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RESUMO: No Brasil os principais laboratérios de
analise de solo utilizam a solugdo de KCI 1 mol L™,
para a extracdo de aluminio trocavel (A") e a
determinacdo por titulometria do H liberado pela
hidrélise do A. Na titulacéo, o AI** pode estar sendo
superestimado e quando determinado  por
espectrofotemetria de absor¢cdo ou de emissdo pode
ocorrer a deposicdo de sal no queimador ou
obstrucéo do nebulizador desses equipamentos. Um
estudo foi conduzido em laboratério com 37
amostras de solo do Rio Grande do Sul em que a
capacidade de extracdo da solucdo de NH4Cl 1 mol
L™ foi comparada a da solucdo de KCI 1 mol L™. As
amostras foram submetidas a dois tempos de
agitacdo e dois modos de determinacdo. A solucdo
de NH,CI 1 mol L'l, no tempo de 60 minutos obteve
um bom desempenho em relacdo ao KCI, com altos
coeficientes de correlagdo. Porém extraiu menos Al
do solo em relacdo ao extraido com KClI,
determinado por titulagdo. Quando ambos o0s
extratos foram determinados por espectrometria de
emissdo oOptica (ICP-OES) a diferenca entre os
extratores foi menor. Ao se comparar os extratos em
KCI nos dois métodos de determinagéo, verificou-se
gque a titulagho  proporcionou um  teor
consistentemente maior de K, indicando que a
titulometria superestima o teor de Al do solo. A
solucdo de NH,CI foi eficiente na extracdo de AI**
dos solos estudados, podendo ser utilizada como
alternativa a solucdo de KCI 1 mol L™ quando a
determinacéo for feita por ICP-OES.

Termos de indexac¢do: métodos de determinacéo,
espectrometria de emissao 6ptica.

INTRODUCAO

A determinacdo dos cétions trocéveis do
solo pode ser feita por varias metodologias descritas
por diversos pesquisadores em todo o universo da
ciéncia do solo. Contudo, a correta escolha e a
calibracdo do método a ser utilizado em
determinada regido, se fazem necessérias para a
eficiéncia e viabilidade econémica dos laboratérios
de anélise de solo, uma vez que o método utilizado
deve ser de baixo custo, facil aplicacdo e ter alta

correlacdo entre o teor de nutriente/cation
determinado e o absorvido pala planta (Corey, 1990;
Bortolon et al. 2010).

Os principais laboratorios do Brasil utilizam
KCl 1 mol L™, para a extracéo de Ca, Mg e Al e Mn
(Embrapa, 1997; Tedesco, et al., 1995), com
determinacdo por espectrometria de absorcao
atémica (AA) ou titulometria (AI**). O inconveniente
dessa solucdo é a deposicéo de sal com a formagéo
de cristais de KCI na fenda do queimador do
espectrometro, obrigando a manutencdes
freqlientes e impossibilitando a determinacédo de K
subsequente a dos cation Ca, Mg e Mn. A opc¢da da
determinacdo de Al por AA requer a utilizacdo do
gas Oxido nitroso, que além do custo acarreta o
risco de explosdo do comburente Cantarella et al.,
2001; Boeira et al., 2004). Quando se utiliza a
solucao de cloreto de aménio (NH4Cl) como extrator
estes inconvenientes ndo sdo observados
(Cantarella et al., 2001; Boeira et al., 2004; Shuman
& Duncan, 1990). Porém, a utlizagdo do NH,CI
inviabiliza a determinacdo do Al trocavel por
titulacdo, devido ao efeito tampdo da solucéo
alcalina (Coscione et al., 1998). A titulacdo pode ser
substituida pela determinacdo em espectrometria de
absorcdo atbmica, espectrometria de emissao
Optica por plasma acoplado indutivamente (ICP-
OES) ou pelo método colorimétrico do alaranjado de
xilenol (Otomo, 1963).

Diversos estudos relatam a solu¢cdo de NH,CI
como eficiente na extragdo simultdnea de Ca, Mg,
Na, K e Al, o que pode representar uma importante
alternativa para os laboratdrios de andlise de solo
que utilizam, ou venham a utilizar, equipamentos
mutielementares (Shuman & Duncan, 1990;
Cantarella et al., 2001; Boeira et al., 2004).

Assim, o presente estudo tem por objetivo avaliar
a capacidade de extracdo de Al trocavel da solugdo
de NH,CI 1 mol L™ em relac&o a solucdo de KCI 1
mol L™ e com diferentes tempos de agitacdo e
modos de leitura em alguns solos do Rio Grande do
Sul.

MATERIAL E METODOS
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O estudo foi conduzido em 37 amostras de solos
representativos do estado do Rio Grande do Sul,
coletadas da profundidade 0-20 cm, pertencentes
ao banco de solos do Laboratério de Andlises de
Solos da Universidade Federal do Rio Grande do
Sul — UFRGS. Foram determinados os teores Al**
extraidos pela solucdo de 1 mol L™ KCI, conforme
metodologia descrita em Tedesco et al., 1995. As
determinacdes foram feitas por titulacdo com 0.125
mol L™ de NaOH e por ICP-OES. As amostras foram
submetidas a extracbes em triplicata com a solucéo
de 1 mol L™ NH,Cl em dois tempos de agitacdo: 30
e 60 minutos. Apds duas horas de decantacao,
foram pipetados 5 mL do sobrenadante e
transferidos para copos plastico de 50 mL, onde foi
adicionado 25 mL de agua destilada. Em seguida,
as amostras foram transferidas para frascos de
leitura e os cations foram determinados por
espectrometria de emissdo Otica por plasma
acoplado indutivamente (ICP-OES). Os resultados
foram comparados por teste de linhas de regressao
linear, sendo os valores dos parametros “a”
(intersecgao) e “b” (declividade) comparados com os
valores ideais de 0 (zero) e 1, respectivamente, pelo
teste do limite de confianca a 95 % (Miller & Miller,
2005) e também foram testados os pares de médias
pelo teste “1".

RESULTADOS E DISCUSSAO

O teor de aluminio trocavel extraido pela
solugcdo de NH,CI 1 mol L com 30 minutos de
agitacdo foi menor que o determinado por titulagéo,
extraido pela solugédo de KCI mol L™ (Figura 1A). O
valor de intersecc¢édo e inclinacdo diferiram de 0 e 1,
respectivamente (Quadro 1), indicando que as
solugbes possuem diferentes capacidades de
deslocarem o AI** dos sitios de troca. Com o
aumento do tempo de agitacdo ndo foi observada
diferenca entre os extratores, pois o valor de “a” nao
diferiu de 0, porém, o valor de “b” foi
significativamente diferente de 1, o que indica a
ocorréncia de algum erro no processo de extragcédo
ou de leitura de aluminio (Miller & Miller, 2005). A
analise dos coeficientes angulares, indica que
ocorreu um aumento de 0,74 para 0,84 (Figura 1A e
B); mesmo diminuindo a diferenca, o cloreto de
amonio ainda extrai menos Al** trocavel do solo que
o cloreto de potassio. Considerando que as duas
solucbes possuem a mesma concentracdo e o
mesmo principio de extracdo e o intercepto nao
difere de 0, com 60 minutos de agitacdo, esta
diferenca pode estar associada ao procedimento de
determinacdo padrdo (titulagcdo), que se baseia na
neutralizacdo da acidez da solucéo, sendo estes H*
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atribuidos & hidrélise do AI**. Porém, hidrogénio
oriundo de outro tipo de acidez que ndo provem do
aluminio pode estar sendo neutralizado, como pode
ser observado na figura 1C, que mostra a relagéo
entre os resultado por titulagcdo(y) e os por
espectrometria de emissdo oOtica (ICP-OES)(x). O
valor de “@” da reta de regressao ajustada nao
diferiu de 0 (Quadro 2), ndo caracterizando
diferenca entre os métodos de determinacao,
porém, este resultado pode ter ocorrido devido ao
grande numeros de amostras terem teores muito
baixos de AI**, forcando a interseccéo a 0. O valor
de “b” foi diferente de 1 (b= 1,21), indicando que a
titulacdo detectou em média 21% mais AI** que a
determinacado direta em ICP-OES. Estes resultados
séo confirmados pelo teste “t” (t= 3,93 p<0,01), o
valor positivo de “t” (KCl - KCI ICP) confirma que
aluminio trocavel por titulacdo é superestimado.

A determinagdo direta em ICP-OES expressa o
valor real do elemento em solugdo, logo, o Al*"
extraidos pela solucdo de KCL 1 mol L' e
determinado em ICP-OES pode ser considerado o
teor verdadeiro deste elemento na forma trocavel no
solo. A relacdo entre o AI*" trocavel extraido pela
solucdo de NH,CI 1 mol L com 60 minutos de
agitacdo, e a solucdo de KCI ICP 1 mol L™ é dada
na figura 1D. O valor de interseccdo da reta de
regressdo ajustada foi diferente de 0 (Quadro 1),
indicando que as solucdo extraem de forma
diferente o aluminio dos solos estudados. J&a o valor
de inclinacé@o néo foi diferente de 1 e os coeficientes
de determinacao e correlagéo foram
respectivamente 0.98 e 0.99, o que permite a
transformac@o de valores determinados por um
método em valores estimados do outro. De forma
geral o cloreto de aménio extraiu em média 0.09
cmol kg™ de aluminio trocavel do solo a mais que a
solucdo de KCI 1 mol L™. O resultado foi confirmado
Pelo teste “t” (t =-5,22 P<O’Ol) para KCI ICP 1 mol L

- NH,ClI 1 mol L™, indicando a diferenca na
capacidade de extracdo das solugbes, porém, para
a maioria dos solos estudados esta diferenca nédo é
significativa em relacdo a participacdo deste
elemento na CTC do solo. Os resultados concordam
com os encontrados com Shuman & Duncan,(1990),
gue relataram o Al trocével foi maior com a extragdo
por NH,C| em relacdo & solucdo de KCI 1 mol L™,
guando a determinacao foi feita por ICP-OES em
ambas as solugdes. J& Boeira et al.,, (2004)
constataram que as solucdes de KCl 1 mol L™ e
NH,CI 1 mol L™ ndo diferiram entre si na extracdo de
aluminio trocével do solo, quando determinados por
espectrometria de absor¢éo atdmica.



CONCLUSOES

A solugdo de NH,CI 1 mol L™* com 60 minutos de
agitacao foi eficiente na extracdo de AlI"® trocavel do
solo, podendo ser utilizada como alternativa a
solugéo de KCI 1 mol L™
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Quadro 1. Intervalos de confianga (95 %) dos coeficientes lineares (a) e angulares (b) das curvas de
regresséo linear obtidos nas comparacdes entre os extratores.

Nutriente Extrator rempo) ICag <0.05 ICb <005 T
Al NH4Cl3q) (¥):KCI (x) 0,02 ; 0,09 0.71; 0,77 2,10™
Al NH.Clsg) (¥):KCI (x) 00,08 0.81;0,88 1,57"™
Al KCI ICP (¥):KClI (x) 0;0,15 1.14;1,29 3,93**
Al NH4Clso) (¥): KCI ICP (x) 0,05, 0,15 0.98; 1,09 -5,22**

NH4Cl= Cloreto de aménio 1 mol L™, KCI= cloreto de potassio 1 mol L™ (dseterminac&o por Titulometria), KCI ICP =

cloreto de potassio 1 mol L™ (determlnagao por ICP-OES).

Al - NH,CI 1 mol L130 (cmol, kg?)

Al - KCI 1mol L (cmol, kg?)

§=0,05+0,74x r= 0,99**

Al - NH,Cl 1mol L 60 (cmol, kg?)

0 1 2 3 4

Al - KCI 1 mol Lt ( cmol, kg?)

’ ¥ =0,07 +1,21x

r=0,98**

Al - NH,Cl 1mol L1 60 (cmol, kg?)

0 1 2 3 4

Al - KCI 1mol L1 ICP (cmol, kgt

significativo (p < 0,01)

y =0,04 +0,84x r=0,99**

0 1 2 3 4

Al - KCI 1 mol L ( cmol, kg?)

y=0,09 +1,04x r=0,99**

0 1 2 3 4

Al - KCI 1mol L1 ICP (cmol, kg?)

5

FIGURA 1. Relacéo entre os valores de Al trocavel extraido por diferentes procedlmentos solucédo
de NH4CI 1 mol L™ em dois periodos de agitacdo; e solucédo de KCl 1 mol L™ determinado por
titulometria e ICP. A linha tracejada indica a linha de 1:1 (ou seja, onde os pontos dos dados

seriam localizados se houvesse 100% de conformidade entre os métodos). A equacéo para alinha

de regressao de cada parametro é indicada acima, dentro dos gréficos.



