Fundacao Educacional do Municipio de Assis
Instituto Municipal de Ensino Superior de Assis
Campus José Santilli Sobrinho”

ELIAS LUCAS DE LIMA

Comparacéo de solos in natura com solos alterados pela acédo de
adubos

Assis
2010

Av. Getlio Vargas, 1200 — Vila Nova Santana — Assis — SP — 19807-634
Fone/Fax: (0XX18) 3302 1055  homepage: www.fema.edu.br



ELIAS LUCAS DE LIMA

COMPARACAO DE SOLOS IN NATURA COM SOLOS ALTERADOS

PELA ACAO DE ADUBOS

Orientador: Prof°. Dra. Rosangela Aguilar da Silva

Area de Concentrac¢do:Quimica Industial

Assis
2010

Trabalho de concluséo de
curso de Curso apresentado ao
Instituto Municipal de Ensino
Superior de Assis, como
requisito do Curso de
Graduacao em Quimica
industrial.



FICHA CATALOGRAFICA

LIMA, Elias Lucas
Comparacdo de solos in natura com solos alterados pela acéo
de adubos / Elias Lucas de Lima. Fundac¢do Educacional do
Municipio de Assis - FEMA -- Assis, 2010.
67p.

Orientador: Rosangela Aguilar da Silva.
Trabalho de Conclusédo de Curso — Instituto Municipal de
Ensino Superior de Assis — IMESA.

1.Solos.2.In Natura.

CDD:660
Biblioteca da FEMA




COMPARACAO DE SOLOS IN NATURA COM SOLOS ALTERADOS
PELA ACAO DE ADUBOS

ELIAS LUCAS DE LIMA

Orientador: Prof°. Dra. Rosangela Aguilar da Silva

Analisador: Prof°. Ms. Nilson Jose dos Santos

Assis
2010

Trabalho de Consclusdo de Curso
apresentado ao Instituto Municipal
de Ensino Superior de Assis, como
requisito do Curso de Graduacéo,
analisado pela seguinte comisséo
examinadora:



DEDICATORIA

Dedico este trabalho a minha Mae e
toda a minha familia que sabe o
quanto € importante para mim esta

conquista.



AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente a Deus por tudo que tenho
A0S meus pais que me incentivaram
Aos Professores e colegas de Curso, pois juntos lutamos

Em especial, a minha Orientadora, Dra. Rosangela Aguilar da Silva

A todos que, com boa intengao possibilitaram para que eu completasse meus

objetivos

Agradeco também a Nubia Siqueira Maschietto que me apoiou e me ajudou a

encontrar meu caminho S2



RESUMO

O solo é o meio natural para o crescimento e desenvolvimento dos vegetais na
superficie da Terra, sendo composto de materiais minerais e organicos. Para o0 solo
ser considerado fértil ele deve fornecer quantidades suficientes e balanceadas de
todos os nutrientes essenciais as plantas, em formas assimilaveis. O presente
trabalho teve por objetivo comparar dois tipos de solos: um sob o estado natural que
foi denominado “mata” e o outro alterado denominado “plantacdo”, por meio de
andlises fisico-quimicas. Foram realizadas andlises de Cu, Zn, Mn, Fe, B, K, Ca, Mg,
H* + Al, Al (Tr), base, capacidade de troca de cations (CTC), P, S, matéria orgéanica,
pH, base e aluminio (saturacdo). A analise dos resultados mostra que ndo houve
diferencas significativas nas quantidades de Cu, Zn, e Fe entre os dois tipos de
solos analisados. A Unica variacdo observada foi para o micronutriente boro em que
o solo originario da “mata” foi o que apresentou maior quantidade deste
componente. Os valores encontrados para K, Ca, Mg, H + Al, base e CTC foram
menores para a amostra “plantacdo” do que os determinados para a amostra
originaria da “mata”. As concentracfes de fosforo e matéria organica sdo maiores
para o solo originado da “plantagao” do que o da “mata” e o pH e a concentragao de
S menores para o solo plantacdo em comparacdo com a amostra de solo da mata.
Ao se comparar a composicdo do solo originario da “mata” e da “plantagao’,
constatou-se que existem diferencas em relacdo a alguns atributos. O solo
proveniente da “plantacdo” apresentou maior quantidade de matéria organica que o
solo da mata e, portanto estd apto para o plantio de determinadas culturas,
necessitando apenas de pequenas correcdes de alguns nutrientes. A ferramenta
mais utilizada para a avaliacdo da qualidade do solo tem sido a analise quimica,
sendo possivel avaliar o atual estado de qualidade do solo por meio de
comparacdes com os valores considerados ideais ou com valores encontrados no

solo sob estado natural.

Palavras-chave: Solo; In Natura.



ABSTRACT

Soil is the natural medium for the growth and development of plants on Earth's surface, being
composed of mineral and organic materials. To be considered fertile soil it must provide
sufficient and balanced for all essential nutrients to plants in assimilable forms. This study
aimed to compare two soil types: a natural state under what was termed "forest™ and the other
changes called "plantation™ through physical and chemical analysis. Were analyzed for Cu,
Zn, Mn, Fe, B, K, Ca, Mg, Al H, Al (Tr), base, cation exchange capacity (CEC), P, S, organic
matter, pH, and base Aluminum (saturation). The analysis shows no significant differences in
the amounts of Cu, Zn and Fe between the two types of soils. The only variation was
observed for the boron in the soil originating from the "forest"” showed the greatest amount of
this component. The values found for K, Ca, Mg, Al H, base and CEC were lower for the
sample "plantation” than those determined for the original sample of "forest”. The
concentrations of phosphorus and organic matter are higher in the soil originated from the
"plantation” than the "forest” the pH and concentration of S lower for soil cultivation in
comparison with samples of forest soil. Comparing the composition of the soil originating
from the "forest” and "plantation™ it was found that there are differences with some attributes.
The soil from the "plantation” had higher amounts of organic matter in the soil of the forest
and thus is able to plant certain crops, requiring only small patches of some nutrients. The
most widely used tool for assessing soil quality has been chemical analysis, it is possible to
assess the current state of soil quality through comparisons with the values considered ideals

or values found in soil under natural condition.

Keywords: Soil; In Natura
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1 INTRODUCAO

Solo é a camada que recobre as rochas, constituido de proporcdes e tipos variaveis
de minerais e de humus, matéria organica decomposta por acao de organismos do
solo. Também se refere de modo mais restrito especialmente na agricultura, a
camada onde se origina a vida vegetal. O nome técnico para o solo, em geologia, é

manto de intemperismo, e ele se localiza logo acima da litosfera (SILVA, 2008).

O solo proporciona inimeros beneficios, tais como, extracdo de minérios, pedras
preciosas e também para o plantio de inUmeras espécies de plantas, arvores e

legumes, utilizados para 0 nosso sustento (SILVA, 2008).

Para avaliar se 0 solo esta apto a ser utilizado para o plantio deve ser considerado
seu aspecto fisico e quimico, estando de acordo com a composi¢do que a planta
necessita para o seu desenvolvimento ideal. O solo € um componente fundamental
do ecossistema terrestre, pois, além de ser o principal substrato utilizado pelas
plantas para o seu crescimento e disseminacdo, fornece agua, ar e nutrientes
(SILVA, 2008).

O solo exerce também uma multiplicidade de fungdes como regulacdo da
distribuicdo, escoamento e infiltracdo da agua da chuva e de irrigacao,
armazenamento e ciclagem de nutrientes para as plantas e outros elementos, acao

filtrante e protetora da qualidade da agua e do ar (SILVA, 2008).

Como recurso natural dinamico, o solo pode ser degradado pelo uso antropico
inadequado, condicdo em que o desempenho de suas funcbBes basicas fica
severamente prejudicado. Tal fato carreta interferéncias negativas no equilibrio
ambiental, diminuindo drasticamente a qualidade de vida nos ecossistemas,
principalmente naqueles que sofrem mais diretamente a interferéncia humana como

0s sistemas agropecuarios e urbanos (SILVA, 2008).

A andlise do solo € importante porque fornece caracteristicas fisico-quimicas que
possibilitam a sua classificacdo e favorecem a escolha de determinados tipos de

solos associados as necessidades de cada tipo de cultura.
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O presente trabalho visa a comparacéo fisico-quimica entre dois tipos de solos, nos
quais, um estara totalmente virgem, ou seja, sem a intervencdo de produtos
utilizados pelos homens em lavouras, e o outro solo j4 utilizado pelo homem no

cultivo de diferentes tipos de culturas.
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20 S0LO

O solo ajuda no crescimento e desenvolvimento dos vegetais, devido a ser um meio
natural encontrado na superficie da terra, composto por materiais minerais e
organicos. Para avaliar se o solo é fértil ele deve ter quantidades suficientes e
balanceadas dos nutrientes necessarios para as plantas (SILVA, 2008).

Com o uso correto de tais nutrientes 0 solo se torna responsavel por 50% da
producdo de uma planta. As préaticas corretivas do solo, como: a calagem, a
fosfatagem, a potassagem, o uso de residuos organicos e a pratica da adubacéo
mineral e organica, séo utilizados com a finalidade de tornar o solo mais produtivel.
A analise quimica € um dos métodos existentes para a caracterizacéo da fertilidade
dos solos (SILVA, 2008).

O solo é uma das partes naturais do ambiente global, com parte integrante desse
universo, os solos estdo em constante inter-relacdo com as aguas superficiais, as
aguas subterraneas, as rochas, o ar, as condi¢des climaticas e com 0s ecossistemas
(PEREZ, 1997).

Envolvendo a superficie do planeta, os solos participam de seus principais ciclos
vitais. Eles estdo na base da reciclagem da cadeia de nutrientes originados das
rochas e transformados pela da acdo da atmosfera, da agua e da atividade biolégica
(LE SOL, 2007).

Por meio do processo de reciclagem, os solos também neutralizam as toxinas. No
entanto, quando os dejetos urbanos, industriais e agropecuarios ocorrem em
excesso, 0s solos tornam-se incapazes de estoca-los e recicla-los. (BORGGAARD,
2007).
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2.1 COMPONENTES EXISTENTES NOS SOLOS

2.1.1 Componentes Inorganicos do Solo

A formacdo de coldides inorganicos no solo se origina do desgaste das rochas e
minerais inorganicos que compdem o solo. Estes coldides sao repositorios de agua
e nutrientes da planta que estdo disponiveis de acordo com suas necessidades.
Coldides inorganicos absorvem com muita frequéncia as substancias toxicas do
solo, fazendo um papel de desintoxicacdo de substancias que, caso contrério,
prejudicariam as plantas. A abundéancia e o tipo de material coloidal inorganico no
solo sdo fatores importantes na determinacdo da produtividade do solo.
A absorcdo dos nutrientes da planta através das raizes envolve frequentemente
interacbes complexas entre a agua e as fases inorganicas, este processo é
influenciado fortemente pela estrutura i6nica do material inorganico do solo
(SANTOS, 2001).

Os elementos mais comuns na crosta terrestre sdo oxigénio, silica, aluminio, ferro,
célcio, soédio, potassio, e magneésio. Assim, 0S minerais compostos destes
elementos, particularmente silica e oxigénio, constituem a maior fracdo mineral da
terra. Os componentes minerais mais comuns do solo sdo divididos finamente em
guartzo (SiO,), ortoclasio (KAISizOs), epidote (4Ca0.3(AlFe),03.6Si0,.H,0), geothite
(FeO(OH)), magnetita (Fez0O,), carbonatos de calcio e magnésio (CaCO3; e MgCOs)
e Oxidos de manganés (MnQ,) e titanio (TiO,) (SANTOS, 2001).

Nitrogénio, fosforo e potassio sdo nutrientes para as plantas, os quais sao obtidos
através do solo. Sdo de grande importancia para a produtividade de uma colheita em

gue sao adicionados ao solo como fertilizantes (SANTOS, 2001).
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2.1.1.1 Nitrogénio

Mais de 90% do nitrogénio contido na maioria dos solos é organico. Este nitrogénio
organico € o principal produto da biodegradacdo de plantas e animais mortos no
solo. Ele é eventualmente hidrolisado & NH;" (nitrogénio inorganico), o qual pode ser
oxidado a NOj3™ (nitrogénio inorganico) pela acdo das bactérias presentes no solo
(SANTOS, 2001).

O nitrogénio confinado no solo é muito importante para manter a fertilidade do solo.
O nitrogénio ndo € um produto significante do desgaste mineral, ao contrario do
fosfato ou potassio. A atmosfera € uma das fontes de nitrogénio do solo, o qual é
transformado por bactérias fixadoras de nitrogénio através de um processo

bioquimico, apresentado na Fig. (1)

3(CH,0) + 2N; + 3H,0 + 4H"------- > 3C0O, + 4NH,"

Figura 1 - Formacédo de amdnia por bactérias fixadoras

No entanto, as bactérias fixadoras de nitrogénio ndo fornecem nitrogénio suficiente
para manter a fertilidade do solo. O nitrogénio inorganico, proveniente de fertilizantes
ou da agua da chuva, € constantemente perdido, na maior parte, pela lixiviacdo. O
hamus do solo, porém, serve como um reservatorio de nitrogénio que as plantas
precisam (SANTOS, 2001).

Um dos principais componentes das proteinas e da matéria viva € o0 nitrogénio.
Plantas e cereais cultivados em solos ricos em nitrogénio ndo somente rendem
mais, como também sao frequentemente ricas em proteinas e, com tudo, mais
nutritivas (SANTOS, 2001).
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2.1.1.2 F6sforo

7

O fosforo € um componente essencial as plantas, embora seu percentual nas
plantas seja relativamente baixo. O fésforo deve estar presente em uma forma
inorgéanica simples para que possa ser assimilado pelas plantas, como o nitrogénio.
As espeécies mais encontradas na maioria dos solos sdo ortofosfatos, H.PO, e
HPO.,* (GIRACCA, 2010).

7z

O ortofosfato € mais disponivel para as plantas em valores de pH perto da
neutralidade. Pode-se dizer que em solos relativamente acidos, os ions ortofosfatos
sdo precipitados ou absorvidos por espécies de AlI** e Fe*".

2.1.1.3 Potassio

O potéassio é essencial para o crescimento das plantas. O potassio é o responsavel
pela ativacdo de algumas enzimas que ajuda no equilibrio de 4gua nas plantas. E
também essencial para algumas transformacbes de carboidratos. O potassio
presente no solo contribui para um bom rendimento de uma colheita. Quando
fertilizantes de nitrogénio sdo adicionados ao solo para aumentar a produtividade,
aumenta a remocdo do potassio. Sendo assim, o potassio pode se tornar um
nutriente limitante em solos fertilizados com grande quantidade de outros nutrientes
(KORNDORFER, 2010).

O potassio é um dos elementos mais abundantes da crosta terrestre, cerca de 2,6%;
porém, muito desse potassio ndo esta disponivel para as plantas, pois geralmente
se apresenta sob a forma de minerais, por exemplo, K,O . AlLO3 . 4SiO;
(KORNDORFER, 2010).
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2.1.2 Componentes orgéanicos do solo.

Grande parte da produtividade do solo € composta por menos de 5% de matéria
organica produtiva. Utilizado como fonte de alimento para microrganismos que por
meio de reacdes quimicas, influencia nas propriedades fisicas do solo. Os
compostos organicos contribuem para o desgaste da matéria mineral em algumas
de suas combinacdes, porém, essa matéria mineral € o processo pelo qual o solo se
forma. Por exemplo, C,04%, (ion de oxalato), produzido através do metabolismo de
fungos do solo, quando presente na agua do solo, dissolve minerais, enquanto
acelera o processo de desgaste, aumentando assim a disponibilidade de espécies
de ions nutrientes. Este processo de desgaste envolve complexacdo de oxalato de
ferro ou aluminio em minerais, representados pela Fig. (2) na qual M é Al ou Fe
(SANTOS, 2001).

3H* + M(OH)3(s) + M(C,0,)*(aq) + 2Ca* (aq) + 3H,0

Figura 2 - Complexacao de oxalato de ferro ou aluminio em minerais.

Nos componentes biologicamente ativos da fracdo do solo se incluem
polissacarideos, nucleotideos, aminoacidos, enxofre organico e combinacdes de
fésforo. A maior parte de matéria organica que compde o solo € o composto
chamado Humus, insolivel em agua, que se biodegrada muito lentamente
(SANTOS, 2001).

A temperatura e a disponibilidade de oxigénio influenciam fortemente o acamulo de
matéria organica no solo. A taxa de biodegradacdo dos componentes diminui com
baixas temperaturas, fazendo com que a degradacdo da matéria organica diminua,
tendendo a formar o solo. Em dgua e em solos com grandes quantidades de agua, a
matéria organica formada priva-se de um acesso de oxigénio, causando o acumulo,
podendo alcancar 90% em areas onde plantas crescem e deterioram em solos
saturados com agua (SANTOS, 2001).
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2.1.2.1 Himus no solo

O humus do solo é o mais significante dos componentes. Himus é composto de
fracdes sollveis chamadas acidos humicos e fulvicos, e uma fragdo insoluvel
chamada humina. E o residuo originado quando bactérias e fungos biodegradam o
material das plantas. Uma boa parte da biomassa da planta é constituida de celulose
relativamente degradavel e lignina resistente a degradagdo. Entre os principais
componentes quimicos da lignina estao os anéis aromaticos conectados por cadeias
de alquilas, grupos metilas, e grupos hidroxilas. Estes artefatos estruturais
acontecem no humus do solo e dado a ele muitas de suas propriedades
caracteristicas (FONSECA, 2010).
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A tabela 1 apresenta os componentes organicos existentes no solo

Tipo de

Componente

HUmus

Gorduras,

resinas e ceras

Sacarideos

Nitrogénio

organico

Compostos de

fosforo

Composicao

Residuo da degradacdo do

apodrecimento de plantas,

em grande parte C, He O.

Extraidos de lipidios através

de solventes organicos.

Celulose,

hemicelulose, gomas.

amido,

Nitrogénio ligado ao humus,

aminoacidos e

composicoes.

Ester fos
fosfatos
fosfolipidios.

fatos,

(acido

outras

inositol

fitico),

Significado

Componente organico mais
abundante, melhora propriedades
fisicas do solo, troca de nutrientes,
reservatério de N fixo.

Pequena parte da matéria organica do
solo, pode afetar as propriedades
fisicas do solo repelindo agua, pode

ser fitotoxico.

Principal fonte de alimento para
microrganismos do solo, ajuda na

estabilizacdo de agregados do solo.

Fornece nitrogénio para fertilidade do

solo.

Fonte de fosfato para a planta.

Tabela 1 - Tabela de componentes Organicos do solo (Manahan, 1997).


http://www.uenf.br/uenf/centros/cct/qambiental/so_compinorg.html#N
http://www.uenf.br/uenf/centros/cct/qambiental/so_compinorg.html#N
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2.2 TIPOS DE SOLO

2.2.1 Solos Arenosos

Os solos arenosos tém boa aeragdo, a agua e o ar penetram com mais facilidade
nele, plantas e microrganismos se desenvolvem mais. O solo arenoso € 100%

composto de areia, 0 deserto € o0 exemplo mais comum deles.

(http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html)

2.2.2 Solos Argilosos

N&o sao tdo arejados, mas armazenam mais agua. S4&0 menos permeaveis, a agua
passando mais lentamente ficando entdo armazenada. Alguns solos brasileiros
mesmo tendo muita argila, apresentam grande permeabilidade. Sua composicao é
de boa quantidade de 6xidos de aluminio (gibbsita) e de ferro (goethita e hematita).
Formam pequenos grdos semelhantes ao po-de-café, isso o torna similar ao

arenoso e é chamado de latossolo. (http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-

sobre-solo.html).

2.2.3 Solos Siltosos

Possuem grande gquantidade de silte (Chama-se silte ou limo a todo e qualquer
fragmento de mineral ou rocha menor do que areia fina e maior do que argila e que
na escala de Wentworth, de amplo uso em geologia, corresponde a diametro > 4 um
e < 64 um (1/256 = 0,004 a 1/16 = 0,064 mm), sdo muito erodiveis. O silte ndo se
mistura como a argila suas particulas sdo muito pequenas e leves.

(http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html).



http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
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2.2.4 Solo humifero

Esse solo apresenta uma quantidade maior de htimus em relacdo aos outros. E um
solo geralmente fértil, ou seja, um solo onde o0s vegetais encontram melhores

condigcdes para se desenvolverem. (http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-

tudo-sobre-solo.html).

2.2.5 Solo calcério

A quantidade de calcéario nesse tipo de solo é maior que em outros solos. Desse tipo
de solo é retirado um po6 branco ou amarelado, que pode ser utilizado na fertilizagao
dos solos destinados a agricultura e a pecuaria.

(http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html).

Esse solo também fornece a matéria-prima para a fabricacdo de cal e do cimento,
gue sédo utilizados na construcdo de edificios, casas, muros, calcadas e pontes.

(http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html).

2.3 CARACTERISTICAS FiSICO-QUIMICAS DO SOLO

2.3.1 Densidade e porosidade aparente do solo

A definicdo para a densidade do solo é a razdo entre a massa da parte solida de um
dado volume aparente do solo e a massa de igual volume de agua dependendo
também da porosidade e varia também com a textura e o teor de matéria (LEITE,
1998).

A porosidade € a razao entre o volume ocupado pelos poros e o volume aparente do
solo. Exprime-se em percentagem e varia de solo para solo. Varia também, em cada

solo, com o estado do seu complexo argilo-humido.


http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
http://amociencia.blogspot.com/2007/06/saiba-tudo-sobre-solo.html
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A tabela 2 mostra a relacao entre a densidade aparente de um solo e a porosidade:

DENSIDADE APARENTE | POROSIDADE

lal?2 55 a62%
l12a14 46 a 54%
14a1,6 40 a 46%
16a1,8 40%

Tabela 2 - Relacao entre densidade e porosidade

O célculo da densidade aparente implica, geralmente, a secagem prévia da amostra

do solo recolhida por meio de sondas (LEITE, 1998).

2.3.2 Umidade do Solo

A agua é um fator importante na génese do solo sendo indispensavel a vida das
plantas, para identificar a quantidade de agua existente no solo utiliza-se a
percentagem de agua em relacdo ao peso do solo, sendo importante o modo em
gue esta retida no solo. Este fato facilita ou ndo a absorcao pelas plantas (fig. 3, 4 e
5) (LEITE, 1998).
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Figura 3 - Agua contida nos macroporos escoada por acéo da gravidade

Agua uillizavsl pela planta Péle radiaular
ou reserva util ESRAGO Capar
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e 1etencao

Figura 4 - Agua retida em volta de particulas terrosas ou nos espacos capilares

gue é facilmente absorvida pelas raizes

Maior fesga iF) g
'e‘en(}C{) \ ESRACO Copiar

Figura 5 - Agua fortemente retida em volta de particulas terrosas que n&o é

absorvida pelas plantas
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A 4gua existente no solo abrange a dgua higroscopia que é fixada na superficie dos
coloides, por absorgéo; a agua capilar que € sujeita a fendbmenos de capilaridade no
solo e desloca-se nos espacos intersticiais e agua gravitacional que nao € retida no
solo, deslocando-se apenas nos macroporos, por agao da gravidade (LEITE, 1998).

2.3.3 pH do Solo

O pH do solo pode ser medido utilizando indicadores de pH (medida colorimétrica)
ou potenciometricamente, utilizando uma porcentagem de solo em agua. O resultado
varia de acordo com a técnica utilizada, ndo podendo supor valor médio exato &
concentracdo hidrogenidnica que 0S organismos necessitam encontrar no solo
(LEITE, 1998).

O valor de pH de um solo ndo permanece constante e caracteristico, sofrendo
variacOes devido a variacdo da concentracdo da agua. O pH da maioria dos solos
situa-se entre 4 e 8,5 (LEITE, 1998).

O pH inferior a 4,5 prejudica a nutricdo e o desenvolvimento das plantas pelas
seguintes razdes, excesso de Al, Fe e Mn soluveis, fraca assimilabilidade do P,
muito fraca assimilabilidade de S, Mo, Cu, Zn, condi¢cbes desfavoraveis a certas
atividades biologicas, tais como: decomposi¢cdo da matéria organica, umidificacéo,

nitrificacao e fixacdo simbiotica do azoto atmosférico (LEITE, 1998).

Ha, no entanto plantas que preferem solos muito acidos, como a horténsia.
Desconhece-se se trata de acidofilia ou de exigéncias de aluminio. O valor do pH do
solo é mais elevado, por exemplo, nos solos de origem granitica, que sdo acidos
(LEITE, 1998).
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A tabela 3, apresenta a classificacdo de solos em fungéao das variagbes de pH entre
3a85

pH. Designacéao dos Solos Utllizacdo possivel dos
solos
De3a4d45b Solos extremamente acidos Charnecas e florestas de

espécies acidofilas

Ded45abp Solos fortemente acidos Charnecas e prados

Deb5ab)5 Solos muito acidos Prados e culturas de

espécies acidofilas

De55a6 Solos acidos Prodos

1, & G seple saoifiau
8p S00$ SOU U0 H

Degab,75 Solos fracamente acidos Todas as culturas, exceto

— as leguminosas calcifugas

De 8,75 a7.25 | Solos neutros Todas as culturas

De725a85 Solos alcalinos Todas as culturas, exceto

f & J, sepuuny saoibad
ap S0j0s SoU Unwod Jd

— as calcifugas

Acimade 8.5 Solos muito alcalinos Dificeis as culturas

européias usuais

Tabela 3 - Classificacdo dos solos em funcéo do pH.

2.4 ESTRUTURAS DO SOLO

A disposicdo de particulas geométricas, primarias e secundarias, define a
consisténcia de um solo, as primarias sédo isoladas e as secundarias sdo um
conjunto de primarias dentro de um agregado mantido por agentes cimentantes. O
ferro, a silica e a matéria organica séo os principais agentes cimentantes (ARAUJO,
2003).

A textura e a estrutura do solo influenciam na quantidade de ar e de agua requeridas

pelas plantas em crescimento.
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2.5 TEXTURA

A textura do solo é baseada nas proporcdes relativas das particulas ou fracdes de
areia, silte e argila, e a propriedade fisica do solo que menos sofre alteracdo ao
longo do tempo. Muito importante na irrigacdo porque influencia na taxa de
infiltracdo de &gua, na aeracdo, na capacidade de retencdo de agua, na nutricao,
como também na aderéncia ou forca de coesdo nas particulas do solo (ARAUJO,
2003).

Os teores de areia, silte e argila no solo influenciam no ponto de aderéncia nos
implementos de preparo do solo e plantio, facilitando e/ou dificultando o trabalho das
maquinas. Influindo no método de irrigacdo utilizado. Para simplificar as analises,
principalmente quanto as praticas de manejo, 0os solos sdo agrupados em trés

classes de textura:

2.5.1 Solos de Textura Arenosa (Solos Leves)

Esses solos possuem teores de areia superiores a 70% e de argila inferior a 15%;
sdo permeaveis, leves, de baixa capacidade de retencdo de agua e de baixo teor de
matéria organica. Altamente susceptiveis a erosdo, necessitando de cuidados
especiais na reposicdo de matéria organica, no preparo do solo e nas praticas
conservacionistas. Sao limitantes ao método de irrigacéo por sulcos, devido a baixa
capacidade de retencédo de agua o que ocasiona uma alta taxa de infiltracdo de agua

no solo e consequentemente elevada perdas por percolacdo (ARAUJO, 2003).

2.5.2 Solos de Textura Média (Solos Médios)

Sao solos que apresentam certo equilibrio entre os teores de areia, silte e argila.

Normalmente apresentam boa drenagem, boa capacidade de retencdo de agua e
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indice médio de erodibilidade. Portanto, ndo necessitam de cuidados especiais,
adequando-se a todos os métodos de irrigacao (ARAUJO, 2003).

2.5.3 Solos de Textura Argilosa (Solos Pesados)

S&o solos com teores de argila superiores a 35%. Possuem baixa permeabilidade e
alta capacidade de retencdo de agua. Esses solos apresentam maior forca de
coesdao entre as particulas, o que além de dificultar a penetracao, facilita a aderéncia
do solo aos implementos, dificultando os trabalhos de mecanizacdo. Embora sejam
mais resistentes a erosdo, sdo altamente susceptiveis a compactacao, o que merece
cuidados especiais no seu preparo, principalmente no que diz respeito ao teor de
umidade, no qual o solo deve estar com consisténcia friavel. Apresentam restricbes
para o uso da irrigacdo por aspersao quando a velocidade de infiltracdo basica for
muito baixa (ARAUJO, 2003).

2.6 RESPIRACAO DO SOLO

Considerando o solo como uma entidade viva, e ndo somente como um mero
substrato em que as plantas se desenvolvem, pode-se dizer sim que o solo respira
(SALEMI, 2009).

Andando-se em uma estrada pode se observar alguns barrancos de solo, com
variacfes de cores, geralmente variando entre a cor amarela, laranja e a vermelha.
Esses materiais que conferem essas cores ao solo sdo materiais minerais que
compdem 0 mesmo e ndo possuem vida. No entanto, no solo, encontram-se raizes
de plantas, minhocas e muitos outros organismos. Além disso, no solo ha também
organismos invisiveis a olho nu como fungos e bactérias que, onde a maioria deles é
responsavel pela decomposicdo de material organico morto, em geral, das plantas.
Todos esses organismos citados, assim como 0s proprios seres humanos, realizam
respiracao, ou seja, conseguem energia para a realizacao dos seus processos vitais

absorvendo O, da atmosfera e devolvendo CO; para a mesma (SALEMI, 2009).
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Assim, entende-se que o solo é um habitat para muitos organismos vivos. O CO,,
liberado pela respiracéo dos organismos, recebe o nome de respiracdo do solo, em
uma analogia do solo atuando como um organismo vivo que obtém energia para a
realizacdo dos seus processos vitais absorvendo O, da atmosfera e devolvendo CO,
para a mesma (SALEMI, 2009).

Desse modo, o termo “respiragdo do solo” representa a perda de CO, do solo para
atmosfera através da respiracdo de raizes e respiracdo dos microrganismos que
decompdem a matéria organica no solo. Entender a respiracdo do solo ajuda os
cientistas a compreender como esse componente dos ecossistemas colabora, por
exemplo, para o aquecimento global ja que o solo, ou 0s organismos que habitam
ele, atuam liberando CO; para atmosfera (SALEMI, 2009).

2.7 ATIVIDADES BIOLOGICAS DO SOLO

A atividade biologica do solo é uma denominacdo genérica para a acao dos
organismos  Vvivos  existentes nele, tanto animais quanto vegetais.
Esses organismos tém uma grande influéncia na génese e manutencdo da
organizacao dos constituintes do solo, principalmente nos horizontes superficiais

(http://www.fazfacil.com.br/jardim/solos.html).

As raizes das plantas, por exemplo, alteram o pH do solo ao seu redor e, a0 morrer
e se decompor, deixam canais. Formigas, cupins e minhocas manipulam, ingerem e
excretam material de solo formando micro agregados e construindo poros

(http://www.fazfacil.com.br/jardim/solos.html).



http://www.fazfacil.com.br/jardim/solos.html
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3 MATERIAIS E METODOS

As amostras de solo foram retiradas da area experimental utilizando-se um
amostrador tipo sonda sendo uma amostra por unidade experimental. Estas
amostras foram homogeneizadas, retirando-se, em seguida, uma amostra por

profundidade para envio ao laboratorio de anélise de solo.

Os procedimentos experimentais estdo em anexo e 0s principios de cada método
séo apresentados abaixo.

3.1 Determinacédo do pH em cloreto de calcio.

O pH, representado pela atividade do ion H" na solu¢éo do solo, corresponde ao
hidrogénio dissociado existente em solucdo, em equilibrio com a acidez da fase
sélida. Sua determinacao é feita através de eletrodos mergulhados em suspenséo

de solo e medida com potencidémetro ou medidor de pH.

O pH determinado em solucdo 0.01 mol L™ de CaCl, é, em media, 0.6 unidades

menor do que o pH em agua, embora as diferencas sejam bastante variaveis.

No método de rotina o tampao SMP é usado ndo para determinar a necessidade de
calagem, mas para estimar a acidez total, de acordo com Quaggio et al. (1985), que
adaptaram o uso desse método para a determinacédo direta da acidez total. Para
isso, 0 método é calibrado através da correlacéo entre os valores de pH de solos no
tampdo SMP e a acidez total dos solos determinada pelo método de acetato de
calcio.

Na analise de rotina, determina-se o pH em uma suspenséao de solo em solucdo de
cloreto de calcio e, em seguida, adiciona-se a solucao-tampdo SMP (Shoemaker,
Mac lean e Pratt) e Ié-se novamente o pH de equilibrio da suspensédo, denominado

pHSMP, que permite a estimativa de H + Al.



32

3.2 método extrator com resina para Ca, Mg e K (RAIJ, 2010).

O processo de extracdo descrito permite a avaliacdo do chamado fésforo Iabil, por
dissolucdo gradativa de compostos de ions fosfatados da fase solida do solo e
transferéncia de ions ortofosfatos para a resina de troca idnica. Além disso, como a
extracdo é feita com uma mistura de resinas de troca catiénica e anibnica, saturadas
com bicarbonato de sdodio, ocorre também a extracdo dos céations trocaveis, que se
transferem, em grande parte, do solo para a resina, principalmente se os teores nao

forem muito altos.

O método original foi descrito por Raij e Quaggio (1983): Raij et al. (1986) e por Raij
et al. (1987). Foi feita uma modificagdo posterior na composi¢cdo do reagente usado
na extracdo dos elementos da mistura de resinas trocadoras de ions, apds o
processo de extracdo, passando-se de uma solucdo contendo 1 mol L™* de NaCl e
0.1 mol L™ de HCI para uma solucéo contendo 0.8 mol L™ de NH,Cl e 0.2 mol L™ de
HCI (Raij et al., 1987). A solucéo de cloreto de aménio favorece a leitura do calcio e
do magneésio por espectrofotometria de absorcao atdbmica, em relacdo a solucéo de
cloreto de sédio, porque ndo provoca entupimentos nos queimadores. Dessa forma
a determinacdo de calcio e magnésio e feita por espectrofotometria de absorcéo

atdbmica e o potassio por fotometria de chama.

3.3 Métodos colorimétricos para matéria organica (RAIJ, 2010).

A determinacdo da quantidade de matéria organica em solos baseia-se na sua
oxidacdo a CO; por ions dicromato, em meio fortemente acido. Em amostras que
requeriam maior precisdo, a determinacdo da quantidade de ions Cr(lll) reduzidos é
feita indiretamente, por titulacdo dos fons dicromato em excesso, com fons Fe®".
Alternativamente, pode-se determinar diretamente a quantidade de ions Cr(lll) por

colorimetria, medindo-se a intensidade da cor esverdeada produzida por esses ions
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em solugéo. A determinacéo por colorimetria, normalmente usada em rotina, requer
a montagem de uma curva-padrédo de calibracdo. Essa curva é feita com uma serie
de amostra de solo, nas quais o teor da matéria organica € determinado por

titulacdo, que apresenta mais precisao.

O método colorimétrico baseia-se na leitura colorimétrica da cor verde do ion Cr(lll)
reduzido pelo carbono orgéanico (Quaggio e Raij. 1979). Esse método utiliza o
dicromato de sddio no lugar do de potassio, devido a maior solubilidade do primeiro.
Além disso, a oxidacdo da matéria organica é feita a frio, apenas agitando o solo em

uma solucéo contendo dicromato de sédio e acido sulfurico.

3.4 Métodos extratores DTPA em pH 7,3 para Zn, Fe, Cu, Mn (RAIJ, 2010).

O principio do método utilizado na solucio de DTPA (acido
dietilenotriaminopentaacético) pH 7.3, desenvolvido por Lindsay e Norvell (1978), € a

complexacdo dos metais. O agente quelante reage com os ions livres de Cu, Fe,
Mn, Zn, Cd,Cr,Ni e Pb em solucéo, formando complexos sollveis, 0 que resulta em
reducéo da atividade dos metais livres em solugcdo. Em resposta, ions desses metais
dessorvem da superficie do solo ou dissolvem da fase sélida para reabastecer a
solucdo do solo. A quantidade de metais quelatados que acumula na solucéo
durante a extracdo é funcdo das atividades desses ions livres na solucdo do solo
(fator intensidade), na habilidade do solo em reabastece a solucdo (fator
capacidade), da estabilidade do quelato e da capacidade do quelante em competir

com a matéria organica pelo ion.

As determinacfes dos elementos podem ser feitas por espectrofotometria de
absorcao atbmica em chama (AAS) ou por espectrometria de emissdo em plasma
(ICP-AES).

3.5 Método agua quente para Boro (RAIJ, 2010).
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A extracdo com agua quente sob refluxo, proposta por Berger e Truog (1939), é o
método mais empregado para avaliar a disponibilidade de boro em solos. Esse
procedimento tem sofrido, ao longo dos anos, algumas modificagbes, como a
introducdo de gotas de cloreto de célcio apds a extragdo, ou mesmo a substituicdo
da agua por solucéo diluida de cloreto de calcio, para evitar problemas de disperséo
de argila. No procedimento original, as amostras sdo aquecidas sob refluxo, um
processo trabalhoso para laboratérios de rotina.

Tentando eliminar as dificuldades analiticas apresentadas pelo método da agua
guente sob refluxo, Abreu et al. (1994) substituiram a dgua quente ou cloreto de
calcio pela solucdo de cloreto de béario, e o aquecimento sob refluxo pelo
aguecimento assistido pelo microondas. Com isso foi possivel eliminar interferéncias
na extracao via microonda e na determinacao tento pela espectrometria de emisséo
atbmica em plasma (ICP-AES), como pelo método colorimétrico, além de conseguir

melhor controle no tempo de fervura.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES.

Os resultados das andlises de Cu, Zn, Mn, Fe e B para dois tipos de amostras de
solos diferentes sdo apresentados na tabela 4. Essas amostras foram denominadas

“‘mata” e “plantacao”.

A analise dos resultados mostra que ndo houve diferencas significativas nas
guantidades de Cu, Zn, e Fe entre os dois tipos de solos analisados. A Unica
variagdo observada foi para o micronutriente boro em que o solo originario da “mata”

foi 0 que apresentou maior quantidade deste componente.

Amostras Analises
Cu Zn Mn Fe B
mg/dm?® mg/dm?® mg/dm? mg/dm? mg/dm?
Mata 8,5 2,1 64,7 10 0,88
Plantacdo | 8,2 2,4 63,1 10 0,42

Tabela 4 - Resultado de analise de micronutrientes Cu, Zn, Mn, Fé, e B

O solo é o meio natural para o crescimento e desenvolvimento dos vegetais na
superficie da Terra, sendo composto de materiais minerais e organicos. Para o solo
ser considerado feértil ele deve fornecer quantidades suficientes e balanceadas de
todos os nutrientes essenciais as plantas, em formas assimilaveis (MELLO et al.,
1983).

A analise quimica dos componentes de Cu, Zn, Mn, Fe e B € muito importante para

a caracterizacdo da fertilidade dos solos (AGUIAR, 1998). O cobre participa no



36

transporte de energia utilizado para a fotossintese, o zinco esta presente em varias
enzimas responsaveis pela sintese de aminodcidos, o manganés auxilia no
metabolismo das plantas, o ferro esta relacionado com os processos de oxidacdo e
reducdo e das enzimas responsaveis pela sintese da clorofila e o boro é importante
para 0S processos de divisado e alongamento celular

(http://www.cdlestancia.com.br/noticia.php?id=569).

Segundo MARTINEZ et al (1999), se um solo for utilizado para a cultura de milho, a
concentracdo de boro adequada deve estar entre 4 e 20 mg/dm® e para o
micronutriente ferro entre 20 e 250 mg/dm?®. Os resultados deste estudo mostram
gue as concentracOes destes micronutrientes estdo abaixo destes valores e,
portanto, € necessaria a suplementacdo de boro e ferro antes da utilizacdo deste
solo para o plantio de milho.

A Tabela 5 apresenta os resultados de K, Ca, Mg, H + Al, Al (Tr), base e a

capacidade de troca de cations (CTC)

A analise dos resultados mostra que os valores encontrados para K, Ca, Mg, H + Al,
base e CTC foram menores para a amostra “plantacdo” do que os determinados

para a amostra originaria da “mata”.

Anélises Mmol/dm?®
amostra
Al
K Ca Mg H+Al (Tr.) Base CTC
Mata 4,8 102 30 18 0 136,8 154,8
plantacéo 4,2 47 18 26 0 69,2 95,2

Tabela 5 - Resultados das analises de K, Ca, Mg, H + Al, base, CTC nas
amostras de solo “mata” e “plantagao”

A Tabela 6 apresenta os resultados de P, Al, S, matéria organica, pH e base.


http://www.cdlestancia.com.br/noticia.php?id=569
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Os resultados obtidos mostram que as concentracfes de fésforo e matéria organica
sd0 maiores para o solo originado da “plantacdo” do que o da “mata” e o pH e a
concentracdo de S menores para o solo plantagcdo em comparagdo com a amostra

de solo da mata.

Analises
Amostra | . (Reg) M.O pH Saturacao S mg/dm?®
mg/dm? g/dm?
Base V% Al m%
Mata 19 49 6,6 88,4 0,0 14
Plantacdo 62 62 5,9 72,7 0,0 5

Tabela 6 - Resultados das analises de P (Res), matéria organica, pH, base, Al e
S, nas amostras de solo “mata” e “plantagao”

A matéria organica ajuda na cor do solo, formacdo de agregados, aumento da
capacidade de retencdo da agua, aumento da CTC e CTA, disponibilizacdo de
macro e  micronutrientes,

controle do pH do solo, entre outros

(http://lwww.cdlestancia.com.br/noticia.php?id=569).

O fésforo esta presente nas moléculas de energia (ATP, NADH, NADHP), acidos

nucléicos, fosfolipidios, acucares fosfatados

(http://lwww.cdlestancia.com.br/noticia.php?id=569).

O pH tem grande influéncia na disponibilidade de ions, o potassio tem atuacdo em
processos vitais ao metabolismo celular, o calcio participa como componente
estrutural da lamela média de paredes celulares formando sais com pectina: pectato
de calcio, o que confere propriedades cimentantes a lamela média, o magnésio
presente na molécula da clorofila e na ativacdo de enzimas, o H+Al e o Al na maioria
das vezes sdo responsaveis pela alteracdo do pH no solo, o CTC é a capacidade de
troca de cations do solo, o enxofre participa da estrutura dos aminoacidos cisteina,

cistina e metionina. Esta presente também na estrutura da vitamina B; (tiamina) e na
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biotina, bem como na glutationa (tripeptideo)

(http://lwww.cdlestancia.com.br/noticia.php?id=569).

5 Conclusoes

A ferramenta mais utilizada para a avaliacdo da qualidade do solo tem sido a analise
guimica sendo possivel avaliar o atual estado de qualidade do solo por meio de
comparagdes com os valores considerados ideais ou com valores encontrados no
solo sob estado natural.

Ao se comparar a composicdo do solo originario da “mata” e da “plantagao’,
constatou-se que existem diferencas em relacdo a alguns atributos. O solo
proveniente da “plantagéo” apresentou maior quantidade de matéria organica que o
solo da mata e, portanto estd apto para o plantio de determinadas culturas,

necessitando apenas de pequenas correcdes de alguns nutrientes.
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7 Anexos
Determinacéo do pH em cloreto de célcio.
DETERMINACAO DO pH EM CLORETO DE (

ALCIO
Aparelhos ¢ material

Cachimbo para medidas de 10 em’ de terra.
- Diluidor triplo de 25 ml.

- Medidor de pH provido de ele
referéncia,

3

S|

trodo combinado de vidro e de
4. Mesa agitadora ou agitador de pH,

5. Bandejas de 1sopor com 10 frascos plasticos cénicos com tampa
ou frascos pldsticos utilizados para café,

Solugoes

L. Solugdes-tampao para pH 4,0 e 7,0.

2. Solugiio de cloreto de calcio 0,01 mol 1",
CaCl,.2H,0 em dgua destil

solugio deve estar entre 5
HCI ou Ca( OH),.

Dissolver 1,47 ¢ de
ada, diluindo a 1 litro de solugido. O pH dessa
0 e 5,5. Se nfo estiver, deve ser ajustado com
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Procedimento analitico

1. Transferir, com cachimbo, 10 ¢cm’ de terra para frasco plastico.

2. Adicionar 25 mL da solugao de CaCl, 0,01 mol L', deixando 15
minutos em contato.

3. Agitar a suspensido por 10 minutos a 220 rpm, usando agitador
com movimento circular horizontal ou agitador de pH. Deixar decantar
por 30 minutos.

4. Ajustar o medidor de pH com as solucoes-tampao de pH 4,0 ¢
7,0 ¢, freqlientemente, com uma dessas solugdes, apds a determinagao
de uma série de amostras.

5. Sem agitar, mergulhar o eletrodo combinado na suspensio, de
modo que a ponta do eletrodo de vidro toque ligeiramente a camada de
sedimento ¢ a saida do eletrodo de referéncia fique submersa. Ler o pH
apas estabelecido o equilibrio.

* O cletrodo deve ser lavado com dgua e enxugado com papel

absorvente, apos cada determinagcao. lsso é especialmente
i’”])()rt(l”f{’ C]l-l(?l‘?(j() ye passa pard umda .S'Ll.\'f)(’l‘IS(-EO ([(’ /)’{ f)Illif()
diferente, ou de solucdao-tampdao para suspensdio de solo. Para
valores de pH elevadas, o equilibrio leva algumas dezenas de
segundos para ser obtido. Movimentos do eletrodo ajudam a
estabelecer o equilibrio, embora nao se recomende agitar a
Suspensdao.
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Método extrator com resina para Ca, Mg e K
PREPARO DOS EXTRATOS

Aparelhos ¢ material

|. Mesa agitadora com movimento circular-horizontal, com rotagao
minima de 220 rpm, e bandejas de aluminio para trés unidades de bandejas
de isopor com 10 frascos.

o Podem ser utilizados outros tipos de agitadores. Q tmportante

¢ que haja um revolvimento continuo da suspensdo de terra e

argila durante a agitagao.

2. Bandejas de isopor para 10 frascos plisticos conicos truncados
de 80 mL, com tampa.

3. Bandejas de isopor para 10 frascos pldsticos cilindricos de 100 mL
com tampa.

4. Dispensador para volumes de 25 ml.

S. Aparelho separador de resina, apresentando um conjunto de 1(
peneiras com malha de abertura de 0.4 mm, usado para a separagao di
resina do solo.

6. Painel de recuperagao de resina.
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7. Cachimbo para medidas de 2,5 em’ de terra.

8. Cachimbo para medidas de 2.5 em” de resina, com fundo de malha
de poliéster.

9. Pipetas volumétricas, balges volumétricos e provetas. para o preparo
das solu¢des-padrio e medidas de solugoes ¢ resina.

10. Bolinhas de vidro com cerca de 2 cm o de diametro.

Reagentes ¢ solugoes

I. Resina trocadora de Anions tipo base forte, com granulometria de
20-50 mesh, com remog¢ao das particulas menores do que 0.5 mm antes
do umedecimento. Amberlite IRA-400 ou similar.

2. Resina trocadora de cdtions tipo dcido forte, com granulometria
de 20-50 mesh, com remogcao das particulas menores do que 0.5 mm
antes do umedecimento. Amberlite IR-120 ou similar.

3. Agua destilada e desionizada.

o
® Empregd-la em todas ays operagoes envolvendo preparo de
solugaes, recuperacdao de resina ¢ lavagem final de vidraria.
Somente na sua falta wsar dgua destifada de boa qualtdade.

4. Solucio de dcido cloridrico L mol L. Transferir 83 mL de HC]
P-a. para um balao de | L e diluir até a marca.

S. Solugio de hidréxido de sodio | mol L. Pesar 40 ¢ de NaOH p.a.,
dissolver em dgua e completar o volume a | L.

o Lfetnar a pesagem rapidamente, para evitar a absorcdao de
CO, ¢ de umidade pelas pastithas de NaOH.

6. Solugio de cloreto de aménio 1 mol L. Dissolver 53,5 g de
NH.CIl p.a. em dgua. completando o volume para | L.
a~! P £ ! I

7. Solucao de bicarbonato de sodio 1 mol L. Dissolver 84 g de
NaHCO, p.a. em dgua, completando o volume para | L. Medir o pH da
solugio e ajustd-lo a 8,5 com solugdes de NaOH 200 g L' ou HCI (1+1)
viv.

® Essa solugdo deve ser preparada no dia em que for usada. O

reciptente em que estiver contida ndo deve ficar aberto.

8. Solucio de cloreto de amonio 0.8 mo] I, em HCI 0,2 mol L.
Dissolver 42,8 g de NH,CI p.a. em dgua, acrescentar 16,6 mL de HC]I
concentrado p.a. ¢ completar o volume 4 | L
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Preparacio ¢ manutengio da mistura de resinas trocadoras de ions

1. Pré-condicionamento

Passar as resinas anidnica e catibnica em peneira com abertura de
malha de 0,5 mm, descartando as particulas finas que passarem pelas
malhas. Misturar partes iguais, em volume, das resinas retidas na peneira
e adicionar pelo menos o dobro em volume de dgua. Para cada 1.000 mL
da mistura de resinas, preparar uma solu¢do contendo, aproximadamente,
5 g de KH,PO,, 4 g de CaCl,2H,0 e 2 g de MgS0O,.7H,O, dissolvendo
separadamente estes sais no menor volume de dgua possivel ¢ adicionando
uma solug¢do de cada vez a resma, com agitagao. Juntar 10 mlL de HCI
I mol L' e colocar a solugio obtida em contato com a mistura de resinas
durante duas semanas, agitando ocasionalmente.

e Uma das fungoes do pré-condictonamento ¢ a expansao das
resinas, quee ocorre em solucoes de eletrolitos. Além disso, resinas
trocadoras de ions. usadas sem pré-condicionamento, tendem
a fornecer resultados nao reprodiutiveis (HELFFERICH, 1962), O
procedimento descrito permite saturar os sitios internos das
resinas que podem reter fons de maneira irreversivel. Uma vez
colocadas em solugdo, as resinas nunca mais podem ser secas.

Para eliminar a maior parte dos sais, com o auxilio de um béquer,
lavar a mistura de resinas cinco vezes com dgua. Entre uma lavagem ¢
outra, deixar a mistura de resinas decantar e descartar o liquido sobre-
nadante, e também os fragmentos de resina que ndo decantem com
facilidade.

Transterir a resina para uma coluna de percolacao, correspondente
ao tubo maior do painel de recuperacio. Através de regulagem da saida
da fase liquida, eluir lentamente com as solugdes descritas a seguir, de
forma a deixar sempre uma camada de liguido sobre as resinas.

Para cada volume da mistura de resinas. passar em seqiiéncia 5 volumes
de agua, 5 volumes de NaOH | mol L', 5 volumes de dgua e 5 volumes
de HCI | mol L. Em seguida, passar 10 volumes de NH,C1 1 mol L' ¢ 1
volume de agua.

o A lavagem da resina deve ser feita de forma lenta, pois a
transferéncia de fons através das esferas de resina ocorve por
difusdo, processo gue requer tempo.
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2. Tratamento da resina para uso

Com o auxilio de uma proveta, medir uma quantidade da mistura de
resinas suficiente para o uso didrio, tomando cuidado para evitar a segre-
gacao das resinas anionica e catidnica. Para cada volume de resina, preparar
5 volumes de NaHCO, | mol L' em pH 8.5. Colocar a mistura de resinas
em um béquer e acrescentar cerca de um ter¢o do volume da solucao de
NaHCO,, deixando em contato por pelo menos | hora, agitando ocasional-
mente com bastao de vidro. Em seguida, transferir a resina para coluna
de elui¢io, a menor do painel de recuperagio, ¢ promover a passagem
do restante da solugao de NaHCO, 1 mol L', o que deve ser feito em
algumas horas. Em seguida, passar lentamente 20 volumes de dgua.

e A resina deve ser usada imediatamente. E conveniente iniciar

o preparo da resina na véspera (ou na sexta-feira, antes do fim

de semana), para que o tratamento com bicarbonato de sodio

possa ser feito com o devido tempo. Iniciar a lavagem com

dgua no fim da tarde, regulando a vazdo para que ela se
prolongue durante a noite ¢ concluindo-a na manhd seguinte.

3. Recuperacio da resina

Recolher a resina utilizada em um béquer. Lavar 5 vezes com dgua,
descartando o liquido sobrenadante, inclusive os detritos orginicos de
solos e os fragmentos de resina. Transferir a resina usada de um béquer
para outro, com auxilio de um jato de dgua, de forma que a areia permaneca
na parte inferior do primeiro béquer. Acumular a resina durante varios
dias para a realizacido da fase de recuperacdo apenas uma vez por semana.
Medir o volume da resina a ser recuperada com uma proveta, transferindo
para a coluna de elui¢ao (a maior do painel de recupera¢ao de resina).
Percolar com 10 volumes de NH,CI 1 mol L' e, em seguida, com 1 volume
de agua. A resina, assim tratada, deve ser acondicionada em um frasco
rotulado, com a designagao de “resina recuperada”. Ela estd pronta para
ser submetida ao tratamento para uso (ver item 2).

o Apas uso prolongado, é conventente tratar a resina com 5

volumes de NaOH | mol L', antes do tratamento com cloreto

de amonio, para eliminar matéria orgdnica. Realizar o tratamento

rapidamente com a soda, agitando esporadicamente com bastdo

e, apos cerca de | hora, lavar com 5 volumes de dgua, 5 volumes

de HCl mol L' e 5 volumes de dgua. Em seguida, realizar o

tratamento descrito no paragrafo anterior.
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Extragao do solo com mistura de resinas trocadoras de fons

I. Transferir 2,5 cm” de terra para um frasco plastico conico truncado
de 80 mL.

2. Acrescentar 25 ml de dgua ¢ uma bolinha de vidro.

3. Tampar o frasco e agitar durante 15 minutos para promover a
desagrega¢io do solo.

4. Retirar a bolinha de vidro e adicionar 2.5 c¢cm’® de resina, medida
com o cachimbo provido de fundo de malha de poliéster.

5. Fechar o frasco ¢ agitar durante 16 horas, em agitador com movi-
mento circular-horizontal, a uma velocidade de 220 rpm, de preferéncia
aproveitando o periodo noturno.

* Na agitacdo é importante que a suspensio esteja em constante

revolvimento, para acelerar a transferéncia dos elementos

quimicos do solo para a resina. O processo de transferéncia
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& (s equipamentos de absor¢ao atomica podem perntitir a deter-
mindagdo de potdssio por fotometria de emissao em chama, mas
recomenda-se ndo utilizar este procedimento por causa da tempe-
ratura mais elevada da chama.

(8]

. Fotdmetro de chama.

L)

. Pipetador para volumes de 1 ml..

=

. Dispensador para volumes de 10 mL.

n

. Bandejas com varios conjuntos de 10 frascos de vidro, com
capacidade para 25 mL.

Reagentes e solucoes

1. Solugao-estoque de lantanio, com 100 g L' de La. Pesar 117 ¢
de La,O, e transferir para um baldao volumétrico de 1 L. Umedecer o
oxido com dgua e juntar, aos poucos, 500 mL de HCI concentrado. Resfriar,
completar o volume para 1 L com dgua ¢ homogeneizar.

2. Solucao de trabalho com 1 g L™ de La. Transferir 10 mL da
solucao estoque de La para um balao volumétrico de 1 L e diluir até a
marca, ¢om agua,

Determinacao de calcio e magnésio

I. Com o pipetador. retirar | ml. dos extratos de NH,CI 0.8 mol L
em 0,2 mol L' de HCI, transferindo para frascos de vidro, de 25 mL.
Acrescentar 10 mL da solugdo contendo | g L' de La e homogeneizar.

2. Proceder da mesma forma para as solugdes-padrio de trabalho,
identificadas por A, B. C, D. E e F, apds a agitagdo com resina.

3. Realizar as letturas no espectrofotometro de absor¢ao atdmica,
seguindo as orientagoes do manual de instrugdes. Acertar o zero do apa-
relho com a solu¢do A da curva de calibragio.

e [ conveniente resumir as instru¢éoes de uso do aparelho, para

as leituras de rotina.

Determinacao de potassio

. Ler diretamente em um fotdémetro de chama as solugoes-padrao
de trabalho ¢ os extratos de resina obtidos com a solugio 0,8 mol L' de
NH,Cl em HCI | mol L.

48
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o Seguir as instrucdes constanies do manual do aparelho, aecer-
fando o zero com a solucdo de trabalho A e leittra de 80 com
a solugao de trabalho F.

o As leituras também podeni ser feitas diretamente no espectro-
Jotometro de absor¢do atomica, utilizando os cxtraros preparados
para cdlcio e magnésio, mas esse procedimento nédo é o preferido,
por ser a temperatura da chama mais elevada.

DETERMINACAO ESPECTROFOTOMETRICA DE FOSF ORO

Aparelhos ¢ material

. Fotocolorimetro ou espectrofotémetro capaz de operar em 720
ou 885 nm.

2. Diluidor para uso na proporgao de 4 mL de extrato para 16 mL
de diluente.

3. Bandeja com conjuntos de 10 frascos de vidro. com volumes de
25 mL e tampas.

Reagentes ¢ solucoes

L. Solucao-estoque de molidbato. Dissolver 20 g de molibdato de
amonio, (NH)Mo,0,,.4H,0, em 200 mL de dgua a 60-70 °C e resfriar a
solugdao. Em seguida. dissolver 2,73 g de tartarato de antiménio e potdssio
na solugao de molibdato. Adicionar lentamente 230 mL de dcido sulfiirico
concentrado (H,SO,) p.a., resfriando sob dgua corrente. Transferir para
um baldao volumétrico de | I, e completar o volume com dgua, até a
marca.

* Lssa solugio pode apresentar-se azulad inicialmente, mas

ficard incolor ao ser diluida.

2. Solucao diluida de molibdato. Transferir 50 mL da solugao-estoque
de molibdato para um balio volumétrico de 1 L e adicionar cerca de
500 mL de dgua. Dissolver, a parte, em um béquer com cerca de 100 mL
de dgua quente (60-70 °C), 0.6 g de gelatina p.a., transferindo esta solugao
para o baldo volumétrico. Homogeneizar, Acrescentar S g de acido ascérbico
previamente dissolvido em dgua. Completar o volume e homogeneizar.

* [ssa solucio deve ser preparada no dia de uso.
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Determinacao de fosforo

I. Diluir 4 mL do extrato das resinas obtido com a solugio de NH,CI
0,8 mol L' em HC1 0,2 mol L' com 16 mL da solugao diluida de molibdato,
com o auxilio do diluidor.

2. Proceder da mesma maneira para as solugdes-padrio de trabalho
contendo resina.

3. Ap6s 15 minutos, realizar as leituras, no comprimento de onda
de 720 nm ou de 885 nm.

o A cor é estivel por vdrias horas,
CALCULOS
A relagdo entre concentragdo ¢ leitura, para os quatro elementos,

deve ser linear, permitindo o cilculo através de fatores. As correspondéncias
para os padroes, em resultados finais nos solos, sio os seguintes:

Solug¢ao-padrao Ca Mg K P
pool dn Y ————— mg dm™
A 0 0 0 0
B 20 4 12 16
40 8 2.4 32
D 60 2 3.6 48
E 80 16 4.8 64
F 100 20 . 6.0 80
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Métodos colorimétricos para matéria organica.

METODO COLORIMETRICO
Aparelhos ¢ material

I. Cachimbo para medidas de 1 em’ de terra. e

2. Dispensador para 10 mL de solugio.

3. Mesa agitadora, com movimento circular horizontal.

4. Bandejas de aluminio, para trés bandejas de isopor com dez frascos.
5. Fotocolorimetro ou espectrofotémetro.

Solu¢oes e amostras para a curva-padrao
»

L. Solugio contendo 0,667 mol L™ de dicromato de sédio ¢ 5 mol 1!
de dcido sulfirico. Dissolver 200 g de Na,Cr,0,.2H,0 comercial em
cerca de 600 mL de dgua destilada. Adicionar, len@mente e com
resfriamento, 280 mL de dcido sulfirico comercial concentrado. Apos
resfriar, completar o volume a | L ¢ homogeneizar.

2. Amostras de solo para curva-padrao. Escolher um conjunto de
[2

2 a |5 amostras de solos que contenham teores de matéria organica
com ampla variagiao de valores, bem distribuidos na faixa de teores de
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maior interesse pritico, em geral entre zero e 200 g dm™. Essas amostras
sao analisadas pelo método volumétrico, descrito anteriormente, e os
valores obtidos de maténa organica, utilizados para a calibragao do método
colorimétrico.

Procedimento analitico

I. Transferir 1 ¢m® de terra para frasco cilindrico de 100 mL. Realizar
uma prova em branco completa, sem terra.

2. Adicionar, com dispensador, 10 mL da solugdo de Na,Cr,0, em*

dcido sulfurico.

3. Agitar durante 10 minutos, em agitador com movimento circular-
-horizontal, com velocidade minima de 180 rpm.

Apo6s um repouso de uma hora, adicionar 50 mL de dgua, usando
dispensador, com um jato forte para promover a mistura das solugoes.
[deixar decantar durante a noite.

5. No dia seguinte, transferir o liquido sobrenadante para a cela de
medida do espectrofotémetro ou colorimetro, com filtro de transmissio
maxima de 650 nm. Acertar o zero do aparelho com a prova em branco
completa. :

6. Calcular os resultados a partir da curva-padrao. preparada com
solos analisados pelo método volumétrico.

7. Calibrar o método colorimétrico em relagdao aos resultados do
método volumétrico, conforme descrito a seguir.

Calibracao do métode colorimétrico

I. Analisar, pelo método colorimétrico, o conjunto de amostras sele-
cionadas, com ampla variacao no teor de matéria organica.

2. Colocar em grifico os valores de transmitincia ou de absorvincia
contra os teores de matéria orginica previamente determinados pelo método
volumétrico. A _curva-padrdo deve ser tracada por um modelo matematico
que melhorse ajuste aos resultados obtidos pelas leituras colorimétricas
¢ 0s teores estabelecidos pelo método de referéncia.

* A curva-padrde ndo precisa ser refeita com muila fregiiéncia,

desde que as condi¢coes do espectrofotometro ou colorimetro

ndo mudem e os resultados sejam verificados diariamente, através

de amostras-controle.
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Figura 9.1, Calibragiio do método colorimétrico com base em amostras de solo com
teores de matéria organica determinados pelo método de titulagio,

No exemplo, a ¢quagao ajustada da figura 9.] pode ser refeita para
permitir o cilculo do teor de matéria orginica a partir dos valores de
absorvincia:

A =0,0039 MO + 0.0015
MO =2564A — 0.385

Quando as leituras forem realizadas em (%T). uma escala de leitura
0 a 100, muito conveniente para colorimetros manuais, o teor de matéria
organica deve ser calculado considerando que:

A=- Io(:r (%T/100)
assim:

MO =-256,4 log %T + 512.4

As equagoes matematicas devem ser empregadas para construir tabelas
de conversdo de resultados de leitura dos aparelhos em teor de matéria
organica, quando nio houver programa de computador para converté-los
automaticamente.
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Métodos extratores DTPA em pH 7,3 para Zn, Fe, Cu, Mn

PREPARO DAS AMOSTRAS

Aparclhos ¢ material

t. Cachimbos de PVC com 10 em' de capacidade.

2. Conjunto de frascos conicos de polietileno com capacidade de 115 mL
(altura de 8 cm e didmetro de 4.5 cm). e tampa pl

astica, colocados em bandeju
de 1sopor postas em suporte de aluminio.
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3. Dispensador com capacidade de 10 mL ou 20 mL.

4, Mesa agitadora com movimento circular-horizontal, com rotagao
minima de 220 rpm ¢ bandejas de aluminio para trés unidades de bandejas
de 1sopor com 10 frascos.

e Podem-se utilizar outros tipos de agitadores. O importante ¢ que
haja um revolvimento continuo da suspensao de terra durante a
agitacao.

e Mudangas no tipo de frasco e agitador deverdo ser testadas previa-
mente.

5. Papel de filtro, laixa azul, filtragem lenta.
6. Medidor de pH, de preferéncia, com duas casas decimais.

7. Pipetas volumétricas, baldes volumétricos, béqueres ¢ provetas, para
preparo das solugoes.

e A vidraria deverd ser lavada com detergente ¢ em seguida con
uma solugdo diluida de HCl ou mesmo ser deixada em solugdo de

HNO, ou HCl 10% v/v de um dia para outro.

Solugoes

1. Solucao extratora DTPA - dcido dietilenotriaminopentaacético
(DTPA 0,005 mol L") + trietanolamina (TEA 0,1 mol L") + cloreto de calcio
(CaCl,.2H,0 0,01 mol L"), a pH 7,30. Adicionar em um béquer aproxi-
madamente 200 mL de dgua deionizada, 1,96 g de DTPA ¢ 14,9 mL de
trietanclamina; agitar bem para dissolucdo. Em seguida, adicionar 1,47 g de
CaCl,.2H,0. Transferir para balio volumétrico de 1 L e completar o volume
com dgua deionizada. Corrigir o pH para 7,30 = 0.05 com dacido cloridrico
4 mol L.

e O reagente DTPA é o dcido dietilenotriaminopentaacético
(C,,H,N.O,) com massa molar de 393,3 ¢ mol'; a marca Merck
apresenta o nome Titriplex V.

2. Solucio de dcido cloridrico 4 mol L. Adicionar vagarosa ¢ cuidado-
samente 33 mL de HCI concentrado (d = 1,19 g L") em cerca de 50 mL de
dgua deionizada. Completar o volume para 100 ml.
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Preparo dos extratos

I. Cachimbar 20 ¢m' de solo em frascos conicos de polietileno.
2. Adicionar 40 mL da solucio extratora de DTPA.

3. Tampar os frascos e agitar por 2 horas a 220 rpm.

4. Filtrar a suspensiao imediatamente.

* A suspensdo poderd ser deixada filtrando durante a noite porque
o processo ¢ lento.

® Recomenda-se que qualguer modificacdo introduzida no método
sefa previamente comparada com os resultados obtidos usando o
método aqui descrito.

ATENCAO: Para a determinagao por ICP-AES. as quantidades de solo e
solugio extratora de DTPA podem ser reduzidas pela metade. Portanto,
pode-se utilizar 10 cm?® de solo e 20 mL de solugio de DTPA.

l)L‘TFRMlNACAO POR ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCAO
ATOMICA EM CHAMA (AAS)

Solugoes

1. Solugoes-padrio estoque de 1.000 mg L' para cada elemento. Pode

ser preparada a partir de padrio do elemento dissolvido (Titrisol-Merck. Dilat-JT

Baker ou similar) ou a partir dos metais puros ou dos seus sais ou éxidos.
Outras informagdes sobre o preparo dessas solucoes estao no C apitulo 3.

2. hnluqao-padrao intermedidria (I). Transferir 2,0 mL da solu¢io estoque
de Cu (1.000 mg L"), 40 mL da solugio-estoque de Fe (1000 mg L' ). 1,0 mL
da soluciao utoqm Mn (1.000 mg L") e 1,0 mL da solugio-cstoque de Zn
(1000 mg L"), para um balio de 100 mL e e completar o volume com a solugdo
extratora de DTPA. Esta solugiio conterd 20, 40, 10 e 10 mg L' de Cu, }*e
Mn e Zn respectivamente.

* As concentragoes das solugaes de trabalho sugeridas deverdo
ser ajustadas para cada elemento, de acordo com o manual de
instrugées do espectrofotémetro de absorcdo atémica utilizado.

Se houver interesse em determinar os elementos Cd. Cr. Ni e Ph deve-
-se, antes de completar 0 volume, acrescentar as seguintes quantidades: 0,5 mL-
da solugao-cstoque de Cd (1.000 mg L™'); 1.0 mL da solucao estoque de Cr
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(1.000 mg L'"); 1,0 mL da solugio-estoque de Ni (1.000 mg L'): 26 mL da
solugao-estoque de Pb (1.000 mg L) e completar o volume para 1 L. A
solucio conterd: 5, 10, 10 e 20 mg L™ de Cd, Cr, Ni ¢ Pb respectivamente.

3. Solucdo-padrio de trabalho. Transferir os volumes da solu¢io-padrio
intermedidria (1) indicados na Tabela 16. I, para baldes de 100 mL ¢ completar
0 volume com a solugio extratora de DTPA.

PROCEDIMENTO PARA A DETERMINACAO POR AAS

I. Calibrar o espectrometro de absor¢do atdmica utilizando as solucoes-
-padrio de trabalho. Correlucionar os valores de absorvincia com as concen-
tragoes equivalentes de cada elemento no solo (Tabela 16.1). Caso o equipa-
mento nao seja computadorizado, é conveniente colocar a curva em um
grafico para avaliar se o ajuste dos pontos esta satisfatério (Figura 16.1).

2. Ler diretamente no filtrado a concentragao dos elementos, dentro de
NO miximo 24 horas, apés a filtragem.

* Algumas amostras podem apresentar valores de concentracao

acima dos maiores valores da curva de calibragio, especialmente

para Fee Mn. Neste caso, é necesdrio fazer uma dituicao quantitativa

da amostra wiilizando a solugao extratora de DTPA como diluente.

® Caso haja necessidade de guardar o filtrado, armazendg-lo em

Jrascos tampados ¢ em geladeira por, no mdaximo, 15 dias.

3. Com os valores de absorvincia das amostras, calcular a concentragio
de cada elemento no solo.

A equagdo da reta apresentada na figura 16.1 ¢ utilizada para calcular a
concentracio de cobre no solo a partir das leituras de absorvincia das amostras:

A=0034C,_ +0,004

em que A € o valor de absorvincia e Ce, € a concentragiio do cobre no solo.
Assim:
C,., (no solo, mgdm3) =2941A-0,118

Se a curva de calibragao for feita a partir da concentracio de cobre ou

de outro clemento no extrato da amostra, em mg L' (Tabela 16.1), o teor de
cobre no solo, em mg dm, seri a concentragao no extrato multiplicada por
dois, pois sdo utilizados 20 mL de solugdo para 10 em? de solo, resultando
na relacio extrator-solo de 2:1.
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Figura 16.1. Representagio grifica da curva de cal tbragdo para a determinagio de cobre
por espectrofotometria de absorgiio atémica (marca Perkin Elmer modelo 5 100PC)
em extrato de DTPA. Nota-se que, a concentragio estd calculada para o teor no solo,
portanto, os resultados das amostras nio precisam ser multiplicados por dois.

DETERMINACAO POR ESPECTROMETRIA DE EMISSAO ATOMICA
POR PLASMA (ICP-AES)

Solucoes

I. Solucoes-padrio estoque de 1.000 mg L' para cada elemento.
Pode ser preparada a partir de padrio do elemento dissolvido (T itrisol-Merck,
Diluit-JT Baker, Carlo Erba ou similar) ou a partir do metal puro ou sais.
Maiores informagoes sobre o preparo dessas solugdes estiao discutidas no
Capitulo 3. '

2. Solucao Intermedidria (T). Transferir 10.0 ml. da solugao-estoque
de Fe (1.000 mg L), 5.0 mL da solugfio estoque Mn (1.000 mg L"), 1,0 mL
da solucio estoque de Cu (1.000 mg L") e 1.0 mL da solucio-estoque de Zn
(1.000 mg L") para um baldo de 100 mL e completar o volume com a solugao
extratora de DTPA. Esta solugiio contém: 100, 50, 10 ¢ 10 mg L' de Fe, Mn,
Cu e Zn respectivamente,
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o Se desejar determinar os elementos Cd, Cr, Ni ¢ Pb deve-se,
antes de completar o volume, acrescentar os seguintes volumes:
0.5 mL da solugdo-estogue de Cd (1.000 mg L'); 0,5 mL da soluc¢do-
-estoque de Cr (1.000 mg L'); 0,5 mL da solu¢do-estoque de Ni
(1.000 mg L"); 1,0 mL da solugao-estoque de Pb (1.000 mg L") ¢
completar o volume para | L. A solugdo contém: 5, 5, 5 ¢ 10 mg L'
de Cd, Cr, Ni ¢ Pb respectivamente.

3. Solugao-padrio de trabalho. Transferir os volumes da solugiio interme-
didria (I), indicados na Tabela 16.2, para baloes de 100 mL ¢ completar o
volume com a solucao extratora de D'TPA.

PROCEDIMENTO PARA A DETERMINACAO POR ICP-AES

[. Ajustar o espectrometro de ICP utilizando as linhas espectrais dos
clementos a serem analisados, Cu: 324,754 nm; Fe: 259.940 nm; Mn: 257,610
nm; Zn: 213,856 nm; Cd: 226,502 nm; Cr: 267,716 nm: Ni: 231,604 nm e
Pb: 220,353 nm. Alternativamente, outras linhas espectrais disponiveis podem
ser utilizadas, desde que nao haja problemas de interferéncia. As demais
condi¢oes de opera¢do devem ser otimizadas dependendo do tipo e marca
do equipamento. Consulte o manual de opera¢do do szu equipamento para
maiores detalhes

® A parte optica do espectrofotometro de emissao atébmica por
plasma deve ser mantida sob vdacuo ou estar sob fluxo de gds
inerte (geralmente nitrogénio).

¢ Dar preferéncia para nebulizadores que suportem alto teor salino
e solucoes viscosas, a fim de evitar problemas de entupimentos.

2. Usar corretor de fundo, de acordo com as instru¢des operacionais do
equipamento.

3. Calibrar o aparelho utilizando as solu¢des-padrio de trabalho e as
concentragoes equivalentes no solo. Normalmente, os espectrémetros de
emissdao em plasma calculam a regressao da curva de calibragio. A figura
16.2 apresenta um exemplo da determinagio de Cu por ICP-AES.

4. Determinar a concentragao de cada elemento diretamente no filtrado,
dentro de 24 horas no maximo.

e Caso haja necessidade de guardar o filtrado, armazend-lo em
frascos tampados ¢ em geladeira.
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® Recomenda-se testar previamente qualquer modificacdo intro-
duzida no méiodo, comparando os resultados com o método agqui
descrito.

O calculo empregado para a relagiio entre a concentracao no extrato e
no solo ¢ 0 mesmo descrito anteriormente no método por espectrofolometria
de absor¢ao atdémica.

As condigdes operacionais utilizadas para a construgao da curva
apresentada na figura 16.2 foram as seguintes: freqiiéneia de 40.68 MHz.
poténcia de 1000 W, vazio de argonio de 12 L min’! para a alimentacdo do
plasma ¢ nebulizador do tipo fluxo cruzado (crossed-flow).
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Figura 16.2. Representagio gréfica da curva de calibragio para a determinagio de cobre
porum espectrometro de emissao atdmica por plasma (ICP-AES) em extrato de DTPA.
Essas medidas foram realizadas em um espectrometro marca Jobin Y von. modelo JY
50P, com corregiio de fundo. Nota-se que a concentragao estd caleulada para o teor no
solo, portanto, os resultados das amostras nio precisam ser multiplicados por dois.



Método agua quente para o boro.
PREPARO DOS EXTRATOS

Aparelhos e material
I. Cachimbos de PVC de 10 cm® de capacidade.
2. Saquinhos de polipropileno (15,5 x 25 x 0,05 cm).
3. Clipes de plastico.
4. Baldes de polipropileno, tubos de ensaio, pipetas volumétricas, béqueres

¢ provetas, para preparo das solugoes.
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Determinagio de boro em dgua quente...

 Evitar o uso de vidrarias, dando preferéncia para material de
polipropileno.

o Caso necessite usar vidraria, transfira as solucoes rapidamente
para outros frascos pldsticos.

5. Dispensador tipo garrafa para 10 mL ou 20 mL.

6. Seladora manual para plasticos, de uso doméstico.

7. Forno de microonda tipo caseiro, com prato giratério, poténcia minima

de 700 W,
e O forno de microonda deve ser periodicamente calibrado para
aferir a poténcia. Ver no final deste capitulo o procedimento para
calibracao do forno,
8. Prateleira prépria para microondas adaptada para suportar os saquinhos.

9. Papel de filtro de filtragem lenta, faixa azul.

Solucoes

Solugio extratora de cloreto de bario 1,25 g L', Dissolver 1,25 ¢ L
de clorcto de bario em | L de dgua deionizada. Para armazenar essa solugao
durante alguns meses, adicionar 5 gotas de tolueno.

Procedimento

I. Cachimbar 10 em® de solo em saquinhos de polipropileno.

2. Adicionar 20 mL da solucdo extratora de cloreto de bdrio.

3. Somente para a determinagio por espectrofotometria, adicionar 0.5 em’
de carvio ativo.

4. Preparar uma prova em branco (sem solo), adicionando 20 mL da
solugao de cloreto de bdrio e 0.5 ¢cm? de carvio ao saquinho de polipropileno.

5. Selar os saquinhos.

6. Fazer um pequeno furo no canto superior do saquinho com auxilio
de um clipe.

7. Pendurar os saquinhos na prateleira usando clipes. Distribui-los de
forma uniforme e em circulo no sentido do raio do prato do forno de microonda.

o Usar a mesma posicao para dispor os saquinhos na prateleira,
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8. Colocar a prateleira contendo sempre 14 saquinhos no forno.
® Usar sempre 14 saquinhos pldsticos por extracdo. Se existirem
menos de 14 amostras, os demais saquinhos deverdo ser
completados com 20 mL de dgua.

o Colocar uma prova em branco e wma amostra-controle a cada 12

amostras, isto €, cada conjinto colocado no forno de microonda deve
conter I2 amostras, uma prova em branco e wna amostra-controle.

9. Programar o forno microonda para 4 minutos na poténcia méaxima
(700 W) ¢ 5 minutos na poténcia média mdxima (490 W).

e Calibrar o forno de microonda a cada 6 meses.

e Se o forno de microonda tiver poténcia maior que 700 W, deve-se

avaliar qual a poténcia e o tempo necessdrios para a suspensao

(solo/solu¢ao) iniciar a fervura, e entéo deixar ferver por 5§ minutos

em uma poténcia média que deve estar em torno de 490 W.

10. Esfriar a suspensao por 30 minutos ¢ filtrar imediatamente usando
papel de filtro.

DETERMINACAO DE BORO POR ESPECTROFOTOMETRIA PELO
METODO DA AZOMETINA-H

Aparelhos e material

1. Espectrofotémetro UV-Visivel ou colorimetro com capacidade para
determinagdo em 420 nm.

2. Tubos de ensaio com capacidade de pelo menos 10 mL.

3. Agitador para tubos, tipo Vortex.

Solugoes

L. Solugio tampao. Dissolver 250 g de acetato de aménio e 15 g de
EDTA (dcido etilenodiaminotetracético) em 400 mL de dgua deronizada.
Adicionar vagarosamente 125 mL de dcido acético glacial.

2.Solucao 9 g L' de azometina-H contendo 20 g L' de dcido ascérbico.
Dissolver 0,9 g de azometina-H ¢ 2 g de dcido ascérbico em 100 mL de
dgua deionizada. Esse reagente pode ser preparado semanalmente e guardado
em refrigerador.
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As condigoes operacionais do ICP utilizadas para a constru¢ao da curva
de calibragio (Figura 15.2) foram as seguintes: freqiicncia de 40,68 MHz e
poténcia de 1.000 W; vazio de argénio de 12 L min” para a alimentacido do
plasma ¢ nebulizador do tipo fluxo cruzado (cross-flow).
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Figura 15.2. Representacio grifica da curva de calibragio para a determinacao de boro
por ICP-AES em extrato de dgua quente. As concentracies sdo dadas em relacao ao
solo (Tabela 15.1). Estas medidas foram realizadas em um espectrometro marca Jobin
Yvon, modelo JY S0P, com corregio de fundo.

CALIBRACAO DO FORNO DE MICROONDA

A calibragio do forno de microonda € importante para se conhecer a
poténcia do equipamento, pois se¢ for diferente das especilicadas no método,
os tempos de aquecimento recomendados podem ndo se aplicar. Normalmente,
os fornos de microonda t&m sua poténcia reduzida com o uso, necessitando
de uma avaliagdo pericdica da poténcia.

Procedimento

I. Colocar 1.000 g de dgua deionizada em um copo de teflon.
2. Medir a temperatura da dgua, com precisao minima de 0.1 "C, a qual
deve estar entre 19 e 25 “C.
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3. Colocar o COpo no centro do forno de microonda.

4. Ligar o forno por exatamente dois minutos em poténcia médxima
(100%).

5. Certificar-se que o COpO permaneca girando no interior do forno
durante o aquecimento.

6. Remover o Copo, agitar vigorosamente dgua.

7. Medir novamente a temperatura.

Caleulo da poténcia

P=(Cpm AT/t
em que:

P = poténcia aparente absorvida pela amostra, em watts (1 W = | J §3.

Cp = capacidade térmica ou calor especitico da dgua (igual a 4,184 J g °C"),

M = massa da amostra, em gramas (g).

AT = temperatura final menos a tlemperatura inicial, em graus Celsius ('C).

U= tempo, em segundos (s).

Exemplo: usando t = 2 min e 1.000 g de dgua deionizada a equagio pode
ser simplificada para:

P=3487 AT
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