalmente utilizada em todos os
laboratérios do género.

Os equipamentos listados em cada método representam as opcdes e disponi-
bilidades instrumentais dos laboratérios do CNPS.

As abreviacoes EAA e EAM referem-se ao espectrofotometro de absorcao
atémica e espectrofotdbmetro de absorcao molecular, respectivamente.

Os procedimentos descritos no presente manual requerem medidas de segu-
ranca que devem ser observadas. O manuseio de reagentes téxicos e volateis
deve ser realizado em capela. Ao realizar a impregnacdao da amostra na
confeccao de laminas delgadas de solo, além da capela, o operador deve
trabalhar com mdéscara e luvas de protecao.

O controle de qualidade dos dados analiticos obtidos pela equipe laboratorial é
feito através de supervisdao permanente de técnicos de nivel superior.

Ao longo da preparacao desta nova edicdo, contou-se com a colaboracao de
profissionais das mais diversas areas. Cabendo destacar o apoio dado em
todas as fases da elaboracao desse manual, pelas chefias da Embrapa Solos -
Maria de Lourdes Mendonca Santos Brefin (Chefe Geral) e Daniel Vidal Pérez
(Chefe Adjunto de Pesquisa e Desenvolvimento); na diagramacao feita por
Jacqueline Silva Rezende Mattos; na atualizacdao das normas de referéncias
bibliograficas por Ricardo Arcanjo de Lima; na confeccao da capa por Eduar-
do Guedes Godoy; e no desenho das figuras por Claudio Edson Chaffin.

Por fim, deve-se ressaltar o esforco dos autores da 1%edicdo deste manual,
Luiz Bezerra de Oliveira, José Lopes de Paula, Washington de Oliveira
Barreto, Maria Amélia de Morais Duriez, Ruth Andrade Leal Johas, Raphael
Minnoti Bloise, José Flavio Dynia, Gisa Castellini Moreira, Loiva Lizia
Antonello e Therezinha da Costa Lima Bezerra, e da 22 edicao deste manual,
Marie Elisabeth Christine Claessen, Washington de Oliveira Barreto, José
Lopes de Paula e Mariza Nascimento Duarte, bases do presente trabalho.

Rio de Janeiro, RJ
Os Autores
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1.1

1 —

PREPARO DA AMOSTRA

Principio

Separacao das fracées do solo seco ao ar ou estufa a 40°C por

tamisacdo, para determinacdo da proporcdo destas fracOes e seu
encaminhamento para fins de analises fisicas, quimicas e mineralégicas.

1.2

Procedimento

Colocar a amostra depois de protocolada em tabuleiro de madeira
de 40 x 60 x 8 cm, espalhar e destorroar os torrbes existentes
manualmente.

Deixar em local ventilado e seco até completa dessecacao ao ar.
Pesar e anotar a massa da amostra que vai ser preparada.

Proceder o destorroamento colocando a amostra sobre peca de
couro de 60 x 60 cm e 4 a 5 mm de espessura, separando para
um lado a fracdo grosseira. Pressionar manualmente um rolo de
madeira até desfazer os torroes maiores. Ter o cuidado para nao
quebrar pedras ou concrecoes.

Verter a amostra destorroada para um conjunto de 2 peneiras,
uma em cima de malha de 20 mm e outra em baixo com malha
de 2 mm.

O material retido na peneira de 20 mm (calhaus) e na de 2 mm
(cascalho) deve ser colocado em céapsula de porcelana com agua,
mais 10 mL de NaOH 1 mol L', agitando com auxilio de um
bastao varias vezes durante o dia e mantido por uma noite nesta
solucdo.

Lavar bem estes materiais sobre peneira com malha de 2 mm.



e Deixar secar em estufa, esfriar e pesar cada fracdo. Colocar o
material em sacos plasticos com etiquetas identificadoras das
amostras e enviar para a analise mineraldgica.

1.3 Reagente

Hidréxido de sédio 1 mol L7 - pesar 40 g de hidréxido de sédio e
dissolver em 1 L de agua.

14 Equipamento

Peneiras de 20 mm e 2 mm.

Balanca.

Estufa.
Bibliografia:
BRASIL. Ministério da Agricultura. Centro Nacional de Ensino e Pesquisas
Agrondémicas. Instituto de Quimica Agricola. Método de anélise de solos.
Rio de Janeiro, 1949. (IQA. Boletim, 11).
EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdo de Solos

(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 1v.
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2 __

TERRA FINA, CASCALHO E CALHAUS

2.1 Principio

Quantificar as fracdes terra fina, cascalho e calhaus presentes na
amostra original, através da pesagem de cada uma dessas fracoes.

2.2 Calculos

Com a massa da amostra original, do cascalho e dos calhaus, calcular as
seguintes expressoes:

T... =[ 2 x1000
a

T, =| < |x1000
a

Ty = [1000 - (T an T Tease )]

C

Tease = Teor de cascalhos (g kg™)
Tean = Teor de calhaus (g kg™)

Tu = Teor de terra fina (g kg™')

a massa total da amostra (g)
b = massa do cascalho (g)

¢ = massa dos calhaus (g)

17



Bibliografia:

BRASIL. Ministério da Agricultura. Centro Nacional de Ensino e Pesquisas
Agrondmicas. Instituto de Quimica Agricola. Método de analise de solos.
Rio de Janeiro, 1949. (IQA. Boletim, 11).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 1v.
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3

UMIDADE ATUAL

3.1 Principio

Determinacado do teor de umidade presente na amostra de solo,
transportada em embalagem impermeavel e vedada.

3.2 Procedimento

¢ Colocar a amostra, com ou sem estrutura deformada, em lata de
aluminio numerada e de massa conhecida.

¢ Pesar e transferir para estufa a 105 - 110°C, deixando nesta
condicao durante 24 horas.

¢ Retirar da estufa, colocar em dessecador, deixar esfriar e pesar.

3.3 Calculo

3.3.1 Umidade gravimétrica (kg.kg'')

o)

3.3.2 Umidade volumétrica (m®.m?)

ol

19



Uv=Ugxd,

Ug = Umidade gravimétrica (kg.kg™)

Uv = Umidade volumétrica (m®.m)

a = massa da amostra Umida (kg)
b = massa da amostra seca (kg)
¢ = volume da amostra (dm?)

ds = densidade do solo (kg dm™)

3.4 Equipamento

Estufa.

Balanca.
Bibliografia:
EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,

1979. 1v.

UHLAND, R.E. Rapid method for determining soil moisture. Soil Science
Society of America Proceedings, Madison, v.15, p.391-393, 1951.

20



4 —

UMIDADE RESIDUAL E FATOR “f”

4.1 Principio

UR - Umidade contida na amostra de solo, apés preparada e seca
ao ar ou estufa a 40°C.

Fator “f” - correcdo dos resultados de anélises de solo feitas em
terra fina seca ao ar em terra fina seca em estufa a 105°C.

4.2 Procedimento

¢ Colocar aproximadamente 20 g de solo em erlenmeyer de massa
conhecida com aproximacédo de 0,001 g.

¢ Pesar em balanca de precisdao com aproximacao de 0,001 g.
e Transferir para estufa a 105°C e deixar durante uma noite.

e Colocar em dessecador, esfriar e pesar com aproximacado de
0,001 g.

4.3 Calculo

L

Ur = umidade residual (kg.kg™)

a = massa da amostra seca ao ar (kg)

o
Il

massa da amostra seca a 105°C (kg)

21



a
f==
b
f = Fator “f”
a = massa da amostra seca ao ar (kg)

b = massa da amostra seca a 105°C (kg)

4.4 Equipamento

Estufa.
Balanca.
Dessecador.

Erlenmeyer.

Bibliografia:

BRASIL. Ministério da Agricultura. Centro Nacional de Ensino e Pesquisas
Agrondmicas. Instituto de Quimica Agricola. Método de analise de solos.
Rio de Janeiro, 1949. (IQA. Boletim, 11).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de anélise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 1v.

PAIVA NETTO, J.E.; JORGE, W. de. Estudo preliminar do sistema agua-
solo-planta no Estado de Sao Paulo. In. CONGRESSO BRASILEIRO DE
CIENCIA DO SOLO, 1., 1947, Rio de Janeiro. Anais... Rio de Janeiro:
Sociedade Brasileira de Ciéncia do Solo, 1950. p. 59-79.

22



5

UMIDADE OBTIDA NO APARELHO
EXTRATOR DE RICHARDS

5.1 Principio

Amostras de solo saturadas sao colocadas em placas de ceramica
ou membrana previamente saturadas e submetidas a uma determinada
pressdo, até atingir a drenagem maxima da agua contida nos seus poros,
correspondente a tensdo aplicada. Determina-se entdo a umidade da
amostra. As tensdes usualmente utilizadas sdo: 0,01; 0,033; 0O,1; 0,5; e
1,5 MPa. Com elas, elabora-se a curva caracteristica de retencao de agua

do solo.

5.2 Procedimento

¢ Colocar uma placa de cerdamica de 1 bar para as baixas tensoes
de 0,01 a 0,1 MPa e uma de 15 bars para as tensoes de 0,5 e 1,5 MPa.
Antes de colocar as placas, colocar um anteparo ao redor destas para
evitar a perda de agua.

e Distribuir os anéis de PVC de 5 cm de comprimento e 1 cm de
altura na placa porosa e derramar no interior dos anéis 25 a 30 g de solo.
Compactar levemente com auxilio de uma lata de mesmo diametro.

e Adicionar dgua na placa de ceramica, até que o nivel desta fique
bem préximo da borda do anel de PVC. Deixar as amostras nestas

condicOes, até completa saturacao, geralmente durante uma noite.

¢ Retirar o “anel”, inclinar levemente a placa, a fim de eliminar o
excesso de dgua e colocar no aparelho extrator de Richards.

e Apertar bem os parafusos e abrir os reguladores de pressao,
gradativamente, até que o man6metro acuse a pressao desejada.

e Deixar por periodo de 24 horas ou mais, caso se observe que
ainda ha drenagem proveniente das amostras.

23



e Separar uma quantidade de latas de aluminio numeradas e de
massa conhecida, igual ao nimero de amostras.

e Descarregar a pressao, retirar as placas e transferir as amostras
imediatamente para as latas, com o auxilio de uma espatula de aco
inoxidavel.

¢ Pesar o mais rapidamente possivel, com aproximacao de 0,05 g,
colocar na estufa, deixar por 24 horas, dessecar, esfriar e pesar

novamente.

5.3 Calculo

a-b
b

U=

U = umidade (kg.kg™”)
a = massa da amostra apds ser submetida a pressao utilizada

b = massa da amostra seca a 105°C (kg)

Observacao:

O wuso de amostras com estrutura indeformada apresenta
resultados mais préximos da condicdo de campo. Por isso deve-se dar
preferéncia a este tipo de amostra.

5.4 Equipamento

Aparelho extrator de Richards.
Placa de cerdmica
Compressor.

Estufa.

Balanca.

24
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—6 —

UMIDADE OBTIDA COM A MESA DE TENSAO

6.1 Principio

Amostras de solo sdo colocadas sobre a mesa de tensdo e
saturadas. Ajusta-se a altura da coluna de dgua abaixo da mesa para 100
cm para se obter uma tensdo de 0,01 MPa ou para 60 cm para se obter
uma tensao de 0,006 MPa. Esta provoca a drenagem da &agua retida nos
poros do solo, através de succao provocada pelo vacuo formado na mesa
de tensao.

6.2 Procedimento

e Limpar bem a lamina de vidro e colocar a tela metalica ou de
nailon de 0,25 mm de malha e dimensdes 40 x 40 cm, de forma
centralizada.

¢ Colocar a primeira folha de mata-borrdao com dimensdes de 45 x
45 cm centralizada e em seguida adicionar aproximadamente 500 mL de
uma suspensao coloidal proveniente da determinacdo de argila. Nesta
operacao, o frasco de nivel deve ficar numa posicdo de 60 ou 100 cm
abaixo do nivel do mata-borrdo, dependendo da tensao requerida.

e Comprimir o mata-borrdao, passando varias vezes um cilindro de
vidro e adicionar gradativamente, mais suspenséao coloidal até se obter uma
boa uniformidade do material e sem bolhas de ar na tela. Colocar a
segunda ou terceira folha, se necesséario, do mata-borrdo e proceder da
mesma forma, como citado anteriormente.

¢ Fazer o teste de funcionamento da mesa de tensdo, que consiste
em manter a coluna de agua continua da superficie do mata-borrdo até o
frasco de nivel. No caso de quebra da coluna, levantar e baixar o frasco de
nivel e adicionar mais suspensao coloidal até se obter o desejado.

¢ Depois da mesa preparada, colocar sobre o mata-borrdo os anéis
de PVC de 1 cm de altura e 6 cm de didmetro. Encher com a terra fina
cada anel, comprimindo ligeiramente, com lata de aluminio de mesmo
diametro.
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¢ Proceder a saturacdo das amostras, inicialmente por meio de jatos
de &gua de uma pisseta sobre o mata-borrdao e depois elevando-se o
“frasco de nivel” de modo que a lamina de agua fique ligeiramente acima
do topo do mata-borrao.

¢ Cobrir as amostras com bandeja de plastico e deixa-las saturando
durante 16 a 24 horas. Em seguida, abaixar o “frasco de nivel” para o nivel
de succao correspondente a 100 cm de altura de coluna de agua. Deixar
durante a noite.

e Verificar se ndao houve quebra da coluna de &gua. Retirar
rapidamente as amostras e colocar em latas de aluminio aferidas e tampar.
Pesar as latas com as amostras e transferir para estufa a 105°C. Deixar
durante 16 a 24 horas, colocar em dessecador, esfriar e pesar.

6.3 Calculo
U :(a—bj
b
U = umidade (kg.kg™)

a = massa da amostra apds ser submetida a pressao utilizada

b = massa da amostra seca a 105°C (kg)

6.4 Equipamento

Mesa de tenséo.
Anéis de PVC.
Estufa.

Balanca.

Bibliografia:
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7 —

DENSIDADE DO SOLO

7.1 Método do anel volumétrico
7.1.1  Principio

Coleta de amostras de solo com estrutura indeformada através de

um anel de aco (Kopecky) de bordas cortantes e volume interno de 50

cm?.

7.1.2 Procedimento

¢ Determinar ou anotar o volume do anel ou cilindro que contém a
amostra.

¢ Pesar o conjunto e anotar a massa, ou transferir a amostra para
lata de aluminio numerada e de massa conhecida, e pesar.

¢ Colocar na estufa a 105°C e, apés 24 e 48 horas, retirar, deixar
esfriar e pesar.

7.1.3 Calculo

Ds = densidade do solo (kg.dm™)
a = massa da amostra seca a 105°C (kg)

b = volume do anel ou cilindro (dm?®)

Observacao:

Verificar, apés a retirada da amostra do anel volumétrico, a
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eficiéncia da amostragem e registrar, se for o caso, a presenca do
enrugamento na periferia da amostra, presenca de raizes ou canais.

7.1.4 Equipamento

Anel de Kopecky ou cilindro volumétrico.

Estufa.
Bibliografia:
ARCHER, J. R.; SMITH, P. D. The relation between bulk density, available
water capacity and air capacity for soils. Journal of Soil Science, Oxford,

v. 23, p. 475-480, 1972.

MILLER, W. F. Volume changes in bulk density samples. Soil Science,
Baltimore, v. 100, p. 300-304, 1966.

OLIVEIRA L. B. de. Coeficiente de permeabilidade de dois tipos de solo
(aluvial) da Estacdo Experimental do Curado. Recife: Instituto Agronémico
do Nordeste, 1961. 32 p. (IAN. Boletim Técnico, 16).

UHLAND, R.E. Physical properties of soils as modified by crops and
management. Soil Science Society of America Proceedings, Madison, v.14,
p.361-366, 1949.

UHLAND, R.E. Rapid method for determining soil moisture. Soil Science
Society of America Proceedings, Madison, v.15, p.391-393, 1951.

7.2 Método da proveta

7.2.1 Principio

Determinacdo da massa de solo compactado necessario para
completar o volume de uma proveta de 100 mL.

7.2.2 Procedimento

¢ Pesar uma proveta de 100 mL, com aproximacao de 0,5 a 1 g.

e Encher a proveta com solo, conforme descrito a seguir: colocar,
de cada vez, aproximadamente 35 mL, contidos em bécher de 50 mL,

deixando cair de uma sé vez e em seguida compactar o solo batendo a
proveta 10 vezes sobre lencol de borracha de 5 mm de espessura, com

30



distancia de queda de mais ou menos 10 cm; repetir esta operacdo por
mais duas vezes, até que o nivel da amostra fique nivelado com o traco do
aferimento da proveta.

¢ Pesar o solo da proveta com a amostra e calcular a densidade de
solo.

7.2.3 Calculo

Ds:E
b

Ds = densidade do solo (kg.dm™)

a = massa da amostra seca a 105°C (kg)

b volume de solo na proveta (dm?)

Observacao:
Esta determinacdo exprime a relacdo massa/volume do solo,
sendo seus resultados comparaveis aos obtidos pelo método do anel,

apenas para solos arenosos, ndo sendo recomendaveis para solos argilosos
ou estruturados.

7.2.4 Equipamento

Proveta.

Bibliografia:

BRASIL. Ministério da Agricultura. Centro Nacional de Ensino e Pesquisas
Agrondmicas. Instituto de Quimica Agricola. Método de analise de solos.
Rio de Janeiro, 1949. (IQA. Boletim, 11).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdo de Solos

(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 1v.
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7.3 Método do torrdo
7.3.1 Principio
Impermeabilizacdo de um torrdo ou conglomerado, feita com

parafina fundida ou resina SARAN, de maneira a permitir mergulha-lo em
agua ou outro liquido e determinar seu volume.

7.3.2 Procedimento

e Pesar o torrdo ou conglomerado de 4 a 7 cm de didametro, depois
de secar ao ar.

¢ Colocar o mesmo numa placa de petri ou lata de aluminio
numerada para identificacdao da amostra.

e Mergulhar o torrdo em parafina fundida (60 - 65°C) ou resina
SARAN, até que se obtenha uma perfeita impermeabilizacao.

e Pesar o torrao depois de impermeabilizado e esfriado.

¢ Colocar uma algca de arame no prato da balanca, juntamente com
um contrapeso de 200 g e aferir a balanca.

¢ Introduzir o torrdo parafinado em bécher contendo agua. Assim,
obtém-se a massa do torrdo impermeabilizado mergulhado em &gua.

¢ Retirar o torrdo, partir com uma faca e transferir uma parte deste,
sem parafina, para uma lata de aluminio, a fim de determinar a umidade.

7.3.3 Calculos

P, =(ij
1+b

Piwor = Peso do torrdo seco a 105°C (kg)

a = massa do torrdo umido (kg)

o
Il

umidade da subamostra (kg kg™
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o =((a-b)-c)

Vior = Volume do torrdo (dm?)

a = massa do torrao parafinado (kg)

b = massa do torrdo parafinado mergulhado em agua (kg)

¢ = volume da parafina = massa da parafina / 0,90 (dm?®)
a

Ds=—

b

Ds = densidade do solo (kg.dm™)
a = massa do torrdo seco a 105°C (kg)

b = volume do torrdo (dm?)

7.3.4 Reagente
Parafina.
7.3.5 Equipamento

Balanca.
Placa aquecedora.

Termémetro.

Bibliografia:

ARENA, A. La porosidad de los terrones de suelo. Buenos Aires: Comissién
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of Agronomy, 1965. 2 v. (Agronomy, 9).

BRASHER, B. R.; FRANZMEIER, D. P.; VALASSIS, V.; DAVIDSON, S. E.

Use of saran resin to coat natural soil clods for bulk-density and water-
retention measurements. Soil Science, Baltimore, v. 101, p. 108, 1966.
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8

DENSIDADE DE PARTICULAS

8.1 Principio

Determinacdo do volume de éalcool necesséario para completar a
capacidade de um balao volumétrico, contendo solo seco em estufa.

8.2 Procedimento

e Pesar 20 g de solo, colocar em lata de aluminio de massa
conhecida, levar a estufa, deixar por 6 a 12 horas, dessecar e pesar, a fim
de se obter a massa da amostra seca a 105°C.

e Transferir a amostra para baldao aferido de 50 mL.

e Adicionar alcool etilico, agitando bem o baldo para eliminar as
bolhas de ar que se formam.

e Prosseguir com a operacdo, vagarosamente, até a auséncia de
bolhas e completar o volume do balao.

¢ Anotar o volume de éalcool gasto.

8.3 Calculo

a
Dp =
P (SO—bj

Dp = Densidade de particulas (kg dm™)

a = massa da amostra seca a 105°C (kg)

o
I

volume de alcool gasto (m?)
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8.4 Reagente

Alcool etilico.

8.5 Equipamento

Estufa.

Bibliografia:

BRASIL. Departamento Nacional de Estradas de Rodagem. Divisdo de
Pesquisa e Normas Técnicas. Métodos de ensaio. 4. ed. Rio de Janeiro,
1972. 206 p.

DONAHUE, R.L. Laboratory manual for introductory soils. [S.l.]: Interstate,
1952. 151 p.

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdo de Solos.
Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro, 1979. 1 v.
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9

POROSIDADE TOTAL

9.1 Principio

Determina o volume de poros totais do solo ocupado por agua
e/ou ar.

9.2 Calculos

PT =(a_bjx100
a

PT = Porosidade total

a = densidade de particula (kg dm?)

o
Il

densidade de solo (kg dm™)

(2) Porosidade total = (microporosidade + macroporosidade)

(3) Porosidade total = Volume de saturacédo

Bibliografia:

DONAHUE, R.L. Laboratory manual for introductory soils. [S.I.]: Interstate,
1952. 151p.
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1975. 221 p.

OLIVEIRA, L. B. de.; DANTAS, H. S.; CAMPELO, A. B.; GALVAO, S. J.;
GOMES, |I. F. Caracterizacdo de adensamento no subsolo de uma éarea de
Tabuleiro da Estacdo Experimental do Curado, Recife. Pesquisa
Agropecuaria Brasileira, Rio de Janeiro, v. 3, p. 207-214, 1968.
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Madison: American Society of Agronomy, 1965. part 1, p. 299-314.
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MICROPOROSIDADE

(Método Mesa de Tensao)

10.1 Principio

Amostras saturadas sdo colocadas sob a mesa de tensao a qual
retira a 4gua dos macroporos (poros com [ = 0,05 mm). Apds pesagem,
antes e depois de ir a estufa a 105°C, obtém-se o volume de macro e
microporos contidos na amostra.

10.2 Procedimento

¢ Depois da mesa de tensao preparada, conforme descrito no item
6.2, colocar os cilindros contendo as amostras depois de saturadas e
pesadas sobre o mata-borrdo, cobrir com bandeja de plastico e abaixar o
“frasco de nivel” para o nivel de succao correspondente a 60 cm de altura
de coluna d’agua.

¢ Apébs 24 horas, retirar os cilindros dos seus respectivos lugares e
pesar, repetindo a operacdo por mais tempo caso nao se obtenha
constancia de pesada.

¢ Verificar se ndo houve quebra da coluna d’'agua.

e Em seguida retirar o pano e o elastico e colocar o cilindro em
placa de Petri, pesar e transferir para a estufa.

e Apébs 24 e 48 horas, pesar e determinar a massa do bloco seco a
105°C.
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10.3 Calculo

el

Mip = Microporosidade (m® m)

a = massa da amostra apds ser submetida a uma tensao de 60 cm de
coluna de agua (kg)

b = massa da amostra seca a 105°C (kg)

¢ = volume do cilindro (m™)

10.4 Equipamento

Mesa de tenséo.
Estufa.

Balanca.

Bibliografia:
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1979. 1 v.
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MACROPOROSIDADE

11.1 Principio

Volume do solo que corresponde aos poros com [ = 0,05 mm.

11.2 Calculos

Map =Vs—Mip

Map = macroporosidade (m® m=)
Vs = Volume de saturacdo (m® m3)

Mip = Microporosidade (m® m)

Map = Pt — Mip

Map = macroporosidade (m® m=)
PT = porosidade total (m® m™)

Mip = Microporosidade (m® m)

Bibliografia:

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdo de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 1 v.

OLIVEIRA, L.B. de. Determinacdao da macro e microporosidade pela mesa

de tensdo em amostras de solo com estrutura indeformada. Pesquisa
Agropecuaria Brasileira, Rio de Janeiro, v. 3, p.197-200, 1968.
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ANALISE GRANULOMETRICA

(Dispersao Total)

12.1 Método da pipeta
12.1.1 Principio

Baseia-se na velocidade de queda das particulas que compdem o
solo. Fixa-se o tempo para o deslocamento vertical na suspensado do solo
com A4agua, apés a adicdo de um dispersante quimico (soda ou calgon).
Pipeta-se um volume da suspensao, para determinacdo da argila que seca
em estufa é pesada. As fracOes grosseiras (areia fina e grossa) sao
separadas por tamisacdo, secas em estufa e pesadas para obtencdo dos
respectivos percentuais. O silte corresponde ao complemento dos
percentuais para 100%. E obtido por diferenca das outras fracdes em
relacao a amostra original.

12.1.2 Procedimento
12.1.2.1 Solos normais

¢ Colocar 20 g de solo em copo plastico de 250 mL. Adicionar 100
mL de 4gua e 10 mL de solucdo normal de hidréxido de sédio, ou 10 mL
de hexametafosfato de s6dio, tamponado com carbonato de sédio. Agitar
com bastdo de vidro e deixar em repouso durante uma noite, cobrindo o
copo com vidro de reldgio.

e Transferir o conteddo para copo metédlico do agitador elétrico
“stirrer” com o auxilio de um jato de agua, deixando o volume em torno de
300 mL. Colocar o copo no agitador e proceder a agitacao durante 15
minutos para solos argilosos e de textura média e 5 minutos para os
arenosos.

e Passar o conteldo através de peneira de 20 cm de didmetro e
malha de 0,053 mm (n° 270), colocada sobre um funil apoiado em um
suporte, tendo logo abaixo uma proveta de 1.000 mL ou um cilindro de
sedimentacao (Koettgen ou outro). Lavar o material retido na peneira com
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agua proveniente de depdsito colocado a mais ou menos 3 metros de
altura, de modo a se obter uma pressao uniforme na mangueira e uma
lavagem eficiente e répida das areias. Completar o volume do cilindro até o
aferimento, com o auxilio de uma pisseta.

e Agitar a suspensdo durante 20 segundos com um bastao, tendo
este, na sua extremidade inferior, uma tampa de borracha contendo vérios
furos e de didmetro um pouco menor do que o do cilindro ou proveta.
Marcar o tempo apds concluir a agitacao.

e Preparar a prova em branco, colocando o dispersante utilizado em
proveta de 1.000 mL contendo agua. Completar o volume, agitar durante
20 segundos e marcar o tempo. Medir a temperatura da prova em branco e
da amostra e verificar na Tabela 2 o tempo de sedimentacao da fracao
argila para 5 cm de profundidade. Calculado o tempo, introduzir uma pipeta
de 50 mL, colocada em pipetador automatico de borracha, até a
profundidade de 5 cm, e coletar a suspenséao.

e Transferir para capsula de porcelana, ou bécher numerado e de
massa conhecida, juntamente com a porcdo proveniente da lavagem da
pipeta. Repetir esta operacao para a prova em branco. Colocar a céapsula
na estufa e deixar durante uma noite ou até evaporar completamente a
suspensado. Retirar, colocar em dessecador, deixar esfriar e pesar com
aproximacao de 0,0001 g, concluindo, assim, a determinacado da argila e
do residuo da prova em branco.

¢« Completar a lavagem da areia retida na peneira de 0,053 mm com
jato forte de agua de torneira. Transferir a fracao areia para lata de
aluminio numerada e de massa conhecida, eliminar o excesso de agua e
colocar na estufa. Apdés secagem (3 a 5 horas), deixar esfriar e pesar, com
aproximacao de 0,05 g, obtendo-se assim a massa da areia grossa + areia
fina. Transferir essa fracao para peneira de 20 cm de didmetro e malha 0,2
mm (n® 70), colocada sobre recipiente metdlico de mesmo didmetro, e
proceder a separacao da areia grossa.

e Transferir a areia fina para a mesma lata que foi usada
anteriormente e pesar.

e Colocar as duas fracoes de areia separadamente em sacos

plasticos e anotar o nimero da amostra, a fim de serem enviadas para
analise mineraldgica (quando solicitadas).

12.1.2.2 Solos calcéarios

¢ Colocar 50 g de solo em céapsula de porcelana e adicionar solucao
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de acido cloridrico a 10%, agitando a amostra com bastdo de vidro.

e Suspender a adicdo do &cido quando ja nao se observar a
efervescéncia, cobrir com vidro de relégio e deixar em repouso uma noite.

¢ Adicionar mais um pouco do &cido e verificar a auséncia de
efervescéncia.

e Transferir a amostra para funil de vidro contendo papel de filtro.

e Lavar a amostra com &gua até que uma pequena porcdo do
filtrado ndo apresente reacao de cloretos pelo nitrato de prata.

¢ Colocar o papel de filtro com a amostra numa bandeja para secar
ao ar.

¢ Homogeneizar a amostra e, em seguida, pesar a quantidade
necessaria para a andlise granulométrica.

712.1.2.3 Solos calcarios e com sais soluveis

Proceder da mesma forma indicada para solos calcérios, aplicando
o tratamento prévio na amostra segundo metodologia ja descrita.

712.1.2.4 Solos salinos

Proceder da mesma forma indicada para solos normais,
empregando-se o hexametafosfato de sédio.

Observacao:

No caso de a quantidade e a natureza dos sais prejudicarem a
acao do dispersante, efetuar o tratamento prévio da amostra conforme
indicado a seguir:

- colocar 50 g de solo em funil de vidro contendo papel de filtro e
adicionar élcool etilico a 60%, sé colocando nova quantidade depois de

esgotada a anterior;

- continuar a lavagem até que uma pequena porcao do filtrado
nao apresente reacao de cloretos pelo nitrato de prata;

- colocar o papel de filtro com a amostra e deixar secar ao ar;
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- homogeneizar a amostra e depois pesar a quantidade necessaria
para a analise granulométrica.

712.1.2.5 Solos ricos em matéria orgdnica (teor > 5%)

Empregar a mesma metodologia indicada para solos normais, com
hidréxido de sédio na amostra depois de tratada com agua oxigenada,
segundo técnica descrita a seguir:

¢ Colocar 50 g de solo em céapsula de porcelana, adicionar um
pouco de agua e porcdes sucessivas de dgua oxigenada a 30 volumes (5 a
10 mL).

e Agitar com bastao de vidro e verificar a reacao efervescente.

e Suspender a adicdao da agua oxigenada, cobrir a capsula com
vidro de relégio e deixar em repouso durante uma noite.

* Repetir a operacao até o total desaparecimento de reacao.

¢ Colocar a capsula para secar em estufa a 50°C - 60°C e depois
adicionar uma ultima quantidade de dgua oxigenada (5 mL).

¢ Passar a amostra para funil de vidro contendo papel de filtro e
lavar vérias vezes com agua (3 a 5 vezes).

e Secar a amostra ao ar, homogeneizar e pesar a quantidade
necessaria para a andlise granulométrica.

12.1.3 Calculo

Calcular os valores das fracoes de acordo com as seguintes
expressoes:

Targ = |.(marg + md)_ deXIOOO

Targ = teor de argila (g kg™')
Maq = Massa de argila (g)

mgy = massa de dispersante (g)
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Ty = (maf )x 50

Tat = Teor de areia fina (g kg™")

Mat = massa de areia fina (g)

Ty = (ma _maf )XSO

ag

Tag = Teor de areia grossa (g kg™')

massa de areia fina (g)

2
Il

ma: = massa de areia total (g)

T, =1000 - (T, + T, +T,,)

Ts= teor de silte (g kg™)
Targ = teor de argila (g kg™)
Ta = Teor de areia fina (g kg™)
Tag = Teor de areia grossa (g kg™")
Calcular o tempo de sedimentacdo da argila (fracdo menor que

0,002 mm de didmetro), em suspensao aquosa, para uma profundidade de
5 cm, a diversas temperaturas, de acordo com os dados constantes do

quadro a seguir:
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Temperatura Tempo Temperatura Tempo
°C °C
10 5h11’ 23 3h 43’
11 5h 03’ 24 3h 38’
12 4 h 55’ 25 3 h 33
13 4 h 47 26 3 h 28’
14 4 h 39’ 27 3 h 24’
15 4 h 33’ 28 3h19
16 4 h 26’ 29 3h15’
17 4 h 20’ 30 3h10
18 4h12 31 3h07
19 4 h 06’ 32 3 h 03’
20 4 h 00’ 33 2 h 58’
21 3 h 54’ 34 2 h b5’
22 3 h 48’ 35 2hb2

Observacao:

Calculada pela Lei de Stokes, considerando a densidade de
particula (real) igual a 2,65.

12.1.4 Reagentes

Solucdo de NaOH 1 M - pesar 40 g do NaOH e dissolver em agua
destilada, completando o volume para 1 litro.

Solucdo de hexametafosfato de sddio - pesar 35,7 g do
hexametafosfato ou calgon, dissolver em dgua contida em baldo de 1 litro,
adicionar 7,94 g do carbonato de sddio anidro e completar o volume.

Alcool a 60% - diluir 600 mL de alcool etilico 98° GL em &gua
até completar 1 litro. Aferir a solugdo com um alcoémetro.

Agua oxigenada a 30 volumes - obtida diretamente no comércio.

Solucdo de HCl/ a 10% - diluir 100 mL de HCI concentrado em
agua e completar o volume para 1 litro.
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12.1.5 Equipamento

Stirrer.
Estufa.

Dessecador.
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12.2 Método do densimetro
12.2.1 Principio

Baseia-se na sedimentacdo das particulas que compdéem o solo.
Apds a adicao de um dispersante quimico, fixa-se um tempo Unico para a
determinacdo da densidade da suspensdo que admite-se ser a
concentracao total de argila. As fracOGes grosseiras (areias fina e grossa)
sdo separadas por tamisacao e pesadas. O silte é obtido por diferenca.

12.2.2 Procedimento

¢ Colocar 50 g de solo em copo plastico. Adicionar 100 mL de dgua
e 25 mL de solucdo de hidréxido de sédio 1 M ou 25 mL de solucdo de
hexametafosfato de s6dio tamponada com carbonato de s6dio. Agitar com
bastdo e deixar o copo coberto em repouso durante a noite.

e Transferir o contelido para copo metalico do agitador elétrico com
o auxilio de um jato de agua, deixando o volume a £ 300 mL. Colocar o
copo no agitador e proceder a agitacao durante 15 minutos para solos
argilosos e de textura média e 5 minutos para os arenosos.

¢ Passar o conteudo através de peneira de 20 cm de didmetro e
malha de 0,053 mm, colocada sobre um funil apoiado em um suporte,
tendo logo abaixo uma proveta de 1.000 mL ou um cilindro de
sedimentacdo. Lavar o material retido na peneira com agua proveniente de
depdsito colocado a mais ou menos 3 metros de altura, de modo a se obter
uma pressao uniforme na mangueira e uma lavagem eficiente e rapida das
areias. Completar o volume da proveta até o aferimento.

¢ Agitar a suspensao durante 20 segundos com um bastao, tendo
na sua extremidade inferior uma tampa de borracha contendo vérios
orificios e de didmetro um pouco menor do que o do cilindro ou proveta.
Marcar o tempo apds concluir a agitacao.

e Para a prova em branco, colocar o dispersante utilizado em
proveta de 1 L no cilindro com agua , completar o volume, agitar durante
20 segundos e marcar o tempo. Apdés 90 minutos de sedimentacao,
transferir o volume da suspensao (primeiros centimetros abaixo do traco do
aferimento) para copo plastico de 300 mL. Pode ser feito por sifonamento,
pela torneira do cilindro de Koettgen ou pelo tubo plastico do cilindro de
sedimentacao.

¢ Passar o conteldo para proveta de 250 mL e agitar. Introduzir o
densimetro e efetuar a leitura com aproximacdo de 0,25. Se houver
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dificuldade na leitura do densimetro, colocar 2 a 3 gotas de fenolftaleina
junto a haste deste. Proceder a leitura da prova em branco e anotar.

e Lavar a areia retida na peneira de 0,053 mm com jato forte de
agua. Transferir a fracdo areia para a lata de aluminio numerada e de
massa conhecida, eliminar o excesso de agua e colocar na estufa. Apds
secagem (3 a b5 horas), esfriar e pesar com aproximacao de 0,05 g,
obtendo-se assim a massa da areia grossa + areia fina. Passar essa fracao
para peneira de 13 cm de didmetro e malha de 0,2 mm (n® 70), sobre
recipiente metdlico de mesmo didmetro e separar a areia grossa.

e Passar a areia fina para a mesma lata usada anteriormente e
pesar.

e Colocar as duas fracoes de areia, separadas, em sacos plasticos e

anotar o numero da amostra, a fim de serem enviadas para andlise
mineralégica (quando solicitada).

12.2.3 Calculo

Calcular os valores das fracoes de acordo com as seguintes
expressoes:

T, =(L L, )x20

ag

Tag = teor de argila (g kg™)
L4 = Leitura do densimetro

Lg, = leitura da prova em branco

Taf = (af )X 20

Tat = Teor de areia fina (g kg™')

ar = areia fina (g)
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Tag :(at _af)xzo

Tag = Teor de areia grossa (g kg™")
ar = areia fina (g)

at = areia total

T, =1000— (T, + Ty + T, )

Ts= teor de silte (g kg™)
Tag = teor de argila (g kg™)
Tat = Teor de areia fina (g kg™")

Tag = Teor de areia grossa (g kg™")

Observacao:

Esse método é indicado para solos que nao apresentem problemas
de dispersdo com NaOH.

12.2.4 Reagentes

Hidréxido de sédio 1 mol L' - pesar 40 g de NaOH e dissolver em
agua completando a 1 L.

Fenolftaleina - pesar 1 g de fenolftaleina e dissolver em 100 mL
de alcool etilico.

12.2.5 Equipamento

Stirrer.
Densimetro.

Estufa.
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ARGILA DISPERSA EM AGUA

13.1 Principio

O material em suspensadao confere determinada densidade ao
liguido. Decorrido o periodo para a coleta do material, se nao tiver
nenhuma particula coloidal em suspenséo, a argila estard 100% floculada.
13.2 Procedimento

¢ Colocar 50 g de solo em copo plastico de 250 mL.

¢ Adicionar 125 mL de agua, agitar com bastédo de vidro, deixar em
repouso durante uma noite, cobrindo o copo com vidro de relégio.

e Transferir o conteldo para o copo metalico do agitador, proceder
a agitacao, passar o material através da peneira de 0,053 mm, lavar as
areias, completar o volume para 1.000 mL, agitar a suspensado por 20
segundos, sifonar a suspensdo apds 90 minutos e efetuar a leitura do
densimetro.

¢ Paralelamente, efetuar uma prova em branco e fazer a leitura do
densimetro.

¢ Abandonar as areias.

13.3 Calculo

TA=(a+h)x20

TA = teor de argila (g kg™)
a = leitura da amostra

b = leitura da prova em branco
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13.4 Equipamento
Stirrer.
Densimetro.
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GRAU DE FLOCULACAO

14.1 Principio
Relacdo entre a argila naturalmente dispersa e a argila total,

obtida ap6s dispersao. Indica a proporcdo da fracao argila que se encontra
floculada, informando sobre o grau de estabilidade dos agregados.

14.2 Calculo

GF :(a'bjxloo
a

GF = grau de floculacao

a = argila total (%)

b = argila dispersa em agua (%)
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RELACAO SILTE/ARGILA

15.1 Principio

Obtida da determinacdo da analise granulométrica. E utilizada
como indicativo do grau de intemperismo do solo e permite também avaliar
se hd movimentacao de argila no perfil.

15.2 Calculo

Calcular essa relacdo em funcao dos valores da argila total e do
silte.

_ T
RS/A= %arg

RS/A = relacao silte/argila
Ts = Teor de silte

Targ = Teor de argila
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CONDUTIVIDADE HIDRAULICA

16.1 Principio

Velocidade com que a &agua se movimenta através do solo.
Amostras saturadas sdo colocadas em permeametro de carga constante, e
a medida quantitativa da condutividade hidraulica é obtida através da
aplicacao da equacdo de Darcy apés 7 - 8 horas, ou quando os valores
atingem a estabilidade.

16.2 Procedimento

¢ Cortar o bloco de solo contido em cilindro de aluminio ou PVC
rente a borda do cilindro, com espétula. Colocar na extremidade inferior do
cilindro um pedaco de tecido tipo morim retido por liga de borracha.
Colocar na parte superior do cilindro um outro de igual didmetro e
espessura de 2 cm de altura, ajustar e fixar com fita adesiva impermeavel.

¢ Colocar o conjunto em cuba com &agua até a saturacdo do solo.
Transferir o conjunto para o suporte do permeametro (ver Figura 1). O
percolado é coletado em copos de 500 mL.

¢ Colocados os cilindros sobre as telas, nivelar o tubo do
reservatério, de modo que a parte inferior fique em nivel com a boca do
anel, para manter a carga hidraulica de 2 cm de altura.

¢ Com o auxilio de uma pisseta, colocar 4gua cuidadosamente.

e No primeiro cilindro, retirar a rolha, evitando entrada de ar no
sistema.

¢ Observar e anotar o momento do inicio da percolacdo de cada
cilindro.

¢ Medir com proveta o volume percolado apés 1, 2, 3, 4, 5,6, 7 e
8 horas.
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16.3 Calculo

K= &
AxH xt

K = condutividade hidraulica em cm/h

Q = volume do percolado em mL, ou seja, o valor da ultima leitura quando
ndo ha variacdo entre os valores anteriores, ou a média das duas
leituras quando ha alguma variacao.

L = altura do bloco do solo em cm

H = altura do bloco do solo e da coluna em cm

A = &rea do cilindro em cm?

t = tempo em horas

16.4 Equipamento
Permeémetro (Figura 1).
Cilindro.
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VOLUME DE SATURACAO

17.1 Principio

Quantidade méaxima de agua que pode reter o solo, ou seja, a
razao entre o volume de dgua e o espaco poroso.

17.2 Procedimento

e Preparar o bloco de solo contido no cilindro, nivelando as duas
superficies e colocando, na sua parte inferior, gaze presa com elastico.

¢ Colocar o cilindro com amostra em tampa de lata de aluminio
numerada.

e Transferir para cuba plastica com altura superior a do cilindro,
adicionar agua, até que o nivel desta fique bem préximo da borda do
cilindro.

¢ Deixar durante a noite ou até que todas as amostras apresentem
a sua superficie brilhante.

e Retirar rapidamente o cilindro, colocar na respectiva tampa e
pesar. Ao lidar com varias amostras, manter o nivel anterior, com agua.

e Se usar a amostra para mais determinacdes, o calculo da
percentagem de saturacao é feito apdés a obtencdo da massa do bloco do
solo a 105°C.

e Caso contrario, retirar a gaze e a borracha, colocar o cilindro com
a amostra na tampa da lata correspondente e transferir para estufa a

105°C.

e Apébs 24, 48 e 72 horas, retirar da estufa, deixar esfriar ao ar e
pesar.
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17.3 Calculo

w2

VS = Volume de saturacdo (m® m>)
a = massa do bloco de solo saturado (kg)
b = massa do bloco seco a 105°C (kg)

= volume do cilindro (m?)

17.4 Equipamento

Cilindro de aluminio ou de PVC.
Estufa.

Balanca.
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PERCENTAGEM DE AGREGADOS

18.1 Método por via imida
18.1.1 Principio

Medir a quantidade e distribuicdo do tamanho dos agregados que
sdo estdveis em agua, relacionando-os com os que nao desintegram pela
tamisacéo.

18.1.2 Procedimento

¢ Coletar uma amostra representativa do solo nas condicoes de
campo e deixar secar ao ar. Destorroar com as maos cuidadosamente,
quebrando os agregados maiores.

¢ Passar a amostra em peneira de 20 cm de didmetro com abertura
de malha de 4 mm e reter na de 2 mm. Homogeneizar bem, pesar 50
gramas em triplicata e armazenar o restante.

¢ Colocar a primeira amostra em lata de aluminio de massa
conhecida, levar para a estufa a 105°C por uma noite, esfriar em
dessecador e pesar. A massa dessa amostra seca a 105°C sera utilizada
para o calculo do teor de agregados.

e Colocar as outras duas amostras na parte superior de um
conjunto de peneiras de 13 cm de didmetro, uma em cada jogo, sobre
disco de papel de filtro na seguinte ordem: 2 mm; 1 mm; 0,50 mm e 0,25
mm de abertura de malha.

e Ajustar o nivel da agua no recipiente, de modo que os agregados
contidos na peneira superior sejam umedecidos por capilaridade. Deixar por
4 minutos, inclinar o papel de filtro e por meio de jatos de dgua deixar os
agregados na peneira sem que os jatos os atinjam.

e Ligar o aparelho de oscilacdo vertical graduado para uma
amplitude de 4 cm de altura e uma frequéncia de 32 oscilacbes por
minuto.
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e Agitar durante 4 minutos, retirar os suportes contendo os jogos
de peneiras e transferir cada fracao retida para latas de aluminio numeradas
e de massa conhecida, com agua.

e Eliminar o excesso de agua e colocar em estufa a 105°C por uma
noite. Retirar da estufa, esfriar em dessecador e pesar cada fracao.

18.1.3 Calculo

Calcular o teor de agregados retidos em cada peneira, expresso
na seguinte ordem: 4 - 2 mm; 2 -1 mm; 1 - 0,50 mm; 0,50 - 0,25 mm,
pela expressao:

TA= (Sj x1000

TA = Teor de agregados < 0,25 mm (g kg™)

a = massa do agregado a 105°C (g)

b

massa da amostra seca a 105°C (g)

TA<0,25.mMm=1000- STA

TA<0,25 mm = Teor de agregados < 0,25 mm (g kg™)

STA = soma dos teores de agregados

18.1.4 Equipamento

Aparelho de oscilacédo vertical.

Estufa.

Bibliografia
PAULA, J. L. de. Estabilidade de agregados em solos salinos e sédicos do

Estado do Ceara. 1981. 55 f. Dissertacdao (Mestrado) — Universidade
Federal do Ceard, Fortaleza.
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PAULA, J. L. de; COELHO, M. A. Método para determinacdo da
estabilidade de agregados em solos sdédicos e salino-sddicos. Revista
Brasileira de_Ciéncia do Solo, Campinas, v. 6, n. 3, p.155-160, 1982.
OLIVEIRA, L. B. de.; PAULA, J. L. de. Contribuicao da fisica de solo aos
estudos sobre manejo e conservacdo do solo. Rio de Janeiro: EMBRAPA-
SNLCS, 1983. 23 p. (EMBRAPA-SNLCS. Documentos, 6).
18.2 Meétodo por via seca
18.2.1 Principio

Mede a quantidade e distribuicdo dos agregados estaveis a
agitacdo mecéanica a seco. O jogo de peneiras é submetido a movimentos

rotatérios com vibracdo e, se a estabilidade é total, ndo passard nenhuma
particula para as peneiras inferiores.

18.2.2 Procedimento

e Pesar 100 g da amostra preparada (seca ao ar e passadas em
peneira de 4 mm de malha e retida na de 2 mm).

¢ Colocar na parte superior de um jogo de peneiras de 2,00; 1,00;
0,50 e 0,25 mm de malha e de 20 cm de diametro.

e Ligar o agitador e deixar por 15 minutos.

e Retirar o conjunto e transferir os agregados retidos em cada
peneira para latas de aluminio numeradas e de massa conhecida

¢ Colocar na estufa e determinar a massa a 105°C.

e Em outra amostra de 100 g determinar sua massa a 105°C para
utilizacao no caélculo do teor de agregados.

18.2.3 Calculo

TA= (EJ x1000

65



TA = Teor de agregados (g kg™')
a = massa dos agregados secos a 105°C (g)

b = massa da amostra seca a 105°C (g)

18.2.4 Equipamento

Peneiras.
Agitador mecénico.
Estufa.

Balanca.
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LIMITE DE LIQUIDEZ

19.1 Principio

Determinar o teor de umidade de um solo referente a mudanca do
estado liquido para o estado plastico, utilizando-se a energia de resisténcia
ao cisalhamento.

19.2 Procedimento

e Colocar aproximadamente 100 g de solo em céapsula de
porcelana.

¢ Adicionar 4gua, e com a espatula formar uma massa homogénea.

¢ Espalhar £+ 30 mL desta massa na capsula metalica do aparelho de
Casagrande, de modo que a parte central tenha 1 cm de espessura.

e Cortar a massa de solo na sua parte central com o cortador
préprio do aparelho, a semelhanca da figura 2.

e Girar a manivela do aparelho numa velocidade constante de 2
rotacoes por segundo. Anotar o nimero de pancadas quando a ranhura
central se fechar a espessura de 1 cm.

e Misturar bem a massa de solo contida na capsula metdlica e
repetir a operacdo anterior. Se o nimero de pancadas for > 18 e < 32,
pode-se retirar a amostra e calcular o teor de umidade.

¢ Coletar uma pequena amostra, de preferéncia préxima da ranhura,
colocar em lata de aluminio, pesar, colocar em estufa e determinar a
percentagem de umidade retida.

e Para cada determinacdo, em numero de 3 a 5, registrar o nimero
de pancadas correspondentes e o teor de umidade expresso em
percentagem de solo seco a 105°C.

¢ O limite de liquidez ¢é representado pelo valor da percentagem de
umidade retida pela amostra, correspondente a 25 pancadas.
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Observacao:

No caso de nao se conseguir obter a condicdo estipulada pelo
método para as 25 pancadas, empregam-se equacoes que dao esse valor
em funcdo de um numero de pancadas compreendido entre certos limites;
o American Society for Testing Materials, citado por Sowers, emprega a
seguinte equacao:

LL =W, x (’%5)0'12

LL = limite de liquidez
Whn = percentagem de umidade correspondente a N pancadas

N = o numero de pancadas da determinacao

A Tabela 1 apresenta o célculo do fator de correcéao para 25
pancadas, calculadas em funcédo da equacao ja referida.

TABELA 1. Valores de (N/25)%'? correspondentes ao nimero de pancadas
para determinacéo do limite de liquidez.

N (N/25) 12 N (N/25) °12
18 0,961 26 1,005
20 0,974 28 1,014
22 0,985 30 1,022
24 0,995 32 1,030
25 1,000 - -

19.3 Calculo

. a-b
Umidade = ( j x1000

68



Umidade = Umidade (kg.kg™)

)
Il

massa da amostra umida (g)

o
Il

massa da amostra seca a 105°C (g)

19.4 Equipamento

Aparelho de Casagrande (Figura 2).

Cinzel curvo.

Cinzel chato.

Latas de aluminio de 5 cm de didmetro com tampa.
Peneira de malhas quadradas n° 40 (# 0.42 mm) da ABNT.
Estufa.
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Figura 2 Aparelho de Casagrande



LIMITE E iINDICE DE PLASTICIDADE

20.1 Principio

Determinar o teor de umidade de um solo referente a mudanca do
estado plastico para o estado semi-sélido através de ensaio mecanico.

20.2 Procedimento

¢ Retirar aproximadamente 10 a 15 g da massa de solo proveniente
da determinacao do limite de liquidez e formar uma bola.

¢ Comprimir essa bola sobre placa de vidro com o auxilio dos
dedos, até formar um bastao cilindrico de 3 a 4 mm de diametro.

¢ Repetir essa operacdo 3 ou mais vezes, adicionando agua na
massa de solo, de modo que o bastdo formado comece a se quebrar
quando atingir o diametro de 3 a 4 milimetros; como termo de
comparacdo, pode-se usar um bastdo de vidro com este didmetro.

¢ Atingindo essa condicdo, colocar os bastdes em latas de aluminio
numeradas, pesar e determinar a percentagem de umidade pelo método

usual; as pesadas devem ser feitas com aproximacao de 0,01 g.

¢ O limite de plasticidade é representado pela média dos valores das
percentagens de umidade das 3 ou mais determinacdes.

20.3 Calculo

indice de plasticidade = Limite de liquidez — Limite de plasticidade

20.4 Equipamento

Latas de aluminio de 5 cm de didmetro com tampa.
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Estufa.
Placa de vidro esmerilhada 30 x 30 cm.
Bastdo metalico inoxidavel de 3 mm x 10 cm.

Peneira de malhas quadradas n° 40 (# 0.42 mm) da ABNT.
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EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
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OLIVEIRA, L. B. de.; PAULA, J. L. de. Notas de aulas: curso pds-
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LIMITE DE PEGAJOSIDADE

21.1 Principio

Teor de umidade de um solo no momento em que a pasta
saturada com agua apresenta aderéncia maxima a uma superficie estranha,
indicando que o solo se encontra no estado plastico.

21.2 Procedimento

¢ Colocar em céapsula de porcelana uma parte da massa de solo
proveniente da determinacao do limite de liquidez, ou pesar 50 a 100 g de
solo.

e Adicionar agua pouco a pouco e, com o auxilio de espatula,
formar uma massa uniforme.

¢ Com a espatula limpa e bem seca comprimir a sua face sobre a
massa de solo, para testar a aderéncia.

e Se essa aderéncia nao for conseguida, repetir a operacao,
adicionando mais agua até que se note esse efeito.

¢ Uma vez atingido esse ponto, retirar uma pequena porcdao da
massa de solo, colocar em lata de aluminio numerada, pesar e determinar o
teor de umidade pela forma usual.

¢ Repetir esta operacdo 3 vezes ou mais.

¢ A determinacdo é considerada concluida quando os valores dos
teores de umidade obtidos ndo difiram de 2%.

¢ O limite de pegajosidade é representado pela média das 3 ou mais
determinacoes.
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21.3 Equipamento

Espétula de aco inoxidgvel.
Estufa.
Peneira de malhas quadradas n° 40 (# 0.42 mm) da ABNT.

Latas de aluminio de 5 cm de didmetro com tampa.
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LIMITE DE CONTRACAO (LC)

(Método do Mercurio Metalico)

22.1 Principio

Determinar o teor de umidade de um solo saturado com agua, no
instante em que esse solo parar de contrair-se, ndao obstante continue
perdendo agua.

22.2 Procedimento

¢ Pesar aproximadamente 50 g da amostra passada em peneira de
0,42 mm de malha (n° 40) e colocar em cépsula de porcelana de 100 mL,
ou utilizar a massa de solo proveniente da determinacao do limite de
liquidez.

¢ Adicionar agua devagar, misturar bem a amostra até conseguir
uma pasta homogénea saturada, fluida, sem apresentar inclusdes de bolhas
de ar.

¢ Determinar, previamente, o volume da céapsula metalica
enchendo-a de mercurio. Nivelar bem com placa de vidro contendo 3 pinos.
Retirar a placa e medir o volume de mercurio utilizado para encher a
capsula (Figura 3).

e Lubrificar as paredes da capsula de contracdo com vaselina e
adicionar a pasta saturada (1/3 do volume de cada vez). Bater vérias vezes
sobre uma superficie firme, coberta com lamina de borracha ou papelado, de
modo que a pasta se espalhe uniformemente e todo o ar seja eliminado.
Completar a operacao deixando a superficie da pasta plana.

¢ Colocar a céapsula para secar ao ar durante algumas horas até a
pasta mudar de cor e transferir para estufa a 105°C, por uma noite.

¢ Retirar da estufa, deixar esfriar e pesar com aproximacéao de 0,01 g.

¢ Determinar o volume da pastilha seca conforme segue: colocar a
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cuba de vidro dentro de uma capsula de porcelana, enchendo-a
completamente de mercurio (Figura 3). Mergulhar a pastilha na cuba e,
com a ajuda da placa de vidro de 3 pinos, nivelar o mercurio. Medir em
proveta de 25 mL o mercurio que foi deslocado e retido na capsula de
porcelana. Anotar o volume da pastilha seca.

22.3 Calculo

LC = KEX ,oa) —5} x1000
b C

LC = limite de contracao

a = volume da pastilha seca (cm?)

pa = densidade da &gua (g cm™), & temperatura do ensaio
b = massa da pastilha seca (g)

¢ = densidade de particula da amostra (ver método 8) (g cm™)

22.4 Equipamento

Cépsulas metalicas especificas (capsulas de contracdo) (Figura 3).
Peneira de malhas quadradas n° 40 (# 0.42 mm) da ABNT.
Estufa com capacidade para 105°C.

Cuba de vidro para ensaio de contracéo.

Placa de vidro com trés pinos para ensaio de contracéo.

Mercurio metélico.

Bibliografia:

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. Normas brasileiras.
Rio de Janeiro, 1948. 378 p.

BRASIL. Departamento Nacional de Estradas de Rodagem. Divisdo de

Pesquisa e Normas Técnicas. Métodos de ensaio. 4. ed. Rio de Janeiro,
1972. 206 p.
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Figura 3 Capsula de contracao



GRAU DE CONTRACAO (GC)

23.1 Principio

Razao expressa em percentagem, da diferenca entre os volumes
inicial e final e o volume inicial do corpo de prova (pastilha), resultante do
ensaio do limite de contracao.

23.2 Calculo

GC:(a_bjxloo
A

GC = grau de contracao
a = volume inicial da pastilha (cm?®)
b = volume final da pastilha (cm?)

A = volume inicial da pastilha (cm?)

Bibliografia:

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. Normas brasileiras.
Rio de Janeiro, 1948. 378 p.
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_ 24 —

SUPERFICIE ESPECIFICA
(Método Simplificado)

24 .1 Principio

Baseia-se na retencao de liquidos polares. A quantidade de éter
monoetilico do etileno glicol (EMEG), que estd sendo evaporado, diminui
quando nao mais existe EMEG livre e somente resta aquele adsorvido,
formando uma camada monomolecular. A quantidade de EMEG existente
neste momento é proporcional a superficie do sdélido. Nestas condicdes, a
cada 0,000286 g de EMEG corresponde uma camada monomolecular de
um metro quadrado de argila.

24.2 Procedimento

e Pesar 0,8 a 1 g de solo passado em peneira de 60 mesh. Colocar
em lata de aluminio de massa conhecida com aproximacao de 0,0001 g ou
pesa-filtro com tampa esmerilhada.

e Espalhar a amostra, uniformemente, no fundo da lata ou pesa-
filtro e deixar secar em estufa a 105°C durante uma noite.

e Retirar a lata ou pesa-filtro da estufa, fechar rapidamente, colocar
em dessecador contendo cloreto de célcio. Deixar esfriar e pesar em
balanca de precisdo com aproximacao de 0,0001 g.

e Transferir a lata ou pesa-filtro para dessecador de 25 cm de
didmetro e adicionar a amostra 1,2 mL de EMEG. Deixar equilibrar por 15
minutos.

e Em capela, ligar a mangueira de vacuo com “trapp” no tubo do
dissecador e abrir a torneira deste, aplicando a succao durante 45 minutos.
Deixar o dessecador a temperatura ambiente durante 6 horas.

e Apds esse tempo, o vacuo retido é desfeito, tomando-se a
precaucdo de sempre utilizar o “trapp” para esta operacdo, a fim de
proporcionar a entrada de ar isento de umidade no dessecador (ndo é
necessario pesar as amostras).
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¢ Restabelecer o vacuo por mais 45 minutos, deixando em repouso
durante 6 horas ou por uma noite.

e Apés esse intervalo, o vacuo retido é novamente desfeito, retirar
a lata ou pesa-filtro, colocar a tampa e pesar a amostra o mais rapidamente
possivel, em balanca de precisdo com aproximacao de 0,0001 g.

¢ Recolocar a lata no dessecador e repetir as operacdes ja descritas

até que se atinja uma constancia de peso, ou seja, quando a diferenca
entre duas pesagens de uma amostra nao é superior a 0,2 mg.

24.3 Calculo

A superficie especifica total (St) do solo é obtida pela seguinte
expressao:

g = a
(0,000286xh)

St = superficie especifica total (m? g)

o
I

massa do EMEG retido pela amostra (g)

o
I

massa da amostra seca em estufa a 105°C (g)

24.4 Reagentes
Eter monoetilico do etileno glicol (EMEG).
Cloreto de célcio.

24.5 Equipamento

Bomba de vacuo.
Estufa.
Trapp.

Dessecador.
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SEPARACAO DE ARGILA E SILTE PARA
ANALISES DE RAIOS X

25.1 Principio

Velocidade de queda de particulas em meio viscoso sob acdo da
gravidade a uma dada densidade. As particulas grosseiras (areias) sao
separadas por tamizacdo, enquanto argila e silte por tempo de
sedimentacao.

25.2 Procedimento

e Pesar 50 g de solo e colocar em coqueteleira. Adicionar 300 mL
de agua e 20 mL de solucdo de NaOH 1 mol L' ou 20 mL de Calgon.

e Colocar a coqueteleira no agitador elétrico de alta rotacao
(stirrer), por 5 minutos. Deixar em repouso por uma noite. Agitar por 10
minutos.

e Passar o conteldo através de peneira de 20 cm de didmetro e
malha de 0,053 mm. Lavar o material retido na peneira com &gua e
completar o volume da proveta até o traco de aferimento.

e Agitar a suspensdo durante 20 segundos, movimentando
verticalmente um bastao, tendo na sua extremidade inferior um disco de
acrilico de 5 cm de didmetro, contendo varios orificios.

e Decorridas 24 horas, introduzir na proveta, a uma profundidade
fixa de 20 cm a partir do traco de referéncia, um tubo plastico de pequeno
diametro, cheio de agua, e sifonar a argila para cépsula de porcelana.

¢ Colocar a capsula em estufa calibrada a 45°C, onde se processara
a concentracdo da argila, em estado pastoso, ou secagem final.

¢ Descartar o resto da argila que ficou em suspensdo na proveta e
iniciar a operacao de purificacdo do silte retido na proveta, lavando com
agua.
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¢ Completar o volume a 1 litro, agitar e descartar a suspensao
coloidal, apés 45 minutos, até que, num intervalo de 20 minutos, todo o
silte decante e nao permaneca nenhum vestigio de argila na proveta.

e Transferir o silte para cdpsula de porcelana, através de jatos de
agua, descartar o excesso de adgua e colocar para secar em estufa a 45°C.

25.3 Reagentes

Solucgo de NaOH 1 mol L - pesar 40 g de NaOH, dissolver em
agua e elevar a 1 L.

Solucdo de hexametafosfato de sdédio - dissolver 35,7 g do
hexametafosfato em agua , adicionar 7,94 g do carbonato de sédio anidro
eelevara 1 L.
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COEFICIENTE DE EXTENSIBILIDADE LINEAR (COLE)

26.1 Principio

Determinar a taxa de expansado e contracdo do solo, através de
uma amostra natural pelo método da resina SARAN.

26.2 Procedimento

¢ Amarrar uma alca fina de arame etiquetada em um torrao natural
de 5 a 8 cm de diametro. Mergulhar rapidamente o torrdao em resina
SARAN 1:4 e deixar secar por 10 a 30 minutos.

e Repetir esta operacao em resina SARAN 1:7 e deixar secar.

e Cortar uma pequena fatia na parte inferior do torrdao e abrir
pequena janela na camada de SARAN no topo do mesmo. Colocar na face
cortada um pedaco de tecido tipo morim, retido por um elastico.

¢ Colocar para saturar por capilaridade em uma cuba com &agua por
48 horas ou mais até que seja visto um espelhamento na superficie do
torrao pela janela aberta.

e Apébs a saturacdo, colocar na “panela de pressdao” em placa de
ceramica de 1 bar saturada e aplicar a tensdo de 1/3 de bar. Atingido o
equilibrio, retirar o torrdo da “panela”, impermeabilizar a face cortada (nua)
com SARAN, obliterar a janela aberta com auxilio de um bastao de vidro
embebido em solucdao de SARAN e pesar. Obtemos, assim, a massa do
torrdo Umido a 1/3 de bar.

¢ Colocar o torrdao no suporte do prato da balanca e mergulhar num
bécher com &gua. Obtém-se a massa do torrdo Umido a 1/3 de bar
mergulhado em &agua.

e Retirar o torrdo do suporte do prato da balanca e colocar em

estufa a 105°C por uma noite. Retirar da estufa, esfriar em dessecador e
pesar.
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¢ Colocar novamente o torrdo no suporte do prato da balanca e
proceder da mesma maneira como no item anterior. Assim, tem-se a massa
do torrdao impermeabilizado seco a 105°C, mergulhado em agua.

26.3 Célculos

Vv, =(a-b)

V. = volume do torrdo imido a 33 kPa (cm™)

)
Il

massa do torrao imido ao ar (g)

o
I

massa do torrao imido mergulhado em agua (g)

V, =(a-h)

Vs = volume do torrdo seco a 105°C (cm®)
a = massa do torrdo seco a 105°C (g)

b = massa do torrdo seco a 105°C mergulhado em &gua (g)

7
COLE = {ﬁ} -1
Y

u

V. = volume do torrdo imido a 33 kPa (cm™)

Vs = volume do torrdo seco a 105°C (cm3)

ou

%
cole=|Ps | -1
D
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onde

Ds = densidade do torrdo seco a 105°C (g cm™®)

D. = densidade do torrdo umido a 33 kPa (g cm™)

26.4 Reagente

Resina SARAN F. 3170 - dissolver o SARAN em metil-etil-cetona,
na proporcgao variavel de 1:4 e 1:7.

26.5 Equipamento

Estufa.
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EXPRESSAO DOS RESULTADOS "

Determinacées 1% edicédo 2% edicdo” 3% edicédo” Precisdo
i (1979) (1997) (2011) (casa decimal)
1 Preparo da amostra - - - -
2 Terra fina, calhaus e
cascalho g/100 g a/kg a/kg 0
3 Umidade atual g/100 gg/100 g g/100 g g/100 g 1
4 Umidade residual g/100 g g/100 g g/100 g 3
5 Umidade obtida no
aparelho extrator de /100 . i 1
Richards ’ ’ kg kg’ kg kg’
6 Umidades obtidas com
a mesa de tenséo g/100 g 1
(0,01 e 0,06)
kg kg kg kg™
7 Densidade aparente g/em? g/cm? 2
kg/dm?®
8 Densidade de particulas g/em® g/cm® 2
kg/dm?®
9 Porosidade total cm®/100 cm® @ | cm®100 cm?® m3/m3 @ 0
(2)
10 Microporosidade cm?®/100 cm® @ | cm®100 cm® m3/m?3 2 0]
(2)
11 Macroporosidade cm®/100 cm® @ | cm®/100 cm® m3/m?3 2 0]
(2)
12 Anélise granulométrica
e areiagrossa(2-0,2 g/100 g g/kg g/kg 0
mm)
e areiafina (0,2 - g/100 g a/kg a/kg 0

0,05 mm)
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* silte (0,05 - 0,002 g/100 g a/kg ag/kg 0
mm)
e argila total ( < 0,002
mm) g/100 g g/kg g/kg 0
13 Argila dispersa em &gua g/100 g*® g/kg g/kg 0
14 Grau de floculacdo g/100g ¥ g/100 g g/kg"? 0
15 Relacdo silte / argila - - 2
16 Condutividade Mm/h ou cm/h | mm/h ou cm/h mm/h ou 3
hidraulica cm/h
17 Percentagem de g/100 cm?® g/100 cm® 0]
saturacdo kg/dm®
18 Percentagem de g/100 g agreg. ®| g/100 g agreg | g/kg agreg. ® 1
agregados ®
19 Limite de liquidez g/100 g g/100 g a/Kg 0
20 Limite e indice de
plasticidade 9/100 g 9/100 g 9/Kg 0
21 Limite de pegajosidade g/100 g g/100 g g/Kg 0
22 Limite de contracao g/100 g g/100 g a/Kg 0
23 Grau de contracao g/100 g g/100 g g/Kg 0
24 Superficie especifica m?2 /g m?/g m?/g 1
25 Separacao de argila e ) )
silte para anélise de )
raios-x
26 Coeficiente de
extensibilidade linear - - 3

(COLE)

* 22 edicdo com atualizacdo de unidades em 2011.

) os resultados sdo expressos na terra fina seca em estufa (105°C).

2 yolume de poros cm®/100 cm® da amostra volumétrica.

® teor de argila dispersa em &gua em relacdo & quantidade de argila total.

“ teor de argila floculada em relacdo a quantidade total.

® agregados.
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Parte Il

Analises Quimicas




1 —

pH
(H20, KCI e CaClz)

1.1 Principio

Medicdo do potencial eletronicamente por meio de eletrodo
combinado imerso em suspensao solo:liquido (dgua, KCl ou CaClz2), 1:2,5

1.2 Procedimento
¢ Colocar 10 mL de solo em copo plastico de 100 mL numerado.
e Adicionar 25 mL de liquido (4gua, KCI 1M ou CaClz 0,01 M).

e Agitar a amostra com bastao de vidro individual e deixar em
repouso uma hora.

e Agitar cada amostra com bastdao de vidro, mergulhar os
eletrodos na suspensao homogeneizada e proceder a leitura do pH.

1.3 Reagentes
Solucédo de KCI 1 M - dissolver 74,5 g de KCl em agua e elevar a 1L.

Solucdo padrdo de CaCl2 1 M - pesar 147 g de CaClz 2H:20
para 1L de solucao. Agitar, deixar esfriar e completar o volume.

Solucédo de CaCl2 0,017 M - diluir 10 mL do padrao para cada litro
de solucdo. Medir a C.E. desta solucdao, que deve ser da ordem de
2,3mS/cm.

Solucées padrdao pH 4,00 e pH 7,00 - diluir ampolas padrao.
1.4 Equipamento

Potenciémetro com eletrodo combinado.



Observacao:
Ligar o potenciometro 30 minutos antes de comecar a ser usado.

Aferir o potenciometro com as solucdes padrao pH 4,00 e pH
7,00.

Trabalhando em série, ndo é necessario lavar os eletrodos entre
uma e outra amostra, mas é indispensavel antes e depois de aferir o
aparelno com as solucdes padrao. Para horizonte sulfirico ou material
sulfidrico (Solo Tiomérfico) usar a suspensao, solo:agua 1:1.
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2 __

CARBONO ORGANICO

2.1 Principio

Oxidacdo da matéria organica via umida com dicromato de
potassio em meio sulfurico, empregando-se como fonte de energia o calor
desprendido do &cido sulfurico e/ou aquecimento. O excesso de dicromato
ap6s a oxidacdo é titulado com solucdo padrao de sulfato ferroso
amoniacal (sal de Mohr).

2.2 Procedimento

¢ Tomar aproximadamente 20 g de solo, triturar em gral e passar
em peneira de 80 mesh.

e Pesar 0,5 g do solo triturado e colocar em erlenmeyer de 250
mL.

¢ Adicionar 10,00 mL (pipetados) da solucdao de dicromato de
potassio 0,0667 M. Incluir um branco com 10,00 mL da solucdo de
dicromato de potdssio e anotar o volume de sulfato ferroso amoniacal
gasto.

¢ Colocar um tubo de ensaio de 25 mm de didmetro e 250 mm de
altura cheio de agua na boca do erlenmeyer, funcionando este como

condensador.

e Aquecer em placa elétrica até a fervura branda, durante 5
minutos.

e Deixar esfriar e juntar 80 mL de agua destilada, medida com
proveta, 2 mL de acido ortofosférico e 3 gotas do indicador difenilamina.

« Titular com solucdo de sulfato ferroso amoniacal 0,1 mol L' até
que a cor azul desapareca, cedendo lugar a verde.

¢ Anotar o numero de mililitros gastos.
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2.3 Calculo

C(g/kg) = (40 — volume gasto) x f x 0,6

f = (40/volume do sulfato ferroso gasto na prova em branco)

A percentagem de matéria organica é calculada multiplicando-se
o resultado do carbono organico por 1,724. Este fator é utilizado em
virtude de se admitir que, na composicdo média do hdimus, o carbono
participa com 58%.

Matéria Orgéanica (g/kg) = C (g/kg) x 1,724

Observacao:

Para teores > que 2% de carbono, pipetar quantidades
crescentes de dicromato de potassio : 20,00, 30,00, 40,00, ou 50,00 mL
até que a coloracao da solucao permaneca amarela, sem tracos de verde.
Proceder a fervura e, apds esfriar, diluir a solucao de 1:5, ou seja, para
volumes de 100, 150, 200 e 250 mL, respectivamente. Pipetar 50,00 mL,
diluir com agua e titular com sulfato ferroso; aplicar a expressao indicada
para o célculo do carbono, uma vez que a aliquota corresponde a 10 mL da
solucdo de dicromato de potassio.

Para as amostras em que os 50 mL da solucdao de dicromato de
potassio sao insuficientes para oxidar toda matéria orgénica, usar 0,25 g
de solo.

Em caso de solos salinos, adicionar uma pitada de sulfato de
prata apés adicdo de dicromato de potassio.
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2.4 Reagentes

Solucdo de K2Cr207, 0,0667 mol L' em meio 4cido - dissolver
39,22 g de K2Cr207 p.a. (previamente seco em estufa a 130°C por uma
hora), em 500 mL de agua contida em baldo aferido de 2 L. Juntar uma
mistura, ja fria, de 1.000 mL de acido sulfurico concentrado e 500 mL de
agua. Agitar bem para dissolver todo o sal, esfriar e completar o volume do
baldo com agua.

Solucéo de sulfato ferroso amoniacal 0,71 mol L ' - dissolver 40 g
de Fe (NH4)2 (SO04)2.6H20 cristalizado, (sal de Mohr), em 500 mL de &agua

contendo 10 mL de &cido sulfurico concentrado. Agitar e completar para 1 L.

Difenilamina (indicador) - pesar 1 g de difenilamina e dissolver
em 100 mL de acido sulfudrico concentrado.

Sulfato de prata ( catalisador) - utilizar o sal puro (Ag2S0a4).

Acido ortofosférico (HsPO4) concentrado (85%) p.a. - usar
concentrado.
2.5 Equipamento

Bureta digital.

Agitador magnético.
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3

NITROGENIO TOTAL

3.1 Principio

O nitrogénio em solos tropicais esta praticamente ligado a
matéria organica. Neste método, o N é convertido em sulfato de amoénio
através de oxidacdo com uma mistura de CuSOs4, H2S04 e Na2S04 ou
K2S04 (mineralizacao).

Posteriormente em meio alcalino, o sulfato de aménio convertido
da matéria organica libera amoénia que, em camara de difusao, é
complexada em solucdo de acido bérico contendo indicador misto, sendo
finalmente determinado por acidimetria (H2SO4 ou HCI).

Duas técnicas sdo descritas considerando o mesmo principio:

Kjeldahl por camara de difusao;

Kjeldahl por destilacao a vapor.
3.2 Procedimento

3.2.1 Kjeldahl por camara de difuséo.

e Pesar 0,7 g de solo, colocar em baldao kjeldahl de 100 mL,
pesado com aproximacao de 0,001 g.

¢ Adicionar 15 mL de mistura acida de sulfatos e proceder a
digestdo, fervendo o conteudo durante 1 hora ou mais, até completa
destruicdo da matéria organica.

e Deixar esfriar, juntar 25 mL de agua, agitar para homogeneizar e
adicionar 2 gotas de solucdo xaroposa de cloreto férrico.

¢ Juntar, gradativamente, solucdo de NaOH a 30% até que a

solucdo apresente coloracdo castanho-claro (inicio da formacao dos
compostos basicos de ferro).
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¢ Deixar esfriar, colocar o baldo na balanca, adicionar dgua até se
obter o peso do baldao mais 60,35 g e misturar bem a solucéo.

e Preparar a camara de difusdo, colocando sobre a balanca o pesa-
filtro e adicionar, com auxilio de pipeta, 12 g da solucdao parcialmente
neutralizada (correspondente a 140 mg de solo).

¢ Colocar 2,5 mL da solucdo de &cido bérico e 4 gotas do
indicador misto no recipiente plastico, e este em um tripé de porcelana
sobre a camara de difusao.

¢ Adicionar ao liquido contido na camara proveniente do ataque, 2 mL
da solucdo de NaOH 30% e fechar imediatamente. Colocar vaselina na tampa
da camara para evitar perdas de aménia formada pela reacao.

e Agitar ligeiramente a solucao através de movimentos circulares e
deixar em repouso durante uma noite.

e Abrir a camara, retirar o recipiente de plastico contendo o acido
bérico e transferir para bécher de 100 mL, lavando com mais ou menos 10 mL
de agua.

» Titular com solucdo de H2S04 0,005 mol L ' ou HCI 0,01 mol L M
até a mudanca da coloracao roxa para résea.

e Utilizar uma prova em branco e calcular a quantidade de N na
amostra.

3.2.2 Kjeldahl por destilacao a vapor

e Pesar 0,7 g de solo, colocar em baldao kjeldahl de 100 mL,
pesado com aproximacao de 0,001 g.

¢ Adicionar 15 mL da mistura acida de sulfatos e proceder a
digestdo, fervendo o conteudo durante 1 hora ou mais, até completa
destruicdo da matéria organica.

e Deixar esfriar, juntar 25 mL de agua, agitar para homogeneizar e
adicionar 2 gotas de solucado xaroposa de cloreto férrico.

¢ Juntar, gradativamente, solucdo de NaOH a 30% até que a
solucdo apresente coloracdo castanho-claro (inicio da formacao dos
compostos basicos de ferro).

¢ Deixar esfriar, colocar o baldo na balanca, adicionar dgua até se
obter o peso do baldo mais 60,35 g e misturar bem a solucéo.
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e Transferir 12 g (10 mL) da solucdo parcialmente neutralizada
(extrato oriundo da mineralizacdo do N) para microdestilador kjeldahl.

¢ Paralelamente, colocar 25 mL de solucédo de &cido bérico a 4%
em erlenmeyer de 125 mL, adicionando a esta solucao 5 gotas do
indicador misto.

¢ Inserir a extremidade livre do destilador na solucdo, tendo o
cuidado de manté-la sempre imersa até o final da destilacao.

e Adicionar a solucado parcialmente neutralizada (extrato oriundo
da mineralizacdo do N) 2 mL de soda 30% e proceder a destilacdo da
amonia, a vapor, durante 5 minutos.

e Titular o volume destilado, depois de frio, com solucdo
padronizada de H2S04 0,005 ml L', até a mudanca da cor roxa ou azulada
para résea.

¢ Finalmente, proceder a prova em branco.

3.3 Calculo

N(gkg) =a-b

a = mL de &acido 0,005 mol L-1 na amostra.

o
I

mL de acido da prova em branco.

Observacao:

A camara de difusdo é constituida de pesa-filtro de forma baixa,
medindo 80 x 30 mm, com tampa esmerilhada. O recipiente plastico é
formado de tampa de polietileno de 30 mm de didmetro.

Para fins de Ilevantamento de solos, esse resultado &

representado como nitrogénio total; entretanto, essa determinacdo é
considerada como nitrogénio organico e amoniacal.

3.4 Reagentes

Solucédo acida de sulfatos de sddio e de cobre - pesar 180 g de
Na2S04 e dissolver em aproximadamente 1 litro de 4gua contida em balao
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aferido de 2 litros. Adicionar 18 g de CuSO4 5H20 e, em seguida, 600 mL
de H2S04 concentrado; deixar esfriar e completar o volume.

Solucédo de hidroxido de sédio a 30% - pesar 300 g de NaOH,
dissolver em agua e completar o volume para 1 litro.

Indicador misto. (verde de bromocresol + vermelho de metila) -
dissolver 0,1 g de verde de bromocresol e 0,02 g de vermelho de metila

em alcool etilico e completar o volume para 100 mL.

Acido sulfurico 0,005 mol L' ou &cido cloridrico 0,01mol L -
preparar a partir da solucao M ou 0,1M.

Acido bérico - pesar 40 g do 4cido, dissolver em &gua e elevar a

1 litro.

3.5 Equipamento
Digestor - tubos de digestédo kjeldahl em bloco de aquecimento.
Bureta digital.
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4 —

CAPACIDADE DE TROCA DE CATIONS (CTC) E
BASES TROCAVEIS

4.1 Principio

A CTC do solo é definida como sendo a soma total dos céations
que o solo pode reter na superficie coloidal prontamente disponivel a
assimilacao pelas plantas. Estes cations adsorvidos sdo removidos por
solucdes salinas de amonio, calcio, bario e solucées de &cidos diluidas e
posteriormente determinados por métodos volumétricos, de emissao ou
absorcao atémica.

4.2 Procedimento

Quatro técnicas de extracdo sao descritas sucessivamente.
4.2.1 Método do KCI 1 mol L’
4.2.1.1 Extracao

e Pesar 7,5 g de solo, colocar em erlenmeyer de 250 mL e
adicionar 150 mL de solugédo de KCI 1 mol L.

e Fechar com rolha de borracha e agitar com movimentos
circulares, evitando molhar a rolha; repetir essa operacao varias vezes ao
dia.

¢ Depois da ultima agitacdo, desfazer o monticulo que se forma na
parte central do fundo do erlenmeyer e deixar em repouso durante uma
noite.

e Pipetar para erlenmeyer de 200 mL duas aliquotas de 50,00 mL

da parte sobrenadante da solucao, para determinacao do aluminio extraivel,
calcio + magnésio e calcio trocaveis.
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Observacao:

Foi preferido um Unico extrator para célcio, magnésio e aluminio,
a fim de tornar mais verdadeira a relacdo entre Al*** e (S + Al***), uma
vez que a soma das bases é, na sua maior parte, composta de Ca** e
Mg++

A pequena solubilidade dos carbonatos alcalino-terrosos no KCI
1 mol L, possibilita seu emprego em solos com calcério.

4.2.1.2 Reagente

Solucdo de KCI 1 mol L7 - pesar 74,6 g do sal, previamente
seco em estufa, para cada litro de solucao a ser preparada.
Bibliografia:
EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.
McLEAN, E. O.; HEDLESON, M. R.; BARTLETT, R. J.; HOLOWAYCHUK,
D. R. Aluminium in soils: |I. Extraction methods and magnitud clays in Ohio
soils. Soil Science Society of America Proceedings, Madison, v. 22, n. 5,

p.382-387, 1958.

VETTORI, L. Métodos de andlise do solo. Rio de Janeiro: Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, 1969. 34 p. (Boletim Técnico, 7).

4.2.2 Método do HCI 0,05 M

4.2.2.1 Extracao

e Pesar 10 g de solo, colocar em erlenmeyer de 200 mL e
adicionar 100 mL da solucdo de acido cloridrico 0,05 mol L.

e Fechar com rolha de borracha e agitar com movimentos
circulares, evitando molhar a rolha; repetir esta operacao varias vezes ao
dia.

¢ Depois da ultima agitacdo, desfazer o monticulo que se forma na

parte central do fundo do erlenmeyer e deixar em repouso durante uma
noite.
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e Filtrar e, no filtrado, determinar o sédio e o potassio em
fotdbmetro de chama, diretamente ou em aliquotas diluidas conforme os
teores de Na* e K* existentes na amostra.

4.2.2.2 Reagente

Solucdo de HCI 0,05 mol L' - preparar por diluicdo a partir de
produtos concentrados de 6tima qualidade.

Bibliografia:

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

VETTORI, L. Métodos de andlise do solo. Rio de Janeiro: Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, 1969. 34 p. (Boletim Técnico, 7).

4.2.3 Método do acetato de calcio a pH 7,0

4.2.3.1 Extracao

e Pesar 10 g de solo, colocar em erlenmeyer de 200 mL e juntar
150 mL de solucao de acetato de célcio pH 7,0.

e Fechar com rolha de borracha e agitar com movimentos
circulares, evitando molhar a rolha; repetir esta operacdo varias vezes ao
dia.

¢ Depois da Ultima agitacdo, desfazer o monticulo que fica na
parte central do fundo do erlenmeyer e deixar em repouso durante uma
noite.

e Utilizar o sobrenadante da solucao para a determinacao da
acidez extraivel (H* + AI** 7).

4.2.3.2 Reagente

Solucgo de acetato de célcio Tmol L' a pH 7,0 - pesar 80 g do
sal para preparar 1 L de solucdo, dissolvendo em &gua. Aferir com o
potencidmetro para pH 7,0 a 7,1, empregando &acido acético glacial ou
hidréxido de célcio.
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Washington, v. 34, p. 471-492, 1951.
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4.2.4 Método do acetato de aménio a pH 7,0
4.2.4.1 Extracao

e Pesar 12,5 g de solo, colocar em erlenmeyer de 250 mL e
adicionar 125 mL da solucado de acetato de aménio a pH 7,0.

e Fechar com rolha de borracha, agitar com movimentos
circulares, evitando molhar a rolha e repetir essa operacao varias vezes ao
dia.

¢ Depois da ultima agitacdo, desfazer o monticulo que se forma na
parte central do erlenmeyer e deixar em repouso durante uma noite.

¢ Pipetar 100 mL do liquido sobrenadante e passar para depdsito
de plastico com tampa, de onde sao tiradas as aliquotas para determinacao
dos ions trocéaveis.

Observacao:

O Na* e o K* sdo determinados pelo fotdometro de chama e o
Ca** e Mg*™* pelo EDTA ou espectrometria de absorcdo atomica.

4.2.4.2 Reagentes

Solucgo de acetato de aménio 1 mol L'" pH 7,0 - transferir 116
mL de &cido acético glacial para um bécher de 3 litros contendo
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aproximadamente 1.600 mL de agua. Adicionar 140 mL de hidréxido de
amoénio concentrado, preferivelmente por meio de funil de haste longa que
mergulha na solucdo, para evitar a evaporacdao do hidréoxido de aménio.
Agitar e adicionar dgua até préximo dos 2 litros. Levar a solucdo para um
potencidmetro e ajustar, adicionando acido acético ou hidréxido de amoénio,
o pH até 7,0. Passar para um balao aferido de 2 litros e completar o
volume.

Bibliografia:

BLACK, C. A. (Ed.). Methods of soil analysis. Madison: American Society
of Agronomy, 1965. 2 v. (Agronomy, 9).

DANTAS, M. S. de. Determinacdao dos cations permutaveis em solos
contendo sais sollveis. Recife: Instituto Agrondmico do Nordeste, 1961.
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ESTADOS UNIDOS. Department of Agriculture. Soil Conservation Service.
Soil Survey Laboratory Staff. Soil survey laboratory methods manual.
Washington, 1992. (USDA. Soil Survey Investigation Report, 42).

JUO, A. S. R.; AYANLAJA, S. A.; OGUNWALE, J. A. An evaluation of
cation exchange capacity measurements for soils in the tropics.
Communications in Soil Science and Plant Analysis, New York, v. 7, p.
751-61, 1976.

JUO, A.S.R. Selected methods for soil and plant analysis. Ibadan:
International Institute of Agriculture, 1978. 52 p.

VERDADE, F. C. da. Influéncia da matéria organica na capacidade de troca
de cétions do solo. Bragantia, Campinas, v. 15, p. 35-42, 19586.

4.3 Determinacao
4.3.1 Aluminio trocavel
4.3.1.1 Principio

Extracdo com solucdo KCI 1 mol L e determinacdo volumétrica
com solucao diluida de NaOH.



4.3.1.2 Procedimento

Em uma das duas aliquotas de 50 mL obtidas na extracdo com
KCI 1 M, adicionar 3 gotas do indicador azul de bromotimol e titular com
solucdo de NaOH 0,025 1 mol L' , até a coloracdo verde-azulada
persistente.

Observacao:

O KCI, por ser um sal derivado de acido e base fortes, dispensa
a prova em branco sistematica. O sal sendo de boa procedéncia, devera
virar o azul de bromotimol apds a adicdo da primeira gota de NaOH. O
Ca**+ Mg™** sdo determinados na aliquota apds a determinacao de Al** ™,

No caso de solos ricos em matéria organica, a determinacao
espectrofotométrica por absorcdo atébmica é mais indicada, visto que os
ions hidrogénio dissociados durante a extracdgo com KCI sdo também
dosados no método volumétrico.

O aluminio pode ser determinado colorimetricamente de acordo
com o procedimento descrito no Manual de Métodos de Anélise de Solo de
1979, item 2.8.

4.3.1.3 Calculo

Al trocavel (cmolc/kg) = mL NaOH

4.3.1.4 Reagentes

Indicador azul de bromotimol - pesar 0,1 g do indicador, colocar
em gral de quartzo e adicionar 1,6 mL de NaOH 0,1 mol L. Triturar até a
dissolucdo completa. Caso a cor verde desapareca, adicionar algumas
gotas de NaOH. Passar o residuo para baldo de 100 mL e completar o
volume com agua.

Solucdo de NaOH 0,025 mol L - pipetar 25 mL da solucédo
molar de NaOH para baldo aferido de 1 litro, completando o volume com
agua.

4.3.1.5 Equipamento

Bureta digital.
EAA.
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4.3.2 Calcio e magnésio trocaveis
4.3.2.1 Principio

Extracdo com solucdao KCI 1 mol L’ e determinacéao
complexiométrica em presenca dos indicadores negro de eriochromo e
murexida ou calcon.

4.3.2.2 Procedimento

* No erlenmeyer, onde foi feita a titulacdo do Al*** trocavel,
adicionar 1 gota de agua de bromo para destruir o azul de bromotimol .
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¢ Adicionar 6,5 mL do coquetel tampédo e 4 gotas do indicador
eriochrome black e titular, imediatamente, com a solucdo de EDTA 0,0125
mol L', até viragem da cor vermelho-arroxeada para azul puro ou
esverdeada (com esta titulacdo sdo determinados conjuntamente (Ca** e
Mg++).

e Anotar o volume de EDTA gasto.

4.3.2.3 Calculo

Ca™ +Mg"" (cmol./kg) =mL EDTA

4.3.2.4 Reagentes

Coquetel tampdo: solucdo tampao pH 170 - dissolver 67,5 g de
NH4Cl em 200 mL de 4gua e colocar em baldo aferido de 1 litro. Adicionar
600 mL de NH4OH concentrado, 0,616 g de MgS04.7H20 e 0,930 g de
EDTA, sal dissédico. Agitar bem até dissolver e completar o volume.

Verificar a “neutralidade” da solucao em relacdo ao EDTA e ao
magnésio, colocando 50 mL de &gua em erlenmeyer de 125 mL, 3 mL da
solucdo tampao e 4 gotas de negro de eriochromo; a cor avermelhada
devera virar para azul puro pela adicao de uma gota do EDTA 0,0125 M.
Misturar 300 mL da solucao tampao pH 10 com 300 mL de trietanolamina
e 50 mL de cianeto de potassio a 10%, agitar e guardar em frasco préprio.

Solucdo de EDTA 0,07125 mol L' - pesar 4,653 g do EDTA p.a.
previamente seco em estufa e dissolver em 4dgua contida em baldo de 1
litro, completando o volume.

Indicador negro de eriocromo (eriochrome black) - dissolver 100
mg do indicador em 25 mL de alcool metilico contendo 16 g de bérax por
litro. Esta solucado deve ser usada recém-preparada devido a facilidade de
se deteriorar.

Murexida - pesar 0,5 g do indicador, colocar em gral de
porcelana e misturar com 100 g de sulfato de potassio seco em pé,
triturando bem. Guardar em vidro escuro.

Solucdo de KCN ou KOH a 10% - pesar 100 g, colocar em balao
aferido de 1 litro contendo agua, dissolver completamente e completar o
volume.
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4.3.2.5 Equipamento

Bureta digital.

Bibliografia:
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EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,

1979. 271p.

HOROWITZ, A. Determinacdao fotométrica das bases trocaveis do solo.
Fortaleza: DNOCS, 1952. 32 p. (Publicacao, 151-1A).

VETTORI, L. Métodos de andlise do solo. Rio de Janeiro: Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, 1969. 34 p. (Boletim Técnico, 7).
4.3.3 Calcio trocavel
4.3.3.1 Principio
Extracdo com solucdo KCI 1M e determinacdo complexiométrica

em presenca dos indicadores negro de eriocromo (eriochrome) e murexida
ou calcon.
4.3.3.2 Procedimento

* No segundo erlenmeyer, colocar 2 mL de trietanolamina a 50%,
2 mL de KOH a 10% e uma pitada de murexida (£ 50 mg). Titular com

solucdo de EDTA 0,0125 mol L' até viragem da cor résea para roxa.

e Anotar o volume de EDTA gasto, que corresponde ao calcio
existente.

4.3.3.3 Calculo

Calcular a percentagem de calcio na amostra de solo de acordo
com a seguinte expressao:
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Ca""(cmol./kg) =mL EDTA

4.3.3.4 Reagentes
Ver item 4.3.2.3.
4.3.3.5 Equipamento

Bureta digital.

Bibliografia:
DEL NEGRO, G.; VETTORI, L. Andlise espectrografica quantitativa pelo
método da chama. Rio de Janeiro: Instituto de Quimica Agricola, 1938. 44

p. (IQA. Boletim Técnico, 3).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

VETTORI, L. Métodos de andlise do solo. Rio de Janeiro: Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, 1969. 34 p. (Boletim Técnico, 7).

4.3.4 Magnésio trocavel

4.3.4.1 Determinacao

Diferenca entre os valores de Ca**+Mg** (ver item 4.3.2) e
Ca*"* (ver item 4.3.3).

4.3.5 Potassio trocavel
4.3.5.1 Principio

Extracdo com solucdo diluida de &cido cloridrico e posterior
determinacao por espectrofotometria de chama.
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4.3.5.2 Procedimento

e Passar o extrato de solo obtido com HCI 0,05 mol L' no
fotébmetro de chama, utilizando o filtro préprio do potéassio.

¢ Fazer a leitura e diluir a solugcdo caso a leitura ultrapasse a do
padrao utilizado.

4.3.5.3 Calculo

K*(cmolc/kg) =L x diluigdo x f«

L = Leitura da amostra

Observacao:

Para obtencao do fator fx, preparar 4 solucées padrdo de K* e
Na* contendo cada uma 0,01 - 0,02 - 0,03 e 0,04 cmolc /L.

4.3.5.4 Reagentes

Solucéo padrdo de KCl e NaC/l (0,7 cmol:/L) - pesar 0,0746 g de
KCI e 0,0585 g da NaCl previamente secos em estufa e dissolver em
solucdo de HCI 0,05 M até completar o volume de 1 litro.

Solucdo padrdo de K* e Na* - pipetar para balGes aferidos de
500,00 mL as seguintes quantidades da solucao anterior: 50,00, 100,00,
150,00 e 200,00 mL. Completar o volume com solucdo de HCI 0,05 mol
L. Transferir para frascos e anotar no rétulo as concentracdes de 0,01 -
0,02 - 0,03 e 0,04 cmol. /L respectivamente.

Passar essas 4 solucdes no fotdmetro e anotar os valores das
leituras, sendo recomendavel que a leitura do padrdao de 0,02 cmol: /L de

K* ou Na* represente exatamente a metade da escala do galvanémetro.

Tracar o gréfico leitura x concentracao e determinar o fator f«.

4.3.5.5 Equipamento

Fotémetro de chama.
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4.3.6 Sédio trocavel

4.3.6.1 Principio

Extracdo com solucao diluida de &cido cloridrico e posterior
determinacao com espectrofotometria de chama.
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4.3.6.2 Procedimento

e Passar o extrato de solo obtido com HCI 0,05 mol L' no
fotdbmetro de chama, utilizando o filtro préprio do Na*.

¢ Proceder a leitura do aparelho; diluir a solucdo quando a leitura
ultrapassar a escala do aparelho.

4.3.6.3 Calculo

Na’(cmol./kg) =L x diluicdo x fna

L = Leitura da amostra

Observacao:

Para a obtencdo do fator fna, preparar 4 solugcdes padrao
contendo:

0,1-0,2-0,3e 0,4 cmole /L de Na*, conforme item 4.3.5.4,
determinar a curva, ou tracar o grafico leitura x concentracdo de Na™, para
o calculo do fator fna.

A solucdo padrao de sdédio pode ser preparada isoladamente;
entretanto, como as determinacdes dos trocaveis envolvem as duas
determinacdes (Na* e K*), uma so solucdo torna-se mais pratica. Quando

se tratar de solos muito ricos em Na*, had necessidade de se proceder
vérias diluicGes para poder atingir a escala do aparelho.

4.3.6.4 Reagente
Solucédo padréo de sédio - ver item 4.3.5.4.
4.3.6.5 Equipamento

Fotémetro de chama.
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4.3.7 Soma de cations trocaveis (valor S)

4.3.7.1 Calculo

Valor S(cmol/kg)=Ca*™* +Mg*™ +K* + Na*
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5

ACIDEZ DO SOLO

Serao descritos dois métodos diferentes para a determinacao da
acidez do solo:

Acidez trocdvel - a acidez (H + Al) liberada pela reacdo com
solucdo ndo tamponada de KCI. Pode ser designada como acidez real e é
utilizada para determinar o que se denomina CTC efetiva, que é definida
como a soma das bases + (H + Al).

Acidez potencial - a acidez obtida pela extracdo com solucédo
tamponada de acetato de célcio 1 mol L' pH 7,0. Pode ser denominada
como acidez extraivel ou acidez tituldvel e é por vezes referida
erroneamente como acidez trocavel. E utilizada para calcular a CTC do
solo, definida como a soma das bases + acidez potencial.

5.1 Acidez trocavel
5.1.1 Principio

Solucbées ndo tamponadas de sais neutros como o KCI nao

produzem acidez por dissociacdo de radicais carboxilicos (H*), e assim o

H* + AlI*** determinados correspondem as formas trocéaveis.

A determinacao é feita titulando-se com NaOH em presenca de
fenolftaleina como indicador.

5.1.2 Procedimento

Duas técnicas de extracdo da acidez trocavel sdo descritas
sucessivamente.

5.1.2.1 Método do KCI 1 mol L

¢ Colocar 10 g de solo em erlenmeyer de 125 mL e adicionar 50
mL de KCI 1 mol L.
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¢ Agitar manualmente algumas vezes e deixar em repouso durante
30 minutos.

e Filtrar em papel de filtro tipo Whatman n° 42 de 5,5 cm de
diametro, adicionando duas porcdes de 10 mL de KCI 1 mol L.

e Adicionar ao filtrado 6 gotas de fenolftaleina a 0,1% e titular
com NaOH 0,1 mol L' até o aparecimento da cor rosa.

a) Calculo

Acidez trocavel (cmolc/kg) = VxMx100

V = volume de NaOH gastos na titulacdo em mL
M = molaridade do NaOH

p = peso da amostra em g

b) Reagentes

KCI 7 mol L'- dissolver 74,5 g do sal em 1 litro de &gua.
Fenolftaleina (0,71 %) - dissolver 0,1 g em 100 mL de alcool etilico

NaOH 0,7 mol L' - dissolver 1 ampola de titrisol conforme
instrucdes. Diluir 100 mL para 1 L.

c) Equipamento

Bureta digital.

5.1.2.2 Método do BaCl2 0,1 M

¢ Colocar 10 g de solo em erlenmeyer de 250 mL e adicionar
100,00 mL de BaCl2 0,1 mol L.

¢ Agitar em agitador mecéanico por 1 hora ou manualmente por 1
minuto, deixando a suspensdo em equilibrio por uma noite.

¢ Pipetar 50,00 mL do sobrenadante.
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« Determinar a acidez com NaOH 0,025 mol L', usando 3 gotas
de fenolftaleina 1% como indicador.

e Fazer a prova em branco e comparar com o ponto de viragem do
indicador.

a) Calculo

H" + A" (cmol./kg) =V x 0,5

V = volume de NaOH 0,025 mol ' gasto na titulacédo

b) Reagentes

BaCl2.2H20 0,7 mol L' - pesar 24,4 g do sal, colocar em
baldo volumétrico de 1 litro contendo 700 mL de &gua e completar o
volume.

NaOH 0,025 mol L'- dissolver uma ampola padrédo (titrisol ou
fixanal) de NaOH conforme instrucdes. Colocar 25 mL desta solucdo em
baldo volumétrico e completar a 1 litro.

c) Equipamento

Bureta digital.
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5.1.3 Calculo

A CTC efetiva pode entao ser calculada:

CTC efetiva (cmolc/kg) = (Valor S + Acidez potencial)

S (cmolc /kg) = (Ca*"+Mg**+Na*+ K*)
acidez potencial (cmolc /kg) = (H* + Al**7)

Nota: para a determinacao das bases trocaveis ver capitulo 4.

5.2 Acidez potencial
5.2.1 Principio

Extracdo da acidez dos solos com acetato de célcio tamponado a
pH 7,0 e determinado volumetricamente com solucdo de NaOH em

presenca de fenolftaleina como indicador.

Para solos de clima temperado, o método do cloreto de bario
com trietanolamina tamponada a pH 8,2 é o mais utilizado.

5.2.2 Procedimento

¢ Pipetar 100,00 mL da solucado sobrenadante obtida com acetato
de célcio (ver item 4.2.3.1) e passar para erlenmeyer de 200 mL (evitar o
arraste de particulas de solo).

¢ Adicionar 5 gotas da solucdo de fenolftaleina a 3% e titular com
a solucdo de 0,0606 mol L' de NaOH até o desenvolvimento da cor résea

persistente.

e Para cada série de amostras utilizar uma prova em branco.
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5.2.3 Calculo

H* + AI'™" (cmol./kg) = (a - b)

a = mL NaOH da amostra
b = mL NaOH da prova em branco
Observacao:

O emprego de NaOH 0,0606 mol L' elimina o fator 1,65
usualmente utilizado no célculo de (H* + AlI***).

5.2.4 Reagentes

Indicador fenolftaleina 3% - dissolver 3 g do indicador em &lcool
etilico, completando o volume para 100 mL.

Solucgo de hidréxido de sédio 0,0606 mol L' - preparar a partir
de solucdo padrdo de NaOH através de diluicoes de ampolas (titrisol ou
fixanal), conforme instrucoes.

5.2.5 Equipamento

Bureta digital.
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— 6 —

HIDROGENIO EXTRAIVEL

6.1 Calculo

H" (cmolc/kg) =(H" + AI"™") - (AI"™")

Observacao:

Determinado em amostras com pH em agua abaixo de 7,0.
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VALOR T - CTC

(Capacidade de Troca de Cations)

7.1 Calculo

Valor T (cmol./kg) = Valor S + (H* + Al'™)
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8

VALOR V

(Percentagem de Saturacado de Bases)

8.1 Calculo
Valor V (V%) = 100 x Valor S
Valor T
Observacéo:

Representa a participacdo das bases trocaveis em relacao ao
total de céations no complexo. Este valor é utilizado para a caracterizacao
de solos eutréficos e distréficos.
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9 __

PERCENTAGEM DE SATURACAO POR ALUMINIO

9.1 Calculo

A percentagem de saturacdo com aluminio é dada pela seguinte
expressao:

100 Al
(Valor S + Al"*")

Sat. Aluminio =

Observacao:

Esta relacdo é empregada na separacdo de classes de solo
quanto ao carater alico.
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PERCENTAGEM DE SATURACAO POR SODIO

10.1 Calculo

A percentagem de saturacdo com sédio é dada pela seguinte
expressao:

100 Na“*

Sat. Sodio=————
(Valor T)

Observacao:

O valor do Na* corresponde ao sodio trocavel; este valor é
utilizado na classificacdo de solos salinos, sédicos e nao salinos.
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TROCA COMPULSIVA (CTC e CTA)

11.1 Principio

Troca compulsiva baseada na saturacdo do solo com solucédo de
BaCl: e posterior adicdo de solucdo padrdo de MgSQOs4. A quantidade de
Mg™** retirada do MgSOa4 representa a CTC (troca catidnica) e o CI' retido
a CTA (troca aniOnica). Estas determinacoes sao feitas ao pH do solo com
concentracoes eletroliticas préoximas as encontradas no campo.

11.2 Procedimento

¢ Pesar 1,0 g de solo e colocar em tubo de centrifuga de 30 mL
previamente pesado.

« Adicionar 20 mL de BaCl2 0,05 mol L' e agitar por 2 horas em
agitador mecanico.

¢ Centrifugar e reter o sobrenadante para posterior determinacao
dos cations trocaveis, Ca**, Mg*™*, Na* e K*, se for o caso.

« Lavar duas vezes com 20 mL de BaCl2 0,002 mol L, agitando 1
hora em cada lavagem. Descartar o sobrenadante.

¢ Apébs a segunda lavagem com o BaCl: diluido, pesar os tubos
contendo o solo Umido para determinacao do BaClz entrante.

« Adicionar 20 mL de MgS0Oa 0,0025 mol L' e agitar por 1 hora.
Ajustar a condutividade elétrica para 0,3 mS /cm, utilizando &gua
deionizada ou a solugcdo de MgSO4 0,0025 mol L. Agitar por 1 hora ou
deixar por uma noite.

¢ Pesar os tubos para determinar o volume de MgS0O4 0,0025 mol
L' ou agua.

e Centrifugar e determinar o Mg** e o ClI no sobrenadante.
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Observacao:

O Mg** pode ser determinado por complexiometria com EDTA,
ou absorcao atdmica e o CI' por complexiometria com o Hg(NOs)2 em
presenca de difenilcarbazona e azul de bromofenol como indicador. A
padronizacdo do Hg(NOs)2 0,02 mol L é recomendada, sendo
normalmente feita com solucdo de NaCl 0,02 mol L

11.3 Célculos

CTC

Se o Mg** foi adicionado para o ajuste da condutividade da
solucéo.

CTC (cmolc/kg) =100 x (0,005 x V2 - C1xVs)

Se &gua foi adicionada para o ajuste da condutividade da
solucéo.

CTC (cmolc/kg) =100 x (0,05 - C1xVs)

CTA

CTA (cmolc/kg) =100 x (C3xVs - C2xVh1)

V1 = mL de BaClz entrante

V2 = mL de MgSOs4 adicionado
Vs = mL final do sobrenadante
C1= concentracéao final (mmol/ml) de Mg** no sobrenadante

C2 = concentracdo (mmmol/ml) de CI' na solucédo de BaCl2 0,002mol L

Cs = concentracao final (mmmol/ml) de CI no sobrenadante
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11.4 Reagentes

Solucdo de BaCl2.2H20 0,1 mol L' - dissolver 24,4 g do sal em
agua e completar o volume a 1L.

Solucdo de BaCl2 0,002 mol L7 - preparar a partir de ampolas
padronizadas.

Solucdo de MgSO+ 0,0025 mol L' - preparar a partir de
ampolas padronizadas.

Solucdo de Hg (NOs )2 .0,07 mol L' - adicionar em baldo
volumétrico de 1 litro com * 700 mL de 4gua, 20 mL de HNO3 2 mol L' e
3,0 g de Hg (NOs)2. Agitar até dissolucdo completa do sal e completar o
volume com &gua.

Difenilcarbazona + verde de bromofenol - dissolver 0,1 g de
cada indicador em 100 mL de etanol. Conservar na geladeira.

NaCl 0,02 mol L'! - secar em estufa (120°C) por 6 horas uma
aliquota do sal P.A. Apds resfriar em dessecador, pesar 1,169 g, dissolver
em baldo volumétrico e completar a 1L com &gua. Usar a solucao para
padronizar o Hg (NOs3)2.

11.5 Equipamento
Bureta digital.

EAA.
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PONTO DE CARGA ZERO (PCZ2)

12.1 Principio

O PCZ é o ponto de cruzamento entre trés ou quatro curvas de
titulacdo potenciométricas em solucdes eletroliticas de sais formados por
ions indiferentes (NaCl ou KCI).

12.2 Procedimento

¢ Colocar 4,0 g de solo em 45 bécheres e ordena-los em trés filas
de 15.

« Adicionar 10 mL de NaCl ou KCI 0,2 mol L', 0,02 mol LV,
0,002 mol L' nos bécheres das filas I, Il e lll, respectivamente. O bécher
mediano (n° 8) passa a ser chamado de zero, porque sé recebera a solucao
de NaCl ou KCI.

¢ Adicionar nos bécheres de n°* 1 a 7: 0,25, 0,50, 1,0, 1,5, 2,0,
2,5 e 3,0 mL de HCI 0,1 mol L' e nos de n®** 9 a 15: 0,25, 0,560, 1,0,
1,5, 2,0, 2,5 e 3,0 mL de NaOH 0,1 mol L.

¢ Adicionar 4gua em cada um dos bécheres para completar o
volume de 20 mL.

¢ Deixar em equilibrio durante 4 dias, agitando ocasionalmente.

e Fazer curva de titulacdo com &cido e base para cada uma das
trés concentracdes eletroliticas empregadas. Estas correspondem ao teste
em branco.

e Apébs o repouso de 4 dias, determinar o pH das suspensbes e
calcular as adsorcées de H* e OH" adicionados, subtraindo-se dos valores
determinados nos brancos correspondentes.

* Plotar as concentracoes de H* e OH adsorvidos contra os pH de

cada concentracao eletrolitica empregada, de forma a se obter um gréfico.
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As concentracdes finais das trés curvas serdo respectivamente: 10" mol
dm?3, 102mol dm= e 10 mol dm™.

¢ O ponto de cruzamento comum as trés curvas de titulacdo
potenciométricas correspondem as adsorcdes iguais de H* e OH e,
portanto, o PCZ desejado.

Observacao:

No caso de determinacdo de PCZ obtido pelo cruzamento de
apenas trés curvas de titulacdo potenciométricas, sugere-se a eliminacao
de curva de concentragdao molar.

12.3 Reagentes

Solucgo de NaCl ou KCI/ 0,2 mol L' - pesar 11,7 g de NaCl ou
14,9 g de KCI, colocar em baldo volumétrico de 1 litro contendo 500 mL
de 4gua e completar o volume.

Solucées de NaCl ou KCI 0,02 mol L'" e 0,00 2 mol L - sdo
preparadas a partir das respectivas solugdes 0,2 mol L.

Solucdo de HCI 0,1 mol L' - preparada através de ampola
padronizada, tipo titrisol ou fixanal.

Solucdo de NaOH 0,7 mol L7 - preparada através de ampola
padronizada tipo titrisol ou fixanal.

124 Equipamento

Potenciémetro digital, de precisdo centesimal.
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ATAQUE SULFURICO

13.1 Principio

A solubilizacdo de amostras de solo com H2S04 1:1, visando a
determinacao de relacoes moleculares (Ki e Kr), permite a avaliacao de
estagios de intemperizacao de solos.

13.2 Procedimento

e Pesar 1 g de solo e colocar em erlenmeyer de 500 mL

(previamente testado quanto a qualidade do vidro) ou em recipiente de
teflon.

¢ Adicionar 20 mL de &cido sulfurico diluido de 1:1 e ferver
durante meia hora, usando condensador de refluxo para evitar evaporacao.

e Deixar esfriar, adicionar 50 mL de &agua e filtrar para balao
aferido de 250 mL, lavando o residuo com agua até completar o volume.

e Utilizar o filtrado para as determinacdoes de ferro, aluminio,
titdnio, manganés e foésforo total, e o residuo, para a determinacdo da
silica.

Observacao:
O extrato sulfurico produzido com essa forca ibnica pressupoe
que somente minerais secundarios (argilo-minerais) sao dissolvidos e assim

os percentuais de Fe, Al, Si, Ti sdo préximos aos da fracao coloidal do
solo.

13.3 Reagente
Acido sulfurico diluido de 1:1 - medir 500 mL de H2S04

concentrado d=1,84 g/cm® e colocar, vagarosamente, em bécher de 2
litros contendo 500 mL de &gua. Deixar esfriar e colocar em vidro préprio.
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13.4 Equipamento

Placa aquecedora.
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—14 —

SILICA

14.1 Principio

Solubilizacdo da silica proveniente do ataque sulfdrico com
solucdo de NaOH e posterior desenvolvimento da cor azul do complexo
silico-molibdico através da reducao do molibdato com &cido ascérbico.

14.2 Procedimento

e Passar o residuo retido no papel de filtro (método 13) com
auxilio de pisseta com A&agua (usar aproximadamente 150 mL), para o
mesmo erlenmeyer onde foi feito o ataque sulfurico. Esta operacado é
facilitada colocando-se o papel de filtro aberto em funil grande, preso em
suporte, e aplicando-se um jato fino e forte de agua.

¢ Adicionar 4 mL de solucdgo de NaOH a 30% e colocar o
erlenmeyer em placa elétrica até inicio de fervura, usando sistema de
refrigeracao.

e Deixar esfriar e transferir tudo para baldo aferido de 200,00 mL
(ou acertar a 201,2 g), com auxilio de pisseta; completar o volume com
agua.

e Filtrar e receber o filtrado limpido em frasco de polietileno
(desprezar os dois primeiros).

¢ Pipetar 0,20 mL do filtrado com micropipeta (pipeta Seligson,
USA) em copo plastico de 150 mL.

¢ Adicionar aproximadamente 50 mL de agua, e, com controle de
tempo da aplicacao dos reagentes, adicionar 2,5 mL da solucdo de
molibdato de aménio. Apdés 10 minutos, juntar 2,5 mL de solucado de acido
tartarico 28% e, decorridos * 5 minutos, 30 mg de acido ascérbico, como
redutor.

¢ Passar o contelddo para baldo aferido de 100,00 mL e completar
o volume com agua.
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¢ Deixar o baldao em repouso para desenvolvimento da cor. Apéds
12 horas, nunca depois de 24 horas, medir a absorvancia a 695 mu e
anotar a leitura.

e Para obtencado da percentagem de silica na amostra, preparar 3
padrées (em duplicata), de solucdo contendo 6 a 6,5% de SiOz,
proveniente de amostras de solo O teor de silica é controlado
trimestralmente pelo processo gravimétrico.

e Pipetar 0,10, 0,20 e 0,40 mL deste extrato e proceder da
mesma forma descrita para a amostra; determinar os valores das leituras
no espectrofotdmetro correspondentes a cada solucao, e empregar o valor
médio para o célculo do fator de conversdo da leitura em percentagem de
silica.

14.3 Calculo

Quando a leitura da amostra nao ultrapassar a leitura do padrao
de 0,2 mL:

S102 (g/kg) = Leitura da amostra x f1x 10

f1 = concentracao de SiO2 da solucéo padrdo, em percentagem / leitura do
padrao correspondente a 0,2 mL (média das duas determinacdes).

Quando a leitura da amostra for maior que a leitura do padrao de
0,2 mL:

S102 (g/kg) =[(a - b)xf2 +12,5]x 10

a = leitura da amostra
b = leitura do padrdo 0,2 mL
f2 = concentracao de SiO:2 da solucdo padrdo, em percentagem/diferenca

entre as leituras do padrdo 0,4 mL e 0,2 mL (isto porque a leitura do
ultimo padrao nao obedece mais a lei de Beer).
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Observacao:

A leitura das amostras devera ficar entre 100 e 300 my para a
aliquota de 0,2 mL. Diluir ou tomar aliquotas maiores que 0,2 mL, se
necessario.

14.4 Reagentes

Solucédo acida de molibdato de amdnio - dissolver 89 g do sal em
+ 600 mL de agua e adicionar, lenta e continuamente, 62 mL de H2S04
(concentrado previamente diluido a 100 mL com 4&gua), agitando
constantemente. Esfriar e transferir para baldao aferido de 1 litro. Completar
o volume com agua.

Acido ascérbico - usar sal puro p.a. (£ 30 mg), ou solucdo
recém-preparada.

Acido tartérico - 28%.
14.5 Equipamento

EAM.
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FERRO NO EXTRATO SULFURICO

15.1 Principio

Determinacdo por complexiometria com EDTA ou por
espectrofotometria de absorcao atdmica no extrato sulfurico.

15.2 Procedimento

¢ Pipetar 20 mL do extrato sulfarico (método 13) e colocar em
bécher de 300 mL de forma alta.

¢ Adicionar 2,5 mL da solucdo de HCI + HNOs e ferver por alguns
minutos, até completa destruicdo da matéria organica (desaparecimento da
cor escura).

e Repetir a operacao quando a destruicdo nao for completa.

¢ Adicionar 25 a 30 mL de agua e ajustar o pH da solucao para
1,5, em potenciobmetro, empregando solucdao de HCI 1:1 e NH4OH

concentrado, quando for o caso.

¢ Adicionar, em seguida, 1 mL da solucdo de acido sulfossalicilico
como indicador e aquecer até temperatura aproximada de 60°C.

 Titular com solucdo de EDTA 0,01 mol L', passando a coloragéo
de vermelho para amarelo (observar que a reacao € lenta).

e Apébs a titulacao separar o bécher com a solucao, para ser
empregada na determinacao de Al20s.

15.3 Calculo

Fe20: (g/kg) =mL EDTA 0,0 1M x 10
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Observacao:

O ferro pode ser determinado com o EDTA a pH 2,0 a 2,2;
entretanto, quando se usa a mesma aliquota para a determinacdo do
aluminio, é recomendavel baixar esse pH a 1,5, a fim de tornar a
determinacao do ferro mais seletiva.

15.4 Reagentes

Acido cloridrico 1:1 - adicionar 500 mL de 4gua em proveta de 1
litro e juntar 500 mL de HCI concentrado.

Acido cloridrico + &cido nitrico 1:4 - colocar 50 mL de HNOs
concentrado em proveta de 250 mL e adicionar, vagarosamente, 200 mL
de HCL 1:1. Agitar, homogeneizar e guardar em vidro escuro.

Acido sulfossalicilico 5% - pesar 50 g do produto e dissolver em
agua, contida em baldao de 1 litro. Agitar até dissolver e completar o
volume.

EDTA 0,07 mol L7 - pesar, exatamente, 3,7224 g do sal
(etileno-diamino-tetra-acetato de sédio) e dissolver em agua contida em
baldo aferido de 1 litro. Agitar até completa dissolucdao e completar o
volume. Guardar em recipiente de polietileno e padronizar com solucéao de
cloreto de célcio 0,01 mol L.

Cloreto de célcio 0,01 mol L' - pesar 1 g de CaCOs puro p.a. e
colocar em bécher de 250 mL. Umedecer e em seguida aplicar, gota a
gota, acido cloridrico concentrado, até total dissolucdo do sal. Aquecer
caso seja necessario. Transferir para baldao aferido de 1 litro, lavar bem o
bécher e completar o volume.
15.5 Equipamento

Bureta digital.

EAA.
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ALUMINIO NO EXTRATO SULFURICO

16.1 Principio

Determinacdo por complexometria com CDTA ou por
espectrofotometria de absorcao atdmica no extrato sulfurico.

16.2 Procedimento

e Apébs a dosagem de Fe20s pelo EDTA, adicionar 10 mL da
solucdo de CDTA (aguardar mais ou menos 1 hora), 10 mL da solucao
tampao de acetato de amoénio pH 4,5 (esperar 10 minutos), 50 mL de
alcool etilico e 2 mL de solucao de ditizona (recém-preparada).

e Titular o excesso de CDTA com solucado de sulfato de zinco, até
viragem de cor verde-acinzentada para cor rosa forte, sendo esta mudanca

nitida e instantanea.

e Paralelamente, empregar uma prova em branco e determinar o
volume de sulfato de zinco necessario para reagir com 10 mL do CDTA.

16.3 Calculo

Al203 (g/kg) =(a-b) x 10

a = mL de ZnSO4 na amostra

o
I

mL de ZnS04 na prova em branco

Observacao:

Este método determina conjuntamente o aluminio e o titanio,
sendo necessario descontar o TiO2 obtido pelo método para ter o resultado
s6 de Al203. Em caso de solos com alto teor de TiO:2 (Latossolo Roxo, por
exemplo) é conveniente recorrer a separacao prévia do titanio e ferro por
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precipitacao, para em seguida proceder a determinacdo do Al20s3 pelo
mesmo método.

16.4 Reagentes

Solucgo do CDTA 0,037 mol L' - pesar exatamente 11,30g do
acido 1,2 ciclo-hexilenodinitrilo - tetracético. Colocar em bécher de 250 mL
e adicionar 100 mL de solucdo de NaOH 2,5%, recém-preparada. Agitar
bem com bastdo de vidro até dissolver; transferir para baldo aferido de 1
litro, adicionando &gua até completar o volume. Guardar a solucdo em
depdsito de polietileno.

Acetato de aménio de pH 4,5 - colocar 6 mL do acido acético
(C202H4) glacial em baldo aferido de 50 mL, contendo 40 mL de agua.
Homogeneizar e completar o volume. Transferir a solucdo para erlenmeyer
de 125 mL, adicionar 2 gotas de azul de bromotimol e titular com NH4OH
concentrado até viragem do azul para o verde, anotando o volume gasto.
Preparar a solucdo tampao, colocando 120 mL do acido acético em baldo
aferido de 1 litro contendo 500 mL de agua e adicionar, pouco a pouco,
agitando, a quantidade de NH4OH gasto na titulacdo anterior multiplicada
por 10. Agitar e completar o volume.

Alcool etilico absoluto - utilizar o produto comercial.

Solucdo de ditizona a 0,025% - pesar 0,025 g de ditizona
(difeniltiocarbazona) e dissolver em 100 mL de alcool etilico p.a. Esta
solucdo é instavel, podendo ser usada no maximo por 2 a 3 dias se
colocada em geladeira.

Solucgo de sulfato de zinco 0,0156 mol L' - pesar 4,5190 g de
ZnS04.7H20, colocar em baldo aferido de 1 litro contendo &agua, agitar,
homogeneizar e completar o volume.

16.5 Equipamento

Bureta digital.
EAA.
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TITANIO NO EXTRATO SULFURICO

17.1 Principio

Peroxidacdo do sulfato de titdnio a persulfato com H202
concentrada e determinacdo espectrofotométrica por absorcdo molecular
ou diretamente no extrato sulfurico por absorcdo atdomica. O teor de TiO:2
no solo serve como indicativo de solo desenvolvido a partir de rocha
basica.

17.2 Procedimento

¢ Pipetar 25,00 mL do extrato sulfdrico (método 13), colocar em
baldo aferido de 50,00 mL e adicionar 4 mL de acido sulfurico 1:1.

¢ Adicionar, gota a gota, solucdo de permanganato de potassio até
persisténcia de coloracdo violeta, e aquecer até proximo a fervura (80 a
90°C), durante 5 minutos; caso a coloracdo desapareca, adicionar mais
algumas gotas de permanganato.

e Juntar, gota a gota, solucdo de &cido oxdlico a 10%, até
completo descoloramento, evitando excesso deste redutor.

e Deixar esfriar, juntar 1 mL de acido fosférico concentrado, e 7
gotas de H202. Agitar e completar o balao com agua.

¢ Colocar 0,5, 1 e 2 mL da solucado padrao de TiO2 (1 g/litro) em
baldo aferido de 50,00 mL, adicionar + 20 mL de agua, 6 mL de H2SOa4
1:1, 1 mL de H3sPO4 a 50% e 7 gotas de perhidrol. Completar o volume.

¢ Depois de algumas horas (a coloragcao é estavel durante alguns
dias) medir a absorvancia a 430 myu e anotar a leitura.

e Medir em absorvancia. Anotar a leitura correspondente a cada
padrao.
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17.3 Calculo

TiOz2(g/kg) =ax fix 10

Ou

TiO2(g/kg) =[(a - b) x (f2 + 1) x 10

a = leitura da amostra

b = leitura do padrao 2 mL
Calcular os fatores f1 e f2 conforme se segue:
fi = 1/L
L1 = leitura do padrao 1 mL
fa = 1/L2 - La

L2 = leitura do padrdo 2 mL

Observacao:

Usar o fator f2 quando a leitura da amostra > a leitura do padrao
2 mL.

Os numeradores das expressoes relativas aos fatores f1 e f2 sdo
obtidos relacionando-se amostra e padrao.

Os resultados deverao ser multiplicados por 2.
17.4 Reagentes

Acido sulftrico 1:1 - adicionar 500 mL de H2S04 concentrado a
idéntico volume de agua, contida em proveta de 1 litro.

Permanganato de potdssio - empregar solucao concentrada de
KMnOa.
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Acido oxélico a 10% - dissolver 100 g do produto p.a. em 600
mL de agua contida em proveta de 1 litro, agitar e completar o volume.

Perhidrol ou agua oxigenada - utilizar o produto p.a.
Solucéo padrédo de TiOz (1 g/litro).

e Pesar 1 g de TiO2 p.a., colocar em bécher de 400 mL e adicionar
50 mL de solucédo de H2S04 1:1.

e Aquecer no banho de areia em capela, até o desprendimento de
SOs Adicionar 250 mL de &agua, agitando continuamente com bastdo de
vidro para evitar hidrélise e ferver durante alguns minutos.

e Deixar esfriar, transferir para baldao aferido de 1 litro e completar
o volume (filtrar se necessario).

¢ Pipetar 100 mL, colocar em bécher de 250 mL, aquecer e
adicionar, gota a gota, a solucdo de hidroxido de amoénio 1:1 até ligeiro
excesso, usando azul de bromotimol como indicador.

¢ Ferver durante 5 minutos, filtrar em papel de filtro sem cinzas e
lavar o precipitado com &agua quente, até que uma pequena porcdo do
filtrado ndo apresente reacao de sulfatos pelo cloreto de bario a 10%.

¢ Colocar o papel de filtro em cadinho de porcelana na estufa,
durante 1 a 2 horas, e depois em mufla, para calcinar até 800 - 900°C,
deixando nessa faixa de temperatura durante 1 a 2 horas.

e Esfriar em dissecador e pesar com aproximacao de 0,0001 g.
e Efetuar esta determinacdo em duplicata e determinar a

concentracao exata da solucdao de TiO2 em funcdo do peso do residuo
depois de calcinado, de acordo com a seguinte expressao:

TiOz2(g/L) = peso d(()) r1eS|duo

17.5 Equipamento

EAM.
EAA.
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MANGANES NO EXTRATO SULFURICO

18.1 Principio

Peroxidacdao do manganés com periodato de potassio e leitura
espectrofotométrica por absorcdo molecular ou diretamente do extrato
sulfurico por absorcao atémica.

18.2 Procedimento

¢ Pipetar aliquota de 20,00 mL do extrato sulfurico para bécher de
100 mL, adicionar 1 mL de &cido nitrico concentrado e aquecer até
destruicdo da matéria organica.

¢ Adicionar 1 mL de acido fosférico concentrado e 0,2 a 0,3 g (1
pitada) de periodato de potassio.

¢ Acrescentar 10 mL de agua e ferver por cinco minutos.

e Deixar esfriar, transferir para baldo de 100,00 mL e completar
com agua.

e Pipetar 0,1, 0,2, 0,5 e 1 mL de solucdo padrao (fixanal) 0,02
mol L' de permanganato de potéassio para baldo de 100,00 mL.

¢ Adicionar a cada um dos padroes a mesma quantidade de acido
nitrico, fosférico e periodato de potassio que foi adicionada as amostras.

¢ Completar o volume dos balées a 100,00 mL com &gua e deixar
em repouso.

e Proceder a leitura em absorvancia, apdés 1 hora, em
espectrofotdmetro a 550 my.

156



18.3 Calculo

Calcular a percentagem do MnO pela seguinte expressao:

MnO (g/kg)=L x f x 4,494

Determinar os fatores de conversdao de leituras para teores de
KMnO4 na amostra em funcao dos padroes do KMnO4, conforme descrito
abaixo.
f1 = 0,395 / L1 de KMnO4
f2 = 1,975 / L2 de KMnOa
L1 = leitura padrdao de 0,1 mL
L2 = leitura padrao de 0,5 mL
4,494 = fator de conversdao de KMnO4 para MnO.

Os numeradores das expressoes relativas aos fatores f1 e f2 sdo
obtidos relacionando-se amostra e padrao.

18.4 Equipamento

EAM.
EAA.
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VETTORI, L. Métodos de andlise do solo. Rio de Janeiro: Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, 1969. 34 p. (Boletim Técnico, 7).
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FOSFORO NO EXTRATO SULFURICO

19.1 Principio
Solubilizacdo das formas fosfatadas minerais e organicas pelo
H2S04 1:1. O fésforo contido no extrato sulfdrico representa a
concentracao total deste elemento.
19.2 Procedimento
e Pipetar 10,00 mL do extrato sulfurico para baldao de 50,00 mL.

¢ Adicionar 10 mL de solugao de H2S0O4 concentrado.

¢ Juntar 4gua até aproximadamente 35 mL e uma “pitada” (15
mg) de acido ascérbico.

e Agitar até completa dissolucao do acido ascérbico e completar o
volume.

¢ Pipetar 0,5 - 1 — 2 mL de solucdo padrao de fésforo contendo
50 mg/L para baldes aferidos de 50 mL. Juntar um pouco de 4gua e 10 mL
do reagente concentrado do fésforo assimilavel (compensacao de acidez
com as amostras provenientes do ataque sulfurico) e uma “pitada” (15 mg)
de acido ascérbico. Agitar e completar o volume com agua.

¢ Determinar as leituras em espectrofotémetro a 660 myu.

19.3 Calculo

P20s(g/kg)=L1x f x10

f = 0,125/Ls

L1 = leitura do padrdo de 1 mL
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Observacao:

0,125 g de P20s foi obtido relacionando-se amostra e padrao.

19.4 Reagentes

Solucdo de molibdato de aménio - em baldao de 1 litro, vidro
Pyrex, contendo + 500 mL de 4agua, juntar 2 g de subcarbonato de bismuto
e, rapidamente, 100 mL de H2S04 concentrado. Com o calor desenvolvido,
o sal de bismuto se dissolve. Esfriar, adicionar a esta solucédo outra de 20 g
de molibdato de aménio em 200 mL de dgua. Completar o volume.

Solucdo padrdo de P:0s contendo 50 mg de P20s por litro -
dissolver 0,0958 g de KH2POs4+ em &gua destilada, juntar 3 mL de H2S0a4
concentrado e completar a 1 litro.

19.5 Equipamento

EAM.

Bibliografia:
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KOLTOFF, I. M.; SANDELL, E. B. Textbook of quantitative inorganic
analysis. New York: MacMillan, 1949. 794 p.

MARQUES, B. H. R. Determinacao colorimétrica do fésforo total em solos

pelo método de reducdo pelo acido ascérbico a frio. Rio de Janeiro:
Instituto de Quimica Agricola, 1961. 31p. (IQA. Boletim Técnico, 61).
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— 20 —

RELACOES MOLECULARES Ki e Kr

20.1 Calculo

O Ki é calculado em funcdo dos valores expressos em % de SiO:z
e Al20s, divididos pelos seus respectivos pesos moleculares. Os resultados
obtidos nos itens 14.3 e 16.3 devem ser divididos por 10.

- % Si02x1,70
%Al 203

O Kr é calculado em funcdo dos valores expressos em % de
SiO2 e Al20s + Fe203, divididos pelos seus respectivos pesos moleculares.
Os resultados obtidos nos itens 14.3, 15.3 e 16.3 devem ser divididos por
10.

o % Si02/0,60
(%Al ,04/1,02)+ (Fe204/1,60)
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RELACAO MOLECULAR Al203/ Fe203

21.1 Calculo

Obtida em funcdo dos valores expressos em percentagens de
Al203 e Fe20s3, divididos pelos seus respectivos pesos moleculares, pela
seguinte expressao simplificada:

- % Al20sx 1,57
%Fe20s

Bibliografia:

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

GUIMARAES, G. A.; BASTOS, J. B.; LOPES, E. C. Métodos de analise
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FERRO, ALUMINIO, MANGANES E SILICA EXTRAIVEIS

Estas analises compreendem:

- compostos de ferro, aluminio e manganés livres no solo
extraidos por solucao de citrato-ditionito-bicarbonato;

- compostos de ferro, aluminio e silica amorfos extraidos por
solucdo de oxalato acido de amoénio;

- ferro e aluminio de ligacdes organicas extraidas por solucao de
pirofosfato.

22.1 Método do citrato-ditionito-bicarbonato (CBD)
22.1.1 Principio

A amostra é aquecida em uma solucdo complexante tamponada
de citrato/bicarbonato, a qual é adicionada ditionito de sédio em p6 como
agente redutor. O ferro, aluminio e manganés sdo determinados no extrato
pelo AAS.

22.1.2 Procedimento

e Pesar 1 a 2 g de solo e colocar em tubo de centrifuga de 100
mL. Tem-se como critério pesar 1 g para amostras com teores de Fe203
total (ferro do ataque sulfdrico) acima de 5 % e 2 g para abaixo de 5%.

¢ Adicionar 40 mL da solucdo de citrato tribdsico de sddio
biidratado 0,3 M e 5 mL de solucdo de bicarbonato de sédio 1 mol L.

¢ Aquecer em banho-maria a temperatura entre 75°C e 80°C.
Precaucdo: a temperatura nao deve exceder a 80°C (precipitacdo do
enxofre).

¢ Juntar 1 g de ditionito de sédio em pd, agitar constantemente
por 1 minuto e ocasionalmente por 5 minutos. Uma segunda porcdo de 1 g
de ditionito é adicionada agitando-se posteriormente. Uma terceira porcao
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de 1 g é adicionada com agitacdo ao final do segundo periodo de 5
minutos.

¢ Adicionar 10 mL de solucdo saturada de NaCl e manter o
aquecimento em banho-maria por algum tempo.

¢ Deixar esfriar e centrifugar durante 10 minutos a 2.000 rpm.
* Transferir o liquido sobrenadante para baldao de 250 mL e repetir

a operacdo até se obter um liquido sobrenadante claro. Completar o
volume com agua.

22.1.3 Calculo

L x diluicdo x 1000
P

Fe,Al, Mn, Si(g/kg) =

L = mg/l Fe, Al, ou Mn no extrato da amostra diluida
p= soloemg

Fatores de conversao:

g /kg Fe203 = g /kg Fe x 1,43
g /kg Al20s = g /kg Al x 1,89

g /kg SiO2 = g /kg Six 2,14

22.1.4 Reagentes

Solucdo de citrato de sédio 0,3 mol L' - dissolver 88,23 g de
citrato de sédio bihidratado em 1 litro de agua.

Solucdo de bicarbonato de sédio 1 mol L' - dissolver 84,01 g
em 1 litro de agua.

Ditionito de sddio - pé.

Solucbes padrdo de Fe, Al, e Mn - diluir ampolas padronizadas
conforme instrucdes.
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22.1.5 Equipamento

Banho-maria.
Centrifuga.

EAA.

Bibliografia:
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22.2 Método do oxalato acido de amoénio

22.2.1 Principio

Baseia-se na afinidade do oxalato em meio acido para formacao
de complexos coloidais apdés a dissolucdo dos o6xidos e oxi-hidréxidos
amorfos do solo (Fe, Al, Si), permanecendo inatacados os argilo-minerais
cristalinos. O Fe, Al e Si sadao determinados no extrato pelo EAA por
espectrofotometria de absorcao atomica.
22.2.2 Procedimento

e Pesar 0,5 g de solo para tubo de centrifuga.

« Adicionar 20 mL de oxalato acido de aménio 0,2 mol L' pH 3,0.
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¢ Agitar por 4 horas no escuro.
¢ Centrifugar por 15 minutos a 2.000 rpm.

¢ Cuidadosamente, passar o liqguido sobrenadante para vidro
escuro de 100 mL e reservar para as determinacdes de Fe, Al e Si.

22.2.3 Calculo

L x diluicdo x 1000
P

Fe,Al, Si(g/kg) =

L = leitura em mg/kg
p = soloem g

Fatores de conversao:

g/kg Fe20s = 1,43 x g/kg Fe
g/kg Al20s = 1,89 x g/kg Al

g/kg Si02 = 2,14 x g/kg Si

22.2.4 Reagentes

Oxalato écido de aménio 0,2 mol L'" pH=3 - dissolver 28,4 g do
oxalato de amoénio e 12,6 g do acido oxdlico em 1 litro de dgua. Misturar
700 mL do sal com 530 mL do acido. Ajustar o pH=3 com &cido oxalico
ou NH4OH.

22.2.5 Equipamentos

Agitador mecénico.

EAA.

Bibliografia:

McKEAGUE, J. A.; J. H. DAY. Dithionite and oxalate extractable Fe and
Al as aids in differentiating various classes of soils. Canadian Journal of
Soil Scince, Otawa, v. 46, p.13-32, 1966.
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WADA, K. Allophane and imogolite. In: DIXON, J.B.; WEED S.B. (Ed.).
Minerals in soil environments. 2. ed. [S.l.]: Soil Science Society of
America, 1989. p.1051-1087.
22.3 Método do pirofosfato de sédio
22.3.1 Principio

Os complexos de ferro e aluminio com a matéria organica sao
extraidos com pirofosfato de sédio, permanecendo inatacaveis as formas
inorgénicas amorfas e cristalinas.
22.3.2 Procedimento

e Triturar 5 g de amostra no gral e passar por tamiz de 100 mesh.

e Pesar 0,3 g de amostra (100 mesh) em tubos de centrifuga (1 g
p/amostra com pouco Fe e Al).

« Adicionar 30 mL de solucédo de pirofosfato de sédio 0,1 mol L.
Vedar e agitar por uma noite ou agitar por 2h, deixar em repouso por uma
noite e agitar novamente por 2 horas.

¢ Centrifugar a 20.000 rpm por 10 minutos. Se nao dispuser de
supercentrifuga, adicionar 0,5 mL de solucdo super floc 0,1%, e

centrifugar por 15 minutos a aproximadamente 3.500 rpm.

¢ Decantar o sobrenadante claro em um frasco e armazenar em
“freezer” para futuras andlises.

¢ A determinacao dos elementos é feita por absorcao atomica.

22.3.3 Calculo

Fe, Al (glkg) = (@~ P)xdiluigdo x 10}x 10

P
a = mg/L de Fe ou Al

b = branco

p = soloemg
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22.3.4 Reagentes

Pirofosfato de sédio 0,7 mol L' - dissolver 44,6 g de
NasP207.10H20 em &agua e elevar a 1 litro.

Super floc (N - 100).
22.3.5 Equipamento

Supercentrifuga.

Bibliografia:
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SAIS SOLUVEIS

23.1 Principio

Determinacdo dos sais soluveis nos solos pela medicdo de
cations e anions no extrato aquoso. O procedimento descrito é o do
extrato obtido na pasta de saturacao. A salinidade do solo é estimada pela
condutividade elétrica do extrato.

23.2 Preparacdo do extrato de saturacao
23.2.1 Procedimento

e Pesar 100 a 200 g de solo e colocar em bécher de plastico de
400 mL.

¢ Adicionar a&gua contida em proveta de 50 mL, em quantidade
inicial de 25 mL para solos arenosos e 50 mL para os demais.

¢ Amassar a amostra com espatula de aco inoxidavel e continuar a
adicdo de agua, pouco a pouco, de preferéncia por meio de bureta de 50
mL.

¢ Dar como concluida essa operacdo quando a massa do solo
apresentar aspecto brilhante ou espelhante, ou quando uma pequena
quantidade de dgua adicionada j& ndo é mais absorvida pela massa do solo,
ou ainda, quando a pasta deslizar suavemente na espatula.

* Anotar a quantidade de agua utilizada e deixar a amostra em
repouso durante 4 horas ou uma noite.

¢ Decorrido esse tempo, verificar se a massa do solo apresenta
excesso ou falta de dgua; no primeiro caso adicionar mais 50 g de terra
fina e repetir a operacdo de saturacdo; no segundo caso adicionar mais
agua até completar a saturacdo. Determina-se entao a percentagem de
saturacao:
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, 100x V
% deéaguanapastasaturada = XY

V = volume em mL de agua gastos

p = peso da amostra

e Transferir a pasta saturada para um funil de Buckner contendo
papel de filtro e adaptado a um kitasato de 500 mL.

¢ Aplicar a succéao e coletar o filtrado.

e Transferir o extrato para depdsito de plastico com tampa e
anotar o nimero da amostra.

Observacao:

Adicionar 1 gota de solucdo de hexametafosfato de sédio a 1%
para cada 25 mL de extrato, quando se vai determinar os ions carbonatos
e bicarbonatos, para evitar a precipitacao do carbonato de célcio durante o
repouso da amostra. A quantidade de solo a ser usada depende das
determinacdes a serem feitas, entretanto, para solos de textura média, 250
g sao suficientes para se obter uma quantidade de extrato razoavel. A
pasta nao deve acumular dgua na superficie, perder seu brilho ou endurecer
durante o repouso; especial cuidado se deve ter quando se trata de Solos
Organicos, muito argilosos ou sédicos.

23.2.2 Equipamento

Funil buckner.

Bomba a vacuo.

Bibliografia:

BLAKEMORE, L. C.; SEARLE, P. L.; DALY, B. K. Methods for chemical
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RICHARDS, L. A. (Ed.). Diagnosis and improvement of saline and alkali
soils. Washington: USDA, 1954. 160 p. (Handbook, 60).

VETTORI, L. Métodos de andlise do solo. Rio de Janeiro: Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, 1969. 34 p. (Boletim Técnico, 7).

23.3 Condutividade elétrica

23.3.1 Procedimento

e Utilizar o extrato de saturacdo obtido (ver item 23.2.1) e um
condutivimetro de leitura direta.

e Medir a temperatura do extrato e ajustar o aparelho para essa
temperatura; ligar o aparelho com certa antecedéncia e aferir a leitura do

mesmo com solucdo de KCI 0,01 mol L' (condutividade de 1,4 mS/cm ).

¢ Lavar a célula de condutividade com agua 2 a 3 vezes e encher
a mesma com o extrato de saturacao.

e Fazer a leitura direta de mS/cm.
Observacao:

Lavar bem a célula com 4&gua destilada depois de cada
determinacao para evitar interferéncia nos resultados.

Quando necessario (solos com predominancia de argilo-
expansivos), recorrer ao seguinte procedimento indireto utilizando o solo e

o extrato aquoso de 1:1 por filtracao simples:

- pesar 50 g de solo para erlenmeyer de 100 mL e adicionar 50
mL de agua;

- agitar esporadicamente e deixar em repouso durante uma noite;
- filtrar em papel de filtro comum;

- utilizar o filtrado, mesmo sendo turvo e medir a condutividade
elétrica expressa em mS/cm;

- a percentagem de agua na pasta saturada é obtida conforme
especificado no item 23.2.1.
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23.3.2 Reagente
Solucdo de cloreto de potéssio 0,01 mol L' - pesar 0,7456 ¢

do sal previamente seco em estufa a 110°C, dissolver em agua e completar
o volume para 1 litro. A CE dessa solucao é de 1,4 mS/cm.

23.3.3 Equipamento

Condutivimetro digital.

Bibliografia:
BLAKEMORE, L. C.; SEARLE, P. L.; DALY, B. K. Methods for chemical
analysis of soils. Wellington: New Zeland Soil Bureau, 1981. (Scientific

Report, 10A).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

RICHARDS, L. A. (Ed.). Diagnosis and improvement of saline and alkali
soils. Washington: USDA, 1954. 160 p. (Handbook, 60).

VETTORI, L. Métodos de andlise do solo. Rio de Janeiro: Equipe de
Pedologia e Fertilidade do Solo, 1969. 34 p. (Boletim Técnico, 7).
23.4 Cations sollveis
23.4.1 Principio
O célcio e magnésio sollveis sdao determinados pelo AAS e o

sbédio e potassio pelo fotdometro de chama nos extratos diluidos.
Interferéncias nas determinacdes pelo AAS sao eliminadas pela adicao de
lantanio.
23.4.2 Procedimento
23.4.2.1 Ca e Mg soltlveis

¢ Diluir uma solucdo padrao de Ca 1.000 mg/L para 250 mg/L;

pipetar 50,00 mL para baldo volumétrico de 200,00 mL e completar o
volume com &gua.
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¢ Diluir uma solucdo padrao de Mg 1.000mg/L para 25 mg/L;
pipetar 2,005 mL para baldao volumétrico de 1L e completar o volume com
agua.

e Pipetar uma série de 0-5-10-15-20-25 mL para balao
volumétrico de 250,00 mL das solucées de Ca 250 mg/L e Mg 25 mg/L
respectivamente.

¢ Em cada amostra adicionar 2,5 mL da solucdo de lantanio a 1%.
Completar o volume com &gua.

23.4.2.2 Na solivel
e Passar o extrato de saturacdo no fotometro de chama.

e Proceder a leitura, diluindo o extrato quando a leitura ultrapassar
a escala do aparelho.

23.4.2.3 K solavel
e Passar o extrato de saturacdo no fotdbmetro de chama.

¢ Proceder a leitura e diluir o extrato quando a leitura ultrapassar a
escala do aparelho.

23.4.3 Calculos
O sal soltvel no solo é expresso de duas formas:
- concentracdo de cations no extrato, expresso em cmolc /L;

- concentracao de cations no solo, expresso em cmolc /kg.

A concentracao do Ca e Mg no extrato é obtido por:

L x diluicdo x 0,1
Equivalenteempeso

Ca,Mg (cmoldL) =

L = mg/L Ca e Mg no extrato
Equivalente Peso = (Ca = 20.0, Mg = 12,2)
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A concentracao do Na e K no extrato é obtido por:

Na,K soluveis(cmol//L) =L x diluigdo X fnak X 0,1

L = leitura da amostra

Observacao:

Obter o fator f para o Na* em funcdo dos valores obtidos com
os padrdes de 0,01 - 0,02 - 0,03 e 0,04 cmol. /L Na* na mesma forma
indicada no item 4.3.6, adaptando-o para cmolc /L. Geralmente é
necessario proceder a vdérias diluicoes para tornar possivel a leitura no
aparelho.

O fator f para o potassio é obtido da mesma maneira indicada no
item 4.3.5; usualmente as diluicbes para o potassio sdo bem menores do

que para o sédio.

O teor de cétions no solo é obtido por:

Ca,Mg, Na,K soluvel(cmol/Kg) =Ca,Mg, Na,K soltvel(cmold/L) xlpos0

PS = Percentagem de saturacao (ver item 23.2.1)

23.4.4 Reagentes

Solucédo padrdo de KCl e NaCl (0,1 cmolc/L ) - pesar 0,0746 ¢
de KCl e 0,0585 g de NaCl previamente secos em estufa e dissolver em
solucdo de HCI 0,05 mol L' até completar o volume de 1 litro.

Solucédo padrdo de K* e Na™* - pipetar para baldoes aferidos de
500,00 mL as seguintes quantidades da solucado anterior: 50, 100, 150 e
200 mL; completar o volume com solucdo de HCI 0,05 mol L'; transferir
para frascos e anotar no rétulo as concentracoes de 0,01 - 0,02 - 0,03 e
0,04 cmolc/L respectivamente.

Passar essas 4 solucdes no fotdmetro e anotar os valores das
leituras, sendo recomendavel que a leitura do padrdo de 0,02 cmol./L de
K* ou Na* represente exatamente a metade da escala do galvandmetro.
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Tracar o gréfico leitura x concentracao e determinar o fator f«.

Solucédo padrdo de sédio - ver item 4.3.5.4.

23.4.5 Equipamento

Espectrofotémetro de absorcdo atémica.

Fotémetro de chama.

Bibliografia:

BLAKEMORE, L. C.; SEARLE, P. L.; DALY, B. K. Methods for chemical
analysis of soils. Wellington: New Zeland Soil Bureau, 1981. (Scientific
Report, 10A).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdo de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

RICHARDS, L. A.; ATTOE, O. J.; MOSKAL, S.; TRUOG, E. A Chemical
method for determining available soil nitrogen. In: INTERNATIONAL
CONGRESS OF SOIL SCIENCE, 7., 1960, Madison. Transactions.
Groningen: International Society of Soil Science, [1960]. p. 28-35.

23.4.6 Relacao de adsorcdo de sodio (RAS)

Calculado em funcdo dos teores de Na, Cae Mg*no extrato de
saturacao:

onde

Na, Ca e Mg sao concentracdes expressas em cmolc/L.

Na
S=
J(0,5x (Ca+ Mg)
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23.5 Anions soliveis

Determinacdes dos carbonatos, bicarbonatos, cloretos e
sulfatos.

23.5.1 Carbonatos
23.5.1.1 Principio

Determinacdo por acidimetria com H2S0s4 em presenca da
fenolftaleina como indicador.

23.5.1.2 Procedimento

e Pipetar aliquota de 10 a 25 mL do extrato de saturacdo e
colocar em erlenmeyer de 125 mL.

¢ Adicionar 3 gotas de fenolftaleina e titular com solucdo de
H2S04 0,0125 mol L7, preferivelmente contida em microbureta de 10 mL.

¢ Anotar o numero de mL gastos; caso a extracao nao apresente
coloracdo vermelha com a fenolftaleina, o valor de COs " é nulo.

Observacao:

A titulacdo deve ser feita em local bem iluminado (luz
fluorescente), sendo o erlenmeyer colocado sobre azulejo branco; uma
mesma quantidade de agua deve ser colocada em um erlenmeyer, assim
como o mesmo numero de gotas do indicador, para comparagdao com a
amostra; esta mesma aliqguota €é wusada para determinacdo dos
bicarbonatos.

23.5.1.3 Calculo

mL deé&cidogastox 5
mL daaliquota

COs7? (cmold/L) =

23.5.1.4 Reagentes

Solucéo de fenolftaleina a 1% - dissolver 1 g de fenolftaleina em
100 mL de éalcool etilico a 60%.
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Acido sulfirico 0,0125 mol L' - preparar a partir de soluc&o 1
mol L' de H2S0a.

Bibliografia:

BLAKEMORE, L. C.; SEARLE, P. L.; DALY, B. K. Methods for chemical
analysis of soils. Wellington: New Zeland Soil Bureau, 1981. (Scientific
Report, 10A).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacdo de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de anélise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

RICHARDS, L. A. (Ed.). Diagnosis and improvement of saline and alkali
soils. Washington: USDA, 1954. 160 p. (Handbook, 60).
23.5.2 Bicarbonatos
23.5.2.1 Principio
Determinacdo por acidimetria com H2S0s4 no extrato apds

determinacdo do carbonato em presenca de vermelho de metila como
indicador.

23.5.2.2 Procedimento
e Apés a titulacdo dos carbonatos, adicionar 3 gotas do indicador
metil-orange e continuar a adicdo do &cido sulfarico 0,0125 mol L contido

na bureta, até viragem da cor résea para alaranjada.

e Utilizar uma prova em branco, ou seja, o total usado com a
fenolftaleina e com o metil-orange.

23.5.2.3 Calculo

HCO:™ (cmold/L) = M

a = mL de acido gastos

o
Il

mL gastos com fenolftaleina
¢ = mlL da aliquota de extrato = cmolc/L de HCOs no extrato
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Observacao:

Esta mesma aliquota pode ser usada para determinacdo dos
cloretos.

23.5.2.4 Reagentes

Indicador metil-orange 0,071% - pesar 0,01 g do indicador,
dissolver em agua destilada e completar o volume para 100 mL.

Solucdo de H:SOs4 0,0725 mol L' - preparada a partir de
solucdo 1 mol L do 4cido.

Referéncias: Blakemore et al. (1981); EMBRAPA (1979); Richards (1954).

23.5.3 Cloretos
23.5.3.1 Principio

Determinacado volumétrica com AgNOs em presenca de Kz2Cr204
como indicador.

23.5.3.2 Procedimento

¢ Pipetar aliguota de 1 a 25 mlL, do extrato de saturacao;
dependendo do teor salino da amostra, colocar em cépsula de porcelana de
150 mL e diluir para volume de 25 mL.

¢ Adicionar 5 gotas de cromato de potassio e agitar bem com
bastdo de vidro.

« Titular com solucdo de AgNOs 0,05 mol L' até a formacdo de
coloracdo vermelha persistente.

23.5.3.3 Calculo

Ci ™ (cmold/L) =W

)
Il

mL de AgNOs gastos
b = mL na prova em branco

¢ = mL da aliquota
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Observacao:

Empregar microbureta ambar de 10 mL. A titulacao nao deve ir
além dos 12 mL de AgNOs, sendo feitas as diluicdes necessdrias para que
figue numa faixa de 2 a 8 mL. Paralelamente deve ser feita uma prova em
branco com o cromato de potassio para verificacdo de viragem e do
volume de AgNOs gasto, o qual participara do célculo.

Para determinacdo de cloretos em baixas ou altas
concentracoes, o método complexiométrico do nitrato mercudrico em meio
acido através da formacdo do complexo azul/violeta Hg-difenilcarbazona é
considerado excelente.

23.5.3.4 Reagentes

Solucdo de cromato de potdssio 5% - pesar 5 g do Kz2CrO4 e
dissolver em 50 mL de &gua destilada; adicionar gota a gota solucdo de
AgNOs 0,05 mol L', até formacdo de precipitado permanente; filtrar e
diluir para 100 mL.

Solucdo de nitrato de prata 0,05 mol L' - pesar exatamente
8,495 g de AgNOs puro e dissolver em agua destilada contida em balao
aferido de 1 litro, agitar e completar o volume; guardar em vidro escuro.

Bibliografia:

BLAKEMORE, L. C.; SEARLE, P. L.; DALY, B. K. Methods for chemical
analysis of soils. Wellington: New Zeland Soil Bureau, 1981. (Scientific
Report, 10A).

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

RICHARDS, L. A. (Ed.). Diagnosis and improvement of saline and alkali
soils. Washington: USDA, 1954. 160 p. (Handbook, 60).

SCHALES. O.; SCHALES, S. S. A simple and accurate method for the
determination of cloride in biological fluids. Journal of Biological Chemistry,
Bethesda, v. 140, p. 879-884, 1941.
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23.5.4 Sulfatos
23.5.4.1 Principio

Precipitacado do sulfato com BaClz e determinacdo gravimétrica.

23.5.4.2 Procedimento

¢ Pipetar aliquota de 25 mL do extrato de saturacdo, colocar em
bécher de 250 mL e adicionar 100 mL de agua.

e Juntar 3 gotas de metil-orange e 1 mL de &cido cloridrico
concentrado.

¢ Colocar em placa elétrica e, quando se iniciar a ebulicao,
adicionar a solucao de cloreto de bario até ligeiro excesso, agitando com
bastdo de vidro, energicamente, para formacao do precipitado.

e Colocar em banho-maria até reduzir o volume para
aproximadamente 50 mL.

¢ Deixar esfriar e filtrar em papel de filtro sem cinzas, lavando com
agua quente até que uma pequena porcao do filtrado ndo apresente reacao
pelo nitrato de prata.

e Colocar o papel de filtro, dobrado, em cadinho de porcelana
recém-pesado, levar para forno mufla de calcinar até temperatura de

750°C.

¢ Deixar esfriar em dessecador e pesar com aproximacao de
0,0001 g.

23.5.4.3 Calculo

SO~ (cmold/L) = 2X856.82

a = peso do BaS04 em mg

o
I

mL da aliquota
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Observacao:

Outros métodos podem ser empregados para determinacao dos
sulfatos, especialmente quando os teores destes ions sao baixos,
entretanto este método é considerado como o mais preciso.

23.5.4.4 Reagentes

Solucdo de BaCl: a 10% - pesar 100 g de BaCl2 2H:0,
dissolver em agua e completar o volume para 1 litro.

Indicador metil-orange O,71% - dissolver 0,1 g do indicador em
100 mL de agua.

Bibliografia:

ASSOCIATION OF OFFICIAL AGRICULTURAL CHEMISTS (Washington,
D.C.). Official methods of the Association of Agricultural Chemists. 11.
ed. Washington, 1970. 1.015 p.

EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,
1979. 271p.

NELSON, R. E. Semimicro determination of sulfate in water extracts of
soil. Soil Science Society of America Proceedings, Madison, v. 34, p. 343-
345, 1970.

RICHARDS, L. A. (Ed.). Diagnosis and improvement of saline and alkali
soils. Washington: USDA, 1954. 160 p. (Handbook, 60).

SEARLE, P. L.Measurement of adsorbed sulphate in soils-effect of varying

soil extractant ratios and methods of measurement. New Zeland Journal of
Agricultural Research, Wellington, v. 22, 287-290, 1979.
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— 24 —

EQUIVALENTE DE CARBONATO DE CALCIO

24 .1 Principio
Ataque da amostra com excesso de solucdo padrdao de HCI e
titulacdo do excesso de acido com solucdo de NaOH padrao. A diferenca

entre os cmolc /L adicionados e os titulados representa o percentual de
CaCOs na amostra.

24.2 Procedimento

e Pesar 5 a 25g de solo, colocar em cépsula de porcelana de 200
mL e adicionar 50 mL de HCI 0,5 mol L' por meio de pipeta.

e Aquecer por 5 minutos ou colocar em banho-maria durante 15
minutos.

e Deixar esfriar, adicionar um pouco de agua e 3 gotas de
fenolftaleina.

« Titular com solugcdo de NaOH 0,25 mol L.

Observacao:

A quantidade de amostra a pesar é definida em funcado do grau
de efervescéncia que a amostra apresenta quando é umedecida com HCI
30%. A reacdo pode ser fraca, moderada ou forte.

Caso haja dificuldade na titulacao da solucdo com a amostra de

solo, filtrar, lavar e proceder a titulacdo no total ou numa aliquota. Esta
determinacao inclui também outros carbonatos.
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24.3 Calculo

(ax2-b)x12,5

CaCOs(g/kg)= b
a = ml de HCI 0,5 mol L™
b = ml de NaOH 0,25 mol L’

p = solo em gramas
24 .4 Reagentes

Solucdo de HCI 0,5 mol L (padronizada) - preparar a partir de
solugdo molar do acido.

Solucdo de NaOH 0,25 mol L7 - preparar a partir de solucdo
molar de NaOH e determinar sua molaridade exata com o acido.

Fenolftaleina 1% - dissolver 1 g do indicador em 100 mL de
alcool etilico 95%.

24.5 Equipamento

Bureta digital.

Bibliografia:
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soils. Washington: USDA, 1954. 160 p. (Handbook, 60).
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NECESSIDADE DE GESSO

25.1 Principio

Quantidade de gesso necessdria para proporcionar condicdes
adequadas de recuperacao e uso de solos salinos. Determina-se dosando-se
o Ca** + Mg*" no extrato resultante do equilibrio do solo com solucdo
saturada de CaS0s4, subtraindo-se esse valor do valor de Ca* ™ titulados na
solucdo de CaSOa.

25.2 Procedimento

¢ Colocar 5 g de solo em erlenmeyer de 150 mL e adicionar, com
auxilio de pipeta, 100 mL de solucédo saturada de sulfato de calcio.

e Fechar o erlenmeyer e agitar varias vezes ou utilizar agitador
circular durante 5 minutos.

» Filtrar e pipetar aliquota do filtrado claro e dosar o Ca** e o
Mg™** pelo EAA.

¢ Calcular a concentracdo do Ca** e do Mg** em cmolc/L .

25.3 Calculo

Gessqcmold/kg) =(a-b) x 2

a = Ca** em cmol. /L na solucdo de CaSOa4

o
I

Ca**+Mg** em cmolc. /L na amostra

25.4 Reagente

Solucdo saturada de sulfato de céalcio - pesar 5 g do
CaS042H:20, colocar em garrafa contendo um litro de agua. Agitar varias
vezes ou utilizar agitador circular durante 10 minutos. Filtrar e pipetar 5 mL
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do filtrado limpido; dosar o célcio nessa aliquota e calcular a concentracao
desse fon em cmole /L, que deve ser da ordem de 28 cmolc /L Ca* ™.

25.5 Equipamento

Agitador mecénico circular.

Bureta digital.

Bibliografia:
EMBRAPA. Servico Nacional de Levantamento e Conservacao de Solos
(Rio de Janeiro, RJ). Manual de métodos de analise de solo. Rio de Janeiro,

1979. 271p.

RICHARDS, L. A. (Ed.). Diagnosis and improvement of saline and alkali
soils. Washington: USDA, 1954. 160 p. (Handbook, 60).
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ENXOFRE

26.1 Principio

Ataque da amostra com HCI 1:1, precipitacdgo com BaClz,
calcinacdo do BaSOs4 e determinacdo gravimétrica do precipitado. Esta
determinacao aliada ao baixo pH serve de referéncia para a caracterizacao
de solos tiomorficos.

26.2 Procedimento
¢ Pesar 10 g de solo e colocar em erlenmeyer de 500 mL.

¢ Adicionar 50 mL de HCI 1:1 e ferver durante meia hora, usando
condensador de refluxo para evitar evaporacao.

¢ Deixar esfriar, adicionar 50 mL de agua destilada e filtrar para
baldo aferido de 250 mL, completando o volume.

¢ Pipetar 50 mL do extrato obtido para bécher de 250 mL e
adicionar 10 gotas de HNOs concentrado.

e Aquecer o extrato até inicio de ebulicdo, adicionando em
seguida, gota a gota, 10 mL de solucdo de BaClz 10%, agitando com
bastdo de vidro até completa precipitacdo do sulfato (SO4 ).

e Filtrar em papel de filtro isento de cinzas, lavando com &gua
quente até que uma pequena porcao do filtrado ndo apresente reacdao com
AgNOs 5%.

¢ Colocar o precipitado retido no papel de filtro, bem dobrado, em
cadinho de platina ou porcelana recém-tratado, levar para forno mufla e
calcinar até temperatura de 750°C (rubro).

¢ Deixar esfriar em dessecador contendo silica-gel ou CaCl2 sélido

e pesar com aproximacao de 0,0001 g.

187



Observacao:
O ataque cloridrico 1:1 é empregado no Laboratério de Analise

de Agua, Solo e Planta (LASP) da Embrapa Solos em lugar da fus&o do solo
com Na2COs por se tratar de método mais simples e equivalente a este.

26.3 Calculo

S(g/kg)=px 68,65

p = peso do precipitado (BaSO4) em g
68,65 = fator de conversao de sulfato para enxofre
26.4 Reagentes

Solucdo de HC/ 71:17 - medir 500 mL de HCI concentrado em
proveta graduada e completar o volume a 1Lcom &gua.

Solucédo de BaCl= 10% - pesar 100 g do sal e dissolver em 1 L
de agua.

Solucdo de AgNOs 5% - pesar 5 g do sal e dissolver em 100 mL
de agua.
26.5 Equipamento

Forno mufla com termostato e regulagem de temperatura até
7.200°C.
Bibliografia:
ASSOCIATION OF OFFICIAL AGRICULTURAL CHEMISTS (Washington,
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ed. Washington, 1970. 1.015 p.
BOWER, C. A.; WILCOX, L.V. Solube salts. In: BLACK, C.A. (Ed.).

Methods of soil analysis. Madison: American Society of Agronomy, 1965.
v. 2, p. 933-951. (Agronomy, 9).
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MICROELEMENTOS

27.1 Principio

Extracdo dos microelementos através de solucdo quelante
(DTPA) ou solucao mista de acidos. A determinacao dos elementos é feita
por espectrofotometria de absorcao atdémica.
27.2 Procedimento

Duas técnicas de extracao sdo descritas sucessivamente.
27.2.1 Método DTPA

¢ Pesar 10g de solo e colocar em erlenmeyer de 125 mL.

e Adicionar 20 mL da solucdo extratora DTPA.

e Agitar por 2 h em agitador mecéanico e filtrar imediatamente a
suspensao. No filtrado determinar 0s micronutrientes por
espectrofotometria de absorcao atémica.

27.2.2 Meétodo de Mehlich modificado

¢ Pesar 10 g de solo e colocar em erlenmeyer de 125 mL.

¢ Adicionar 50 mL de solugao extratora de Mehlich.

e Agitar por 5 minutos em agitador mecéanico e filtrar
imediatamente a suspensdo. No filtrado determinar os micronutrientes por
espectrofotometria de absorcao atémica.

27.3 Reagentes
Solucdo extratora DTPA - pesar 14,92 g de TEA, 1,967 g de
DTPA e 1,47 g de CaCl2.2H20 P.A. Colocar em baldao volumétrico de 1

litro, contendo 900 mL de &agua. Dissolver, ajustar o pH até 3 com HCI 1
mol L' e completar.
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Solucées padrdo Cu, Zn, Fe, Mn - diluir ampolas padronizadas
conforme instrucdes, preparando padrdes apropriados para cada elemento.

Solucgo extratora mista: HC/ 0,05 mol L' + H2S04 0,07125 mol
L7 - colocar em baldo volumétrico de 1 litro contendo 500 mL de &gua,
4,0m L de HCI p.a (d = 1.19) e 0,7 mL de H2S04 p.a (d = 1,84).
Completar o volume.

27.4 Equipamento

EAA.
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FOSFORO ASSIMILAVEL

28.1 Principio

Fracdo do teor total de fésforo no solo, correspondente ao teor
utilizado pelas plantas. Formacao de complexo fésforo-molibdico de cor
azul obtido apés reducdo do molibdato com 4&cido ascérbico e
determinacao por EAM.

28.2 Procedimento

¢ Colocar 5 g de solo em erlenmeyer de 125 mL. Adicionar 50 mL
de solucdo extratora (HCI 0,05 mol L' e H2S04 0,0125 mol L7).

e Agitar durante 5 minutos em agitador circular horizontal..

e Deixar decantar durante uma noite, tendo antes o cuidado de
desfazer os monticulos que se formam no fundo dos erlenmeyers.

e Pipetar, sem filtrar, 25 mL do extrato e passar para recipiente
plastico.

e Pipetar 5 mL desse extrato e colocar em erlenmeyer de 125 mL;
deixar o restante para determinacao de K* e Na*.

¢ Adicionar 10 mL de solucdao &acida de molibdato de amdnio
diluida e aproximadamente 30 mg de acido ascérbico em pé, como redutor.

e Agitar durante 1 a 2 minutos no agitador circular horizontal.

¢ Deixar desenvolver a cor durante uma hora. Em seguida, fazer a
leitura da densidade otica no fotocolorimetro, usando filtro vermelho
(comprimento de onda de 660 myu).

Observacao:

No caso de a amostra possuir elevada concentracao de fdsforo,
diluir a solucdo até que seja possivel a leitura no aparelho; para maior
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facilidade operacional, essa diluicdo pode ser feita adicionando-se
quantidades iguais a 15 mL de dgua, ou seus multiplos.

28.3 Calculo

P(g/kg)=L xFpx10

L = leitura da amostra
Determinacao do fator Fp:

- colocar 10 mL de cada solucao padrao diluida em erlenmeyers
de 125 mL. Adicionar 20 mL da solucdo &acida de molibdato de amoénio
diluida e uma “pitada” de &cido ascérbico. Proceder da mesma forma
indicada para a determinacdo do fésforo no extrato de solo; anotar as
leituras (em absorvancia) correspondentes a cada padrao. O fator Fo é o
coeficiente angular da reta que se obtém, cruzando-se os valores de
concentracdo de fésforo (mg/kg) dos padroes no eixo das abcissas e as
respectivas leituras no eixo das ordenadas.

- para a obtencao direta da concentracao de P (mg/kg) no solo, o
fator Fp deve ser multiplicado por 10, considerando que a concentracado de
fésforo na amostra sofreu diluicdo de 1:10 na extracéo.

28.4 Reagentes

Solucées extratoras - HCI 0,05 mol L' e H2S040,07125 mol L' -
adicionar 40 mL de &cido cloridrico p.a. (d = 1,19) e 7,6 mL de &cido
sulfarico p.a. (d = 1,84) em aproximadamente 5 litros de agua, contidos
em balao aferido de 10 litros; agitar e completar o volume com 4gua. Pode-
se usar baldes plasticos previamente aferidos.

Solucédo acida de molibdato de aménio (concentrada) - colocar 2
g de subcarbonato de bismuto em aproximadamente 250 mL de &gua
contida em baldo aferido de 1 litro; juntar, rapidamente, 150 mL de &cido
sulfdrico concentrado p.a. Verificar se todo o sal de bismuto foi dissolvido.
Deixar esfriar e adicionar solucao recém-preparada de molibdato de amdnio
(20 g para 200 mL de &gua). Agitar e completar o volume com &gua.

Solucéo 4cida de molibdato de aménio (diluida) - colocar 300 mL

de solucao concentrada em baldao aferido de 1 litro e adicionar dgua até
completar o volume. Homogeneizar e guardar em frasco escuro.
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Solucdo padrdo de fésforo (50 mg/L de P) - pesar 0,2195 g de
KH2POa4 p.a., previamente seco em estufa a 105°C e dissolver em 3 mL de
H2S04 concentrado e completar o volume com &gua.

Solucées padrdo de fésforo (diluidas) - pipetar 10, 20, 30 e 40
mL de solucdo padrdao de 25 mg/L para balées aferidos de 250,00 mL e
completar o volume com a solucdo extratora; as quatro solucdes possuem
concentracoes de 0,5, 1 e 2 mg/L de P; guardar em frascos tampados,
com indicacao das concentracGes nos rotulos.

28.5 Equipamento

EAM.
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ATAQUE TRIACIDO

29.1 Principio

Minerais e compostos organicos componentes do solo sao
totalmente solubilizados através da digestdao com uma mistura ternaria de
acidos fortes e concentrados (HNOs+HF+HCIO4), liberando seus
elementos constituintes posteriormente determinados por métodos
complexiométricos ou espectrofotométricos (EAA, EAM).

29.2 Procedimento

e Pesar 1 g de solo e adicionar 2 mL de HNOs e 2 mL de HCIOa.
Usar bécher de teflon ou cadinho de Pt em banho de areia. Aquecer até
evaporacao completa. Deixar e esfriar.

¢ Adicionar 3 mL de HCIO2 e 5 mL de HF. Deixar em contato
durante a noite; aquecer até evaporacao completa, deixar esfriar.

¢ Repetir item acima.

¢ Adicionar 3 mL de HCIO4. Aquecer até evaporacao completa.
Deixar esfriar.

¢ Dissolver e suspender o residuo com 8 mL de agua e 3 mL de
HCI. Aquecer até que a solucao fique limpida. Transferir para baloes de 50
mL e colocar em estufa (70°C) durante a noite. Deixar esfriar e completar o
volume.

¢ Determinar o Fe, Al e outros elementos por espectrofotometria
de absorcao atémica, preparando padrdes apropriados para cada elemento.

29.3 Reagentes

HCIO4 concentrado.
HNOs concentrado.
HCI concentrado.
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HF concentrado.

29.4 Equipamento

EAA.
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PRATT, P. F.; ALVAHYDO, R. Caracteristicas de permuta de céations de

alguns solos do Estado de Sao Paulo. Pesquisa Agropecuaria Brasileira, Rio
de Janeiro, v. 1, p. 104-106, 1966.
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EXPRESSAO DOS RESULTADOS "

Determinacées 1% edicdo 2% edicédo” 3% edicido” Precisdo
H (1979) (1997) (2011) (casa decimal)
1 pH (agua, KCI, CaClz - - - 1
2 Carbono orgénico g/100g g/kg g/kg 2
e Matéria organica g/100g a/kg a/kg 2
3 Nitrogénio total g/100g g/kg g/kg 2
4 Capacidade de Troca
de Cétions (CTC) e
bases trocaveis meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
e Aluminio trocével meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
¢ Caélcio trocavel meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
¢ Magnésio trocéavel meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
¢ Potéssio trocavel meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 2
e Sbdio trocéavel meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 2
¢ Valor S (soma das meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
bases)
5 Acidez meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
6 Hidrogénio extraivel meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
7 Valor T meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 1
8 Valor V % % % 0
9 Saturacdo com aluminio % % % 0
10 Saturacdo com sdédio % % % 0
11 Troca compulsiva
(CTC e CTA) meq/100g cmolc /kg cmolc /kg
12 Ponto de carga zero - - - 2
13 Ataque sulfarico - - - -
14 Silica g/100g a/kg a/kg 1
15 Ferro no extrato g/100g g/kg g/kg 1

sulfarico
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16 Aluminio no extrato

sulfdrico g9/100g a/kg g9/kg 1
17 Titanio no extrato g/100g g/kg g/kg 2
sulfurico
18 Manganés no extrato
sulfdrico g9/100g g/kg a/kg 2
19 Fésforo no extrato g/100g a/kg a/kg 2
sulfurico
20 Ki e Kr (terra fina) - - - 2
21 Relacdo Al203 /Fe203 - - - 2
22 Ferro, aluminio,
manganés e silica g/100g g/kg g/kg 2
livres
23 Sais soluveis
* Pasta saturada % % % 0]
* Condutividade mmhos/cm/25°C | mS/cm/256°C | mS/cm/25°C 1
elétrica
e Caélcio meq/l cmolc /kg cmolc /kg 1
¢ Magnésio meq/l cmolc /kg cmolc /kg 1
e Sodio meq/l cmolec /kg cmolec /kg 1
¢ Potéssio meq/l cmolc /kg cmolc /kg 1
* RAS - - - -
e Carbonatos meq/l cmolec /kg cmolec /kg 1
* Bicarbonatos meq/l cmolc /kg cmolc /kg 1
e Cloretos meq/l cmolec /kg cmolec /kg 1
¢ Sulfatos meq/l cmolc /kg cmolc /kg 1
24 CaCOs (equiv.) g/100g a/kg a/kg 0
25 Necessidade de gesso meq/100g cmolc /kg cmolc /kg 2
26 Enxofre g/100g a/kg a/kg 2
27 Microelementos ppm mg/kg mg/kg 0
28 Fodsforo assimilavel ppm mg/kg mg/kg 0
29 Ataque triacido g/100g g/kg g/kg 1

" Os resultados sdo expressos na terra fina seca em estufa (105°C).
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Parte IlI

Analises Mineraldgicas




1 —

CONFECCAO DE LAMINAS DELGADAS DE SOLO

1.1 Principios

Para o estudo microscépico do solo em estado natural, sao
preparadas laminas delgadas com blocos de solo indeformados. Amostras
de solo sao em geral muito fridveis para poderem ser cortadas ou polidas
sem que se faca uma estabilizacdo pela impregnacdao com algum material
endurecedor.

O material de impregnacdo deve possuir viscosidade baixa, ter
mudanca minima de volume ao endurecer e nao ser polar. Quando
estabilizado, o material de impregnacdo deve ser duro a temperatura
ambiente, incolor e is6tropo na seccao delgada. As condicées de
impregnacao nao podem afetar o arranjamento interno dos constituintes,
nem mudar-lhes as propriedades 6ticas. Apés o endurecimento, o bloco de
solo é cortado, polido e colado na lamina de vidro, quando finalmente é
desbastado até atingir espessura que possibilite sua analise ao microscépio
petrografico.

1.2 Procedimento

O método de preparacdo da lamina deve ser tal que nao altere as
caracteristicas naturais do solo, sendo portanto uma funcado da natureza da
amostra e dos objetivos da andlise. Materiais organicos ou solos minerais
com argila de atividade alta devem ser mantidos Umidos, pois a secagem
pode causar modificacOes drasticas em sua morfologia.

Preparacdes cujo objetivo seja a quantificacdo de espaco poroso
devem também permanecer com os poros sempre preenchidos, seja qual
for o material que constitui a amostra. Nesses casos, as amostras nao
devem ser secas e impregnadas, como no procedimento aqui descrito. A
metodologia mais adequada para esses casos esta descrita em Fitzpatrick
(1984) e Langton e Lee (1965).



1.2.1 Embalagem e Identificacdo da Amostra

¢ Identificar a amostra, com as informacdes (perfil, horizonte,
orientacdo, etc.), em papel colocado no fundo do recipiente de
impregnacdo, com a face escrita para baixo. Usar grafite ou tinta
permanente (tipo nanquim), para que nao fique ilegivel apés a
impregnacao.

¢ Colocar cuidadosamente a amostra no recipiente de impregnacao,
sobre o papel de identificacao.

Observacao:

Se a amostra for coletada em caixa de Kubiena, retirar a tampa
mas nao retirar o aro.

1.2.2 Secagem da Amostra

¢ Colocar o recipiente de impregnacdo com a amostra em local
arejado por 24 horas.

¢ Levar para estufa a 40°C por 48 horas.
1.2.3 Impregnacdao da Amostra

¢ Colocar o recipiente com a amostra dentro do dessecador,
tomando cuidado de verificar se estd bem localizada sob a saida de resina.
Se o material for argiloso e consistente, pode-se retirar neste momento o
aro da caixa de Kubiena.

¢ Colocar a tampa do dessecador, fechar a torneira da base do funil
e abrir a valvula de vacuo.

e Preparar num bécher a mistura de resina, agitando bastante com
o bastao. A quantidade de mistura deve ser suficiente para cobrir
totalmente a amostra e ainda ter um excesso de 1 cm.

e Transferir a mistura para o funil. Ligar a bomba, fazendo vacuo no
interior do dessecador, até a pressao atingir 0,1 mm. Fechar a vélvula de
vacuo. Abrir lentamente a torneira do funil, deixando a mistura
impregnadora cair vagarosamente no recipiente da amostra, até que o nivel
figue 1 cm acima do topo da amostra (inicialmente a resina borbulha
vigorosamente. Pode-se diminuir a velocidade do escoamento da mistura
para controlar o borbulhamento). Fechar a torneira do funil.
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¢ Desligar a bomba e desfazer o vacuo lentamente. Retirar o
recipiente com a amostra e deixar a temperatura ambiente dentro da capela
ou em local arejado, por 2 semanas (se necessario, na primeira semana
deste periodo, a medida que o solvente da mistura impregnadora se
evapora, adicionar mais mistura para evitar que a amostra fique exposta).

¢ Limpar o interior do dessecador com acetona, imediatamente apds
0 Uuso.

e Levar o recipiente com a amostra a estufa a 40°C por 1 a 2
semanas, quando a amostra estara pronta para ser cortada e polida.

Observacao:

O dessecador, ou maquina de impregnacao, deve ser colocado na
capela e o operador deve trabalhar com mascara e luvas de protecao.

O aumento ou a diminuicdo da quantidade de catalisador altera a
velocidade de endurecimento da mistura. Para materiais muito argilosos,
pode-se diminuir a quantidade de catalisador, tornando a mistura mais
fluida por mais tempo, possibilitando maior sucesso na impregnacao.

1.2.4 Montagem e Polimento da Amostra

e Utilizando a serra, retirar do bloco impregnado uma fatia de
aproximadamente 5 mm de espessura.

¢ Polir uma das faces da fatia na maquina de polimento rotativo,
usando esmeril de granulacdo 600.

e Lavar a face polida da fatia em agua corrente, deixar secar e colar
na lamina de vidro com araldite transparente ultra-rdpido. Colocar na
prensa por 24 horas.

¢ Desbastar a fatia colada na maquina de polimento rotativo,
usando carborundum de granulacdo 600, até esta atingir a espessura
aproximada de O, Tmm (100 ym).

e Dar o polimento final com carborundum de granulacdo 1.000 até
obter uma lamina de aproximadamente 30um de espessura, o que se
reconhece pela cor dos grdaos de quartzo, que nessa espessura varia de
branca a cinza-escura, quando observados em microscépio com os nicdis
cruzados.
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e Lavar a lamina de solo, deixar secar e cobrir com laminula de
vidro, usando araldite transparente ultra-rapido (caso as dimensdes da
preparacao permitam).

Observacao:

A espessura final da preparacdo depende da natureza do material
e do objetivo da andlise. No caso de amostras muito arenosas ou de
material cujo objetivo é observar estruturas frageis de argila como os
cutas, é mais conveniente laminas com um pouco mais de 30 ym de
espessura. Em outros casos, é fundamental que a lamina tenha menos de
30 um de espessura, por exemplo, quando observacoes da anisotropia da
fracao argila (plasma) sdao um aspecto importante da anélise.

1.3 Reagentes

Mistura de resina - resina (Polilyte T-208) + monOémero de
estireno na proporcao de 1:1 + 2 gotas de catalisador para cada 100 mL
de resina.

Catalisador - peroxol (peréxido de metil-etil-cetona).

Carborundum - granulacao 600 e 1.000.
Observacao:

A resina Polilyte T-208 tem a vantagem de ser transparente e
assim permanecer ao longo do tempo. As resinas de poliester ndo podem
ser usadas para amostras que tenham como objetivo a analise ao
microscoépio eletronico. Neste caso, utilizar resina epoxy.

14 Equipamento

Estufa com regulagem de temperatura.

Dessecador com funil acoplado (Figura 4) e bomba de vacuo ou
mdaquina para impregnacao.

Bomba de dgua.

Serra elétrica com disco de diamante.
Prensa.

Maquina de polimento rotativo.
Micrémetro.

Microscopio petrogréfico.
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Figura 4 Dispositivo para impregnagdode amostra de solos



2 __

DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

2.1 Principios

A amostra de argila em estado pastoso ou em suspensdo é
colocada em lamina de vidro sob a forma de uma fina pelicula para que as
lamelas dos minerais planares fiquem paralelas umas as outras,
intensificando assim seus picos diagnésticos. A identificacdo de minerais
nao planares, como quartzo, feldspato, o6xidos cristalinos de ferro e
aluminio, pode ser feita na amostra seca, em pdé, montada em porta
amostra do tipo “janela”.

A identificacdo de argilominerais 2:1 é feita através das
mudancas de comportamento do mineral ao ser submetido a tratamentos
quimicos e térmicos. A cada etapa, a amostra é levada ao difratdbmetro,
quando possibilidades de identificacdo vao sendo confirmadas ou
eliminadas.

2.2 Procedimento
2.2.1 Amostra orientada

e Separar a fracao argila (Fisica - método 25).

¢ Colocar um pouco de argila em estado pastoso sobre uma lamina
de vidro, com o auxilio de uma espatula. Com outra lamina, friccionar o
material, quantas vezes forem necessdarias para formar uma pelicula fina.

e Secar a temperatura ambiente.

¢ Levar ao difratdmetro.

Observacao:

Se este primeiro difratograma mostrar reflexos superiores a 1,2
nm, proceder como descrito no item 2.2.3.
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O fracionamento em argila grossa e fina, assim como uma
separacao mais precisa da argila total, é feito com o método da centrifuga.

Caso a quantidade de amostra seja muito pequena, preparar uma
suspensao de argila em &agua destilada e gotejar a suspensao sobre a
lamina com o auxilio de uma seringa ou pipeta.

2.2.2 Amostra em po6 (ndo orientada)
e Secar a amostra ao ar ou em estufa a 40°C.
¢ Preencher a janela com a amostra em pd, sem exercer pressao.
e Levar ao difratdmetro.

Observacao:

Se o porta amostra do difratdbmetro for vertical, colocar um pouco
de cola plastica dentro da janela antes de preenché-la com a amostra em
p6. Esperar a cola secar um pouco antes de levar ao difratdmetro.

2.2.3 Identificacdo de argilominerais 2:1

e Pesar cerca de 1 g de argila.

e Eliminar a matéria organica. Caso a amostra contenha menos de
1% de C orgénico, esta etapa pode ser dispensada.

e Desferrificar a amostra (Quimica - método 22.1).

e Separar uma parte da amostra e preparar uma lamina como
descrito no item 2.1. Esperar secar e levar ao difratdmetro.

¢ Dividir o restante da amostra em duas partes iguais. Submeter
uma das partes a saturacao com Mg e a outra a saturacdo com K.

a) Oxidacdo da matéria organica

¢ Pesar pequena quantidade de amostra contendo aproximadamente
2 g de argila em um bécher de 250 mL. Colocar em placa aquecedora.

e Umedecer a amostra com agua e adicionar 1T mL ou mais, se

necesséario, de H202 30%, até que a decomposicdo da matéria organica
seja completa e o sobrenadante ficar claro. No caso de excessiva
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efervescéncia, esfriar o bécher com &agua fria. Manter o bécher coberto
com vidro de relégio.

e Deixar o bécher na placa aquecedora em fervura branda por
aproximadamente Th para remover o H202. Acrescentar dgua, centrifugar e
descartar o sobrenadante. Secar.

b) Tratamento com Magnésio

¢ Colocar a amostra em tubo de centrifuga de 100 mL.

» Adicionar 10 mL de solucdo de MgCl2 Tmol L.

¢ Deixar em contato por 12 horas.

¢ Centrifugar por 15 min.

¢ Descartar o sobrenadante e adicionar 10 mL de agua destilada.
¢ Centrifugar por 15 min e descartar o sobrenadante.

¢ Repetir a operacao de lavagem mais 2 vezes.

¢ Confeccionar a lamina.

¢ Levar a lamina Mg-saturada ao difratdmetro.

¢ Colocar o etileno glicol em uma placa de petri no fundo do
dessecador acoplado a bomba de vacuo.

¢ Colocar a lamina Mg-saturada sobre a porcelana perfurada do
dessecador e submeté-la a atmosfera de etileno glicol por 24 horas.

¢ Levar ao difratdmetro.
c) Tratamento com Potéassio
* Proceder como no tratamento com magnésio até o oitavo item,
substituindo o MgClz2 por KCI Tmol L.

e Levar a lamina K-saturada ao difratdbmetro.

¢ Posteriormente aquecé-la a 110, 350 e 550°C em forno mufla por
2 horas, levando ao difratdbmetro apds cada aquecimento.

2.3 Interpretacao

Os difratogramas de raios-X mostram picos que correspondem
aos valores (espacamentos) dos minerais em nm(nanémetros) ou em
A(éngstrons), que sdo obtidos através da escala 20 na base do
difratograma. A identificacdo dos minerais é feita com a utilizacdo das

223



fichas de dados de difracdo de JCPDS (Centro Internacional de Dados de
Difracao).

2.4 Reagentes

Etileno glicol

Solucdo de MgClz 1mol L - dissolver 102 g do sal em &gua e
elevar a 1l .

Solucgo de KCI/ 1Tmol L7 - dissolver 74,5 g do sal em éagua e
elevar a 11 .

2.5 Material

Laminas de vidro pequenas ( + 45 x 25 mm) para microscopia.
Espatula pequena.

Porta-amostra do tipo “janela”.

Almofariz de agata

Vidros de relégio nas dimensdes 50 mm, 120 mm e 180 mm
Termdmetros com faixa de medicao para até 150°C

Cola plastica.
2.6 Equipamento

Forno mufla.

Estufa graduada.

Dessecador com bomba de vacuo acoplada.
Difratémetro de raios-X.

Centrifuga de alta rotacéo.

Ultrassom de ponta.

Balanca de precisdo (3 casas decimais).
Desumidificadores.

Banho matria.

Placa aquecedora.
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3

ANALISE MINERALOGICA DE GRAOS

3.1 Principios

As fracoes calhaus (> 20 mm) e cascalho (20 - 2 mm) que
compoem os fragmentos grosseiros do solo, sdo obtidos por separacao
granulométrica no laboratério de fisica (Fisica - método 1.2). Sao
constituidas por granulos minerais (isolados e/ou agregados),
litofragmentos (fragmentos de rocha) e concrecdes. Incluem-se, apenas, na
fracao cascalho os restos organicos vegetais e/ou animais e carvao.

As fracbes areia grossa (2 - 0,2 mm) e areia fina (0,2 - 0,05 mm)
de solos fazem parte da terra fina seca ao ar (TFSA), de acordo com a
classificacdo textural brasileira, separadas por andlise granulométrica
(Fisica - métodos 1.16.1 e 2). Sado compostas por granulos minerais
(isolados e/ou agregados), concrecdes, litofragmentos, restos organicos
vegetais e/ou animais e carvao.

Na caracterizacdo mineralégica das espécies minerais,
litofragmentos e concregdes, tem-se empregado o0 microscoépio
estereoscoépio (lupa), microscoépio petrografico e ocasionalmente difracao
de raios-X para os granulos de natureza duvidosa ou alterada. Utilizam-se
microtestes quimicos para manganés e carbonatos quando presentes nos
constituintes mineraldgicos.

3.2 Procedimento
3.2.1 Exame sob lupa binocular

As amostras vém do laboratério de fisica, com identificacdo do
horizonte e fracdo granulométrica correspondente.

Para homogeneizacdo do material, agita-se a amostra e, para a
andlise, coloca-se uma porcao em placa de petri.

As concrecdes e minerais magnéticos, quando presentes na
amostra, sdo afastados para um dos quadrantes da placa de petri com
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auxilio de ima, para nao dificultar o exame dos outros componentes da
amostra e facilitar o seu reconhecimento e a estimativa percentual.

A presenca de O6xidos de manganés e/ou carbonatos, na
constituicdo e/ou recobrindo o0s minerais e outros componentes
mineralégicos (concrecdes e litofragmentos), sdao detectados por meio de
microtestes quimicos. Basta adicionar algumas gotas de HCl a 10% (v/v) a
frio sobre o material selecionado que apresentara reacao de efervescéncia,
se houver carbonatos presentes. O mesmo procedimento se aplica ao usar
o peréxido de hidrogénio (H202) a frio, apresentando reacdo de
efervescéncia na presenca de 6xidos de manganés.

Selecdo dos granulos minerais transparentes para exame em
microscoépio polarizante, quando estes nao apresentarem evidéncias de
alteracao que impossibilite o seu reconhecimento.

No exame das concrecbdes e litofragmentos sao determinados
cor, brilho, dureza, forma e natureza. Nas espécies minerais sao verificadas
cor, forma, clivagem, macla, fratura, dureza, morfoscopia e morfometria.

A estimativa semiquantitativa visual é efetuada por meio de
quarteamento da amostra, em placa de petri com auxilio de uma espéatula,
e selecdo de um dos quadrantes como referéncia para determinacao
percentual aproximada, dos constituintes mineralégicos. Usam-se também
cartas ou abacos de percentuais nesta avaliacao.

3.2.2 Exame em microscopio petrografico

¢ Selecdo dos graos examinados em lupa, com pinca e/ou estilete.
¢ Disposicdo dos graos sobre uma lamina.
¢ Adicao de algumas gotas de agua.

¢ Cobertura com uma laminula.
Observacao:

Existem vdérias restricoes em nao se empregar a metodologia
padrao adotada em exame 6tico dos minerais transparentes.

Remocdo da matéria organica, carbonatos, sais sollveis e 6xidos
de ferro. Limitacdo: os restos organicos, principalmente dos horizontes
superficiais, dificultam a andlise semiquantitativa visual e a selecdao das
espécies minerais; as peliculas de material carbonatado, ferruginoso e
manganoso que recobrem as espécies minerais e litofragmentos, impedem
a sua identificacao.
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Separacdo densimétrica e magnética. Limitacdao causada pela
presenca de minerais, leves e pesados, na mesma amostra, incluindo
opacos (magnéticos e ndo magnéticos), concrecdes e restos organicos que
dificultam a selecao, identificacdo e estimativa percentual.

Uso de quarteadores. Limitacdo ao quarteamento manual aleatério
e em quantidades varidveis de amostras; a homogeneizacdao nao é
suficiente, principalmente, para os minerais leves (micas), pesados,
concrecoes e restos organicos.

Montagem de laminas. Limitacdo ao emprego de &gua na
confeccao de laminas temporarias, porque apresentam a desvantagem de
dissolver espécies minerais sollveis em agua e restringir o procedimento
das caracteristicas 6ticas em exame em microscépio petrografico.
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