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— Capitulo 20 —

SAIS SOLUVEIS

Paulo César Teixeira
David Vilas Boas de Campos

Lilian de Oliveira Bassil Pires
20.1 Principio

Determinacdo dos sais solluveis nos solos pela medicdo de
cations e anions no extrato aquoso. O procedimento descrito é
o do extrato obtido na pasta de saturacdo. A salinidade do
solo é estimada pela condutividade elétrica do extrato.

20.2 Preparacdo do extrato de saturacao

20.2.1 Material e Equipamentos

e Béquer de plastico de 400 mL.
e Funil de buckner.

e Espétula de aco inoxidavel.

e Kitasato de 500 mL.

e Proveta de 50 mL.

e Bureta volumétrica ou digital.
e Balanca analitica.

e Bomba de vacuo.
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20.2.2 Procedimento

e Pesar 100 g a 200 g de solo (TFSA) e colocar em béquer
de plastico de 400 mL. Em havendo quantidade suficiente
de amostra de solo, sugere-se pesar no minimo 150 g de
amostra.

e Adicionar 4gua deionizada em quantidade inicial de 15 mL
para solos arenosos e 50 mL para os demais.

e Amassar a amostra com espatula de aco inoxidavel e
continuar a adicao de agua, pouco a pouco, de preferéncia
por meio de bureta de 50 mL.

e Dar como concluida essa operacdo quando a massa do solo
apresentar aspecto brilhante ou espelhante, ou quando uma
pequena quantidade de &gua adicionada j& nao é mais
absorvida pela massa do solo, ou ainda, quando a pasta
deslizar suavemente na espatula.

e Anotar a quantidade de agua utilizada e deixar a amostra
em repouso durante 4 horas ou uma noite.

e Decorrido esse tempo, verificar se a massa do solo
apresenta excesso ou falta de agua; no primeiro caso,
adicionar mais 50 g de solo e repetir a operagcao de
saturacdo; no segundo caso, adicionar mais 4gua até
completar a saturacdo. Obs.: no caso de a massa
apresentar excesso de agua, pode-se descartar a amostra e
reiniciar o processo.

o Determina-se entdao a percentagem de saturacao.

e Transferir a pasta saturada para um funil de Buckner
contendo papel de filtro e adaptado a um kitasato de 500
mL.

e Aplicar a succdo com o uso de bomba de vacuo e coletar o
filtrado.
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e Transferir o extrato para depdsito plastico com tampa e
anotar o nimero da amostra.

20.2.3 Calculo

~100xV
m

PS

Em que:
PS — percentagem de agua na pasta de saturacao, em %.
V — volume de agua gasto, em mL.

m — massa da amostra de solo, em g.

20.2.4 Observacoes

Adicionar uma gota de solucao de hexametafosfato de sédio a
1% para cada 25 mL de extrato, quando se determinarem os
ions carbonatos e bicarbonatos, para evitar a precipitacao do
carbonato de calcio durante o repouso da amostra.

A quantidade de solo a ser usada depende das determinagoes
a serem feitas; entretanto, para solos de textura média, 250 g
sdo suficientes para se obter uma quantidade de extrato
razodvel. A pasta ndo deve acumular agua na superficie,
perder seu brilho ou endurecer durante o repouso (especial
cuidado deve-se ter quando se trata de Solos organicos, muito
argilosos ou sédicos).

20.3 Condutividade elétrica

20.3.1 Material e Equipamentos

e Baldo volumétrico de 1 L.
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e Pisseta.
e Condutivimetro digital.

e Balanca analitica.

20.3.2 Reagentes e Solucdes

e Solucéo de cloreto de potéssio 0,07 mol L'’ — pesar 0,7456
g de cloreto de potéassio (KCI) previamente seco em estufa
a 110 °C. Colocar em baldo volumétrico de 1 L, dissolver
em 4agua destilada ou deionizada e completar o volume. A
CE dessa solucdo é de aproximadamente 1,4 mS cm™.

20.3.3 Procedimento

e Utilizar o extrato de saturacao obtido (item 20.2.2) e um
condutivimetro de leitura direta.

e Medir a temperatura do extrato e ajustar o aparelho para
essa temperatura; ligar o condutivimetro com certa
antecedéncia e aferir sua leitura com solugcao de KCI 0,01
mol L' (condutividade de 1,4 mS cm™).

e lavar a célula de condutividade com agua duas a trés
vezes. Secar e inserir a célula no extrato de saturacéo.

e Fazer a leitura direta da condutividade, em mS cm™.

20.3.4 Observacoes

Atualmente, existem padroes que podem ser adquiridos no
mercado. Nesse caso, devem-se adquirir padrées que sejam
indicados para a calibracao do aparelho.

Lavar bem a célula com &gua destilada depois de cada
determinacdao, com o auxilio de uma pisseta, para evitar
interferéncia nos resultados e secar.
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Quando necesséario (em solos com predominéancia de argilas

expansivas e nos quais nao é possivel fazer a filtracdo da
pasta de saturacdo), recorrer ao seguinte procedimento
indireto utilizando o solo e o extrato aquoso na proporcéao 1:1.

e Pesar 50 g de solo (TFSA) para Erlenmeyer de 100 mL e
adicionar 50 mL de agua.

e Agitar esporadicamente e deixar em repouso durante uma
noite.

e Filtrar em papel de filtro comum.

e Aplicar a succdao com o uso de bomba de vacuo e coletar o
filtrado.

e Utilizar o filtrado, mesmo sendo turvo, e medir a
condutividade elétrica, em mS cm™.

e A percentagem de agua na pasta saturada é obtida
conforme especificado no item 20.2.2.

20.4 Cations solaveis

20.4.1 Principio

O célcio e magnésio sollveis sao determinados pelo
espectrOmetro de absorcdo atdémica (EAA) ou ICP-OES, e o
sdédio e potassio, pelo fotébmetro de chama nos extratos
diluidos. Interferéncias nas determinagcées pelo EAA séao
eliminadas pela adicao de lantanio.

20.4.2 Material e Equipamentos

e Balao volumétrico de 100 mL, 200 mL, 500 mL e 1 L.
e Pipetas volumétricas de 5 mL, 50 mL e 100 mL.

e Balanca analitica.
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o Espectrometro de absorcdo atébmica com chama ou ICP-
OES.

e Fotometro de chama.

20.4.3 Reagentes e Solucdes

e Solucdo padrdo de KCIl e NaCl 0,1 cmol: L'’ — pesar 0,0746
g de KCIl e 0,0585 g de NaCl previamente secos em estufa
e dissolver em solucdo de HCI 0,05 mol L até completar o
volume em balao volumétrico de de 1 L.

e Solucdo de &cido cloridrico (HCI) 0,05 mol L' — em baldo
volumétrico de 1 L, adicionar cerca de 500 mL de &agua
destilada ou deionizada (metade do volume do balao
volumétrico), verter 4,15 mL de HCI concentrado (d =
1,19 g cm® e 37%) e completar o volume com &gua
destilada ou deionizada. Homogeneizar.

e Solucdo padrdo de Ca 1.000 mg L' — pesar 2,7692 g de
CaClz2 e dissolver em baldao volumétrico de 1 L com &agua
destilada ou deionizada. Completar o volume.
Homogeneizar.

e Solucdo padrdo de Ca 250 mg L' — pipetar 50,00 mL da
solucdo padrdo de Ca 1.000 mg L' para baldo volumétrico
de 200 mL e completar o volume com &gua destilada ou
deionizada. Homogeneizar.

e Solucdo padrdo de Mg 1.000 mg L' — pesar 3,9173 g de
MgClz e dissolver em baldo volumétrico de 1 L com &agua
destilada ou deionizada. Completar o volume.
Homogeneizar.

e Solucdo padrdo de Mg 25 mg L' — pipetar 5,00 mL da
solucdo padrdo de Mg 1.000 mg L™ para baldo volumétrico
de 200 mL e completar o volume com &agua destilada ou
deionizada. Homogeneizar.
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Solucédo padrdo de K* e Na* — pipetar para baldes volumétricos
de 500,00 mL as seguintes quantidades da solucédo padrao de
KCl e NaCl (0,1 cmolc L'"): 50 mL, 100 mL, 150 mL e 200 mL;
completar o volume com solucdo de HCI 0,05 mol L™; transferir
para frascos e anotar no rétulo as concentracoes de 0,01 cmole.
L'; 0,02 cmole L'; 0,03 cmole L' e 0,04 cmol. L7,
respectivamente. Passar essas quatro solucdes no fotdbmetro e
anotar os valores das leituras, sendo recomendavel que a leitura
do padrdo de 0,02 cmolc L' de K* ou Na® represente
exatamente a metade da escala do galvandmetro. Tracar o
grafico leitura vs concentracao e determinar o fator f«.

Solucdo de lantdnio 1% — pesar 1,1728 g de La20s.
Umedecer com &gua destilada e transferir, com lavagens
sucessivas, para baldo volumétrico de 100 mL. Adicionar,
aos poucos, HCl concentrado (d = 1,19 g cm™® e 37%) até
verificar a completa dissolucdao do 6xido. Completar o
volume com agua destilada ou deionizada.

20.4.4 Procedimento

20.4.4.1 Ca e Mg soliveis por absorcdo atémica

Pipetar 0,1 mL do extrato de saturacdo (item 20.2.2), para
Erlenmeyer de 20 mL.

Adicionar 4,9 mL de solucdo de lantanioa 1 g L™.

Homogeneizar. Efetuar a leitura no espectrometro de
absorcao atémica com chama.

20.4.4.2 Ca e Mg soluveis por ICP-OES

Passar o extrato de saturacéao (item 20.2.2) no ICP-OES.



306 Manual de Métodos de Andlise de Solo

e Proceder a leitura, diluindo o extrato em &gua ultrapura
quando a leitura ultrapassar a escala do aparelho.

20.4.4.3 Na e K soluveis

e Passar o extrato de saturacao (item 20.2.2) no fotémetro
de chama.

e Proceder a leitura, diluindo o extrato quando a leitura
ultrapassar a escala do aparelho.

20.4.5 Calculos

20.4.5.1 Ca, Mg, K e Na soliveis

20.4.5.1.1 Concentracdo de cations no extrato

Lxdx0,1
Peso Equivalente

Ca, Mg (cmol L) =

Em que:

Ca, Mg — concentracdao de Ca e de Mg, respectivamente, no
extrato, em cmolc L.

L — leitura do extrato obtida no espectrometro de absorcao
atdmica ou no ICP-OES (mg L de Ca ou Mg).

d — fator considerando a diluicdo do extrato de leitura da pasta
de saturacao.

Peso Equivalente de Ca — 20,0.
Peso Equivalente de Mg — 12,2.
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Na, K soldveis (cmol, L") = Lxdx fy, , x0,1

Em que:
L — leitura do extrato obtida no fotbmetro, em absorbancia.
a — coeficiente angular da reta dos padrdes (intercepto).

b — coeficiente linear da reta dos padrodes.

20.4.5.1.2 Concentracdo de cations no solo

20.4.5.1.2.1 Para aparelhos que dao leitura direta em
concentracao

L, xdxPS

Ca, Mg, Na, K solaveis = -
Peso equivalente x 1.000

ou

L, xdxPS

Ca, Mg, Na, K soltiveis =
1.000

Em que:

Ca, Mg, Na, K — concentracado de Ca, Mg, Na e K,
respectivamente, no solo, em cmolc kg™.

L1 — leitura do extrato da amostra (em mg L') obtida no
fotébmetro de chama para Na e K. Para Ca e Mg, a leitura (em
mg L") é obtida no espectrédmetro de absorcdo atémica ou
ICP-OES.

L2 — leitura do extrato da amostra (em meq L) obtida no
fotébmetro de chama para Na e K. Para Ca e Mg, a leitura (em
meq L) é obtida no espectrémetro de absorcdo atdmica ou
ICP-OES.
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d — fator considerando a diluicdo do extrato de leitura. Se for
possivel a leitura direta do extrato no fotémetro ou no ICP-
OES, considerard = 1.

PS — percentagem de &gua na pasta de saturacdo (item
20.2.2).

Peso Equivalente de K — 39,0.
Peso Equivalente de Mg — 23,0.

20.4.5.1.2.2 Para aparelhos que nao dao leitura direta em
concentracao

_(L-b) _PS
1.000

Ca, Mg, Na, K solaveis (cmol_ kg™)

Em que:
L — leitura do aparelho, em absorbancia.

d — fator considerando a diluicdo do extrato de leitura. Se for
possivel a leitura direta do extrato, considerar f = 1.

PS — percentagem de 4gua na pasta de saturacdo (item
20.2.2).

20.4.5.2 Relacdo de adsorcdo de sédio (RAS)

S Na
JJ(0,5x(Ca+ Mg)

Em que:

Na, Ca e Mg — teores de Na, Cae Mg no extrato de saturacao,
em cmolc L (item 20.4.5.1).
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20.4.6 Observacées

Para o célculo da concentracao em funcao dos valores obtidos
com os padrdes de 0,01 cmolc L', 0,02 cmol: L', 0,03 cmolc
L' e 0,04 cmolc L de Na®™ e K*, proceder da mesma forma
indicada no item 3.2.6, adaptando-os para cmolc L.
Geralmente é necessario proceder a diluicbes para tornar
possivel a leitura no aparelho.

20.5 Anions sollveis

Determinacdes dos carbonatos, bicarbonatos, cloretos e
sulfatos.

20.5.1 Carbonatos

20.5.1.1  Principio

Determinacdo por acidimetria com H2S0s4 em presenca da
fenolftaleina como indicador.

20.5.1.2 Material e Equipamentos

e Pipetas volumétricas de 10 mL e 25 mL.

e Proveta.

e Bureta volumétrica ou digital (microbureta).
e Erlenmeyer.

e Balanca analitica.

e Microbureta.

20.5.1.3 Reagentes e Solucédes
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Solucdo de fenolftaleina a 1% — dissolver 1 g de
fenolftaleina em 100 mL de élcool etilico a 60%.

Solucdo de H2S0: 1 mol L7 — transferir 14 mL de &cido
sulfdrico concentrado para baldao volumétrico de 1 L
contendo aproximadamente 800 mL de &gua. Deixar esfriar
e completar o volume com &gua destilada ou deionizada.
Homogeneizar.

Solucdo de H2S0s 0,0725 mol L' — transferir 12,5 mL da
solucdo de H2S04 1 mol L' para baldo volumétricode 1 L e
completar o volume com agua destilada ou deionizada.

.56.1.4  Procedimento
Pipetar aliquota de 10,00 mL a 25,00 mL do extrato de
saturacao e colocar em Erlenmeyer de 125 mL.

Adicionar trés gotas de fenolftaleina e titular com solugao
de H2S0s4 0,0125 mol L', preferivelmente utilizando
microbureta de 10 mL, até viragem para résea.

Anotar o volume gasto.

Obs.: caso a extracdo nao apresente coloracdo rosa com a

fen

20

Em

olftaleina, o valor de CO3? é nulo.

.5.7.5 Calculo

CO.* (cmol L") = les

a

que:

V — volume da solucdo de acido sulfdrico gasto na titulacao da

am

Va

ostra, em mL.

— volume utilizado da aliquota do extrato de saturacdao, em

mL.
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20.5.1.6 Observacao

A titulacdo deve ser feita em local bem iluminado (luz
fluorescente), sendo o Erlenmeyer colocado sobre azulejo
branco; uma mesma quantidade de dgua deve ser colocada em
um Erlenmeyer, assim como o mesmo nimero de gotas do
indicador, para comparacdo com a amostra; essa mesma
aliquota é usada para determinacao dos bicarbonatos.

20.5.2 Bicarbonatos

20.5.2.1  Principio

Determinacao por acidimetria com H2SOs no extrato apéds
determinacdo do carbonato em presenca de alaranjado de
metila como indicador.

20.5.2.2 Material e Equipamentos

e Pipetas.

e Erlenmeyer.

e Baldo volumétrico de 100 mL e de 1 L.
e Balanca analitica.

e Bureta volumétrica ou digital.

20.5.2.3 Reagentes e Solucées

e Indicador alaranjado de metila 0,07% — pesar 0,01 g do
indicador, dissolver em agua destilada e completar o
volume para 100 mL.

o Solucdo de H2SO: 1 mol L — transferir 14 mL de &cido
sulfdrico concentrado para baldo volumétrico de 1 L
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contendo aproximadamente 800 mL de &gua. Deixar esfriar
e completar o volume com &gua destilada ou deionizada.
Homogeneizar.

e Solucdo de H:SO4 0,0125 mol L7 — transferir 12,5 mL da
solucdo de H2S04 1 mol L para baldo volumétrico de 1 L e
completar o volume com agua destilada ou deionizada.

20.5.2.4  Procedimento

e Apds a titulacdo dos carbonatos, adicionar trés gotas do
indicador alaranjado de metila e continuar a adicao do acido
sulfarico 0,0125 mol L contido na bureta, até viragem da
cor résea para alaranjada. Anotar o volume total gasto.

e Utilizar uma prova em branco, ou seja, o total usado com a
fenolftaleina e com o alaranjado de metila.

20.5.2.5 Calculo

(V,-Vx2)x5
c

HCO, (cmol L") =

Em que:

V1 — volume de acido gasto na titulacdo utilizando alaranjado
de metila como indicador, em mL.

V — volume de &acido gasto na titulacado utilizando fenolftaleina
como indicador, em mL (item 20.5.1.4).

¢ — volume da aliquota de extrato da pasta de saturacdao, em mL.

21.5.2.6 Observacao

A mesma aliquota usada para a determinacao de bicarbonato
pode ser usada para determinacao dos cloretos.
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20.5.3 Cloretos

20.5.3.1  Principio

Determinacao volumétrica com AgNOs em presenca de K2CrOa4
como indicador.

20.5.3.2 Material e Equipamentos

e Pipetas volumétricas de 5 mL, 10 mL ou 25 mL.
e Pipeta graduada de 10 mL.

e Bastdo de vidro.

o Erlenmeyer.

e C(Capsula de porcelana.

e Baldo volumétrico de 100 mL e de 1 L.

e Balanca analitica.

e Bureta volumétrica ambar ou digital (Microbureta d&mbar).

20.5.3.3 Reagentes e Solucdes

e Solucdo de cromato de potassio 5% — pesar 5 g do K2CrOa4
e dissolver em 50 mL de agua destilada; adicionar gota a
gota solucdo de AgNOs 0,05 mol L', até formacdo de
precipitado permanente; filtrar e diluir para 100 mL.

e Solucdo de nitrato de prata 0,05 mol L’ — pesar
exatamente 8,494 g de AgNOs puro e dissolver em agua
destilada contida em baldo volumétrico de 1 L, agitar e
completar o volume. Guardar em vidro escuro.

20.5.3.4  Procedimento
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e Pipetar aliquota de 1 mL a 25 mL do extrato de saturacao;
dependendo do teor salino da amostra, colocar em capsula
de porcelana de 150 mL e diluir para volume de 25 mL.

e Adicionar cinco gotas de cromato de potdssio e agitar bem
com bastao de vidro.

e Titular com solucdo de AgNOs 0,05 mol L' até a formacao
de coloracao vermelha persistente.

20.5.3.5 Calculo

(V,-V,)x5

Cl" (cmol L") =
V

Em que:

Va — volume da solucao de AgNOs gasto na titulacdo da
amostra, em mL.

Vb — volume da solucdo de AgNOs gasto na titulacdo da prova
em branco, em mL.

V — volume da aliquota tomada do extrato de saturagdo, em
mL.

20.5.3.6 Observacoes

Empregar microbureta ambar de 10 mL. A titulacdo nao deve
ir além dos 12 mL de AgNOs, sendo feitas as diluicOes
necessarias para que figue numa faixa de 2 mL a 8 mL.
Paralelamente, deve ser feita uma prova em branco com o
cromato de potassio para verificagcdo de viragem e do volume
de AgNOs gasto, o qual participara do célculo.

Para determinacdo de cloretos em baixas ou altas
concentracoes, o método complexiométrico do nitrato
mercurico em meio acido por meio da formacao do complexo
azul/violeta Hg-difenilcarbazona é considerado excelente.
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20.5.4 Sulfatos

20.5.4.1  Principio

Precipitacdo do sulfato com BaCl: e determinacao
gravimétrica.

20.5.4.2 Material e Equipamentos

e Pipetas.

e Papel de filtro.

e Béquer de 250 mL.

e Bastdo de vidro.

e Erlenmeyer.

e Baldo volumétrico de 100 mL e de 1 L.
e Pipeta volumétrica de 25 mL.
e Cadinho de porcelana.

e Balanca analitica.

e Chapa aquecedora.

e Banho-maria.

e Mufla.

e Dessecador.

20.5.4.3 Reagentes e Solucées

e Acido cloridrico concentrado
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Solucdo de BaCl: 10 % — pesar 100 g de BaCl2.2H20,
dissolver em &gua destilada ou deionizada e completar o
volume para 1 L.

Indicador alaranjado de metila 0,1 % — dissolver 0,1 g do
indicador em 100 mL de agua.

20.5.4.4  Procedimento

Pipetar aliquota de 25,00 mL do extrato de saturacao;
colocar em béquer de 250 mL e adicionar 100 mL de &agua.

Juntar trés gotas de alaranjado de metila 0,1% e 1 mL de
acido cloridrico concentrado.

Colocar em chapa aquecedora e, quando se iniciar a
ebulicdo, adicionar a solucado de cloreto de bario 10% até
ligeiro excesso, agitando com bastdo de vidro,
energicamente, para formacao do precipitado.

Colocar em banho-maria até reduzir o volume para
aproximadamente 50 mL.

Deixar esfriar e filtrar em papel de filtro sem cinzas,
lavando com agua quente até que uma pequena porcao do
filtrado nao apresente reacao pelo nitrato de prata.

Colocar o papel de filtro, dobrado, em cadinho de porcelana
recém-pesado, levar para forno mufla e calcinar até
temperatura de 750 °C.

Deixar esfriar em dessecador e pesar com aproximacao de
0,0001 g.

20.5.4.5 Calculo

(V,-Vx2)x5
c

S0,* (cmol L") =
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Em que:
a — massa do precipitado de BaSO4, em mg.

b — volume da aliquota tomada do extrato de saturacdo, em
mL.

20.5.4.6 Observacao

Outros métodos podem ser empregados para determinacao
dos sulfatos, especialmente quando os teores destes ions sao
baixos; entretanto, este método é considerado como o mais
preciso.
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