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INTRODUGAO

A capacidade de troca de cations (CTIC) da fragao orga
nica dos solos, bem como a da fragao mineral, € normalmen—
te calculada a partir da diferenga entre os resultados ob-
tidos para uma amostra de solo integral e para uma amostra
do mesmo solo em que a materia organlca tenha sido elimina
da (VAN RALJ, 1969). 0 método mais ut111zado para a e11m1—
nagao da materla organica de solos & o que emprega agua
oxigenada (peroxldo de hldrogenlo) para sua oxldagao. En-
tretanto, este método € trabalhoso, pois exige muitas eta-
pas, e nao ha certeza de que a eliminagao tenha sido com-
pleta. E necessario determinar o teor de carbono residual
da amostra e, dependendo do seu valor, leva-lo em conta
nos calculos relativos a CTC (VAN RAIJ, 1969). Outra pos-
sibilidade de eliminagao da matéria organlca € atraves de
aquecimento em mufla., O trabalho de MITCHELL (1932) compa-
ra a ellmlnagao da matéria organica com agua oxigenada e
com aquecimento em mufla para solos de clima temperado. Os
resultados obtidos pelo autor indicam que o aquecimento a
350 -400 C, por 7 a 8 horas, produz boa oxidagao da amos-
tra e nao altera a CIC da fragao mineral, Do ponto de vis-
ta pratico, este método & bem mais facil e rapido que o da
agua oxigenada e apresenta grande vantagem; eliminar a ma-
téria organica de um nimero elevado de amostras de solos.
Os solos tropicais, como a maioria dos solos brasileiros,
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por serem mais intemperizados que os de clima  temperado,
apresentam a caulinita como mineral de argila predominan-
te e oxidos de ferro e aluminio (MIELNICZUCK, 1977)., O pro
prio grau de intemperizagao determlna, portanto, que os uu
nerais presentes em solos tropicais sejam, em geral, mais
estaveis, Pode-se, pois, admitir que tenham maior re51sten
cia ao aquecimento, sem  mudangas consideraveis em suas pro
priedades de troca de cations.

0 presente trabalho teve por objetivo comparar, em
cinco solos do Estado de Sao Paulc, os efeitos da elimina-
cao da matéria organica por aquecimento em mufla com os da
eliminagao por agua oxigenada.

MATERIAL E METODOS

Solos

Foram utilizadas cinco amostras de solos classifica—
dos, a nivel de grande grupo, como Terra Roxa Estruturada
(TE) , Latossolo Roxo (LR), Latossolo Vermelho Escuro (LE),
Latossolo Vermelho Amarelo (LV) e Podzolico Vermelho Amare
lo (PV). As amostras foram coletadas de 0 a 20 cm de pro-
fundidade, postas a secar ao ar, destorroadas e passadas
por peneira de 2 mm de malha. Os resultados de algumas de
suas propriedades quimicas e fisicas foram registrados (TA
BELA 1). B

Fragoes Argila

As amostras tiveram a matéria organica eliminada, se-

guida de deferrificagao e separagao das fragoes minerais
de acordo com JACKSON (1969).

Eliminagao da Matéria Organica dos Solos

A eliminagao da matéria organica foi feita por dois
processos, ou seja, o método da agua oxigenada (JACKSON,
1969), e o do aquecimento em mufla (MITCHELL, 1932). 0
aquecimento dos solos foi feito nas temperaturas de 200
300, 400 e 500°C em 1, 2, 3 e 4 horas,



23

ERIA ORGANICA DE SOLOS

ELIMINAGAO DA MAT

*(696T1) TTI® 32 VINQTO 9P opoizm oTad epIIqo &

4SSt YA 218 8¢ 7 t9-9'0 1t *11 Y%i'o  Cof = Ad
AKX Z9 %L9 6% 0°c €0~ ' 61 [~ 2zfo LY AT
%8¢ %6 %€6 o 9°c (‘0 T°t e€v- 8 Zeo0‘1 Z°s T1
Z0Y 261 1Y 96 0‘°c 6°0 9‘C 1S 6 287°1 0‘s ¥l
%2 402 48 691 2¢ Tz 0°9 19T [ 299°1 Z's qL

=== wW38B3U3210g —-———- ———— wooﬁ\vma |||||| -3y/%u - S W
5] =i oros

BTT31V owyy . By ¥0I0 IV+H SW ®0 X d

‘Sopepnisa SO[OS OJUID SOp SEBOISIJ @ sedTwInb sedT3sIialoeiR) ' 1 VIAAVL



24 REVISTA DE AGRICULTURA

Determinagao do Teor de Carbomo dos Solos

Foi determinado o teor de carbono total e o teor re-
sidual apos a eliminagao da matéria organica, pela metodo-
logia descrita por WALKLEY (1947).

Determinagao da Capacidade de Troca de €ations (CIC)

Foi feita pela metodologia proposta por GLORIA et
alii (1965), com 1,00 grama de solo ou de fragao argila,
submetidos ou nao a aquecimento.

Identificagao de Minerais de Argila

Os minerais de argila foram identificados por difra-
gao de raios-X em amostras deferrificadas dos solos, subme
tidas ou nao a aquecimento. Prepararam-se laminas satura—
das em K, Mg e Mg—gllcol, por colocagao de, aproximadamen-
te, 60 mg da fragao argila de cada solo sobre elas. As
amostras foram irradiadas com raios-X em um difratometro
Rigaku-Geigerflex, com radiagao Cu-Ko e um filtro de Ni,
no intervalo de 26 de 3 a 30°. Os minerais foram identifi-
cados pelos seus espagamentos basais caracteristicos, se-
gundo os critérios descritos por BRINDLEY (1951) . A possi-
vel decomp051gao dos minerais identificados foi verificada
pela variagao da altura de cada pico ou por seu desaparecl
mento.,

RESULTADOS E DISCUSSAO

Matéria Organica Residual dos Solos

Os teores residuais de carbono, em porcentagem, obti-
dos com eliminag@o pela agua oxigenada da matéria organica
das amostras constam da 'TABELA 2,

A comparagao entre o teor de carbono original (TABELA
1) com o do carbono residual (TABELA 2 ) mostra que a elimi
nagao da matéria organlca pela agua oxigenada nunca fol
completa, o que esta de acordo com os resultados obtidos
por VAN RAIJ (1969). No caso do PV, o teor de carbono resi
dual foi de tragos e, em termos pratlcos pode-se conside=
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rar quase completa a eliminagao de matéria organica. A por
centagem residual de carbono em relagao a porcentagem ori-
ginal variou de 6,8 a 16,7% para os solos estudados, quan-
do se utilizou a Egua oxigenada.

TABELA 2. Teor.de carbono residual de cinco solos apos
tratamento com agua oxigenada, Media de duas re
petigoes,

Solo . c

TE 0,147

LR 0,107

LE 0,077

LV 0,127

PV Tragos (menos de 0,05%)

Para a e11m1nagao da matéria organica por aquecimento
em mufla, a observagao dos resultados (TABELA 3 ) mostra
que o teor residual de carbono diminuiu & medida que a tem
peratura e o tempo de aquecimento aumentaram. Para as tem—
peraturas de 400 e 5000C, em qualquer tempo de aqueclmen-
to, obtiveram-se tragos de carbono residual, isto &, quase
completa oxidagao da matéria organica. Para o PV, a obten—
gao de tragos de C foi constante em qualquer temperatura.
Isto foi devido, provavelmente, a bem mais baixa porcenta-
gem original (0,19%), em comparagao com outros solos. Os
latossolos parecem ter sua matéria organica mais resisten-
te a agao da temperatura e do tempo de aquecimento, pois
tragos de carbono residual apareceram somente quando  fo-
ram aquecidos a 400 e 500°C, enquanto para a TE obtiveram-
se tragos na temperatura de 300°C, a partir de 4 horas de
aquecimento,

Verifica-se pelas TABELAS 2 e 3 que a temperatura
de 300°C durante 4 horas & suficiente para eliminar a mate
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TABELA 3. Teor de carbono residual de cinco solos  apos
aquecimento, Média de duas repetigoes.
Tempo ' SOLOS
ag TE LR LE LV Py
Aquecimento
%C
Temperatura de 200°C
1 hora 1,10 1,03 0,65 0,46 tragos
2 horas 0,89 0,78 0,70 0,38 tragos
3 horas 0,81 0,69 0,50 0,29 tragos
4 horas 0,68 0,51 0,50 0,28 tragos
Temperatura de. 300°C
1 hora 0,37 0,41 0,15 0,22 tragos
2 horas 0,26 0,27 0,12 0,11 tragos
3 horas 0,09 0,20 0,09 0,10 tragos
4 horas tragos 0,12 0,06 0,09 tragos
Temperaturas de 400 e 500°C
1 hora tragos tragos tragos tragos  tracgos
2 horas tragos tragos tragos tragos tragos
3 horas tragos tragos tragos tragos tragos
4 horas tragos tragos tragos tragos tragos
ria organica do solo tanto quanto a agua oxigenada. Ja com
400°C em uma hora restam apenas tragos de C residual em

qualquer solo, com mais eficiéncia, pois do que a do méto-

do da agua oxigenada.
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Capacidade de Troca de Cations(CIC) da Fragﬁo Mineral
dos Solos

Com base nas escolhas acima, fizeram-se as determina
~ - . -~ . bos. il
goes de CTC para as amostras onde a materia organica fo1i
eliminada por agua oxigenada ou por aquecimento (TABELA
4)0

TABELA 4, Capacidade de troca de cations (CIC) da fragao
mineral de cinco solos onde a matéria orgﬁnica
foi eliminada por agua ox1genada ou por aqueci-
mento, Média de duas repetigoes.

Solo MEtod9 da Agua Metodo do Aquecimento em Mufla

Oxigenada 3000C (4 h) 400°C (1' h)
- CTC - meq/100 g -

TE 10,3 7,3 7,6

LR 4.7 3,5 53

LE 4,3 2,4 2,4

LV 2,4 1,5 1,4

PV 1,3 0,9 1,0

A observagao dos resultados (TABELA 4 ) evidencia que,
quando da eliminagao por agua oxigenada, os valores da CIC
da fragEo mineral foram maiores que os da CTC obtidas por
aqueclmento em mufla, o que parece indicar uma possivel
decomposigao da fragao mineral provocada pelo aquecimento
das amostras de solos. Verlflca—se também que os  valores
de CTC obtidos foram proximos quando os solos foram aqueci
dos a 300°C por 4 horas ou a 400°C por 1 hora, o que suge-
re pequeno efeito das temperaturas cons1deradas. Observou-
se, entretanto, que as amostras apos o aquecimento apresen
tavam-se granuladas. Isto fazia com que, quando colocadas
as amostras nos tubos percoladores para a determinagao da
CTC, as solugoes trocadoras de cations percolassem mais
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rapidamente, Havia, portanto, menor tempo de contato com
as amostras e, provavelmente, trocas ionicas menos efeti-
vas. Para eliminar o efeito de formagao de granulos aquece
ram-se novas amostras de solos nas mesmas temperaturas ci-
tadas acima e, a seguir, desagregaram-se granulos  forma-
dos envolvendo as amostras em folhas de papel aluminio e
pressionando-as manualmente. A seguir, determinou-se nova-
mente a CIC (TABELA 5),

TABELA 5, Capacidade de troca de cations (CIC) da fragao
mineral de cinco solos onde a matéria organica
foi eliminada por aquecimento, e feita a desagre
gagao dos granulos formados. Media de duas repe-

tigoes.

Solo Metodo da Agua Método do Aquecimento em Mufla
Oxigenada 300°C (4 h) 400°C (1 h)

CTC - meq/100 g

TE 10,3 10,1 9,1

LR 4,7 4,6 3,9

LE 4,3 4,0 3,5

LV 2,4 2,8 1,9

PV ) 1,3 1,4

0s resultados obtidos (TABELA 5) permitem verificar
que a desagregagao dos granulos resultou, sempre, em aumen
to da CTIC das amostras submetidas ao aquecimento, em compa
ragao_com os resultados apresentados na TABELA 4, com apro
ximagao dos valores de CTC conseguidos com o uso de agua
oxigenada, principalmente na temperatura de 300°C. No caso
da TE a 300°C por 4 horas, houve apenas tragos de carbono,
enquanto na eliminagao por agua oxigenada a porcentagem de
carbono residual foi de 0,14%, o que poderia fazer  supor
uma possivel diferenga na CTC devido a maior presenga de
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matéria organica residual, fato que nao foi observado. 0
aquecimento a 400°C por 1 hora apresentou resultados de
CTC menores que a 300° C, a excegao do PV, em que foram pra
ticamente iguais, Um aspecto 1nteressante € que as  amos-
tras do LR, LE e LV aquecidas a 300°C apresentaram porcen-
tagens de carbono residual semelhantes aquelas obtidas com
agua oxigenada. Isto poderia justificar os menores valores
de CTC obtidos a 400°C com 1 hora de aquecimento, pois nes
tas condigoes obtiveram-se apenas tragos de carbono resi—
dual. Entretanto, esta explicagao nao poderla ser aplicada
a TE, pois tanto a 300 como a 400°C ja havia apenas tragos
de carbono residual, mas se obteve uma menor CTC a 400°C,
o que pode indicar a ocorrencia da decomposigao dos mine-
rais presentes, principalmente na fracgao argila.

Capacidade de Troca de Cations (CTC) das Fragoes Argi
la Deferrificadas dos Solos

Para verificar se ocorriam alteragoes nos valores de
CTC das fragoes argila deferrificadas dos solos, foram elas
aquecidas a 300°C por 4 horas e a 400°C por 1 hora ao la-
do de testemunhas sem aquec1mento As CIC das fragoes argi
la foram obtidas a segulr (TABELA 6), Verifica-se que os
valores de CTC estao dentro da faixa de valores de CTC da
caulinita, ou seja, 3 a 15 meq/100 g de argila  (GRIM,
1963) . A dlferenga no valor de CIC de uma fragao argila pa
ra outra € indicativo da diferente atividade de cada fra-
gao em trocar cations, Verifica-se tambem que, de maneira
geral, as fragoes submetidas a aquecimento a 300 ou 400°C
apresentaram valores bem proximos em relagao aqueles das
amostras sem aquecimento. Embora com valores pr6ximos as
amostras aquecidas produziram valores de CTC mais altos pa
ra o LE e LV, enquanto que_para a TE, LR e PV foram mais
baixos., Portanto, a variagao dos resultados obtidos torna
d1f1c11 afirmar se nas temperaturas consideradas esta ou
nao ocorrendo decomp051gao de minerais e, se estiver, se
a decomposigao nao se encontra claramente refletida nos
valores de CTC. Como as fragoes areia e limo apresentam
contribuigao desprezivel para a CTC da fragao mineral, po-
de-se verificar se os valores de CTC obtidos para os solos
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sao devidos, principalmente, a fragao argila. Para tanto,
basta multiplicar os valores de CIC das fragoes argila (TA
BELA 6) pelas respectivas porcentagens de argila presen—
tes nos solos (TABELA 1) . Os resultados obtidos foram re-
gistrados (TABELA 7).

TABELA 6. Capacidade de troca de cations (CIC) das  fra-
gaes argila de cinco solos submetidas ou nao a
aquecimento. Media de duas repetigaes.

Solo Sem - Aquecimento em Mufla

Aquecimento 300°C (4 h) 400°C (1 h)
—— CTC - meq/100g - ———
TE 14,6 14,3 13,5
LR 12,0 10,3 11,0
LE 10,8 11,5 11,1
LV 8,5 9,7 9.2
PV 11,0 10,5 10,0
TABELA 7, Capacidade de troca de cations (CTC) da fragao
mineral de cinco solos calculados pela multi—
plicagao dos valores de CIC da fracao argila
pelas porcentagens de argila dos solos.

Solo Sem Aquecimento em Mufla
Aquecimento 300°C (4 h) 400°C (1 h)
———————————————————— CTGC~- meq/l00 g =—====—i==e===——

TE 10,5 10,3 : 9,7
LR 4,8 4,1 4,4
LE 4,1 4,4 4,2
LV 2,3 2,6 2,5
PV 1,7 1,6 1,5

Comparando-se os resultados das TABELAS 7 e 5

ve-
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rifica-se que os valores de CTC calculados apresentaram
boa concordancia com os determinados para a fragao mine-
ral, o que vale dizer que acompanharam os teores de argila
e confirmaram os resultados experimentais. As diferengas
de CTC observadas para o LR, LE e LV (TABELA 7) e 400°cC
em relagao a 300°C e sem aquecimento poderiam ser agora ex
plicados pelos teores residuais de carbono. Assim, consi-
derando-se que a CIC da fragao mineral a 400°C (TABELA 5 )
exprima a CIC sem a presenca de matéria organica e consi—

derando-se a porcentagem residual de carbono obtida . com
agua oxigenada (TABELA 2 ) pode-se calcular a contribui-
¢ao da matéria organica residual para a CTC da seguinte
forma:

1

TC,s 6. * [(cre, - CICp 3 ) % % ¢y J/acT

onde
CICy 4. g, = CTC da matéria organica residual
CTCC = CIC total (TABELA 1)
CTCF M = CTC da fragao mineral (TABELA 5)
% CR = Porcentagem de C residual (TABELA 2 )
% CT = Porcentagem de C total (TABELA 1)

Os resultados obtidos foram anotados (TABELA 8). .Ve
rifica-se, portanto, que quando se desconsidera a matéria
organica residual dos solos LR, LE e LV, a CIC da fragao
mineral calculada aproximou-se mais da CTC da fragao mine-
ral determinada a 400°C (TABELA 5). Entretanto, e dificil
afirmar que as diferengas encontradas (LR: 4,3 e 3,9 e LE:
3,8 e 3,5) seja devidas a decomposigao de minerais ou a
possiveis diferengas analiticas,

Difratogramas das Fragoes Argila Deferrificadas dos
Solos

Mesmo tendo-se obtido valores de CTC semelhantes para
as fragoes argila dos cinco solos, aquecidas a 300°C ou
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400°C e sem aquecimento, prepararam-se laminas da fragao
argila de cada solo, submetida ou nao a aquecimento, para
a obtengao dos difratogramas de raios-X, a fim de verifi-
car se ocorria decomposigao dos minerais por visualizagao
das alturas dos picos caracteristicos de cada mineral de
argila presente. Como ja se sabia que o mineral de argila
predominante era a caulinita, podendo tambem aparecer gibb
sita, com rara presenga de minerais expansiveis, optou-se
por considerar apenas os difratogramas de laminas satura-
das em potassio para comparagao (Figura 1).

TABELA 8, - Capacidade de troca de cations (CIC) para a
matéria organica residual dos solos LR, LE e
LV e CTC dos mesmos na ausencia de materia or
ganica residual. -

00°c
Solo CTCM.O.R. CTCF.M. galculada a &
SR—————— ¥-Y. P (0[O I R
LR 0,4 4,3
LE . 0,3 3,8
LV 0,5 1,9

Pelos difratogramas, verifica-se que as fragoes argi-
la sem sofrer aquecimentg apreseptaram os picos caracteris
ticos da caulinita (7,2 g e 3,6 g) e gibbsita (4,9 Xe
£) em alturas maiores que aquelas onde as fragoes argila
foram aquecidas a 3002C. Nesta temperatura os picos foram
maiores que a 400°C, e se verificou também o desaparecimen
to dos picos de gibbsita. Apesar de nao mostrado, o aquecl
mento das fragoes argila a 400°C por 2 horas provocou )
desaparecimento dos picos da caulinita e da gibbsita. Es-
sas observagoes indicam a transformagao parcial que os mi-
nerais de argila exibiram com aquecimento a 300°C por 4 ho
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Figura 1. Difratogramas da fragao argila sem aquecimento
(a), aquecida a 300°C por 4 horas (b) e aquecida
a 400°C por 1 hora (c), dos cinco solos estuda-
dos.
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ras ou 400°C por 1 hora. Entretanto, esta transformagao
nao foi tao drastica a ponto de alterar muito a altura dos
picos e produ21ram pouco ou nenhum efeito nos valores de
CTC das fragoes argila para os cinco solos (TABELA 6) .

CONCLUSAO

Tendo em vista os resultados apresentados e discuti-
dos, pode-se considerar que, para os cinco solos estuda-
dos, a ellmlnagao da matéria organica por aquec1mento a
300°C por 4 horas, seguida da desagregagao dos granulos
formados, produzlu resultados de CTC semelhantes aos dos
solos que tiveram sua materia organica destruida por agua
ox1genada. E, portanto, um procedimento adequado para a de
terminagao da CTC da fragao mineral. -
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RESUMO

A materia organica de cinco solos do Estado de Sao
Paulo foi eliminada atravées de tratamento com agua ox1gena
da (peroxldo de hidrogenio) a 20% ou por aquec1mento em mu
fla em varias temperaturas e varios tempos de aquec1mento.
Foram, a seguir, determinadas as capacldades de troca de
cations (CIC) dos solos. Para interpretagao dos resultados
foram determinados os valores de CTC das respectivas fra-
goes argila, submetidas aos mesmos tratamentos dos  solos

e obtidos os difratogramas de raios-X, Verificou-se que _o
aquecimento em mufla a 300°C por 4 horas seguido dos gra-
nulos formados foi eficiente para ellmlnar quase toda ma-
téria organica sem afetar a CIC, e € portanto, um procedi-
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mento adequado para a determinagao da CIC da fragao mine-
ral dos solos.,

Palavras—chave: Eliminagao da matéria organica de solos,

capacidade de troca de cations, solos in-
temperizados,

SUMMARY

SOIL ORGANIC MATTER ELIMINATION FOR DETERMINATION OF THE
CATION-EXCHANGE CAPACITY OF THE MINERAL FRACTION

The organic matter of five soils from Sao Paulo Sta-
te, Brazil, was eliminated by hydrogen peroxide and by
heating at various temperatures and different heating ti-
mes, for the cation-exchange capacity (CEC) determination.
In order to assure the right interpretation of the results,
the CEC of clay fractions was determined and X-ray diffrac
tograms were also obtained. Heating of soil samples at
300°C for 4 hours, followed by the destruction of the gra-
nules formed, showed to be an efficient process to obtain
samples free of organic matter without affecting the soil
CEC values, The present process of soil organic matter eli
mination represents an adequate procedure for CEC deter—
mination of mineral fraction of those soils.

Key words: Soil organic matter elimination, cation-exchan-
ge capacity, weathered soils.
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