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Apresentação 

Este trabalho tem como objetivo oferecer aos estudiosos da 

Ciência do Solo, um manual, de rápido acesso, afim de eximir dúvi- 

das acerca de determinações analíticas em solos amazônicos Procu- 

rou-se incluir nos capítulos um embasamento superficial acerca do 

fundamento químico-analítico de cada método, evitando-se publicar 

apenas a "receita" dos métodos empregados. Para um aprofunda- 

mento o aluno deverá procurar a ajuda de livros de química analítica 

geral. Tentamos mostrar uma seqüência de trabalho iniciando com a 

amostragem e naturalmente encerrando com uma interpretação so- 

bre os dados, lembrando ao aluno que o uso dos dados interpretados 

deverá obedecer a todos os fatores que influenciem o ambiente onde 

será feito o manejo. Este trabalho também tem o objetivo de descre- 

ver os métodos empregados pelo laboratório de Solos da Faculdade 

de Ciências Agrárias do Pará, além de fornecer aos alunos e usuários 

um guia para consulta no interior do mesmo. Os métodos descritos 

são empregados nacional e internacionalmente as vezes com peque- 

nas adaptações visando-os enquadrá-los em nossa situação de solo. 

o Autor 
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ANÁLISE QUÍMICA DE SOLOS 

SILVA, Sérgio Brazâo e 
Eng0 Agr, Técnico do Lab. de Solos da FCAP 

RESUMO: São relatados os métodos de anãlise química de solos empregados no 
laboratório de solos da FCAP. Tais métodos são descritos acompanhados de expli- 
cação concernente ao seu funcionamento, juntamente com descrição detalhada da 
preparação das soluções utilizadas em cada capitulo. Os métodos foram divididos cm 
função de sua base analítica: métodos químicos, métodos eletroanalftícos e métodos 
espectroanallticos. Ao final demonstram-se os Índices geralmente exigidos em análi- 
ses de solos e um capitulo com breve noção de interpretação da análise. 

1 - INTRODUÇÃO 

A análise tlc solo tem como objetivo servir de base para informações que propi- 
ciem um uso correto e econômico dos fertilizantes, em um racional aproveitamento da 
terra. Na classificação e na interpretação da gênese do solo, a análise é instrumento 
fundamental assim como para uso em levantamentos nutricionais de áreas a serem 
ocupadas. 

As análises comumente utilizadas para a caracterização dos solos são: análise gra- 
nuloméiriea, que possui grande importância na classificação textural; pH, que propor- 
ciona o conhecimento da reação do solo; Carbono Orgânico, que fornece o teor de 
matéria orgânica na amostra; os valores de S e T que auxiliam na compreensão dos in- 
tercâmbios catiõnicos e aniônicos; Ki c Kr que são índices que indicam o estado de in- 
lemperização obtidos através dos resultados do complexo de laterização e que são de 
extrema importância para a classificação dos solos; e também cálcio, magnésio, sódio, 
potássio, nitrogênio, fósforo e outros elementos que auxiliam a interpretação e caracte- 
rização dos solos para sua posterior classificação ou cálculo de adubação, no caso de a 
análise ter sido requerida por produtores. 

Comumente também é realizada a análise sob pedido de produtores rurais, visan- 
do o melhor aproveitamento de suas terras. Os resultados deverão ser interpretados 
por um especialista em solos, que recomendará a adubação adequada às culturas indi- 
cadas pelo usuário das terras em função dos resultados obtidos e da situação da fazenda 
de cada um. Tais recomendações deverão ser feitas após o enquadramento dos resulta- 
dos das análises cm tabelas de adubação feitas baseadas em pesquisa experimental a 
partir das exigências nutricionais de cada cultura. Caberá ao agrônomo após conheci- 
mento da área a explorar, recomendar também o melhor manejo para solo bem como 
indicar a fórmula de adubação, o tipo de adubo c a sua aplicação. 
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2 - AMOSTRAGEM DE SOLO 

2.1 - AMOSTRAGEM PARA ANÁLISE DE FERTILIDADE 
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Figura 1 - Representação esqueinática de propriedade rural com área heterogênea a serem reali- 
zadas várias amostras compostas. 



2.2 - AMOSTRAGEM DE PERFIS DE SOLO 

A coleta de amostra de perfil geralmente realiza-se após a descrição deste perfil 
no campo. Inicialmente acumular o material em sacos plásticos de 2kg começando a 
amostragem sempre dos horizontes inferiores para os superiores. O material coletado 
deverá preferencialmente conter características inerentes aos horizontes amostrados, 
evitando-se as áreas de transição destes. À cada saco de amostra, deverá ser inserido 
uma etiqueta contendo informações acerca do perfil como; projeto ou instituição; loca- 
lização; n0 do perfil; Município; Estado; horizonte e profundidade; coletor e data. 

Por controle amarra-se ao saco outra etiqueta contendo as mesmas informações 
incluídas na outra. 

2.3 - PREPARAÇÃO DA AMOSTRA 

Após a amostra ter chegado ao laboratório, ela deve ser protocolada, ou seja, nu- 
merada com o número do laboratório e suas informações transcritas no livro de proto- 
colo ao lado de seu número. Após isto deverá ser iniciada a fase da secagem ao ar, ou 
seja, a amostra é colocada em tabuleiro de madeira à sombra, em local ventilado junta- 
mente com sua etiqueta por tempo suficiente até que ela não apresente umidade visível. 
Logo após a secagem, a amostra deve ser destorroada com rolo de madeira e passada 
em peneira de 2mm de abertura de malha. O material que passou deve ser acondiciona- 
do em saco plástico devidamente etiquetado com o número de protocolo. A percenta- 
gem de terra fina é dada pela seguinte expressão; % TFSA = 100 - (% de calhaus + % 
cascalhos) 

Os calhaus e cascalhos são determinados a partir do material retido na peneira de 
2mm de malha. Deve-se pesá-lo, anotar o peso; em seguida passar o material em penei- 
ra de 20mm de malha e pesar a fração retida nesta que corresponde aos calhaus. As 
percentagens são dadas pelas expressões: (8,11) 

% Calhaus = 100. (peso dos calhaus) 
peso da amostra 

% Cascalhos = 100 (peso calhaus + peso cascalhos) - peso calhaus) 
peso da amostra 

3 - CUIDADOS NO LABORATÓRIO 

Ao trabalhar no laboratório deve-se atentar para certos detalhes que afetarão o 
bom desenvolvimento dos trabalhos e à conservação do material em uso. Um detalhe 
significativo é em relação a limpeza da vidraria que deverá estar isento de materiais que 
possam contaminar a análise. De um modo geral, ao ser limpo, o material é banhado 
com água destilada ou deíonizada e guardado coberto para evitar a entrada de poeira. 
Na limpeza é bastante empregada a solução sulfocrômica para retirar impurezas mais 
renitentes do material de mais difícil limpeza como burelas e pipetas. Em geral elas são 
colocadas dentro de provetas que contenham a referida solução e aí ficam em torno de 
12 horas para após serem lavadas. Também com a mesma função mas de muito rápido 
efeito, pode-se empregar uma solução de Hidróxido de Potássio em meio Alcoólico. 
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Outro cuidado a ser tomado é com relação ao uso das balanças analíticas, que por 
serem muito sensíveis requerem tratos especiais para a sua conservação e sua perfeita 
pesaeem. Devem ser mantidas em superfície plana, firme e nivelada. Nunca colocar os 
reaeenles sobre o prato da balança e sim sobre recipientes de pesagem e nunca deixar o 
rrato da balança após a pesagem com restos de reagentes ou de solos, bem como sobre 
a bancada. 

Os reagentes devem ter o seu rótulo cuidadosamente lidos prestando-se atenção 
aos detalhes nocivos à saúde c seus antídotos, quando houverem. Ao preparar uma so- 
1 jçao deve haver o cuidado dc rotulá-la com todos os dados necessários como: nome, 
concentração, data de preparação e no caso de alunos o n0 da equipe que a preparou. 
Se necessário use a capela exaustora do seu laboratório na preparação destas soluções 
0.27) 

3.1 - PREPARAÇÃO DE SOLUÇÕES 

Solução Sulfocrôraica; Dissolver 400ml de solução saturada de dicromato de 
potássio em 1 litro de H2SO.1 concentrado. Deve-se tomar cuidado em função de des- 
prendimento de calor. Fazer em capela exaustora. 

Solução de KOH em meio Alcoólico: Dissolver lOOg de KOH em 50ml de água 
destilada completando a 1 litro com elanol após o resfriamento. 

4 - MÉTODOS QUÍMICOS 

4.1 - VOLUMETRIA DE COMPLEXAÇÁO 

A determinação do Cálcio e do Magnésio em solos pode ser feita por volumetria 
de complexação ou espectrofoiomelria de absorção atômica. A determinação pelos mé- 
todos volumétricos em geral é procedida pela medida do volume exato gasto para uma 
solução reagir com outra de volume conhecido. A adição lenta gota a gota desta so- 
lução à outra chama-se titulação. A concentração desta é dada pela dedução de uma 
equação a partir da definição de Normalidade. Então o número de equivalentes gramas 
que uma solução contém em um litro é chamado de Normalidade. 

N = n0 Equivalentes - grama 

V (em litro) 
donde pode se escrever: 

n0EG. = V.N 
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No final da titulação o número de equivalentes grama de uma substância rea8ente 
será igual ao da outra substância pelo fato de que as reações químicas proces^m-se em 
igualdade de número de equivalentes. Então, no ponto de equivalência, que é o mo- 
mento em que os números de equivalentes igualam-se, ocorre. 

n" E.G-i = n0E.G.2 
ou 

VjNi = V2N2 
Esta última equação é conhecida como Equação Fundamental da Volumetriae 

com ela pode-se calcular a concentração da solução em estudo. Existem dtversm tif^s 
de volumetria de acordo com a reação ocorrida, assim teremos a volumetna de comple- 
xação, que envolve reações de formação de complexos e que é usada para determina o 
Cálcio e o Magnésio; volumetria de neutralização, que envolve reações entre ácidos e 
bases c que 6 empregada para a determinação do Alumínio e da Actdez Potencial 
(H+ + Al + ++); volumetria de oxi-redução, que envolve reações de transferência de 
elétrons usada para determinar o Carbono Orgânico, e a volumetna de precipitação 
que envolve reações de formação de precipitados, a qual não é utilizada em nossa anáh- 

SC (1'Na volumetria de complexação empregaremos como agente quetante o sal di^ó- 
dico derivado do ácido etilenodiaminatetraacético conhecido como Naz-EDTA ou sim- 
plesmente EDTA. O EDTA ao entrar em contato com a soluço ^ge com a grande 
maioria dos cátions metálicos existentes, sendo que para cada lon de EDTA reage um 
(on metálico. A equação geral da reação ficaria assim: 

H22 +Mcn+ = Me(n-4) + 2H+ 

Onde o EDTA (ver figura 2) representado abaixo, recebe o metal, forma 2 li- 
gações de coordenação com Z metal (liberando hidrogênio ao meio) através de l.gações 
feitas nas hidroxilas com o metal (ver figura 3). 

o 
^C-ch2 ,C|C-Cx 

ONn / 
N — CH2 — CH2  N 

OH 

O 

- Cll2 ^ CH2 C\ 
/ ONa 

nu 

0 \ r ^ r*\\. _ r- 
C — CH2 

ONa/' 

Figura 2 - Na2-EDTA 

CH2 — C 

N  CH2 — CH2   N 2H 

■^r-c:i.2X CH2-C" / Z ONa 

V  METAL  — 
Figura 3 - Complexo de Coordenação do EDTA com metal na solução 
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O E3TA ao ser adicionado à solução-teste durante a titulação forma um comple- 
i n os metais existentes na solução, sendo que somente a reação com os íons de 

= Magnésio interessa no nosso caso, assim lançamos mão à ajuda de uma solução 
:r3ommada de EMASCARANTE a qual evita a interferência dos outros íons deixando 
: oJicn: e o magnésio liberados para a titulação. O ponto final da titulação é detectado 
^ a ri jo uso do indicador metalocrômico (que é um agente quelante) que proporcio- 
r. ama coloração diferente à solução conforme esteja na forma de complexo ou não. 
Ir icorJo com a fórmula geral da reação do EDTA com o metal, nota-se que para cada 

- ; -í atado ocorre a liberação de íon H+ para a solução; naturalmente a medida que 
c reação vai se processando aumenta a concentração de Íons H+ na solução e conse- 
: _e- emente seu pH decresce podendo ocasionar sérios danos à estabilidade do com- 
r esc formado. Para evitar esse fato deve ser adicionado à solução, antes da titulação, 

Solução-Tampão pH 10, a fim de manter o pH estável. Na prática esta solução é 
- - sirada juntamente com a solução emascarante formando uma só solução que é de- 
» mmada COQUETEL. O resultado obtido representa a concentração de Ca++ + 
1Para obter o resultado isoladamente adicionamos uma solução de Hidróxido de 
? !ls?io a qual eleva o pH da solução à 12, na qual o Magnésio se insolubiliza, passan- 
: i precipitar, deixando o Cálcio para ser titulado. A quantidade de Magnésio será da- 
da por diferença. 

Como é utilizada a amostra de solo, a solução a titular será obtida através de um 
: - cesso de extração denominada de extrato. O extrato é obtido através da ação de ex- 
tratores químicos em contato com o solo que através de efeito de massa deslocam para 
a solução os íons adsorvidos à micela do solo. O extrator empregado na extração do 
Ciicio e Magnésio é o Cloreto de Potássio IN (7,10,13). 

4.1.1 - Determinação do cálcio e magnésio trocáveis 

Colocar lOml de T.F.S.A., em erlenmeyer de 250ml e adicionar lOOml de 
KC1 N pH 7; 
Agitar durante 30 minutos em agitador horizontal circular; 
Retirar o erlenmeyer do agitador c deixar em repouso por uma noite; 
Pipetar 25ml do extrato límpido sobrenadante e transferir para erlenmeyer de 

125ml; 
Adicionar 4ml do COQUETEL constituído de Cianeto de Potássio, Trietanola- 

mina e Solução-Tampão pH 10 e 3 gotas ou uma pilada (de acordo com a forma a esco- 
lher) do indicador negro de eriocromo T (EBT); 

Titular com solução 0,025N de EDTA (Sal dissódico) até a viragem de róseo para 
azul puro; 

O teor de Ca + + e Mg++ existente na amostra é dado pela igualdade: ml de 
EDTA gastos na bureta = meq Ca + + + Mg"f + lOOml de T.E.S.A (6) 

Obs.: As vezes ao colocar-se o indicador nota-se o aparecimento de uma colo- 
ração pardo-acinzentada ao invés da rósea, devido a interferência de Manganês. Neste 
caso então deve ser acrescentado 1/2 pitada de Ácido L-Ascórbico, titulando em segui- 
da 
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4.1.2 - Determinação do cálcio trocável 

Pipctar 25ml do restante do líquido sobrenadante obtido na extração do cálcio + 
magnésio trocável e colocar em erlenmeyer de 125ml; 

Adicionar 3ml de solução de KOH a 10% e uma pitada do indicador murextda; 
Titular com EDTA Ü,025N até viragem do róseo para roxo. Anotar o volume gas- 

to na bureta; r-rvTA 
O teor de Ca++ existente na amostra é dado pela igualdade; ml de EDTA gastos 

na bureta = meq Ca++/100ml de T.F.S.A. 
O teor de Mg++ existente na amostra é obtido pela igualdade: 
(meq Ca + + + Mg++) - (meq Ca+ + ) = meq Mg++/100ml de T.F.S.A. (6) 

4,1.3 - Preparação de soluções 

Solução extratora KC1 IN pl 1 7: Dissolver 74,56g de KC1 em água destilada e di- 
luir a 1 litro. 

Aferir o pH a 7 utilizando gotas de HC1 ou KOH conforme a necessidade. 
Indicador EIIT (em forma pulverizada): Pesar Ig de EBT e misturar até homoge- 

neização com 99g de NaCl anidro: . „ 
Indicador EBT (líquido): Dissolver Ig de EDTA em lOOml de Álcool Metlhco. 

Conservar em vaso plástico. 
COQUE TEL: Para preparar 1 litro, colocar em proveta graduada: 

6(K)ml de Soluçâo-Tampão 
3()Uml de Trietanolamina 
lOOmldeKCN 10% 

KCN l«%: Pesar I0()g de KCN, dissolver em água destilada e diluir para 1 litro em 
balão aferido. 

Solução-Tampão pll 10: Para preparar um litro, colocar em proveta graduada: 
67,5g de NH4CI em 200ml de água 
6(H)ml dc Amônia concentrada 
0,616g dc Mg S04 - 7H2O 
0,930g dc EDTA - Na2 

Completar a 1 litro com água destilada 
EDTA (solução estoque 0,05 M f = l): Dissolver 18,8g em um litro de água 

destilada. Corrigir o título utilizando solução de CaC03 0,05 M, colocando em erlen- 
meyer dc I25ml: 

lOml dc solução de CaC03 0,05 M 
()4ml de COQUETEL 
30 golas dc água destilada 
03 gotas ou uma pitada dc EBT . , 
A solução deve consumir exatamente lOml de EDTA 0,05 M. Se consumir mais, ir 

acrescentando pitadas de Na2-EDTA até acertar o título. 
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OCO, •.05 M: Como o CaCOj é pouco solúvel em água destilada, para preparar a so- 
ccl xa-se 5g de CaCC^ em becker de 400ml) umedece-se ligeiramente e em se- 

puda col xa-se gota a gota HC1 concentrado até não aparecer efervescência. Caso nâo 
« dissolva completamente levar ao fogo até dissolução total. Esfriar e completar o vo- 
tvme â 1 litro. 
EDI \ n,025N: Tomar 250ml da soluçáo 0,05 M de EDTA e diluir a 1 litro para se obter 
■na soijçâo EDTA 0,025N 
lodkador Murexida: Misturar intimamente em um gral de porcelana 0,5g de Murexida 
com lOOg de K2S04 
> uçào de KOH 10%: Pesar lOOg de KOH e dissolver em cerca de 500ml de água des- 
tüada. Resfriar e completar a 1 litro. 

4.1.4 ■ Determinação de AijOj 

Ataque Sulfúrico: Inicialmente deve-se realizar o Ataque Sulfúrico a fim de se ob- 
ler o extraio para a análise: 

Pesar Ig de T.F.S.A. e colocar em erlenmeyer de 500ml ou recipiente de teflon; 
Adicionar 20ml de ácido sulfúrico diluído 1:1 e ferver durante meia hora, usando 

condensador de refluxo para evitar evaporação; 
Deixar esfriar, adicionar 50ml de água destilada e filtrar para balão aferido de 

250ml. lavando o resíduo com água destilada até completar o volume; 
Usar o filtrado para as determinações do ferro e do alumínio, e o resíduo que fica 

no papel para determinação da sílica. 
Determinação do AI2O3 (Método); 
Transferir para balão volumétrico de lOOml, exatamente 50ml do filtrado do ata- 

que sulfúrico. 
Juntar uma gota de Fenolftaleína e neutralizar com solução de NaOH a 40% até 

o aparecimento de coloração rósea. Juntar 3ml de excesso da solução de hidróxido de 
sódio após a viragem; 

Colocar o balão em banho-maria e deixar cm aquecimento durante meia hora; 
Resfriar, completar o volume com água destilada e agitar até obter completa ho- 

mogeneização da solução; 
Filtrar através de papel de filtro e deste filtrado pipetar 25ml e passar para erlen- 

meyer de 250ml: 
Neutralizar vagarosamente a soda em excesso com HC11:1 e redissolver o precipi- 

tado AI2O3 x HjO que se forma tomando o cuidado de não juntar excesso superior a 2 
gotas de ácido; 

Adicionar lOml de solução de Na-EDTA 0,05M para solos com até 20% de 
AI2O3, caso o teor seja elevado, juntar 15ml de Na2-EDTA 0,05M (Vj); 

Acrescentar 2ml da solução de Ditizona (indicador); 
Titular com solução de ZnS04 0,05M até o ponto final da titulação, caracterizado 

pela mudança de coloração verde-violeta para vermelha brilhante. Anotar o volume 
gasto (V2). 

O teor de AI2O3 na amostra será dado pela seguinte expressão: 

%A1203 = 2,55(V, .V2),(5,8,12,15,23,24). 
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4.1.5 - Preparação de soluções 

Na,-KDTA 0,05M: Secar o sal em estufa a 105oC durante 2 horas e resfriar em 
dessecador. Pesar 18,610g e dissolver em cerca de 500ml de água destilada. Completar o 
volume para um (1) litro. _ _   

Sulfato de Zinco 0,05M: Pesar 14,378g de ZnS04.7 H20, P.A., dissolver em cerca 
de 500ml de água destilada. Completar o volume a um (1) litro. 

Soluçôo-Tampâo pll 4,62: Retirar exatamente 6ml de ácido Acéttco Glactal e di- 
luir com 50ml de água destilada. Juntar 2 gotas de azul de bromotimol e titular com 
NH2OH até o aparecimento de coloração verde-azulada ou azul-esverdeada. 

Anotar o volume gasto. Depois colocar num balão aferido de um (1) litro 120g de 
ácido acético e juntar um volume de amônia concentrada, igual a 10 vezes o volume 
gasto na titulação anterior. Se necessário corrigir o pH com ácido ou base. 

Ditizona 0,025%: Pesar 25mg do indicador e dissolver em lOOml de álcool etlltco 
absoluto A solução deve ser guardada em frasco de Polietileno, e mantido na geladeira. 

Ácido Clorídrico 1:1; Misturar 500ml de KC1 P. A concentrado com 500 ml de 
água destilada. . . > .-iu 

Hidróxido de Sódio 40%: Pesar aproximadamente 400g de NaOH em lentilhas e 
dissolver em água destilada. Completar a um (1) litro. 

Ácido Sulfúrico 1:1: Medir 500ml de H2S04 concentrado d = 1,84 e colocar va- 
garosamente em becker de 2 litros contendo 500ml de água destilada, deixar esfriar e 
colocar em vidro próprio. 

4.2 - VOLUMETRIA DE NEUTRALIZAÇÃO 

A determinação da Acidez Potencial (H+ + Al+ ++) e do Alumínio Trocável 
ri\j+++j é realizada por Volumetria de Neutralização (jue, como o nome indica, trata- 
se de uma reação de neutralização entre um ácido e uma base onde, no caso, será obti- 
do o extrato ácido contendo H+ + Al+ + + a partir da extração com o extrator de Aceta- 
to de Cálcio IN. A determinação de Alumínio Trocável pode ser feita a partir do extra- 
to obtido da extração do Cálcio e Magnésio com o KC1 IN. O íon Alumínio hidratado, 
existente na forma de um complexo de coordenação (ver figura 4), onde o átomo cen- 
tral de Alumínio é unido ao oxigênio de seis (6) moléeulas de água, através de ligações 
de coordenação e que pode perder Hidrogênios retirados de suas moléculas de água as 
quais viriam a causar acidez no meio em que se encontram, o que entáo justifica a de- 
terminação do Alumínio por Volumetria de neutralização (10). 

h2o 

w H20 

Figura 4 - Complexo de coordenação de Al+ + + 
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O imJkador, no caso um indicador de pH, será a Fenolftaleína, tanto para o extra- 
: obtido da ação do acetato de cálcio como o obtido pela ação do KC1 (Al+++). Para 

* e-ar emprega-se o NaOH com fator conhecido (1,10,27). 

42.1 - Determinação do alumínio trocável 

Pipetar 25ml do líquido sobrenadante obtido da extração do Ca++ + Mg++ 

xá^ers e transferir para erlenmeyer de 125ml, ou proceder nova extração com o ex- 
trator de KCI IN (vide Extração doCa++ + Mg++) caso deseje determinar somente o 
AI+ + +; 

Adicionar 3 gotas do indicador fenolftaleína a 1% e titular com NaOH 0,025N, 
sté • ] ragem do incolor para levemente róseo. Anotar o volume gasto na bureta; 

O teor de Alumínio trocável na amostra é dado pela igualdade; ml de NaOH 
25N gastos na bureta = meq/AI + + +/100ml de T.F.S.A (6,10,13). 

42.2 - Determinação da acídez potencial (H+ + Al3+) 

Medir ÍOml de T.F.S.A. e colocar em erlenmeyer de 125ml. Em seguida adicionar 
lOOml de solução de Acetato de Cálcio IN, pH 7; 

Agitar por 30 minutos cm agitador horizontal e deixar em repouso por uma noite; 
Determinação: Pipetar 25ml do líquido sobrenadante obtido e colocar em erlen- 

meyer de 125ml; 
Adicionar 3 gotas de fenolftaleína a 1% c titular com solução de NaOH 0,025N 

até mudança de incolor para levemente róseo. Anotar o volume gasto na bureta (La); 
Acidcz. potencial expressa cm mcq de H+ + Al + + + existente na amostra é dado 

pela seguinte expressão (6,10,13): 
(La - Lb).fNaOM = mcq H++ Al + + +/l(X)ml de T.F.S.A. 
Sendo: 
La: Leitura (ml) obtida na titulação da amostra 
Lb: Leitura (ml) obtida na titulação da prova em branco. 
^Naon' Fator obtido para correção da concentração de NaOH. 
Prova em branco: Realizar todo o procedimento descrito para análise, sem entre- 

tanto utilizar solo, operação que deve ser repetida toda vez que for feita a análise da 
amostra. 

42 J - Preparação de soluções 

FenoIRaleína 1%: Pesar Ig de fenolftaleína e completar a lOOml com Álcool metí- 
Hco. 
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NaOII IN: Pesar 40g de NaOH dissolver cm água destilada, resfriar e completar o 
volume até um litro. ,, . . - 

NaOH 0,025N: Pipetar 25ml de NaOH IN e diluir a um litro. Afenr com solução 
0,025N de biflalato de Potássio colocando lOml desta em erlenmeyer de I25ml mais 3 
eolas de fenolftaleína. . . . , • ■ 

Titular com NaOH 0,025N e anotar o volume gasto. O fator será dado pela igual- 
dade: 

Vj.Nj.fj = V2.N2.f2 

10.0,025.1 = V2.ü,025. fNa01, 

fNaOH = 10 
volume gasto na burela 

Itiftalato de Potássio 0,025N: Dissolver em um litro de água destilada 5,1055g de 
biftalalo de Potássio. . x 

Solução extratora Acetato de Cálcio IN: Dissolver em um litro de água 88,Ig de 
(CH3COO)2. Corrigir o pH à 7 com Ácido Acótico ou com Hidróxido de Cálcio con- 
forme a necessidade. 

4.2.4 - Determinação do nitrogênio total 

Pela digestão com ácido sulfúrico o nitrogênio contido na amostra de solo é con- 
vertido em amônio. A digestão se dá cm presença de sais para aumentar a temperatura 
de ebulição do H.SCh e de catali/,adores para acelerar a oxidação da matéria orgânica. 
O amónio produzido é destilado cm presença de Hidróxido de Sódio concentrado com 
o subsequente desprendimento de Amónio que entra em contato com uma solução de 
Ácido bórico, formando Tctraborato de Amónio, que por hidrólise libera Hidróxido de 
Amónio que é titulado por uma solução de H2S04 0,01N. 

Procedimento; 
Pesar (),5g de T.F.S.A. c colocar cm tubo de digestão de HXlml; 
Acondicionar 15ml da solução digestora c aquecer até a total destruição da maté- 

Transfcrir lOml da solução para micro-dcslilador KJELDAHL; x . 

Preparar a Recepção dos gases Amoniacais colocando 25ml de solução de Actdo 
Bórico a 4% cm erlenmeyer de 125ml, adicionando 5 golas de indicador misto a esta so- 

^ Colocar este erlenmeyer em contato com a saída do destilador, tendo o cuidado 
de manter a extremidade deste completamente imersa na solução, 

Adicionar a solução digerida (à ser destilada) 2ml de NaOH a 30% e iniciar a des- 
lilação. Destilar pelo menos 5 minutos; 

Levar o erlenmeyer com o material destilado após esfriar, para a bureta contendo 
H2S04 (),I)2N de fator conhecido c proceder a titulação até a mudança da cor roxa para 
rósca; . 

A quantidade de N na amostra se dará pela seguinte expressão 
%N = V x f x 0,056,; 
onde: 
V = volume anotado no final da titulação 
f = fator do ácido Sulfúrico (4,7, 10,13) 
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U ■ Preparação de soluções 

digestosa: Pesar 180g de Na2S04 e dissolver em aproximadamente um li- 
r: :c ir.i destilada contida em balão aferido de 2 litros; 

Ad : ^nar 18g de CuS04 . 5H2O e em seguida, 600ml de H2S04 concentrado, dei- 
xa* esfriar e completar o volume. 

Sotucáo de NaOH a 30%: Pesar 300g de NaOH, dissolver em água destilada e 
"«rr-netar o volume para um litro. 

:ndk»dor misto: Dissolver 0,lg de verde de bromocresol e 0,02g de vermelho de 
■edia e- álcool etílico a 95% e completar o volume para lOOml. 

\ri<Jo Sulfúrico 0,02N: Pipetar 0,5üml de H2S04 P.A. e completar exatamente um 
tre de água destilada. Padronizar. 

scido Bórico a 4%: Pesar 40g de ácido; dissolver em água destilada e completar o 
•o vme para um litro. 

4J - \ OLUMETRIA DE OXI-REDUÇÂO 

A determinação do Carbono Orgânico utilizará volumetria de oxi-reduçâo e ba- 
« j-se na ação oxidante do Dicromato de Potássio sobre a matéria orgânica do solo em 
rresença de ácido sulfúrico durante a reação a quente, e titulação do excesso com Sulfa- 
: 'erroso amoniacal. Comumente ocorre a liberação de íons de Fe+ + + que viriam a 

colorir de amarelo a solução, e, para evitar esse inconveniente é adicionado o ácido Ór- 
tofosfórico que forma um complexo incolor com Fe+ + + através de seu íon P04 ". O 
ponto final é dado pela transformação ocorrida pelo indicador Difenilamina que oxi- 
ii-se até o aparecimento de coloração verde-forte (7,10,13,28). 

4.3.1 • Determinação do carbono orgânico 

Pesar 0,5g de T.F.S.A. c transferir para crlcnmeyer de 250ml e adicionar lOOml de 
v jçáo dc Dicromato de Potássio IN c rapidamente Klml de Ácido Sulfúrico concen- 
trado; 

Deixar esfriar durante + 30 minutos e adicionar 3ml de ácido fosfórlco P.A. e 
50ml de água destilada. A seguir colocar 10 gotas do indicador difenilamina a 1%, agi- 
tar com o máximo de cuidado; 

Titular lentamente com solução de sulfato ferroso IN até obter coloração verde. 
.Anotar o volume gasto na burcla (La). 

Prova em branco: Proceder da mesma forma descrita acima, sem entretanto utili- 
Tar o solo. Anotar o resultado (Lb). Esta prova deverá ser feita toda vez que for efetua- 
la a análise das amostras dc solo. 

Fator do FeSo4: Pipetar Klml dc l^C^I^, para erlcnmcyer de 125ml e titular com 
:reS04 até coloração verde. O fator será dado pela seguinte expressão (6) 

fFeS04_  10  
Volume lido na burcla 
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Cálculos: O teor de Carbono Orgânico será dado pela expressão; 

_ (Lb - La). fFeso4 •0.3 

0 = 0,385 

Para amostras com teor muito alto de matéria orgânica, pesar menos quantidade de so- 

lo e utilizar a seguinte expressão: 

(Lb - La). fFeso4 • O»3 

C% =    
P. 0,77 

O teor de matéria orgânica é obtido pela seguinte expressão: 

% M. O = %Cx 1,72 

4.3.2 - Preparação de soluções 

Dicromato de Potássio IN: Dissolver 49,04g de KjCrjO,, (secos em estufa à 
120-130oC por 2 horas e resfriados em dessecador) em água destilada e completar à um 

Sulfato Ferroso IN: Dissolver 280g de FeS04 . 7^0 em água destilada, adicio- 
nar 80ml de H,S04 concentrado, esfriar e diluir para um litro. « 

Difenilamina à 1%: Dissolver Ig de Difenilamina em lOOml de ácido sulfúnco 
concentrado. 

Ácido Fosfórlco P.A. 
Ácido Sulfúrlco P.A. 

4.3.3. Determinação do Fe203 

Pipetar 50ml do extrato Sulfúrico proveniente do ataque sulfúrico (V.4.4) e trans- 
ferir para erlenmeyer de 250ml de capacidade; 

Juntar 20ml de Ácido Clorídrico 1:1 e 1 ml de solução saturada de Clorato de 
Potássio. 

Aquecer à ebulição em chapa aquecedora. Retirar depois de aquecido e adicionar 
gota a gota solução de cloreto estanhoso até descoramenlo da solução. Em alguns casos 
a solução não se descora completamente, por isso deve-se observar com cuidado para 
não adicionar excesso superior a 2 gotas; 
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. i- i- TOml de água destilada e em seguida lOml de solução saturada de cloreto 

-j: í- r inpar o frasco com rolha de borracha e deixar resfriar até temperatura 
tTT—e-í í Para acelerar o resfriamento banhar o frasco com água gelada; 

i,: or - a- 15ml de solução Fosfosulfúrica, 3 gotas de Difelinamina a 1% e titular 
mBÊaamme com solução 0,1N de Dicromato de Potássio até o ponto final visualiza- 
o: - adança de coloração para violeta. Anotar o volume gasto; 

□ wor de Fe203 é dado pela seguinte expressão: 
^ rejO, = 1,996 x V (5,8,10,12,15,23,24) 

4_?v4 - Preparação de soluções 

^hcr->mato de Potássio 0,lN: Secar em estufa o sal P.A. à temperatura de 130oC, 
frimit**1 duas horas. Retirar o frasco da estufa, colocando-o dentro de um dessecador 
:t : petl -do de uma hora. Pesar 5,807g do sal seco e dissolver em água destilada com- 
pèazado o vxulume a dois litros. 

Difenilamina a 1%: Pesar Ig do sal dissolver em lOOml de H2S04.98%. 
SoJuçéo Fosfosulfúrica: Adicionar 150ml de H2S04 concentrado e ISOml de 

- I, coicentrado à 600ml de água destilada. Esfriar a solução até a temperatura am- 
- ê-te e completar o volume a um litro. 

v>luçào de Cloreto Estanhoso: Pesar 130g do sal SnC^ . 2H2O e dissolver em 
— de HCI concentrado e completar o volume a lOOOml. Introduzir na solução 

feafMCBtos de Estanho Metálico, com a finalidade de manter um meio redutor no inte- 
nor li s-elução evitando oxidação do Sn++. 

Solução Saturada de Cloreto de Mercúrio: Colocar 50g do sal dentro de um fras- 
co cc-lendo um litro de água destilada. Agitar por diversas vezes e deixar em repouso 
ímate duas horas para que possa ser utilizada. 

Solução Saturada de Clorato de Potássio: Colocar 40g do sal dentro de um frasco 
cc>«tendo um litro de água destilada. Agitar várias vezes e deixar em repouso por um 
período de duas horas para utiliza-la. 

\ddo Clorídrico 1:1. Adicionar em 500ml de água destilada 500ml de HCI con- 
es- 'ido Deixar esfriar, transferir para recipiente próprio e rotular. 

5 - MÉTODOS ELETROANALÍTICOS 

? 1 - POTENCIOMETRIA 

' Na natureza é difícil encontrar-se a água quimicamente pura, mas mesmo esta 
joss-oi a-eumas de suas moléculas dissociadas em lons hidrogênio (H+) e lons hidroxila 

r H Este fato possibilitou através do uso de Leis da Química demonstrar que o produ- 
: zn concentrações dos lons H+ e OH , é uma constante, que ficou conhecida como 

' a: -5 ia me de dissociação da água, variando o seu valor somente com a temperatura e 
' semác o seu valor a 250C de aproximadamente 10 14. Como para cada íon H+ formado 

scee também um íon hidroxila podemos concluir que o quadrado da concentração dos 
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fons hidrogênio é igual a IO"14 e consequentemente sua concentração é igual a IO'7. 
Neste ponto diz-se que a solução é neutra, onde íons hidrogênio e hidroxila se eqüiva- 
lem. Geralmente na água encontram-se substâncias que após dissolverem-se sáo capa- 
zes de liberar íons hidrogênio ou íons hidroxila tornando a solução ácida ou básica res- 
pectivamente. À essa acidez, freqüentemente é requerido o seu conhecimento, princi- 
palmente em função de uma série de características que é advinda à solução com o au- 
mento ou diminuição dos íons H+, então, foi criada por SORENSEN, a representação 
empregada até hoje, através do uso do logarítmo negativo do íon hidrogênio e denomi- 
nando-o de pH. NERNST foi quem criou a base do método potenciomélrico ao atentar 
que quando um metal é posto em contato com uma solução que contenha seus íons es- 
tabelece-se um potencial entre o eletrôdo e a solução, que pode ser medido comparan- 
do-se com um eletrôdo de referência (sendo muito empregado o eletrôdo de calomela- 
no saturado) e medindo-se a força eletromotriz do sistema resultante através de um 
voltímetro com sua escala aferida em valores de pH (10,27). 

Mas como o que determina a força eletromotriz de um sistema é a atividade do 
íon e não a sua concentração o conceito original de SORENSEN em 1909 pode ser de- 
finido como pH = - Log Ah+, sendo a atividade do íon hidrogênio, que não obstante a 
incerteza de medidas precisas deste pela formação de potencial de junção líquida forne- 
ce valores bastante aproximados à atividade do íon em questão (10). 

Ao realizar a leitura em seu aparelho de pH ou pHmetro deverão ser adotados 
certos cuidados para que sua determinação seja coroada de êxito. O conjunto eletrô- 
do-aparelho é bastante sensível devendo ser manuseado com cuidado para não ocorre- 
rem danos a este. O eletrôdo de vidro, que deverá ficar constantemente imerso em água 
destilada quando fora de uso, jamais deverá ter seu bulbo tocado com os dedos. Sempre 
o eletrôdo deve ser calibrado com solução-tampão, usando para isto o controle de ajus- 
te de tampão existente em seu aparelho, realizando também o ajuste de temperatura 
em função da temperatura da solução em estudo, com o auxílio de um termômetro. De- 
ve ser adquirida familiaridade com as informações contidas no manual de instruções de 
seu aparelho, que contém os detalhes que variam de fabricante para fabricante. 

Comumcnte certos laboratórios fazem a leitura do pH em solução de KC1 pelo fa- 
to dos valores obtidos serem independentes da posição dos eletrôdos e o potencial de 
junção nSo exercer influência, além de permitir a obtenção do pH (10,27). 

5.1.1 - Determinação do pH em água 

Colocar lOml de T.F.S.A. em um copinho plástico ou becker de 50ml e adicionar 
25ml de água destilada ou deionizada com o auxílio de uma proveta ou recipiente; 

Agitar com bastão de vidro, lavando-os ao passar de uma amostra para outra; 
Deixar em repouso por 30 minutos aproximadamente; 
Ligar o polenciômetro com antecedência mínima de 30 minutos, e proceder sua 

aferição com solução-tampão pH 4 c pH 7 após ter-se verificado sua temperatura e 
ajustado o aparelho de acordo com esta; 

Decorridos os 30 minutos (no mínimo) de repouso da mistura solo + água, voltar 
agitar com bastão de vidro antes de mergulhar os eletrôdos e proceder a leitura. 

Obs.: Não haverá necessidade de que o eletrôdo seja lavado entre uma e outra 
amostra, sendo indispensável esse cuidado antes e depois do aferimento com as so- 
luções-lampão (6,10,13). 



5-L2 - Determinação do pH em KC1 

: èxaf —1 de T.F.S.A. em copo plástico e adicionar 25ml de solução normal de 
□crsac áe f^cíissK) (KC1 N); 

>iF*3aâCT ia mesma forma que para determinação do pH em água (6,10,13). 

5 U • Preparação de soluções 

< • _ :â.>tampfio pH 4,01 à 250C: Dissolver l,021g de hidrogenoftalato de Potássio 
sesr irano de 130oC) em água destilada e completar a lOOml. Substituir a solução 

—rn --- «manas de uso ou antes de aparecer fungo. 
>>uváo-tampão pH 6,86 à 250C: Dissolver 0,34g de KH2P04 e 0,355g de 
SaHP04 (seco duas horas à 110-113oC) em água destilada e diluir a lOOml) 
V- i>cào de KCI IN: Dissolver em água destilada 74,56g de KC1 P.A. completando 

: «r-.iaroe a um litro. 

5 I - CONDUTOMETRIA 

O método Condutométrico é empregado nas determinações da condutividade elé- 
rca ; «>10, representando uma estimativa da Salinidade do solo. A condutividade de 

so .ção depende da quantidade de sais nela dissolvidos em seus íons, portanto, em 
< ema onde existam eletrôdos fixos a variação da condutividade se dará em função 

ü r-esença em maior ou menor quantidade dos íons dissolvidos na solução, em qual- 
;i«ir cmperatura existente (a condutividade elétrica é incrementada pelo aumento da 

[ura, existindo necessidade de se compensar temperaturas diferentes através de 
r-ijráo). Geralmente compensa-se diretamente nos aparelhos após a leitura das 

ac^eraturas das soluções feitas com termomêtro de imersão. 
O termo salinidade do solo é referente aos constituintes solúveis em água. No 

nr-mio referente à interpretação da análise são apresentadas tabelas contendo infor- 
acerca dos valores da salinidade na maioria dos solos (2,13,14,20,27). 

5.2.1 -Determinação da condutividade elétrica no sobrenadante da 
solução solo: água (1:2) 

Colocar lOrnl de T.F.S.A. em becker de 50ml; 
Adicionar 20ml de água destilada, misturar e esperar 30 minutos ou o tempo ne- 

rsssário para que os sólidos sedimentem; 
Retirar o sobrenadante com pipetas, colocar na Célula Condutimétrica e realizar 

i leitura no condulivfmetro (2,5,11,13,20) 
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5.2.2 - Determinação da condutividade elétrica no extrato de saturação 

Primeiramente colocar uma pequena quantidade de água destilada em bec- 
ker de 50ml; 

Adicionar ao becker 20ml de T.F.S.A. e colocar água destilada gradualmente en- 
quanto agita-se com o auxilio de uma espátula. Considerar saturada assim que a pasta 
adquirir brilho sob reflexo da luz ambiente e quando a pasta escorregar livremente na 
espátula. Escoar o excesso, se houver. 

Esperar uma hora ou mais, sem que nesse intervalo a amostra náo endureça mar- 
cadamente ou perca o brilho. Deve-se manter os critérios da saturação. Para solo argi- 
loso a água deverá ser agitada com um mínimo de agitação. Solos orgânicos necessi- 
tarão de uma noite de espera para se obter o ponto final de saturação de pasta. 

Após a espera, filtrar, adicionar o extrato à célula condutimétrica e realizar a lei- 
tura (2,5,11,13,20). 

6 - MÉTODOS ESPECTROANALÍTICOS 

6.1 - ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORÇÃO OU COLORIMETRIA 

Imagine um recipiente transparente contendo uma solução colorida ao qual é in- 
cidida luz proveniente de uma fonte qualquer que é direcionada a atravessar a solução 
colorida. Certamente nem toda a luz conseguirá atravessá-la sendo portanto absorvida 
de acordo com a intensidade de coloração da solução e com o comprimento do trajeto 
percorrido pela luz nela. Este fenômeno foi estudado inicialmente por BOUGUER em 
1729 e LAMBERT em 1768, que afirmaram que a fração da radiação absorvida por 
uma solução colorida era proporcional à espessura do meio absorvente; seguidamente, 
BEER e BERNARD, em 1852, demonstraram que a fração de radiação absorvida pelo 
meio era proporcional à concentração deste meio quando a distância percorrida pela 
radiação na solução era constante. Esses trabalhos se tornaram as bases do método es- 
pectrofotométrico e sua lei ficou conhecida como lei de Beer-Lambert ou lei de Lam- 
bcrt-Bouguer-Bcer-Bernard ou ainda lei de Beer simplesmente (10,27). 

Naturalmente o método evoluiu, surgindo certos termos importantes para sua uti- 
lização, como a transmitância que se resume na relação entre a intensidade de luz 
emergente dando origem a expressão: 

onde: 
T = Transmitância 
I0 = Intensidade de luz incidente 
I = Intensidade de luz emergente 
Naturalmente a luz emergente só poderá ser no máximo igual a luz incidente (I = 

I0) neste caso: 

T = —!— = 1 
1 

Quando a luz é totalmente absorvida, ou seja, não há luz emergente (I = 0), a 
transmitância é igual a zero: 

T =  5L_ =0 
In 



Com isso nota-se que a iransmitância varia entre 0 e 1. Alguns aparelhos expres- 
sam-na percentualmente ficando sua variação entre 0 e 100. 

O logarítmo do inverso da transmitância é função linear direta da concentração e 
da espessura da solução. Seu nome é absorbância e sua representação gráfica é a se- 
guinte (ver figura 5) (1,27) 

Absorbância 

A2 

Concentração 

Figura 5 - Representação gráfica da absorbância 

Se no lugar de Absorbância for utilizada a transmitância obtem-se uma curva ex- 
ponencíal como segue (ver figura 6); 

TI 

Transmitância 

Cl Concentração 

Figura 6 - Representação gráfica da transmitância 
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Dessa maneira torna-se simples a determinação da concentração de uma substân- 
cia colorida qualquer. Primeiramente constrói-se um gráfico lendo-se as absorbâncias 
de soluções de concentrações conhecidas (soluções-padrâo) e constrói-se o gráfico com 
a curva da absorbância, a partir daí então determina-se a absorbância da solução pes- 
quisada e calcula-se a concentração por interpelação nesta curva. Alguns aparelhos rea- 
lizam este cálculo mostrando a curva tela e dando o resultado em concentração (1,13, 
27). 

A lei de Beer-Lambert deve ser empregada com o uso de luz aproximadamente 
monocromática e soluções diluídas. Como a absorbância é proporcional à concen- 
tração, a medida que a concentração cresce a absorbância também cresce linearmente 
até atingir um valor no qual a linearidade deixa de existir como mostra (ver figura 7) a 
seguir: 

Zona Linear Zona não linear 

Concentração 

Figura 7 - Representação gráfica do desvio da lei de Beer 

É comum aparecer numa análise uma amostra com concentração elevada na qual 
o valor de sua concentração é bem maior que o das soluções padrões usadas na cons- 
trução do gráfico. Neste caso deve-se, diluir a amostra e realizar a leitura que deverá si- 
tuar-se entre as dos padrões já feitos, evitando o risco de situar-se na zona não linear. 
Deve-se levar em consideração a diluição realizada no momento da realização dos cál- 
culos. 

Um colorímetro ou espectrofotômetro pode ser representado da forma que se en- 
contra a seguir (ver figura 8): 
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X 

Fonte Mono- 
de croma- 

Luz dor 

Receptor Fotode- Amplifi- 
da tetor cador 

Amostra 

Leitura 

parte ótica 1 ' parte elétrica 

Figura 8 - Representação esquemática de um Espectrofotômetro 

De acordo com a representação esquemática do espectrofotômetro, nota-se que o 
início do trajeto da luz dá-se na sua fonte. A fonte de luz mais empregada é a Lâmpada 
de Tungstênio que fornece energia luminosa abrangendo a faixa do visível e adjacências 
do ultra-violeta e infravermelho. Existem, aparelhos que operam unicamente na faixa 
do ultra-violeta e que possuem fontes especiais de radiação (Lâmpada de descarga de 
hidrogênio por exemplo). 

Continuando a seguir o trajeto da luz nota-se a seguir a presença do monocroma- 
dor. Ao monocromador (monos = 1; cromos = cor) cabe a importante função de sele- 
cionar e enviar ao receptáculo da amostra a radiação monocromática complementar da 
amostra em estudo e que pode ser feita por vidros coloridos ou por intermédio de um 
prisma (que faria uma seleção mais eficiente). Quando o aparelho é equipado com o 
monocromador de filtros coloridos recebe o nome de colorímetro e quando possui o 
monocromador de prisma recebe o nome de espectrofotômetro. O receptáculo da 
amostra é o lugar aonde deverá ser inserida a solução em estudo normalmente em cu- 
betas de quartzo ou em tubos de ensaio. Normalmente o receptáculo fica numa câmara 
escura para evitar interferência de radiação luminosa externa. Logo após o receptáculo 
da amostra, existe o fotodetector que funciona como fotômetro (foto = luz; metros = 
medidas) que realiza a transformação da luz em energia elétrica. Pode-se usar células 
fotoelétrícas ou fotomultiplícadoras, o sinal elétrico recebe uma ampliação antes de ser 
enviado ao amperlmetro afim de proceder-se a leitura do resultado. No caso de usar-se 
célula foiovoltaica, pode-se enviar o sinal diretamente ao amperlmetro. Finalmente no 
amperímetro (que pode ser analógico ou digital) são feitas as leituras dos resultados, 
existindo em alguns aparelhos sofisticados um registrador que realiza as anotações dos 
resultados (1,7, 10,13,27). 

6.1.1 - Determinação do fósforo disponível 

O método para determinação do fósforo disponível no solo preconiza a análise 
feita em solução obtida através da extração com o extrator de Mellich e reagida com 
molibdato de amônio, empregando o ácido ascórbico como redutor. A solução assim 
adquire cor azul, de boa estabilidade, e, de boa intensidade proporcional à quantidade 
de fósforo na solução (10,13,19). 
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6.1.1.1 - Método Analítico: 

Medir lOtnl de T.F.S.A. e colocar em erlenmeyer 250ml, adicionar lOOtnl de so- 
lução extratora (HC10,05N + H2SO4 0,025N); 

Agitar durante 30 minutos em agitador horizontal circular e deixar em repouso 
por uma noite; 

Pipetar 5ml do líquido sobrenadante e colocar em becker de 50ml; 
Adicionar lOml de solução de molibdato de amônio e uma pitada de ácido ascór- 

bico em pó. Agitar e desenvolver a cor azul durante aproximadamente 45 minutos; 
Ligar o espectrofolômetro com antecedência mínima de 30 minutos; 
Aferir o aparelho entre 0 e 100 de transmitância usando respectivamente a cubeta 

preta e o material obtido na prova em branco, na freqüência de 660nm ou usando filtro 
vermelho; 

Efetuar a leitura dos padrões de 1,2,3 e 4 ppm de P; 
Efetuar a leitura das amostras tendo o cuidado de lavar com água destilada e lim- 

par as cubetas entre uma e outra amostra, lavando também com a própria solução a es- 
tudar antes de colocá-la no aparelho (este tópico refere-se a aparelhos manuais); 

O teor de fósforo na solução é encontrado por interpolaçáo na curva padrão cons- 
truída com as leituras das Absorbâncias das soluções-padrões (6,7,13). 

Prova em Branco: Proceder da mesma forma descrita para análise colocando-se 
todos os reagentes em contato com a solução extratora sem entretanto colocá-los em 
contato com o solo. Usar para aferir em transmitância 100. 

Diluição; As vezes a coloração das amostras ultrapassa a intensidade de coloração 
desenvolvida pelos padrões sendo necessário proceder diluição destes extratos. Não é 
possível diluir a dissolução azul que caso resulte demasiado intensa. É necessário tomar 
uma nova parte da alíquota, diluí-la, reagi-la desenvolvendo novamente a cor. No mo- 
mento dos cálculos multiplicar o resultado pelo número de diluições que tenham ocor- 
rido. 

6,1.2 - Preparação de soluções: 

Solução extratora (HCI «,05N + H2SO4 0,025N): Completar a um litro com água 
destilada 4,3ml de HCI concentrado e (),69ml de H2SO4 concentrado. 

Solução Ácida de Molibdato de AmOnio (concentrada): Em balão aferido de um li- 
tro, colocar 2g de subcarbonato de bismulo e + 250ml de água destilada, e juntar rapi- 
damente 150ml de H2SO4 concentrado. Depois de frio, juntar uma solução de 20g de 
molibdato de amônio e + 20()ml de água. Completar a um litro e homogeneizar. 

Solução de Molibdato de Amônio (diluída); Em proveta graduada, colocar 300ml 
da solução concentrada e completar a um litro. Agitar com bastão de vidro. 

Ácido Ascórbico em pó. 

Padrão de 25ppm de P; Colocar durante uma noite em estufa a SfFC pequena 
quantidade de KH2PO4. Após esfriar em dessecador, pesar 0,2195g e diluir a dois litros 
de água destilada tendo o cuidado de adicionar 3ml de H2SO4 antes de completar o vo- 
lume para assegurar perfeita dissolução do fosfato. 
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Padrão I ppm de P: Pipeta-se lOml do padrão de 25 ppm de P e dilui-se na so- 
lução extratora até 250ml em balão aferido. 

Padrão 2 ppm de P: Procede-se da mesma forma pipetando-se 20ml do padrão de 
25 ppm de P e dilui-se a 250ml. 

Padrão 3 ppm de P; IDEM, pipetando-se 30ml. 

Padrão 4 ppm P: IDEM, pipetando-se 40ml. 

6.1.3 - Determinação do SÍO2 

Transferir o resíduo proveniente do ataque sulfúrico (v.4.4) que ficou retido no 
papel de filtro com o auxílio de piceta contento Na2C03 a 5% para um erlenmeyer de 
600ml de capacidade; 

Deixar que a suspensão ferva durante 30 minutos; 
Deixar esfriar e juntar Iml de NaOH a 30% e transferir para balão aferido de 

200ml usando a piceta contendo Na2C03 a 5% e aferir com água destilada com o auxí- 
lio de uma piceta homogeneizar e filtrar; 

Pipetar com precisão 0,lml do filtrado e transferir para copo plástico de +-150 
ml; 

Adicionar 60 ml de água destilada e com precisão do tempo, adicionar 2,5ml de 
molibdato de amônio a 9% e esperar 10 minutos; 

Transcorrido o tempo, adicionar 2,5ml de solução de ácido tartárico. Ter o cuida- 
do de agitar o copo logo após a adição de cada reagente afim de acelerar o desenvolvi- 
mento das reações, esperar 5 minutos; 

Acrescentar + 30mg de Ácido Ascórbico em pó, agitar e transferir a solução para 
balão de lOOml e aferir com água destilada, esperar o desenvolvimento da cor por uma 
hora; 

Levar as amostras para o espectrofotômetro juntamente com os padrões previa- 
mente reagidos como as amostras e proceder leitura usando 700nm de freqüência e fil- 
tro vermelho, fazendo antes ajustes da prova em branco usando 100% de transmitãncia; 

O teor de SÍO2 no solo é encontrado por interpelação na curva construída com os 
padrões. 

Prova em Branco; 
Em balão de lOOml adicionar 60ml de água destilada, 2,5ml de molibdato de 

amônio a 9% e esperar 10 minutos; 
Após esse tempo adicionar 2,5ml de ácido tartárico e esperar 5 minutos, juntar ao 

balão + 30mg de ácido ascórbico em pó e deixar uma hora em repouso afim de que se 
desenvolva a coloração (5,8,23,24). 

6.1.4 - Preparação de soluções: 

NaCOj 5%: Pesar lOüg de NaCOj e dissolver em balão de dois litros com água 
destilada; 

Molibdato de AmAnio a 9%: Pesar lOg de molibdato de amônio. Preparar em bec- 
ker de 800ml uma solução com 500ml de água destilada e + 62ml H2SO4 agitando com 
bastão de vidro, em seguida juntar ao mesmo as lOg de molibdato de amônio e agitar. 
Tranferir para o balão de um litro e aferir com água destilada após esfriar. 
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NaOII 30%: Pesar 300g de NaOH e dissolver em cerca de óOOml de água destilada. 
Após esfriar transferir para balão de um litro e aferir. 

Solução de Ácido Tartárico; Pesar 280g de ácido tartárico e dissolver em cerca de 
800ml de água destilada. Transferir para balão de um litro e completar o volume. 

O método baseia-se na seleção e medição de radiação monocromática emitida pe- 
los átomos quando excitados pelo calor de uma chama. A amostra, que deverá estar em 
solução, é transformada em aerosol e lançada em direção à chama. Imediatamente 
ocorre a evaporação da fração líquida restando um resíduo sólido que é vaporízado na 
chama transformando-se em moléculas gasosas que pela ação do aquecimento trans- 
formam-se em átomos neutros. Estes por sua vez, após sofrerem a excitação pela cha- 
ma, ou seja o ganho de energia pelo calor, perdem um dos elétrons de orbitais internos 
menos energéticos para orbitais externos mais energéticos. Quando o elétron retorna a 
sua posição original, devolve ao ambiente a energia extra que possuía na forma de luz 
(ver figura 9). Esta luz é característica própria de cada elemento, com comprimento de 
onda estabelecido para cada um e sua intensidade é proporcional a quantidade do ele- 
mento na chama e consequentemente na solução (27). 

Como exemplo de comprimento de onda de linha de ressonância de alguns ele- 
mentos pode ser cilada a do cálcio (422,7nm), do Potássio (766,5nm), e do sódio 
(589,ünm). 

O aparelho em esquema na figura 10, consta de uma unidade queimadora-nebuli- 
zadora onde se situa a queima do gás combustível juntamente com o aerosol da solução 
em estudo, após esta ser aspirada para a chama pela ação de Venturi (alguns queimado- 
res realizam a mistura do aerosol com o gás antes da queima sendo por isso chamados 
de queimadores-nebulizadores de pré-mistura ou escoamento laminar, outros realizam 
a mistura do gás com o aerosol somente em contato com a chama já acesa, sendo cha- 

6.2 - FOTOMETRIA DE CHAMA 

Figura 9 - Luz monocromática sendo liberada ao retorno do elétron. 
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mados de fluxo lurbolento ou consumo total). Após a queima, na direção e antes do fo- 
todetetor, existe um monocromador que realiza a seleção da faixa de onda monocromá- 
tica do elemento a ser dosado na chama e finalmente o fotodetetor que realiza a trans- 
formação da energia luminosa em energia elétrica a qual pode ser facilmente medida 
por um amperfmetro. 

Para obter os resultados faz-se um gráfico com os padrões do elemento a ser men- 
surado e interpola-se com os resultados obtidos da amostra em estudo (10,13,27). 

O esquema do aparelho é o que se segue abaixo (ver figura 10): 

-[> =rí> 

\ 

Chama Nebulizador Monocromador Fotodetetor 

Figura 10 - Fotômetro de chama em esquema 

Leitura 

6.2.1 • Determinação do potássio e sódio trocáveis 

Usar o líquido sobrenadante obtido na extração do P disponível (Mellich: 0,05N, 
HCI e 0,025 HZSO-») ou repetir procedimento para extração do P disponível; 

Acondicionar 25ml em média em becker de 50ml; 
Colocar os padrões 0,1; 0,2; 0,3; e 0.4 em beckers de 50ml. Fazer a prova em bran- 

co e aferir o aparelho com os padrões anotando os valores: 
Realizar a leitura das amostras; 
Repetir toda a operação de aferimento ao realizar a determinação de outro ele- 

mento, selecionando antes o filtro monocromador existente no aparelho para cada 
elemento. r 

Prova em Branco: 
Colocar cerca de 40ml de solução extratora em becker de 50ml e levar ao apare- 

lho. Usar esta para aferir o "blanch" do aparelho em 0. Usar o becker da prova em 
branco para zerar o aparelho entre cada amostra. 

Cálculos: 
A concentração de potássio existente na amostra é dado pela seguinte expressão: 
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Leitura da amostra. fk . 390 = ppm de K no solo 
ou 

Leitura da amostra . fk = meq/lOOmml de T.F.S.A. 
onde: 0,1 + 0,2 + 0,3 + 0,4 

L L L L 
fK =  

4 
Ohs; Os cálculos para o Na sSo idônticos aos do K (6,7,10.131 
Diluição: v . . . / 
Toda vez que a leitura das amostras ultrapassar a leitura do maior padrão deverá ser 
feita a diluição da amostra. Ao realizar-se os cálculos multiplicam-se os resultados pelo 
numero de vezes que a amostra foi diluída. 
Obs: Ao encerrar-se a análise, deve-se deixar o capilar de aspiração de amostras imerso 
em água destilada afim de proteger-se o equipamento. Esta água deve ser renovada pe- 
riodicamente. K 

6.2.2 - Preparação de soluções 

Solução Extratora (HC1 Ü,()5N + H2SO4 (K)25N): Diluir a um litro de água desti- 
lacia 4,3011 de HCI concentrado e 0,69ml e H2SO4 concentrado. 

Padrão Concentrado contendo 1,0 meq de K e Na/litro: 
Pesar 0,0585g de NaCI e 0,0746g de KC1 c diluir a um litro de água destilada 
Padrão diluído contendo 0,1 meq de K e Na/litro: 
Pipdar lOml do padrão concentrado e transferir para balão de lOOml. Completar 

com água destilada. 
Padrão 0,1 meq/1 de K e Na: 
Pipetar 5ml do padrão diluído e diluir a Süüml; 
Padrão 0,2 meq/1 de K e Na: 
Pipetar lOml do padrão diluído c diluir a 500ml; 
Padrão 0,3 meq/1 de K e Na: 
Pipetar 15ml do padrão diluido c diluir a 5üüml; 
Padrão 0,4 meq/1 de Na: 
Pipetar 20ml do padrão diluido e diluir a 500ml. 

6.3 - ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORÇÃO ATÔMICA 

A Fotometna dc Absorção ou Espcclrofotometria de Absorção Atômica é um 
método analítico recente de grande utilidade pela sua praticidade e precisão, sendo útil 
em pesquisas para quantidades ínfimas à determinar. No caso de solos é bastante útil e 
preciso na determinação de micronutrientes e de macronutrientes que são obtidos com 
maior precisão e menor gasto de reagentes. 
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No capítulo anterior (Fotometria de chama), vimos que uma solução contendo 
um metal, ao ser posta em contato com uma chama, forma-se em geral um vapor que 
contém o metal. Alguns destes átomos podem excitar-se adquirindo energia a ponto de 
terem a localização de seus elétrons alterada, enviando luz característica no momento 
de seu retorno à sua posição original, sendo este o princípio da fotometria de emissão 
de chama. Entretanto, a maioria dos átomos permanece em estado fundamentai, não 
excitado, sendo estes átomos suscetíveis à absorção de radiação de comprimento de on- 
da de ressonância correspondente, sendo esta absorção proporcional à quantidade de 
átomos não excitados no interior da chama e, consequentemente, na amostra (21,27). 

A aparelhagem consta basicamente de uma fonte de raias de ressonância, sistema 
queimador nebulizador, monocromador, detetor e registrador (geralmente opcional ver 
figura 11). 

A fonte de raias de ressonância mais comumente utilizada é a lâmpada de cátodo 
oco, que possui um cátodo cilíndrico oco formado pelo mesmo elemento que se deseja 
determinar na chama. Após ler-se aplicado uma diferença de elevado potencial elétrico 
nos eletrôdos da lâmpada, produz-se uma descarga que origina íons no argônío ou neô- 
nio (gás nobre) que está no interior da lâmpada, e que, são atraídos ao cátodo e que ao 
colidirem com este provocam a emissão de radiação monocromática. 

O queimador-nebulizador, geralmente do tipo de pré-mistura (ou escoamento 
laminar) em Espectrofotometria de Absorção Atômica, apresenta a cabeça de formato 
horizontal com uma pequena fenda o que provoca uma chama longelínea. Tal cabeça 
pode ser movida em relação a emissão de raias de ressonância com sua posição anotada, 
facilitando assim a leitura de amostras de quantidades relativamente altas do elemento 
à analisar sem a realização de uma prévia diluição da amostra. 

O monocromador tem a função de selecionar a raia de ressonância de todas as 
raias não absorvidas emitidas pela fonte de radiação. Pode-se usar qualquer material 
que realize esta seleção, sendo preferido as redes de difração, por estas apresentarem 
uma eficiente dispersão. 

Os detetores realizam a transformação da energia luminosa em elétrica, facilmen- 
te mensurável em amperímetros, sendo em absorção atômica bastante empregado o uso 
de células fotomultiplicadoras em virtude da necessidade de uma maior sensibilidade 
espectral (27). 

Como a quantidade de radiação absorvida pelos átomos é proporcional a sua con- . 
centração, torna-se fácil chegar-se a concentração de qualquer elemento na chama, bas- 
tando construir anteriormente um gráfico utilizando soluções padronizadas do elemen- 
to em questão e interpolar os resultados (13,14,21,27). 

Fonte de 
raias de 

ressonância 

Sistema Monocro- 
nehulizador mador 
queimador 

Fotode- 
tetor 

Sistema 
de 

Leitura 
Atômica 

Figura 11 - Espectrofotômetro de absorção atômica em esquema. 
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Em função da fonte de raias de ressonância (lâmpada de cátodo oco) possuírem 
suas exigências de construção, não podem ser analizadas por este método os gases per- 
manentes, os halogênios o carbono e o fósforo. Existem diversos fatores que podem in- 
fluenciar na análise em função da chama e são conhecidos por interferências. Existem 
interferências espectrais e químicas, por exemplo, certa interferência qufmica que é a 
formação de compostos estáveis na chama, ocorrendo quando o composto não disso- 
cia-se completamente na chama, como, na determinação do cálcio na presença de Fos- 
fato ou Sulfato. Emprega-se para evitar esta interferência o uso de agentes de liberação 
que formariam um composto com o radical não em estudo (no caso do Cálcio, com o 
Fosfato ou o Sulfato) e liberando o elemento para ser analizado na chama. Por este 
motivo na determinação do cálcio é adicionado à amostra e aos padrões um excesso de 
cloreto de Lantânio ou Estrôncio que participará da formação de um fosfato com esse 
elemento (Lantânio ou Estrôncio) liberando o cálcio (27). 

7-APÊNDICES 

7.1 - ÍNDICES EMPREGADOS 

São empregados os seguintes índices na análise de solos; 
1 - Soma das Bases: S 
meq % (Ca + + + Mg++ + K+ + Na+) = Sem meq/lOOgdeT.F.S.A. 

2 - Capacidade de Troca de Cátions: T (CTC) 
S + (H+ + A1 + ++) = Tem meq/lOOg de T.F.S.A. 

3 - Percentagem de Saturação de Bases: V 
V% = 100. S 

T 

4 - Saturação com Alumínio 
A1+ + + . 100 
5 + Al + + + 

5 - Saturação com Sódio 
100 Na+/T 

6 - Ki 
_ Si02%x 1,70 

ai2o1% 

7-Kr 
Kr_ iJ.Si02% 

Al203 + Fep-,. (1,6375 

8 - Relação Al203/Fe203 

FC203% 

9 - Relação C/N 
C%/N% 

Fonle: (13,16) 
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7.2 - INTERPRETAÇÃO DA ANÁLISE 

Depois de realizada a análise, seus dados precisam ser interpretados. A seguir sáo 
fornecidos valores aonde o aluno deverá enquadrar seus resultados para que possa ava- 
liá-lo. 

1. Valores de Ki 
Até 1,33 Laterltas 
de 1,33-2,20 Solo Lateríticos 
mais de 2,20 Solos não Lateríticos 

Fonte: VIEIRA & VIEIRA (26) 

2. índices de Ki e Kr para alguns grupos de Solos segundo Brown e Calwell, citados por 
VIEIRA (25) 

Unidade de Solo Horizonte Ki Kr 

Laiossolo A 1,01 0,30 
B 1,95 1,51 
C 1,87 1,66 

A 2,93 3,28 
Podzol B 2,09 1,42 

C 3,28 2,07 

Brunizem A 3,61 2,66 
B 3,60 2,73 
C 3.68 2,63 

Fonte: BROWN e CALWELL, citados por VIEIRA (25) 

3. Interpretação em função de Percentagem de Sódio Trocável (PST). 

Nome PST 

não solodizado 
fracamente solodizado 
solodizado 
fortemente solodizado 
solonclz 

0-5 
5-10 

10-15 
15-20 

20 

Fonte; VIEIRA & VIEIRA (26) 
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4. Efeitos em função da condutividade elétrica 

mmh/cm Efeitos 

pasta saturada água-solo 1:2 

1,0 0,4 desprezível efeitos sali- 
nos 

A maioria das culturas desenvolve- 
se bem. Nenhuma ação danosa deve 
ser esperada. 

1,1-2,0 0,4-8 baixa salinidade Seguro para a maioria das culturas, 
porém em longos períodos secos 
podem aflorar sais à superfície cau- 
sando danos às plantas. 

2,1-4,0 0,8-1,2 moderadamente sa- 
lino 

Devem cultivar espécies tolerante. 
Colheitas reduzidas. 

4,1-8,0 1,21-1 Solos salinos Poucas culturas adaptam-se. Recu- 
peração necessária. 

8,1-16,0 1,61-3,20 Fortemente salino Somente colheitas tolerantes a sais 
são satisfatórias. 

16,0 3,2 extremamente salino Somente capins plantas herbáceas, 
certos arbustos e árvores, tolerantes 
ao sal desenvolver-se-ão. 

Fonte: JONES Jr (14) e HANDBOOKon reference methods... (11) 

5 - Potássio Trocável (meq/lOOml T.F.S.A.) 

k+ Teor 

0,10 
0,10 a 0,30 
0,30 a 0,60 

0,60 

Baixo 
Médio 
Altos 

Muito Alto 

6 - Fósforo disponível (ppm) 

P Teor 

6 
6a 11 

11 a 16 
16 

Baixo 
Médio 
Alto 

Muito alto 



7 - Carbono Orgânico (%) 

C M.O Teor 

0,8 
0,8 a 1,4 

1.4 

1,38 
1,38 a 2,41 

2,41 

Baixo 
Médio 
Alto 

8 - % de Saturação Al3+ Teor 

5 
5 a 10 

10 a 20 
20 a 45 

45 

Muito baixo (não prejudicial) 
Baixo (pouco prejudicial) 
Médio (medianamente prejudicial) 
Alto (prejudicial) 
Muito Alto (altamente prejudicial) 

Fonte: MUZILL1 (17) 

9-pH 

Valor do pH Grau de Reação 

5,0 
5,0 a 6,0 
6,0 a 7,0 

igual a 7,0 
7,0 

acidez elevada 
acidez média 
acidez fraca 

neutro 
alcalino 

10 - Alumínio Trocável (mcq/lOOml T.F.S.A.) 

A13+ Teor 

0,5 
0,5 a 1,5 

1,5 

Baixo (não tóxico) 
Médio (tóxico) 

Alto (muito tóxico) 

11 - Cálcio Trocável (mcq/lOüml T.F.S.A.) 

Ca2+ Teor 

2,0 
2,0 a 4,0 

4.0 

Baixo 
Médio 
Alto 

37 



12 - Magnésio Trocável (meq/lOOml T.F.S.A.) 

Mg2+ Teor 

0,4 Baixo 
0,4 a 0,8 Médio 

0,8 Alto 

Fonte; MUZILLI (17) 
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ABSTRACT; The methods of soils chemical analysis uscd by FCAP soils 
laboratory are related here. These methods are described with 
explanation of its operation, together with detailed description of 
employed solutions preparation in every chapter. The methods were 
divided according to its analytícal base, so: chemical methods, 
eletroanalytic methods and spectroanalytic methods at last. The indexes 
normally required in soil analysis are demonstrated and also a chapter 
with short notion of analysis interpretation. 
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