PERCOLAGAO OU AGITAGRO, NA QUIMICA
DOS COMPLEXOS SORPTIVOS DO SOLO

Paiva Neto

A percolagdo como técnica para a extragdo dos elementos trocaveis
do solo foi introduzida posteriormente a agitagéo.

A-pesar-de novidade, foi, entretanto, muitas vezes preterida a-fim-de
ceder lugar a agitagdo. Esta (ltima, foi e continua sendo usada pelos
maiores pedologistas e quimicos agricolas, tais como: Wiegner; Ra-
mann ; Swan Oden; Sigmond; Hissink; Kappen; Jenny; Behrens;
Gedroig; Van Benemelen; Meyer; Mitscherlich; Mattson e outros,
empregando agitadores meclnicos especiais, e, como frascos de agitacdo
do material, as garrafas de Stohmann. Qualquer laboratério de estudos
de solo possue essa aparelhagem.

Assim, a amostra de solo e o liquido extrator, depois de agitados
por algum tempo (podendo este variar muito), eram filtrados até cbtengdo
de liquido cristalino e, entdo, procedia-se & andlise no filtrado. Em vir-
tude de se estabelecer, depois de certo tempo, um equilibric entre o
soluto e o solo (acd3o das massas), ndo se tornava possivel maior extragdo
dilatando o tempo de agitagdo. Era preciso, portanto, aumentar ao infi-
nito o volume do soluto, para que se extraissem totalmente os trocaveis ().
Tal processo, ndoc é nem prético nem econdmico, muito menos ainda,
técnico. A-fim-de trazer certa solugdc ao problema, seria necessério
gue a amostra sofresse exiragSes sucessivas, em se usando, todas as vezes,
soluto novo. Para isso, filtra-se o produto da primeira agitagdo, transfe-
rindo, novamente, o residuo do filirc para o frasco de Stohmann, com
soluto extrator novo. Qualquer técnico que trabalhe em laboratério
quimico, conhece bem a lei de progressdo das lavagens sucessivas de
-um precipitado. Entretanto, esta técnica é& dificil e peca em vérios pontos,
sendo um deles a dificuldade da transposigdo total do residuc do filtro,

*y © resultedo final dessa reaglo tambem pode ser obtido por simples céleulo hiperbdlico. Sendo
ssslm, basta determinar dois pontos por meio de duas agitagdas.
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para ser novamente agitado. O caso de se retornar o residuc para
a garrafa Stohmann, conjuntamente com o filtro, tambem néo resolve o
probléma de forma satisfatéria, pois dificulta a marcha analftica e ocasiona
erros no resultado final. J& na segunda ou terceira agitagdo, a massa de
papel de filtro é grande, obrigando, aseim, o operador a aumentar o
volume do soluto novo. Ainda mais, o poder sorptivo das fibras de celu-
lose, que constitue o papel de filtro, comega a pesar nos resultados da
andlise. A técnica de agitacdoc peca tambem por forgar o material a uma
peptizagdo mecdnica excessiva. Conforme o liquido extrator e o tipo
de solo a ser pesquisado, a peptizagdo chega a tal ponto, que se torna
dificil a obtengdo de boa filtragdo.

Em vez de filtrar o material agitado, pedia-se decanté-lo. Esta técnica
é, todavia, demorada e em certos casos impraticavel. A decantacio é
grandemente facilitada pela centrifugagéo, processo esse que nos propor-
ciona, por vezes, boa ajuda. Contudo, ndo modifica o que o material
j& sofreu durante a agitagdo. QOutro fato que dificulta a marcha analitica,
é, geralmente, o grande volume de liquido a ser manipulado.

Esbarrando com as dificuldades citadas acima, o autor procurou
estudar a viabilidade do processc de percolagdo, a-fim-de determinar
até que ponto elas poderiam ser removidas, levandc em conta os nossos
tipos de sole. Depois de grande soma de ensaios, estudando e modifi-
cando por indmeras vezes a nova técnica, chegou-se a um resultado bem
satisfatério, e que deu motivo & publicagio deste trabalho.

A PERCOLACZO

A percolagdo nada mais representa que uma simples filtragdo; é
a passagem de um sistema liquido através de um sistema sélido disperso.
Com esta simples operacdo, podemos obter resultados sumamente inte-
ressantes nas mais diversas disciplinas cientificas. Aqui, vamos tratar
desse processo tdo simples e eficiente para a pesquisa do complexo
sorptivo dos solos, em substituicdc & velha e conhecida prética de agita-
¢do. Antes do mais, devemos observar a fig. 1, que mostra esquemati-
camente o tubo percolador “‘standard’’, por nés usado. Apbds algumas
experiéncias préaticas, concluimos que podem ser consideradas dimensdes
adequadas para tubos percoladores, aproximadamente as seguintes :

2 cma 3 com
30 cm 30 em’

tubos finos demais dificultam muito a manipulagdo. Com tubos de grandes
diémetros, ndo somente se perde a pressdo do liguido em altura, como

didmetro/altura de Pormencres importantes, pois
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tambem o disco de papel se torna muito movel podendo sair e elevar-se
no momento de ser colocado o soluto, e a amostra entrar em turbilhona-
mento. Na figura 1, observamos nitidamente como manter a amostra
de terra no tubo, isto é: o cilindro formado pela amostra de solo perma-
nece fixo, entre discos de papel de filtro, circunstncia essa que evita as
particulas sofrerem turbilhonamento ao ser adicionado o liquido. Manter
a amostra sem que ocorra turbilhonamento, é ponto bésico da técnica,
pois, sem esse particular, ndo poderdo ser obtidas sempre camadas suces-
sivas de liquido novo. Desse modo, h4d uma lavagem instantdnea, inin-
terrupta e completa das camadas sucessivas da amostra do solo. A maior
ou menor extragdo dos idnios em estado sorptivo, depende, naturalmente,
de vérios fatores. Dentre os principais, citaremos os seguintes: 1l.°, a
espécie do liquido extrator; 2.°, a quantidade do mesmo; 3.°, granu-
lagdo ou agregagdo maior ou menor da amostra (no nosso caso, solos) ;
4.°, espaco de tempo gue gastou para percolar o liguido; 5.°, tempera-
tura. Note-se, que esses mesmos fatores influenciam de forma bem mais

desfavoravel quando tratados pela agitagdo.
A percolagdo é igualmente aplicada em nossos laboratérios, para

o estudo da fixagdo dos vérios ibnios no mesmo complexo sorptivo.

TECNICA RECOMENDADA PARA COLOCAR A AMOSTRA NO TUBO
PERCOLADOR

Sendo o tubo perfeitamente cilindrico e estando a placa perfurada
(tig. 1.2) no esquadro com as suas paredes, a colocagdo dos discos de
papel de filiro é muito facil. O primeiro disco deve ter o didmetro exato
do tubo e ficar completamente colado & placa perfurada; o segundo
deve ser pouco maior para que as bordas fiquem voltadas (+ 1 mm) e
aderentes & parede ; isto se consegue facilmente com a ajuda do &mbolo
(ftig. 2).

Depois de colocados os dois discos de papel de filtro sobre a base
ou placa perfurada (fig. 1.2) do tubo percclador, introduz-se a amostra
de terra por meio de um funil (fig. 3) de haste longa, e cujo didmetro
seja de mais ou menos 8 a 10 mm ; assim, a amostra corre perfeitamente,
sem perigo de o funil ficar obstruido.

A guantidade de terra a ser colocada, depende da pesguisa a ser
realizada e tambem do tipo de solo. Em solos ricos, isto &, com mais de
10 a 15 ME de bases por 100, bastam 10 gr; no casc de solos com teores
abaixo desse limite, deve-se aumentar o peso da amostra.

Enfim, depois de colocada a amostra de solo, vai sobre ela o 1.°
disco de papel, de didmetro idéntico ao tubo, e mais um segundo, de
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didmetro maior, de forma a ficarem as bordas voltadas (analisar fig. 1).
Este segundo disco deve ser ainda aplicado com auxilio do émbolo (fig. 2).
(*). Ao assentar os discos de papel sobre a terra, com ajuda do émbolo,
devemos ter cuidado para ndo calcar a amostra. Isto posto, estd o tubo
pronto para funcionar (**). O liguido deve ser introduzido por meio de
uma pipeta ; assim se procede com maior sequranga. A coluna do liquido
deve sempre ser mantida o mais alto possivel. Com isso se obtem natu-
ralmente maior rapidez na filiracdo, o que, em geral, & desejado. As
vezes, o material & por demais impermeavel, como certos solos muito
humosos ou argilosos ; neste caso, a amostra pode ser diluida com areia
lavada (quarzo) ; procedendo assim, consegue-se uma rede de capilares
de maior didmeiro e, portanto, de mais facil filtragéo.

H4 j& quase dois anos estamos trabalhando com o método em apreco,
na pesquisa dos complexos sorptivos de nossos soles, e cada vez mais
nos convencemos de seu valor e simplicidade de manejo. Em alguns
de nocssos ensaios para o estudo do complexo sorptive da terra-roxa legi-
tima, uma f{inica amostra de solo (10 gr) ja chegou a sofrer 40 lavagens
com diferentes liquidos, e sem perda de material. Tal estudo seria impos-
sivel se fosse usada a agitagéo.

No terreno de pesquisas dos complexos sorptivos do solo, a técnica
de percolagdo supera a da agitagdo em qualguer ponto, seja na exatiddo
dos resultados, seja na economia de matérial, ou ainda na economia de
tempo.

DINAMICA DO LIQUIDO EXTRATOR AQ PERCOLAR ATRAVES DOS
CAPILARES FORMADOS PELAS PARTICULAS DO MATERIAL SOLIDO

Nas pesquisas realizadas em nossos laboratérios, o material sélido
(amostra de terra) é constituido de particulas menores do que 2 mm, e
denominado "erra fina”’. Num dos tubos descritos acima, foram adicio-
nadas 10 gr de terra fina. Ao sofrer a percolagdo por meio de 100 cc
de NH,Cl N/l, considerandoc o tipo de solo, o liquido que percolouy,
extraiu no minimo 70 a 8004 das bases em estado sorptivo. Nas mesmas
condigdes, isto &, usando a mesma quantidade de terra e de liquido,
obtivemos sempre resultados concordantes. A seguir, se lavarmos o
material com mais ou menos 100 cc de &lcool a 900f, vamos notar que

{*) O aperieigoamento desta técnica, devemos & habilidade de nosso asjudante de laboratéric, sr. Décio
Jorge de Lima.

(**) Os nossos auxiliares de labsratdrio, que trabalham nesse processe, ndo gastam wmais de 1 minuto
para aprontar cada tubo. Os discos de papel i§ se encontram em estogue, cortados previamente por meic
de matrizes. :
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apbs a percolagdo da quantidade aproximada de 50 cc, os iénios Cl~
j& praticamente ndo existem mais no restante dos centimetros clbicos de
&lcool a percolar. Para identificar os idnios Cl™ podemos usar como
reativo um soluto de AgNO? a, mais ou menos, 20%.

Este fato ilustra bem o dinamismo que se estabelece no sistema.
Qutro exemplo, de grande importancia tanto no campo técnico, cien-
tifico ou econdmico, é o seguinte : a amostra que estd situada no tubo,
& de terra-roxa legitima; fazemos percolar 100 cc de HNO; N/8 em
soluto alcodlico. No percolato vamos observar que a exiragdo das bases
sorptivas foi de 100%. Ainda mais, vamos notar que esse solo continha
36 a 38 ME de bases sorptivas por 100 gr; portanto, as 10 gr de solo
postas no tubo continham 3,6 a 3,8 ME de bases e o &cido usado para
essa expulsdo, 86 foi de, aproximadamente, 13 ME, assim :

bases = 3,7 = ] de bases para 3,5 de &cido ou 1:3,5.

Acidos 13

Do exposto se deduz gue podemos dosar as bases sorptivas de 1.200
amostras de solo tipo terra-roxa legitima, gastando somente 1 litro ou
1.000 cc de HNOgsde PE = 1, 414 (4cido nitrico pré anélise encontrado

no comércio).

O emprego do insignificante nimero de ME de H* para a extragdo
de 10C04 das bases sorptivas, mostra, mais uma vez, o dinamismo que se
estabelece entre as particulas de solo e o liguide que percola.

A temperatura do liquido ao percolar era de 25 a 27° C (ambiente).

Temos como projeto, estudar o assunto empregando temperaturas
acima das do ambiente e entdo esperamos cbter menor gasto de ibnio
H* para efeitos idénticos. '

A amostra, depois de sofrer a percolagédo, retem ainda uma parte
do soluto (retida por capilaridade), a qual deve ser removida por meio
de nova percolagdo, usando é4lcool etilico a 900%.

Neste caso o liquido capilar é 4cido e sua remogédo total pode ser
controlada por meio de azul de bromoctimol *).

Nesta tliima experiéncia, se juntarmos ao primeiro liguido perco-
lado (100 c¢c HNO; N/8) o segundo de lavagem (£ 100 cc de &lcool a
909%), podemos fazer volume e titular exatamente o total das bases extrai-
das. Este método ja se encontra em uso em nosso laboratério para o estudo
do complexo sorptivo. Com o uso dos tubos percoladores, podemos obser-
var e medir fendmenos que passariam completamente despercebidos se

(*) Este reativo deve ter cor tendendo para o azul e nd3c para o verde.
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aplicdssemos a agitagdo. Como exemplo, podemos citar o aumento do
volume que sofre a terra-roxa legitima (em geral, todo o solo mais ou
menos argiloso) ao ser percolada por liguidos fortemente alcalinos.
A amostra sofre uma forte peptizacio quando é percolada por um soluto
de NaOH N/1; entumece e chega a aumentar de 2004 o seu volume.

E muito interessante, gue, nesse tratamento, a amostra, a-pesar-de
perder boa parte da matéria orgdnica e hidréxidos de aluminio, o seu
poder sorptivo ainda cresce muito, chegando a duplicar, como temos
observado em grande niimerc de casos (*). Fato muito interessante para
os nossos estudos, por se tratar de terra-roxa e o aumento chegar a 1000%.

SUMMARY

For the study of the physical and chemical properties of sorption-complex of soils,
an improved technigue of the percolation method is described. This improvement is of
easy manipulation, time saving, economical and well suited for the study of ion-fixation.

(" Este fenémenc de aumentar o poder sorplivo dos coldides minerais (argilas) quando tratados por
iénios OH—, foi cbservado enire outros, por Mattson, S. M. (Die Beziehungen zwischen Ausflockung, Adsor-
ption u. Teilchenladung mit besonders Beruecksichtigung der Hydroxylivnen} py. 33:46-1922.





