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Este trabalho foi executado gragas ao suporte 
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Pesquisas e Experimentagäo Agropecuärias do Nor­

te — IPEAN mantém com a Superintendência do 

Desenvolvimento da Amazonia — SUDAM, possi-
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S I N O P S E 

O presente trabalho consta principalmente dos métodos 
analiticos empregados na analise dos solos da Amazonia. 

Säo apresentados de forma didatica — com interesse 
dirigido äqueles que militam nas ciências quimica e agro-
nömica — os f undamentos teóricos e processamentos präticos 
dos métodos analiticos, particularmente os de anälise qui­
mica instrumental. 

Especial ênfase foi dispensada ao capitulo da amostra-
gem, destacando a importancia da mesma no estudo e ava. 
liacäo das propriedades fisicas e quimicas dos solos. 
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1. INTRODUgAO 

O IPEAN ha alguns anos vem desenvolvendo intensas 
atividades através do Setor de Solos, no que concern© ä anä-
lise de amostras de solos, como parte integrarite dos estudos 
pedológicos e edafológicos realizados. 

Ainda hoje, é o IPEAN o ünico órgao federal na Regiäo 
Amazönica que possue laboratório especializado em analisé 
de solos, sendo por isso mesmo bastante significativo o nu­
mero de amostras encaminhadas para analise respectiva. 

Frequentemente, os laboratórios do Setor de Solos säo 
visitados por estudantes universitarios e técnicos, surgindo 
quase sempre a solicitagäo por parte dos mesmos, de expli-
cagöes minuciosas dos fundamentos teóricos e detalhes 
acêrca dos métodos analiticös empregadös, razao porque os 
autores decidiram redigir o presente trabalho. 

No seu conteüdo, a publicagäo inclue consideracöes teó-
ricas extrafdas dé bibliografias ëspecializadas, e, como base 
dos métodos analiticös Ütilizados no IPEAN, foram adotados 
aqueles padronizados pelo Laboratório de Anälise da Divi-
säo de Pedologia e Fertilidade do Solo, do Ministério da 
Agricultura no Rio de Janeiro. 

Considera-se como de grande importäncia para o me-
lhoramento da presente publicacäo, a contribuiQäo daqueles 
que se interessam por êste ramo da Quimica Analitica, vi-
sando corrigir possiveis êrros ou aclarar düvidas involuntä-
riamente contidas neste trabalho. 

2. AMOSTRAGEM DE SOLOS 

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

Como em todo ramo do conhécimento humano, onde 
se torna necessärio criaf ümä idéia representativa de uma po-
pulacäo. a amostragem constitui fator vital para a aquisi-
cäo de informacöes söbre a natureza dessa populagäo. 
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Em trabalhos de pesquisa, deve-se dispensar a maior 
atencäo no estabelecimento da amostragem de uma popu­
lagäo. 

Quanto a trabalhos de pesquisa söbre solos, ainda hoje, 
disp5e.se de escassos elementos para o estabelecimento de 
normas especificas relativas ä adogäo de um sistema de amos­
tragem padräo. Assim é que, no presente trabalho, säo cria-
das diversäs situagöes que poderäo auxiliar na escolha do 
tipo de amostragem a ser adotado. 

Um teór de urn dado elemento, obtido através da anä-
lise quimica de urn solo, define especificamente uma carac-
teristica de uma sub-amostra pequena. 

Porém, no caso da definigäo precisa de determinada 
caracterfstica de urn solo, o teór de um elemento só sera es-
tatisticamente välido se tiverem sido satisfeitas as seguin-
tes condigöes : 

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

2) Nenhuma mudanga tenha ocorrido na amostra, an­
tes da anälise, de modo a influir no resultado final. 

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

4) A anälise f omega o valor rnais verossirnel da carac­
terfstica a ser determinada. 

É importante destacar que, volumes de solo e näo areas, 
säo amostrados. Cada volume do qual uma amostra é reti-
rada. pode ser considerada uma populagäo composta de parti-
culas primärias, que variam entre si, tanto vertical como ho-
rizontalmente. É muito conveniente considerar como uni-
dade de amostragem, um grupo de particulas primärias simi-
lares como urn "core" ou fatia de dimensöes determinadas. 

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

De urn modo geral, pode.se afirmar que uma amostra 
consiste de tödas as unidades de amostragens coletadas com 
a finalidade de representar uma populagäo de solo simples. 
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Se tödas as unidades de amostragem de um solo pude. 
rem ser avaliadas, cada caracteristica de uma populagäo de 
solo pode ser definida em termos de um grupo de numeros 
estäveis denominadas parämetros, como uma média, am­
plitude total de variagäo e desvio padräo. 

Parämetros de uma populagäo de solo, näo podem ser de-
terminados — através da estatistica — por um grupo simi­
lar de nümeros, para a populagäo de uma amostra que repre-
senta o todo. 

A precisäo com que uma amostra de solo representa a 
populagäo amostrada, depende sobretudo da variabilidade 
do solo, do numero de unidades de amostragem contribuin-
tes, e ainda mais, do modo pelo quäl a amostra foi delineada. 

A variabilidade da populagäo e o êrro da amostra podem 
ser estimados se, no minimo, duas unidades de amostragem 
forem extraidas e avaliadas separadamente. 

Um dos métodos mais efetivos para aumentar a precisäo 
da amostragem, é o da sub-divisäo de populagöes heterogê-
neas de um todo, pois fornecem informagäo mais precisa, 
que uma amostra grande simples. 

Em se tratando de solos, o conceito convencional de ho-
mogeneidade deve ser condicionado ä variagäo tri-dimensio-
nal dos solos. Este conceito deve ser aplicado a volumes de 
amostragem. 

Por razöes óbvias, sómente uma sub-divisäo orientada, 
vertical e horizontalmente, é significante. 

Unidades de amostragem contribuintes de uma dada 
amostra, devem ser limitadas verticalmente, para um ho-
rizonte ou parte de um horizonte, que näo varie significa-
tivamente — acorde o objetivo da pesquisa — com a profun-
didade. 

Essas unidades devem também ser limitadas horizontal­
mente a uma area, que pode ser tratada como unidade face 
o objetivo do estudo respectivo. 

Um horizonte de um tipo de solo, dentro de uma certa 
area, é um exemplo de volume de amostragem "homogêneo", 
com respeito a certas caracteristicas fäcilmente observäveis. 
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Se uma das amostras ultrapassar esses limites, vertical 
ou horizontalmente, a precisao da avaliagäo destas caracte-
risticas pode diminuir, ao lado do aumento concomitante do 
tamanho da amostra. 

2 .1 . Pianos de amostragem 

É importante recordar, quando uma amostra for extrai-
da de uma populagäo, que esta é composta de um determi. 
nado numero de unidades separadas, unidades essas que po-
dem ser o numero de "spades loads" os quais compreendem 
a area em estudo. 

O plano de amostragem deverä estabelecer que unidades 
da populagäo devem ser incluidas na amostra. 

Existem värios planos de amostragens que podem ser 
üsados, sendo alguns mais precisos que outros. O impor­
tante é adotar aquêle que fornega uma precisao especifica a 
um custo reduzido. 

Assim é que, de acördo com os objetivos da pesquisa, a 
amostra pode ser extraida da populagäo como: amostra 
simples ao acaso, amostra estratificada ao acaso e amostra 
sistemätica. 

2.2. Fontes de êrro na amostragem 

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

O êrro de amostragem: é aquêle proveniente do fato. de 
que a amostra inclui sömente as unidades de amos­

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

populagäo e só pode ser eliminado pela inclusäo total da 
amostra. 

O êrro de selegäo: Provém de tendência a selecionar algu-
mas unidades da populagäo com uma maior ou 
menor probabilidade do que a desejada, como por 
exemplo, a eliminagäo de locais rochosos ou o nu. 
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mero excessivo de sub-amostras nas bordas de um 
campo. 

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

2.3. Sub-amostragem 

É utilizada frequentemente em muitos trabalhos de 
pesquisa sobre solos. 

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

Uma das vantagens importantes da süb-amostragem é 
o fato de que ela permite a avalia§äo de algumas caracteris-
ticas da unidade maior de amostragem, sem a necessidade de 
medir a unidade inteira, o que reduz consideravelmente o 
custo da investigacäo. 

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

2.4. Amostragem em trabalhos de fertilidade dos solos 

Compreendem quase que exclusivamente a sub-divisäo 
horizontal dos volumes do solo, dentro de um custo müiimo 
e menor tamanho possivel da ärea significativa. 

Assim, se obtém areas de amostragens que säo homogê-
neas com respeito ao tipo de solo, crescimento das plantas e 
tratamentos. 

No entanto, é importante destacar que, se a area é ex-
tensa e aparentemente uniforme com respeito aos fatores 
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acima mencionados, ela pode ser ao mesmo tempo heterogê-
nea em relagäo as caracteristicas quimicas a avaliar. 

Präticamente, em experimentos de campo, a subdivisäo 
minima pode ser, em bloco ou parcela, e nos casos de "Soil 
Testing" pode ser a area minima que um fazendeiro pode 
manejar como uma unidade. 

Como exemplo de recomendagöes de coleta de amostras 
citamos aquelas adotadas pelo Servigo Nacional de Anälises 
Räpidas de Solo. 

1) Dividir a propriedade em areas uniformes de até 10 
hectares, para a retirada de amostras. Cada uma 
dessas areas deverä ser uniforme quanto ä cor, topo-
grafia, textura e quanto ä adubagäo e calagem que 
recebeu. Areas pequenas, diferentes da circunvizi-
nha, näo deveräo ser amostradas juntas. 

2) Cada uma das areas escolhidas deverä ser percorri-
da em zigue-zague, retirando-se com um trado, amos­
tras de 15 a 20 pontos diferentes, que deveräo ser co-
locadas juntas, em urn balde limpo. Na falta de 
trado poderä ser usado urn tubo ou uma pä. Tödas 
as amostras individuals de uma mesma area unifor­
me deveräo ser muito bem misturadas dentro do 
balde, retirando-se uma amostra final em quantida-
de aproximada de 500 g. 

3) As amostras deveräo ser retiradas da camada super­
ficial do solo, até a profundidade de 20 cm, tendo-se 
antes o cuidado de limpar a superficie dos locals es-
colhidos, removendo as fólhas e outros detritos. 

4) Näo retirar amostras de locals próximos a residên-
cias, galpöes, estradas, formigueiros, depósitos de 
adubos, etc. Näo retirar amostras quando o terre-
no estiver encharcado. 

2.5. Amostragem em levantamento pedológico 

Neste caso, de acördo com o nivel de classificacjäo, em 
que se pretende conduzir o trabalno, a amostragem faz.se  
com subdivisäo vertical. 
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Horizontes de um mesmo tipo de solo representam popu-
lagöes diferentes, tanto sob o ponto de vista quimico como 
fisico, e säo unidades lógicas de sub-divisäo vertical. 

Homogeneidade fisica observada verticalmente näo asse-
gura homogeneidade quimica. 

Assim é que, tratando.se da avaliagäo de caracteristicas 
quimicas de perfis modais de um tipo de solo, com a coleta 
de sub-amostras pequenas, deve-se proceder a uma selegäo 
das mesmas. Neste caso, no minimo um perfil modal pode 
ser selecionado junto com outros perfis independentes a f im 
de ser estabelecida a variagäo entre êles. 

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

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

dos horizontes, coletar no lado da trincheira que estiver 
de frente para o sol, uma fatia de solo da parte central 
mais representativa de cada horizonte. 
Desta maneira procura-se eliminar as zonas de transi-
cäo inferior e superior dos horizontes adjacentes. 

4. Colocar a amostra em um saco de pano, e anotar numa 
etiquêta os seguintes dados : 
— Local 
— Numero do perfil 
— Profundidade 
— Data de coleta 
— Designagäo preliminar do solo, e, em casos especiais, 

observagöes complementares. 
5. Enviar para o laboratório de analises. 
6. Após o recebimento no laboratório, protocolar cada 

amostra, näo esquecendo de transcrever no livro de pro. 
tocolo, tödas as informa§6es contidas na etiquêta. 

7. Enviar a amostra para o setor de preparagäo das amos-
tras. 
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3. PREPARACÄO DAS AMOSTRAS 

3.1. Amostra sêca ao ar 

A amostra ja protocolada é submetida ao seguinte tra-
tamento : 
— colocar a amostra (quantidade pouco superior a 2 kg), 

em tabuleiro de madeira com as dimensöes de 40 x 60 cm, 
prèviamente tarado (± 0,02 kg) . 

— deixar em repouso, em lugar sêco e ventilado, até ser 
considerado pelo preparador de amostra, como sêca ao ar. 

— retirar 2 ± 0,02 kg de terra sêca ao ar. 
— desfazer os grumos com rölo de madeira, tendo o cuida-

do de evitar a quebra de pedras. 
— peneirar o material através de peneira, de malha com 

furos circulares de 2 mm de diametro. 
— separar o material peneirado (TFSA), para ser enviado 

uma parte ao laboratório e a outra ao estoque de amos-
tras. 

3.2. Determinacäo de Calhaus e Cascalho 

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

Teör de Calhaus ( > 20 mm) 

% calhaus = P c x 50 

Teor de Cascalho (20 mm — 2 mm) 

% Cascalho = P c a x 50 

Teor de Terra Fina Sêca ao Ar ( < 2mm) 

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

É efetuada através do emprêgo de métodos de anälise fi-
sica, quimica e instrumental. 

5. ANALISE FÏSICA 

5.1. Determinagäo do fatór de corregäo 

Êste fatór é utüizado para referir os resultados das ana-
lises a Terra Fina Sêca em Estufa (TFSE). 

É determinado pelo seguinte procedimento : 
— pesar 10 ± 0,001 g de TFSA e transferir para urn cadi-

nho de porcelana, forma baixa, prèviamente tarado. 
— deixar durante 24 horas em estufa regulada entre 

100?C e 1059C. 
— retirar da estufa, colocar em dessecador durante 1 hora e 

determinar o peso da TFSE. 
O cälculo do fatór é feito através da seguinte formula : 

peso da TFSA 
f = 

peso da TFSE 

5.2. Analise Granulométrica 

Fornece a composigäo granulométrica da TFSA. As 
partïculas componentes do solo possuem composigäo e estru-
tura diferentes e diferem geralmente entre si, em diametro 
e forma. Podem ser de natureza orgänica e inorgänica. 

O diametro de cada particula é um parämetro, que tem 
a dimensäo do comprimento da mesma, e é definido por urn 
ou diversos critérios estabelecidos arbiträriamente como: a 
largura da menor abertura quadrada por onde pode atraves-
sar, o diametro da menor abertura circular através da 
qual a particula pode passar; o diametro de urn circulo que 
tem uma area igual a area maxima projetada da particula; 
o diametro de uma esfera cujo volume é igual ao da particula; 
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o diametro de uma esfera cuja densidade e velocidade de se­
dimentagäo — em um determinado fluido — säo iguais as da 
particula. 

É óbvio que, todos êstes critérios, säo välidos para parti­
culas, porém näo podem ser rigorosamente relacionados äs 
particulas anisométricas que säo frequentemente encontra-
das no solo. Por isso, é que os resultados analiticos obtidos 
neste tipo de analise, devem sempre ser citados com a iden-
tifigacäo do método usado. 

Eastern dois métodos principals de anälise mecänica de 
solo : método da pipeta e método de hidrömetro. O primei-
ro método apresenta maior precisäo que o hidrömetro, po­
rém, êste é välido para muitos objetivos. 

5.2.1. Método international modif icado da pipeta 

5.2.1.1. Teoria 

É baseado no fato de que tödas as particulas possuem 
velocidade de sedimentagäo superior äquela de fragäo pro-
curada, a qual sedimentara antes do ponto de retirada, de-
pois de urn determinado tempo. 

O tempo e a profundidade da retirada da aliquota säo 
calculados pela Lei de Stokes. 

Assim, êste método depende diretamente da fragäo elimi-
nada pela sedimentagäo numa profundidade h em tempo t, 
tendo tödas as particulas, velocidade de sedimentagäo maior 
que h/t, sendo que na mesma profundidade, pode ser retirada 
aliquota com concentragäo original de particulas que pos­
suem velocidade maior que h / t . 

A tomada de uma aliquota de pequeno volume, por meio 
de uma pipeta, em profundidade h e num tempo t fornece 
uma amostra da qual tödas as particulas maiores que x (ta. 
manho determinado pela equagäo de Stokes), foram elimi-
nadas; 

sendo 0 = 100 
30 rj h 

g(es-eü 

1/2 
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ö — Parämetro de sedimentagäo 
h — Profundidade 
ŝ — Densidade da particula 

CL — Densidade da solugäo dispersora 
g — Viscosidade da ägua 
t — Tempo de sedimentacäo 
g — Aceleragäo da gravidade. 

A relacäo entre o diametro da particula esférica e res-
pectiva velocidade de sedimentacäo, fornece uma medida a r . 
biträria dos diämetros das particular nao-esféricas. 

Entäo, a separacäo da fragäo argila ( < 0,002 mm) poi 
sedimentagäo, pode ser efetuada através de homogeneizagao 
de uma suspensäo do solo, e decantagäo previa de tödas as 
particulas que permanecem acima do plano z = ^ - h depois 
de um tempo t . 

5 .2 .1 .2 . Método analitico 

Dispersäo do Solo 

É efetuada com a finalidade de separar as particulas 
componentes do solo, dentro dos seguintes limites granulo-
métricos, prèviamente estabelecidos : 

particula 
Diametro das 

particulas (mm) 

Areia Grossa (AG) 2 a 0,2 
Areia Fina (AF) 0,2 a 0,05 
Silte (Sil) 0,05 a 0,002 
Argila (Arg.) < 0,002 

A fim de efetuar uma dispersäo satisfatória säo utiliza-
das solugöes alcalinas, de concentragöes diversas. 

Para os solos da Amazonia, normalmente é utilizada so. 
lugäo de NaOH N (com fator devidamente ajustado). 
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Anteriormente, usou-se o Hexametafosfato de Sódio, no 
entanto foi substituido, devido maior disponibilidade local de 
NaOH. As vêzes ocorrem problemas na dispersao, devido ä 
interferência de teores elevados de sais soluveis, sulfato de 
cälcio, carbonato de cälcio e materia orgänica. 

A eliminagäo da materia orgänica é efetuada, por trata-
mento do solo com peróxido de hidrogênio, e o gêsso remo-
vido por filtragäo e lavagem com ägua suficiente para dissol-
vê-lo. 

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

Propriedades de amostra Tratamento 

Solos Normais Dispersao com Na OH ou HEXA 

Teör elevado de sais so­
luveis, com teör baixo de 
CaC03. 

Tratamento prévio com HCl elimi­
nagäo dos sais com C2H5 OH a 
60% ou ägua destilada e dispersao 
da amostra com Na OH ou Hexa­
metafosfato de sódio (HEXA). 

Teör baixo de sais solu­
veis (independente do 
teor de CaC03. 

Tratamento prévio com HCl e dis­
persao com Na OH ou HEXA. 

5.2.1.3. — Processamento 

— Pesar 20 g de TFSA e transferir para um bequer de 
600 ml, juntar 250 ml de ägua e 10 ml de solugäo de 
Na OH N. 

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

rante 15 minutos com coqueteleira Walita ou equiva­
lente. 
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Passar töda a amostra de peneira (malha 270 — abertu-
ra 0,053 mm) para um cilindro de Koettinge. 
Lavar com volume de ägua suficiente para retirar tdda 
a argila. 
Completar o volume do cilindro, com ägua destilada, até 
o trago correspondente a 1000 ml. 
Agitav para homogeneizar a suspensäo contida no cilindro 
e deixar em repouso para sedimentagäo, anotando a hora 
do inicio da mesma. 
Registrar a temperatura da suspensäo, a fim de determi-
nar o tempo de sedimentagäo. 
Retirar 25 ml da suspensäo através da torneira superior 
(5 cm de profundidade a partir da marca dos 1000 ml), 
e transferir para urn cadinho de porcelana prèviamente 
tarado. 
Colocar o cadinho numa estufa a 1059C, até secura 
completa. 
Resfriar num dessecador e pesar. Anotar o peso (P). 

% Argila _- -, 
Total = 200 I (Peso cad+arg — Peso cad)—0,013 I 
fAT> L J (AT) 

O material retido na peneira de malha 270, e que cons-
titui as areias fina e grossa, depois de lavado é transferido 
para um cadinho de porcelana prèviamente tarado. 
Secar em estufa, ä temperatura de 105° C, até secura com­
pleta. 

I (Peso cad + areias) — Peso cad) I % areias = 5 (Peso cad + areias) — Peso cad) 

Transferir as areias para uma peneira de malha 70 (aber-
tura 0,2 mm) e depois passar por oütra de malha 270 e 
agitar a fim de desmembrar o material em duas fracöes. 
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A parte retida na 1^ peneira é denominada areia grossa 
(AG) e o que fica na segunda peneira, areia fina (AF). 
Recolher esta ultima fracäo e pesar anotando o peso : 

% AF = 5 I (Peso cad + AF) — Peso cad. 

% AG = % areias — % AF 

% Silte = 100 — (% AT + % AG + % AF) 

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

a) Efetuar a dispersäo com agua destilada. 
b) Calcular usando a seguinte expressäo : 

% Argila Natural = 2001 (Peso cad+arg) — Peso cad. 

6. ANALISE QUfMICA 

6 . 1 . Carbono Organico 

O carbono orgänico é o principal componente da materia 
orgänica do solo. 

Desde a antiguidade que se atribui a descoberta da exis-
tência de uma fracäo orgänica no solo. Porisso mesmo, du­
rante todo o processo histórico de desenvolvimento da ciên-
cia do solo, tern sido dedicado tempo exaustivo em pesquisas 
sobre a genese e propriedades da materia orgänica do solo. 

Apesar de todo êste esförgo, traduzido pelos numerosos 
trabalhos de pesquisas existentes, pode-se sem receio afirmar 
que, os conhecimentos atuais sobre a materia orgänica do 
solo, ainda säo insuficientes. No entanto, pesquisas conti-
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nuam a ser dedicadas no sentido de obter dados informativos 
sóbre êste principal componente do solo. 

Sabe-se que a fracäo orgänica têm um efeito acentuado 
sobre a estrutura dos solos. Dependem também da materia 
orgänica a absorgäo e retengäo de ägua pelo solo, e teör de 
bases trocäveis, nitrogênio, fósforo e alguns dos elementos 
menores, indispensäveis ao crescimento das plantas. 

6.1.1. Método Analitico 

O método empregado no Laboratório da Secäo de Solos 
do IPEAN e padronizado pelo Laboratório do DPFS é o méto­
do de Tïurin, que foi discutido no III Congresso Internacional 
da Ciência do Solo. 

6.1.1.1. Teoria 

O método baseia-se na acäo oxidante do dicromato de 
potassio, em meio äcido, sóbre a fragäo denominada carbono 
orgänico do solo. Esta reagao é realizada a quente, e em 
presenca de catalisador positivo sulfato de prata. A atua-
cäo principal de K2Cr207 pode ser descrita quimicamente, 
pela reagäo : 

2K2 Cr 20 7 -*- 8H2 S04 -=• 2K2 S04 -*-. 2Cr2 (804)3 "*" 8 H 2 ° "*" 6° 

60 + 3C _ » 3 C02 

2K2 Cr20j •+•- 8H, S04 -*- 3C —» 2K2 S04 •*•. 2Cr2 (S0 4 ) 3 •*- 8H20 -^ 3C02 

2K2 Cr207 3C 

K2 Cr20 ? C 

6 4 

O sulfato de prata possue acao dupla, a de catalisador 
positivo e prevenir a interferência dos clorêtos porventura 
existentes na amostra : 

Ag2S04 + 2NaCl — 2 AgCl + Na2S04 
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a precipitagäo do clorêto de prata, elimina a presenca do ion 
clorêto que poderia ser oxidado pelo K2Cr207 nas condigöes 
de acidez reinantes, causando urn êrro na anälise. 

A amostra geralmente libera o ion Fe -*•.-«••% em solugäo, 
o qual provoca o aparecimento de coloragäo amarela, dificul-
tando a detecgäo do ponto final da titulagäo, Para eliminar 
êste inconveniente adiciona-se äcido orto-fosfórico, o qual for­
ma através do ion PO4 urn complexo incolor com o 
ferro trivalente : 

2 P 0 4 + Fe-1"«--»- —-> [Fe (P04)2] — 
o äcido fosforico faz baixar o potencial de oxidagäo do sistema 
férrico-ferroso ao complexar os ións férricos. 

O indicador difenilamina muda de coloragäo dentro dos 
limites de alteracäo do potencial na curva de titulagäo. 

A mudanga de cor da difenilamina deve-se a uma mu-
danga na estrutura molecular. Assim a difenilamina : 

oxida-se a difenilbenzidina : 

e finalmente transforma-se por oxidagäo a violeta de difenil­
benzidina : 

<z> =o=<z>- -O 
6.1.1.2. Processamento 

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

— Juntar 10 ml de dicromato de potässio 0,4 N e uma pitada. 
(aproximadamente 20 mg) de sulfate de prata empó. 
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• Colocar em chapa aquecedora elétrica. Introduzir den-
tro do frasco um tubo de ensaio cheio de ägua e que atua 
como condensador. 

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

— Resfriar, juntar 80 ml de ägua destilada, 5,0 ml de 
H3 P 0 4 1:1 e 5 gotas de solugäo do indicador difenilamina. 

— Titular com solugäo 0,1 N de sulfate ferroso amoniacal (c/ 
fator calculado), até que a cor azul da solugäo mude para 
verde neto. 

— Anotar o volume gasto (V). 

6 . 1 . 1 . 3 . Calculos 

A expressao para o calculo do C Orgänico com teör su-
ficiente para consumir os 10 ml de dicromato, é a seguinte : 

% C = 0,06 (40 — V) x f 

quando a amostra possuir teör mais elevado de C Orgänico, 
pipetar 20, 30, 40 ou 50 ml de K2Cr207 0,4 N, e após 5 mi­
nutes de fervura, diluir respectivamente a 100, 150, 200 e 
250 ml, de modo a ser retirado sempre uma aliquota de 50 ml 
da solugäo original. Logo após adicionar 50 ml de ägua des­
tilada. Age-se dêste modo, afim de proceder-se a titulagäo 
por retörno, numa aliquota correspondente a 10 ml de di­
cromato de potassio 0,4.N. Nêstes casos entäo tem.se as 
expressöes : 

Volume de K2Cr207 = 20 ml 

%C = 0,06.f. |_ (40 — V) 2 J 

Volume de K2Cr207 = 30 ml 

%C = 0,06.f. |_ (40 — V) 3 ' | 
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Volume de K2Cr207 = 40 ml 

%C = 0,06.f. I (40 — V) 4 <y. 

Volume de K2Cr207 = 50 ml 

%C = 0,06.f. I (40 — V) 5 

De acördo com a equacäo quimica principal, temos : 

K2Cr207 C 

K2Cr207 (PM) 
Ocorre que a relacäo é o equivalente-

6 
grama do dicromato de potassio (em meio acido) donde vem : 

K2Cr207 12 
== = 3 g C 

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

1000 ml sol N — 3 g C 
' 1 ml sol N — 0,003 g C 

1 ml sol 0,1N — 0,0003 g C 

porém, para a oxidacäo inicial usa-se um volume a de 
K2Cr207 0,4 N 

Transformando essa normalidade para 0,1 N, no caso de 10 ml. 
10 ml sol. 0,4 N K2Cr207 — 40 ml sol. 0,1 N K2Cr207 

como esta solugäo estä sempre em excesso, titula-se o mesmo 
com sulfato ferroso amoniacal (v) logo : 

(40 — v) x 0,0003 

sera a quantidade em gramas de carbono que existe na amos-
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tra. Como o peso da amostra é 0,500 g, o cälculo da % de C 
orgänico (em relacäo ä TFSE) é feito do seguinte modo : 

100 g — % C org. 
0,5 g — (40-v) x 0,0003 x f 

200 
% C org. = x (40 — v) x 0,0003 x f 

1 
% C org. = 200x0,0003 x (40-v) x f 

% C. org. = 0,06 x (40-v) x f 

6.1.1.4. Preparagäo das solu$6es 

Prepara^äo da solucäo de K2Cr207 0,4 N. 

a) Secar o sal K2Cr207 p .a . numa estufa elétrica, ä ten-
peratura de 120-140*0 durante 2 a 4 horas. 

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

auxilio de mais ou menos 500 ml de H2O. Agitar com 
firmeza até dissolver o sal. 

d) Juntar ao baläo uma solugao preparada pela mistura 
de 11. H 2 S 0 4 d = 1 . 8 4 e 500mldeH20. 

e) Resfriar a solucäo e completar o volume a 21. 

Titulacao da solucao de K2Cr207 

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

b) Adicionar 15 ml de HCl concentrado, 3 ml de HNO 3 e 
30 ml de H2 S04 1:1. Cobrir o Erlenmeyer com um fu-
nil cuja haste tenha sido removida. 

c) Aquecer para que a dissolucäo do ferro se ja completa. 
Continuar o aquecimento até o aparecimento de abun-
dantes fumos brancos. 

— 27 — 



d) Retirar da chapa e resfriar. 
e) Adicionar 20 ml de H2O destilada, e 5 ml de HCl con-

centrado. 
f) Aquecer ä ebuligäo. Retirar da chapa e reduzir o 

Fe-*-*--*-, juntando göta a göta, uma solugäo de cloreto 
estanhoso. Juntar 2 götas de excesso da solugäo redu-
tora. 

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

h) Juntar 10 ml de H3PO4 1:3, diluir a 150 ml e adicionar 
3 götas de difenilamina. 

i ) Titular com K2Cr207 0,4N. Quando coloragäo cinza 
aparecer na solugäo, significare que o ponto final estä 
proximo. Ehtäo titula-se vagarosamente göta a göta, 
até que a coloragäo müde para azul, sinal de que o ponto 
final foi atingido. Anotar o volume gasto V. 

Cälculos : 

Peso Fe pureza % Fe 

ÏÖÖ 
N = 

0,05585 

volume gasto (V) 

Preparacä© de solugöes auxiliares : 
— Solugäo de Clorêto Estanhoso 

Dissolver 50 g de SnCl2. 2H2O em 100 ml de HCl con-
centrado. 
Aquecer na chapa até que a turvagäo desaparega. Diluir 
a 330 ml com H20 destilada. Juntar pequenos pedagos 
de Sn metälico, afim de que o sal dissolvido näo sofra 
oxidagäo. Guardar a solugäo num frasco escuro prote-
gido da luz solar. 

— Solugäo de difenilamina (1%) 
Dissolver 1 g de difenilamina em 100 ml de H2SO4 conc. 
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— Solugäo de äcido fosfórico 
Misturar 500 ml de H3PO4 concentrado, com 1000 ml 
de H20. 

— Solugäo saturada de clorêto mercürico 
Colocar cêrca de 100 g de HgCl2 num frasco de 500 ml 
contendo 400 ml H2O destilada quente. Agitar bem 
para dissolver a maxima quantidade de HgCl2. Resfriar. 

Padronizagäo de uma solugäo de K2Cr207 0,1 N 

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

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

2) Pesar cêrca de 0,20 g de ferro metälico em fio, (c/ as 
mesmas especificagöes indicadas na preparagäo da solu­
gäo de K2Cr207 0,4 N) . 

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

3) Calculos: 

Peso Fe x pureza % Fe 

5,585 Peso Fe x pureza Fe 
N = = 

volume gasto 5,585 x volume gasto 

Padronizagäo de uma solugäo de FeS04 0,1N : 

a) Pesar 40 g de FeS04. (NH4)2 SO4. 6H2O e dissolver em 
um pouco de ägua misturada com 10 ml de H2SO4 con­
centrado e completar o volume a um litro. 

b) Pipetar 25 ml da solugäo e transferir para 1 Erlenmeyer 
de 250 ml. 

c) Colocar 80 ml de uma solugäo de H3 P04 (30,3 ml de 
H3 P04 concentrado para 1 litro de solugäo). Misturar. 

d) Juntar 5 götas de difenilamina e titular com K2Cr207 

0,1 N. 
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Cälculos 

V N = VN' 

N — normalidade do K2Cr207 0,1N 
V — volume do K2Cr207 0,1N 
V' — volume do FeS04 0,1N 
N' — normalidade FeS04 0,1N 

6.2. Mtrogenio Orgänico e Amoniacal 

O nitrogênio tem sido durante muitos anos intensiva-
mente pesquisado, em fungao de sua elevada importancia 
eomo elemento nutriente das plantas. 

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

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

O ciclo de nitrogênio na natureza segundo BEAR é o 
seguinte: 

PLANTAS. . ANIMAIS 

K^( DESNITRIHGACAO M p - REDUCAO-IMQBIUS ACAQ / . f a 

H U M U S / ^ 

_ 30 — 

http://acha.se


A mineralizacäo do Nïtrogênio é processada através da 
degradacäo dos compostos orgänicos nitrogenados existentes 
em residuos orgänicos frescos incorporados ao solo, como 
aqueles existentes na materia hümica do solo. 

No processo de mineralizacäo destacam-se duas fases 
principals : a amonificagäo, isto é, a transformacäo do N em 
NH4-4-. e a nitrificacäo, constante da oxidagäo de NH4^ a NO3-. 

Durante a mineralizacäo instala-se ao mesmo tempo um 
processo reversivo denominado imobilizacäo. Assim, é que, 
uma grande porcäo de NH4-H e NO3- pode ser imobilizado 
por microorganismos que utilizam êsses compostos na smte-
se do seu protoplasma. Algumas vêzes, parte dêste protoplas-
ma e sub-produtos nitrogenados do metabolismo, passam a 
compör a fracäo estävel do humus do solo. 

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

Considerando a dinämica do processo, a desnitrificacäo c 
redugäo assimilatória do nitrato, podem ocorrer paralelamen-
te segundo o esquema : 

Assimilacäo dos Nitratos 

HN20H > NH3 

A 

I 
N03 _ > N02 > (HNO) —> H2N2O2 —> N20 

ou I 
v 

N02NH2 _ > N2 

desnitrificagäu 
Porém, existem microorganismos capazes de utilizar ni­

trogênio molecular em seu metabolismo. Temos por exem-
plo as espécies AZOTOBACTER e CLOSTRIDIUM, bem co­
mo um grande numero de bactérias heterotróficas, organis-
mos autotróficos, bactérias fotossintéticas, e também algas 
azul-verdes. 
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Segundo BEAR a fixagäo do N atmosférico pode ser es-
quematizado do seguinte modo : 

PROCESSO BIOQUfMICO 
DE FIXACÄO DO NITROGÊNIO ATMOSFÉRICO 

de re du pa o 

HN-NH di- imida 

H J N - N H J 

aminoacidos |— 

I 

de o x i d o ; a*o 

N20 

(HNOg) 

h i p o n i f r i +o 
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O nitrogênio é urn elemento essencial na sintese da clo-
rofila. Tödas as proteinas e o protoplasma contém na sua 
composicäo molecular esse elemento. 

O N é absorvido pelas raizes em forma de NH4-+- ou 
NH3-, sendo que em condigöes de acidez com pH variando 
de 5 a 7 ambas as formas säo absorvidas com grande f acili-
dade pelas plan tas. 

O ion NO3" no solo é reduzido com grande rapidez a 
NH3, provävelmente em presenga de enzima que possue em 
seu tecido vivo o molibdênio. 

O NH3 em combinagäo com os äcidos orgänicos forma 
aminoäcidos, elementos fundamentals na construgäo dos edi-
ficios proteicos do tecido vegetal. 

A administragäo de nitrogênio ä planta, altera a razäo 
proporcional entre proteinas e carboidratos, além de propi-
ciar a formagäo de células mais delgadas. 

6.2.1. Método analitico 

6.2.1.1. Teoria 

O método Kjeldahl emprega como solugäo digestora uma 
mistura de H2SO4, CuS04 e Na2S04, a fim de decompor a 
materia orgänica transformando o nitrogênio da amostra 
em nitrogênio amoniacal. 

O acido sulfürico tem as seguintes fungöes: conversäo 
de sulfates a sulfates äcidos, oxidagäo de aceleradores orga­
nicos como sucrose, acido benzóico, acido salicilico e oxida­
gäo da amostra. Uma parte do acido é perdida por ebuligao 
e um excesso do mesmo é necessärio, na fase de digestäo da 
amostra, a fim de assegurar a ausência de perdas por vola-
tilizagäo dos sais amoniacais. 

O sulfato de sódio, em mistura com acido sulfürico, fun-
ciona como agente térmico, elevando o ponto de ebuligao da 
mistura, assegurando a manutengäo da temperatura desejä-
vel ao processo. 

Como catalisador positivo é empregado o sulfato de co-
bre, acelerando a decomposigäo da materia orgänica. 
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Após a digestäo o nitrogênio amoniacal é deslocado por 
hidróxido de sódio e destilado por aquecimento. 

O recolhimento do nitrogênio amoniacal é feito em so-
lugäo de äcido bórico a 4% em presenga da mistura dos indi-
cadores : Tetrabromo — m — cresol, Sulfonftaleina (verde 
de bromocresol) e 0 — Carboxibenzeno-azo-dimetil anilina 
(vermelho de metila). 

6.2.1.2. Processamento 

1. Pesar 0,5± 0,001 g de TFSA e transferir para um baläo 
de digestäo Kjeldahl, capacidade 100 ml. 

2. Transferir para dentro do baläo 15 ml de solugäo diges-
tora. 

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

materia orgänica do solo, o que pode ser constatado 
através do clareamento da amostra. 

5. Após a eliminagäo da materia orgänica retirar do di­
gestor e resfriar até temperatura ambiente. 

6. Transferir o residuo e liquido para um baläo de desti­
lagäo, de 100ml de capacidade. Lavar bem o frasco 
de digestäo, e transferir para o baläo de destilagäo 
até que o volume de liquido alcance em törno de 45 ml. 

7. Colocar alguns pedagos de "cerämica vermelha" afim 
de normalizar a ebuligäo. 

8. Para receber os gases amoniacais, colocar num frasco 
Erlenmeyer de 125 ml de capacidade 10 ml de H3BO3 
a 4% e 5 götas de indicador. 

9. Imergir a extremidade do tubo de destilagäo, no liqui­
do contido no Erlenmeyer coletor. 

10. Ao frasco de destilagäo adicionar lentamente 20 ml de 
NaOH 50%. Deve-se deixar escorrer o liquido cäustico 
pelas paredes do frasco, afim de que näo ocorra perda 
de NH3, enquanto o baläo estiver sem rölha. 

11. Tampar o baläo com rölha de borracha, a qual deve es-
tar ligada ao tubo coletor de gases. 
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12. Agitar vigor osamente o baläo e abrir a torneira de ägua 
para refrigerar os tubos de destilagäo. 

13. Ligar o aquecimento elétrico da chapa aquecedora. 

14. Destilar aproximadamente 35 ml da solucao contida nc 
frasco de destilagao. 

15. Retirar da chapa aquecedora. Resfriar até tempera-
tura ambiente e titular com HCl 0,02N. com fator prè-
viamente determinado. 

6 . 2 . 1 . 3 . Cälculos : 

A reagäo principal do processo é : 

2NH40H + H2S04 — > (NH4)2S04 + 2H2O 
2NH40H — 2 N — H2SO4 

H2S04 

N 
2 

14 g N 49 g H2S04 

1000 ml H2S04 N — 14 g N 
1000 ml H2S042N — 28 g N 

1000 ml H2S04 0.02N — 0,28 g N 
1 ml H2S04 0,02N — 0,00028 g N 

usando 0,5 g de amostra, a percentagem de nitrogenio sera 
calculada da seguinte manei ra : 

0,5 _ v x g x 0,00028 
100 % N 

% N = V x f x 0,056 

onde f é o fator do äcido. 
Variando o peso da amostra deve-se sempre, multiplicar a ex-
pressäo acima pelo quociente 0,500 onde p é o peso da amos­
t r a . 

P 

6 .2 .1 .4 . Preparacäo das Solugoes 

Solucao digestora: Pesar 180 g de Na2S04 e dissolver em 
cêrca de 1000 ml de ägua destilada. Adicionar 20 g de CuS04. 
5H20. Depois juntar lentamente 600 ml de H2S04 d = 1,84. 
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Resfriar até temperatura ambiente e completar o volume a 
2000 ml. 
Acido bórico a 4% : Pesar 40 g de H3 BO3 e dissolver em 
± 900 ml de ägua destilada. Deixar em repouso durante 
24 horas afim de facilitar a dissolugäo. Depois completar o vo­
lume a 1 litro com ägua destilada. 
Indicador misto: Pesar 0,100 g de verde de bromocresol e 
0,020 g de vermelho de metila e dissolver em älcool etilico a 
95%. Depois completar o volume a 100 ml. 

6.3 Hidrogênio e Aluminio Permutaveis 

Êstes dois elementos em forma trocävel säo responsä-
veis diretos pela acidez dos solos. 

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

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

ï 1 

I H."4- + Al-1--̂ -»- = T — S 

onde o T é capacidade total de adsorcäo do solo e S é a soma 
de bases trocäveis, sendo ambos medidos em miliequivalentes. 

Através de tratamento do solo com solucäo de acetato de 
cälcio N, pH-7,0 inicialmente faz-se a extragäo dos cations 
H-̂  e Al-*"̂ -*-- e posteriormente com clorêto de potassio 
N, pH — 7,0 extrai-se o aluminio. Por diferenga obtém-se o 
hidrogênio permutävel. 

No solo exLstem espécies como H-»:, ou H30-*- denomina-
do ion hidrogênio, assim como Al(H20)6",":+"","• Os ions 
que contêm aluminio formam complexo de coordenagao, no 
quäl um ätomo central de aluminio é ligado ao oxigênio de 
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seis moléculas de ägua, dentro de configuracäo octaédrica : 

H H 

o ion aluminio hidratado, de urn modo geral, pode ser consi-
derado como um äcido, de vez que êle contém protons remo-
viveis, os quais säo retirados das moléculas de ägua que ro-
deiam o aluminio. É interessante destacar que essas molé­
culas näo säo moles de ägua, no senso comum, de vez que 
estäo ligadas ao aluminio com uma carga média de 0,5. Cada 
hidrogênio é ligado ao oxigênio com carga média de 0,75, dei-
xando uma carga positiva média de 0,25 para cada hidrogê­
nio em um total de 3 por cada ion aluminio hidratado. A 
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dissolugäo dos protons em agua, pode ser representada pelas 
seguintes equagöes : 

[ A1(H20)6 ]•*•-+ + H20 —> [ A1(H20)50H ] + + + H30+ 

[ A1(H20)5OH ] *-•-+ H20 —> [ A1(H20)4(OH)2 ] - + H3O+ 

[ Al (H 2 0) 4 (OH) 2 ] -^+H 2 0—> [ A1(H20)3(OH)3 ] + H3O-

O aluminio trocävel apresenta, acima de determinado 
iimite, efeito fitotóxico para determinadas espécies vegetais. 
Assim é que, seu estado de inatividade no complexo sortivo de 
argila, é fator importante no estudo da fertilidade dos solos. 

6 . 3 . 1 . Método analitico 

6 . 3 . 1 . 1 . Teoria 

A extragäo do Hidrogênio e Aluminio permutaveis do 
solo é procedida com solucäo de Ca (CH3 C00)2N, pH — 7,0. 

Após a extragäo, a dosagem da acidez causada por êsses 
eiementos é feita por soiugäo de NaOH 0,1 N em presenga da 
fenolftaleina como indicador. 

As equagöes quimicas simplificadas representativas do 
processo s ä o : 

Micela 

Micela 

H 71 HH 

AI >A1 -•"•"•• 
<— 

A1+++ + 3H20 -> AI (0H)3 + 3 H-1 

H+ + NaOH ^ > H20 + Na* 

— 38 — 



a mudanga de cor do indicador fenolftaleina da-se em pH 
8,3-10,0 e deve-se ä uma modificacäo na sua estrutura mole­
cular, como segue : 

HO V \ / \ HOv\ /\ HV\ / \ 

/ • 

V 
Forma Incolor 
Lact ónica 
Pseudo dcido 

OH 

Vo 
Forma Vermelha 

OJJ in ónica 
Ac ido 

+H 

VVV Wv V\/V 
c-o- e-o c cf c c/^ 

Forma Vermelha 
(Sal ou ion) 

na dosagem de Al-1"^ emprega.se solugäo de KCl N, pH 7,0, 
e a titulagäo é feita com solugäo 0,1N de NaOH, em presenga 
do azul de bromotimol como indicador. 

O H-*- permutävel é entäo obtido por diferenga, isto é : 

mE H"^ + Al-n--t-/100gsolo —mE Al -i- + -+:/100g solo = mE H*/100g solo 

6.3.1.2. Processamento 

6.3.1.2.1. Hidrogênio e Aluminio Permutäveis 

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

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

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

5. Retirar, com pipeta aspirada ä vacuo, 100 ml do extrato 
do solo. 

6. Transferir para erlenmeyer de 250 ml. Juntar 5 götas de 
fenolftaleina a 3% e titular com solugäo de hidróxido de 
sódio 0,1N até atingir o ponto final da titulagäo, caracte-
rizado pelo aparecimento de coloracäo rosea persistente. 
Anotar o volume gasto Va. 

7. Retirar 100 ml da solucäo blank mencionada em (4). 

8. Titular com a mesma solugäo alcalina e indicador, regis-
trando o volume gasto Vb. 

6.3.1.2.2. Aluminio Trocavel 

1. Pesar 7,5 ± 0,01 g de T. F. S. A. e transferir para um erlen­
meyer de 250 ml. Juntar 150 ml de solugäo normal de 
KCl. 

2. Tampar o erlenmeyer e agitar diversas vêzes, adotando o 
mesmo procedimento citado na determinagäo anterior. 

3. No dia seguinte pipetar 100 ml do extrato do solo trans­
ferindo para um Erlenmeyer de 250 ml. Juntar 3 gotas 
de solugäo do indicador azul de bromotimol e titular com 
solugäo de NaOH 0,1 N, até ser atingido o ponto final, ca. 
racterizado pela mudanga de coloragäo da solugäo de 
amarela para azul. Anotar o volume gasto Va. 

Obs. : — Nesta determinagäo näo se procede ä titulagäo 
de blank, em face do extrator ser clorêto de po-
tässio, portanto um sal derivado de um äcido 
forte e base forte. 
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6 .3 .1 .3 . — Calculos 

H+ + Al-«"»-* 

Peso da amostra : 10 g 

Extracäo: 10 g — > 150 

I 
V 

100 (6,667g) 

1 ml Na OH — 0,1 mE H+ +AJ-*--*-

6,667 — (Va — Vb) x 0,1 x f 

100 - m E H + + A\-*--++ 

mE H^ + A1+.--/100 g solo = 1,50 (Va —Vb)xf 

porém como o rendimento medio da reacäo é 90%, adiciona-
se mais 10% ä formula: 

i 
mE H-̂  + Al +.++./100 g solo — 1,65 (Va-Vb) x f 

Al" 

Peso da amostra : 7,5 g 
extracäo: 7,5 g —> 150 

100 (5g) 

0,000899 
1 ml NaOH 0,1N —, . 0,1 mEAl+~-

0,00899 
5 g ——— V x 0,1 x f 

100 — — - mE Al-'-WlOO g solo 

mE Ald-++/100g solo = V x f Xj2 j 
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6.3.1.4 — Preparacäo de solucóes 

Solucäo de Ca (CH3 C00)2 N pH — 7,0 — Pesar 158,2 g de 
Ca (CH3C00)2 puro, e dissolver em cêrca de 1800 ml de 
ägua isenta de gas carbonico. Depois completar o volume 
a 2.000ml. Ajustar o pH até 7,0 com acido acético ou so­
lucäo de hidróxido de calcio. 
Solucäo de fenolfataleina 3% : Pesar 3 g do indicador e dis. 
solver em 100 ml de älcool etilico absoluto. 
Solucäo de KCl N pH — 7,0 — Pesar 149,12 g do sal sêco p.a., 
e dissolver em cêrca de 1800 ml de agua destilada. Depois 
completar o volume a 2.000 ml com agua destilada. Se neces-
sario, ajustar o pH com solucöes de äcido cloridrico ou hidró­
xido de potassio. 
Solucäo de bromotimol azul 0,1% Pesar 100 mg do indica­
dor, transferir para urn gral de porcelana ou ägata e juntar 
1,6 ml de NaOH 0,1 N f = 1,000. 

Triturar bem até que toda a massa do indicador esteja 
com coloracäo verde. Depois juntar ägua destilada até 
volume final de 100 ml. 

6.4. Sesquióxidos de ferro e aluminio do oomplexo de 
laterizacäo do solo. 

A importäncia da determinagäo dos óxidos de ferro e 
aluminio nos solos, advém do fato de que êstes compostos säo 
originärios do material parental ou constituem produtos de 
meteorizacäo de outros minerais que contém os mesmos. 

De um modo geral, o mecanismo de meteorizacäo consis-
te na dissolucäo do material originärio e precipitacäo dos 
óxidos de ferro e aluminio, os quais algumas vêzes fazem 
parte da estrutura dos silicatos. 

No entanto, de acördo com trabalhos realizados por 
JACKSON, a gibsita presente nos latossolos é considerada 
com mais ênfase produto de precipitagäo, do que relfquias 
das camadas octaédricas estruturais dos silicatos. 

As fracöes molares dos óxidos de ferro e aluminio säo 
relacionadas com as do óxido de silicio, constituindo indices 
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de meteorizagao, os quais expressam o grau de meteorizagao 
quimica de urn mineral ou material do solo. 

Pesquisas realizadas por HARRASOWITZ, JENNY e MAR-
BUT, citam as fragöes molares dos diversos constituintes de 
rochas, minerais e solos afim de condensar a analise ele­
mentar dêstes materials. 

Os indices mais utilizados sao : 

Ki 1,7 x 
Si02 % 

Al203% 

l,7x(Si02 %) 
Kr = 

(Al203%) + 0,6375 x (Fe203%) j 
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CaO% MgO % 
+ — 

56 40,3 
ba2 = 

A1203% 

102 

A1203% 
af = 1,567 x  

Fe203% 

como pode ser observado o A1203 é empregado mais fre-
quentemente como base para o cälculo das perdas relativas 
de meteorizagäo de outros constituintes. 

6 .4.1. — Método analitico r 

6.4.1.1. — Teoria 

Neste método é utilizadó o H2SO4 <d = 1,47 como agen­
te de decomposigäo de silicatos existentes no solo. 

A densidade do äcido foi adotada no Laboratório Central 
da DPFS, com a finalidade de evitar que o dióxido de silicio 
proveniente dos silicatos decomponiveis pelo äcido sulfürico, 
torne-se ainda que parcialmente insolüvel em solugäo de 
Na2 CO3 a 5%. Em experiências anteriormente realizadas 
com äcido mais concentrado, no Laboratório da DPFS, ocor-
reu a desidratagäo e insolubilizagäo da silica. 

Além disso, na maioria das vêzes, o ataque da TFSA com 
H2SO4 d = 1,47 fornece valöres do Ki muito semelhantes 
äs da fragäo argila do solo. 

Quase sempre o valor do indice Kr na TFSA é menor que 
o da argila correspondente. 

No método analitico respectivo a Si02 separada dos ses-
quióxidos é determinada colorimètricamente, como serä tra-
tado posteriormente. 
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O sesquióxido de ferro é dosado por dicromatometria, 
empregando-se o clorêto estanhoso como redutor. 

O trióxido de alvuninio é determinado por coniplexome-
tria através de titulagäo indireta, com'6' èmprêgö de solugäo 
de sulfato de zinco para reagir com o excesso de Na2-EDTA, 
e difeniltiocarbazona (ditizona) como indicador. O pH da 
solugäo é tamponado com mistura de äcido acético e acetato 
de amönio pH 4,62. 

6.4.1.2. — Determinagäo de AI2O3 

6.4.1.2.1. —Teoria 

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

Ë usado o métodö indireto de titulagäo do excesso de 
Na2 — EDTA por solugäo de sulfato de zinco, em presenga 
dé ditizona como indicador. A titulacäo final é conduzida 
em meio com pH 4,62. 

O ferro e aluminio (em forma de aluminato) säo sepa-
rados prè^iamente, por adigao de NaOH a 40% e filtragäo do 
hidróxido respective 

6.4.1.2.2. Processamento 

1. Transferir para baläo volumétrico de 100 ml, exatamen. 
te 50 ml do filtrado do ataque sulfürico, juntar 1 göta de 
fenolftaleina e neutralizar com solugäo de NaOH a 40% 
até aparecimento de coloragäo rosea. Juntar 3 ml de 
excesso da solucäo de hidróxido de sódio após a viragem. 

2. Colocar o baläo em banho-maria e deixar em aqueci-
mento durante meia hora. 

3. Resfriar, completar o volume com ägua destilada. Agi-
tar para homogeneizar a solugäo. 

4. Filtrar através de papel de filtro (filtragäo räpida). 

5. Do filtrado pipetar 25 ml e passar para Erlenmeyer de 
250 ml. 
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6. Neutralizar vagarosamente a soda em excesso, com HCl 
1:1 e redissolver o precipitado AI2O3 x H2O que se 
forma. Observar o cuidado de näo juntar excesso supe­
rior a duas götas de äcido. 

7. Adicionar 10 ml de solugäo de Na2 — EDTA 0.05M. Este 
volume de agente complexante é recomendado para so­
los com até 20% de AI2O3. ( t i ) . 
No caso de teör mais elevado, juntar 15 ml de Na2 -EDTA 
0.05M. 

8. Logo depois acrescentar 10 ml de solugäo tampäo pH — 
4,62 e levar ä ebuligäo durante um minuto. 

9. Resfriar, juntar 10 ml de ägua e 40 ml de alcóol etilico 
absolute 

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

11. Titular com solugäo de ZnS04 0.05M até atingif o ponto 
final da titulagäo, caracterizado pela mudanga de colo-
ragäo verde-violeta para vermelho brilhante. Anotar o 
volume gasto (t2). 

6.4.1.2.3 — Calculos 

Peso da amostra : 2g 
Diluigäo: 2g — > 250 ml 

1 
V 

50ml—> 25ml 

Fator de diluigäo : 10 

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

1 ml sol 0,05M Na2 EDTA — 1,349 mg AI 
2,549 mg AI2O3 

% AI2O3 = 2;55 (ti — t2) 
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6.4.1.2.4.—Preparacäo de Solucöes 

Sal di-sódico do äcido etilendiamino tetracético 
(Na2-EDTA)-0,05M. 

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

Sulfato de Zinco — 0,05M — Pesar 14,378g de Z11SO4.7H2O, 
p .a . Dissolver em cêrca de 500ml de ägua destilada. Com­
pletar o volume a um litro. 
Solucäo Tampao — pH 4,62 — Retirar exatamente 6 ml de 
äcido acético glacial e diluir com 50 ml de ägua destilada. 
Juntar 2 götas de azul de bromotimol, e titular até o apare-
cimento de coloracäo verde azulada ou azul esverdeada. 
Anotar o volume de NH4OH gasto. Depois, colocar num ba 
lab aferido de üm litro, cento e vinte mililitros de äcido acé­
tico e juntar urn volume de amönia concentrada igual a 10 
vezes o volume gasto na titulagao anterior. Completar o vo­
lume com ägua destilada. Pinalmente, se necessärio, corri-
gir o pH com äcido ou base. 

Ditizona — 0,025% 

Pesar 25 mg do indicador e dissolver em 100 ml de älcool eti-
lico absolute. A solugäo deve ser guardada em frasco de 
polietileno, e mantida num refrigerador. Esta precau?äo 
faz com que a solugäo se conserve em boas condicöes, duran­
te periodo de tempo desejävel. 

Äcido cloridrico — 50% em volume 

Misturar 500ml de äcido cloridrico concentrado p.a . , com 
500 ml de ägua destilada. 
Hidróxido de sódio — 40% — Pesar aproximadamente 400 g 
de hidróxido de sódio, em lentilhas, e dissolver em ägua des. 
tilada. Completar o volume a 1 litro. 
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6.4.1.3. — Determinagäo de Fe2Ü3 

6.4.1.3.1. — Teoria 

O ferro total existente no extrato sulfürico do solo é do-
sado pelo método classico dicromatométrico, usando-se dife-
nilamina como indicador redox. 

A reducäo previa do Fe-*-=*-+- a Fe-*-+- é feita com solugäo 
cloridrica de clorêto estanhoso. A seguir adiciona.se solu­
gäo contendo Hg-1-^ a f im de oxidar o pequeno excesso de 
Sn-1"*- existente. Também é visado o radical PO4 para 
evitar o aparecimento da coloragäo amarela do Fe-1-*-*-, o que 
se consegue pela formacao de anion complexo, baixando o 
potencial de oxidacäo do sistema ferro (III) — ferro ( I I ) . 

6.4.1.3.2. —Processamento 

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

2. Juntar 20 ml de acido cloridrico 1:1 e 1 ml de solugäo 
saturada de clorato do potassio. Levar ä ebuligäo. 

3. Retirar o frasco da chapa aquecedora e adicionar, gota 
a gota, solugäo de clorêto estanhoso, em volume sufici-
ente para a total redugäo do ferro trivalente, o que é fä-
cilmente reconhecido pelo descoramento da solugäo. Ob-
servou-se que, em alguris casos, devido a presenga de 
ions interferentes, a solugäo näo se descora completa-
mente. O importante é que näo deve ser adicionado ex­
cesso superior a 2 gótas da solugäo de clorêto estanhoso. 

4. Juntar 100 ml de ägua destilada e em seguida 10 ml de 
solugäo saturada de clorêto mercürico. Agitar. 

5. Tampar o frasco com rölha de borracha e resfriar até 
que a temperatura da solugäo seja igual ä temperatura 
ambiente. Para acelerar o resfriamento banhar o fras­
co com ägua gelada. 

6. Depois juntar 15 ml de solugäo fosfosulfürica, 3 götas de 
difenilamina a 1% e titular imediatamente com solugäo 
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0, IN de bicromato de potassio até atingir o ponto final 
caracterizado pelo aparecimento de coloracäo violeta na 
solucäo. Anotar o volume gasto de bicromato (V) . 

6 . 4 . 1 . 3 . 3 . — Calculos 

Peso da amostra : 2 g 
2 g —> 250 ml 

I 
V 

50 ml 
Fator de diluigäo : 5 
Fator para cälculo da % de Fe203 : 

1 ml K2Cr207 0.1N — 0,005585 g Fe 

j 
v 

0,007985 Fe203 

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

% Fe203 = 1,996 x V 

6 .4 .1 .3 .4 . —Preparacäo de solucöes 

Bicromato de potassio 0,1 N — Secar èm estufa o sal p . a . , ä 
temperatura de 1309C, durante duas horas. Retirar o fras-
co da estufa, colocando-o dentro de um dessecador pelo pe-
riodo de uma hora, após o que o sal esta pronto para ser usa-
do. Pesar 5,807.g do sal sêco e dissolver em agua destilada, 
completando o volume do frasco a 2 litros. 

Difenilamina 1% — Pesar 1 g do sal e dissolver em 100 ml de 
H2SO4 98%. 

Solucäo fosfo-sulfurica — Adicionar 150 ml de H2SO4 con­
centrado, 150 ml de H3PO4 concentrado a 600 ml de ägua 
destilada. Esfriar a solucäo até temperatura ambiente e 
completar o volume a 1 litro. 
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CUorêto estanhoso — Pesar 130 g do sal SnCh 2H20 e dissol­
ver em 130 ml de HCl concentrado e completar o volume a 
1000ml. Introduzir na solucäo fragmentos de estanho me-
tälieo, com a finalidade de manter um ambiente redutor no 
seio da solucäo evitanüo a oxidacäo do Sn*-1-. 

Clorêto mercürico (Solugäo saturada) — Colocar 50 g do sal 
dentro de urn frasco contendo urn litro de ägua destilada. 
Agitar por diversas vezes e deixar em repouso durante 2 ho-
ras, após o que a solucäo estarä pronta para ser usada. 

Clorato de potassio (solucäo saturada) — Colocar 40 g do sal 
dentro de urn frasco contendo urn litro de ägua destilada. 
Agitar värias vêzes e deixar em repouso por urn periodo näo 
superior a duas horas, após o que a solucäo sobrenadante 
pode ser usada. 

Acido cloridrico — 50% em volume — Adicionar 500 ml de 
HCl concentrado, p .a . , a 500ml de ägua destilada. 

6.5. — Calcio e magnésio permutavejs 

Particulas coloidais dos minerals do solo bem como os 
colóides do solo geralmente säo possuidores de potencial 
zeta. 

Esta carga eletronegativa é oriunda da adsorgäo de um 
excesso de anions ou do desequilibrio das cargas atómicas nos 
vertices dos cristais. 

Consequentemente as particulas adsorvem cations, a firn 
de balancear a carga negativa. Os cations adsorvidos atuam 
entäo como elementos nutrientes das plantas. 

Esta adsorgäo é regulada por varios fatóres, dos quais 
destacam-se : tipo do cation, concentracäo do ion, natureza 
do anion associado com o cation e a natureza da particula 
coloidal. 

No solo geralmente encontra.se o calcio participando em 
sistema orgäno-mineral, sob as seguintes formas: adsorvido 
na materia orgänica, trocävel nas argilas, e também comc 
carbonatos, fosfatos e silica tos. 
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O cälcio é necessario ao crescimento de todos os vegetais 
verdes, com excegäo de algumas algas inferiores. 

Uma parte do cälcio retirado pela planta, serve para a 
neutralizacäo ou precipitacäo, sob forma fisiológica inativa. 
de certos äcidos orgänicos como tartärico, citrico, oxälico, 
eliminando a toxidez dos mesmos. 

Na planta o cälcio é encontrado sob a forma iönica, exer-
cendo funcäo semelhante äs do potässio e magnésio. 

O cälcio inf luencia diretamente no equilibrio äcido-base 
e exerce principalmente acäo reguladora na absorcäo de po­
tässio, magnésio e sódio. 

Considerando a agäo neutralizadora do cälcio na acidez 
dos solos é muito dificil delinear.se separadamente esta fun­
cäo da de agente neutralizador das plantas. 

O cälcio é muito mais abundante nos tecidos j ovens do 
que nos tecidos mais velhos. 

Os órgaos vegetativos contêm muito mais cälcio que os 
gräos. Nas fölhas ocorre um aumento dêsse elemento com 
a idade, apresentando assim uma distribuicäo inversa a d o K . 

A avidez das plantas pelo cälcio, estä relacionada ä ca-
pacidade de troca das raizes, isto é, ä quantidade de cations 
que um determinado peso de raizes, é capaz de absorver. 

As leguminosas possuem raizes com capacidade de troca 
elevada, e, por isso, säo mais ävidas em cälcio do que as gra-
mineas. 

As espécies vegetais francamente calcifugas apresentam 
a tendência de absorver um excesso de cälcio a partir das so. 
lucöes do solo, que, neste nivel metabolico elevado, provoca 
a inibigäo da absorcäo do ferro e manganês. As plantas sob 
esse mecanismo de agäo interiönica revelam sintomas de 
clorose férrica. 

O magnésio é o elemento que apresenta em forma tro-
cävel, funcäo muito importante na nütricäo das plantas. 

No solo encontra-se o magnésio — após liberacao lenta 
por minerals do solo — principalmente, em forma adsorvida 
pelas argilas e materia orgänica, sendo que uma pequena 
porcäo é precipitada fazendo parte de minerals secundärios. 
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Na planta, o magnésio possue atividade fundamental, 
participandö como ätomo central da molécula da clorofila. 
Possue também acäo ativadora das enzimas quinases, des-
carboxilases e enzimas ativadoras de aminoäcidos. 

Foi constatado também a funcäo do magnésio da for. 
magäo dos fosfolipideos e de nucleoproteinas, ja que é possi-
vel a sua atuacäo como elemento transporfador do ion fosfato. 

Söbre a influência decisiva do ion K, no seu mecanismo 
de absorcäo pela planta, mui tos autores citam a relacäo K:Mg 
no solo como fator regulador e determinante da nutricäo 
magnesiana da planta. 

No entanto, recentes investigagöes provaram que a defi-
ciência magnesiana das plantas só ocorre como consequên-
cia de adubagäo potässica, em solos que possuem K-*̂  trocavel 
em teör menor que 10% da soma total de bases trocaveis. 

6.5.1. Método analitico 

6.5.1.1. Teoiria 

Este método foi recomendado pelo laboratório do DPFS 
com a finalidade de facilitar e conjugar os trabalhos anali-
ticos de estudos pedoiögicos com os das anaiises räpidas de 
solos (Soil Testing). 

Assim, cälcio e magnésio trocaveis säo extraidos com so-
lugäo de clorêto de potassio N pH — 7,0 e, dosados por com-
plexometria. 

Como agente quelante largamente utilizado em Quimi-
ca Analitica têm-se o sal di-sódico do äcido etilendiamino-
tetracetico (Na2 — EDTA). 

£ o agente titulante do cälcio e magnésio trocaveis, no 
extrato (em KCl N) do solo. 

O cälcio e magnésio säo dosados conjuntamente em ali-
quota contendo trietanolamina e cianeto de potassio, que 
constituem agentes de mascaramento, evitando a interferên-
cia dos elementos como cadmio, mereürio, cobalto, cobre, ni-
quel, zinco, ferro, manganês, titänio e aluminio. 
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A solucäo do solo é tamponada com tampäo amönea-
clorêto de amönio, afim de manter a alcalinidade em pOH-4. 

Como indicador metalocrömico usa-se o sal sódico do 
äcido [1 — (1 — hidroxi — 2 naftil — azo) — 6 — Nitro 
— 2 — naftol — 4 sulfönico) ] ou Negro de Eriocromo T. 

O cälcio é dosado isoladamente com o emprêgo dos mes-
mos agentes mascaradores, porém, com a adicäo de KOH afim 
de alimentär a alcalinidade até pOH-2. 

Nesta titulacäo usa-se como indicador metalocrömiccNo 
äcido [ 2 — hidroxi — 1 — (2-hidroxi-4-Sulfo-l-Naftil-azo) — 
3 naftilin — carbónico] ou äcido calconcarboxilico. Final. 
mente o magnésio é obtido por diferemca. 

A ägua de bromo usada no inicio da anälise, tem a fina-
lidade de destruir o indicador bromotimol azul presente na 
aliquota. 

6.5.1.2. Processamento 

— Pesar 7,5 g de amostra TPSA e juntar 150 ml de KCl 
N pH-7,00. 

— Agitar algumas vêzes durante o dia e deixar em repouso 
24 horas. 

— Da solucäo sobrenadante pipetar 100 ml usando trompa 
de vacuo. 

— Dosar o Al-1-*"4-- pelo processo normal. Logo depois co-
locar 1 ou 2 gótas de ägua de bromo. 

— Dividir a solugäo em duas aliquotas iguais. 
— Juntar a uma das fracöes 7,5 ml do "coquetel" e uma 

porcäo de EBT. 
— Titular com Nao — EDTA 0,02 N, até o aparecimento 

de cor azul livre de matizes avermelhados. 
— Anotar o volume gasto V . 
— Na outra aliquota juntar 3 ml de KOH a 10%, 5 ml de 

solucäo mascaradora, e uma porcäo de äcido calconcar­
boxilico. 



— Titular com Na2 — EDTA 0,02 N, até o aparecimento 
de cör azul pur o. 

— Anotar o volume gasto V 

6.5.1.3. Calculos 

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

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

Volume 
(ml) ! Normalidade 

1000 | 
1 

1000 
1 

1000 
1 

Equivalência 
em g Ca mB Ca 

1 20 1000 
1 0,02 1 
2 40 2000 
2 0,04 2 

0,02 
0,02 

°'4 -4 
4 x 1 0 

20 
0,02 

para o magnésio: 

Volume Normalidade 
Equivalência 

mE Mg 
(ml) em g Mg 

1000 1 12,16 1000 
1 1 0,01216 1 

1000 2 24,32 2000 
1 2 0,02432 2 

1000 0,02 0,2432 20 
1 0,02 2,432x10-4 0,02 
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logo o resultado espresso em mE Ca-^/100g e mE Mg-4--*-/ 
100 g sera calculado como segue : 

7,5 g —> 150 ml 

I v 
100 ml 

porém na titulagäo do Ca-*-1- + Mg-*--*- e Ca"*"*", usa-se a ali-
quota proveniente da titulagäo do AI-*--*--*- donde teremos : 

7.5 > 150 

entäo para o Ca,-*--*- -f- Mg-*-*- vem : 

7,5 Vi x 0,02 x 3 

100 — mE Ca-*-* -f Mg-W100g 

mE C a t t + Mg^/lOO g = 0,8 x VÏ x f 

analogamente para o Ca*-*: temos: 

1 mE Ca+VlOO g = 0,8 x Vn x f 

o Mg*-*- é obtido por diferenca 

mE Mg+VIOOg = (Vr — Vn) x 0,8 x f 

6.5.1.4. — Preparagäo de Solucöes 

1. Clordto de potassio N, pH — 7,0 : Pesar 74,56 g de sal 
sêco, e dissolver em 500 ml de ägua destilada. Comple-
tar o volume a um litro. Determinar potenciomètrica-
mente o pH da solugäo, e, se necessario ajustar o pH com 
solugöes de KOH ou HCl. 
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2. Etilendiamino tetracetato di-sódico 0,02 N : Pesar 3,723 g 
do sal sêco, dissolver em cêrca de 750 ml de ägua desti-
lada e completar o volume a 1000ml. Ajustar o fator 
da solucäo até o valor 1, utilizando para isso solugäo de 
cälcio 0,02 N, de acördo com o seguinte procedimento : 

Pipetar 20 ml da solucäo de cälcio e transferir para um 
Erlenmeyer de 125 ml. Adicionar 3 ml de KOH 10% e uma 
porgäo do indicador äcido calconcarboxilico. Titular com 
Na2 EDTA 0,02 N até o aparecimento de cor azul "limpo". 
Se o fator for 1 deve-se gastar exatamente 20 ml do agente 
t i tulante. Caso contrario, adicionar ägua ou sal, conforme 
o caso, e repetir a titulacäo, até o ajustamento final do fa-
tor. É recomendävel para efeito de maior acuracidade, que 
se titule tres aliquotas da solucäo padräo de cälcio, em cada 
ajustamento do fator de solugäo de Na2-EDTA. É impor­
tant« controlar periödicamente o fator de solucäo do agente 
quelante. A solucäo de Nai EDTA deve ser guardada em 
f i-asco plästico. 

Solugäo padräo de cälcio (0,02 N em cälcio) 

Colocar um pouco do sal CaC03 p . a . em cadinho de por-
oelana e aquecer em mufla elétrica ä temperatura de öOO^C 
durante 1 hora. Resfriar e pesar 1,0008 do sal sêco, e trans­
ferir pa ra urn bequer de 250 nil. Tarnpar com vidro de reló-
gio. Afastando cuidadosamente a tampa do bequer, juntar 
pouco a pouco 10 ml de HCl 3N. Depois levar ä ebuli$äo 
durante 5 minutos para que todo o CO2 seja expulso da so­
lucäo. Resfriar até a temperatura ambiente. e completar o 
volume a 1000 ml com ägua destilada. Guardar esta solu­
gäo em frasco plästico, com tampa bem ajustada, afim de 
evitar evaporacäo do mesmo, o que provocaria a modificacäo 
da sua concentragäo. 

Tampäo clorêto de amónio — amönia, pH — 10 : 

Pesar 67,5 g de clorêto de amónio, p . a . sêco e juntar 300ml 
de ägua destilada. Adicionar cuidadosamente 600 ml de 
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NH4OH p . a . d = 0,91, e logo depois 0,616 g de MgS04, 7H20 
p . a . , e f malmen te 0,930 g de Na2 — EDTA. Verificar se a 
temperatura da solugäo näo estä alterada, e entäo comple-
tar o volume a 1000ml com ägua destilada. Controlar o 
pH da solucäo por meio do potenciömetro, ou através 'de tes­
te com 70 ml de ägua destilada e uma pitada de EBT. Neste 
ultimo caso, a solucäo deverä ter coloracäo purpura; e com 
uma göta de NA2-EDTA deverä mudar para cor azul. 

HidróxMo de Potässio a 10% : Pesar 100 g de KOH, p . a . , em 
lentilhas e dissolver em cêrca de 500 ml de H2O destilada. 
Resfriar a solugao até a temperatura ambiente e coropletar 
o volume a 1000ml. 

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

Negro <de Eriocromo T : Pesar 1 g do indicador e misturar 
até homogeneizagäo com 99 g de NaCl anidro. 

Solucäo Tampäo-Mascaradora : Retirar 300 ml da solugao 
estoque, e misturar com 300 ml de trietanolamina, 50 ml de 
solucäo de cianeto de potässio a 10% e 100 ml de ägua des­
tilada. 

Solucäo Mascaradora (para Ca++ trocävel) : Misturar 
300 ml de Trietanolamina concentrada, com 50 ml de KCN a 
10% e 150ml de ägua destilada. 

Trietanolamina p .a . 

Cianeto de Potässio p .a . 

7. ANALISE QUfMICA INSTRUMENTAL, 

7 . 1 . Potenciometria 
7 . 1 . 1 . Determinacao do pH 
7 . 1 . 1 . 1 . — Teoria 

No ano de 1909 o pesquisador SORENSEN criou um con­
certo original de representagäo da concentragäo do ion hidro-
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gênio, através do uso do logaritmo negativo de | H-̂  I. Assim, 
denominou de pH (originalmente escrito Ph-«-) êste novo pa­
rametro de medida da acidez. 

1 
pH = Log,0 = — Logio I H*- | 

| H * | 

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

a) LEI DE ACAO DAS MASSAS 

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

Esta lei estabelece que a velocidade de uma reacäo qui-
mica qualquer, é diretamente proporcional ä quantidade. 
expressa em concentracäo iönica ou molar ou ainda em mas­
sa por unidade de volume, das substantias reagentes. 
Dêsse modo pode ser obtida a constante de equillbrio de uma 
reacäo. 

b) LEIS DE FARADAY (Eletrólise) 

Nos idos de 1833 — 1834 FARADAY criou as seguintes 
!eis : 

— as quantidades de substantias livres Überadas nos ele-
trodos säo diretamente proportionals ä quantidade de 
eletricidade que atravessa a solucäo. 

— a mesma quantidade de eletricidade libera numero idên-
tico de miliequivalentes de substantias nos eletrodos. 

Estas leis possibilitam a apresentacäo da equacäo de 
NERST, na seguinte forma: 

m 
F = 96.500 n  

P 
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onde F é a unidade Faraday, n a Valencia, m o pêsö molecular 
e p o peso do ion depositado no eletrodo. 

c) DISSOCIA^AO ELETROLfTICA 

ARRHENIUS no ano de 1887, estabeleceu que substän. 
cias denominadas eletrólitos quando dissolvidas em ägua, dis-
sociam-se em certo grau, gerando cations ( + ) e anions (—). 

d) LEI DA DILUI<?ÄO DE OSTWALD 

OSTWALD no ano de 1888, e em publicacöes Zur Theorie 
der Flussikgei ten ' (Z. physïk. Chem. n 36) e Ueber die 
Dissociationstheorie der Elektrolyte (Ibid IT 270), divulgou 
a seguinte teoria : "o produto da concentracäo dos ions divi-
dido pela concentracäo de moléculas näo-dissociadas, é uma 
quantidade constante. Pode-se representar matematica. 
mente esta teoria pela seguinte expressäo: 

AB > A+ + B-

conc. A+ x conc. B-
K (const, dissoc) = 

cone. AB 

dêsse modo pode-se usar K como uma constante para acidos 
e bases, dissociaveis, com valöres de Ka e Kb respectiva-
mente. 

e) TEORIA DA PRESSÄO DA SOLU<?ÄO ELETROLiTICA 

No ano de 1889 NERNST estabeleceu que os metais quan­
do imersos em liquido, tendem a liberar seus ätomos para o 
estado iönico. Definiu ainda a forca eletromotriz (FEM) 
de urn eletrodo normal de hidrogênio como sendo aquela 
dada por uma solucäo contendo 1 equivalente-grama de Hi­
drogênio por litro. 

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

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

pH = — log H+ = — log CH-*- • *n* 
onde o fator de atividade do ion fH"1" é usualmente admitido, 
considerando-se que fk-*- = fa- para solugöes de clorêto, 
de potassio, em tödas as concentragöes ou ainda que : 

fW*~ = fCl" = f±RCf 

Ja que a atividade de urn ion simples näo pode ser de-
terminada o National Bureau of Standards (NBS) dos Esta-
dos Unidos da America do Norte, têm certificado uma série 
de substäncias Tampäo das quais solugöes de valor conhe. 
cido de pH podem ser räpidamente preparadas. 

Existem muitos modos que permitem a determinagäo do 
pH de um fluido, ou superficie ümida. Porém todos êles 
podem ser agrupados em dois tipos de métodos : método ele-
trométrïco e método colorimétrico. 

O fundamento do método eletrométrico consiste na me-
digäo potenciometrica do potencial do eletrodo indicador do 
ion hidrogênio em comparagäo com eletrodo de referenda. 
Este ultimo, geralmente consiste num eletrodo de calomelano 
saturado o qual também serve como uma ponte salina for-
mando uma jungäo liquida entre o clorêto de potassio sa­
turado e a solucäo da amostra. 

O eletrodo de vidro tem tido larga aceitacäo, suplantan-
do os outros tipos de eletrodos indicadores que säo reversï-
veis para ions hidrogênio. Isto se deve näo somente ao 
grande avanco na construgäo de eletrodos de vidro muito 
resistentes, mas, como a construgäo de potenciömetro tipo 
vacum.tube, ou medidores de pH. 

O potenciömetro ou aparêlho medidor de pH segundo 
conceito muito feliz e objetivo de PECSOK, é bäsicamente 
um voltimetro eletrönico, construido para uso com sistema 
de eletrodo de vidro. 
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A seguir representa-se em diagrama esquemätico urn 
medidor de pH acoplado com o sistema de eletrodos de vidro 
e calomelano : 

Semiclemento 
Hg.HgaCla. Ag . AgCI 

KCL saturado 

Membrana 
de vidro 

Fibro 

Cristois de KCC 

3o tfquidcHtquido 

Fibro 
Solufäo da 

omostra 

Finalmente, deve-se alertar para o fato do pH ser um 
dos termos fisico-quimicos mais usados, porém, frequentemen-
te mal interpretado. Assim é que, atengäo especial deve ser 
dispensada ä difereniQa entre concentracäo total do ion hi-
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drogenio titulavel (incluindo aquela de äcidos näo-dissocia-
veis presentes) e a concentracäo do hidrogênio iónico "li-
vre". A concentragäo total pode ser medida por titulacäo, 
enquanto que sömente pelo método do pH, isto é, sem provo-
car alteracäo no equilibrio quimico existente, é que se pode 
determinar a concentragäo do hidrogênio iönico livre. 

7.1.1.1.1. pH e acidez dos solos 

Através da determinacäo do pH do solo, tem-se uma idéia 
da acidez relativa dêsse solo. 

A reagäo do solo assim como o teór de sais existentes no 
mesmo, constituem dois fatóres importantissimos na avalia-
cäo da producäo potencial de diversas culturas. 

Os ions presentes numa solucäo estäo distribuidos uni-
formemente. Assim, urn determiwado valor de pH indica a 
atividade real dos ions H-*-. 

No entanto, uma suspensao de solo em ägua, näo possue 
distribuicäo iönica uniforme. 

A capa iönica difusa em argila äcida, apresenta ativida­
de dos ions hidrogênio, muito maior que aquela existente en­
tre as particulas na solucäo verdadeira. 

Logo, o pH de uma solucäo extraida de uma suspensao 
de argila, pode näo ser o mesmo pH da suspensao. Além-
disso, o pH da suspensao näo indica a atividade dos ions H-1-
na capa difusa em tórno das particulas de argila. 

Diversos fatóres exercem influência söbre a acidez e-
portanto söbre o pH do solo. Dentre os mals importantes, 
destacam-se : 
a) Tipo dos coloides do solo. 
b) Proporcäo solo-ägua. 
c) Sais solüveis. 
d) Dióxido de carbono do solo. 

Tipos de Coloides 

Denomina.se argila coloidal ou humus coloidal, aquelas. 
particulas que possuem, conforme o caso, diametro menor 
que um micron. Estas particulas sao denominadas de fra-
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gäo atiya por serem responsäveis por grande parte das rea-
qöes quimicas e biológicas que ocorrem no solo. 

As argilas montmoriloniticas sao minerals silico-alumi. 
nosos, tendo na sua estrutura duas capas de süica e uma capa 
de aluminio, possuindo uma proponjäo teórica süica versus 
sesquióxidos variando de 4 a 1. Caracterizam-se por conter 
diversas substituicöes isomórficas dentro do sistema cris-
talino respectivo. A formula aceita modernamente é 
aquela que aponta os ions adsorvidos como consequên-
cia das substituigöes em posicäo octaédrica e tetraédrica: 
5AI2O3 2MgO. 24Si02. 6H2O (Na20, CaO) ou estruturalmente : 

(Al 1.67 MgO 0,33 SM>i0 (OH) 

I v 

Na 0,33 

os minerals do grupo da montmorilonita säo : 

Beidelita-I3.AI2O3. 5A1203. 38Si02. 12H20 (CaO,Na20) 

estruturalmente 

Al2,17 (Alo,83 Si2,17)0l0 (OH) 2 

i 
V 

Na 0,33 

Nontronita - 6Fe203 A1203 22Si02. 6H20 (Na2,0 CaO) 
estruturalmente 

Fe2,oo (Alo.33 Si3,67) 0 i 0 (0H) 2 

I 
v . . 

Nao,33 
notronita aluminosa 

F e 2 > n (Alo,83 Si3,i7)Oio(OH)2 

I 
v 

Nao,33 

saponita aluminosa 
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(Mg2)67 Al0;33) (Al0)67 Si3,33) Oi0(OH)2 

I 
v 

Nao,33 

como vimos as substituicöes isomórficas principals dentro da 
rede cristalina sao Al-*-3 por Si-4-4 na posigäo tetraédrica 
do silicio, e Fe-*-3 por Al-"-3 na posigäo octaédrica. A fonte 
de carga elétrica destas particulas sao, em parte devido, äs 
ligagöes näo satisfeitas dos ions de oxigênio nas margens e 
esquinas rötas, e também äs uniöes näo satisfeitas originä-
rias das substituigöes isomórficas dentro da rede. Assim, 
cada carga a tua sobre distäncias variäveis entre o lugar de 
substituicöes do plano externo da particula. 

De urn modo geral, afirma-se que vinte por cento da ca-
pacidade de troca é originäria de uniöes rötas e oitenta por 
cento da substituicäo iönica do grupo caulim. 

Os minerals de argila do grupo do caulim säo constitui-
dos de duas unidades estruturais : sendo uma de silica e ou-
tra de gibsita deformada. É interessante ressaltar que a 
camada de gibsita acha.se superposta ä da silica. 

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

Ao contrario do que ocorre com os minerals montmorilo. 
niticos näo se conhecem substituicöes isomórficas nos mine­
rals cauliniticos. Assim é que, a transformacäo de um mem-
bro no outro é originäria de arranjos entre duas unidades 
estruturais. 

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

Os tres primeiros possuem em termos aproximados, mes-
ma composicäo quimica representada pela formula : 

A1203. 2 Si02.2H20 

estruturalmente 

AI4 Si4 O10 (0H)8 
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as caracteristicas principals que seryem. para a diferenciacäo 
entre a Caulinita, Diquita e Nacrita, säo determinadas atra. 
vés da anälise por difragäo com raios X, e na observagäo das 
formas cristalinas diferentes respectivas. 

O roentnograma da anauxita apresenta-se igual ao da 
caulinita. No entanto, através da sua composigäo quimica 
indica teör mais elevado de silica, que corresponde ä formu­
la AI2O3. 3Si02. 2H20. 

A haloisita apresenta-se em duas formas que se diferen. 
ciam através de graus de hidratacäo diferentes : 

Al2Si205 (0H)4 e Al2Si205 (0H)4. 2H20 

Nas argilas do grupo do caulim, conforme vimos, näo 
ocorrem substituigöes iönicas dentro do edificio cristalino. 
A presenga de cargas elétricas nestas particulas deve-se äs 
uniöes de Valencias expostas nas esquinas e margens rdtas, 
assim como ä ionizagäo dos ions hidrogênio de capa do plano 
expostos, dos grupos OH da capa de Al2(>3. É interessante 
destacar que esta capa parece ter propriedades anfotéricas, 
pois quanto maior för o pH do sistema ela liberarä e portan-
to ionizarä maior nümero de H-1-. 

As argilas iliticas apresentam estrutura similar äs mont-
moriloniticas, com a diferenga que 0 Al-+-.-*-f- substitue em 
maior escala ao Si-*-4 nas posigöes tetraédricas, sendo que 
esta diferenga de carga é equilibrada pela presenga de ions 
K->- Este tipo de argila näo incha em presenga de ägua, 
em virtude da uniäo feita pelos ions K* situados nas capas 
unitärias. 

Os óxidos de ferro e aluminio säo na maioria amorfos, e 
quando possuem capacidade de troca de cations, esta apre-
senta valores muito reduzidos. 

O humus existente no solo é o produto intermediario da 
decomposigäo microbiológica da materia orgänica. Conse-
quentemente, possue diversos tipos de grupos funcionais que 
säo capazes de atrair e dissociar ions H-̂  como por exemplo, 
grupos carboxilicp, fenólico, aminico e similares. É claro 
que a intensidade de äcido produzido depenüera da predomi-
näncia de determinados grupos funcionais. 
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O humus é um material muito heterogêneo e consequen-
temente sua composigäo varia em fungäo do material que lhe 
deu origem. 

O humus também pode reagir com os ions de ferro e alu-
minio, fonnando complexos os quais por hidrólises geram 
ions H-*-. 

Durante o processo de mineralizagäo da materia orgä-
nica e humus, processa-se a liberagäo dos seguintes compo. 
nentes : ägua, dióxido de carbon© e värios sais. Acidos or-
gänicos também podem ser produzidos durante êste processo. 

Logo, o aumento da concentragäo de CO2, a hidrólise 
dos sais äcidos e a agäo dos acidos orgänicos produzidos, con-
tribuem e influenciam decisivamente na acidez e portanto no 
pH do solo. 

Proporgäo solo-ägua 

,. .O pH varia de acördo com o teor de ägua presente no 
solo. Assim, um solo que esteja proximo ä saturagäo de umi­
dade, pode ter menos uma unidade de pH do que quando se 
encontra disperso em uma suspensäo de solo-ägua 1:5 ou 1:10. 

Expiica-se êste fato, em fungäo de que a concentragäo 
reduzida da argila na suspensäo e o contacto diminuido en­
tre o hidrogênio adsorvido e a superficie do eletrodo e da so-
lugäo do eletrólito permite dissociagäo mais intensa de ca­
tions nasolugäo. 

Logo, no campo, observa-se sempre uma diminuigäo do 
pH dos solos, ä medida que a umidade dos mesmos vai dimi-
nuindo. Baseado neste fato ,admite-se como regra geral que 
as culturas sensiveis ä agäo dos ións H-*- suportam maior 
acidez nos climas umidos que nos äridos. Também pos­
tulate que umidade excessiva pode ser mais prejudicial äs 
culturas em solos alcalinos que nos äcidos. 

Como regra geral, sabe_se que o pH decresce tóda vêz que 
aumenta a concentragäo de sais no solo. 

Isto pode explicar-se pela troca iönica efetuada por êsses 
cations, como acidez trocävel H-"- e Al-*-̂ -1- liberando äcidos 
na solugäo do solo. Esta acidez aumentada é medida pelc 
eletrodo de vidro. 
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A presenga de eletrólitos também reduz o pH dos solos 
nas zonas alcalinas e neutra. Logo, se uma argila sódica 
for dispersa em ägua pura, uma pequena parte dos ions Na+ 

da camada difusa, sofrerä hidrólise, o que provocarä o au-
mento da concentragäo de OH- na solugäo. 

O pH decrescerä, ou em outras palavras a acidez de um 
solo aumentarä, tanto quanto mais elevada för a Valencia 
dos cations presentes no mesmo, isto se deve ä energia de 
adsorgäo maior dêsses cations, pelo colóide de argila. 

O conteüdo de sais da solugäo do soio flutua com a tem-
peratura, oxidagäo da materia orgänica e agäo lixiviadora 
das chuvas ou aguas de irrigagäo. Esta variagäo é respon-
sävel por algumas das mudangas que se verificam no pH, du­
rante a estagäo de crescimento das plantas. 

Alguns sais ou ions existentes podem influenciar de mo­
do ponderävel o pH do solo. Os sulfetos geram äcido sulfti-
rico por oxidagäo, e, em alguns casos, baixam o pH a niveis 
näo recomendäveis para präticas agricolas. A amönia e os 
ions amoniacais, säo processados por bactérias, gerando äci­
do nitrico. Os sulfates de ferro e aluminio, säo em alguns 
casos, empregados como acidificantes do solo, pela acidez hi-
drolitica que liberam em contacto com a ägua do solo. 

Dióxido de carbono 

Värios trabalhos de pesquisa tem demonstrado que o pH 
dos solos que contém CaC03 ou teör elevado de ions CO3 H-, 
estä relacionado com a pressäo do CO2, concentragäo de 
CO3, H- e forga iönica de solugäo do solo. Esta relagäo é 
expressa matemäticamente pela equagäo: 

| HCO3- | 
pH = pKi — 0,5 V"7 + log  

I C02 | 

onde pK. é logaritmo negativo da primeira constante de dis-
sociagäo do äcido carbönico ^ é a forga iönica da solugäo, 
sendo o CO2 determinado por : 
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I C02 I P. a. pC02 x 1000 

(moles/1) 760x22,400 

em que P representa a pressäo atmosferica (mm de Hg), a é 
solubilidade do C02 (ml/ml H20) e PCCte é a pressäo de 
C02 (a tm.) . 

Finalmente, devemos concluir em face dos diversos fató-
res estudados e que exercem influência no pH do solo, que 
o valor obtido em laboratório näo é exätamente igual äquele 
existente no campo. 

Assim, o método de determinagäo é em parte arbiträrio, 
e os valöres respectivos mencionados deverri sempre ser acom-
panhados da descrigäo do método usado. 

7.1.1.1.2. — Método AnaJitico 

7.1.1.1.2.1. — Teoria 

pH (em H20) 

O método preconiza a adoeäo de uma proporgäo solo-
ägua 1:1, afim de ser determinado o valor relativo da aeidez 
atual do solo. 

Se esta proporgäo för modificada, o valor do pH modifica-
ra. Assim é que, quanto mais diluida för a suspensäo, maior 
serä o valor do pH. Este fenömenó é conheeido com o nome de 
"efeito de suspensäo". Uma das explicacöes para êste fato 
é dada através da considéracao de que a concentraeäo dos 
ions H-*- e Al-4"4"*: é maior junto äs particulas coloidais do 
solo negativamente carregadas, estabelecendo-se um gradi. 
ente entre as particulas e a solueäo do solo. Logo, quanto 
mais espêssa för a suspensäo, observar-se-ä contacto mais ul­
timo do eletrodo com as particulas coloidais, baixando o va­
lor do pH. Se adicionarmos mais ägua a camada iönica 
torna-se mais difusa, até que finalmente o eletrodo medirä o 
pH sömente da fase liquida da solugäo. 

Outra explicagäo para o "efeito de suspensäo" admite 
que existe um "potencial de jungäo" no sistema argila-ägua. 
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Sabe-se que a medigäo potenciométrica do pH requer que a 
transferência dos ions K* e Cl- se efetuem com a mesma 
intensidade. Nos sistemas de argila o ion K+ é atraido pe-
las particulas carregadas negativamente e porisso, näo difun-
de do mesmo modo que o ion Cl-. Este fenömeno incrementa 
a diferenga de pötencial na jungäo do ponte salina com o 
sistema de argila. 

Assim, quanto mais espêssa för a suspensäo ou pasta, o 
pötencial sera muito mais elevado do que deveria ser. Dês-
de que esta diferenga total se ja usualmente interpretada co-
mo devida precipuamente a atividade do ion H-*- no sistema, 
o aparecimento do "pötencial de jungäo" levarä a êrros na 
medida do pH. Para minorar êste problema alguns investi 
gadores medem o pH em proporgäo moderada solo: agua, 
colocando o eletrodo de calomelano "meia-célula" no liquido 
sobrenadante e o eletrodo de vidro no sedimento. 

pH em KCl 

A determinagäo do pH em solugäo normal de clorêto de 
potässio, propicia a obtengäo de resultados que näo säo in-
fluenciados präticamente pelas pequenas flutuagöes no con-
teüdo de eletrólitos no solo. Os valores assim obtidos se. 
gundo Schofield e Taylor, säo independentes da posigäo dos 
eletrodos e os potentials de jungäo näo exercem influência. 

A adigäo de clorêto de potässio provoca troca iönica in-
tensa e coloca em solugäo ions H3O-1- e outros doadores de 
protons (ex. A1-*~*"M os quais sensibilizam o eletrodo de vi­
dro, decrescendo o valor do pH. Os valores assim obtidos, em-
bora näo paregam representar aqueles correspondentes da 
solugäo do solo, fornecem dados próximos dos valores do pH 
da atmosfera iönica do solo original, antes do tratamento com 
solugäo normal de clorêto de potässio. 

7.1.1.1.2.2 — Processamento 

1. Colocar 50 ml de TFSA em copo plästico de 100 ml de 
capacidade. Juntar 50 ml de H2O ou 50 ml de solugäo nor­
mal de clorêto de potässio, conforme o caso. 

— 69 _ 



2. Agitar com bastäo de vidro e deixar em repouso por tem­
po nunca inferior a uma hora. 
3. Após o repouso, agitar novamente com bastao de vidro 
o conteüdo do copinho e determinar imediatamente o pH da 
amostra por meio de potenciömetro provido de eletrodos de 
vidro e calomelano, fazendo porém com que ambos os eletro­
dos mergulhem na suspensäo de terra. 

7.2. Fotometria de Chama 
É mencionado em diversas obras cientificas que o agrö 

nomo suéco LUNDEGARH é o responsavel por ter despertado 
a atengäo dos quimicos para as vantagens da excitagäo de 
elementos quimicos pela chama, em analises quantitativas. 

Principalmente na ultima década dêste século o meto, 
do tem sido largamente utilizado. 

Êste método é muito ütil na execucäo de métodos anali-
ticos qualitatives e quantftativos. 

A fotometria de chama tem como base a selecäo e medi-
<jäo da intensidade de radiagäo monoeromätica, emitida por 
um grande numero de elementos quimicos quando excitados 
por agäo térmica. 

Para a determinagäo, é necessärio que a amostra esteja 
em solueäo, a qual é primeiramente transformada em aero­
sol, para depois ser levada ä chama. 

Quando o aerosol liquido-gäs penetra na chama, imedia­
tamente da-se a evaporagäo do solvente, deixando um residuo 
gas-sólido. 

Logo depois, as particulas sólidas do aerosol säo vapori-
zadas na chama, transformando-se em moléculas gasosas as 
quais por aquecimento dissociam-se em ätomos neutros. 
Êstes, por sua vêz, através de excitagäo posterior, perdem um 
dos eletrons mais internos o qual move-se até a órbita exter­
na de nivel energético mais elevado. 

Pode ocorrer também o caso em que o elemento ioniza. 
se por suficiente exc j^äo libertando .um eletron da forga 
atrativa do nücleo. 

Paralelamente, algumas moléculas presentes no aerosol 
nao säo dissociadas na chama, por apresentarem grande 
estabilidade. 
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Além disso, novas moléculas estaveis podem formar-se 
por reagöes entre ätomos dissociados e ions, as qüais podem 
ser originärias do aerosol bu säo produtos da combustäo dos 
gases da chama e do ar. Estas moléculas quando excitadas, 
atendem com mudangas no nivel orbital dos eletrons compo-
nentes, vibracäo dos ätomos componentes e rotagäo das mo­
léculas. 

Atomos excitados, ions e moléculas quando retornam a 
estado energetico mais baixo, emitem luz com comprimentos 
de onda caracteristicos, como por exemplo: a linha atómi-
cfi de 422,6728 m^ do cälcio. 

É interessante observar que, tödas as reagöes, após a va-
porizagäo do soluto, säo reversiveis, e os seus estados de equi-
librio dependem prihcipalmente de temperatura e concen-
tragäq dps reagentes. 

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

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

Afim de eliminar estas interferências, podem ser adota-
das, conforme o caso, as seguintes medidas: selegäo de urn 
comprimento de onda largamente separado da radiagäo in-
terferente, mudanga das intensidades relativas através de mu. 
dangas na temperatura da chama ou na composigäo da solu-
gäo ou ainda ajustamento da resolugäo do instrumento. 

Outro tipo de interferência direta é aquela causada por 
"auto-absorgäo" (self -absorption). Esta absorgäo, se pro-
cessa por ätomos presentes na orla externa mais fria da cha­
ma, com radiagöes emitidas por ätomos neutros excitados 
que säo abundantes na parte central da chama. 
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Este efeito é mais predominante na linha de ressonäncia 
do elemento. 

Os fenömenos de associagäo e dissolucäo podem causar 
interferências indiretas. O incremento de temperatura da 
chama favorece a dissociagäo bem como a excitagäo de mo. 
léculas. 

Moléculas extremamente estäveis podem formar-se na 
chama e isto decrescerä o numero de ätomos neutros dispo-
niveis para excitagäo como por exemplo o CaAhO**, cujo teor 
aumenta com a elevacäo da concentragäo de AI-4"1"1-. Anions 
também podem formar moléculas com estabilidades variadas. 
de acördo com os ätomos de metais, presentes na chama. 

Os fosfatos formam compostos mais estäveis com metais 
alcalinos do que com clorêtos. Os clorêtos alcalinos possuem 
estabilidade superior ä dos sulfates e nitrates. A ordern de 
estabilidade dos metais alcalino- terrosos com êsses anions. 
entretanto, podem ser diferentes dos metais alcalinos. 

A ionizagäo também pode interferir indiretamente. Este 
fenómeno pode reduzir o numero de ätomos neutros disponi-
veis para excitagäo e emissäo. Os metais alcalinos säo par-
ticularmente susceptiveis ä ionizacao. Esta interferência 
aumenta com a temperatura e torna-se mais evidente se um 
metal alcalino estä presente e quando a concentragäo dêste 
elemento é baixa (menor que 10 ppm). 

7.2.1. Sódio e Potässio Trocaveis 

Constituem elementos importantes, componentes das ba­
ses trocaveis do solo. 

Em solos muito lixiviados pela ägua, o sódio ocorre na 
albita plagiadase e em pequenas quantidades em mica, piro-
xênios e anfibólitos, principalmente nas fragöes areia e sil-
te. O sódio aparece também em forma de clorêto de sódio. 
sulfate de sódio e algumas vêzes como carbonate de sódio e 
outros sais solüveis, em solos salinos e alcalinos. 

O papel desempenhado pelo sódio como elemento nutri-
ente das plantas em substituigäo parcial ao potässio trocä-
vel, estä hoje demonstrado claramente nas pesquisas reali-
zadas com milho "ray grass", batata e algodäo. 
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O potassio no solo é encontrado principalmente fazendp 
parte dos minerals primärios (ortose, biotita e muscovita) 
ou entre os folhelhos dos minerals secundarios. 

Af im de caracterizar bem a situagäo da dinämica do po­
tassio no solo, foi elaborado por BARBIER o seguinte es-
quema : 

Decomposicäo dos 
minerais 

V 

K"1" em solu- ...> K"1" trocävel <••;— K"*" virtualmenle 
söbre as su- trocävel 

cäo "livre" <— perfïcies "ex- (temporariamente 
ternas'' fixado nos espacos 

interplanares das 
; argilas) 

Trocas rdpidas e Trocas lentas 
permanentes e variaveis 

para efeito de nutrigäo das plantas em solos maduros, é mui-
to mais importante a liberagäo dos ions K-1- através das tro. 
cas que se realizam com o elemento que ocupa os espagos in­
terplanares das argilas, do que a solubilizagäo do potassio 
por alteragäo dos minerais primärios. 

Num solo em equilibrio, os deslöcamentos dos ions K-*-
se compensam da seguinte maneira: 

(1) K-*- (sobre superficies externas > (2) K-*- das particular 
em solugäo.... ,,. <— coloidais 

assim é que, pela adigao ao solo de K+- por meio de adubos 
potässicos ou em fungäb da iretirada dos ions pelas plantas, 
os deslöcamentos dos ions K*- seräo mais intensos* num sen-
tido pu noutro, até que seja restabelecido o equilibrio. 

No solo ocorre muitas vêzes a fixagäo do potassio resul­
tante da penetragäo dos ions K-*- entre os folhelhos que for. 
mam o edificio de certos minerais de argila como vermiculi-
ta, ilita e montmorilonita. Os ions K+ dêsse modo, perma-

Adubos potassicos 

V 
K— trocävel atual 

K fixado e ir-
'^ reversivel aos 

minerais argi-
losos 
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necem durante algum tempo inacessiveis as trocas. Esta fi-
xagäo varia principalmente em fungäo do tipo de solo, natu, 
reza da argila e teór de K>- trocävel do solo. 

Como fenömeno inverso ao da fixagäo manifesta-se a li-
beragäo. ou seja, a passagem do K da sua posigäo interfolhe-
lhos para a forma trocävel. Porem, a velocidade de libera-
cäo é muito menor que a quando da liberagäo do potassio rä-
pidamente trocävel. Assim é que, se considerarmos a satis-
fagäo da necessidade em potassio pela planta a partir da for­
ma näo trocävel, conclue.se que de acördo com o tipo de solo 
e espécie, esta liberagäo é muito mais intensa em solos po-
bres, insuficientes porém para satisfazer as necessidades me-
tabólicas das culturas. 

A migragäo vertical dos adubos potässicos, lenta na 
maioria das vêzes, depende sobretudo da filtragäo da ägua, 
da retengäc pelo solo e do teór do solo em potassio trocävel. 

Nas plantas o potassio sempre se encontra em quantida-
de variävel, de acórdo com as espécies vegetals respectivas. 

Inumeros trabalhos de pesquisa caracterizaram bem a 
atividade quer direta ou indireta do potassio na acumulagäo 
dos hidratos de carbono, absorgäo e redugäo dos nitratos, 
sintese das proteinas, divisäo celular, formagäo de äcidos or-
gänicos e de óleos, resistências äs moléstias e manutencäo 
do turgescência das células. 

7 .2.1.1. — Método analitico 

7.2.1.1.1. Processamento 

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

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

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

4. Deixar em repouso durante uma noite. 
5. Pipetar 50 ml do extrato e efetüar a leitura em fotome­

tro de chama. 
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7.2.1.1.2.Cälculos 

É feita comparando-se o valor lido na escala do galvanó-
metro do aparêlho com os das solugöes-padröes. 

O resultado é dado em mE Na-»-/100g de TFSA e m£ 
K-/100g de TFSA. 

7.2.1.1.3. Prepara$äo de solucöes 

Solucäo extratora : 0,050 N em HCl 
0,025 N em H2SO4 

Preparar 2 litros de HCl 4 N e 2 litros de H2SO4 2N.' 
Depois retirar 25 ml de cada solucäo, transferir para baläo 
volumetrico de 2 litros de capacidade. Completar o volu­
me e agitar. 

7.3. Espectrof otometria de Absorcäo : Colorimetria 

Costuma-se dividir em dois tipos os métodos que depen-
dem da absorcäo de radiagäo eletromagnética : métodos co. 
lorimétricos e métodos espectrof otométricos. Esta divisao 
tem sua validade historica, porém em termos estritamente 
teóricos näo é inteiramente välida. 

Os métodos de anälise colorimétrica consistem em tratar a 
solucäo de uma substancia, de modo a que seja produzida co-
loragäo proporcional em intensidade ä substancia presente 
na solugäo. Êstes métodos säo aplicäveis ä determinagäo 
de muitos metais, radicais e compostos orgänicos. 

A amostra diluida a um volume definido é comparado 
com uma série de padröes com mesmo volume. 

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

A luz é uma forma de.energia radiante, e a sua veloci-
dade de propagagäo é dada pela equagäo: 

q • = nc 
onde g é o comprimento de onda (cm), / é a frequência 
(ciclos/s) e n é o indice de refragäo do material do meio 
que esta sendo atravessado pela luz. A velocidade (c) da 
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luz no vacuo é 2,99776x10'° cm/s. Este valor torna-se me. 
nor quando a luz atravessa qualquer outro meio. 

A intensidade de luz é proportional ao numero de fotons 
ou "quanta" que passam na ünidade de tempo através de 
um plano ou unidade de area perpendicular ä fönte de ener-
gia. A energia de um foton é dada por : 

E = h • 

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

erg/s; 
A radiacäo é absorvida pela materia de acördo com o tipo 

de estrutura eletrönica da substancia absorvedora. Quando 
urn foton é absorvido, pode provocar os seguintes efeitos : 
— aumenta as energias rptacional e vibracional da mo. 

lécula 
— excita eletron ou eletrons até atingir niveis energéticos 

mais elevados. 
No caso particular da anälise quimica instrumental — 

espectrofotometria — aplicada ä analise de solo, considera-
se como de interesse precipuo o decréscimo da intensidade de 
um feixe de radiagäo observado quando a luz passa através 
da amostra. Esta redugäo de intensidade energética é pro­
porcional ä concentragäo da substancia absorvedora existen­
te na solugäo e ä largura da cubeta que contém a mesma. 

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

LEI DE BOUGERT — LAMBERT 

Por essa lei diz-se que a intensidade de luz transmitida 
pela amostra P é relacionada ä luz incidente, P0, através da 
equagäo: 

P 
Log = — Kjb 

po 
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onde P0 é a intensidade de vim feixe de luz incidente, que 
passa através de uma amostra com b centimetros de espes­
sura (igual ä largura da cubeta). A constante Ki depende 
de condigöes experimentais como concentracäo da solugäo, ti-
po do material absorvente, e frequência da luz incidente. Bsta 
lei estabelece que a intensidade de um feixe de radiacäo mo-
nocromatica diminui exponencialmente, de acordo com o au-
mento da espessura da amostra absorvedora. 

LEI DE BEER-BERNARD 

Estabelece a relagäo entre as intensidades de luz e a 
concentracäo c do material absorvedor (a uma espessura 
fixa). 

! Log = K 2 C 

|. P ° I 
LEI DE LAMBERT-BEER 

As duas primeiras leis podem ser combinadas afim de 
compör esta lei que é também conhecida com o nome de Lei 
de BEER: 

P 
Log = abc 

Po 

a quantidade a é denominada absorbancia e é dependente do 
tipo de material absorvente, frequência de luz, temperatura, 
natureza do solvente, etc. 

P 
O quociente é chamado de transmitancia e repre. 

Po 
senta-se pelo simbolo T. 

P 
T =  

Po 
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muitas vêzes é preferivel expressar esta relagäo em termos 
de absorbäncia ou densidade ótica A : 

Po 
A = — Log T = log = abc 

P 

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

Na aplicagäo prätica de lei de BEIER podem ocorrer des-
vios causados por 
— sistemas que envolvem equilibrio de ionizagäo ou equili-

brio de dissocia$äo, os quais podem ser alterados pelo pH 
e por diluicäo 

— elevadas concentracöes da solu<jao o que provoca mudan-
?as sensiveis no indice de refracäo da solucao 

— efeitos da temperatura nas bandas de adsorgäo. 

7.3.1. Fósforo Total e Assimilavel 

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

Este fato pode ser explicado através da composujäo qui-
mica da rocha pobre em fósforo, ou através da perda de fós­
foro por lixrvia?äo do solo. 

Nos horizontes maïs superficiais do solo, cêrca de meta. 
de do teör de fósforo existente, acha-se combinado com com-
postos que formam ä materia orgänica e o restante ocorre 
em minerals e combinagöes inorgänicas. 

O fósforo organico acha-se predominantemente ligado 
aos äcidos riucïeicos éncontrados em plantas e microorganis-
mos. Pode também ocorrer em forma de fosfolipideos e 
inosito-f osfatos. 

Em solos calcärios e alcalinos o fósforo inorgänico ocorre 
principalmente em forma de fosfatos de calcio, dos quais o 
principal é fluorapatita — Cai0 (PO^e^V 
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Em solos äcidos, como por exemplo no caso da Amazo­
nia, através de intensa meteorizacäo a acidez aumenta con-
sideravelmente nos solos e em consequência o fósforo liga-se 
aos ions Fe:*--«-*-, e Al-»-"4"* liberados pelos minerais meteori-
zados. 

Em condigöes redutoras, isto é, em solos aluviais forma-
se fosfato de ferro II, ou vivianita [ Fe3 (PO4) 2. 8H20 ]. 

Outro mineral fosfatado identificado na areia, limo e ar-
gila do solo é a wavelita [ Als<0H)2 (P04)2.5H20]. 

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

Cada geracao de plantas con verte o fósforo do solo a 
fósforo componente dos tecidos da planta, em quantidades na 
ordern de alguns quilos por hectare. Talvez de urn a dois 
têrcos do fósforo da planta, estä na forma de fosfatos de cal-
cio e o restante como fósforo orgänico. 

Com a incorporacäo e decomposujäo dos residuos da 
planta ao solo, observa-se um peqüeno aumento no teor do 
fósforo do solo o quäl queda em forma muito mais solüvel do 
que aquele presente no material parental. 

Este tipo de fósforo näo reverte imediatamente ä forma 
cristalina, porém permanece longo tempo em forma muito 
solüvel. 

7 .3.1.1. Método Analitico (Fósforo Total) 

7 .3.1.1.1. Teoria 

Este método baseia-se na medigäo da intensidade da co-
loracäo azul desenvolvida pelo produto de reducäo heteropo. 
liäcido molibdofosfórico, formado por reacäo dos fosfatos do 
solo com molibdato de amönio, em presenca de um sal de 
bismuto como catalisador. 

Como agente redutor é empregadd o acido ascórbico. 
A redugäo processa-se ä temperatura ambiente. 

Este método foi idealizado por J . M . MARCEL e oferece 
em relacao aos métodos anteriores as seguintes vantagens: 
grande estabüidade de cór azul, boa sensibilidade, reproduz 
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com fidelidade os resultados e fornece estreita relacäo linear 
entre a concentracäo do fósforo na amostra e a absorbancia 
da solucäo. 

7.3.1.2. Processamento 

1 — Pipetar 5 ml do extrato sulfürico e transferir para ba-
läo volumétrico, aferido, de 50 ml de capacidade. 

2 — Adicionar 10 ml da solucäo molibdica que contém bis. 
muto. 

3 — Completar o volume e juntar cêrca de 30 mg de äcido 
ascórbico. Agitar. 

4 — Deixar em repouso durante meia hora, e entäo efetuar 
a medigäo da absorbancia da solucäo. A coloracäo 
azul é estävel por um periodo de duas horas. 

7.3.1.1.3. Calculos 

Comparar a absorbancia da solugäo da amostra com a 
desenvolvida por padroes de 0,5 ml, 1,0 ml e 2,0 ml da solu­
cäo padräo de P2O5. Expressar o resultado em porcentagem. 

7.3.1.1.4. Preparacäo de reagentes 

— Solucäo de Bismuto: — Pesar 2 g de sub-carbonato de 
bismuto, juntar 150 ml de H2SO4 98% e 20 g de molibdato 
de amönio. Completar o volume a 1000 ml com ägua 
destilada. 

— Acido ascórbico em forma sólida, pulverizada. 
— Solucäo padräo de fósforo : — Pesar exatamente 0,0958 g 

de fosfatomono-potässico e transferir para um baläo afe­
rido de 1000 ml. Completar o volume com ägua destila­
da e agitär. Dêsse modo l m l dessa solucäo contém 
0,05mgP205. 

7.3.1.2. Método analitico (Fósforo Assimilävel) 

7.3.1.2.1. Teoria 

Êste método possue fundamento teórico semelhante ao 
fósforo total. 
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7.3.1.2.2. Processamento 

1 — Pesar 15 g de TFSA e transferir para vim baläo de 
250 ml de capacidade. 

2 — Juntar 150ml de solugäo extratora. 
3 — Agitar durante 5 minutos. 
4 — Filtrar, logo após a agitagäo, em papel de filtro isento 

de fósforo, até obter solugäo limpida. 
5 — Pipetar 20 ml do filtrado, e transferir para baläo volu-

métrico aferido, de 50ml de capacidade. 
6 — Completar o volume do baläo com ägua destilada. 
7 — Juntar ao baläo cêrca de 30 mg de acido ascórbico, 

em pó. 
8 — Agitar o baläo, deixando em repouso durante 30 mi­

nutos (tempo minimo) e näo mais de duas horas, afim 
de que a coloragäo da reagäo se desenvolva totalmente. 

9 — Determinar a absorbancia da solugäo em foto-colortme. 
tro, usando filtro vermelho. 

7.3.1.2.3. Calciums 

Calcular o teör de P205 da amostra, expresso em mg 
P205/100g, comparando-se o valor da absorbancia, lido no 
aparelho, com os existentes em tabelas construidas com ali-
quotas da solugäo.padräo. 

7.3.1.2.4. Preparacäo de Solucöes 

— Solugäo extratora:— ( H a 0,05N e H2S04 0.025N). 
Misturar 62,5 ml de solugäo de HCl 4N com 62,5 ml de 
H2SO4 2N, completando o volume a cinco litros com 
ägua destilada. 

— Solugäo de molibdato de amönio: — Pesar 2g de sub-
carbonato de Bismuto e juntar 400 ml de ägua. Depois, 
cuidadosamente adicionar 150 ml de äcido sulfürico. 
Resfriar e, juntar 20|g de molibdato dissolvido, em 200 ml 
de ägua destilada. Completar o volume a 1 litro. 

— Acido ascórbico, sólido pulveriaado 
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— Solucäo padräo de fosfato : — Pipetar 50 ml da solucäo 
padräo usada no levantamento da curva de padronizagäo 
do fósforo total, e diluir a 500 ml com ägua destilada. 
Um ml dessa solucäo contém 0,005 mg de P2O5. 

7.3.2. Dióxido de siücio do complexo de laterizacäo 
dos solos 

A grande importäncia da determinacäo de Si02 prove­
niente do ataque sulfürico do solo, com H2SO4 d = 1,47, re­
side no fato de que êste acido forte promove um ataque qua-
se total dos silicatos secundärios. O teör de Si02 obtido 
dessa forma, pode ser relacionado com os de Fe203 e AI2O3 
determinados no filtrado do extrato sulfürico. Èsta relagäo 
é feita através da utilizacäo das expressöes : 

% Si02 j 
Ki = x 1,7 i 

% AI2O3 | 

1,7 x Si02 % 
Kr = 

% AI2O3 + 0,6375 x Fe203 % 

êstes indices foram propostos por HARRASSOWITZ e in-
dicam a alteracäo sofrida pelos minerals primärios. Dêsse 
modo pode-se ter idéia da liberacäo da silica pelos silicatos, 
e caracterizar o solo como alitico ou sialitico. 

7 .3.2.1. Método analitico 
7.3.2.1.1. Teoria 

O método baseia-se na medicäo da absorbäncia da solu-
gäo azul, obtida por redugäo com acido ascórbico do com­
plexo silico-molibdico proveniente da reagäo do molibdato de 
amönio com o Si02 do extrato do solo. 

A densidade ótica da solugäo é determinada com o uso 
do filtro vermelho do colorimetro. 
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7.3.2.1.2. Processamento 

1. Pipetar com precisäo 0,10 ml do filtrado que contém o 
silicato de sódio proveniente da dissolugäo da silica em 
carbonato de sódio a 5%. 

2. Transferir a aliquota para um copo plästico de ± 150 ml. 
3. Adicionar 60 ml de ägua destilada e 2,5 ml da solugäo de 

molibdato de amönio. Transcorridos 10 minutos após a 
adicäo desta solugäo acrescentar 2,5 ml da solugäo de 
äcido tärtarico. Ter o cuidado de agitar o cope logo 
após a adigäo de cada reagente, afim de acelerar o desen-
volvimento das reagöes. 

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

5. Transferir a solugäo para um baläo aferido de 100 ml e 
completar o volume com ägua destilada. 

6. Deixar em repouso durante 1 hora, afim de que seja to. 
talmente desenvolvida a cor da solugäo. 

7. Medir a densidade ótica da solugäo usando filtro verme-
lho. É importante observar que o aparelho deve ser 
prèviamente ajustado no valor 0 da escala de leitura da 
absorbäncia, com um blank preparado com todos os rea-
gentes usados na anälise. 

7.3.2.1.3. Cälculos 

A % de Si02 na amostra é calculada através da compa-
ragäo do valor da densidade ótica da solugäo, com a leitura 
de padroes. A curva padräo deve ser construida através do 
uso de 0,05 ml, 0,10 ml e 0,20 ml de solugäo padräo contendo, 
nas condigöes de anälise, doze por cento de Si02. 

7.3.2.1.4. Preparagäo de solugöes 

— Solugäo de molibdato de amönio — dissolver o sal em cêr-
ca de 500 ml de ägua destilada. Juntar, pouco a pouco, 
sessenta e dois mililitros de H2SO4 concentrado. Res-
friar até temperatura ambiente e completar o volume a 
1 litro. 

— 83 — 



— Solucäo de äcido tartarico : — pesar 280 g de äcido tar-
tärico e dissolver em cêrca de 800 ml de ägua destilada. 
Completer o volume a 1 litro. 

— Äcido ascórbico, sólido, pulverizado 

8. INDICES E UNIDADES EMPREGADAS 

8 . 1 . Indices de meteorizacäo 

8 . 1 . 1 . indice Ki 

Este indice é calculado através da expressäo que estabe-
lece a relagäo ente as relagöes moleculares de Si02 e AI2O3 
determinados através do ataque sulfürico do solo. 

Si02 % 

60 
Ki = : — 

AI2O3 •"% 

102 

1 Si02 % 
j Ki = 1,7 x  
i AI2O3 % I 
< : 
1 .„^..„„„„„.„„J 

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

8.1.2. Indice Kr 

Calcula-se através das relagöes moleculares entre Si02, 
Pe203 e AI2O3, determinadas no extrato sulfürico do solo. 
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Si02 % 

60 
Kr = 

A1203 % 4. Fe2Ö3 % 

102 160 

simplificando matemäticamente teremos a expressäo final: 

! 1,7 x Si02 %'• ' I 
• - : | - : . K r - •• J 
••.:!:. (A1203%) +0,6375 ,(Fe203%) ; 

8 .2 . Soma de Bases Trocaveis (S) 

É calculada péla expressäo abaixo, sèhdo os resultados 
expressos em mE/lOOg de TFSA. 

S = Ca+-(-+ Mg -^-,-+Na^4-K-,- j 

8 .3 . Capacidade Total de Troca de Cations (T) 

É fórnecida pela soma de S com Hidrogênio é Aïuminio 
permutaveis, sendo expressa em mE/lOO g de TPSA: 
T=- Ca -^^+ M g + + + Nat + K+ + H + + Al-+-+"*• 

T = S + H+ + Al-->~t-

8.4. Saturacäo Porcentual de Bases (V) 

Indica a relagäo porcentual entre S e T : 

I T ~~ """'] 
V = x 100 ; 

T ! 

8.5. Relacäo Carbono Nitrogênio (C/N) 

É obtida por meio da relagäo entre as porcentagens de 
Carbono Orgänico e Nitrogênio Total do solo, e iórnece uma 
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idéia relativa sóbre o estagio de mineralizagäo da materia or-
gänica do solo. Em condicóes normais o valor desta relagao 
situa-se entre 8 e 14. 

8.6. UnMad.es empregadas 

8.6.1. Equivalente Quünico 

Esta unidade é empregada com a finalidade de expressar 
os teöres. dos elementos sob forma de ion ativo em quanti-
dades quimicamente equivalentes. 

Quando urn ion estä em solugao, define-se o equivalen-
te.grama do mesmo, como sendo a massa dêste ion que é des-
carregada eletronicamente, söbre urn eletródo, por urn fa-
raday. 

O equivalente-grama é calculado, dividindo-se a massa 
de urn ion pela eletrov'alência que apresenta 

M 
E = 

V 

os sub-mültiplos sao calculados pelas regras normais do sis-
tema decimal, estando agrupados no quadro seguinte: 

Convenjao Equivalente Miliequivalente i Microequivalente 

j • : 

Simbolo E mE(jQ-3jj») /*^^10"^E^ 

Unidade utilizada i grama miligrama mécrognama 

mE/100 g de solo 

mE/lOOcc de solo 

sendo esta ultima unidade usada em anälise de fertilidade de 
solo. 
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8.6.2. Porcentagem (%) 

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

% = g/100 g 

8.6.3. Miligramas por cem gramas 

Esta relagäo é usada para exprimir quantidades relati-
vamente pequenas de determinados elementos no solo. 

mg/100 g 

8.6.4. Partes por milhäo (ppm) 

Geralmente esta unidade é empregada para exprimir os 
resultados de determinagäo de elementos, em estudos de fer-
tilidade do solo. Corresponde ao nümero de partes do ele* 
mento existente em um milhäo de partes da amostra. 

— 87 — 



S U M M A R Y 

For the technical people that work in this special field 
of applied analytical chemistry the authors marked efforts 
to offers a useful publication about analysis of the Amazon 
soils. 

So with emphasis are presented the theorethical basis 
and procedures of the analytical methods, principally the 
instrumental methods of analysis. 

Special topic was dedicated to the soil sampling, and the 
relations with the study of the physical and chemical 
properties of the soils are discussed. 

Finally are appended some data and tables very useful 
to the soils analists. 
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11. A N E X O S 

PESO E NUMERO ATÓMICO INTERNACIONAIS 

N o m e Simbolo 
Numero 
Atómico Peso Atómico 

Actinio Ac 89 227 
Alumfnio Al 13 26,98 
Americio Am 95 243 | 
Antimönio Sb 51 121,76 
Argönio Ar 18 39,944 
Arsênico As 33 74,91 
Astatino At 85 1 210 | 
Bärio Ba 56 137,36 
Berkelio Bk 97 [ 249 | 
Berüio Be 4 9,013 
Bismuto Bi 83 209,00 
Boro B 5 10,82 
Bromo Br 35 79,916 
Cadrnio Cd 48 112,41 
Cälcio Ca 20 40,08 
Califórnio Cf 98 | 249 | 
Carbono c 6 12,010 
Cério Ce 58 140,13 
Césio Cs 55 132,91 
Chumbo Pb 82 207,21 
Cloro Cl 17 35,457 
Cromo Cr 24 52,01 
Cobalto Co 27 58,94 
Cobre Cu 29 63,54 
Cürio Cm 96 | 245 | 
Disprósio i>y 66 162,46 
Einstênio Es 99 1 254 | 
Érbio Er 68 168,94 
Európio Eu 63 152,00 
Escändio Sc 21 44,96 
Estanho Sn 50 118,70 
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N o m e Simbolo 
Numero 
Atómico I Peso Atómico 

Estróncio Sr 38 87,63 
Enxöfre S 16 32,006 
Férmio Fm 100 j 255 J 
Ferro Fe 26 55 85 
Fósforo P 15 30,975 
Fluor F 9 19,00 
Franeio Fr 87 | 223 | 
Gadolinio Gd 64 156 
Gälio Ga 31 69,72 
Germänio Ge 32 72,60 
Häfnio Hf 72 178,6 
Hélio He 2 4,003 
Hólmio Ho 67 164,94 
Hidrogênio H 1 1,0080 
Indio In 49 114,76 
lodo I 53 126,91 
Iridio Ir 77 192,2 
Kriptönio Kr 36 83,80 
Lantänio La 57 138,92 
Litio Li 3 6,940 
Lutécio Lu 71 174,99 
Magnésio Mg 12 24,32 
Manganês Mn 25 54,94 
Mendelevio Md 101 | 256 | 
Mercürio Hg 80 200,61 
Molibdênio Mo 42 95,95 
Neodimio Nd 60 144,27 
Neönio Ne 10 20,183 
Netünio Np 93 | 237 | 
Niquel Ni 28 58,69 
Nióbio Nb 41 92,91 
Nitrogênio N 7 14,008 
Nobélio No 102 | 253 | 
Ósmio Os 76 190,2 
Ouro Au 79 197,0 
Oxigênio 0 8 16,000 
Palädio Pd 46 106,7 
Platina Pt 78 195,23 
Plutónio Pu 94 | 242 | 
Polönio Po 84 210 
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N o m e Simbolo Numero 
Atomico Peso Atomico 

Potässio K 19 39,100 
Praseodimio Pr 59 140,92 
Promécio Pm 61 | 145 | 
Protoactinio Pa 91 231 
Radio Ra 88 226,05 
Radönio Rn 86 222 
Rênio Re 75 186,31 
Ródio Rh 45 102,91 
Rübidio Rb 37 85,48 
Rutênio Ru 44 101,1 
Samärio Sm 62 150,43 
Selênio Se 34 78,96 
Sódio Na 11 22,991 
Süicio Si 14 28.09 
Prata Ag 47 107,880 
Täntalo Ta 73 180,95 
Tecnécio Tc 43 1 99 | 
Telürio Te 52 127,61 
Térbio Tb 65 158,93 
Tälio Tl 81 204,39 
Tório Th 90 232,05 
Tülio Tm 69 169,4 
Titänio Ti 22 47,90 
Tungstênio W 74 183,92 
Uränio U 92 238,07 
Vanädio V 23 50,95 
Xenönio Xe 54 131,3 
Ytérbio Yb 70 173,04 
Ytrio Y 39 88,92 
Zinco Zn 30 65,38 
Zircönio Zr 40 91,22 
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INTERVALO DE pH E MUDANQA DE COR DOS INDICADORES 

I N D I C A D O R NOME QU1MICO 
Cor em Solu-

gäo Acida 
1 Cor em Solu-
i cäo Alcalina 

ZONA DE 
VIRAGEM 

Azul brilhante de cresilo 
(äcido) 

Cloreto dietil-amino-me-
til-amino-difenil azönico 

Vermelho. 
alaranjado 

i 
i 

j Azul 0,0 — 1,0 

Vermelho de Cresol (äcido) . Cresolsulf onf taleina Vermelha | Amarela 0,2 — 1,8 

Vermelho de quinaldina 1 (p-dimetil-amino fenil-
etileno) quinoleina etil 
iodeto. Incolor j Vermelha 1,0 — 2,0 

Azul de Timol (äcido) Timol Sulf onf taleina. Vermelha j Amarela 1,2 — 2,8 

Tropeolina 00 Difenilamino p-benzeno. 
sulfonato de sódio. 

Vermelha 1 Amarela 1,3 — 3,0 

Purpura de metacresol m-cresolsulfonftaleina Vermelha Amarela 1,2 — 2,8 

Azul de Bromofesol Tetrabromofenol sulfonf-
taleina. Amarela Azul 2,8 — 4,6 

Amarelo de metilo Dimetilamino^azobenzeaio 
Vermelha Amarela 2,9 — 4,0 

Alaranjado de metilo 
(Heliantina) 

Dimetilamino-azobenze-
no-Sulfonato de sódio. Vermelha Amarela 3,1 - 4,4 



I N D I C A D O R NOME QUIMICO 
Cor em Solu-

cäo Acida 
Cor em Solu-
cäo Alcalina 

ZONA DE 
VIRAGEM 

Vermelho Congo * Äcldo difenil-azonaftila-
mina-4-sulfönico. Violeta Vermelha 3,0 — 5,0 

Verde de Bromocresol Tetrabromo-m-cresol Sul-
fonftaleina. Amarela Azul 3,8 — 5,4 

Vermelho de Metil ,0-CarboxSbenzeno-azodi-
metilanilina. Vermelha Amarela 4,2 — 6,3 

Vermelho de Clorofenol Diclorofenolsulfonftaleina Amarela Vermelha 4,8 — 6,4 

p — Nitrofenol p — Nitrofenol Incolor Amarela 5,6 — 7,6 

Purpura de bromocresol Dibromo-o-cresolsul-
fonftaleina Amarela Purpura 5,2 — 6,8 

Tornassol (litmus) — Vermelha Azul 5,0 — 8,0 

Azul de Bromotimol Dibromotimol-sulfonf-
taleina Amarela Azul 6,0 — 7,6 

Vermelho Neutro Cloreto de aminodimeti-
lamino-Tolufenazina Vermelha Amarela 6,8 - 8,0 

Vermelho de Fenol Fenol-Sulf onftaleina, Amarela Vermelha : 6,8 - 8,4 

Vermelho de Cresol (base) o-cresolsulfonftaleina Amarela Vermelha i 7,2 - 8,8 
! 



I N D I C A D O R 

Naftolftaleina 

Azul de Timol (base) 

Curcuma 

Fenolftaleina 

Timolftaleina 

Amarelo de Alizarina R 

Azul brilhante de Cresilo 

Tropeolina 0 (base) 

Nitramina 

NOME QU1MICO 

Naftolftaleina 

Timolsulfonftaleina 

Fenolftaleina 

Timolftaleina 

Acido-p-nitrobenzeno-azo-
salicilico. 

p — Sulfonbenzen-azo. 
resorcinol 

2:4:6: — Trinitrofeni] 
metil-nitroamina 

1 

j Cór em Solu-
$äo Acida 

Cór em Solu-
qäo Alcalina 

ZONA DE 
VIRAGEM 

Amarela Azul 7,3 - 8,7 

Amarela Azul 8,0 . 9,6 

Amarela Alaranjada 8,0 - 10,0 

Incolor Vermelha 8,3 - 10,0 

Incolor Azul 8,3 - 10,5 

Amarela 
Vermelha-

- Alaranjada 10,1 - 12,0 

Azul Amarela 10,8 - 12,0 

Amarela Alaranjada 11,1 - 12,7 

Incolor 
Alaranjado 

Escuro 10,8 - 13,0 



INDICADORES REDOX 

C O R DA F O R M A E° 
I N D I C A D O R 

OXIDADA REDUZIDA (a pH=0) 

Indigo, monosulfonato Azul Incolor 0,26 

Fenosafranina Vermelha Incolor 0,28 
Azul de Metileno Azul Incolor 0,52 
1 — Naftol-2-Indofenol-Sulfonato de Só- Vermelha Incolor 0,54 

dio. 
2:6 — Dibromofenol indofenol Azul Incolor 0,67 
Difenilamina Violeta Incolor 0,76 
Difenilbenzidina Violeta Incolor 0,76 
Acido difenilaminosulfönico Vermelho-

Violäceo 
Incolor 0,85 

Verde de Lisamina Alaranjada Verde 0,99 
Erioglaucina Alaranjada Amarelo.Esverdeado 1,00 
Acido N.fenilantranilico Vermelho-

pürpura 
Incolor 1,08 

O-Fenantrolina Azul pälida Vermelha 1,08 
Sulfato-tri-o.fenantrolina ferroso. Azul pälida Vermelha 1,14 
Nitro-o.fenantrolina Violeta Vermelha 1.25 
Sulfato Tri-nitro-o-fenantrolina f erroso. Violeta Vermelha 1,25 



MULTIPLICAR O PESO POR 
DE PARA OBTER 

Al 1,8895 AI2O3 
A1203 0,52913 Al 
A1203 6,5363 A12(S04)3. I8H2O 
A1203 2,3922 A1P04 
K2S04 . Al2 (S04)3 24H20 0,10746 AI2O3 

Sb 1,1971 Sb203 
Sb203 0,83535 Sb 
Sb 2,7426 K(Sb0). C4H406. 1/2H20 

As 1,3204 AS2O3 
As 1,5340 As205 
AS2O3 0,75736 As 
AS2O3 1,1618 As205 
AS2O5 0,6519 As 

Ba 1,6994 BaS04 

BaS04 0,58845 Ea 
BaS04 0,13737 S 
BaS04 0,41154 S04 

B 5,7157 H3BO3 
H3BO3 0,1749 B 
Na2B407.10H20 0,028366 B 

Ca 2,4973 CaC03 
Ca 4,2959 CaS04.2H20 
CaC03 0,4004 Ca 
CaS04.2H20 0,23277 Ca 

CaO 0,715 Ca 
CaC204 0,3128 Ca 
Ca 3 (P0 4 ) 2 0,1292 Ca 
Ca 3 (P0 4 ) 2 0,54238 CaO 
CaS04.2H20 0,5579 S04 
CaC03 0,43971 C02 
Ca(HC03)2 0,54295 C02 

CoCl2.6H20 0,24769 Co 

C02 0,27291 C 
BaC03 0,06085 C 
BaCÜ3 0,22299 C02 
C 3,6642 C02 



FATÓRES QUIMICO GRAVIM ÉTRICOS uro DE 
CONVERSAO 
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FATÓRES DE CONVERSAO 

Conversäo MULTIPLICAR POR PARA OBTER 

mE Peso 

Ca 

Equivalente, mg 

Ca 20,04 Ca 
Mg 12,16 Mg 
Na 23,00 Na 
K 39,10 K 
Cl 35,46 Cl 

Miliequivalentes S04 48,03 S04 
em miligramas CO3 30,00 C03 

HCO3 61,01 HCO3 
P03 31,65 PO4 
CaS04.2H20 86,09 CaS042H20 
CaC03 50,04 CaC03 

i S 16,03 S 
i H2SO4 49,04 H2SO4 



EQUTVALÊNCIA ENTRE 1 ml H2SO4 0,1 N 
E DIVERSAS SUBSTÄNCIAS 

Substantias mg Substantias mg 

Na2C03 5,30 CaO 2,804 
NaHC03 8,402 ZnÓ 4,069 
Na20 3,1 . MgO 2,016 
NaOH 4,00 MgC03 4,216 
Na2B407 10,06 Li2C03 3,695 
Na2B407.10H20 19,07 Citrato de Sódio Anidro 

Tartarato de só­
8,60 

KOH 5,61 dio e potässio 10,508 
K2CO3 6,910 Hexamina 

(C6Hi2N4) 
3,505 

KHCO3 10,01 Uretana 
(C3H7O2N) 

8,909 

N 1,4 Efedrina 
(CioHisON) 

16 52 

NH3 1,70 Estricnina 33,44 
N205 5,401 Emetina 24,05 
N03 6,2008 ; Piridina 7,9 
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RELA^AO ENTRE CONCENTRA<?ÄO E DENSIDADE 
RELATIVA DE SOLUQÖES DE ACIDO SULFÜRICO 

RELATIVA 
( H o l 

HORIAUOADE PGRCEmiGEM 
(g/ioogl. 

CONCENTRACAO 

»•- i ill 
DEISIOIDE 
RELATIVA HORUUDADE 

% 
P6RCEKTAGEH 

lO/IOOo) 

CONCEIITRACAO 
( D / U 

1,006 ,, , 0,20 . 1 10,1 1,449 ,16,26 55 797 
1,013 ' ". 0,41 " 2 20,3 1,502 18,38 60 901 
1,020 0,62 .3 30,6 1.558 20,65 65 1013 
1,026 0,84 ' 4 41,6 .1,615 23,05 70 1130 
1,033 .1,05 1 5 ,51,7 1,674 25,60 75. 1256 
1,040 1,27 . . 6 , 62,4 1,732 28,26 80 1386 
1,047 1,49 . .'.•7 ,73,3 1,784 30,92 85 1517 
1,054 1,72 . ;: 8 84,3 ^1,820 33,40 90 1638 
1,061 1,95 9 95 5 1,825 33,86 91 1661 
1,068 2,18 IÖ 106,8 1,829 34,32 92 1683 
1,105 3,38 15 165,7 1,833 34,76 93 1705 
1,142 4,66 . ,20 228,5 1836 35,20 94 1726 
1,182 6,02 25 295,4 1,839 35,62 95 1746 
1,222 7,48 30 367 -.1,841 .. 36,03 96 1767 
1,264 9,02 35 . 442 1,841 36,42 97 1786 
1,306 10,66 40 523 1,841 36,79 98 1804 
1,351 12,40 45 608 1,839 37,13 99 1821 
1,399 14,26 50 700 1,838 37,40 100 1834] 



TRANSFORMACÄO DE MILIGRAMAS POR CEM GRAMAS 
EM MILIEQUIVALENTES POR CENTO 

COMPOSTÖ MULTIPLICAR 
ACHADO por PARA OBTER 

N205 mg/100 g 0,01852 NO3- mB/100 g 
Cl >> 0,02817 ci- »> 
NaCl >> 0,0171 ci- )> 
S03 

11 0,0250 SO4- » 
SO4-- >> 0,02082 so » 
C02 » 0,02273 C03H- » 
CO2 »> 0,04545 C03-- >> 
CaC03 )> 0,02 C03-- >> 
AI2O3 » 0,05882 Al-"*-- >> 
Cao »> 0,03566 Ca-+^ »> 
Fe203 >> 0,0376 Pe-*- -+--*• >> 
MgO 19 0,0496 Mg+-^ ) i 

Na20 >> 0,03226 Na,+ j » 

K20 )> 0,02124 K+ » 
BaS04 » 0,000857 B a * * )» 
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A P Ê N D I C E 

MÉTODOS DE ANALISES FISICA, QUÏMICA 

E INSTHUMENTAL DE SOLOS 



Método analitico 

Teoria 

Através de pesquisas realizadas no Laboratório Central 
do EPFS, foi selecionado o H2SO4 d = 1,47 para o ataque 
sulfi'irico dos solos, a firn de evitar que o uso de acidos com 
concentragöes mais elevadas, fösse originada por efeito de de-
sidratagäo do äcido silicico presente em solucäo, a insolubili-
zagäo de parte do Si02 na solugäo de carbonato de sódio a 5%. 

Processamento 

— Pesar 2 ± 0,001 g de TFSA e transferir para Erlenmeyer 
PYREX ou JENA, acoplado com refrigerante de refluxo 
apropriado. 

— Juntar 50 ml de H2SO4 d = 1,47 e ferver durante uma 
hora, em chapa elétrica com temperatura controlada. 

— Retirar da chapa e deixar esfriar até proximo da tempe­
ratura ambiente. 

— Juntar em törno de 50 ml de ägua destilada, agitar urn 
pouco. deixar decantar e filtrar em papel proprio. 

— Receber o filtrado em baläo de vidro de 250 ml, 
— Lavar bem o frasco com ägua acidulada tendo o cuidado 

de reunir no papel de filtro todo o material insolüvel 
existente. 

— Em seguida deixar resfriar e completar o volume do ba­
läo com ägua destilada. Agitar até homogeneizagäo: 
Do filtrado seräo retiradas aliquotas para dosagem do 
Al203 e Fe203. 

— Transferir com auxilio de 150 ml de Na2C03 a 5% o re 
siduo insolüvel do papel de filtro, para urn frasco Erlen-
meyer de vidro especial, de 600 ml de capacidade. 



— Deixar com que a suspensäo ferva brandamente, durante 
meia hora. 

— Deixar resfriar, juntar 1 ml NaOH a 30% e transferir 
para baläo aferido de 200 ml. Desta solucäo é retirada 
aliquota para dosagem do Si02. 

Preparacäo de solucöes 

Carbonato de sódio a 5% — Pesar 500 g de Na2C03 anidro 
ou 1349,1 g de Na2C03.10H20. Dissolver em ± 3.000ml de 
ägua destilada. Completar o volume a 10 litros. No caso 
de usar o decaidratado certificar-se que näo houve eflores-
cência dos cristais, a firn de näo usar solucöes mais concen-
tradas de carbonato de sódio. 

Acido Sulfürico d = 1,47 — Medir numa prove ta graduada 
1000 ml de H2S04 d = 1,84, 98-99% em peso, e adicionar len-
tamente a 1.130ml de agua destilada. Durante a adicäo do 
acido ä ägua, promover agitacäo lenta do frasco onde estä 
ocorrendo a mistura, bem como resfriar o referido frasco, a 
f im de que se ja absorvida, a grande quantidade de calor libe-
rada. Resfriar e checar a densidade com o densimetro. 
Corrigir a densidade com äcido ou agua conforme o caso. 
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