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APÊNDICE 
1- Divisão e classificação da área em 4 sistemas e plano de 
amostragem 

1.1- Divisão da área estudada em 4 sistemas 

Ø A área de pesquisa foi dividida em 4 áreas menores, chamadas sistemas. Os 

Sistemas foram classificados em 1, 2, 3 e 4. 

 

• Sistema 1: É a sub-área representada por o tempo de descanso da terra (pousio) 

que varia de 4-7 anos. 

 

• Sistema 2: É a sub-área representada por o tempo de descanso da terra (pousio) 

que varia de 10-12 anos. 

 

• Sistema 3: É a sub-área representada por um plantil convencional. 

 

• Sistema 4: É a sub-área representada por uma floresta ou mata, localizada no topo 

do morro. 

 

Ø As amostras foram coletadas em cada um des tes sistemas em três profundidades 

diferentes: 

• 0-10 cm (1), região mais superficial; 

 

• 10-20 cm (2), região intermediária que sofre impacto maior da aeração do solo 

para cultivo e também pode apresentar uma compactação devido o arado 

mecânico; 

 

• 25-40 cm (3), região sem influência do arado mecânico. 

 

Ø Estas três profundidades foram escolhidas para poder diferençar os impactos 

sofridos no perfil do solo. 
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1.2- Condição de amostragem e codificação das amostras de solo. 

 

A tabela abaixo demonstra a nomenclatura utilizada para divisão da área em 4 

sistemas, de acordo com os tipos dos manejos do solo, as profundidades de coleta 

das amostras e os respectivos códigos das amostras, o qual foi utilizado ao longo dês 

trabalho. 

 

 

Local Sistema Amostra Profundidade Representação
Pousio de 4-7 Anos Sistema 1 nº 1 0-10 cm S1-1
Pousio de 4-7 Anos Sistema 1 nº 2 10-20 cm S1-2
Pousio de 4-7 Anos Sistema 1 nº 3 25-40 cm S1-3

Pousio de 10-12 Anos Sistema 2 nº4 0-10 cm S2-1
Pousio de 10-12 Anos Sistema 2 nº5 10-20 cm S2-2
Pousio de 10-12 Anos Sistema 2 nº6 25-40 cm S2-3

Plantil convencional Sistema 3 nº7 0-10 cm S3-1
Plantil convencional Sistema 3 nº8 10-20 cm S3-2
Plantil convencional Sistema 3 nº9 25-40 cm S3-3

Floresta Sistema 4 nº10 0-10 cm S4-1
Floresta Sistema 4 nº11 10-20 cm S4-2
Floresta Sistema 4 nº12 25-40 cm S4-2

Plano de amostragem

 
 

 

Exemplo de codificação das amostras utilizada na tese: 

)º()(Pr)( / amostradanofundidadeSistema zyxS −  
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APÊNDICE 
2- Preparação das amostras para Difração de raios-X (DRX) 

Procedimento de preparação das amostras e análise mineralógica através de 

DRX. O Fluxograma abaixo apresenta a Metodologia utilizada no estudo mineralógico. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Separar uma quantidade  

de solo seco ao ar 

Triturar em grau de ágata 

Até obter um pó de granulometria 

muito fina. 

Levar para ser analisado 

 no difratômetro 
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APÊNDICE 
3- Metodologia para coleta, preparação das amostras e 
descrição micromorfológica do solo 

Fluxograma do procedimento para o desenvolvimento do estudo 

micromorfológico do solo. A Metodologia para coleta, preparação das amostras e 

descrição micromorfológica do solo seguiu as recomendações de Filizola & Gomes 

(2004) e Castro (2002). 

 

 

 

 

 

Abertura de um pequeno perfil 

de aproximadamente 50 cm 

Foram coletadas amostras  

nos 4 sistemas 

Coletaram-se amostras 

indeformadas de solo em caixas 

de Kubyena 

Nas seguintes profundidades: 

0-10cm, 10-20cm e 25-40cm 

As amostras foram posicionadas, 

classificadas, numeradas e 

orientadas 

No laboratório as amostras foram 

impregnadas com resina colorida 

Após o endurecimento da resina, 

foram confeccionadas  

lâminas delgadas 

As lâminas delgadas  foram 

analisadas no microscópio 

acoplado ao computador 
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APÊNDICE 
4- Resumo das descrições micromorfológicas dos sistemas estudados 

4.1. Micromorfologia dos sistemas 1 e 2 em diferentes profundidades. 

S1-1 S1-2 S 1 - 3 S 2 - 1 S 2 - 2 S 2 - 3
T i p o  q u i t ô n i c a T i p o  G e f ú r i c a T i p o  q u i t ô n i c a  a  

l o c a l m e n t e  p o r f í r i c a  
abe r ta

T i p o  q u i t ô n i c a T i p o  q u i t ô n i c a Po f í r i ca  abe r ta

F r a c a ,  l o c a l m e n t e  
m o d e r a d a

M o d e r a d a  a  f o r t e M o d e r a d a M o d e r a d a  a  f o r t e F r a c a  a  m o d e r a d a M o d e r a d a

P o r o 3 8 , 2 9 4 1 , 2 2 21,8 3 3 , 2 1 3 5 , 9 6 3 0 , 6

P l a s m a 4 1 , 4 8 3 6 , 8 4 5 4 , 0 2 5 3 , 3 8 4 3 , 4 7 4 8 , 2 5
Esque le to 2 0 , 2 1 2 1 , 9 2 2 4 , 1 7 2 0 , 2 9 2 0 , 5 5 2 1 , 1 2

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m a c r o p o r o s  

i n t e rag regados ,  
c o n e c t a d o s .  O s  

m i c r o p o r o s  e s t ã o  
c o n e c t a d o s  e  s ã o  
i n t r a - a g r e g a d o s .  

F o r m a  c â m a r a s   e  
cana i s .

P r e d o m i n â n d o  
m i c r o p o r o s  

p a r c i a l m e n t e  
c o n e c t a d o s  d e n t r o  
d o s  a g r e g a d o s .  O s  

m a c r o p o r o s  s ã o  
c o n e c t a d o s  i n t r a -
a g r e g a d o s ,  f o r m a  

c a v i d a d e s .

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m i c r o p o r o s ,  i n t r a -
a g r e g a d o s  n ã o  
c o n e t a d o s .  O s  
m a c r o p o r o s  
f r e q u e n t e m e n t e  s ã o  
i n t e r a g r e g a d o s  
( c â m a r a s ) .

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m a c r o p o r o s  

c o n e c t a d o s  f o r m a m  
c a v i d a d e s  o u  
c â m a r a s .  O s  

m i c r o p o r o s  s ã o  i n t r a -
a g r e g a d o s  n a s  
m i c r o e s t r u t u r a s

M a c r o p o r o s ( 5 0 % )  
c o n e c t a d o s  

i n t e r a g r e g a d o s  e  o s  
m i c r o p o r o s  ( 5 0 % )  s ã o  
i n t r a - a g r e g a d o s  n e m  
s e m p r e  c o n e c t a d o s ,  

f o r m a m  c a v i d a d e s  o u  
c â m a r a s .

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m i c r o p o r o s  i n t r a -

a g r e g a d o s ,  
p a r c i a l m e n t e  

c o n e c t a d o s .  O s  
m a c r o p o r o s  s ã o  
i n t e r a g r e g a d o ,  

f o r m a m  c a v i d a d e s  o u  
c â m a r a s .

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m i c r o e s t r u t u r a

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m i c r o e s t r u t u r a

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m ic roes t ru tu ra

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m i c r o e s t r u t u r a

P r e d o m i n â n c i a  d e  
m a c r o e s t r u t u r a

P r e d o m i n â n c i a  d e  
mac roes t ru tu ra

M a r r o m  e s c u r a m a r r o m  a l a r a n j a d a  a  
m a r r o m  e s c u r a

M a r r o m  
a v e r m e l h a d a

M a r r o m  e s c u r a M a r r o m  e s c u r a M a r o m  e s c u r a

M a l  s e l e c i o n a d o M a l  s e l e c i o n a d o M a l  s e l e c i o n a d o M a l  s e l e c i o n a d o M a l  s e l e c i o n a d o M a l  s e l e c i o n a d o

Q u a r t z o ,  
p l ag ioc lás io ,  
m u s c o v i t a ,  b i o t i t a

Quar t zo ,  b i o t i t a ,  
p lag ioc lás io

Qua r t zo ,  b i o t i t a  
p lag ioc lás io

Q u a r t z o ,  
p l ag ioc l ás i o  
a l te rado ,  b io t i t a  e  ox i -
h id róx ido  de  fe r ro

Q u a r t z o ,  p l a g i o c l á s i o  
b a s t a n t e  a l t e r a d o  e  
ox i -h id róx ido  de  fe r ro

Q u a r t z o ,  f e l d s p a t o ,  
b io t i ta

E s c r e m e n t o s ,  
p e d o t ú b o l o s  e  
res tos  de  ra i z

R e s t o s  d e  r a í z e s  e  
f o l h a s ,  p e d o t ú b o l o s e  
g r é b u l a s

P o u c a s  ( r e s t o s  d e  
v e g e t a i s )  c a r v ã o

R e s t o s  d e  r a i z ,  
p e d o t ú b o l o ,  p e l o t a s  
feca is

F r e q u e n c i a  b a i x a .  
R e s t o s  d e  r a í z e s  e  
f o l h a s ,  e s c r e m e n t o s

Cu tãs ,  r es to  de  ra i zes  
e  p e d o t ú b o l o s

C o m p o n e n t e  m i n e r a l  
b á s i c o

F e i ç õ e s  p e d o l ó g i c a s

Ar ran jo

P e d a l i d a d e

P o r o s

C o r  d o  p l a s m a  -  l u z  
n a t u r a l

Esque le to

F r e q ü ê n c i a  
%

Es t ru tu ra

R e s u m o  d a s  d e s c r i ç õ e s

S i s t e m a s
S 1 S 2

Desc r i ção

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0312493/CA



 

 

137 

 

4.2. Micromorfologia dos sistemas 3 e 4 em diferentes profundidades. 

 

S3-1 S3-2 S3-3 S4-1 S4-2 S4-3
Varia entre eunálica e 

gefúrica
Porfírica aberta Porfírica aberta Porfírica aberta Gefúrica Porfírica aberta, 

localmente quitônica

Moderada a forte Forte Moderada Moderada Fraca a moderada Fraca a moderada

Poro 38,04 30,26 32,28 46,44 34,08 35,04
Plasma 39,49 39,46 47,24 38,49 43,94 43,45

Esqueleto 22,46 30,26 20,47 15,06 21,97 21,49
Varia de micro a 

macroporo, 
predominando 

macroporos. Forma 
geral intergranular, 

visto as vezes 
câmaras.

Varia de micro a 
macroporos, 

predominando 
macroporos. A forma é 

de câmara e 
intergranular.

De micro a 
macroporo, 

predominando 
macroporos. Sua 

forma é plana (juntas), 
cavidade e câmara.

Predomina macroporos 
intra-agregados, com 
forma de cavidade e 
câmeras. São vistos 

mesoporos e microporos 
que são mais raros.

Predominam micro e 
mesoporos,intra-

agregados parcialmente 
conectados, formando 
fissuras e por vezes 

canais. 

Varia de micro a 
macroporos muitos finos, 

com predominância de 
microporos. Possui 
forma de fissuras e 

câmaras distribuídos 
aleatoriamente

Marrom escura Marrom clara Marrom alaranjada, 
localmente marrom 

escura.

Marrom escura, lcalmente 
clara

Marrom escura Marrom escura

Mal selecionado com 
predominância de silte

Mal selecionado, 
predomina silte

Mal selecionado, 
predomina silte. 
Hipidiomórfico

Mal selecionado, 
predomina silte.

Mal selecionado Mal selecionado

Quartzo, feldspato, 
biotita, muscovita

Quartzo, plagioclásio, 
biotita

Quartzo,plagioclásio 
alterado, biotita, oxi-
hidróxido de ferro

Quartzo, feldspato, biotita Quartzo, feldspato, 
biotita clorita

Quartzo, plagioclásio, 
feldspato, clorita

Pouco frequente. 
Restos de folhas e 

raízes.

Pouco frequente e de 
tamanho pequeno. 

Cutãs, excrementos, 
restos de folhas e raiz

Raras, excrementos Presença frequente. 
Restos de raízes

Frequente. 
Excrementos, restos de 
raízes e folhas, cutas de 

grãos

Frequente. Excrementos, 
restos de raízes e folhas.

Cor do plasma - luz 
natural

Esqueleto

Componente mineral 
básico

Feições pedológicas

Arranjo

Pedalidade

Freqüência 
%

Poros

Sumário das descrições
Descrição Sistemas

S3 S4
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APÊNDICE 
5- Metodologia de fracionamento físico da matéria orgânica 
do solo (M.O.S.) por densidade 

5.1. Método de fracionamento físico por densidade 

O procedimento para a extração por densidade da fração leve livre (FLL) e 

fração leve intra-agregada (FLI) da matéria orgânica do solo (M.O.S) está descrito 

no fluxograma que segue. È utilizada a metodologia descrita por Roscoe & 

Machado (2002); Machado (2002). 

FLL 

Pesar 5,00g de TFSA  num 

 frasco de centrífuga 

Adicionar 35 mL de NaI 

Centrifugar a 8.000 RPM 

 por 30 min. 

Succionar a solução de NaI e (FLL) 

com auxílio de uma bomba de 

vácuo 

O filtro é pesado, moído para 

posterior determinação do teor de 

carbono e nitrogênio total 

A FLL aspirada  juntamente com 

solução de NaI é separada por 

filtração 

O filtro contendo a FLL é 

transferido para uma estufa 

para secar à 60°C. 

FLI 

Após a retirar da FLL, aplicar ultra 

som na solução e solo residual 

Centrifugar a 8.000 RPM por 30 

min. 

Succionar a solução de NaI e 

(FLI) 

O filtro é pesado, moído para 

posterior determinação do teor de 

carbono e nitrogênio total 

A FLI é aspirada juntamente com 

solução de NaI é também 

separada por filtração 

O filtro contendo a FLI é 

transferido para uma estufa 

para secar à 60°C. 
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5.2. Método de fracionamento físico por granulometria 

 

 

O fracionamento físico por granulometria visa obter as frações areia, argila e 

silte. É utilizada a metodologia descrita por Roscoe & Machado (2002), O 

fluxograma abaixo indica os procedimentos realizados no fracionamento físico por 

granulometria. 

 

 
 

 

 

 

O solo que permanece no fundo do 

frasco de centrífuga é transferido 

para um recipiente de vidro  

Avolumar a 300 mL e adicionar 

0,5g hexametafosfato e deixar em 

repouso por 1 noite 

No dia seguinte colocar a mistura 

para agitar por 6 h 

Em seguida é homegeneizar com 

um bastão e deixar novamente 

em repouso 

Em seguida a suspensão é 

peneirada recolhendo-se a fração 

areia 

O solução contendo argila+silte é 

recolhida e avolumada para uma 

proveta de 1.000 mL que fica em 

repouso 

Após ˜  3h é feita uma nova 

coleta (fração argila) de modo 

similar a anterior 

Depois de 4h é retirada a fração 

argila+silte, através de pipetagem 

e separar num béquer 

Todas as frações: areia, argila e 

silte são levadas para estufa à  

60°C 

Após secas, pesar e moer para a 

determinação do teor de carbono 

e nitrogênio por combustão  via 

seca 
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APÊNDICE 
6- Resultados do fracionamento físico da M.O.S. 

A tabela abaixo mostra os resultados do fracionamento das amostras dos solos, obtidos através do fracionamento físico por densidade 

e granulometria, além dos resultados de umidade e pH nos diferentes sistemas.  

Sistema Amostra FLL (g/kg) FLI  (g/kg) Argila  (g/kg) Silte  (g/kg) Areia  (g/kg) Umidade pH 

S1 S1-1 7,28 6,99 360 266 374 47,96 4,04 
 S1-2 14,18 1,84 340 276 384 50,41 4,14 
 S1-3 5,55 2,57 380 258 362 50,75 3,94 

         

S2 S2-1 13,2 3,26 360 264 376 53,28 4,24 
 S2-2 1,52 1,29 380 268 352 53,81 4,18 
 S2-3 2,01 1,57 360 260 380 51,64 4,07 

         

S3 S3-1 5,74 3,28 280 262 458 58,74 4,78 
 S3-2 6,62 2,98 280 260 460 49,7 5,41 
 S3-3 3,95 2,31 300 284 416 54,19 4,12 

         

S4 S4-1 8,12 5,45 280 272 448 46,33 4,69 
 S4-2 2,69 2,76 300 266 434 50,46 4,31 
 S4-3 3,28 3,56 320 262 418 57,38 4,19 

FLL= fração leve livre; FLI= fração leve intra-agregada. 
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APÊNDICE 
7- Metodologia para a extração e fracionamento químico da 
M.O.S. 

O procedimento para a extração da matéria orgânica do solo (M.O.S.), 

resulta em três frações principais: ácido húmico (AH), ácido fúlvico (AF) e humina 

(H). Estas frações tornam-se solúveis conforme o meio aquoso em função do pH da 

solução extratora. Este apêndice apresenta as etapas analíticas, seguindo a 

metodologia descrita por Benites et al., (2003). O fluxograma abaixo indica as 

etapas realizadas para extração e fracionamento da matéria orgânica. 

 

Pesar 

0.25g de solo 

Adicionar NaOH 

Centrifugar a 

5.000 RPM 

Recolher o 

sobrenadante 

e reservar 

Adicionar +  

20 mL de NaOH 

Centrifugar 

novamente por 

 30 min. 

Recolher o 

sobrenadante 

junto com o 

reservado 

anteriormente 

Deixar decantar 

por 18 h 

Ajustar o pH  

para 1 do 

sobrenadante com 

H2SO4 

Filtrar o precipitado 

Recolher o filtrado (AF) 

Adicionar +  

20 mL de NaOH 

Adicionar 

NaOH sobre o 

precipitado no filtro 

retirando (AH) 

O precipitado (Humina) 

é transferido para tubo 

de digestão 

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0312493/CA



 

 

142 

 

APÊNDICE 
8- Método para a determinação do teor de carbono nas 
frações humina, ácido fúlvico e ácido húmico. 

Este apêndice segue a metodologia descrita por Benites et al., (2003). O 

fluxograma abaixo apresenta as etapas realizadas para na determinação do teor de 

carbono presentes na humina, ácido fúlvico e ácido húmico. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Ácido Fúlvico e 

Ácido Húmico 

Os tubos de digestão ficam 

na estufa até a secagem 

completa do líquido 

Acrescentar K2Cr2O7+H2SO4 

Levar para o bloco digestor à 

150°C por 30 min. 

Adicionar  3 gotas de 

indicador FERROIN 

Transferir uma alíquota de AF 

ou AH para tubos de digestão 

Fazer a titulação com sulfato 

ferroso amoniacal sob 

agitação 

Acrescentar 

 K2Cr2O7+H2SO4 

Levar para o bloco digestor a 

150°C por 30 min. 

Adicionar 3 gotas de 

indicador FERROIN 

Fazer a titulação com sulfato 

ferroso amoniacal sob 

agitação 

Humina 
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APÊNDICE 
9- Resultados do fracionamento químico da M.O.S. nas 
amostras dos 4 sistemas estudados 

9.1. Resultados para o sistema 1 e 2 em diferentes profundidades. 

Amostra C na forma de AF (mg/g) C na forma de AH (mg/g)
S1-1/1 3,97 9,75
S1-1/2 6,58 5,92
S1-1/3 1,66 4,44
S1-1/4 4,81 4,12
S1-1/5 3,20 4,90

S1-2/6 6,49 5,58
S1-2/7 12,12 3,22
S1-2/8 3,67 5,27
S1-2/9 6,71 2,80

S1-2/10 2,82 -0,39

S1-3/11 10,65 5,24
S1-3/12 7,72 5,09
S1-3/13 6,89 5,10
S1-3/14 3,24 4,12
S1-3/15 3,27 5,22

Amostra C na forma de AF (mg/g) C na forma de AH (mg/g)
S2-1/16 8,13 5,59
S2-1/17 7,51 5,66
S2-1/18 7,52 5,27
S2-1/19 1,90 6,76
S2-1/20 3,09 4,88

S2-2/21 3,94 4,95
S2-2/22 4,10 4,43
S2-2/23 3,04 5,05
S2-2/24 2,92 4,34
S2-2/25 2,97 4,49

S2-3/26 2,38 4,32
S2-3/27 2,55 3,70
S2-3/28 2,97 3,63
S2-3/29 3,12 4,73
S2-3/30 2,45 4,85

Sistema 1

Sistema 2
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9.2. Resultados para o sistema 3 e 4 em diferentes profundidades. 

Amostra C na forma de AF (mg/g) C na forma de AH (mg/g)
S3-1/31 2,09 5,27
S3-1/32 2,71 4,12
S3-1/33 3,89 6,15
S3-1/34 2,14 4,17
S3-1/35 3,09 5,76

S3-2/36 2,45 4,41
S3-2/37 2,65 5,19
S3-2/38 2,09 3,49
S3-2/39 3,40 4,09
S3-2/40 2,66 4,04

S3-3/41 3,12 4,04
S3-3/42 3,48 3,81
S3-3/43 5,09 4,24
S3-3/44 2,38 2,70
S3-3/45 4,35 3,85

Amostra C na forma de AF (mg/g) C na forma de AH (mg/g)
S4-1/46 4,56 6,27
S4-1/47 4,40 7,48
S4-1/48 4,81 5,87
S4-1/49 5,28 7,05
S4-1/50 3,55 6,87

S4-2/51 3,68 3,70
S4-2/52 3,52 3,03
S4-2/53 3,86 4,15
S4-2/54 1,13 3,02
S4-2/55 3,17 4,87

S4-3/56 2,28 2,68
S4-3/57 3,68 4,34
S4-3/58 2,98 3,37
S4-3/59 3,36 4,05
S4-3/60 1,91 3,53

Sistema 3

Sistema 4
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9.3. Resultados das propriedades químicas de cada sistema em diferentes profundidades. 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  CTC= Capacidade de troca catiônica; V = saturação de bases 

 

 

 

 

Identificação Ca 2+ Mg 2+ Ca+Mg Al 3+ H+Al Na+ K+ CTC V%

S1-1 1,1 0,7 1,8 1,6 8,4 0,01 0,22 10,4 19
S1-2 1,4 0,8 2,2 1,3 7,8 0,01 0,15 10,2 23
S1-3 0,4 0,5 0,9 2 7,8 0,01 0,15 8,9 12

S2-1 1,2 0,8 2 0,9 7,6 0,02 0,14 9,8 22
S2-2 0,5 0,5 1 1,3 5,9 0,02 0,1 7,0 16
S2-3 0,8 0,9 1,7 0,9 6,6 0,01 0,12 8,4 22

S3-1 2,7 0,8 3,5 0,2 4,8 0,01 0,22 8,5 44
S3-2 3,9 1,3 5,2 0 3,1 0,01 0,14 8,5 63
S3-3 1 0,5 1,5 0,9 4,3 0,01 0,12 5,9 27

S4-1 2,7 1,2 3,9 0,2 6,3 0,01 0,52 10,7 41
S4-2 0,8 0,8 1,6 0,9 5,1 0,01 0,5 7,2 29
S4-3 0,3 0,6 0,9 1,3 5 0,01 0,45 6,4 21

cmol/dm3
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APÊNDICE 
10- Método de preparação de amostras e analise 
cromatográfica do herbicida 2,4-D 

10.1. Método de extração do herbicida 2,4-D das amostras de solo descrito 

por Amarante Jr. et al., (2003b,c).  

 

Para a análise cromatográfica do 2,4-D em solo, é requerida a prévia extração 

do mesmo por solvente orgânico, a metodologia esta resumida pelo fluxograma 

abaixo. 

 

 

 

 

Adicionar água 

acidificada com H2SO4  

(1mL, pH=1,0, 9M) + 

Diclorometano (15mL)  

Ficar por 1h no 

sistema de ultra-som 

Recolher o extrato 

e reservar 

Adicionar 

novamente ao solo 

diclorometano (15 mL) 

para uma nova 

extração 

Recolher o extrato 

junto com o reservado 

anteriormente 

O extrato é filtrado por 

sucção com papel e 

sulfato de sódio anidro 

Depois secar com N2 

O solvente é 

evaporado a seco no 

evaporador rotatório 

até 1mL 

Peneirar o solo a 2mm 

 e pesar 5g 

O resíduo é dissolvido 

com 1mL de metanol 
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10.2. Procedimento para preparo da solução padrão, branco e curva de 

calibração. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Preparar 100 µg/mL do padrão 

de 2,4-D dissolvendo o produto 

em metanol. Após isso a 

solução é refrigerada 

Pesar 5g de solo  

A curva de calibração apresenta 

concentrações de 1 a 10,0 mg.kg-1 

As soluções são preparadas a partir 

da solução padrão 

As soluções apresentam as seguintes 

concentrações: 

1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 e 10,0 mg.kg-1  

Preparação da 

solução padrão 

Preparo do 

Branco 

Fazer todo o procedimento de 

extração da solução do solo 

descrita no procedimento acima 

Curva de calibração 
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10.3. Metodologia para avaliação da extração do 2,4-D das amostras de 

solo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Pesar 5g de solo  

(em triplicata) 

Adicionar 1mL da solução padrão de  

2,4-D com 5 concentrações diferentes  

(0,1; 1,0; 2,0; 3,0 e 4,0 mg/kg) 

Passar pelo mesmo procedimento  

de extração de 2,4-D do solo 

A quantificação é feita através da medida da 

área do pico e se calcula a quantidade 

recuperada na extração 

 

Experimento de fortificação 

Depois injetar 20µL da solução  

no cromatográfo 
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10.4. Parâmetros cromatográficos utilizados na análise do 2,4-D por 

cromatografia líquida de alta eficiência (HPLC= High Performance Liquid 

Chromatography). 

 

 
 

Fase móvel 

Metanol (padrão para 

CLAE) : água (Bi-destilada)  

(75:25 v/v)  

Fluxo da fase móvel: 

0,5mL/min. 

Absorção: 228nm  

Volume de injeção de 

amostra: 20µL  

Eluição isocrática (25 °C) 

 

Condições cromatográficas 

Todos os solventes e soluções da fase 

móvel são previamente filtrados  

e desgasificados pela aplicação  

de ultra-som  

 

Coluna C-18   

 

Passa-se o eluente durante 20 min. na 

fase estacionária para a limpeza da 

coluna a cada 2 injeções consecutivas 
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APÊNDICE 
11- Resultados da análise cromatográfica 

11.1- Resultado da análise cromatográfica da 1ª coleta para os sistemas 

estudados. 

Sistema  
Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) Sistema  

Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) 

1 0-10 1 7,33 2 0-10 1 19,82 
1 0-10 1 6,85 2 0-10 1 19,86 
1 0-10 1 10,41 2 0-10 1 15,29 
1 0-10 1 10,96 2 0-10 1 15,65 
1 0-10 1 7,56 2 0-10 1 13,81 
1 0-10 1 7,00 2 0-10 1 14,21 
1 10-20 1 13,82 2 10-20 1 9,82 
1 10-20 1 13,85 2 10-20 1 9,53 
1 10-20 1 10,41 2 10-20 1 6,31 
1 10-20 1 10,96 2 10-20 1 5,34 
1 10-20 1 11,47 2 10-20 1 19,99 
1 10-20 1 1,38 2 10-20 1 6,31 
1 20-40 1 12,15 2 20-40 1 8,65 
1 20-40 1 8,85 2 20-40 1 8,08 
1 20-40 1 6,48 2 20-40 1 20,47 
1 20-40 1 7,34 2 20-40 1 18,94 
1 20-40 1 4,43 2 20-40 1 10,70 
1 20-40 1 4,07 2 20-40 1 10,90 

Sistema  
Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) Sistema  

Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) 

3 0-10 1 5,88 4 0-10 1 1,53 
3 0-10 1 6,16 4 0-10 1 1,41 
3 0-10 1 6,21 4 0-10 1 1,21 
3 0-10 1 6,16 4 0-10 1 1,07 
3 0-10 1 2,18 4 0-10 1 2,88 
3 0-10 1 2,69 4 0-10 1 3,16 
3 10-20 1 2,18 4 10-20 1 2,81 
3 10-20 1 12,67 4 10-20 1 3,14 
3 10-20 1 12,29 4 10-20 1 2,40 
3 10-20 1 7,72 4 10-20 1 2,23 
3 10-20 1 5,35 4 10-20 1 2,68 
3 10-20 1 6,12 4 10-20 1 2,72 
3 20-40 1 8,19 4 20-40 1 2,76 
3 20-40 1 7,78 4 20-40 1 1,12 
3 20-40 1 10,50 4 20-40 1 1,36 
3 20-40 1 10,44 4 20-40 1 1,14 
3 20-40 1 6,80 4 20-40 1 1,27 
3 20-40 1 6,68 4 20-40 1 1,12 
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11.2- Resultado da análise cromatográfica da 2ª coleta para os sistemas 

estudados. 

 

Sistema  
Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) Sistema  

Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) 

1 0-10 2 6,99 2 0-10 2 8,88 
1 0-10 2 0,65 2 0-10 2 7,64 
1 0-10 2 27,04 2 0-10 2 10,37 
1 0-10 2 6,72 2 0-10 2 10,48 
1 0-10 2 12,82 2 0-10 2 10,75 
1 0-10 2 13,73 2 0-10 2 10,69 
1 10-20 2 4,71 2 10-20 2 6,95 
1 10-20 2 4,17 2 10-20 2 6,73 
1 10-20 2 4,93 2 10-20 2 17,59 
1 10-20 2 6,35 2 10-20 2 19,43 
1 10-20 2 4,57 2 10-20 2 18,75 
1 10-20 2 5,62 2 10-20 2 15,84 
1 20-40 2 5,97 2 20-40 2 10,69 
1 20-40 2 5,91 2 20-40 2 8,35 
1 20-40 2 11,84 2 20-40 2 8,77 
1 20-40 2 12,93 2 20-40 2 8,35 
1 20-40 2 20,14 2 20-40 2 13,14 
1 20-40 2 20,61 2 20-40 2 13,64 

Sistema  
Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) Sistema  

Prof. 
(cm) Coleta 

Conc. 2,4-D 
(ppm) 

3 0-10 2 9,46 4 0-10 2 7,96 
3 0-10 2 9,01 4 0-10 2 5,42 
3 0-10 2 9,62 4 0-10 2 11,77 
3 0-10 2 10,47 4 0-10 2 12,05 
3 0-10 2 7,69 4 0-10 2 4,26 
3 0-10 2 8,23 4 0-10 2 4,03 
3 10-20 2 8,27 4 10-20 2 5,10 
3 10-20 2 8,36 4 10-20 2 4,94 
3 10-20 2 5,92 4 10-20 2 23,18 
3 10-20 2 8,36 4 10-20 2 22,35 
3 10-20 2 5,14 4 10-20 2 4,57 
3 10-20 2 5,61 4 10-20 2 4,34 
3 20-40 2 9,20 4 20-40 2 9,21 
3 20-40 2 9,15 4 20-40 2 10,61 
3 20-40 2 9,40 4 20-40 2 1,12 
3 20-40 2 9,55 4 20-40 2 18,57 
3 20-40 2 5,07 4 20-40 2 18,42 
3 20-40 2 5,40 4 20-40 2 18,76 
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11.3- Cromatogramas da curva de calibração e das amostras de solo obtidos 

para o herbicida 2,4-D 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figura 11.1- Cromatogramas da curva de calibração que variou de 1 a 10ppm. 

 

Figura 11.2- Cromatogramas sistema 1, primeira e segunda coletas. 

 

 

1 2 3 4 5 6 7 8

Minutes

-11

0

25

50

75

mAU

0.
82

5

1.
48

4

1.
75

3

2 
4 

D
 (2

.1
74

)

2.
82

0

M
et

an
ol

 (3
.1

16
)

4.
53

4

4.
73

1

6.
26

4

c:\documents and settings\administrador\meus documentos\joedy\tese\pasta jo\curva 2\10ppm16-3-2008.run
c:\documents and settings\administrador\meus documentos\joedy\tese\pasta jo\curva 2\8ppm16-3-2008.run
c:\documents and settings\administrador\meus documentos\joedy\tese\pasta jo\curva 2\6ppm16-3-2008.run
c:\documents and settings\administrador\meus documentos\joedy\tese\pasta jo\curva 2\4ppm16-3-2008.run
c:\documents and settings\administrador\meus documentos\joedy\tese\pasta jo\curva 2\2ppm26-3-2008.run
c:\documents and settings\administrador\meus documentos\joedy\tese\pasta jo\curva 2\1ppm36-3-2008.run

Channel: 1 = 228 nm Results

X :
Y :

 0.4567 Minutes
0.298 mAU

1 2 3 4 5 6 7

Minutes

-12

0

25

50

75

100

mAU

1.
59

6

1.
75

0

2 
4 

D
 (2

.1
29

)

2.
68

1

2.
87

6

3.
01

0

3.
34

5

3.
56

1

6.
54

7

6.
72

0

e:\pasta jo\curva 2\s1 1 ii2.run
e:\pasta jo\07 03 08\s1 2i17-3-2008.run

File:
Channel:

Last recalc:

e:\pasta jo\curva 2\s1 1 ii2.run
1 = 228 nm Results
NA

X:
Y:

 0.6718 Minutes
-1.36 mAU

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0312493/CA



 

 

153 

 

Figura 11.3- Cromatogramas sistema 2, primeira e segunda coletas. 

 

 

Figura 11.4- Cromatogramas sistema 3, primeira e segunda coletas. 
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Figura 11.5- Cromatogramas sistema 4, primeira e segunda coletas. 
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11.4- Dados da regressão simples entre concentração de 2,4-D e os parâmetros estudados do solo 

  2,4D AF AH AF+AH C.Org. AF+AH% Dif(SNH+HUMINA) pH Ca Mg Ca+Mg Al H+Al 
2,4D 1,00             
AF 0,28 1            
AH 0,04 0,483261 1           
AF+AH 0,21 0,918065 0,79073 1          
C.Org. 0,01 0,614054 0,812754 0,797397 1         
AF+AH% 0,19 0,324342 -0,10068 0,181201 -0,42255 1        
Dif(SNH+HUMINA) -0,18 0,099251 0,532627 0,310582 0,821269 -0,83691 1       
pH -0,49 -0,42232 0,060639 -0,26785 -0,01471 -0,39336 0,230059 1      
Ca -0,48 -0,27738 0,241855 -0,08444 0,192059 -0,40185 0,38236 0,932402 1     
Mg -0,41 -0,22222 0,254309 -0,04023 0,328146 -0,59342 0,554924 0,790186 0,835382 1    
Ca+Mg -0,48 -0,27397 0,250593 -0,0781 0,223403 -0,44941 0,425739 0,929299 0,994334 0,889079 1   
Al 0,46 0,480111 -0,13218 0,275856 0,045167 0,299606 -0,18966 -0,861 -0,84355 -0,77489 -0,85235 1  
H+Al 0,46 0,703182 0,447247 0,694212 0,692927 -0,10397 0,435133 -0,67035 -0,45672 -0,27725 -0,43396 0,660106 1 
Na 0,69 0,298078 0,267201 0,32942 0,188009 0,097693 -0,01531 -0,14771 -0,23054 -0,24066 -0,23853 0,110719 0,19639 
K -0,69 -0,11508 0,112675 -0,02945 0,187092 -0,31105 0,322545 0,129227 0,032488 0,253517 0,076083 -0,202 -0,14989 
CTC 0,00 0,482723 0,680536 0,645696 0,917326 -0,51276 0,83447 0,100289 0,364293 0,482506 0,396688 -0,05379 0,650242 
Areia -0,81 -0,48812 -0,07123 -0,37357 -0,17458 -0,21877 0,078191 0,792647 0,734484 0,621927 0,731938 -0,82965 -0,73672 
Argila 0,84 0,457334 0,072203 0,352479 0,180707 0,134682 -0,04861 -0,73622 -0,70625 -0,57208 -0,69878 0,816928 0,727639 
FL g/kg 0,01 0,690311 0,413576 0,669965 0,690345 -0,11319 0,453991 0,078471 0,295803 0,284074 0,301276 -0,04436 0,470164 
FI g/kg -0,31 0,056802 0,456105 0,24625 0,562306 -0,41 0,652912 0,116045 0,244699 0,258193 0,253712 -0,0566 0,258791 
poro(%) -0,46 -0,12908 0,33581 0,061805 0,457599 -0,50102 0,662364 0,193913 0,309186 0,342182 0,323658 -0,39068 0,05614 
plasma (%) 0,68 0,454281 0,080283 0,354004 -0,12165 0,618466 -0,52631 -0,51136 -0,55607 -0,46839 -0,55367 0,460177 0,282125 
esqueleto (%) 0,04 -0,21845 -0,54785 -0,40083 -0,44074 -0,02409 -0,31528 0,461802 0,329267 0,174995 0,308049 -0,10313 -0,42931 
 AF (g/kg)  0,28 1 0,483261 0,918065 0,614054 0,324342 0,099251 -0,42232 -0,27738 -0,22222 -0,27397 0,480111 0,703182 
 AH  (g/kg)  0,04 0,483261 1 0,79073 0,812754 -0,10068 0,532627 0,060639 0,241855 0,254309 0,250593 -0,13218 0,447247 
SNH+HUMINA -0,18 0,099251 0,532627 0,310582 0,821269 -0,83691 1 0,230059 0,38236 0,554924 0,425739 -0,18966 0,435133 
C(g/kg) 0,01 0,614054 0,812754 0,797397 1 -0,42255 0,821269 -0,01471 0,192059 0,328146 0,223403 0,045167 0,692927 
AF+AH% 0,19 0,324342 -0,10068 0,181201 -0,42255 1 -0,83691 -0,39336 -0,40185 -0,59342 -0,44941 0,299606 -0,10397 
AF% 0,23 0,657493 -0,09344 0,41743 -0,1569 0,876192 -0,64181 -0,53803 -0,51509 -0,60153 -0,54529 0,534632 0,209876 
AH% 0,04 -0,33422 -0,06189 -0,26172 -0,61195 0,692455 -0,71647 0,017083 -0,03426 -0,2888 -0,08439 -0,19988 -0,52253 
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Na K CTC Areia Argila FL g/kg FI g/kg poro(%) 
plasma 

(%) 
esqueleto 

(%) 
 AF 

(g/kg)  
 AH  

(g/kg)  SNH+HUMINA C(g/kg) AF+AH% AF% AH%
                
                
                
                
                
                
                
                
                
                
                
                
                

1                 
0,34201 1                
0,02892 0,007556 1               
0,49892 0,509008 -0,09612 1              

0,492665 -0,49434 0,115928 -0,98141 1             
0,135064 -0,13716 0,721423 -0,06147 0,021154 1            

0,2526 0,450771 0,521702 0,216719 -0,20378 0,225745 1           
0,00552 0,450848 0,372598 0,312075 -0,39304 0,316476 0,417555 1          

0,357917 -0,31679 -0,20322 -0,52623 0,564711 -0,12644 -0,26113 -0,74889 1         
0,16804 -0,39865 -0,22337 0,183396 -0,09317 -0,06816 -0,32835 -0,60702 0,010833 1        

0,298078 -0,11508 0,482723 -0,48812 0,457334 0,690311 0,056802 -0,12908 0,454281 -0,21845 1       
0,267201 0,112675 0,680536 -0,07123 0,072203 0,413576 0,456105 0,33581 0,080283 -0,54785 0,483261 1      
0,01531 0,322545 0,83447 0,078191 -0,04861 0,453991 0,652912 0,662364 -0,52631 -0,31528 0,099251 0,532627 1     

0,188009 0,187092 0,917326 -0,17458 0,180707 0,690345 0,562306 0,457599 -0,12165 -0,44074 0,614054 0,812754 0,821269 1    
0,097693 -0,31105 -0,51276 -0,21877 0,134682 -0,11319 -0,41 -0,50102 0,618466 -0,02409 0,324342 -0,10068 -0,83691 -0,42255 1   
0,122636 -0,24756 -0,26417 -0,39274 0,313835 0,195591 -0,34158 -0,48465 0,626872 -0,00266 0,657493 -0,09344 -0,64181 -0,1569 0,876192 1  
0,012205 -0,25277 -0,63216 0,149478 -0,19988 -0,51961 -0,31033 -0,27859 0,301056 -0,04431 -0,33422 -0,06189 -0,71647 -0,61195 0,692455 0,259006 1
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11.4- Regressão múltipla “stepwise” entre concentração de 2,4-D e os parâmetros estudados do solo 

 
                    Variable Argila Entered: R-Square = 0.7025 and C(p) = . 

                                      Analysis of Variance 

                                             Sum of           Mean 

         Source                   DF        Squares         Square    F Value    Pr > F 

         Model                     1       49.30485       49.30485      23.61    0.0007 

         Error                    10       20.87995        2.08799 

         Corrected Total          11       70.18480 

 

                            Parameter     Standard 

               Variable      Estimate        Error   Type II SS  F Value  Pr > F 

               Intercept     -8.81612      3.64501     12.21477     5.85  0.0361 

               Argila         0.05359      0.01103     49.30485    23.61  0.0007 

                                Bounds on condition number: 1, 1 

------------------------------------------------------------------------------------------------ 

                                   Stepwise Selection: Step 2 

                      Variable Al Entered: R-Square = 0.8502 and C(p) = . 

                                      Analysis of Variance 

                                             Sum of           Mean 

         Source                   DF        Squares         Square    F Value    Pr > F 

         Model                     2       59.66941       29.83471      25.54    0.0002 

         Error                     9       10.51539        1.16838 

         Corrected Total          11       70.18480 
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                                         Model: MODEL1 

                                   Dependent Variable: pest 

                                   Stepwise Selection: Step 2 

                            Parameter     Standard 

               Variable      Estimate        Error   Type II SS  F Value  Pr > F 

               Intercept    -17.54488      4.00293     22.44548    19.21  0.0018 

               Al            -2.81608      0.94550     10.36456     8.87  0.0155 

               Argila         0.08840      0.01430     44.61887    38.19  0.0002 

                           Bounds on condition number: 3.0064, 12.025 

------------------------------------------------------------------------------------------------ 

              All variables left in the model are significant at the 0.0500 level. 

         No other variable met the 0.0500 significance level for entry into the model. 

                                 Summary of Stepwise Selection 

          Variable    Variable    Number    Partial     Model 

   Step   Entered     Removed     Vars In   R-Square   R-Square    C(p)     F Value   Pr > F 

     1    Argila                      1      0.7025     0.7025      .         23.61   0.0007 

     2    Al                          2      0.1477     0.8502      .          8.87   0.0155 
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                                       The REG Procedure 

                                         Model: MODEL1 

                                   Dependent Variable: pest 

                            Number of Observations Read          12 

                            Number of Observations Used          12 

                                   Stepwise Selection: Step 1 

                    Variable Argila Entered: R-Square = 0.7025 and C(p) = . 

 

                                      Analysis of Variance 

                                             Sum of           Mean 

         Source                   DF        Squares         Square    F Value    Pr > F 

         Model                     1       49.30485       49.30485      23.61    0.0007 

         Error                    10       20.87995        2.08799 

         Corrected Total          11       70.18480 

                            Parameter     Standard 

               Variable      Estimate        Error   Type II SS  F Value  Pr > F 

               Intercept     -8.81612      3.64501     12.21477     5.85  0.0361 

               Argila         0.05359      0.01103     49.30485    23.61  0.0007 

 

                                Bounds on condition number: 1, 1 

------------------------------------------------------------------------------------------------ 
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                                   Stepwise Selection: Step 2 

                       Variable H Entered: R-Square = 0.8502 and C(p) = . 

                                      Analysis of Variance 

                                             Sum of           Mean 

         Source                   DF        Squares         Square    F Value    Pr > F 

         Model                     2       59.66941       29.83471      25.54    0.0002 

         Error                     9       10.51539        1.16838 

         Corrected Total          11       70.18480 

 

 

                                       The REG Procedure 

                                         Model: MODEL1 

                                   Dependent Variable: pest 

                                   Stepwise Selection: Step 2 

                            Parameter     Standard 

               Variable      Estimate        Error   Type II SS  F Value  Pr > F 

               Intercept    -17.54488      4.00293     22.44548    19.21  0.0018 

               H             -2.81608      0.94550     10.36456     8.87  0.0155 

               Argila         0.08840      0.01430     44.61887    38.19  0.0002 

                           Bounds on condition number: 3.0064, 12.025 

------------------------------------------------------------------------------------------------ 

              All variables left in the model are significant at the 0.0500 level. 

         No other variable met the 0.0500 significance level for entry into the model. 

                                 Summary of Stepwise Selection 

          Variable    Variable    Number    Partial     Model 

   Step   Entered     Removed     Vars In   R-Square   R-Square    C(p)  F Value   Pr > F 

     1    Argila                      1      0.7025     0.7025      .     23.61   0.0007 

     2    H                           2      0.1477     0.8502      .      8.87   0.0155 
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