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EXTRACAO E DETERMINACAO DO TEOR
SOLUVEL DE ZINCO DO SOLO *

A. O. JACINTHO **
R. A. CATANI **
A. PIZZINATTO **%

Foram estudadas diversas solugbes extratoras e varias técnicas para
extracdo do zinco soluvel do solo.

Foram utilizadas cinco amostras de solos do Estado de Sio Paulo e
as determinagOes foram feitas empregando-se o método baseado na es-
pectrofotometria de chama de absorcdo atdémica. '

Para extracdo do zinco soluvel foram empregadas as seguintes solu-
¢oes: HC1 0,05 e 0,10N; CHRCOOH 0,10N; EDTA dissddico a 1%; MgCl2
0,10 e 0,50N; HQSO 4 0,05 e 0,10N. As extragdes com as solugdes de HCI,
CH, COOH, EDTA dissédico e MgCl_, foram conduzidas por agitagdo de
2,5 "e 5,0 g de solo com 50 ml de ;olugz'xo, durante 10, 15 .e 30 minutos.

Com as solucdes de H_JSO‘l, as extracbes foram feitas apenas a par-
tir de 5,0 g de solo para 50 ml de solugdo, conservando-se as demais
condigoes.

Os dados obtidos revelaram que de um modo geral as solugdes de
EDTA a 1%, de HC1 0,05 e 0,10N, e de H2804 0,05 e 0,10N, foram mais
eficientes na extracio do zinco do que as solugbes de MgCl2 0,10 e 0,50N
e de CH3COOH 0,10N.

O tempo de agitagdo para extracdo do zinco durante 15 minutos for-
neceu resultados mais elevados (significativos ao nivel de 5% de proba-
bilidade) do que os obtidos com 10 minutos. No entanto a agitagdo du-
rante 30 minutos apresentou resultados que nao diferiram dos consegui-
dos com 15 minutos.

A proporgao de 2,5:50 (péso da terra em gramas para volume em
ml de solucdo extratora) apresentou resultados mais elevados, e signifi-

cativos ao nivel de 5%, do que os obtidos com a propor¢io de 5:50.
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INTRODUCAO

A determinacdo do zinco do solo, quando extraido por diversas
solucdes, tem sido executada por muitos autores, através de diver-
sas técnicas.

BROW, KRANTZ & MARTIN (1962; 1964), utilizaram os teores
de zinco extraidos de diversos solos, com solucdo de acetato de amo-
nio contendo ditizona para correlacionar coml as respostas as aplica-
¢oes de zinco e com os sintomas de deficiéncia em varias plantas.

MARTENS & CHESTERS (1967) concluiram que a absorcio do
zinco do solo pelas plantas poderia ser estabelecida de uma forma
mais adequada, através de uma equacio de regressio multipla na qual
figurariam diversas variaveis independentes, além do teor de zinco
extraido com solucido 0,1 N de HCI.

MARTENS (1968) concluiu que o zinco extraido com solucdo 2 N
de MgCl, apresenta melhor correlacio com zinco absorvido pelas

plantas, para solos de caracteristicas variaveis, confirmando os dados
obtidos por STEWART & BERGER (1965).

O zinco pode ocorrer no solo adsorvido aos coléides, além de em
outras formas, podendo ser extraido por diversas solugées e diferen-
tes técnicas (CHAPMAN, 1966; STEWART & BERGER, 1965; VIETS,
JR. & BOAWN, 1965; JACKSON, 1958).

Ainda que o teor de zinco extraido com solucdo de acetato de
amoénio e o soluvel em dgua, tenham sido considerados disponiveis
as plantas, na realidade pouco se sabe sébre a disponibilidade do re-
ferido elemento quando extraido com as mencionadas solugées e ou-
tras e em condicoes variaveis de extracdo (VIETS JR. & BOAWN
1965; SORENSEN, DELSLIGLE & KNUNDSEN, 1971; BROWN,
QUINCK & EDDINGSS 1971).

Quanto ao teor total, o zinco do solo pode variar, segundo CHAP-
MAN (1966), de 10 a 30 ppm, enquanto HODGSON (1963 ), apresentou
dados médios oscilando entre 40 e 58 ppm. ~

Como para as condi¢des do Estado de Sao Paulo, poucos sio os
dados referentes ao zinco do solo, principalmente devido as dificulda-
des analiticas, considerou-se oportuno um estudo sobre a solubilidade
do referido elemento em diferentes solucgoes extratoras. As dificulda-
des analiticas foram superadas pelo emprego da espectrofotometria
de absorcio atéomica.

O presente trabalho foi realizado com o objetivo de contribuir
para o estabelecimento de métodos e técnicas convenientes, de extra-
cao e determinagio do teor soluvel de zinco do solo em diversas solu-
¢coes extratoras.
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MATERIAL E METODOS

O material constituiu-se de 5 amostras (horlzonte' Ap) dos solos
adiante discriminados :

Amostras n.'°l | Soloi
1 | Latosohco roxo 1
2 Latosdlico roxo 2
’3 | PodiéliCQ de Lins e'Marﬂia, Var. Lins
4 POdzéliee Vermelho Amafelor—% orto.
5

Latosélico Vermelho Amarelo fase arenosa

As determinacées do zinco foram executadas pelo método basea-
do na espectrofotometria de chama de :absorg¢do atémica, por sua
51mp11c:1dade e rapidez. Empregou-se o Espectrofotometro de Absor-
cao Atdomica Perklm Elmer modélo 303. ,

Reativos

Solug:ao estoque n.° 1 de zinco (1. 000 pm) Dlssolveram-se 250,
mg de zinco metalico em 5 ml de acido cloridrico 4 6 N (destilado),
transferiu-se para baldo volumétrico de 250 ml e completou-se 0 VO-
lume com agua desmlnerahzada ' : . :

Solucdo estoque n.° 2 de zinco (10 ppm).. Plrepqrada, através de
diluicao da solucao estoque,

Solucoes de HC1 0,05 e 0,10 N. Preparadas a partlr da dllulgao
do acido concentrado destllado e, posteriormente, aferldas ’

Solucées de CH; COOH 1,00 e 0,10 N. Preparadas a- partir do
acido acético glacial, p.a. Baker, através de diluicéo e, em segulda
aferidas.

Solucdao de EDTA dissodico a 1%. Dissolveram-se 10g do sal con-
tendo 2 moléculas de igua de cristalizacao (titriplex III — Merck)
em agua desmineralizada e completou-se o volume a 1 litro. :

Solucao de MgClo 2,0 N. Dlssolveram-se 203 33 g do sal conten-
do 6 moléculas de agua de cristalizacdo, p.a. Baker em agua desmi-
neralizada e completou “se 0 Volume a 1 litro.

- Solucdes de MgCl. 0,10 e 0,50 N. Preparadas através de dllulg:ao |
da solucdo de MgC1: 2,0 N.
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Solugido de H.SO; 0,05 e 0,10 N. Preparadas através de diluicio
de H.SO; concentrado p.a. Baker e, posteriormente, aferidas.

As solucoes foram conservadas em frascos plasticos.

Estabelecimento das equagoes de regressido para a determinacao
de zinco nas diversas solugoes extratoras

Procedimento : Foram preparadas solucoes padrées contendo 0,2
— 04 — 0,6 — 0,8 ¢ 1,0 ppm, a partir da solugdo estoque n.° 2 de
zinco (10 ppm), em cada uma das solugées extratoras.

Posteriormente foram feitas as leituras (5 repetigées para cada
padrdo) no espectrofotometro de absor¢io atbmica e com os resulta-
dos foram estabelecidas as seguintes equacoes de regressio:

X = (A 4+ 1,29) 0,030 , para a solucao de HC1 0,05N )
X = (A + 0,79 0,031 , para a solucao de HC1 0,10N (2)
X = (A + 1,08) 0,031 , para a solugdo de CH; COOH 0,10N )
X = (A + 0,56) 0,031 , para a solucao de EDTA dissdédico a 1% (4)
X = (A + 0,55) 0,035 , para a solucdo de MgCl, 0,10N (5)
X = (A + 0,46) 0,038 , para a solugdo de MgCl, 0,50N - (6)
X = (A + 0,53) 0,033 , para a solugdo de H,SO, 0,05N (D
X = (A 4 0,54) 0,034 , para a solugédo de H,SO, 0,10N (8)

Nas equacdes 1 a 8, A representa a absorbancia multiplicada por
100; e X microgramas de zinco (Zn) por ml ou ppm de Zn na solugao.

Preparo das amostras de solos

As amostras, devidamente coletadas para andlise de micronu-
trientes, foram sécas ao ar, peneiradas através de peneira de plastico
de malha fina e, em seguida, moidas em gral de agata,

Preparo dos extratos

Transferiram-se 2,5 e ou 5,0 g de solo para frasco de plastico de
500 m] e adicionaram-se 50 ml de solucao extratora. Colocou-se em agi-
tacdo durante 10 ou 15 ou 30 minutos, filtrou-se através de papel de
filtro Whatman n.° 1, refiltrando-se a primeira porcdo, obtendo-se
assim o extrato.

Precisao e exatidao do método

A precisdo do método baseado na fotometria de absorgao atomica
foi avaliada através da determinacao do zinco adicionado em cinco
concentracoes diferentes na forma de solucdes padroes aos diversos
extratores. O calculo do valor médio do coeficiente de variacao forne-
ceu uma indicagdo da precisiao do método.

A exatidao do métode foi avaliada, através de um ensaio de re-
cuperagao, apenas para extragdo com solucdao de HC1 0,10 N na pro-
porcao de 5 g de solo para 50 ml de solucdao HCI.
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Determinacio do zinco nos diversos extratos

Os extratos preparados foram levados diretamente para o apare-
lho Perkim Elmer 303 tendo sido feitas 3 a 5 leituras em cada extrato.
Simultaneamente foram executadas determinagbes de, pelo menos
dois padrées, nas respectivas solugdes extratoras.

RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos sdo apresentados nos quadros n° 1 a 8.

Precisao e exatidao do método

Os dados obtidos referentes a avaliacdo da precisdo do método,
fundamentado na espectrofotometria de absor¢do atémica acham-se
reunidos no quadro 1.

QUADRO 1 — Valores dos coeficientes de variagcao meédios, obtidos para
cinco concentragoes de zinco adicionado na forma de solugdo padrao, com
as diferentes solucdes extratoras.

_ Coeficiente de variagao
Solugoes Extratoras

(médio)
%

MgCl, 0,10 N 0,86
MgCl, 050 N 0,55
CH,COOH 010 N 1,23
EDTA. Na a 1% 0,73
HC1 005 N 447

HC1 0,10 N 572 .
H,SO, 005 N 0,75
H,SO, 0,10 N 0,42

Os valores obtidos para o coeficiente de variagao evidenciam que
o método apresenta precisdo satisfatoria.

A exatidiao do método, conforme foi esclarecido, foi apreciada
através de ensaio de recuperacdo realizado em extratos de alguns
solos, quando se empregou como extrator a solucdao de HC1 0,10 N
e com o tempo de extracdo de 15 minutos na proporcédo de 5,0 g de
solo para 50 ml de solugdo. Foram utilizados 5 ml dos extratos dos
solos n.os 2, 3 e 4. Os resultados constam do quadro 2.



280 Anais da E.S.A. “Luiz de Queiroz”

QUADRO 2 — Resultados do ensaio de recuperacio feito com 5 ml de
extratos com solos 2, 3 e 4, obtidos na propor¢ao de 5 g de solo para
50 ml de HC1 0,10 N e com o tempo de agitacio de 15 minutos.

micrograma de zinco |

Solo

n.° No extrato | Adicionado Calculado | Encontrado Re:cuper a-
| cao (%)
2 0,25 0,40 0,65 0,67 103
3 0,15 0,40 0,55 0,57 103
4 0,12 0,40 0,52 0,54 104

Os dados do quadro 2 permitem concluir que a exatiddo do mé-
todo, avaliada pelo ensaio de recuperacgio e nas condicdes descritas,
é satisfatéria.

Extracdao e determinacdo do zinco

Observando-se os dados do quadro 3, verifica-se que as solugdes
de EDTA e HC1 apresentaram praticamente a mesma capacidade de
extracdo de zinco nas amostras estudadas. As solucoes de MgCl: e
CH3;COOH extrairam menores quantidades de zinco, revelando-se o
MgCl1, como o extrator menos eficiente.

QUADRO 3 — Teores de zinco soluvel (em ppm) nos diferentes solos.
Extracoes executadas na proporcao de 2,5 g de solo para 50 ml de varias
solucbes extratoras com 10 minutos de apitagao.

Solucdes extratoras
Amostras ( —
de solo MgCl, l CH,COOH I EDTA. 2 Na HC1

N.° l -

0,10 N ’ 0,50 N | 0,10 N l 1% ‘ 005 N l 0,10 N

Ppm Zn ppm Zn ppm Zn ppm Zn

1 1,1 1,6 2,1 5,0 5,2 54

2 0,9 1,7 25 4,6 4,5. 4,6

3 0,9 1,2 1,7 28 33 32

4 0,9 1,2 1,7 23 24 24

5 1,2 1,2 1,7 1,6 2,0 2,0
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QUADRO 4 — Teores de zinco soluvel (em ppm) nos diferentes solos.
Extracoes executadas na proporcao de 2,5 g de solo para 50 ml de varias
solugdes extratoras com 15 minutos de agitacao.

Solugbes extratoras

Amostras | -

de solo MgCl,, CH,COOH | EDTA. 2 Na HC1
N.° 5

0,10 N 0,50 N 0,10 N 1% ‘ 0,05 N | 0,10 N
ppm Zn ppm Zn ppm Zn ppm Zn

1 1,2 1,4 24 6.3 5,7 5,6
2 0,9 1,7 2,6 5,8 53 51
3 0,9 1,4 1,8 32 34 3,7
4 1,1 1,1 1,8 2,7 2,8 24
5 1,2 1,2 1,8 1,8 2,2 2,1

As solucoes de HC1 0,05 e 0,10 N forneceram resultados pratica-
mente iguais entre si, porém ndo diferindo estatisticamente dos obti-
dos com solucdo a 1% de EDTA.

Teores bem menores foram solubilizados pelas solugoes de MgCl1.
e CH;COOH, embora o CH;COOH tenha se mostrado um pouco mais
eficiente.

QUADRO 5 — Teores de zinco soluvel (em ppm) nos diferentes solos.
Extracoes executadas na proporcao de 2,5 g de solo para 50 ml de varias
solugoes extratoras, com 30 minutos de agitagao.

Solucodes extratoras

Amostras

de solo MgCl, CH,COOH | EDTA. 2 Na HC1
N.° , .
0,10 N 0,50 N 0,10 N 1% 005N | 010 N
ppm Zn ppm Zn ppm Zn ppm Zn
1 1,0 1,3 2,7 5,0 6,0 5,8
2 0,9 1,2 3,0 44 5,7 52
3 1,8 1,5 1,8 2,5 3,8 35
4 1,1 1,3 1,8 2,1 2,8 29
5 1,2 1,4 1,6 1,4 2,3 2,4
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Os dados do quadro 5 permitem observar que os teores mais ele-
vados foram obtidos com as solucoes de HC1 € de EDTA.

Os teores 1nais baixos foram extraidos, pelas solucdes de
CH:COOH 0,10'N, MgC1. 0,50 N e MgCl1. 0,10 N, confirmando os da-
dos dos quadro 3 e 4. |

QUADRO 6 — Teores de zinco solivel (em ppm) nos diferentes solos.
ExtracOes executadas na proporcao de 50 g de solo para 50 ml de varias
solugbes extratoras com 10 minutos de agitagao.

Solucdes extratoras
»
%%0. MgCl. CH COOH [:h7A. 2 Na HC1 ‘ H,SO
8P 2 3 | : : 9OV
£27|
010N | 050 N | 0,10 N 1% 0,05 N ’ 0,10 N ' 0,05 N ’ 0,10 N
ppm Zn ppm Zn ppm Zn ppm Zn
1 0,5 0,7 1,2 4,3 4,5 53 4,7 4,7
2 0,5 09 1,4 39 4,4 4,7 4,2 44
3 05 14 0,9 24 2,6 29 29 2,6
4 0,5 1,0 0,9 1,8 2,1 23 2,0 1,7
5 1,0 1,1 1,0 1,3 1,6 1,7 1,5 1,5
QUADRO 7 — Teores de zinco soluvel (em ppm) nos diferentes solos.

ExtragGes executadas na propor¢do de 5,0 g de solo para 50 ml de varias
solugoes extratoras, com 30 minutos de agitacdo.

Solucdes extratoras
»
g% o M CH COOH }
23 gCl1, 3 ‘EDTA. 2 Na HC1 1 H,SO,
Es
0,10 N ‘ 0,50 N I 0,10 N ' 1% { 0,05 N I 0,10 N l 0,05 N ‘ 0,10 N
ppm Zn ppm Zn ppm Zn ppm Zn
1 0,6 0,8 1,2 5,0 4.8 5,5 4,7 49
2 0,5 0,6 1,6 4,7 4,5 51 4,5 44
3 0,5 0,8 1,0 29 29 2.8 29 2,7
4 05 0,7 1,0 1,9 1,9 2,1 2,1 1,8
5 09 0,9 1,1 1,5 1,5 1,7 1,6 1,6
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Numa anadlise conjunta dos dados dos quadros 2, 3 e 4 vé-se que
de um modo geral, os teores de zinco aumentaram significativamen-
te, ao nivel de 5% de probabilidade, quando o tempo de extracio
passou de 10 para 15 minutos. No entanto a diferenca nao foi signifi-
cativa, ao nivel de 5% de probabilidade, entre 15 e 30 minutos de
extracao.

Analisando-se os dados do quadro 6, verifica-se com 10 minutos
de extracgdo, na propor¢ao de 5,0 g de solo para 50 ml de solucéo, as
quantidades de zinco extraidas pelas solucées de HC1 (0,10 N e 0,05
N), de EDTA a 1% e de H.SO, (0,05 e 0,10 N) foram' maiores do que
as extraidas pelas demais solucgdes.

Os dados do quadro 7 mostram novamente a maior capacidade
de extracdo das solucdes ‘de HC1, de EDTA a 1% e de H.SO,, relativa
a das solucées de MgCl, e de CH;COOH.

QUADRO 8 — Teores de zinco solavel (em ppm) nos diferentes solos.
Extracoes executadas na proporc¢ao de 5,0 g de solo para 50 ml de varias
solugbes extratoras com 15 minutos de agitacao.

Solugdes extratoras

w

g% CH COOH |

2 @ % MgC1, 3 EDTA. 2 Na HC1 H,SO,

£ ‘

= 00 N| 050 N | 0,I0N ’ 19¢ l 0,05N l 0,,O0N | 005N | 0010N

ppm Zn ppm Zn ppm Zn ppm Zn

1 0,5 0,8 13 43 54 6,0 49 4,7
2 0,3 0,7 1,7 4,0 49 54 47 45
3 0,4 1,0 1,2 2,1 3,0 31 2.8 2,8
4 03 08 12 16 30 25 2,0 138
5 0.5 1,1 13 1,1 2,6 1,8 1,6 1,8

Os valores apresentados no quadro 8 confirmam os mencionados
nos quadros 6 e 7 quanto a capacidade de extracdo das diversas so-
lucdes extratoras.

Numa analise conjunta dos quadros 6, 7 e 8 vé-se que as maiores
quantidades de zinco foram sempre extraidas com as solucbes de
HC1, EDTA de H.SO4, ocorrendo o inverso com as solugdes de
CH;COOH e MgCl_’

A influéncia do tempo de extragio (dados dos quadros 6, 7 e 8)
foi similar a ja mencionada (dados dos quadros 3, 4 e 5) isto €, quan-
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do a proporciao de péso (em gramas) de terra para volume (em ml)
de solucao foi de 2,5: 50, Assim, quando o tempo de extracao passou
de 10 para 15 minutos, as dlferengas de um modo geral foram signi-
ficativas ao nivel de 5%. Entretanto, quando as extracoes foram exe-
cutadas durante 30 minutos, as diferencas em relacdo ao tempo de
15 minutos, as diferencas em relacdo ac tempo de 15 minutos, nio
foram 51gn1f1catlvas ao nivel de 5%, de um modo geral.

Comparando agora, o conjunto de dados dos quadros 6, 7 € 8 com
os dos quadros 3, 4 e 5 pode-se concluir que as diferencas nas extra-
coes promovidas entre as proporgdes 2,5: 50 e 5: 50, de péso de
terra (em gramas) para volume (em ml) de solucdo extratora, foram
significativas ao nivel de 5% de probabilidade. Isso significa que as
extracoes na propor¢ao de 2,5: 50 foram maiores do que as conduzi-
das na proporc¢ao de 5: 50.

CONCLUSOES

a) O método baseado na fotometria de absorcdo atémica de de-
terminacdo do zinco extraido do solo com diversas solucdes, apresen-
tou precisao satisfatdria; e a exatidao, avaliada através de ensaio de
recuperacdo, quando foi empregada solugio de HC1 0,10 N como
extrator de zinco, foi também satisfatéria.

b) A extracdo do zinco de cinco amostras de solos com solu-
coes de HC1 0,05 ¢ 0,1 N, H.SO, 0,05 € 0,10 N a 1%, acido acético
0,10 N e MgC1. 0,10 e 0,50 N, mostrou que as solugdes de 4cidos inor-
ganicos e a da EDTA sdo mais eficientes que as demais.

c) A proporgido de 2,5 g de solo para 50 ml de solucao extra-
tora permitem uma extracio mais elevada de zinco do que a de 50 g
de solo e 50 ml de solucdo extratora.

d) O tempo de extragdo de 15 minutos forneceu dados mais
elevados do que o de 10 minutos; no entanto o tempo de 30 minu-
tos forneceu resultados iguais aos obtidos com 15 minutos, isto &,

as diferencas nao foram significativas ao nivel de 5% de probabi-
lidade.

SUMMARY
EXTRACTABLE ZINC IN SOILS

Eight extractants (0.10 and 0.50 N MgCl:; 0.10 N CH3COOH;
1% NasEDTA; 0.05 and 0.10 N HC1; and 0.05 and 0.10 N H.SO.)
were tested in five soil samples using two solution : soil ratio (50 ml:
2.50 grams and 50 ml: 5.0 grams) and three lenght of extraction pe-
riods (10, 15 and 30 minutes) for the extraction of zinc. The zinc
concentration of the extractants was determined by atomic absorp-
tion photometry.
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The data obtained showed that 1% Na.EDTA, 0.05 and 0.10 N
HC1 and 0.05 and 0.10 N H.SO. solutions extract more zinc tham
MgCl, and CH3COOH solutions.

The solution-soil ratio showed significant effects on the zinc
extraction. The length of extraction period showed also significante

effects only whem the 15 minutes was compared to the 10 minutes
pericd of extraction.
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