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— Capitulo 11 —

SILICA

Paulo César Teixeira
David Vilas Boas de Campos
Ademir Fontana

Ademir Emidio da Silva

11.1 Principio

Solubilizacdo da silica proveniente do ataque sulfdrico com
solucdo de NaOH e posterior desenvolvimento da cor azul do
complexo silico-molibdico através da reducdo do molibdato
com acido ascoérbico.

11.2 Material e Equipamentos

e Papel de filtro.

e Funil.

e Pipeta graduada de 10 mL.

e Micropipeta (0,20 mL).

e Copo plastico de 150 mL.

e Pisseta.

e Balao volumétrico de 100 mL, 200 mL e de 1 L.

e Balanca analitica.
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Espectrofotémetro UV-Vis.

Placa aquecedora.

11.3 Reagentes e solucdes

Solucédo acida de molibdato de aménio — dissolver 89 g do
sal em aproximadamente 600 mL de agua e adicionar, lenta
e continuamente, 162 mL de H2S0s diluido, agitando
constantemente. Esfriar e transferir para baldao volumétrico
de 1L. Completar o volume com &gua destilada ou
deionizada. Homogeneizar.

Acido ascorbico — usar sal puro p.a. (aproximadamente 30
mg), ou solugcado recém-preparada.

Solucdo de acido tartdrico 28% — pesar 28 g de é&cido
tartérico, adicionar agua destilada ou deionizada e
completar o volume em baldo volumétrico de 100 mL.
Homogeneizar.

Solucdo de NaOH 30% — para cada litro de solucéo, pesar
300 g de hidréxido de sédio e completar o volume com
agua. Dissolver e homogeneizar.

Solucdo de acido sulfarico diluido — adicionar 62 mL de
H2S04 concentrado em 100 mL de &gua destilada ou
deionizada. Homogeneizar.

11.4 Procedimento

Passar o residuo retido no papel de filtro (item 10.5) com
auxilio de pisseta com agua destilada ou deionizada (usar
aproximadamente 150 mL), para o mesmo Erlenmeyer onde
foi feito o ataque sulfdrico. Essa operacdao é facilitada
colocando-se o papel de filtro aberto em funil grande, preso

em suporte, e aplicando-se um jato fino e forte de agua.
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Adicionar 4 mL de solucao de NaOH 30% e colocar o
Erlenmeyer em placa aquecedora até inicio de fervura.

Deixar esfriar usando sistema de refrigeracdo, secar o
Erlenmeyer e acertar massa a 201,2 g, com auxilio de
pisseta e balanca. Os Erlenmeyers devem ser previamente
pesados.

Em até no maximo 1 hora apds o resfriamento e acerto da
massa, transferir o material para um béquer de teflon de
600 mL. Filtrar, usando papel de filtro e funil, e receber o
filtrado limpido em frasco de polietileno. Obs.: deve-se
encher o filtro e aguardar sua filtracao completa. Eliminar
as duas primeiras filtracoes.

Pipetar 0,20 mL do filtrado com micropipeta e transferir
para copo plastico de 150 mL.

Adicionar aproximadamente 50 mL de 4&gua, e, com
controle de tempo da aplicacdo dos reagentes conforme a
seguir, adicionar 2,5 mL da solucdo de molibdato de
amonio. Apdés 10 minutos, juntar 2,5 mL de solucdo de
acido tartarico 28% e, decorridos 5 minutos, adicionar 30
mg de acido ascdérbico, como redutor.

Apés a adicao dos reagentes acima, aproximadamente 5
minutos, passar o contelldo para baldo volumétrico de 100
mL e completar o volume com 4&agua destilada ou
deionizada. Caso a coloragcao no copo de 150 mL seja de
um azul muito intenso, transferir o volume para baldo de
200 mL e completar o volume.

Deixar o baldo em repouso para desenvolvimento completo
da cor. Ap6s 12 horas, nunca depois de 24 horas, medir a
absorbéancia a 695 nm e anotar a leitura.

11.4.1 Solucao padrao
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Preparar uma solucdo padrao contendo 6% a 6,5% de
SiO2. A solucao padrao pode ser preparada a partir de uma
solucdo padrdo de SiO2 de 1.000 mg L' (utilizando
reagente de altissima qualidade) ou proveniente de
amostras de solo. O teor exato de silica da solucado padrao
deve ser determinado pelo processo gravimétrico.

A solucao correspondente a 6%-6,5% de SiO2 e que serve
de padrao também pode ser preparada a partir de filtrados
claros das préprias amostras de solo. Normalmente usam-
se filtrados cuja leitura no aparelho dao valores acima do
padrdao de 0,2 mL. A afericdo do teor exato da solucao
deve ser feita pelo processo gravimétrico. A cor azul é
estavel por 24 h, sendo essencial o uso de copo plastico.

Pipetar 0,170 mL; 0,20 mL e 0,40 mL do extrato da solucao
padrao, em duplicata, e proceder da mesma forma descrita
para a amostra. Determinar os valores das leituras no
espectrofotdmetro-UV a 695 nm, correspondentes a cada
solucado, e empregar o valor médio para o célculo do fator
de conversao da leitura em percentagem de silica.

11.5 Célculo

11.5.1 Calculo quando a leitura da amostra nao
ultrapassa a leitura do padrdo de 0,2 mL

Sio, (gkg”')=Lx f, x10

Em que:

_ 2x(SiO, padrao)
L2

L — leitura da amostra.

L2 — leitura do padrao correspondente a 0,2 mL.
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SiO2 padrao — concentracdo de SiO2 da solucdo padrado, em %.

11.5.2 Calculo quando a leitura da amostra é maior
que a leitura do padrdo de 0,2 mL

Si0, (gkg™) =[((L-L,) x ,)+ 2 x (SiO, padrio)x10

Em que:

SiO2 — concentracdo de SiO2 total no solo, em g kg™.
L — leitura da amostra.

_ 2% (SiO, padréo)

f
2 L,-L,

L2 — leitura do padrao correspondente a 0,2 mL.
Ls — leitura do padrao correspondente a 0,4 mL.

SiO2 padrédo — concentracado de SiO:2 da solucdo padrao, em %.

11.6 Observacoes

A leitura das amostras devera ficar entre 100 e 300 para a
aliquota de 0,2 mL. Diluir ou tomar aliquotas maiores que 0,2
mL, se necessario.

Para o caélculo do fator f2, considera-se diferenca entre as
leituras do padrdao 0,4 mL e 0,2 mL porque a leitura do ultimo
padrdo nao obedece mais a lei de Beer.

O teor de silica da solucdo padrao deve ser controlado
periodicamente pelo método gravimétrico. Para tal, colocar um
volume conhecido da solucdo padrdao em cadinho de platina
previamente seco e pesado, e calcinar em mufla a 1.000 °C
durante 1 hora. Esfriar em dessecador e pesar usando balanca
com precisdao de quatro casas decimais.
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11.7 Literatura recomendada

DURIEZ, M. A. de M.; JOHAS, R. A. L.; BARRETO, W. de O.
Método simplificado para determinacdo dos valores Ki e Kr na
terra fina. Rio de Janeiro: EMBRAPA-SNLCS, 1982. 10 p.
(EMBRAPA-SNLCS. Boletim de pesquisa, 2).

KEHRIG, A. G.; AGUIAR, H. A. Determinacéo de SiO2, Al203 e
Fe203 na terra fina e complexo coloidal. Rio de Janeiro: Instituto
de Quimica Agricola, 1949. 52 p. (IQA. Boletim técnico, 12).

OLIVEIRA, L. B. de (Coord.). Manual de métodos de analise de
solo. Rio de Janeiro: EMBRAPA-SNLCS, 1979.

RAMOS, F.; KEHRIG, A.G. Descricao e critica dos métodos de
analise. In: REUNIAO BRASILEIRA DE CIENCIA DO SOLO, 1.,
1947, Rio de Janeiro. Anais... Rio de Janeiro: Sociedade
Brasileira de Ciéncia do Solo, 1950. p. 583-604.

VETTORI, L. Métodos de anélise de solo. Rio de Janeiro:
Ministério da Agricultura-EPFS, 1969. 24 p. (Brasil. Ministério da
Agricultura-EPFS. Boletim técnico, 7).



