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RESUMO

A cada dia torna-se mais intensa a procura por josgee preservem ou melhorem
as qualidades do solo, essas relacionadas a cay@pasineraldgica e orgéanica, a fim de se
obter maior produtividade, minimizando os impactwsbientais causados, visando uma
agricultura sustentavel. Os objetivos deste trabdibram realizar a analise quimica
elementar, com o auxilio da Fluorescéncia de R4igBRX), e identificar os minerais das
amostras de um Latossolo Vermelho Distréfico dadmegle Ponta Grossa, Parana, Brasil,
pelas técnicas de Espectroscopia na regido dovérfreelho (IV) e Difracdo de Raios X
(DRX), caracterizando e quantificando, por meidiRX e pelo Método de Rietveld (MR), a
mineralogia da fracdo argila desse solo, corretarido-a com trés diferentes manejos —
plantio convencional, preparo minimo e plantio tdire em trés diferentes profundidades: 0,0
a 0,20 m; 0,20 a 0,40 m; 0,40 a 0,60 m, e pelaestomparativo, verificar as influéncias da
aplicacdo por 24 anos destes diferentes manejbse socomposicdo mineraldgica da fracao
argila do solo estudado. Os dados da FRX mostrgpana, as amostras sem fracionamento
fisico, predominancia dos elementos Al; Si; Fe;Epor meio do IV e da DRX verificou-se
qualitativamente nas amostras do solo sem fracienanfisico, a presenca de onze minerais:
haloisita (Ha); caulinita (Ca); montmorilonita (Mibbsita (Gb); goethita (Gt); quartzo (Qz);
anatasio (An); rutilio (Rt); vermiculita (Ve); hetita (He) e magnetita (Mg) e para a fracao
argila, doze minerais: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; ARt; Ve; He; calcita (Calc) e Mg,
observando-se variacdes néo significativas quami@senca ou auséncia dos minerais entre
as amostras analisadas. Por meio da quantificaftoada pelo Método de Rietveld,
verificou-se nas amostras da fracdo argila, a pgaspredominante dos minerais: Gb; Ca; Ha;
He e An sendo os minerais Rt; Ve e Mt os que aptasem menor percentual em massa. Os
valores de S em todos os refinamentos ficaram drfifee 6,27, e observou-se a interferéncia
da Mt nos resultados do refinamento. Tanto qualgatente como quantitativamente
ocorreram pequenas variacbes em relacdo aos nsirdgaima amostra para outra, embora
nao de forma expressiva, ndo garantindo que osjosanéo interferiram ao longo dos 24
anos de sua utilizacdo, na mineralogia da fraggitaato solo estudado.

Palavras-chave:Espectroscopia, Difracdo de Raios X, Método dévRie, Mineralogia,
Latossolo Vermelho Distrofico.



ABSTRACT

Every day becomes more intense the demand by mawesgé¢o preserve or improve
the quality of soil, those related to organic anderalogical composition, in order to obtain
greater productivity, minimizing the environmeniatpacts caused, targeting sustainable
agriculture. The objectives this work were to cayty elementary chemical analysis with the
X-Ray Fluorescence (XRF) and to identify the mite@f samples of a Red Latosol from
Ponta Grossa, Parana, Brazil, with the techniqfi¢orier Transform Infrared (FTIR) and
X-Ray Diffraction (XRD), characterizing and quanmiifg, by XRD and the Rietveld Method
(RM), the fraction clay mineralogy of that soil, roglating it with three different
managements — conventional tillage, minimum tillaayel no-tillage — in three different
depths: 0.0 to 0.20 m; 0.20 to 0.40 m; 0.40 to Greloy the comparative study, check the
influences of the application by 24 years of théi$ierent managements on the mineralogical
composition of fraction clay soil studied. The XB&ta show the predominance of Al; Si; Fe;
Ti for samples of soil without physical fractior@ii Through FTIR and XRD there has been
qualitatively in samples of soil without physicala¢tionation, the presence of eleven
minerals: halloysite (Ha); kaolinite (Ca); montmiamite (Mt); gibbsite (Gb); goethite (Gt);
quartz (Qz); anatase (An); rutile (Rt); vermiculji&e); hematite (He) and magnetite (Mg) and
for the fraction clay, twelve minerals: Ha; Ca; N&b; Gt; Qz; An; Rt; Ve; He; calcite (Calc)
and Mg, observing variations not significant asthe presence or absence of minerals
between the samples. By quantifying performed by, RMias found in samples of fraction
clay, a predominant presence of minerals: Gb; Gg;H€ and An being the minerals Rt; Ve
and Mt those who had lower percentage by weighe Vdues of S in all refinements were
between 4,91 and 6,27, and there was the intederefMt the results of refinement. Both
gualitatively and quantitatively small variationscarred on minerals of a sample to another,
although not so expressive, not ensuring that taeagement did not interfere over the 24
years of its use, the mineralogy of the fracticayaf soil studied.

Keywords: Spectroscopy, X-Ray Diffraction, Rietveld Methddjneralogy, Red Latosol.
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22 linha mais forte produzida pelos raios X
Angulo de incidéncia dos raios X em um cristal
Angulo de Bragg
Espacamento interplanar
Quantidade de particulas expressa pelo nanwgo Avogadro
(6,02.16°)
Temperatura
Tempo
Radiagéo de cobreoK
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Fator de espalhamento atdbmico
Fator de estrutura
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indice estatisticamente esperado para o indige R
indice ponderado da qualidade do refinamento elatiio aos pontos
do perfil de DRX
indice de qualidade do refinamento
Qualidade do refinamento ou “goodness of fit”
indices de Miller
Volume da cela unitaria
Numero de férmulas por cela unitaria
Massa da formula unitaria
Comprimento de onda
Altura do cilindro — aplicada na equacéo dadeeBStokes;
Gravidade — aplicada na equacao da Lei de §toke
Diametro da particula (fracéo argila) — aplecath equacao da Lei de
Stokes;
Densidade de particulas (determinada pelo déétim Picnémetro) —
aplicada na equacéo da Lei de Stokes;
Densidade da agua — aplicada na equacao dielstokes;
Coeficiente de viscosidade (poise) da agua iead na equacdo da
Lei de Stokes;
Hematita
Quartzo
Rutilio
Anatasio
Gibbsita
Caulinita
Haloisita
Montmorilonita
Vermiculita
Goethita
Calcita
Magnetita
Plantio convencional
Preparo minimo
Plantio direto
Amostra de solo no plantio convenciaagbrofundidade de 0,0 a 0,20
m
Amostra de solo no plantio convencioralprofundidade de 0,20 a
0,40 m
Amostra de solo no plantio convencioralprofundidade de 0,40 a
0,60 m
Amostra de solo no plantio preparo ménima profundidade de 0,0 a
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Amostra de solo no plantio preparo ménha profundidade de 0,20 a
0,40 m
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A etapa fundamental do manejo do solo é a sua @@ porque esta age
diretamente na estrutura, afetando muitas outrapripdades do perfil, em especial a
densidade e a porosidade, levando-as a se difarenctida condi¢cdo natural do solo e a piorar
com o passar do tempo (ANJOS et al., 1994).

A escolha do sistema de manejo mais adequado @e sld grande importancia, pois
esse deve contribuir tanto para a produtividadetemalo ou alterando o minimo possivel as
propriedades fisicas e quimicas, para a manutemg¢&aeelhora das suas qualidades (COSTA
et al., 2003; RIBON et al., 2002), pois sendo @ soh recurso de fundamental importancia
para a producdo de alimentos e de matéria-prireaséncial a sua preservacdo (MORETI et
al., 2007).

De acordo com SILVA et al. (2000), ha a dependédaieseestruturacédo do solo com
0 manejo que sera aplicado no preparo do mesmode grande importancia para a
manutencdo de uma boa estrutura, a escolha de orameg protejam o solo por meio de
frequente adicdo de residuos organicos, fato gséepara CAMPOS et al. (1995) é uma fonte
de energia para a atividade microbiana atuandstahiBzacéo dos agregados.

Segundo STONE e MOREIRA (2000), a densidade e mads do solo e o
armazenamento de agua ao longo do perfil, sdodafetde forma diferenciada pelos sistemas
de manejo e isso interfere diretamente no deseimehto e na produtividade das culturas.

De acordo com MORETI et al. (2007), vem-se estudarddlios sistemas de manejo
gue mantenham a fertilidade do solo e controlemraséd®, objetivando reduzir custos
operacionais e aumentar a renda liquida para unukgra sustentavel.

Nos ultimos anos, a procura por técnicas de manejodo e qualquer tipo de
tratamento: operacdes de cultivo, culturas, fedgéo entre outros — que se apliguem ao solo
a fim de se obter a producdo de plantas (CURI, 1998 aumentem sua produtividade,

visando sua conservacéo, mantendo e/ou melhoragdalidade do solo e do ambiente, tem
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se tornado cada vez mais frequiente e necessami ®m vista o constante aumento da
populacdo mundial e, consequentemente, a maiorrdiar@or alimentos (BRONICK; LAL,
2005; SILVA; SILVEIRA, 2002).

Para se obter uma maior produtividade do solo m@smo tempo buscar pela sua
conservacao, o conhecimento mineralogico se fagssacio, para estudar seu potencial de
fertilidade e seu comportamento fisico-quimico (RE® et al., 1998) frente a determinados
sistemas de manejo do solo ou tipos de culturas.

O solo quando utilizado para fins agricolas acatfaesdo alteracbes em suas
propriedades e, as praticas de manejo podem attersideravelmente a sua estrutura — de
acordo com a definicdo dada por MEURER (2000) ree$e ao arranjo das particulas do solo
— agregados — e para BREWER (1976), é represepéaaonstituicdo fisica do solo.

Segundo os trabalhos de DADALTO et al. (1989) e RENDES (1982), as
alteracbes nas condicOes naturais do solo provecpda sistemas de manejo acabam
modificando o tamanho, a distribuicdo e a estaiiéddos agregados, porém, no trabalho de
OLSZEVSKI et al. (2004), que testaram cinco tratatog de preparo do solo, utilizados por
trés anos consecutivos, num Latossolo Vermelho rddisd tipico textura argilosa,
verificaram poucas diferencas morfolégicas dosgagtes.

O uso de diferentes implementos promove altera¢éeg) fisicas como quimicas e
biolégicas (FALLEIRO et al., 2003) e ainda, se hécaemizacdo excessiva, podem ocorrer
interferéncias no transporte de nutrientes e, ptwfana disponibilidade desses ao solo
(ALVARENGA,; DAVIDE, 1999).

Os diferentes sistemas de manejo devem contriguio tpara a produtividade como
para a manutencdo da qualidade do solo (COSTA .et2803), sendo o0s sistemas
conservacionistas — toda pratica de cultivo on@egur¢des sdo tomadas visando a protecédo

do solo (LEPSCH, 1976) — correspondentes a estactdpva de reducdo da erosao e da
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degradacdo do solo, e isso se refletirda ndo s6 modufvidade como também na
sustentabilidade da producéo agricola (SCHAEFE&.e2001), caso contrario, a erosao, a
diminuicao referente a produtividade e a sustelablie sdo os resultados imediatos quando
h& a ma utilizacdo do manejo do solo (BEUTLER e&l01).

Para se avaliar os efeitos que 0 manejo possa &azpialidades do solo, o tempo de
sua utilizacdo também deve ser levado em consi@e(@OSTA et al., 2003) principalmente,
guanto ao que se refere a avaliacdo das respostagativas para tratamentos de sistemas de
manejo, que nado poderiam ser observados ja nosrao@ss do experimento (PAULETTI et
al., 2003).

Nos sistemas conservacionistas — uma opc¢ao pasdentabilidade da utilizacdo dos
latossolos brasileiros, contribuindo para a prodwgricola — a erosao e a degradacao do solo
sao reduzidas (SCHAEFER et al., 2001; SILVA et2000). Os métodos ndo convencionais
— plantio direto, plantio na palha, cultivo minim@reparo reduzido e preparo
conservacionista — apresentam vantagens econdmiches conservacdo do solo (NUNES
FILHO et al., 1987), diminuindo a eroséo, as op&agcom maquinas, reduzindo os custos
de implantagcéo de lavouras (SILVA et al., 2001).

Destes sistemas citados anteriormente, o plantiodinelhora a qualidade quimica
do solo promovendo mudangas nas mesmas pelo aurdentoatéria organica e maior
disponibilidade de nutrientes as plantas (CAVALIERD04; SANTOS; TOMM, 1996). No
plantio direto, o solo € semeado diretamente fazsedapenas um sulco onde a semente é
colocada, e os restos de cultura permanecem ncapok a colheita; dispensando, portanto,
maiores movimentacdes (PATERNIANI, 2001) e sdo duidas as perdas de &gua e
nutrientes, bem como do proprio solo causadas pmiado hidrica sendo atualmente,

utilizado como principal sistema de manejo na i@&él do Brasil (TORMENA et al., 2007).
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Segundo SILVA et al. (2000), o plantio direto pramamas camadas superficiais,
agregados maiores e mais resistentes e, de acantho GAVALIERI et al. (2004),
comparando-se este sistema com o convencionalteaacées nas propriedades quimicas do
solo mostram variagfes associadas a classe doasokistema de manejo de culturas e de
fertilizantes.

De acordo com SCHERER et al. (2007), o plantiotdir® a melhor forma de
manejo, justamente por evitar a erosdo, sendoemenais utilizado, tanto para obter maior
produtividade como também, para garantir a sudigid@de da utilizacdo agricola dos solos.

Além disso, no uso deste sistema, a recuperacaprdpsedades fisicas na camada
superficial € mais promissora (ALVES; SUZUKI, 2004nde o solo apresenta melhor
estrutura (SCHERER et al., 2007) e, quanto a dibpmtade de nutrientes, matéria organica
e atividade microbiana, esses aumentam, provocamaio isso, melhorias no solo
(CAVALIERI et al., 2004; SCHERER et al., 2007).

Ao contrario, 0s manejos ndo conservacionistasygoam a degradagdo do solo,
sujeitando-o a erosdo (RHEINHEIMER et al., 1998)plantio convencional, ao revolver
completamente a superficie, causa rugosidade stipkerklativamente elevada, que com o
passar do tempo tende a diminuir, reduzindo tamdbéapacidade do solo em reter e infiltrar
a agua, aumentando a enxurrada e, consequentementsio hidrica (BERTOL et al., 1997;
COGO, 1981apud BERTOL et al., 2007; SCHICK et al., 2000).

Estudando os efeitos em longo prazo (21 anos) ileagéo do plantio direto e
preparo convencional, em algumas propriedadesaisie um Latossolo Bruno Aluminico
cambico, COSTA et al. (2003) verificaram no prepammvencional, a degradagcao das
propriedades ligadas a estabilidade da estruturgoto em comparacdo a mata nativa —
ocorrendo aumento da densidade e da resistén@aeiracdo e diminuicdo da estabilidade

dos agregados — enquanto no plantio direto, vardim melhorias nas condi¢fes estruturais —
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confirmadas pela diminuicdo da densidade do solcsebsuperficie e com 0 aumento da
estabilidade dos agregados da camada superficidervando nesta camada menor
temperatura e maior umidade volumétrica do querepgro convencional — e em conjunto
com as demais propriedades fisicas do solo queétandpresentaram melhoras, o plantio
direto pode ter contribuido para maiores rendingeui® soja e milho. SILVA et al. (2000)
confirmaram que o plantio direto favoreceu a forauage agregados de maior tamanho e com
maior resisténcia na camada superficial.

O sistema convencional (aracdo mais gradagens)Jepes apresentar grande
namero de operacdes no solo, traz sérias consegétamto como a compactacdo de
camadas subsuperficiais (VIEIRA; MUZILLI, 1984),mmo a erosao (SILVA et al., 1992),
sendo este efeito notavel em terrenos de acenteadi@idade (SILVA et al., 2001) e isto se
reflete na produtividade das culturas que apresed&créscimo, pela perda da camada feértil
do solo e o assoreamento dos cursos d’agua, lagoapresas (SILVA et al., 2001).
SCHAEFER et al. (2001), verificaram nos sistemag qtilizaram grade pesada, uma
descontinuidade na macroporosidade, principaimemntee 3 a 5 cm de profundidade,
aumentando a densidade na superficie do solo.

O Paranda por ser um estado eminentemente agridaleCULLOCH, 1999) e, em
especial, a regido dos Campos Gerais — regidao alzagio da pesquisa — merece um
acompanhamento referente a influéncia dos difesesis¢emas de manejo sobre a composicao
mineraldgica do solo, considerando a nutricdo dastgs, em grande parte, devido aos
minerais presentes neste solo (LEPSCH, 1976) e amsthecimento pode contribuir na
escolha de um sistema de manejo mais adequadm &ant produtividade como em
conservagao — tendo grande importancia, a com@eansguantificacdo do impacto causado
pelo uso e manejo do solo na sua qualidade fIBEXTER; YOUNGS, 1992) — e também, a

preocupagdo com a conservacao dos recursos namtifemgados na producgéo, requisitando
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novos metodos de exploracdo agropecuaria, capazesnénizar oS impactos ambientais
desfavoraveis, objetivando assim, o desenvolvimetdo uma agricultura sustentavel
(DAROLT, 1998apud MORETI et al, 2007; PATERNIANI, 2001).

As questdes relacionadas a geologia, tecnologimoeaia, classificacdo dos solos e
avaliacdo de praticas agricolas, podem ser gramdtemauxiliadas pela identificacéo,
caracterizacdo e conhecimento das propriedadedid@sos minerais componentes do solo,
em especial da composicdo quantitativa mineralédecaua fracdo argila (OTTNER et al.,
2000; WHITTIG; ALLARDICE, 1986).

A identificacdo — caracterizacdo cristaloquimicae —classificacdo dos diversos
minerais argilosos e argila podem ser determingdas/arias técnicas como: a difracdo de
raios X; a difracéo de elétrons; a andlise térrditerencial; a analise térmica gravimétrica; a
microscopia eletrénica de transmisséo e de varagduespectrometria de absorcéo na regiao
do infravermelho; a ressonancia magnética nucleaespectrometria de absorcdo Mdssbauer
(GOMES, 1986).

Experimentalmente, segundo FERREIRA et al. (200@)a analise mineraldgica de
misturas como as que sdo encontradas nos solog;derbastante dificultosa, gracas a grande
heterogeneidade espacial do material do solo, glexa associacdo de minerais, a baixa
cristalinidade de alguns minerais que contém festoutural, as pequenas dimensdes e larga
distribuicdo das particulas e a substituicdo isficgrde ferro por outros elementos na
estrutura cristalina dos 6xidos.

A difratometria de raios X (DRX) de amostras paditalinas é a técnica analitica de
maior rapidez e grande versatilidade, podendortea ampla aplicagcédo como, por exemplo,
no monitoramento de amostras num laboratério, esquisas cientificas basicas, no controle
de qualidade industrial e também, na identificagédfases mineraldgicas (ESTEVE et al.,

2000; FERREIRA et al., 2003).



26

A utilizacdo da técnica de DRX, juntamente com dddé de Rietveld (MR), traz
uma contribuicao significativa para o alcance dohezimento mineraldgico, pois, por si so, a
DRX fornece muitas informacdes a respeito da miogia e composicado do solo sendo esse
0 método comumente utilizado para caracterizantqtigh e quantitativamente a composicao
mineral de solos (WEIDLER et al., 1998). Esta téaniorna-se ainda mais indicada ao se
caracterizar argilominerais, porque uma analisengpai apenas citaria os elementos quimicos
presentes e ndo indicaria a sua ligacdo na estrdtumaterial (ALBERS et al., 2002).

E uma técnica vantajosa para caracterizacdo de fadeerais, pois apresenta
simplicidade, rapidez e confiabilidade quanto &pb&o dos resultados e cada perfil de DRX
€ caracteristico para cada fase cristalina (ALBER&., 2002).

O MR complementa este trabalho porque € uma fer@am@oderosa no estudo e
analise de difratogramas de pd de estruturas laneta no entanto, embora seja usada com
éxito na geologia como, por exemplo, nos trabatleoBIUMME et al. (1996) e CALOS et al.
(1995), e de ter sido testado por iniumeros aut(fédiLE et al., 2002), ainda é pouco
utilizada em amostras de solos brasileiros. Exesnghdotrabalhos recentes utilizando-se o MR
na area da mineralogia de rochas e de solos: WHRD&tEaI. (1998) quantificou os minerais
em um solo ferralitico de Mali; HILLIER (2000) det@nou argilominerais em arenitos;
BRINATTI (2001) estudou a composi¢cdo mineralégiaa tces diferentes tipos de solos
brasileiros; BONETTO et al. (2003) estudaram roceditizadas contendo montmorilonita;
ALVES et al. (2005) estudaram de forma preliminezeallatossolos de diferentes regides do
Estado de Sao Paulo e ALVES et al. (2007) quaatdim os minerais da fracao argila
desferrificada de latossolos do Estado de S&o Paulo

Como técnica acessoéria, neste trabalho, esta actEmpetria de Fluorescéncia de
Raios X (FRX), essa pode ser considerada um dosdogtinstrumentais de rotina mais

amplamente empregados para andlises de elementaxleas, cimentos entre outros (MORI
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et al.,, 1999), sendo uma técnica instrumental néstrativa, que permite determinar a
concentracdo de elementos em uma amostra, utibzaaxl intensidades de raios X
caracteristicos emitidos. Tem se tornado importanteandlises quimicas por possibilitar a
deteccdo simultanea de elementos numa ampla faixalchero atdbmico e concentracdo —
embora néo atinja os limites de deteccdo alcancpdi@s técnicas de espectrometria de
absorcao atdmica (PATACA et al., 2005) —; por nécessitar de pré-tratamento quimico; por
ter um custo relativamente baixo; por economizageetes e vidraria; por gerar pouco ou
nenhum residuo e por ser de facil operacdo (CARREIRASCIMENTO FILHO, 1996;
PATACA et al., 2005).

Outra técnica, também auxiliar, mas de elevada itapoia, utilizada neste trabalho
€ a Espectroscopia na regido do Infravermelho @uinplementar & DRX no reconhecimento
mineral (GADSDEN, 1975), por fornecer informacdesportantes sobre a identificacao,
quantificaco e aspectos estruturais dos minergi®sos, cristalinos ou amorfos (GOMES,
1986) em amostras de solos, além disso, quanta &wecucdo, € uma técnica simples,
rapida, que apresenta grande economia de matEARMER, 1974a; GADSDEN, 1975).
Sua utilidade na andlise mineral estd na identificade minerais de diferentes, mas
constantes, composi¢des quimicas e na de mineraisndposi¢do quimica constante, porém,
com estruturas cristalinas diferentes — por exempl&iGQ como quartzo, cristobalita ou
tridimita; por permitir a distingdo entre minergise exibem uma série de composi¢des dentro
de um grupo e, entre minerais que variam, tantotquas modificacées estruturais como na
composicao quimica (GADSDEN, 1975).

Portanto, o presente trabalho de pesquisa trara&camparativo da composicao
mineraldgica da fracdo argila do solo Latossolomé&ho Distréfico da regido de Ponta
Grossa, Parana, em relacdo a influéncia da ulzade trés diferentes manejos: plantio

direto, plantio convencional e preparo minimo, e@s fprofundidades diferentes (0,0 a 0,20
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m; 0,20 a 0,40 m e 0,40 a 0,60 m), com a utiliza@técnicas analiticas FRX e 1V, atuando
como auxiliares para a caracterizacdo e quantifcala composicdo mineraldgica do solo e

sua respectiva fracao argila, pela DRX e o MR.



CAPITULO 2 — O SOLO E OS MANEJOS
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Este capitulo apresenta uma revisdo bibliografioardando conceitos basicos
relacionados ao solo, a fracdo argila, a composig@eralogica e aos manejos empregados

no solo em estudo.

2.1 O SOLO E SUA FRACAO MINERAL

O solo pode ser definido como um material porosgirmdo de uma rocha por
processos fisicos, quimicos e bioldgicos de degiatdo, decomposicdo e recombinacao
(REICHARDT, 1985) e também, como uma colecdo depaomaturais, tridimensional,
dinamico, formado por materiais organicos e mise(@MBRAPA, 1999), correspondente a
camada externa da superficie terrestre (REICHARI¥B5), sendo o meio natural onde as
plantas crescem e se desenvolvem (CURI, 1993), imda,aque pode ser utilizado na
agricultura (REICHARDT, 1985), podendo sofrer mm@i€bes por atividades humanas
(EMBRAPA, 1999). Mas, de uma maneira bastante siitgdia, pode-se dizer que o solo é
um sistema aberto, portanto, troca matéria e eme&min 0 meio e, nele ocorrem processos
internos — fisicos, quimicos e biolégicos (GOMES34).

Segundo KLEIN e HULBURT JR. (1999), mineral é unlid homogéneo, de
ocorréncia natural, formado geralmente por processarganicos, apresentando composi¢cao
quimica definida, porém, ndo fixa e um arranjo atdonde alta ordenacdo. Os minerais
podem ser classificados de acordo com o anion wooganionico dominante em: elementos
nativos; sulfitos; sulfossais; Oxidos e hidroxiddsletos; carbonatos; nitratos; boratos;
fosfatos; sulfatos; tungstatos; silicatos (MEURERQ0) e amorfos inorganicos — minerais
gue nao apresentam estrutura cristalina.

A fracdo mineral que compdem a forma sélida do,ssémdo relativamente fixas
suas proporcdes, € constituida por minerais prosariaqueles que passaram por

microdivisGes e constituem o material de formagdsalo — quartzo, feldspatos, piroxenas,
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anfibolios, etc. — indicando ser o solo uma forgendtrientes as plantas (REATTO et al.,
1998) e, minerais secundarios — minerais argilodxislos e hidroxidos de ferro e aluminio,
silicatos e aluminossilicatos fracamente cristaioa amorfos (CURI, 1993; GOMES, 1986;
LEPSCH, 1976) — os minerais resultantes da decaggmgparcial de outros minerais sendo
0s constituintes principais da fracdo argila, respweis por grande parte dos fendbmenos
envolvendo fertilidade, manejo dos solos, propdedafisica e quimica (MOTA et al., 2007)
e estdo relacionados aos fendmenos de lixiviacaoutteentes — lavagem dos ions basicos
(Na', K", C&" e M) que sdo trocados pelo' HGOMES, 1986) —, adsorcdo de fésforo,
fixacdo de potassio, entre outros (COSTA, 1979).

Na reserva mineral do solo, abrangendo todos ograigique contém elementos
necessarios ao desenvolvimento das plantas — magemtes 0s que se apresentam em
maiores concentracdes, em porcentagem (%), naoteevegetais (LUCHESE et al., 2001):
nitrogénio (N); fosforo (P); potassio (K); céalci€d); magnésio (Mg); enxofre (S), e os
micronutrientes, presentes nos tecidos vegetaimenores concentragdes, partes por milh&o
(ppm): ferro (Fe); manganés (Mn); zinco (Zn); b@d); cloro (Cl); cobre (Cu); molibdénio
(Mo) — quanto menores forem os minerais, mais alts e instaveis em clima Umido
(EMBRAPA, 1999), a liberacdo dos elementos quimpesentes nos mesmos até as plantas

sera mais favorecida (GOMES, 1986; LEPSCH, 1976).

2.2 A IMPORTANCIA DA DIMENSAO DAS PARTICULAS DO SOL O

A qualidade e a dimensdo das particulas sdélidasalilom sdo bastante variadas,
algumas observadas a olho nu enquanto outras extrente pequenas (LEPSCH, 1976;
REICHARDT, 1985). E, portanto, a classificagdo doserais do solo, conforme indicado na

Figura 2.1 (REICHARDT, 1985), pode ser feita emilardgimo ou silte, cascalho e areia, de
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acordo com a dimensdo de suas particulas (CURRB;I9RPSCH, 1976; REICHARDT,

CLASSIFICAGAO DO DEPARTAMENTO DE AGRICULTURA -U.S.A
0,02 0,05 0,1 025 05 1,0 2.0mm
MUITO : MUITO
FINA FINA MEDIA [rRossA| 10
ARGILA LIMO CASCALHO
AREIA
AREIA
ARGILA LIMO CASCALHO
FINA GROSSA
0,002 0,02 0.2 2.0 mm

CLASSIFICAGAO DA SOCIEDADE INTERNACIONAL DA CIENCIA DO SOLO

Figura 2.1 — Classifica¢des: Internacional e Angeri; das texturas do solo (REICHARDT, 1985).

As propriedades fisicas e quimicas do solo sofrdlaéincia direta do tamanho das
particulas, pois, as de tamanhos menores tendemaa sais ativas e, entéo, a propor¢ao dos
componentes que apresentam um tamanho menor a argho — e maior — areia e cascalho
— determinara no solo certas caracteristicas dedgramportancia como, por exemplo, a
permeabilidade, a plasticidade, a pegajosidadeanmartho e a quantidade de poros, a
facilidade de se trabalhar com maquinas e a rasistéeste solo a erosdo (LEPSCH, 1976).

Constituindo o esqueleto mineral do solo estdo o®mas da fragdo cascalho e
areia, quimicamente inertes (LEPSCH, 1976). A saadg maioria € composta por minerais
primarios, sendo o quartzo o mais frequentementergrado (LEPSCH, 1976). Ainda na
fracdo areia, podem ocorrer: mica (ou muscovitagam; turmalina; magnetita; ilmenita;
feldspatos e hornblenda, sendo o ultimo de rara@ucia em solos muito evoluidos — solos
que passaram por forte intemperismo ao longo dpdemntdo seus materiais S40 0S mais

decompostos (LEPSCH, 1976).



33

A fracdo de maior atuacdo no solo é aquela quensenta em fase coloidal, a
organica — constituida pelos humus — e a inorganicanstituida pelas argilas silicatadas e
oxido-hidratados de ferro e aluminio, bem como asutjue apresentam menor atividade

(LUCHESE et al., 2001).

2.3 A FRACAO ARGILA E SUA CONSTITUICAO MINERAL

O comportamento fisico do solo, bem como suas jggdes fisicas e quimicas, sdo
determinados por um extenso nimero de mineraisgipalmente os componentes da fracdo
argila, a qual é a mais atuante em processos -isitnicos em ocorréncia no solo
(REICHARDT, 1985; WHITTIG, 1965; WHITTIG; ALLARDICE1986). A argila pode ser
definida como um material natural, terroso, com conteudo elevado de particulas com
didmetro esférico equivalente (d.e€2 pum, ou seja, apresenta baixa granulometria;dquan
pulverizada e umedecida, adquire certa plasticidages secagem, torna-se rigida e
consistente; apds queima a temperatura elevadadat® 1000 °C), adquire grande dureza;
constituida essencialmente por minerais argilosgsealém desses, pode também apresentar
outros minerais (ndo argilosos), nao-cristalinosamorfos, matéria organica e impurezas
(CURI, 1993; GOMES, 1986; SANTOS, 1989). Apresarande importancia na agricultura;
na mecanica de solos; em industrias de ceramigel,paetalirgica e petrolifera (GOMES,
1986; SANTOS, 1989).

Ao contrario da areia e do cascalho, a argila psspir maior area especifica — area
exposta por unidade de volume (CURI, 1993) ou, pogaunidade de massa (REICHARDT,
1985) — é muito ativa quimicamente, e desta fografracdo mais ativa em processos fisico-
qguimicos que ocorrem no solo (REICHARDT, 1985). Belp GREGG (1958)pud
COELHO e SANTOS (2007), esta atividade natural dagilas se da pelo fato de

apresentarem areas especificas superiores /40 m
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Portanto, sua grande atividade esta relacionadgemmeno tamanho de suas
particulas o que atribui a esta fracdo propriedadksdais como: superficie altamente reativa
na qual se inclui uma grande capacidade de trataaifatividade catalitica e plasticidade
guando umedecida, sendo a mais importante, a afiaigela agua e por elementos quimicos
gue nela estdo dissolvidos, afinidade essa, devig@ande area especifica, conseqiéncia do
alto grau de subdivisdo e a existéncia de cargdgcals na sua superficie (LEPSCH, 1976;
MOORE; REYNOLDS JR., 1997).

Na superficie das particulas da argila se encontedsorvidos — retidos
superficialmente — nutrientes do solo, sendo esl@sientos idnicos com cargas elétricas
positivas e negativas.

As cargas elétricas negativas da superficie dass@raem e retém os cations que
estdo dissolvidos na agua do solo, ou seja, oeoa@sorcao destes ions positivos e, a isso,
da-se o nome de adsorcédo i6nica enquanto que,agidage que as argilas apresentam de
adsorver estes ions e troca-los por outros, chantasacidade de troca catibnica (CTC) e
anionica (CTA) (CURI, 1993; LEPSCH, 1976).

Devido ao fato de absorverem agua, as particulaargle sdo responsaveis pelos
processos de expansao e contragdo do solo, quasdprespectivamente, absorve ou perde
agua (REICHARDT, 1985).

As propriedades Uteis das argilas sdo provenialissargilominerais ou, minerais
argilosos que nela estdo presentes (GOMES, 1986iTS&, 1989) e, portanto, sdo os
minerais, 0s responsaveis pela conservacdo e dagacide distribuicdo de &gua, de
nutrientes, de calor e dos gases neste solo (C@SaR 2002).

Entende-se por material argiloso, qualquer matea#iiral de granulometria fina e
de textura terrosa ou argilacea (SANTOS, 1989) enmerais argilosos podem ser ou nao

componentes essenciais de sua composicao. As sargitgilitos e xistos argilosos sao
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materiais argilosos. Os solos podem ser considsraeriais argilosos quando apresentam
textura argilosa, isto €, um contetdo elevado ggealGOMES, 1986).

Quanto aos minerais argilosos ou argilomineraideps®e dizer que sdo constituintes
e caracteristicos das argilas, sendo normalmensgaloros; quimicamente sao silicatos
hidratados que podem conter cations — aluminid"fAmagnésio (M§); ferro (F€* e/ou
Fe?"); célcio (C&"); potassio (K) e outros — e estruturalmente, se apresentam erades e
folnas — por isso, classificados como filossilisatou camadas de silicatos (MOORE;
REYNOLDS JR., 1997) — mas, raramente em cadeidae(lGOMES, 1986). Os elementos
mais frequientes séo: oxigénio (O); silicio (Siynainio (Al); ferro (Fe); magnésio (Mg);
potassio (K); sodio (Na), onde no estado i6nico remesentados por esferas arranjadas em
modelos estruturais tridimensionais — celas u@isdr constituindo as unidades construtoras
dos minerais argilosos (GOMES, 1986).

Apresentam grande variacdo nas propriedades qumidesicas dentro da mesma
familia, mas tem em comum, a morfologia e a climageerfeita — tendéncia de partir em
direcdes determinadas e de facil fendimento, ra@sddt em superficies lisas (SLATER, 1964)
— consequéncia de suas camadas estruturais atqiMIC&3RE; REYNOLDS JR., 1997). Sao
0S maiores componentes do solo, resultantes dosifeoda desagregacao quimica causada
pelo contato entre minerais formados no interiorTéara — feldspatos e outros minerais
silicatados — em reagcé&o com a atmosfera (MOORE;NREDS JR., 1997).

Os microcristais da maioria dos argilominerais, gpresentarem dimensfdes micro
ou nanomeétrica — alguns argilominerais podem aptasé&acdes na faixa de 1 a 100 nm — so
podem ser observados por microscopia eletronicaatgemissédo (MET) e, alguns, também,
por microscopia eletronica de varredura (MEV) (C®IEL SANTOS, 2007).

Os minerais silicatados mostram-se como uma impirtdasse de minerais, sendo a

de maior importancia dentre as outras, pois egtesamente com os Oxidos, compdem
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aproximadamente 90% da crosta terrestre, represknterca de 40% dos minerais comuns e
25% dos minerais conhecidos; ocorrendo tanto enenais primarios como em secundarios
e, desse modo, constituindo-se como importantepaoemntes dos solos (DANA, 1969b;
FONSECA; AIROLDI, 2003; MEURER, 2000).

Os silicatos sdo formados por unidades estrutiggieemamente estaveis tendo
como unidade fundamental, um tetraedro regular, aemeértices ocupados por quatro ions

I** ou o F&", ao centro, em

oxigénio, envolvendo um fon positivo, que podes&i**; o A
coordenacao tetraédrica (DANA, 1969b; FONSECA; AIRQ 2003; NESSE, 2000).

Vrios tetraedros podem unir-se — polimerizacdonpeio da ligacéo entre o forf O
com o cation do tetraedro vizinho que, deste maadra num grupamento tetraédrico
diferente, formando assim, estruturas mais complexaonsequentemente novos grupos de
compostos (DANA, 1969b; FONSECA; AIROLDI, 2003).tEtanto, o compartilhamento de
dois ou mais oxigénios entre dois tetraedros adjasendo ocorre, pois isso implicaria numa
repulsdo muatua das cargas elevadas dos ions pgsitlevido a sua proximidade, tornando
esta estrutura instavel (DANA, 1969b; FONSECA; AIRID, 2003).

A classificagdo dos minerais silicatados pode s®tafem: ortossilicatos ou
nesossilicatos (apenas um tetraedro); dissilicatosorossilicatos (tetraedros duplos); anéis
de silicatos ou ciclossilicatos (tetraedros unidasforma de anéis); cadeias de silicatos ou
inossilicatos (tetraedros unidos na forma de cad®raples ou duplas); folhas de silicatos ou
filossilicatos (Ilaminas tetraédricas unidas a l&asinctaédricas) e estrutura tridimensional de
silicatos ou tectossilicatos (estruturas tridimenais)(MEURER, 2000; NESSE, 2000).

O nome filossilicato € de origem grega, onde pmyHignifica folha (DANA, 1969b;
NESSE, 2000). Os minerais que recebem esta dengioirepresentam habito achatado ou

em escama, ou seja, suas estruturas sdo formadassqareposicdao de laminas de

silicio-oxigénio que fazem lembrar folhas, quandap#hadas sucessivamente e estendidas
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indefinidamente, determinando assim, o tamanhortat e o tipo de mineral de que é
formado, fazendo com que estes minerais apreserdeias caracteristicas como: clivagem
distinta, geralmente moles, de densidade relatbraparativamente baixa, suas lamelas de
clivagem podem mostrar flexibilidade e mesmo etaddde (DANA, 1969b; NESSE, 2000).
Os filossilicatos sdo formados pela unido das lamifou folhas) tetraédricas,
formadas por tetraedros individuais, ligados esinegelos seus vértices, como na Figura 2.2
(LUCHESE et al., 2001), ajustadas as laminas (tha&) octaédricas, formadas por unidades
octaedrais, interligadas pelos seus eixos, repiad®mela Figura 2.3 (LUCHESE et al.,
2001), originando camadas que, quando empilhad&ssivamente, em um numero variavel,
constituem a estrutura dos argilominerais (KAMPEJRT, 2003; LUCHESE et al., 2001;

MOORE; REYNOLDS JR., 1997; NESSE, 2000).

Oxidrilos @ Oxigénios . Aluminios @O Silicios

Figura 2.2 — Representacdo esquematica das fa@traédricas (LUCHESE et al., 2001).

Oxidrilos
Oxigénios
. Aluminios

@O Silicios

Figura 2.3 — Representacdo esquematica das fottaddoicas (LUCHESE et al., 2001).

Quando o conjunto é formado pela unido de uma fda#teaédrica — onde

normalmente o centro do tetraedro é ocupado pélongis, com freqiiéncia este pode ser
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substituido pelo Al e, ocasionalmente pelo¥e- substituicées isomérficas — com uma folha
octaédrica — que contém um>Aho centro do octaedro, mas, podem apresentarsoctAtions
como: Md*; Fe&* ou Fé", todos os outros elementos de transicéo (com &aadg Sc, ainda
n&do observado) e Lienvolto por oxigénios ou hidroxilas (oxidrilos(as, tem-se a estrutura
de um argilomineral denominado 1:1, sendo seu ipahcepresentante, a caulinita, incluindo
também, a haloisita, nacrita e diquita (BRADY, 19B&MPF; CURI, 2003; LUCHESE et
al., 2001; MOORE; REYNOLDS JR., 1997; NEUMANN et,aP000; NESSE, 2000),

representada na Figura 2.4 (LUCHESE et al., 2001).

lamina
tetraédrica

gﬁi‘-—w__m/ e “a—-—.

o e /a —

3 /A\ o

G V/ “w—_-_-*&f) ®0 Silicios

Figura 2.4 — Representacao esquematica das fatlragdricas e octaédricas nas argilas 1:1 (LUCHE&SH.,
2001).

Ao conjunto formado pela unido de duas folhas éeiaas com uma octaédrica
interna, denomina-se um argilomineral do tipo 2dmo na Figura 2.5 (LUCHESE et al.,
2001), sendo seus principais representantes: ascatm (montmorilonitas) e as vermiculitas
— minerais expansiveis — e micas de granulacao (fita) — mineral ndo expansivel —
(BRADY, 1989; KAMPF; CURI, 2003; LUCHESE et al.,@0 MOORE; REYNOLDS JR.,
1997; NEUMANN et al., 2000; NESSE, 2000). Portarg@yomenclatura 1:1 e 2:1, apenas
trata de um designativo da razdo das folhas teicadd e octaédricas, formando os
argilominerais (NEUMANN et al., 2000). Ainda, agigas podem ser classificadas de acordo

com o cation presente na folha octaédrica, por pkense o cation for bivalente, como o
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Mg**, todos os sitios octaédricos estardo ocupadosideva classificacdo da argila a
trioctaédrica, agora, se os fons forem trivalentemo o Af*, apenas 2/3 dos sitios estardo

ocupados e, entéo, a argila sera classificada dioctaédrica (NEUMANN et al., 2000).

lamina
tetraédrica
@ Oxidrilos

N _.-_""_':,, @ oxigénios
lamina \ ) \. .
octaédrica N Q Aluminios
. \ @\ ‘

S @0 Silicios

A

oY
G=t\7 | 20—

Figura 2.5 — Representacdo esquematica das fatragdricas e octaédricas nas argilas 2:1 (LUCHE&SH.,
2001).

A capacidade de expansédo de alguns minerais odeuido a ligagdo estabelecida
entre as suas camadas (MEURER, 2000). Por exemploaulinita as folhas tetraédricas e
octaédricas estéo ligadas pelos anions oxigénia® camadas séo unidas por pontes de H ou
por meio das ligagbes O-OH, tornando a estrutugaaie ndo expansivel quando em
presenca de 4gua, ja nos minerais expansiveisnd@vedratacdo, as camadas se afastam
devido a pouca atracdo entre os oxigénios do faedama unidade com os do topo da outra,
permitindo a expansao entre elas, provocadas gak@u cations trocaveis (FONTES et al.,
2001; BRADY, 1989).

As substituicdes isomorficas sdo de grande impodana dindmica de ions nos
solos por favorecerem a nutricdo das plantas, gaisam um excesso de cargas negativas —
responsaveis por muitas das propriedades dassargitpie € compensado pela adsorcao de
cations nas superficies das camadas (CTC) e ogjimnséao substituidos nestas estruturas,
por apresentarem raios ibnicos semelhantes, oussggm todos de tamanhos parecidos, néo

alteram a estrutura basica do cristal, sendo esbarémcia muito comum na nhatureza e
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responsavel pela grande variedade de argilastailiaa (BRADY, 1989; LUCHESE et al.,
2001; NEUMANN et al., 2000).

O aluminio é depois do oxigénio e do silicio, ostdninte mais importante da crosta
terrestre, representando consideravel importaneiacnstalografia dos silicatos (DANA,
1969b). Gracas a relacdo do seu raio idnico cora oxiyénio, pode apresentar numero de
coordenacdo quatro e seis e, isto 0 permite apegsestruturas dos silicatos tanto em
posicdes tetraédricas — quando coordena quatrcérupg dispostos nos vértices de um
tetraedro regular, resultando em um agrupament@cuiga 0 mesmo espaco de um tetraedro
oxigénio-silicio, podendo unir-se com tetraedrositieio em agrupamentos polimerizados —
quanto nas posicdes octaédricas — em coordenaigaonggdo agrupamentos tetraédricos por
simples ligacdes idnicas, mais fracas do que asugeen os ions nos tetraedros (DANA,
1969b).

Estes minerais, juntamente com os oxidos, predomima fracédo argila dos solos e,
por isso sdo denominados de argilominerais, temaocprincipais representantes: micas;
caulinita; haloisita; esmectitas; vermiculita;dlitclorita; minerais 2:1 hidréxi entre camadas
(HE); argilominerais interestratificados — apreaentestrutura de dois ou mais minerais ao
mesmo tempo —; outros aluminossilicatos (DANA, 1I964EURER, 2000).

Segundo MOTA et al. (2007), os 6xidos — simplifiacgenérica dos oxidos,
hidroxidos e oxi-hidroxidos de Fe e Al — sdo oserais de natureza secundaria, dentre os
nao-silicatados de significativa importancia pasasolos de areas tropicais e em particular os
solos brasileiros.

Os 6xidos, principalmente os de ferro (hematitaethyta) e de aluminio (gibbsita),
sdao tipicos de solos tropicais (FERREIRA et alQ3)0exercendo grande influéncia em seus
atributos eletroquimicos (ALLEONI; CAMARGO, 1995), eo contrario das argilas

silicatadas, estes apresentam porosidade, plasteidexpansibilidade e coesdo muito
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maiores, fornecendo boas condi¢cfes fisicas aos swide sdo predominantes (VIEIRA,
1988).

Na classificacdo dos solos, um atributo muito atersido € a sua cor, atuando como
um indicativo da riqueza de matéria organica —ssohais escuros (MEURER, 2000) — e a
natureza mineralogica dos 6xidos de ferro presRERNANDES et al., 2004), pois esses
possuem alto poder pigmentante, determinando aag@lo de muitos solos (COSTA et al.,
2002) — solos de cor vermelha e amarela (MEURERQRS e, juntamente com as argilas,
atuam como importantes agentes formadores de agpregatre as particulas do solo, pois,
com o aumento de seus teores as particulas sqaamrale forma mais casualizada e a
estrutura apresenta uma tendéncia a se granuldCKRERDT, 1985; RESENDE, 1985) e
sdo os agregados o0s responsaveis, entre outrass,cpelo controle do estoque de agua,
aeracdo, bem como a erosao, constituindo um imper@mponente da estrutura do solo

(OADES, 1984).

2.4 OS LATOSSOLOS

Os solos séo classificados em categorias de aamdo suas caracteristicas ou
qualidades ja apresentadas anteriormente (CURB)18% solo de interesse neste trabalho é
um Latossolo Vermelho Distrofico.

Geralmente os latossolos sé&o solos bastante enwdlgLEPSCH, 1976), ou seja,
bastante evoluidos, resultantes de fortes transfghes no seu material constituinte
(EMBRAPA, 1999), estaveis e submetidos a intenseniperismo — 0 processo mecanico,
guimico ou biolégico, pelo qual as rochas da sigierfla terra sao alteradas ou desintegradas
(CURI, 1993) — por isso, sdo bastante empobrea@dosutrientes necessarios aos vegetais

(LEPSCH, 1976) ou, com fertilidade quimica geralteebaixa, porém com propriedades
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fisicas muito favoraveis ao desenvolvimento detpla® a producao agricola (AZEVEDO;
BONUMA, 2004).

Séo formados em ambientes com intensa umidade cg eapodem apresentar
coloracdo vermelha, alaranjada ou amarela (LEPST3H6) de acordo com o tipo e
quantidade de mineral presente, ocupando extensas d@o territorio brasileiro (AZEVEDO,;
BONUMA, 2004; KER, 1997), destacando-se os estattngGoias, Mato Grosso, Mato
Grosso do Sul, Minas Gerais, Parana, Rio Grand8uwce S&o Paulo, tendendo a ocupar
areas planas ou com leves ondulacdes (KER, 1997).

S&o muito profundos e podem apresentar mais de mdeisos de profundidade,
friaveis; bastante porosos; de textura variavah ewgilas de baixa CTC (LEPSCH, 1976).
Neste tipo de solo, os minerais primarios e po@sistentes, estdo ausentes ou existem em
pequenas proporcdes e apresentam teores elevadrildale ferro e de aluminio (LEPSCH,
1976). Podem ser encontrados como distréficosoieds e alicos, sendo variadas suas
fertilidade e textura, esta Ultima indo de francerasa a muito argilosa (KER, 1997).

Embora seja um solo pobre em nutrientes, eles pademtilizados na agricultura,
desde que para isso, sejam empregados corretifarsiligantes em quantidades adequadas

para que suas caracteristicas e propriedades sw#mradas (LEPSCH, 1976; CURI, 1993).

2.5A MINERALOGIA DA FRACAO ARGILA NOS LATOSSOLOS BRASI LEIROS

Para uma compreensdo do solo — tanto dos procéssms e biolégicos que lhe
deram origem como também, dos nutrientes nele doscau dele extraidos, sendo grande
parte dos fendmenos quimicos e fisicos do solougnfliados pela sua composicédo
mineraldgica (MOTA et al., 2007), € necessario whezimento dos argilominerais presentes,
pois, como ja foi dito, é na superficie destasipalds coloidais — incluindo também as
substancias humicas (matéria organica completanugtemposta) e os oxidos de ferro,

aluminio e manganés — que a adsorcdo de aguansaid@nions inorganicos e moléculas
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organicas ocorre (MOORE; REYNOLDS JR., 1997). Rudaa utilizacdo do solo na
agricultura é uma funcéo do tipo e da quantidade atgilominerais presentes no mesmo
(MOORE; REYNOLDS JR., 1997).

Séao predominantes, porém, de proporcdes variavdependendo de fatores como
intemperismo, drenagem, material de origem — (KEJ®,7), na composicdo mineraldgica da
fracdo argila de solos tropicais os argilominedostipo 1:1 e os Oxidos de aluminio e de
ferro, resultando numa tendéncia de maior agregagape em solos com maiores teores de
argilominerais 2:1 e empobrecidos em Oxidos d® feraluminio (TROEH et al., 1980).

No territorio brasileiro predominam solos altamentéemperizados como 0s
latossolos e os argissolos que ocupam extensas @ukevadas (FONTES et al., 2001) e a
mineralogia da frac&do argila, normalmente encoatraib latossolos, se constitui de: caulinita
— mineral silicatado predominante e praticamentieci(FONTES et al., 2001), em solos
grandemente intemperizados (MOORE; REYNOLDS JRO/),Qgibbsita — € praticamente o
Unico 6xido de aluminio presente (FONTES et alQ120goethita — forma mais comum de
ferro oxidado nos solos (AZEVEDO; BONUMA, 2004);mhatita — € um mineral de alto
poder pigmentante (FERNANDES et al., 2004); mirger&il, combinados em diferentes
proporcdes e com diferencas nas caracteristica®-figimicas (AZEVEDO; BONUMA,
2004; CURI; FRANZMEIER, 1984; SINGH; GILKES, 19928, MELO et al., 2001a, b),
encontrando-se também, outros minerais em menoi@#idades, como a vermiculita com
hidroxi entre camadas; anatasio; ilita; rutilio;ghemita e haloisita (KER, 1997).

Conforme afirma KER (1997), a gibbsita, comumenteoatrada em diversas
classes de solo, aparece em quantidades maisictjmds nos latossolos e sdo os éxidos de
ferro os principais constituintes da sua fracadaarg

De acordo com VOLKSWEISS e RAIJ (1978)ud VALLADARES et al., (2003),

0s constituintes principais da fracdo argila: égide ferro e aluminio e argilas pertencentes
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ao grupo caulinita sdo caracterizados por apresent@argas de superficie variaveis de
acordo com a reacédo da solucao do solo.

Segundo FONTES et al. (2001), estes solos podeesamar pequenas quantidades
de minerais como micas e vermiculitas com hidraxres camadas e conforme MOORE;
REYNOLDS JR., (1997), minerais argila expansiveismo as esmectitas (também
conhecidas por montmorilonitas) ou vermiculitaseapntam a tendéncia a se formar em
latitudes temperadas.

A goethita e a hematita, conforme MELO et al. (20@presentam caracteristicas
mineraldgicas diferentes como: nivel de substituigdmorfica de Fe por Al na estrutura,
grau de cristalinidade, tamanho e forma do minersdo os oxidos de ferro que se destacam
pela sua abundancia (AZEVEDO; BONUMA, 2004) e apmésm predominancia quase
absoluta em solos muito intemperizados, como ogsdatos, de regides tropicais e
subtropicais estando relacionados com a sua ew(E@NTES; WEED, 1991; MUGGLER,
1998 apud INDA JUNIOR; KAMPF, 2005). O acumulo destes éxidasoliveis de ferro
(goethita e hematita) e de aluminio (gibbsita) kesultado de uma intensa perda de silica
(dessilicatizag&o) do solo (UEHARA, 1988ud ALLEONI; CAMARGO, 1995).

A goethita ocorre em quase todos os tipos de solosgides climaticas sendo a
responsavel pela coloracdo amarela dos solos e gxide associada a hematita — segundo
oxido de ferro mais abundante nos solos — conferindha coloracdo avermelhada
(TREMOCOLDI, 2003). A hematita apresenta grandetefeigmentante mesmo em baixa
concentracdo e quanto mais finamente estiver digpemaior sera este efeito
(TREMOCOLDI, 2003).

MELO et al. (2002) também verificaram que a cor sdo é influenciada pela
caulinita e pelos 6xidos de ferro e, esta influénéi estendida a estrutura, consisténcia,

reacOes de troca idnica, infiltracdo e retencaagie no mesmo.
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Segundo KAMPF (1981apud TREMOCOLDI (2003) a formacdo da hematita &
favorecida pelas altas temperaturas enquanto gutlmaixo, a alta umidade e o alto carbono
organico favorecem a formacéao da goethita.

No trabalho de GHIDIN et al. (2006), foi verificadpe a hematita, a goethita e a
gibbsita foram responsaveis pelo aumento na mamsigade, porosidade total e diminuicédo
da densidade do solo sendo que a caulinita apoeserftuéncia contraria para o Latossolo
Bruno Acrico estudado; também, que as correlacé® ®s atributos fisicos e os teores
destes minerais, na fracdo argila, ndo foram sagiivas para o Latossolo Vermelho
Distroférrico e aparentemente, os O0xidos de feredueninio de baixa cristalinidade foram
mais importantes no aumento da macroporosidaderesidade total dos horizontes do

Latossolo Vermelho Distroférrico estudado.
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Abaixo, seguem as informacfes e referéncias, apeetes em forma de tabelas,
relacionadas aos minerais presentes nas amostrasl@estudado e nas suas respectivas
fracOes argila.

Este capitulo tem como objetivo apresentar infodeacrelevantes da revisdo da
literatura utilizadas nas analises de identificgo@lo IV e DRX e das estruturas cristalinas de

partida necessarias para o uso do MR com o progbBi&S-9807a.

3.1 SILICATOS
3.1.1 QUARTZO

O quartzo € o dioxido de silicio em estado crista, juntamente com o feldspato, é
o principal representante da classe dos tecta®siic— as estruturas sdo formadas pelo
empilhamento de tetraedros de $iOnde os quatro atomos de oxigénio sdo compattha
com os tetraedros adjacentes (DREES et al., 1983A1JR. et al., 2006; LUCHESE et al.,
2001).

Devido ao seu arranjo compacto, possui alta resist&o intemperismo, sendo por
isso, 0 mineral mais abundante nos solos e naSefsagreia e silte, embora, também apareca
frequentemente na fracao argila (ALLEN; HAJEK, 19B®REES et al., 1989; INDA JR. et
al., 2006).

A Tabela 3.1 apresenta os dados deste mineralagam futilizados nas analises de

IV, DRX e no uso do MR.
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Tabela 3.1 — Informag8es sobre o mineral quartiigadas nas andlises de IV, DRX e no uso do MR.

Mineral Formula Composicdo quimica Referéncias
Sio, Si 46,74 %,; MINERALOGY DATABASE,
0 53,26 % 2007a.
Dados Cristalograficos
Sistema Cristalino Grupq Parametros de Volume Nl]m,ero de
Espacial rede Moléculas
a=b= 4,912Ao A
: P321 ¢ =5,4040 -
Trigonal (154) 6=p= 90000 1129 B Z=3
vy =120,00 °©
Atomo Nox Wycoff x/a y/b z/c B Ocup.
Si 4+ 3a 0,4704  0,0000 2/3 0,0000 1,0000
o] 2- 6C 0,4136 0,2676 0,7857 0,0000 1,0000
Referéncias HENRY; LONSDALE, 1965; WILL et al., 108
Picos de DRX caracteristicos Referéncias
(Radiacdo de Cud§1,54178 A)
20 d (A) | (%) hkl
26,65 3,3426 999 011
20,87 4,2542 208 100 WILL etal., 1988.
50,15 1,8174 110 112
Bandas de vibracdo de IV caracteristicos Referéncia
Numero de onda ~
Quartzo (cni) Observactes
muito fraco, ombro )
1200 ( definido) 950 a 1200 (cf
- Vibracéo de estiramento
1172-70 (ombro definido) devidg a ligacio Si-O-Si
1150 (ombro definido)
1090-76 (muito forte, largo)
915 (muito fraco) DREES et al.,
805-796 (médio) Dubleto 1989;
Distingue dos outros GADSDEN,
785-775 (médio) minerais de silica, regido 1975;
larga MOENKE,
i Distingue dos outros 1974;
697-2 (fraco, definido) minegrais de silica RUSSELL, J.
668 (muito fraco) D., 1987.
(médio, ombro Distingue dos outros
522-03 defini . ; i
efinido) minerais de silica
400 a 550 (cm) vibragéo
479 de torcéo devido a
ligacdo O-Si-O
462-50
390-60 (médio) Dubleto duvidoso

257
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3.1.2 CAULINITA

A caulinita € um dos argilominerais freqientemearteontrado em solos tropicais e
subtropicais e normalmente € considerado o maaselstios filossilicatos (ALLEN; HAJEK,
1989; DIXON, 1989; LUCHESE et al., 2001; MEURER,00), originando-se a partir de
minerais primarios, como os feldspatos e as maase secundarios, por meio da degradacéo
de argilas 2:1, sendo sua ocorréncia bastante ssipaena fracdo argila de solos tropicais,
como os latossolos (KAMPF; CURI, 2003; KER, 1997).

E a principal representante do grupo das argilhsdinde sua estrutura se constitui
de um empilhamento de uma folha tetraédrica deisiB oxigénios e uma octaédrica de
aluminio e hidroxilas (DIXON, 1989; LUCHESE et &0Q01; MEURER, 2000). Estas folhas
sao unidas por pontes de H ou pelas ligacbes Of&ddndo com que a estrutura se torne
rigida e ndo expansivel (BRADY, 1989; FONTES et 2001), acarretando caracteristicas
fisicas favoraveis ao solo, como a agregacao,redem e a aeracdo (MEURER, 2000).

A Tabela 3.2 apresenta os dados do mineral caylinitizados nas analises do 1V,

da DRX e no uso do MR.

Tabela 3.2 — InformagBes sobre o mineral cauliniiizadas nas analises de 1V, DRX e no uso do MR.

(Continua)
Mineral Formula Composigao quimica Referéncias
Al 20,90 %;
. Si 21,76 %;
Al,Si,O5(OH), H 1.56 %: MINERALOGY DATABASE, 2007b.
0 55,78 %
Dados Cristalograficos
S!Stema Grupp Parémetros de rede Volume Num}ero de
Cristalino Espacial Moléculas
c1 a=5,1554 A; b = 8,9448 A;
Caulinita  Triclinico (1) c=7,4048 Ap=91,700°, 329,893 R Z=2
B =104,862 % = 89,822 °
Atomo Nox  Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Si 4+ 2a 0,9942 0,3393 0,0909 0,0000 1,0000
Si 4+ 2a 0,5064 0,1665 0,0913 0,0000 1,0000
Al 3+ 2a 0,2971 0,4957 0,4721 0,0000 1,0000
Al 3+ 2a 0,7926 0,3300 0,4699 0,0000 1,0000
(@) 2- 2a 0,0501 0,3539 0,3170 0,0000 1,0000

O 2- 2a 0,1214 0,6604 0,3175 0,0000 1,0000
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Tabela 3.2 — InformagBes sobre o mineral cauliniiizadas nas analises de 1V, DRX e no uso do MR.
(Concluséo)

Atomo Nox  Wycoff x/a y/b z/c B Ocup.
o] 2- 2a 0,0000 1/2 0,0000 0,0000 1,0000
o] 2- 2a 0,2085 0,2305 0,0247 0,0000  1,0000
o] 2- 2a 0,2012 0,7657 0,0032 0,0000  1,0000

OH 2- 2a 0,0510 0,9698 0,3220 0,0000  1,0000
OH 2- 2a 0,9649 0,1665 0,6051 0,0000 1,0000
OH 2- 2a 0,0348 0,4769 0,6080 0,0000 1,0000
OH 2- 2a 0,0334 0,8570 0,6094 0,0000 1,0000
Referéncias BISH; VON DREELE, 1989; HENRY; LONSDALF65.
Picos de DRX caracteristicos (Radiacéo de G11/64178 A) Referéncias
20 d (A) | (%) hkl
12,37 7,1539 100,00 001 BISH; VON DREELE,
24,89 3,5769 61,53 002 1989.
20,36 4,3612 51,82 -110
Bandas de vibracdo de IV caracteristicos Referéncia
Numero de onda (ci) Observacoes
Caulinita 3696 (forte, definido)
3670-56 (médio, ombro definido)
3645 (fraco)
3630-24 (forte, definido)
1117-05 (forte, definido)
1035-30 (forte) dubleto
1019-05 (forte) Regido larga
940-35 (médio, ombro definido) DIXON,1989;
918-09 (forte) FARMER,
800-784 (fraco) 1974c;
760-48 (fraco) GADSDEN,
700-686 (médio) 1975.
605 (fraco, ombro definido)
542-35 (forte)
475-68 (forte)
435-28 (médio, ombro definido)
347 (fraco)
277 (fraco)
202 (fraco, ombro definido)
190 (fraco)

3.1.3 HALOISITA

A haloisita, um filossilicato 1:1, pode se apreaenha forma desidratada, a
meta-haloisita com a mesma formula da caulinitaaeforma hidratada, ou seja, existem
moléculas de agua entre as camadas estruturaiOffDI4989) e os cristais apresentam-se

tubulares (BRADY, 1989), sendo esta ultima formasideravelmente menos estavel que a
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anterior, e nenhuma das duas esta proxima de semeaos solos assim como € a caulinita
(ALLEN; HAJEK, 1989).

A haloisita apresenta estrutura semelhante a danitale pode ser distinguida, por
meio da microscopia eletronica, pela sua morfoldglaular e/ou esferoidal, diferente da
morfologia em placas que a caulinita apresenta ANIR. et al., 2006; KAMPF; CURI,
2003). Para diferenciar a haloisita 0,7 nm da naalipode ser utilizado intercalacdo de
hidrazina, acetato de potassio ou formamida, queara a expansao das entre camadas da
haloisita de 0,7 nm para 1,0 nm favorecendo a ifisagtdo por meio da DRX, da haloisita
hidratada pela sua reflexdo 001 (basal) proxima0dd (CHURCHMAN et al., 1984; INDA
JR. et al., 2006; KAMPF; CURI, 2003).

A Tabela 3.3 apresenta os dados do mineral halpigiiizados nas analises do 1V,

da DRX e no uso do MR.

Tabela 3.3 — Informacgdes sobre o mineral haloistiizadas nas analises de IV, DRX e no uso do MR.

(Continua)
Mineral Formula Composigdo quimica Referéncias
Al 20,90 %;
. Si 21,76 %;
Al,Sib,Os(OH), H 1.56 %: MINERALOGY DATABASE, 2007c.
0 55,78 %

Dados Cristalograficos

Sistema Grupo A Ndmero de
S ; Parametros de rede Volume .
Cristalino Espacial Moléculas
a=>5,150 A;
Cm b = 8,900 A;
Monoclinico (8) c=7570A; 341,7 R zZ=2
a =y =90,00°¢;
- B = 100,00 °
Haloisita 45, Nox Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Al 3+ 4b 1/4 0,1670 0,0000 0,0000 1,0000
Si 4+ 4b 0,0080 0,1670 0,4330 0,0000 1,0000
OH 2- 2a -0,0460 0,0000 0,1590 0,0000 1,0000
OH 2- 4b -0,0460 -0,1670 -0,1590 0,0000 1,0000
OH 2- 2a -0,0460 0,0000 -0,1590 0,0000 1,0000
O 2- 2a 0,2830 0,0000 -0,4580 0,0000 1,0000
O 2- 4b 0,0330 1/4 -0,4580 0,0000 1,0000
0 2- 4b -0,0460 -0,1670 0,1590 0,0000 1,0000

Referéncias MEHMEL, 1935; HENRY; LONSDALE, 1965.
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Tabela 3.3 — Informag@es sobre o mineral haloigiiizadas nas analises de IV, DRX e no uso do MR.

(Concluséo)

Picos de DRX caracteristicos
(Radiagio de Cud€1,54178 A)

Referéncias

20 d (A) | (%) hkl BROWN; BRINDLEY, 1980;
12,124 7,3 65 001 DIXON, 1989;
20,089 4,42 100 100 MINERALOGY DATABASE,
24,592 3,62 60 002 2007c.
Bandas de vibracdo de IV caracteristicos Referéncia

Numero de onda (ci)

Observacoes

3702-3696
3629-24
3414
3250
1650-40
1112-1093
1040-35
1020-05

918-10
830
797-90
758-50
723

695-90

660
545-50
474-50

436

Haloisita

(definido, ombro definido)

(forte, definido)
(forte, muito largo)

(forte)

(ombro definido)
(muito forte)
(ombro definido)
(forte, ombro definido)
(largo, ombro definido)
(médio, ombro definido)
(médio, ombro definido)
(ombro definido)
(médio, largo, ombro

definido)
(médio, largo)
(forte, muito largo)
(forte)
(médio)

Regido larga

Duvidoso

Regido larga

DIXON,1989;
FARMER,
1974c;
GADSDEN,

Regido larga 1975

3.1.4 MONTMORILONITA

A montmorilonita, uma das representantes das egasat um filossilicato do tipo

2:1, mais comuns nos solos, apresentando elevamaténcia em regifes temperadas, sendo

comumente encontrada em locais de climas quentesnemenor escala, em ambientes

tropicais, onde a lixiviacado € reduzida gracas i®abprecipitacdo (ALLEN; HAJEK, 1989;

BORCHARDT, 1989; BRADY, 1989). Apresenta um empiltemto desordenado com

moléculas de agua na regido entre camadas (BONEST&D., 2003), tendo nas camadas

octaédricas, significativa substituicdo isomorficeAl por Mg (BRADY, 1989).

A Tabela 3.4 apresenta os dados do mineral moritnia, utilizados nas analises

do IV, da DRX e no uso do MR.
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Tabela 3.4 — InformacgBes sobre o mineral montmuitdo utilizadas nas analises de IV, DRX e no usd/d.

(Continua)

Mineral

Férmula

Composigao quimica

Referéncias

Montmorilonita

(Na,Cayp j(Al,M@).Siy
O1o(OH),:n(H;0)

Na 0,84 %;
Ca 0,73 %;
Al 9,83 %;
Si 20,46 %;
H 4,04 %,;
064,11 %

MINERALOGY DATABASE, 2007d.

Dados Cristalogréficos

Sistema Grupo A NUmero de

S ; Parametros de rede Volume .

Cristalino  Espacial Moléculas

a=518A;
Triclinico FS 2 _ fgg é 697,746 R zZ=2
a, B, y=90,0°

Atomo  Nox  Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Al 3+ la 0.87530 0.33300 0.22140 0,0000 1.00000
Al 3+ la 0.87530 0.66700 0.22140 0,0000 1.00000
Al 3+ la 0.37530 0.83300 0.22140 0,0000 1.00000
Al 3+ la 0.37530 0.16700 0.22140 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.55880 0.32900 0.04300 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.55880 0.67100 0.04300 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.69190 0.82900 0.39990 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.69190 0.17100 0.39990 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.05880 0.82900 0.04300 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.05880 0.17100 0.04300 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.19190 0.32900 0.39990 0,0000 1.00000
Si 4+ la 0.19190 0.67100 0.39990 0,0000 1.00000
0 2- la 0.51340 0.50000 0.00990 0,0000 1.00000
0 2 la 0.82800 0.72800 0.00000 0,0000 1.00000
0 2 la 0.82800 0.27200  0.00000 0,0000 1.00000
0 2 la 0.49540 0.00000 0.15200 0,0000 1.00000
0 2 la 0.56820 0.69100 0.14870 0,0000 1.00000
0 2 la 0.57220 0.30900 0.14870 0,0000 1.00000
0 2 la 0.73730 0.00000 0.43290 0,0000 1.00000
0 2 la 0.42270 0.22800 0.44280 0,0000 1.00000
0 2 la 0.42270 0.77200 0.44280 0,0000 1.00000
0 2 la 0.75530 0.50000 0.29080 0,0000 1.00000
0 2 la 0.68240 0.19100 0.29410 0,0000 1.00000
0 2 la 0.67840 0.80900 0.29410 0,0000 1.00000
0 2 la 0.01340 0.00000 0.00990 0,0000 1.00000
0 2 la 0.32800 0.22800 0.00000 0,0000 1.00000
0 2 la 0.32800 0.77200 0.00000 0,0000 1.00000
0 2 la 0.99540 0.50000 0.15200 0,0000 1.00000
0 2 la 0.06820  0.19100 0.14870  0,00001.00000
0 2 la 0.07220 0.80900 0.14870 0,0000 1.00000
0 2 la 0.23730 0.50000 0.43290 0,0000 1.00000
0 2 la 0.92270 0.72800 0.44280 0,0000 1.00000
@) 2 la 0.92270 0.27200  0.44280 0,0000 1.00000
O] 2 la 0.25530 0.00000 0.29080 0,0000 1.00000
O] 2 la 0.18240 0.69100 0.29410 0,0000 1.00000
O] 2 la 0.17840 0.30900 0.29410 0,0000 1.00000
Ca 2+ la 0.18930 0.00000 0.72150 0,0000 0,50000
Ca 2+ la 0.68930 0.50000 0.72150 0,0000 0,50000

Referéncias

HENRY; LONSDALE, 1965; VIANI et al., @2,
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Tabela 3.4 — InformacgBes sobre o mineral montmuitdo utilizadas nas analises de IV, DRX e no usd/d.

(Concluséo)

Picos de DRX caracteristicos

(Radiacdo de Cud€1,54178 A)

Referéncias

20 d (A) hkl
5,89 15,00 100,00 001
17.74 5.00 003 VIANI et al., 2002.
19,77 4,49 020
Bandas de vibragdo de IV caracteristicos Referéncia
Namero de onda (¢ Observacoes
3644-20 muito forte
3428-3390 muito forte
Montmorilonita 1640-35 médio
1130-1090 ombro definido
1040-15 muito forte, largo
920-09 médio, ombro definido
885-80 muito fraco
850-35 fraco GADSDEN, 1975.
800-795 fraco
630-25 médio, largo, ombro definido
540 médio, ombro definido
470 muito forte
430 ombro definido
278 muito fraco
194 muito fraco

3.1.5 VERMICULITA

A vermiculita é um argilomineral 2:1, formado pana lamina octaédrica de Al

entre duas tetraédricas de Si, unidas por cargasapentes originadas de substituicées

isomorficas principalmente de *Sipor AP* nos tetraedros, sendo os excessos das cargas

negativas, balanceados por cétions trocaveis, @iMg’* e, gracas a sua grande superficie

especifica, todas estas cargas estdo dispostanmasamadas, fazendo com que o mineral

apresente elevada CTC (LUCHESE et al., 2001; (INIRAet al., 2006).

E um mineral expansivel, frente a dgua ou a ousasentes polares, sendo

reconhecidas trés etapas de hidratacdo, de acordoos espacamentos entre camadas: a)

com 10 A: nZo hidratada; b) com 12 A: parcialmehidratada; c) com 14-15 A:

completamente hidratada e suas capacidades desé@gp@ncontragcdo conferem elevada
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plasticidade e pegajosidade ao solo em que esserahié encontrado, dificultando os

manejos agricolas aplicados (GOMES, 1986; INDAeiR., 2006; LUCHESE et al., 2001).

Normalmente, sua ocorréncia é observada em solosopatemperizados, porém,

guando ocorre em solos altamente intemperizadossepa polimeros de aluminio nas entre

camadas (hidréxi-Al), propriedade esta que eleva sua estabilidadelnqISIDA JR. et al.,

2006).

A Tabela

3.5 apresenta os dados do mineral veritaicuitilizados nas anélises do

IV, da DRX e no uso do MR.

Tabela 3.5 — Informacgdes sobre o mineral vermiulitilizadas nas analises de IV, DRX e no uso o M

(Continua)
Mineral Formula Composigdo quimica Referéncias
Mg 8,68 %
Al 23,01 %
(Mg,F€e™,Al) 5(Al,Si) 4 Fe 9,97 %
O1(OH),+4(H,0) Si 5,57 % MINERALOGY DATABASE, 2007e.
H 2,00 %
050,77 %
Dados Cristalograficos
Sistema Cristalino Grupo Espacial Parametros de Volume Num,ero de
rede Moléculas
a=5,3490 A
B C 2/c b =9,2550 A
Monoclinico (15) c=28,8900 A 1419,23 R Z=4
a=v=90,00°
f=97,10°
Atomo Nox  Wycoff x/a y/b z/c B Ocup.
Mg 2+ 4e 0,0000 0,1638 0,2500  0,0000 1,0000
. Mg 2+ 4e 0,0000 0,4997 0,2500  0,0000 1,0000
Vermiculita — g 2+ 4e 0,0000 0,8332 0,2500  0,0000 1,0000
Mg 2+ 4a 0,0000 0,0000 0,0000  0,0000 1,0000
Si 4+ 8f 0,1042 0,9997 0,1545 0,0000 0,3000
Al 3+ 8f 0,1042 0,9997 0,1545  0,0000 0,7000
Si 4+ 8f 0,1026 0,6647 0,1547  0,0000 0,3000
Al 3+ 8f 0,1026 0,6647 0,1547  0,0000 0,7000
0 2- 8f 0,1424 0,0039 0,2132  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,1410 0,6683 0,2113  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,1420 0,3380 0,2129  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,3579 0,0697 0,1338  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,3529 0,5964 0,1346  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,5593 0,3316 0,1339  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,3363 0,9736 0,0397  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,3515 0,3274 0,0412  0,0000 1,0000
0 2- 8f 0,3832 0,6520 0,0414  0,0000 1,0000

Referéncias BATLEY, 1966, HENRY; LONSDALE, 1965.
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Tabela 3.5 — Informag8es sobre o mineral vermiulitiizadas nas analises de IV, DRX e no uso & M
(Concluséo)

Picos de DRX caracteristicos

(Radiac&o de Cu&1,54178 A) Referéncias
20 d (A | (%) hkl
6,161 14,33424 100 002
37,554 2,39305 17,03 13-6 BATLEY, 1966.
31,172 2,86685 9,78 0010
- Bandas de vibracao de IV caracteristicos Referéncia
Vermiculita - - ~
Numero de onda (ci) Observacdes
3522-00 (médio, largo)
33907
1640-18 (fraco, largo) GADSDEN,
1380 (fraco) 1975.
1017-00 (muito forte, largo)
ca. 660 (fraco, muito largo)
ca. 455 (forte, muito largo

3.2 OXIDOS, HIDROXIDOS E OXI-HIDROXIDOS
3.2.1 ANATASIO

Anatasio € um dioxido de titanio muito resisteraaéraemperismo e, assim como 0s
outros oOxidos de titanio, aparece em pequenas igades nos solos néo tendo significado
agricola, mas podem ser Uteis na identificacad@ssificacdo de solos e de seus materiais de
origem (INDA JR. et al., 2006; TREMOCOLDI, 2003).

A Tabela 3.6 apresenta os dados do mineral anatéiinados nas analises do IV,

da DRX e no uso do MR.

Tabela 3.6 — Informag8es sobre o mineral anatéslzadas nas andlises de IV, DRX e no uso do MR.

(Continua)
Mineral Formula Composicao quimica Referéncias
TiO Ti 59,94 %; MINERALOGY DATABASE, 2007f
2 O 40,06 % ' '
Dados Cristalograficos
Sistema Cristalino Grup(_) Parametros de rede Volume Num,ero de
Espacial Moléculas
Anatasio lajamd 27 b=3,7842 A
Tetragonal (11 41) c=9,5146 A 136,251 R Z=4
a=p=7y=90,00°
Atomo Nox Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Ti 4+ 4a 0,0000 0,0000 0,0000 .390 1,0000
(0] 2- 8e 0,0000 0,0000 0,2081 .613 1,0000

Referéncias HENRY; LONSDALE, 1965; HORN et al., 297
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Tabela 3.6 — Informag8es sobre o mineral anatéslizadas nas andlises de IV, DRX e no uso do MR.
(Concluséo)

Picos de DRX caracteristicos

(Radiagdo de Cu1,54178 A) Referéncias

20 d (A) | (%) hkl
25,33 3,5163 100,00 101
48,09 1,8921 28,07 200 HORN etal., 1972.
37,82 2,3786 20,24 004
Anatasio
Bandas de vibracdo de IV caracteristicos Referéncia
Namero de onda (¢ Observacoes .
700 (forte, muito largo) FARMER, 1974b;
' 9 Centrado GADSDEN, 1975;
525-460 (muito forte) muito largo MILNES;
347 (médio) FITZPATRICK, 1989.
3.2.2 RUTILIO

Assim como o anatasio, o rutilio € um dos polimenaturais do 6xido de titanio,
apresentando alta resisténcia ao intemperismo,t&ddo grande importancia agricola e,
também é encontrado em pequenas quantidades nos @bIDA JR. et al., 2006;
MEAGHER; LAGER, 1979).

A Tabela 3.7 apresenta os dados do mineral rutitiizados nas analises do IV, da

DRX e no uso do MR.

Tabela 3.7 — Informag8es sobre o mineral rutilitizadas para as analises de IV, DRX e o uso do MR

(Continua)
Mineral Formula Composigdo quimica Referéncias
TiO T159,94 %; MINERALOGY DATABASE, 2007
2 0 40,06 % <0010

Dados Cristalograficos

Sistema Cristalino Grup(_) Parémetros de rede Volume Num,ero de
Espacial Moléculas
B P 4/m nm a=b=4,5930 A
Rutilio Tetragonal (136) c=2,9590 A 62,422 R Z=2
a=B=y=90,00°
Atomo Nox Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Ti 4+ 2a 0,00000 0,0000 0,0000 0,4200  1,0000
O 2- 4f 0,30510 0,3051 0,0000 0,6000 1,0000

Referéncias HENRY; LONSDALE, 1965; MEAGHER; LAGER)79.
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Tabela 3.7 — Informag8es sobre o mineral rutilfitizadas para as analises de IV, DRX e o uso do MR
(Concluséo)

Picos de DRX caracteristicos

(Radiagdo de Cu1,54178 A) Referéncias

20 d (A) | (%) hkl
27,46 3,25 100 110 )
54.37 1,69 55,31 211 MEAGHER; LAGER, 1979.
36,11 2,49 45,49 101
Rutilio Bandas de vibracao de IV caracteristicos Referéncia
Namero de onda (¢ Observacoes
Centro em 625-608 FARMER, 1974b;
695 (forte, largo) cm’ (forte, largo) GADSDEN, 1975;
525 (forte, muito largo) MILNES;
423-15 (forte) FITZPATRICK,
390 (ombro definido) 1989.
320 (ombro definido)

3.2.3 GIBBSITA

A gibbsita é um hidréxido de Al bastante comum soi®s, as vezes, predominante
na fracdo argila e, normalmente, sua formacéo seénge a locais muito intemperizados e
dessilicatados, aparecendo em quantidades sigivifisaem regides tropicais umidas ou

subtropicais (ALLEN; HAJEK, 1989; BRADY, 1989; DORE LYNN, 1989; INDA JR. et

al., 2006; LUCHESE et al., 2001) ocorrendo, congiiéncia, associada a caulinita (FROST

et al., 1999).

Sua estrutura pode ser representada pelo empilbtarderdois planos de ions OH
onde 2/3 dos intersticios octaédricos sdo ocuppdosons Af* (LUCHESE et al., 2001;
SAAFELD; WEDDE, 1974). Geralmente, cristaliza-se gaquetas ou prismas com simetria
monoclinica, mas também, pode aparecer com siméticinica (SAAFELD, 1960;
SAAFELD; WEDDE, 1974).

A Tabela 3.8 apresenta os dados do mineral gibhgiteados nas analises do IV,

da DRX e no uso do MR.
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Tabela 3.8 — InformagBes sobre o mineral gibbgitzadas nas analises de IV, DRX e no uso do MR.

(Continua)
Mineral Formula Composigao quimica Referéncias
Al 34,59 %;
Al(OH)3 H 3,88 %; MINERALOGY DATABASE, 2007h.
061,53 %
Dados Cristalograficos
Sistema Cristalino Grup(_) Parametros de rede Volume Num’ero de
Espacial Moléculas
a=28,6840 A
P 2/n b =5,0780 A
Monoclinico (12) c=9,7360 A 427,985 R Z=8
a=v=90,00°
B=9454°
Atomo Nox Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Al 3+ 4e 0.16790 0.52950 0.00230  0,0000 1,0000
Al 3+ 4e 0.33440 0.02360 0.00240  0,0000 1,0000
(@) 2- de 0.17790 0.21830-0.11150 0,0000 1,0000
(@) 2 de 0.66920 0.65580-0.10230  0,0000 1,0000
(@) 2 de 0.49840 0.13150-0.10440 0,0000 1,0000
(@) 2 de -0.02050 0.62930 -0.10680 0,0000 1,0000
(@) 2 de 0.29710 0.71780 -0.10520 0,0000 (@DOO
(@) 2 de 0.81940 0.14910 -0.10150 0,0000 D000
Referéncias HENRY; LONSDALE, 1965; SAALFELD; WEDDE974.
Picos de DRX caracteristicos Referéncias
(Radiacdo de Cud1,54178 A)
20 d (A) | (%) hkl
18,28 4,8527 100,00 002 .
Gibbsita 20.27 4.3800 35.12 110 SAALFELD; WEDDE, 1974.
37,64 2,3895 19,43 311
Bandas de vibragao de IV caracteristicos Referéncia
Namero de onda (cf) Observacbes
3685 3360 a 3685 (Ch
3617 (fraco, definido) ~ 9140 ‘(jg:)s“rame”to
3520 (muito forte) Regido larga
3445-28 (muito forte)
i (forte, ombro
3390-60 definido)
1630-00 (fraco) Rgeloiaa:) 1(1683:)0561;10 FARMER,
1030-18 (muito forte) 9 (OH) & 1974b;
sdi b GADSDEN,
980-58 (mg P 1975; MILNES;
(fraio'”'or‘:])bro FITZPATRICK,
920-10 defi}lido) 1989.
800 (forte, largo) dubleto
749-40 (forte, largo) Regido larga
i (forte, ombro x .
670-60 definido) Regido muito larga
(médio, ombro
585 definido)
562-40 Dubleto?
515 (muito forte)
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Tabela 3.8 — InformagBes sobre o mineral gibbgitzadas nas analises de IV, DRX e no uso do MR.
(Concluséo)

Bandas de vibracdo de IV caracteristicos Referéncia
Namero de onda (¢ Observacoes
(476)
455-0 (médio, definido) FARMER,
N 425-0 (fraco) Dubleto 1974b;
Gibbsita 410 fraco Regido larga GADSDEN,
(fraco) 9 g 1975; MILNES;
370 FITZPATRICK,
285 1989.
255
196

3.2.4 HEMATITA

A hematita é bastante comum em muitos tipos dess@ioncipalmente nos bem
drenados de regides temperadas e tropicais (ALIHENEK, 1989).

Pode ocorrer neste mineral, embora em menor grauqu® na goethita, o
deslocamento do Fe pelo Al (KER, 1997; SCHWERTMANNKYLOR; 1989).

A Tabela 3.9 apresenta os dados do mineral hematitiaados nas analises do IV,

da DRX e no uso do MR.

Tabela 3.9 — Informacgdes sobre o mineral hematiilizadas nas andlises de IV, DRX e no uso do MR.

(Continua)
Mineral Formula Composigao quimica Referéncias
Fe,O Fe 69,94 %; MINERALOGY DATABASE, 2007i
&0 0 30,06 % ’ '

Dados Cristalograficos

Sistema Cristalino Grup(_) Parametros de rede Volume Num’ero de
Espacial Moléculas
a=b=5,0380 A
Hematita trigonal R3c C=137720A 307 722 & z=6
(167) a —_[3 =90,00
y =120,00 °
Atomo Nox Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Fe 3+ 12c 0.00000 0.00000 0.35530 0,0000 1,0000
(@) 2- 18e 0.30590 0.00000 0.25000 0,0000 1,0000

Referéncias BLAKE et al., 1966; HENRY; LONSDALE,6®




61

Tabela 3.9 — InformagBes sobre o mineral hemaiiifizadas nas analises de IV, DRX e no uso do MR.
(Concluséo)

Picos de DRX caracteristicos

(Radiacdo de Cuk1,54178 A) Referéncias
20 d (A) | (%) hkl
33,15 2,7028 100,00 104
35,64 2,5190 73,67 110 BLAKE et al., 1966.
54,05 1,6966 45,13 116
Bandas de vibragdo de IV caracteristicos Referéncia
Namero de onda (¢ Observacoes
Hematita 1175 (ombro definido) Regido larga
- Observado apenas FARMER, 1974b:
1160 (ombro definido) por Omori (1964) GASDSDEN. 1975;
1150 (forte, largo) SCHWERTMANN;
560-50 (muito forte, largo) TAYLOR, 1989;
532 (ombro definido) RUSSELL, J. D.,
474-67 (forte, largo) 1987; RENDON,;
370 (ombro definido) SERNA, 1981.
350 (inflex&o)
310 (forte, largo)

3.2.5 GOETHITA

A goethita é considerada o mineral de Fe mais cgnogarrendo em praticamente
todas as regides climaticas e solos, sendo resgeingé@la cor amarelo-marrom de muitos
depasitos jovens de materiais intemperizaveis (BRA®89; GUALTIERI; VENTURELLI,
1999; SCHWERTMANN; TAYLOR, 1989).

Outros céations metélicos podem substituir o Fedxidos — substituicdo isomorfica
— (SCHWERTMANN:; TAYLOR, 1989) e, assim como outtpddos de Fe que contéme
a goethita apresenta instabilidade em ambientesaexs (ALLEN; HAJEK, 1989).

A Tabela 3.10 apresenta os dados do mineral gagthiitizados nas analises do 1V,

da DRX e no uso do MR.
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Tabela 3.10 — Informag8es sobre o mineral goethit&zadas nas analises de IV e DRX e no uso do MR

Mineral Formula Composicao quimica Referéncias
Fe 62,85 %;
FeO(OH) H 1,13 %; MINERALOGY DATABASE, 2007j.
0 36,01 %

Dados Cristalograficos

Sistema Cristalino Grup(_) Parémetros de rede Volume Num’ero de
Espacial Moléculas
a=4,5979 A
N Pbnm b =9,9510A _
Ortorrémbico 62) c=30178 A 138,076 R Z=4
a=B=y=90,00°
Atomo Nox Wycoff x/a y/b zlc B Ocup.
Fe 3+ 4c 0,04892 0,85366 0,25000 0,00000 1,0000
0 2- 4c 0,70569 0,19914 0,25000 0,00000 1,0000
OH 2- 4c 0,19871 0,05298 0,25000 0,00000 1,0000
Referéncias HENRY; LONSDALE, 1965; YANG et al., 00
Picos de DRX caracteristicos Referéncias
(Radiacdo de Cud1,54178 A)
20 d (A) | (%) hkl
Goethita 21,29 4,1739 100,00 110
36,75 2,4455 77,55 111 YANG et al., 2006.
33,31 2,6901 46,86 130
Bandas de vibracao de IV caracteristicos Referéncia
Namero de onda (¢ Observacdes
3095-2985 (médio, muito largo) Regido larga
1660
1105 ((l';‘r‘;‘l'oé'magg) GADSDEN, 1975:
1040 - RUSSELL, J. D.,
definido) 1987
912-882 (forte) Dubleto duvidoso X .
. SCHWERTMANN;
812-793 ) (forte) Dubl(_e:to duv_|doso TAYLOR, 1989.
672 (médio, ombro Regido muito
definido) larga
599-578 (forte, largo)
470-450 (forte)
410 (ombro definido)

3.2.6 MAGNETITA

A magnetita € um Oxido de ferro primario, sendo enas frequente no solo,
aparecendo desde quantidades tracos a moderadasnolo como graos negros na fracao
mais pesada do solo e pode ser identificada pedgdat magnética por um ima (ALLEN;

HAJEK, 1989; INDA JR. et al., 2006; SCHWERTMANN; YAOR, 1989).
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A Tabela 3.11 apresenta os dados do mineral magnetilizados nas analises do

IV, da DRX e no uso do MR.

Tabela 3.11 — Informagdes sobre o mineral magnetilzadas nas analises de IV e DRX e no uso & M

Mineral Formula Composigao quimica Referéncias
Fe 72,36 %
Fe0, 0 27.64 % MINERALOGY DATABASE, 2007I.

Dados Cristalograficos

Sistema Cristalino Grup(_) Parametros de rede Volume Num’ero de
Espacial Moléculas
Cuibico F(g;;)m . =bB :Cy P A so15R z=8

Atomo Nox Wycoff x/a y/b z/c B Ocup.
Fe 2+ 8a 0,12500 0,12500 0,12500 0,00000 1,00000
Fe 3+ 16d 0,50000 0,500000,50000 0,00000 1,00000
O 2- 32e 0,25490 0,25490 0,25490 0,00000 1,00000

Referéncias FLEET, 1981; HENRY; LONSDALE, 1965.

Magnetita

Picos de DRX caracteristicos

(Radiagdo de Cu1,54178 A) Referéncias

20 d (A) | (%) hkl
35,443 2,53 100 311 BROWN, 1980; MINCRYST,
62,553 1,483 85 440 2007.
56,964 1,614 85 511
Bandas de vibragdo de IV caracteristicos Referéncia
NumeroSd?eS_oOnda (c™ OFbosr(:év?;;rois GADSDEN, 1975:
Forte. muito | ' fg imente pareSCHWERTMANN,;
410-380 orte, muito largo (preferencialmente para TAYLOR, 1989.

freqUiéncias mais baixas)

3.3 CARBONATO
3.3.1 CALCITA

A calcita € um dos mais importantes representadteggrupo dos carbonatos,
ocorrendo em uma ampla variedade de solos, prinograe, em regides aridas e semi-aridas,
mas, também pode ser encontrada em solos joverdteas mais umidas (ALLEN; HAJEK,
1989; SCHULZE, 1989) e, juntamente com a dolomé@std comumente associada aos
argilominerais (MOORE; REYNOLDS JR., 1997).

A Tabela 3.12 apresenta os dados do mineral caltiizados nas andlises do IV, da

DRX e no uso do MR.
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Tabela 3.12 — Informagdes sobre o mineral calatthizadas para as andlises de IV, DRX e o uso & M

Mineral Formula Composigao quimica Referéncias
Ca 40,04 %
cacq C 12.00 % MINERAL(;(S(\);I%ATABASE,
0 47,96 % )
Dados Cristalogréficos
Sistema Cristalino Grup(_) Parametros de rede Volume Num'ero de
Espacial Moléculas
a=b=4,989 A
Hexagonal R3c c= 17_’0610 '5 367,85 & Z=6
(167) a=p=90,0
y=120°
Atomo Nox Wycoff x/a y/b z/c B Ocup.
Ca 2+ 6b 0,00000 0,00000 0,000000,00000 1,00000
C 6a 0,00000 0,00000 0,25000 0,00000 1,00000
(6] 2- 18e 0,27680 0,00000 0,25000 0,0000Q,00000
Referéncias

EFFENBERGER et al., 1981; HENRY; LON$BA1965;

Picos de DRX caracteristicos

calci (Radiacdo de Cuk1,54178 A) Referéncias
aicta 20 d (A | (%) hki
20,399 3,0355 100,00 104
ooy oo s 1 EFFENBERGER etal, 1981.
30407  2.2846 27,99 113

Bandas de vibracgdo de IV caracteristicos

Referéncia
Namero de onda (cf) Observacoes
2530-00
1812-1792 fraco
1525 ?
1435-10 muito forte
1087-78 muito fraco (se presente no todo) GA1D987?5EN'
881-73 forte )
8-17 ombro — resolvido
713-10 fraco
325 muito forte, largo
230 forte




CAPITULO 4 — AS TECNICAS UTILIZADAS

65



66

Este capitulo apresenta em linhas gerais, inforesaedrincipios das técnicas de IV,
FRX, DRX e o uso do MR com o programa DBWS-9807apregadas nas analises

mineraldgicas do solo estudado neste trabalho.

4.1 ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO (1V)

As energias translacional, rotacional e vibraciamhpdem a totalidade energética
de uma molécula e as transi¢des eletrbnicas emtddfexrentes camadas ocorrem em regides
diversas no espectro eletromagnético (WHITE; ROT$86).

O IV esta relacionado com as transi¢des entretag@&s vibracional e rotacional, de
pequenas variacdes de energia, ndo suficientecpasar transi¢cdes eletrénicas (SKOOG et
al., 2002; WHITE; ROTH, 1986).

As posicOes atbmicas em uma molécula ndo séo fod@ddo aos movimentos
vibracional e rotacional, ao redor de suas ligaghede acordo com os atomos envolvidos,
estas deformacbes absorvem, em frequéncias castctey distintas, permitindo a
identificacdo dos grupos funcionais presentes nasampela espectroscopia na regiéo do 1V,
porém, sO ocorrerq absorcdo de IV se houver vasagid momento dipolar, assim, as
frequéncias de radiacdo incidente e de vibracdaralada molécula podem coincidir,
ocasionando uma variagdo na amplitude da vibragdlecoar, observados nas bandas de
vibracdo nos espectros de infravermelho (BENITE&Iet1999; SHERMAN HSU, [19-];
SKOOG et al., 2002; WHITE; ROTH, 1986).

A energia associada a radiacdo de IV absorvidacmererte nas vibragbes
moleculares de estiramento, conforme representguaaF4.1 (baseado em SKOOG et al.,
2002), algumas vezes denominada onde esta envolvida uma continua variacdo quanto
distancia entre dois atomos ao longo do seu eixtigdedo — e de deformacgdo angular,

algumas vezes denominada— na qual ocorre variagdo do angulo entre duas;dies,
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apresentando-se em quatro tipos diferentes, dd@com a Figura 4.2 (baseado em SKOOG
et al., 2002): tesoura (scissoring), balanco (mgkisacudida (wagging) e torcao (twisting),
sendo todas elas possiveis em uma molécula comdeaiwis atomos (SHERMAN HSU,
[19-]; SKOOG et al.,, 2002; WHITE; ROTH, 1986) e asstvibracdes individuais sao,

geralmente, acompanhadas por movimentos rotaci@®aiERMAN HSU, [19-]).

&

“
/ "\/

a) Simétrico

\xsi ;

/
b) Assimétrico

Figura 4.1 — Vibracdes de estiramento (a) simétftcpassimétrico (baseado em SKOOG et al., 2002).
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a) Balanc¢o no plano
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¢) Sacudida fora do plano
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b) Tesoura no plano
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¢
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d) Torgao fora do plano

Figura 4.2 — Vibracdes de deformacao angular (é&riga no plano, (b) tesoura no plano, (c) sacufticea do
plano, (d) torcao fora do plano. O sinal “+” indift@a do plano e o sinal “-* , dentro do plano @edo em
SKOOG et al., 2002).
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A freqiiéncia ou o comprimento de onda de uma aBeatependera, sobretudo, das
vibracOes internas das moléculas e, portanto, decemposicdo; da natureza dos atomos
envolvidos nas vibracdes, ou seja, das suas messtivas e de suas cargas elétricas; dos
seus arranjos geomeétricos (a influéncia ou interagd@n as vizinhancas) e da energia de
ligagdo entre eles (GOMES, 1986; GADSDEN, 1975,VEHRSTEIN; WEBSTER, 2000).
Para as argilas, a absorcéo de IV depende da mi@ssia e dos: comprimento, estiramento
e constantes de forcas de ligacdes interatbmicasstmatura destes minerais (RUSSELL;
FRASER, 1994).

A regido do espectro eletromagnético, situada eatndsivel e as microondas,
corresponde ao infravermelho (IV), compreendendmtervalo de numero de onda de
aproximadamente 12800 a 10 twu, de comprimento de onda na faixa de 0,78 a LG@D
e, € normalmente dividida em trés regides espsctminforme indicada na Tabela 4.1
(baseada em SKOOG et al., 2002), sendo a maigadidi para analise instrumental, a do
infravermelho médio (WHITE; ROTH, 1986; SKOOG et, aP002; SILVERSTEIN;

WEBSTER, 2000).

Tabela 4.1 — Regibes do espectro de infravermélaseada em SKOOG et al., 2002).

Regido de numero de ondas

Regiédo (cm?) Intervalo de comprimento de ondg (im
Préximo 12800 — 4000 0,78-25

Médio 4000 - 200 2,5-50

Distante 200 -10 50 - 1000

O espectro vibracional obtido de compostos inokg#Enicontém informacdes
consideraveis, mesmo que ndo sejam instantaneamextrehecidas e, em se tratando de
compostos cristalinos, estes exibem bandas de gitossurgidas dos modos reticulares —
vibracbes devido a movimentos de translacéo e @otde uma molécula ou ion no reticulo

cristalino — geralmente, ocorrendo em frequiéndiméxa de 300 cih, mas podem surgir em
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altas freqUéncias, gracas as possiveis combinaode®s modos fundamentais (GADSDEN,
1975).

O tamanho das particulas influencia no espectral$®rcéo, devido a faixa de
comprimentos de onda envolvida e os argilominerasnores que &m, apresentam um
tamanho ideal a espectroscopia na regido do IWzando o comprimento de onda na regiao
de 2,5 a 5Qum ou ndmero de onda 4000 a 200'gmporém, as amostras com tamanho de
particulas maiores de @m, como as fracOes silte e areia, precisam seradoghmente
maceradas para minimizar o espalhamento da radiacié@ente e a distorcao e alargamento

das bandas de absor¢cdo (RUSSELL; FRASER, 1994; WHXDTH, 1986).

4.2 DIFRACAO E FLUORESCENCIA DE RAIOS X
As técnicas de difracdo e fluorescéncia breveméeseritas aqui, utilizam os raios
X como fonte de radiacdo para as analises, por@mgem e producao dos raios X nao serao

abordadas.

42.1A DIFRAQAO E A LEI DE BRAGG

Qualquer radiacdo eletromagnética pode sofrergdirajuando passa por uma seérie
de obstaculos ordenados de maneira regular, csfandia entre eles seja aproximadamente
igual ao do comprimento de onda da radiacéo ined@MOORE; REYNOLDS JR., 1997,
RUSSELL, 1981).

Do mesmo modo, para que a difracdo de raios X possaer, € necessario que o
espagcamento entre as camadas de atomos, sobreategnaide, seja aproximadamente igual
ao seu comprimento de onda e que 0s centros edpadseestejam espacialmente distribuidos

em um arranjo altamente regular (SKOOG et al., 2002
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Sendo assim, em uma amostra cristalina, os cristaencontram nestas condicoes,
apresentando ordenacéo tridimensional e dimensdgsras aos dos comprimentos de onda
dos raios X, atuando como centros espalhadoresadiacio (DANA, 1969a; KLEIN;
HURLBUT JR., 1999; MOORE; REYNOLDS JR., 1997; SKO@tl., 2002).

Quando, sobre um cristal em um angylancidem os raios X, alguns sao espalhados
pela camada de atomos da superficie enquanto casipassam para as proximas camadas,
causando um efeito cumulativo de espalhamentos ecaith por difracdo (KLEIN;
HURLBUT JR., 1999; SKOOG et al., 2002).

Como muitos planos paralelos estdo envolvidos fragdio de raios X, somente
ocorrera interferéncia entre as reflexbes dos glauzessivos quando a diferenca entre o
comprimento do caminho entre os raios e 0s planosgja, a diferenca de percurso entre 0s
raios incidentes e refletidos, for um nimero imtede comprimento de onda,),( havendo
assim, uma interferéncia construtiva e consequearina difracdo, conforme representada
na Figura 4.3 (baseado em SKOOG et al.,, 2002),0sendadrédo observado, o resultado

destas interferéncias dispersadas pelos atomasstll (BORGES, 1980; SANDS, 1971).

Figura 4.3 — Representacao da difracao de raiosr Xiq cristal (baseado em SKOOG et al., 2002).
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Assim, a condicao para que ocorra a difracado é pdaldalei de Bragg, representada
na equacéao 4.1:

nA = 2dsené (4.1)

Para descrever a eficiéncia do espalhamento destemuinado atomo em uma dada
direcdo, é utilizado o fator de espalhamento aténffic que € definido como a razdo das

amplitudes das ondas espalhadas, como apreseif@do €CULLITY, 1978):

_ amplitudedaondaespalhad@orumatomo
amplitudedaondaespalhad@orumelétron

Normalmente, em estruturas cristalinas ha mais rdetipo de atomo envolvido,
resultando no espalhamento de ondas em cada amweeladunitaria. O fator de estrutura (F)
representa a onda espalhada por todos os N atanoslan unitaria, sendo obtido pela soma
de todas as ondas espalhadas pelos atomos indéviéxaressando a amplitude e a fase da
onda resultante, sendo que por meio da equacagdd2-se calcular as intensidades de

qualquer reflexdo hkl de posi¢cdes atdbmicas conbsd@ULLITY, 1978).

N 2ri (hUn + kvn + |Wn)

Fru =3 fre (4.2)
1

A intensidade dos raios X difratados por todostomas da cela unitaria, de acordo
com a lei de Bragg, é proporcional ao fator deuésialFI? e também pode ser definido como

a razao das amplitudes, conforme apresentado aff@Xd_ITY, 1978):
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amplitudedaondaespalhad@or todosssatomosieumacelaunitaria

Fl|=
| | amplitudedaondaespalhad@orumelétron

4.2.2 FLUORESCENCIA DE RAIOS X (FRX)

A andlise por FRX pode ser feita por meio de dipest de espectrémetros: o de
comprimento de onda dispersivo e o de energia dise(CULLITY, 1978).

No primeiro, ocorre difracdo da radiacdo emitidk @enostra por meio dos planos
reticulares de acordo com a lei de Bragg, sendaeasidade desta radiacdo medida com um
contador apropriado (CULLITY, 1978), muitas vezésmado simplesmente de dispersivo
devido a radiacao dos varios comprimentos de oedéisscamente dispersada em diferentes
direcbes no espaco (CULLITY, 1978).

No espectrometro de energia dispersiva, os var@mepamentos de onda das
radiacbes emitidas pela amostra sdo separadasoptadores de Si(Li) e um analisador
multicanal (MCA), que produz pulsos proporcionam altura para as energias no feixe
incidente, classificando estas varias alturas dsopuCULLITY, 1978). Por ndo envolver
separacao fisica no espaco dos varios comprimelgosnda (energias) — a difracdo — o
espectrometro € frequentemente chamado de nagshspeCULLITY, 1978).

A preparacdo de amostras de solo é bastante singgledo possivel conserva-las
para analises posteriores, justamente por serjidre@gmente, uma técnica ndo destrutivel

(JONES, 1982).

4.2.3 0 METODO DO PO E OS PADROES DE DIFRAGAO
O método do po recebe este nome devido as amastiisadas estarem na forma de
um pé microcristalino, onde os cristalitos mono roultifasicos estdo em uma orientacéo

aleatoria em relacao ao feixe de raios X (JENKINE9; WHITTIG; ALLARDICE, 1986).



73

A técnica de DRX do p6 compreende a caracterizagimateriais utilizando os
dados relacionados ao arranjo atdbmico no reticuistaino contendo planos de alta
densidade eletrbnica, com 0s quais 0s raios X padEragir promovendo as difracdes, desse
modo, quando todas as espécies cristalinas esthpoomo uma mistura de po, cada uma
delas registra um méaximo de difracdo independemtm@ENKINS, 1999; WHITTIG;
ALLARDICE, 1986).

No difratbmetro de pd, que utiliza a geometria @midla por Bragg-Brentano, a
amostra a ser analisada é finamente macerada kadgpaniformemente sobre a superficie
de uma lamina de vidro (ou porta-amostra); levamanatrumento, onde € rotacionada, em
um angulob, na direcdo de um feixe de raios X, enquanto ecti@t de raios X rotaciona
sobre a mesma, em um angufy @apturando os sinais difratados, sendo as altlospicos
registrados, diretamente proporcionais as intedsslados efeitos de difracdo (KLEIN;
HURLBUT JR., 1999). Pela lei de Bragg, os valorestlsdo convertidos aos espacamentos,
d, gerando uma lista destes espacamentos e irdeiesidchamadas de listas d/I (JENKINS,
1999).

O padrdo de difracdo, no formato de um grafico dgubbs de difracdo (ou
espacamentos interplanares) versus a intensidatiehdadifratada € feito de uma série de
difratogramas superpostos, Unico para cada faamdatra (JENKINS, 1999).

Como qualguer material formado por um arranjo atonordenado, fornece um
padrdo de difragcdo especifico, estes agem como résapes digitais”, auxiliando na
identificacdo das diversas fases componentes datean{@ENKINS, 1999).

O reconhecimento destas fases pode ser feitoamdz um arquivo de modelos
padrdes de fases simples conhecido como arquidifrdedo de pé (Powder Diffraction File
— PDF) — marca registrada pela JCPDS (Joint Comenftir Powder Diffraction Standards —

International Centre for Diffraction Data — ICDD) pela comparacdo de um dos dois
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parametros basicos usados na identificacdo: osegatte d, calculados a partir dos valores de
20 ou, as intensidades, referentes a cada linhamndatea desconhecida com os da amostra
padrdo (JENKINS, 1999; WHITTIG; ALLARDICE, 1986).0RRm, neste trabalho, para a

identificacdo de cada mineral foram utilizadosrés picos mais intensos de DRX, conforme

a literatura indicada no Capitulo 3.

4.3 METODO DE RIETVELD (MR)

A difracdo de po € utilizada como técnica analitilessde o descobrimento da
difracdo de raios X, mas, em conjunto com o MRciahnente desenvolvido para o
refinamento de estruturas cristalinas utilizanddodade difracdo de néutrons (RIETVELD,
1967; RIETVELD, 1969), e o advento de computadaress poderosos, tornou-se uma
técnica potencialmente Gtil nas analises quant#tatde fases componentes de uma grande
variedade de materiais, aplicado inclusive no cbatde qualidade industrial (BISH; POST,
1993; ESTEVE et al., 2000; FERRAZ; BASSO, 1996).

Em relacdo a outras técnicas convencionais desasatjuantitativas em que se
decompdem os picos individuais de Bragg, o MR @m@asmuitas vantagens (BISH; POST,
1993), como por exemplo, ndo h4 a necessidade deaandio de calibracdo, interno ou
externo; sdo minimizados os efeitos de orientagétepencial (BONETTO et al., 2003) e
pode ser aplicado para quantificar uma fase simplesarias fases, componentes de uma
amostra, simultaneamente, utilizando para issoc@aguipamento e pessoal, realizando
medidas e célculos automaticamente, sendo umac#éépaiderosa, pela sua simplicidade e
rapidez (BISH; POST, 1993; KONIG; ANGELICA, 2002E¥IN; KIMMEL; 1995).

Porém, no MR é necessario um modelo razoavelmeote da estrutura ou,
estruturas cristalinas contidas no padrédo de difraga amostra analisada para iniciar o

refinamento e assim, poder originar um padrao tadou(ou sintético), para o ajuste das
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medidas do padrdo de difracdo observado (BISH; RPQAS%3; BONETTO et al., 2003;
HUTTON; MANDILE, 1996; YOUNG, 1995a).

A diferenca entre os dois padrées € minimizadango de um processo iterativo de
refinamento dos minimos-quadrados, onde ajustefedés entre as intensidades calculadas e
observadas em um mesmo intervalo angular do difratoa de p6 (RIETVELD, 1967), até
os padrbes de difracdo calculados e observadogusgram ao maximo e, a partir deste
ajuste, € possivel obter informacdes detalhadasstiatura cristalina do material (YOUNG,
1995a), sendo as quantidades das fases preseatamastras, verificadas nos valores finais
do fator de escala para cada uma delas (HILLIERO2BISH; HOWARD, 1988; HILL;
HOWARD, 1987).

O MR tem como principal objetivo refinar a estratgristalina e ndo somente perfis
de difracdo, e nesse método sao refinados simaltaer@e, parametros dos modelos da
estrutura cristalina e efeitos instrumentais nagade difracdo (YOUNG, 1995a) sendo, as
atualizacdes dos refinamentos parcialmente solseposs reflexdes individuais de Bragg,
algo que nao esta presente em outros métodos pepdia refinamentos de dados de difragéo
de p6 (YOUNG, 1995a).

Muitas reflexdes de Bragg contribuem para a intite observada;,\sobre pontos
escolhidos arbitrariamente, i, do padrao de difvaghservado da amostra e a intensidade
calculada, ¥., € determinada pela soma das contribuicbes dexdet de Bragg vizinhas
mais a radiacdo de fundo. A funcéo que represemi@m@sidade calculada na i-ésima posi¢ao

€ expressa pela equacgéo 4.3 dada a seguir (YOUDEBaL

Yiae = SR{SpAbZOFkrdZQ - 20k)ASLk Pk)+ ybi} (43)

onde;:

S € a funcéo para rugosidade superficial;
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S € o fator de escala;

Ab é o fator de absorcao;

k representa os indices de Miller para um dado gécdifracéo, relacionado com o plano que
satisfaz a Lei de Bragg;

Lk contém os fatores Lorentz-polarizacédo e multigédee;

@é a funcéo do perfil de difracéo;

4 é o angulo de espalhamento no passo

4. € o angulo de difracéo do plano reticular;

As é a funcao de assimetria;

Px € a funcéo de orientacdo preferencial,

[F[# é o quadrado do fator de estrutura do k-ésimoopleticular;
Yii € a intensidade da radiacéo de fundo para o i-&3&880.

A orientacdo preferencial pode ocorrer quando astatitos de uma amostra
orientam-se em formas variadas do que as espatatidsuicbes aleatdrias no método do po,
causando distor¢cfes das intensidades das refl€X@t$NG, 1995a). Estas distorcdes podem
ser modeladas matematicamente com as funcOeseatgamdo preferencialxPsendo que os
dois modelos de funcbes utilizados sdo o de Rukfetaya e o de March-Dollase,
representados respectivamente pelas equacoes 4.8, ende G e G sao parametros
refindveis eax € o0 angulo entre o vetor de espalhamento da &flék e a direcdo da

orientacao preferencial (YOUNG, 1995a; YOUNG et 2000):
P« =[Gz2+ (1-G2) exp(-Gua; )] (4.4)

-3/2

Pk = (Gl2 cos a + [Gijsenza) (4.5)

1
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A intensidade da radiacdo de fundo, descrita pplagio 4.6, para o i-ésimo passo,
Yui, deve ser refinada, onde pode ser utilizado paefivamento, o polinbmio de 52 ordem

(YOUNG, 1995a; YOUNG et al., 2000):

- 26\ 1"
yb._mszmK BKPOSJ 1} (4.6)

A assimetria dos picos de difracdo pode resultaalierracdes instrumentais ou
caracteristicas das amostras, porém, o seu ajodéeser feito por meio do modelo de funcéo

de assimetria usual de Rietveld, apresentado recéqut.7 (YOUNG et al., 2000):

[sinal(24 - 26)]((284 - 261<)2
tar &

As=1-P 4.7)

A funcéo pseudo-Voigt (equacao 4.8), uma das fusdoeperfil utilizadas, € a soma
das funcbes do perfil Lorentziana e Gaussiana onpgarametra) pode ser refinado como
uma funcado linear deb2 tendo como parametros refinaveis os NA e NB (Y@Uat al.,

2000; ZEVIN; KIMMEL, 1995):
pv =nL+@Q-n)G , n =NA+NB* 26 (4.8)

As equacdes 4.9 e 4.10 descrevem as funcOes db lpgdntziana e Gaussiana,

respectivamente (YOUNG et al., 2000):

_WCo | Co(2a-28)°
G="" ﬁrex;{ B } (4.9)
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Lo ﬂlwaz@ﬂ @10
TT.H«k H.

Para iniciar um refinamento pelo MR, sé&o considesach simetria do grupo
espacial; as posi¢cfes atdbmicas; os sitios ocupsions parametros de cela; os parametros
térmicos; os parametros para a radiacdo de fundepmetria instrumental — caracteristicas
Opticas, aberrac6es da amostra (por exemplo, ogskento da amostra e a transparéncia); o
componente amorfo; os agentes de alargamento dib gerreflexdo da amostra como o
tamanho do cristalito e a microdeformacéo (BISHSF(1993; YOUNG, 1995a).

Para acompanhar o processo do refinamento e, pmrtanajuste do perfil, sé&o
estabelecidos alguns critérios numéricos indicaldeequalidade do refinamento — indices de
discordancia — dados a seguir:

R do fator de estrutura dado pela equagao 4.11:

R = Z|’\/IK"obs" _'\/IKcaIc.

R de Bragg dado pela equacéo 4.12:

100 (4.11)

Z| I K"obs' I Kcalc
= 100
Re Sl (4.12)

R de perfil dado pela equacao 4.13:

Z| yiobs B yicalc|
R, = .100
P z yiobs (413)
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R de perfil ponderado dado pelguacao 4.14:

_y )27
R, :{Z\%“(:\/Ey y)‘j‘“)} 100 (4.14)

R esperado dado pela equacéo 4.15:

%
R, = {%} 100 (4.15)

Qualidade do refinamento ou “goodness of fit” dpdta equacao 4.16:

S= %p (4.16)

Nesses indices tém-se:
yi intensidade do i-ésimo ponto do perfil de difracéo
Ik € a intensidade integrada da K-ésima reflexaordgd
0 subscrito “obs” para observado (as aspas sdo amecporque as intensidades nao sao
observadas diretamente);
o0 subscrito calc para o calculado;
N € o numero de pontos no perfil observado;
P € 0 numero de parametros refinados;
C € o numero de vinculos impostos no refinamento;

w; é definido conforme indicado na equacao 4.17:
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1
W = (4.17)

No caso de existir mais de uma fase a equacdoofmad-se a equacao 4.18 que

fornece a intensidade calculada considerando &svases, indicadas na férmula por

Yicac = SR{Z S Ab{z qu |2 dzgl —26, )ASLk R )} Yy } (4.18)

Por meio da expressdo dada pela equacdo 4.19 mmleafetuar analises

guantitativas pelo MR (BISH; HOWARD, 1988; HILL; HM@ARD, 1987).

s,(zmv),

Yo T ST (419

onde:
We é a fracdo ponderada da f&se
S, € o fator de escala da fe3e
Z é o numero de férmulas por cela unitéaria;
M é a massa da férmula unitéria;
V é o volume da cela unitéaria;
2 € 0 somatorio sobre todas as i-ésimas fases pessen
Para que o refinamento seja considerado bom, osegatie &, e Resp precisam ser
similares (BONETTO et al.,, 2003) e se os valoregrfo os mesmos o refinamento sera

considerado perfeito (BISH; POST, 1993).
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4.3.1 REFINAMENTO RIETVELD PELO DBWS

Dentre os varios programas populares utilizados parefinamento de Rietveld
como o GSAS, o RIETAN, entre outros disponiveis lo&€r Commission on Powder
Diffraction (YOUNG, 1995a; YOUNG et al., 2000), tedrabalho, utilizou-se o DBWS-
9807a, versao desenvolvida por R. A Young, AllerL&son e C. O Paiva-Santos (YOUNG
et al., 2000) e a interface grafica MAN4 2.1, elalla por Vegner H. S. Utuni, Marcio S.
Goes, Carlos O. Paiva-Santos, Selma G. Antdnio éréAV. C. de Andrade, que roda o
DBWS ou qualquer outro programa necessario assasalsendo de livre acesso (YOUNG et
al., 2000).

O proposito deste programa € utilizar o MR pardisggde néutrons ou de raios X
de padrdes de difracédo de po, utilizando variosprdgadores ou um computador pessoal, com
a capacidade de manipular até quinze fases sireal@nte (YOUNG et al., 2000).

O arquivo de entrada de dados, o input control(fdf, para ser compativel com
outros programas, que utilizam o formato requisitpelo ICDD para o PDF, apresenta
extensdo .icf; .in ou .inp, tendo controle variawkls parametros estruturais e outros
parametros que podem ser refindveis (YOUNG e2@00).

Por meio de um aquivo alfa-numérico contendo urstadem das reflexdes de
Bragg, geometricamente possiveis, e os indicesillierMh, k, |, para cada fase envolvida no
refinamento e uma listagem das intensidades cadlasll@ observadas em cada passo, O
PLOTINFO, gerado pelo DBWS, é possivel criar umfigpddos padrbes observado e
calculado, mostrando a diferenca entre os doigliedndo as posi¢cdes das possiveis reflexdes
de Bragg para cada fase, por meio do DMPLOT, umgrproa (Shareware) oferecido como

item na versdo do DBWS para PCs (YOUNG et al., 2000
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O arquivo de saida, output, (de extensdo .outgdgeao final da dltima rodada do
programa, mostra, entre outras informacgdes, os Rsle final de cada ciclo do refinamento
(YOUNG et al., 2000).

Outras informacdes mais detalhadas a respeito d@v®B807a, bem como a
maneira de utiliza-lo, podem ser obtidas por ma&icseu guia do usuario — User’'s guide —

(YOUNG et al., 2000).



CAPITULO 5 — AS AMOSTRAS E SUA PREPARACAO
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Neste capitulo, sdo descritos o local e os mamgjgsegados no solo estudado, além
dos procedimentos adotados para a abertura dasraside solo, o fracionamento fisico e as

notacdes de identificacdo adotadas.

5.1 LOCALIZACAO E DESCRICAO DAS CONDICOES DE MANEJO

Ponta Grossa esta situada na regido do SegundaltBlBaranaense, latitude 25° 13’
S e longitude 50° 01’ W, apresentando estacfesititias bem definidas termicamente como
média do més mais quente (fevereiro) 21,2 °C eals fmo (julho) 13,3 °C (MAACK, 1981);
atualmente com altos indices pluviométricos, ongeegipitacdo total anual situa-se entre
1300 a 1800 mm, com boa distribuicdo de chuvasoagol de todo o ano (MEDEIROS;
MELO, 2001; MERTEN, [19957]).

Segundo MEDEIROS e MELO (2001), a ocorréncia dpsstide solos, no espaco
urbano de Ponta Grossa, segue normalmente a segeiatdo de topografia: os latossolos
(nos topos); os cambissolos (nas vertentes); os $adiromorficos (nas planicies). Ainda, de
acordo com MEDEIROS e MELO (2001), no espac¢o urbdaocidade, as unidades
litologicas tendem a desenvolver solos como: @$idds, com freqlente exposicdo da rocha
(sobre a Formacao Furnas); os latossolos e os ssoids (na Formacdo Ponta Grossa), no
topo e nas encostas, respectivamente; solos coturdeareno-argilosos (sobre o Grupo
Itararé).

O solo analisado neste trabalho é um Latossolo ®aorDistréfico proveniente da
Estacdo Experimental do Instituto Agronémico doaRar (IAPAR) — Pélo Regional de
Pesquisa de Ponta Grossa num projeto em colabo@g@oDr. Jadir Aparecido Rosa,
pesquisador do referido instituto.

A éarea deste solo foi dividida em trés parcelasgrentais — duas com dimensao

de 100 X 50 m, com area de 5000, @ a terceira de 100 X 100 m, com area de 10000 m
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com declividades de 6,9 %; 7,1 %; 8,1 %, respetiarde (MERTEN, [19957]). Em cada
parcela foi aplicado um sistema de manejo diferesis¢ema 1 plantio convencional (PC)
com o uso de aracdo e gradagem (utilizou-se araddisto hidraulico reversivel, marca
LAVRALE, e em seguida, duas gradagens leves higig@ulle 24 discos); sistema 2 —
preparo minimo (PM) (utilizou-se grade aradora ROME, seguida de duadagens leves
idénticas a 1); sistema 3 — aracdo nos anos aggical 1 — 8 (1981 a 1989 — Tabela 5.1) e
plantio direto (PD) nos outros anos. A partir de 1990, alteracdesrfdmtas nas sucessdes
culturais para uniformizar os tratamentos e quat@reparo do solo, na macroparcela 1, o
arado de disco foi substituido por arado de aivescde um passou para trés o namero de
passagem da grade pesada (MERTEN, [19957]).

O solo foi inicialmente analisado, em 1981, antessd iniciar qualquer tipo de
tratamento, em sua composi¢cdo granulométrica eddeles (aparente e real), em diferentes
horizontes e nas profundidades: 0,00 a 0,14 m; #0482 m; 0,32 a 0,60 m; 0,60 a 1,20 m;
1,20 a 1,60 m.

Desde o inicio do experimento, em 1981, até o @205, foram feitas rotacdes de
cultura e estas, analisadas nos diferentes sistdmananejo. As diferentes culturas, nos
diversos anos de cultivo nos trés tipos de tratéonatilizados na pesquisa aparecem na
Tabela 5.1. Tanto as informagdes indicadas na @dh&lquanto as apresentadas neste item,
foram estabelecidas a partir dos Relatérios do Exeato (MERTEN, [19957]), que avaliou
a erosao do solo nestes sistemas de manejo eaatagéulturas, e de anotacoes, todas essas
fornecidas pelo Pequisador Dr. Jadir Aparecido Rosmpie ndo foram publicadas de outra

forma.
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Tabela 5.1 — Resumo das culturas nos trés sistéenamnejo desde o inicio do experimento em 19820416,

baseado no relatério técnico do IAPAR —

Ponta Gr¢SEERTEN, [19957]).

Sistema Sistema Sistema Sistema Sistema Sistema
1 2 3 1 2 3
Anp Anp Cultura Cultura Cultura An9 Anp Cultura Cultura Cultura
agric. civil agric. civil
1 1981/82  Soja Soja  Milho 13 1994 'rémogo Tremogo Tremoco
azul azul azul
2 1982  Trigo  Trigo t’j"e'a 13 1994/95 Miho  Miho  Miho
ranca
> 1982/83  Soja Soja Soja 14 1995 Avela  Aveia  Aveia
preta preta preta
3 1983 Trigo Trigo Trigo 14 1995/96 Soja Soja Soja
3 1983/84 Soja Soja Soja 15 1996 Trigo Trigo Trigo
4 1984 Trigo Trigo Tremocgo 15 1996/97 Soja Soja aSoj
Aveia Aveia Aveia
4  1984/85  Soja Soja  Miho 16 1997 Pretat preta+ - preta+
ervilhaca ervilhaca ervilhaca
comum comum comum
1985 Trigo Trigo Aveia 16 1997/98 Milho Milho Nib
1985/86  Soja Soja Soja 17 1998 Avela  Aveia  Aveia
preta preta preta
6 1987  Trigo  Trigp €M% 47 199gi99 S/ S/ S
amarelo inform. inform. inform.
1987/88 Soja Soja Milho 18 1999 Trigo Trigo Trigo
1988 Trigo Trigo ?‘r’:t'g 18  1999/00 Milho  Milho  Milho
Aveia Aveia Aveia
. . . preta+ preta+ preta+
7 1988/89 Soja Soja Soja 19 2000 . ) ;
ervilhaca ervilhaca ervilhaca
comum comum comum
8 1989 Trigo Soja Trigo 19 2000/01 Milho Milho Mdh
5 1985 Trigo Trigo Aveia 16 1997/98 Milho Milho Nib
1985/86  Soja Soja Soja 17 1998 Ave)a  Avela  Aveia
preta preta preta
1987  Trigo  Trigp €M9S0 417 qg9gi99 S/ S/ S/
amarelo inform. inform. inform.
1987/88 Soja Soja Milho 18 1999 Trigo Trigo Trigo
7 1988 Trigo  Trigp Ve g 199920 puins Mo Milho
preta 00
Aveia Aveia Aveia
7 1988/89  Soja Soja Soja 19 oppp Preta+ - preta+ - preta+
ervilhaca ervilhaca ervilhaca
comum comum comum
8 1989 Trigo Soja Trigo 19 2000/01 Milho Milho Mdh
5 1985 Trigo Trigo Aveia 16 1997/98 Milho Milho Nib
1985/86  Soja Soja Soja 17 1998 Avela  Aveila  Aveia
preta preta preta
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5.2 ABERTURA DAS AMOSTRAS E O FRACIONAMENTO FiSICO

Todo o procedimento descrito a seguir desde awmhells amostras até a obtencéo
da fracéo argila foi realizado nas dependénciakatmratério de Fisica Aplicada a Solos e
Ciéncias Ambientais — FASCA — Depto. de Fisica PGE

Foram obtidas amostras do solo, retiradas da EstBg@erimental IAPAR em
23/03/05, nas seguintes profundidades: 0,00 a ,20,20 a 0,40 m e 0,40 a 0,60 m; nos
manejos: PC, PM e PD; totalizando nove amostrasotte sem fracionamento fisico. No
entanto, para garantir representatividade do sol@gudo, foram retiradas porcdes desse de
quatro pontos diferentes das parcelas dos trés josane as respectivas porcoes
homogeneizadas e acondicionadas em duplicatas.

Também, foram analisadas nove amostras correspmsdea fracdo argila,
resultantes do fracionamento fisico do referidoo subs trés manejos e profundidades ja
citadas anteriormente, contabilizando-se ao to8@mostras analisadas.

As notacdes utilizadas para identificar as dif@srgmostras sao: PC 0-20; PC 20-
40; PC 40-60; PM 0-20; PM 20-40; PM 40-60; PD 0-ROy 20-40; PD 40-60; antecedidas
pela letra “s”, quando referentes as amostras ldessm fracionamento fisico e pela letra “a”,
quando relacionadas as amostras das fragdes argila.

O fracionamento fisico das amostras de solo folizado utilizando-se como
materiais basicos: peneiras de malha de 1 mm/uh® onesh — peneiramento para retirada de
impurezas como folhas e gravetos; peneiras de n&EBhaxm/um ou 270 mesh — para
separacao da fracéo areia grossa das demais fidgdeto; rolo de metal — para moagem dos
torrdes do solo; bandejas de polietileno — paradicimnamento das amostras de solo; estufa
— temperatura utilizada variando de 100 °C a 110Wblancga eletronica (ELETRONIC
BALANCE MARK BEL ENGINEERING); lavadora ultra-s6rac(LAVADORA ULTRA-

SONICA COMPUTADORIZADA USC 750 — ULTRA SONIC CLEAN®); tubos de PVC —
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para o fracionamento fisico por tamanho de paegcblaseado na Lei de Stokes (equacéo
5.1); potes de polietileno, de aproximadamenter6lZGle capacidade — para armazenamento
da suspensdo argila em agua para posterior sifonatgssecadores; placas de petri;
erlenmayers; copos de béquer; pissetas; bastaadde filmes plasticos; espatulas; papel
toalha; bomba de vacuo; solucdo de NaOH 1 mol/lara plesagregacdo das particulas do
solo; solucédo de Cagl mol/L — para a agregacéo das particulas deaawgiixiliando a sua
sedimentacao; agua destilada.

Fez-se a moagem manual dos torrdes das amostsadadotilizando-se um rolo de
metal e depois de maceradas, essas foram tamisadasa peneira de malha de 1 mm/um,
correspondente a 16 mesh, para a retirada de imgsuneaiores, como galhos, folhas e fracéo
cascalho. Reservaram-se as amostras ja peneinadbarglejas etiquetadas, identificando-se
0S respectivos manejos e profundidades, para @gsoade secagem natural e a temperatura
ambiente.

Em placas de petri, mediu-se aproximadamente 22 gada amostra de solo — para
garantir que depois da evaporacdo da agua restass@M g necessarios a proxima etapa —
procedimento que foi feito em duplicata. Todas Exgs foram levadas a estufa numa
temperatura oscilando entre 100 a 110 °C, permadeqgor aproximadamente 48 horas para
garantir o minimo de umidade, sendo depois deads® da estufa, colocadas em
dessecadores, permanecendo por 2 dias, parasitamedecimento.

As amostras retiradas dos dessecadores foram sdbhmab seguinte procedimento
para desagregacdo das particulas: mediram-se aqadaimente 20,00 g de cada amostra em
balanca eletrénica diretamente em erlenmayers ooopms de béquer de 250 mL; mediu-se
200 mL de &gua destilada e colocou-se no recipi@mie foram depositadas os 20,00 g de

amostra; mediu-se 10 mL de NaOH — 1mol/L e adiaies® nesse recipiente. As suspensdes
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foram agitadas manualmente e cobertas com um fiptéstico. Estas suspensdes
permaneceram em repouso por aproximadamente 24. hora

Na sequéncia, as amostras em suspensao, aindadeatam filme plastico, foram
levadas a uma lavadora ultra-sbnica, para desagasygarticulas. Cada amostra ficou
aproximadamente 20 minutos na lavadora ultra-sémiep0s o término desse tempo, cada
uma delas seguiu para uma peneira de 53 mm/umni2sn), onde se derramou a suspensao
sobre a mesma e com a ajuda de pisseta com adiladddavou-se a peneira varias vezes
com a intencéo de separar a fracdo areia grossaedaais fracoes, fazendo o seu arraste da
peneira para uma placa de petri com agua desplad@aposterior secagem.

As suspensdes com as demais fracdes foram coloeadagos de PVC, numa mesa
adaptada, conforme a Figura 5.1, baseada em unsirgola na Embrapa Instrumentacéo

Agropecuaria — Sao Carlos — SP.

I

-I.-—“_—-'-h—-'-‘

& 27T rig'f Ko Ilk&"?!“k—i" SE

Figura 5.1 — Mesa adaptada com tubos de PVC utdzao fracionamento fisico das amostras de solo.
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Estes tubos de PVC, utlizados no fracionamentizdislas amostras de solos,
receberam uma marca de referéncia de 1L (Figuda Seéhdo de aproximadamente 5 cm a
altura correspondente a marca de referéncia arffioada mangueira de escoamento e o
volume de amostra coletada em cada etapa de amdaimente 200 mL. Cada tubo teve este

volume de 1L completado com os excedentes dasdasags com agua destilada.

Idarca de 1L

da amostra \

WValvila para controle

f de escoamento
—  Manmeirinha
/ para escoamento

Figura 5.2 — Representacédo de um tubo de PVCadiino fracionamento fisico.

O restante do processo de fracionamento fisico iddase no processo de
sedimentacdo de particulas, e segundo a Lei desStpkando uma particula cai no vacuo,
abaixo de um campo uniforme de forcas — normalmengeavitacional — ela ndo oferece
resisténcia, aumentando a velocidade da quedaendepte da sua densidade e de seu
tamanho, porém, quando imersa em um meio fluiddqges se submete a uma forca
resistiva de grandeza dependente do estado flumdodto e dos aspectos morfolégicos da
particula, mas, alcancando o equilibrio entre eafgravitacional e a da resisténcia do fluido,
a particula cai a uma taxa constante, por ter ggmhimuma velocidade final de sedimentacao
(LIMA; LUZ, 2001).

Se considerado o caso aproximado onde uma esfdraremente, influenciada pela

gravidade, por um meio viscoso e atinge uma vedmgdonstante, tem-se a equacéo 5.1 para
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a Lei de Stokes (GOMES, 1986). Embora as partiaddagrgila ndo obedecam perfeitamente
esta lei, porque ndo séo esféricas, possuem caléjeasas e a queda nao é perfeitamente livre
(GOMES, 1986), pode-se utiliza-la, mesmo assim eonma boa forma de estimativa do
tempo necessario para a queda das particulas @ntese o diametro médio das mesmas, a
altura da queda, a viscosidade do fluido e a f(ggavidade) a que estdo sujeitas (TANNER;

JACKSON, 1947).

onde:

h = altura do cilindro = 5 cm;

t = tempo;

g = gravidade = 980 cnfis

D = didmetro da particu2,0 pm = 2.10 m = 2.10* cm (fracéo argila);

d, = densidade de particulas = 2,53 dlcdeterminada pelo Método do Picndmetro;
d = densidade da agua = 1 gfcm

n = coeficiente de viscosidade (poise) da agua ervabelado.

E para a estimativa do tempo necessario nestdlimliamou-se a temperatura para
posteriormente verificar quanto tempo deveriam rasstras permanecer em descanso para
depois serem coletadas, como mostra a Tabela&2ddo em TANNER; JACKSON, 1947),
que informa os valores da temperatura e respeeisasidade da agua, com o tempo de

sedimentacao das particulas da fracao argila.
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Tabela 5.2 — Valores de T e respectiva viscosidadegua, com o tempo de decantacédo para partic@l@um
(fracdo argilaYbaseado em TANNER; JACKSON, 1947).

T Viscosidade (poise) t
(°C) n (calculado segundo Lei de Stokes)
14 0,01158 4h50min
16 0,01111 4h38min
17 0,01082 4h31min
18 0,01056 4h24min
19 0,01030 4h18min
20 0,01005 4h12min
21 0,00981 4h06min
22 0,00958 4h00min
23 0,00936 3h54min
24 0,00914 3h49min
25 0,00894 3h44min
26 0,00874 3h39min
27 0,00855 3h34min
28 0,00836 3h29min
29 0,00818 3h25min
30 0,00801 3h21min
31 0,00784 3h17min
32 0,00768 3h12min
33 0,00752 3h08min
34 0,00737 3h05min
35 0,00723 3h01min

Agitou-se cada amostra por 1 minuto e apés o térrdas agitacfes as amostras
permaneceram em repouso por um tempo determinadoaido com a temperatura medida
inicialmente e com a Lei de Stokes (Tabela 6.2).

As amostras foram reservadas em potes de poletieom capacidade de
aproximadamente 670 mL, sendo necessario para regirapr desse volume, realizar 3
coletas de aproximadamente 200 mL cada — volumesmmwndente aos 5 cm da altura da
marca de 1L do tubo de PVC até o local de escoanuznamostra.

Esta etapa foi finalizada contabilizando ao tod®pb6tes coletados, correspondendo
a aproximadamente 10,60 L de cada amostra, quéraegpara as etapas de decantacao e
sifonacao, separando a fracdo argila da agua.

Para acelerar a decantacdo e a obtencdo da fregiBofai necessario provocar a
floculagdo das particulas como a adicdo de 7 mlsalagdo de Cagll mol/L. Esta

guantidade adicionada esta relacionada ao volumpot® utilizado para armazenamento
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(aproximadamente 670 mL), jA que a quantidade sk¥id0 mL de solucdo por 1 L de
amostra.

Depois de cada amostra ter recebido os 7 mL de ,ChCGhol/L, todas foram
novamente levadas a repouso, observando-se, emgsegundos apos a adicdo da solucao,
a floculacéao da fracéo argila.

O procedimento da sifonacdo das primeiras coledasagao argila so foi realizado
apos, aproximadamente, 2 semanas de decantacdoedasas. Ao se finalizar a sifonacéo

das ultimas amostras de argila, as amostras foeaadhs secar naturalmente.



CAPITULO 6 — A METODOLOGIA UTILIZADA
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Neste capitulo, sdo apresentadas as amostras enstagdes de identificacao,
descrevendo-se todos os procedimentos adotadoapatanicas de FRX, IV, DRX e 0 uso
do MR nas quantificagcdes dos minerais presentésg@o argila.

Em todas as técnicas, apos a obtencdo das amostrimsme descrito no capitulo
anterior, fez-se o seguinte preparo geral: a maéerdas amostras — solo sem fracionamento
fisico e fracdo argila — em um almofariz, e a tagh® de cada uma delas utilizando-se uma

peneira de malha 53 mam (270 mesh).

6.1 FLUORESCENCIA DE RAIOS X (FRX)

A FRX para as amostras de solo sem fracionamesioofifoi realizada nas
dependéncias do Laboratério de Fluorescéncia desR&aido DMP-IG — USP, sendo as
etapas iniciais de preparacao das amostras (peregita, pesagem) realizadas no Laboratorio
de Fisica Aplicada a Solos e Ciéncias AmbientalRASCA — Depto. de Fisica — UEPG,
utilizando-se como materiais basicos: peneiras adail mmim (16 mesh) e 53 mm/um ou
270 mesh; balanca eletronica (ELETRONIC BALANCE MAREL ENGINEERING);
espatulas; almofariz e pistilo.

Mediu-se aproximadamente 15,00 g das amostrasldessm fracionamento fisico
para serem analisadas por FRX. Das amostras pgagie secas em estufa, foram feitas
pastilhas fundidas segundo procedimento descritd@R1 et al. (1999): amostras e padrdes
dessecados em cadinhos de porcelana a 105 °C, @or32horas; massa da amostra
precisamente medida em frasco de vidro (com tanseg)ido por 10,0000 +/- 0,0003 g de
metaborato de litio 4:1: fluido comercial de tetwto de litio (mistura eutética de 20 % de
tetraborato de litio e 80% de metaborato de litimgviamente aquecida até 600 °C;
espectrometro de comprimento de onda dispersivip®iRW2400 XRF; raios X gerados

com um anodo de Rh e tubo de raios X na difrac@mde uma escolha de 8 cristais
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analisadores e detectado por um detector de contalge fluxo de argdnio-metano, um

detector de sintilacdo Nal, um detector de lacr&eleou uma combinacéo destes.

6.2 ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO (1V)

Para o procedimento analitico de coleta de dadd¥ ,deas amostras de solo sem
fracionamento fisico e da fracdo argila, utilizeu-as dependéncias do Laboratério de
Quimica/Pesquisa — Quimica Analitica e Quimicadanrca — Depto. de Quimica — UEPG e
para a identificacdo dos minerais presentes poo s suas bandas de vibracdo, mostradas
pelos espectros, as dependéncias do Laboratéribisiea Aplicada a Solos e Ciéncias
Ambientais — FASCA — Depto. de Fisica — UEPG, zdilido-se como materiais basicos:
bandejas plasticas — para estocagem e reservanuedras de solo; peneiras de malha 1
mmium (16 mesh) e 53 mm/um ou 270 mesh; balanca aaalitharca OHAUS
ANALYTICAL PLUS; dessecador; prensa; pastilhadogupamento de IV — FTIR-8400
FOURIER TRANSFORM INFRARED SPECTROPHOTOMETER SHIMZD; almofariz
e pistilo; papel aluminio; papel toalha; espatutaspstras de solo sem fracionamento fisico e
respectivas fracoes argila; KBr.

Mediu-se, em balanca analitica, aproximadament®, h@ de KBr, para cada
amostra a ser analisada e, na mesma balanca, mpaatente, 1 mg das amostras de solo
sem fracionamento fisico e da fracdo argila. Mate, tanto as amostras como o KBr, em
estufa a T = 50 °C. Levaram-se as amostras aoaekselogo apds as medidas e retirada da
estufa. Na confeccéo das pastilhas, as amostras floovamente maceradas juntamente com
0 KBr para garantir boa homogeneidade e utilizouige pastilhador e prensa, pressao de 60
Gauge, correspondente a aproximadamente 6 tonelgoas 30 segundos. Apds o
pastilhamento, as amostras foram analisadas notesfjopgometro de infravermelho, no modo

de absorbancia, resolucéo 4 trextensdo de 4000 a 400 tra 16 varreduras. Para cada
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analise, o software do aparelho registrou um egpgeima e os dados foram salvos em
disquete. Fez-se a interpretacdo das analises\paohvertendo os dados obtidos pelo
espectrdmetro em espectros e com a ajuda de tdpARMER, 1974b; GADSDEN, 1975),

foi realizada a identificagcdo dos minerais por ntgcuas bandas de vibragcao caracteristicas.

6.3 DIFRACAO DE RAIOS X (DRX) E O METODO DE RIETVEL D (MR)

Para o procedimento analitico de coleta de dadd3R¥¢ das amostras de solo sem
fracionamento fisico, no modo varredura continudag amostras da fracao argila, no modo
passo a passo, utilizou-se as dependéncias dodtakiorde Cristalografia do Instituto de
Fisica de S&o Carlos - IFSC — USP. Para a idesgiic dos picos de difracdo dos dados
obtidos para as amostras de solo e da fracdo ,argilaultou-se os trés picos mais intensos de
DRX, conforme a literatura indicada no Capitulo Baga os ajustes e refinamentos de cada
conjunto de dados das amostras da fracéo argiiaputse o Método de Rietveld juntamente
com o software DBWS-9807a (YOUNG, 1995b; YOUNG let 2000) nas dependéncias do
Laboratério de Fisica Aplicada a Solos e Ciénciathientais — FASCA — Depto. de Fisica —
UEPG. Nesta etapa foram utilizados os seguintesriast e equipamentos: estufa (T = 50 °C)
— para a secagem das amostras do solo sem fra@ot@ifisico e da fracdo argila; almofariz
e pistilo — para a pulverizacdo das amostras; peneile malha 1 mpwh (16 mesh) e 53
mm/um ou 270 mesh — para garantir uma melhor honsgede das particulas; difratbmetro
RIGAKU ROTA FLEX (12 kW); tubo com anodo rotatérigpniometro RINT 2000 Wide
Angle Goniometer — para coleta de dados de DRX adasstras de solo sem fracionamento
fisico, no modo varredura continua, na exten8&a20: 5 °© a 70 °; 2,0 °/min; nas condi¢des:
radiacdo Cu I 50 kV; 100 mA; fendas de: divergéncia = 1,0 Spathamento = 1,0 ©;
recepcéo = 0,30 mm: para a coleta de dados de difracéo de raioaxathostras da fracédo

argila, no modo varredura passo a passo; pas) 8,6empo de amostragem: 5 s por passo;
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na extensdo: 5 © a 70 °; nas condicdes: radiaciudio; 50 kV e 100 mA; fendas de:
divergéncia = 1,0 ° ; espalhamento = 1,0 °; reaepcd,30 mm; literatura indicada no
Capitulo 3 — para a identificacdo dos picos dead#o obtidos; software DBWS-9807a
(YOUNG et al., 2000) — para refinamento dos dadustados para as amostras da fracao
argila.

Por meio do levantamento dos minerais, identifisadom o auxilio de todas as
técnicas utilizadas, procedeu-se a quantificac&sedepelo MR em conjunto com o software
DBWS-9807a (YOUNG et al., 2000). Prepararam-serqgsies de entrada de dados (.icf)
para cada mineral, utilizando-se os dados cristafegs fornecidos por artigos, pela
International Tables for X-Ray Crystallography (HEX, LONSDALE, 1965) e demais
referéncias (Capitulo 3). De uma forma geral, for@finados para todas as amostras 0s
seguintes parametros: os cinco valores da radidedfundo; o zero; o deslocamento; os
fatores de escala; os parametros de cela; a lasgmaia-altura (U, V e W); a assimetria; o0s

fatores térmicos; o NA e NB e em alguns casosyoafse também, a orientagdo preferencial.

6.4 A NOTACAO ADOTADA E AS TECNICAS UTILIZADAS EM C ADA CASO

A Tabela 6.1 apresenta as referidas notacdes psraifarentes amostras,
indicando-se também, as técnicas utilizadas, dmstiacse a FRX, aplicada apenas as
amostras de solo sem fracionamento fisico e o NdR;amlo somente as amostras da fracao

argila.
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Tabela 6.1 — Amostras de solo sem fracionamenicofie fracdo argila, nos trés diferentes manejos e
profundidades, com as técnicas utilizadas.

Amostras Designacdo da amostra Profundidades|(m) cnidas utilizadas

> s-PC 0-20 pC 0,0a0,20
@ s-PC 20-40 (Plantio Convencional) 0202040
£ % s-PC 40-60 0,40 a 0,60
g e s-PM 0-20 PM 0,0a0,20

» 2 g s-PM 20-40 (Preparo Minimo) 0,20 a 0,40 FRX, IV, DRX
I s-PM 40-60 0,40 a 0,60
8 s-PD 0-20 oD 0,0a0,20
8 s-PD 20-40 (Plantio Direto) 0,20 a 0,40
s-PD 40-60 0,40 a 0,60
a-PC 0-20 pC 0,0a0,20
z a-PC 20-40 (Plantio Convencional) 0,2020,40
% a-PC 40-60 0,40 a 0,60
5 a-PM 0-20 PM 0,0a0,20

© 9 a-PM 20-40 (Preparo Minimo) 0,20 a 0,40 IV, DRX, MR
4 a-PM 40-60 0,40 a 0,60
E a-PD 0-20 PD 0,0a0,20
a-PD 20-40 (Plantio Direto) 0,20 a 0,40
a-PD 40-60 0,40 a 0,60
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CAPITULO 7 — RESULTADOS E DISCUSSAO DA ANALISE QUAL ITATIVA

E QUANTITATIVA POR FRX
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As nove amostras de solo sem fracionamento fisrandas de trés profundidades e
manejos diferentes, foram analisadas por FRX catjetivo de estabelecer informacdes dos
seus elementos constituintes (cations) a partirckados de referéncia, orientando assim, o
trabalho na busca dos minerais presentes na cogapadd solo em estudo.

As amostras referentes a fracdo argila, ndo forsatisadas por esta técnica, porém
levou-se em consideracdo para a pesquisa dos fsipeesentes nas mesmas, 0s resultados

encontrados nas amostras de solo sem fracionarfisictn

7.1 RESULTADOS PARA AMOSTRAS DO SOLO SEM FRACIONAMENTO FiSICO

Os resultados qualitativos e quantitativos encdoBgara as nove amostras de solo,
nas profundidades: 0,0 a 0,20 m, 0,20 a 0,40 M@&0,60 m; nos manejos: PC, PM, PD, se
referem aos teores dos Oxidos presentes e seusctigep elementos, ou seja, ao cation
constituinte do respectivo 6xido, onde os valostéeexpressos em g . k¢ na Tabela 7.1
sdo apresentados esses resultados para facibtaa eomparacao nos diferentes manejos na

sequéncia de profundidades (GONCALVES et al., 2007)
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Tabela 7.1-Teores dos 6xidos presentes e respectivos elem@eteente ao cation constituinte do respectivo
Oxido) nas amostras de solo sem fracionamentafisims diferentes manejos e profundidades obtidaBRX.

Al,O; SiO, Fe0; TiO, MgO MnO P,Os CaO K,O NaO
Profundidade de 0,0 — 0,20 m
] g kg
Oxidos 349,90 257,70129,9020,78 3,20 0,28 2,30 1,60 5,00 0,70

s-PC 0-20 Elementd? 185,20 120,46 90,86 12,50 1,93 0,22 1,00 1,14 4,16 0,52
<-PM 0-20 Oxidos 350,30 248,80127,9021,04 3,30 0,35 2,83 240 3,80 0,50
Elementd? 185,40 116,30 89,46 12,60 1,99 0,27 1,24 1,72 3,16 0,38
<-PD 0-20 Oxidos 343,40 241,70128,4021,04 3,30 0,31 2,73 1,90 4,20 0,90
Elementd? 181,74 112,98 89,80 12,60 1,99 0,24 1,20 1,36 3,48 0,66
Profundidade de 0,20 — 0,40 m
] g kg
o.PC 2040 OXidos 346,30 26370129,3020,62 3,60 027 216 1,60 530 040
Elementd? 183,28 123,26 90,44 12,40 2,17 0,20 0,94 1,14 4,40 0,30
<PM 20-40 Oxidos 356,80 248,90 130,2021,37 3,10 0,33 2,07 1,60 3,40 0,50
Elementd? 188,84 116,35 91,06 12,80 1,87 0,26 0,90 1,14 2,82 0,38
<PD 20-40 Oxidos 353,00 251,80127,7021,50 3,10 0,27 1,97 1,30 4,60 1,10
Elementd? 186,82 111,70 89,32 12,90 1,87 0,20 0,86 0,93 3,82 0,82
Profundidade de 0,40 — 0,60 m
g kg
S.PC 40-60 Oxidos 355,10 258,80 132,7020,76 3,30 0,27 1,26 0,90 5,40 0,60
Elementd? 187,94 120,97 92,82 12,40 1,99 0,20 0,54 0,64 4,48 0,44
<-PM 40-60 Oxidos 364,20 246,50 134,5022,02 3,00 0,34 1,72 1,50 2,90 0,50
Elementd? 192,76 115,22 94,08 13,20 1,80 0,26 0,76 1,07 2,40 0,38
<PD 40-60 Oxidos 365,50 247,30132,4022,38 2,80 0,31 1,32 0,80 3,20 0,4

Elementd? 193,44 115,60 92,60 13,40 1,69 0,24 0558 0,57 2,66 0,30

) Refere-se ao cétion constituinte do respectivd@xi

7.2 DISCUSSAO

De um modo geral, os valores observados nao apaesen diferencas muito
significativas, ou seja, os resultados encontraftdo bastante proximos, tanto em termos
dos manejos nas trés diferentes profundidades, cprando os trés diferentes manejos séo
comparados entre si.

Sendo assim, a andlise por FRX das amostras desealofracionamento fisico
indicou a presenca predominante dos 6xidos de mlamsilicio, ferro, titAnio em ordem
decrescente, e ainda, em propor¢cdes menores, desode magnésio, manganés, fésforo,
calcio, potassio e saodio.

A partir desses dados calculou-se os teores deatad®ento presente nas amostras

refletindo as quantidades de silicio; aluminioydetitanio; magnésio; manganés; fosforo;
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calcio; potassio e sodio. Estas informacdes auaitiana identificacdo dos minerais presentes

nas amostras por meio dos oxidos por ela indicados.
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CAPITULO 8 — RESULTADOS E DISCUSSAO DA ANALISE QUAL ITATIVA

POR IV
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Os resultados a seguir, referem-se a andlise gfisditdas nove amostras do solo
sem fracionamento fisico, nas profundidades: @@2@m; 0,20 a 0,40 m e 0,40 a 0,60 m, nos
manejos: PC; PM; PD (GONCALVES et al., 2007), e dage amostras das respectivas
fracOes argila desse solo.

Foram utilizadas as seguintes notacdes para itemtibs minerais indicados pelas
bandas de vibracdo: quartzo (Qz); gibbsita (Gb)ulicda (Ca); haloisita (Ha);
montmorilonita (Mt); rutilio (Rt); hematita (He);natasio (An); goethita (Gt); vermiculita
(Ve) e calcita (Calc).

Pelo fato de ocorrerem muitas bandas superpospaai@as isoladas, em algumas
bandas de vibracdo, aparecem indicados mais deinerah devido ao fato, de alguns deles

vibrarem em regides muito proximas uns dos outros.

8.1 RESULTADOS PARA AMOSTRAS DO SOLO SEM FRACIONAMENTO FiSICO
Algumas amostras apresentaram diferencas quarttarais observadas revelando
ou ocultando algumas delas. Estas situacOes s@&@sempadas logo abaixo dos referidos
espectros.
As figuras: 8.1, 8.2, 8.3, 8.4 e 8.5, representaraspectros das amostras: s-PC 0-20;
s-PC 20-40; s-PC 40-60; s-PM 0-20; s-PD 40-60, asisg apresentaram resultados

semelhantes.
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Figura 8.1 -Bandas de vibracdo (chobservadas para a amostra de solo sem fracionardigico no manejo

PC e na profundidade de 0,0 a 0,20 m.
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Devido as bandas de diferentes minerais estarento npudximas, em algumas
regides foram indicados mais de um mineral. Ao tddoam observadas treze regides de
vibracéo distintas, sugerindo a presenca dos m&dta; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve;
He. Os minerais que se destacaram por serem imdicad varias regides do espectro do IV
foram principalmente: Gb; Ca; Ha; Mt; Qz; Gt, senge Ca; Rt; Ve e Gb apareceram como
0s Unicos minerais em algumas regides, confirmandgresenca na amostra.

As figuras: 8.6, 8.7, 8.8, 8.9, representam osaspedas amostras: s-PM 20-40; s-

PM 40-60; s-PD 0-20; s-PD 20-40, os quais apresmanteesultados semelhantes.
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Foram observadas ao todo doze regides distintde, @possivel notar a auséncia do
pico correspondente ao mineral Ca na regido de ,8848m", diferindo das amostras
anteriores. Porém, os minerais indicados foram esmmos: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt;
Ve; He, destacando-se os minerais Rt; Ve e Gb paeeeram sozinhos em algumas regioes,
confirmando sua presenca.

De um modo geral, os espectros de IV para todagnasstras de solo sem
fracionamento fisico, nos diferentes manejos eymditiades, foram semelhantes, com muitas
sobreposicdes de bandas, indicando ao todo a geesendez minerais, conforme a seguinte

relacdo: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve; He.

8.2 RESULTADOS PARA AMOSTRAS DA FRACAO ARGILA

Assim como nas amostras de solo, os espectros garlv/a fracdo argila também
apresentaram sobreposi¢des de varias bandas centéfeminerais.

Algumas amostras apresentaram diferencas quarttaraks observadas revelando
ou ocultando algumas delas. Estas situacOes s@&@sempadas logo abaixo dos referidos
espectrogramas.

As figuras: 8.10, 8.11, 8.12, representam 0s espedas amostras: a-PC 0-20; a-PC

20-40; a-PM 0-20, os quais apresentaram resulsetoslhantes.
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Ao todo foram observadas quatorze regifes de \Abrdistintas, porém, 0s mesmos
minerais indicados nessas amostras foram tambéervalo®s nas amostras de solo sem
fracionamento fisico, como segue: Ha; Ca; Mt; Gb;@; An; Rt; Ve; He. Os minerais: Ca;
Gb; Ve e Rt apareceram como 0s Unicos mineraisgumas regides, indicando sua presenca
nas amostras. Além do pico correspondente ao nhiGerana regido de 3648,49 ¢mfoi
verificado outro bastante discreto, assim comoimegiro, também correspondente a Ca, na
regido de 3673,45 ch

As figuras: 8.13, 8.14, representam 0s espectresanstras: a-PC 40-60; a-PD O-

20, os quais apresentaram resultados semelhantes.
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profundidade de 0,0 a 0,20 m.

Foram observadas treze regides de vibracao distim@icando os mesmos minerais

das amostras de solo sem fracionamento fisico, smgoe: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt;
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Ve; He, ndo sendo observado o pico da Ca na regid&673,45 cih. Os minerais: Ca; Gb;
Ve e Rt apareceram como 0s Unicos minerais em alguegides, indicando sua presenca nas
amostras.

As Figuras 8.15 e 8.16 representam o0s espectroamdastras a-PM 20-40 e a-PD

40-60.
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Figura 8.15— Bandas de vibracdo (¢t observadas para a amostra da fracdo argila n@jmdM e na
profundidade de 0,20 a 0,40 m.
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Estas amostras apresentam apenas treze regidebrdedu distintas, ndo sendo
observadas a presenca dos picos de Ca indicadasuéas amostras, nas regides 3648,49
cm* e 3673,45 ci, porém, apareceu destacado o pico bem definidbpem&o muito
intenso, na regido de 870,46 tnreferente ao mineral Calc. Desse modo, nas deferi
amostras, apareceram bandas de vibracdo indicapdesanca dos seguintes minerais: Ha;
Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve; He e Calc. Os mimier Gb; Ve; Calc e Rt apareceram como
0S Unicos minerais em algumas regides, indicand@sesenca nas amostras.

A Figura 8.17 representa o espectro da amostra &dR60.
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Figura 8.17— Bandas de vibracdo (¢t observadas para a amostra da fracédo argila n@jmdM e na
profundidade de 0,40 a 0,60 cm.

J& nesta amostra, doze regibes de vibragdo dsstiftieam observadas, néo
aparecendo os picos de Ca nas regides 3648,4%cB3673,45 cm e de Calc na regido de
870,46 crit, verificado na amostra anterior. Assim, os mireaservados foram: Ha; Ca;
Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve e He. Os minerais: Ghe ¥ Rt apareceram como 0s Unicos
minerais em algumas regides, indicando sua presengeostra.

A Figura 8.18 representa o espectro da amostra 20P4D.
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Figura 8.18 — Bandas de vibracdo ®nobservadas para a amostra da fracdo argila n@jm&D e na
profundidade de 0,20 a 0,40 m.

A diferenca desta amostra em relacdo as demaisgestdorelacionada apenas as
regides em 3648,49 ¢hre 3673,45 cida Ca e em 870,46 ¢hda Calc, ndo observadas,
como j& especificado anteriormente, mas sim, quamieesenca de dois picos intensos de Gb
nas regides de 3432,84 ¢ne 3463,11 c, diferentes da qual aparece em todas as outras
amostras, na regido de 3443,58"cwendo esta Ultima néo verificada nesta amostraodo
foram observadas treze regides de vibracdo, indecanpresenca dos minerais: Ha; Ca; Mt;
Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve e He. Os minerais: Gb; VRteapareceram como 0s Unicos minerais
em algumas regides, confirmando sua presenga nstr@mo

Os espectros de IV para todas as amostras da faagé@, nos diferentes manejos e
profundidades, foram semelhantes, com muitas sobi@jes de bandas, indicando ao todo a
presenca de onze minerais, conforme a seguintggieléla; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve,

He: Calc.



119

8.3 DISCUSSAO

No manejo PC, para as amostras de solo sem fraweria fisico, nas trés
profundidades estudadas, foram observadas tredeesede vibracdo e, portanto, 0S mesmos
minerais, ndo sendo verificada nenhuma alteraciie etas. Para as amostras da fracao
argila, foram observados os mesmos minerais, pogareram diferencas quanto as regides
observadas, onde nas amostras a-PC 0-20 e a-PQ, &fi-derificado o pico correspondente
a Ca, na regido de 3673,45tmao observado na amostra a-PC 40-60.

No manejo PM, para o solo sem fracionamento figsi@oamostra s-PM 0-20, foram
observadas as mesmas regides de vibracdo e, porwannesmos minerais indicados para as
amostras no manejo PC, porém, nas amostras s-PA) 20s-PM 40-60, ndo se observou o
pico correspondente ao mineral Ca na regiéo de,88481". Para a frac&o argila, na amostra
a-PM 0-20, foram observadas quatorze regides degdb, aparecendo a Ca também na
regido de 3673,45 ¢ na a-PM 20-40, ndo foram observados os picos alaad regides
3648,49 crit e 3673,45 c, verificando-se na regido de 870,46 Gro pico referente ao
mineral Calc; na amostra a-PM 40-60, observou-ge degides de vibracdo, onde os picos da
Ca nas regies 3648,49 ¢re 3673,45 cm e da Calc na regido de 870,46 ctméo foram
observados.

No manejo PD, nas amostras s-PD 0-20 e s-PD 2@et@iente doze regibes de
vibracéo foram observadas, ndo aparecendo o prcespondente ao mineral Ca em 3648,49
cm’, porém, aparece na amostra s-PD 40-60, apresentaz regides de vibracdo. Para a
fracdo argila, na amostra a-PD 0-20, revelandeetregides de vibragédo, os picos da Ca em
3673,45 crit e da Calc em 870,46 émndo foram observados; na amostra a-PD 20-4@ trez
regides de vibracdo foram observadas, verificarda-auséncia de Ca nas regides 3648,49
cm' e 3673,45 cm, de Calc em 870,46 chne de Gb em 3443,58 ¢mobservando-se a

presenca de dois picos intensos de Gb nas regi@$3®,84 cr e 3463,11 ci; ha amostra
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a-PD 40-60, ndo observou-se Ca nas regides 3646814® 3673,45 ci, e também ndo Gb
nas regides de 3432,84 tne 3463,11 cm, porém foram observados os picos de Gb em
3443,58 crit e 0 de Calc em 870,46 €msendo verificadas nesta amostra, treze regides de
vibracéo.

Comparando-se os trés diferentes manejos entna profundidade de 0,0 a 0,20 m,
para o solo sem fracionamento fisico, ndo foranemiaslas diferencas entre as amostras s-PC
0-20 e s-PM 0-20, ambas apresentando treze reddesbracdo distintas e, portanto, os
mesmos minerais; a amostra s-PD 0-20, diferiu dasags por apresentar apenas doze regides
de vibrag&o, onde o pico correspondente ao mif@aaha regido de 3648,49 ¢rmao foi
observado. Para a fracdo argila, assim como nastesae solo sem fracionamento fisico, as
amostras da a-PC 0-20 e a-PM 0-20, ndo apresent@ifarencas entre si, indicando os
mesmos minerais por meio de quatorze regides dagdb distintas; na amostra a-PD 0-20, a
diferenca encontrada em relacdo as anterioresa fauséncia do pico correspondente ao
mineral Ca na regido de 3673,45 tmapresentando treze regides de vibracdo, porém,
indicando os mesmos minerais.

Na profundidade de 0,20 a 0,40 m, para o solo saaohamento fisico, ndo foram
observadas diferencas entre as amostras s-PM 2Z0<4®D 20-40, observando-se doze
regides de vibracdo e, em ambas as amostrascoarse a auséncia do pico correspondente
ao mineral Ca na regido de 3648,49'cisendo este observado na amostra s-PC 20-40] a qua
apresentou treze regides de vibracdo, sendo os asesnmerais indicados. Para a fragéo
argila, na amostra a-PC 20-40 foram observada®qeategides de vibracdo, indicando os
mesmos minerais encontrados em todas as amos&ramnostra a-PM 20-40 observou-se
treze regides, ndo aparecendo os picos de Ca e®)496dm" e em 3673,45 cily porém,
apareceu destacado na regido de 870,45 omico referente ao mineral Calc; na amostra a-

PD 20-40, ndo foram observadas Ca nas regides45d8i" e 3673,45 ci, Calc em 870,46
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cm® e Gb da regido de 3443,58 ¢mmo entanto, observou-se a presenca de dois picos
intensos de Gb nas regides de 3432,84 er8463,11 ci.

Na profundidade de 0,40 a 0,60 m, nas amostras 46P€D e s-PD 40-60, foram
observadas treze regides de vibracdo, ndo se abserdiferencas entre elas; na amostra s-
PM 40-60 verificou-se doze regifes de vibracdo auséncia do pico correspondente ao
mineral Ca em 3648,49 ¢mPara a fracéo argila, na amostra a-PC 40-60 fofaservadas
treze regides de vibracdo distintas; na amostrd a4B-60, observou-se doze regides de
vibracdo com a auséncia dos picos de Ca nas refa@s49 crit e 3673,45 ci; na amostra
a-PD 40-60, ndo foram observadas a presenca dasdagides 3648,49 che 3673,45 cm,
sendo observado o pico de Calc, na regido de 87€W%6 mostrando treze regifes de
vibracéo.

De um modo geral, todos os espectros de IV apmsant muitas semelhancas
quanto as regides de vibracdo dos minerais, dif&xedo-se apenas na auséncia ou presenca
em algumas amostras, de algumas regides de vibrat@#monados aos minerais Ca; Gb e
Calc, sendo maiores as diferencas nas amostraagdm fargila, para os dois Ultimos minerais
citados, onde o mineral Calc se destacou por siado apenas na fragao argila, no manejo
PM na profundidade de 0,20 a 0,40 (amostra a-PM@G no manejo PD na profundidade
de 0,40 a 0,60 m (amostra a-PD 40-60).

Nas amostras de solo sem fracionamento fisico egyam® indicados dez minerais
ao todo, conforme segue: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; Ry Ve; He e nas amostras da fracao
argila sdo indicados onze minerais, sendo os deziore@dos anteriormente e o mineral Calc.

A Tabela 8.1 apresenta um resumo dos minerais addgc em cada uma das

amostras pelo IV.
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Tabela 8.1 — Tabela comparativa das amostras @essoh fracionamento fisico e da fracdo argila, @@m
minerais indicados.

fraﬁggasrgtrannto ve Gb An Rt Ca Ha Qz Gt He Mt Calc
s-PC 0-20 X X X X X X X X X X Nao obs
s-PC 20-40 Nao obs
s-PC 40-60 Nao obs
s-PM 0-20 N&o obs
s-PM 20-40 Nao obs
s-PM 40-60 N&o obs
s-PD 0-20 Nao obs
s-PD 20-40 Nao obs
s-PD 40-60 Nao obs
Fracéo argila Calc
a-PC 0-20 Nao obs
a-PC 20-40 Nao obs
a-PC 40-60 Nao obs
a-PM 0-20 Néao obs
a-PM 20-40 x
a-PM 40-60 N&0 obs
a-PD 0-20 Nao obs
a-PD 20-40 N&0 obs
a-PD 40-60 x
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CAPITULO 9 — RESULTADOS E DISCUSSAO DA ANALISE QUAL ITATIVA

POR DRX
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A utilizacdo desta técnica traz uma importancianifigativa no reconhecimento
mineraldgico, qualitativo e quantitativo, do so&tuglado e da sua fracéo argila.

Os resultados qualitativos apresentados nesteuta@i@io referentes aos minerais
identificados nas amostras de solo sem fracionanf&sito (GONCALVES et al., 2007), no
modo varredura continua e para as amostras dafaagéa, no modo passo a passo. Nao séao
apresentados aqui os resultados da varredura ganfiara a fracdo argila, julgando-se
desnecessarias estas informacdes, por se tratana@@nalise qualitativa, onde os resultados
obtidos nas amostras de solo sem fracionamentm f&grviram de guia para a identificacao
dos minerais, sendo os picos de DRX destes, olies\a@m maior clareza, no modo passo a
passo.

Foram utilizadas as mesmas notacdes adotadas mmlGa&) para as amostras, tanto
do solo sem fracionamento fisico, como da fracagilaar nos diferentes manejos e
profundidades e as notacdes para os minerais e€adosf assim como no IV, sdo: quartzo
(Q2); gibbsita (Gb); caulinita (Ca); haloisita (Ha)ontmorilonita (Mt); rutilio (Rt); hematita
(He); vermiculita (Ve); anatasio (An); goethita JGtalcita (Calc); com o acréscimo do
mineral magnetita, cuja notagao utilizada é Mg.

Tomou-se como ponto de partida para a identificalglominerais nas amostras de
solo sem fracionamento fisico e as respectiva®ésma@rgila, os trés picos mais intensos de
DRX, conforme a literatura indicada no Capitulo 3.

Como é uma analise qualitativa, ndo foi levado ensitleracédo a diferenca entre as
intensidades dos picos de DRX, para as diferemestaas, apenas verificou-se a presenca ou
auséncia de determinado pico de DRX caracteristico.

Séao apresentados em tabelas, os valores dosdo&snmais intensos de cada mineral
encontrado nas amostras, comparando-se com sen®svalegundo dados da literatura,

conforme apresentado no Capitulo 3.
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Ocorreram algumas sobreposicfes de picos parasalgurerais, devido a grande
proximidade dos valores dos picos caracteristicesddterminados minerais, sendo 0s
mesmos indicados, quando necessario, pela prederd@is ou mais minerais no mesmo pico
observado.

Os valores médios aproximados, dos picos de DR)rehdos e os valores da
literatura, relacionados aos minerais presentesioas amostras de solo sem fracionamento
fisico e nas nove amostras da fracdo argila est@babela 9.1, para fins de comparacao e

discussao dos resultados.

9.1 RESULTADOS PARA AMOSTRAS DO SOLO SEM FRACIONAMENTO FiSICO
Algumas amostras apresentaram diferencas quantcesenga de determinados
minerais, sendo estas situacdes apresentadasbago aos referidos difratogramas.
As figuras: 9.1, 9.2, 9.3, 9.4, representam osttifframas das amostras: s-PC 0-20;

s-PM 40-60; s-PD 20-40; s-PD 40-60, os quais aptassm resultados semelhantes.
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Figura 9.1— Picos de DRX observados para a amostra de soldraemnamento fisico no manejo PC e na
profundidade de 0,0 a 0,20 m.
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Figura 9.2 —Picos de DRX, observados para a amostra de soldraeimnamento

profundidade de 0,40 a 0,60 m.
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Figura 9.3 — Picos de DRX, observados para a amdstrsolo sem fracionamento fisico no manejo P@ e n
profundidade de 0,20 a 0,40 m.
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Figura 9.4 — Picos de DRX, observados para a amdstrsolo sem fracionamento fisico no manejo P@ e n

profundidade de 0,40 a 0,60 m.



128

Foram identificados ao todo dez minerais: Ve; Mbg; 8n; Rt; Ca; Ha; Qz; Gt e He,
por meio dos picos de DRX mais intensos indicado3abela 9.1, para as amostras de solo
sem fracionamento fisico. Os picos de DRX dos maiseCalc e Mt, ndo foram observados
nestas amostras de solo.

As figuras: 9.5, 9.6, 9.7, 9.8, 9.9, representandifyatogramas das amostras: s-PC
20-40; s-PC 40-60; s-PM 0-20; s-PM 20-40; s-PD 00 quais apresentaram resultados

semelhantes.

(Q2)

An - anatasio
Ca - caulinita
Gb - gibbsita
Gt - goethita
Ha - haloisita
He - hematita
Mg - magnetita
Mt - montmorilonita
Qz -quartzo

Rt -rutilio

Ve - vermiculita

Intensidade (c.p.s.) X (10‘3)

2 theta (9)

Figura 9.5— Picos de DRX, observados para a amostra de soldraemnamento fisico no manejo PC e na
profundidade de 0,20 a 0,40 m.
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Figura 9.6 — Picos de DRX, observados para a amdstrsolo sem fracionamento fisico no manejo P@ e n
profundidade de 0,40 a 0,60 m.
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Figura 9.7 — Picos de DRX, observados para a amdstrsolo sem fracionamento fisico no manejo PM e n
profundidade de 0,0 a 0,20 m.
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Figura 9.8 — Picos de DRX, observados para a amdstrsolo sem fracionamento fisico no manejo PM e n
profundidade de 0,20 a 0,40 m.
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Figura 9.9 — Picos de DRX, observados para a amdstrsolo sem fracionamento fisico no manejo P& e n

profundidade de 0,0 a 0,20 m.
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Foram identificados ao todo, por meio dos picosDdeX mais intensos, onze
minerais: Ve; Mg; Gb; An; Rt; Ca; Ha; Qz; Gt; Heoepico bastante sutil do mineral Mt,
conforme indicado na Tabela 9.1, para as amosérasld sem fracionamento fisico. Os picos

de DRX do mineral Calc, nao foram observados.

9.2 RESULTADOS PARA AMOSTRAS DAS FRA(;OES ARGILA

Os difratogramas sao apresentados na sequéncia omsma notacdo utilizada nas
amostras de solo sem fracionamento fisico, pamar®ejos, profundidades e minerais.

Algumas amostras apresentaram diferencas quantesarnga de alguns minerais,
sendo estas situagdes apresentadas logo abaixefelodos difratogramas.

As figuras: 9.10, 9.11, 9.12, 9.13, representardifvatogramas das amostras: a-PC

0-20; a-PC 40-60; a-PM 40-60; a-PD 40-60, os gapiiesentaram resultados semelhantes.

Figura 9.10 — Picos de DRX, observados para a aadatfracdo argila no manejo PC e na profundidade,0

a 0,20 m.
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Figura 9.11 — Picos de DRX, observados para a amdst fragéo argila no manejo PC e na profundidiede

0,40 a 0,60 cm.
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Figura 9.12 — Picos de DRX, observados para a amdatfracdo argila no manejo PM e na profundidiele

0,40 a 0,60 m.
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Figura 9.13 — Picos de DRX, observados para a aandst fracdo argila no manejo PD e na profundidhele

0,40 a 0,60 m.

Foram identificados para estas amostras, dez nsn&fe; Ca; Ha; Gb; Gt; An; Qz;

Rt; Calc e Mg. Nao foram observados nenhum pic®@RB& caracteristico para os minerais

He e Mt, nesta amostra da frag&o argila.

A figura 9.14 representa o difratograma da amastd 0-20.
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Figura 9.14 — Picos de DRX, observados para a amdatfracdo argila no manejo PM e na profundiaked®,0
a 0,20 m.

Nesta amostra, foram identificados dez minerais:Mét Ca; Ha; Gb; Gt; An; Qz; Rt
e Mg; ndo sendo observado nenhum pico caracterigi®RX dos minerais He e Calc.
As figuras: 9.15, 9.16, 9.17, 9.18, representardifvatogramas das amostras: a-PC

20-40; a-PM 20-40; a-PD 0-20; a-PD 20-40, os gapissentaram resultados semelhantes.
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Figura 9.15 — Picos de DRX, observados para a amdst fragéo argila no manejo PC e na profundidiede
0,20 a 0,40 m.
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Figura 9.16 — Picos de DRX, observados para a amdatfracdo argila no manejo PM e na profundidiale
0,20 a 0,40 m.
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Figura 9.17 — Picos de DRX, observados para a amdatfracdo argila no manejo PD e na profundidizd@,0

a 0,20 m.
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Figura 9.18 — Picos de DRX, observados para a aandst fracdo argila no manejo PD e na profundidhele

0,20 a 0,40 m.
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Foram identificados nestas amostras onze mindvijs/e; Ca; Ha; Gb; Gt; An; Qz;

Rt; Calc e Mg; ndo sendo observado nenhum dos paresteristicos de DRX do mineral He.

Tabela 9.1 — Picos de DRX R observadas e de acordo com a literatura paramasteas de solo sem
fracionamento fisico em comparacao com as amastissespectivas fragcdes argila.

Picos de DRX () observados Picos de DRX (@) observados — Picos de DRX (8) — de

Mineral - : .
: o — amostras de solo sem amostras das fragOes argila  acordo com as referéncias
identificado . . : .

fracionamento fisico (citadas no Capitulo 3)

26,48 26,69 26,65 (69 %)
Qz 26,48 26,69 26,65 (30,10 %)
20,90 N&o observado. 20,87 (19,93 %)

12,39 12,39 12,37 (100 %)
Ca 24,97 24,96 24,89 (61,53 %)
20,35 20,36 20,36 (51,82 %)

19,96

20,35 12,39 - Nao observado nas 20,09 (100 %)

Ha 12,39 amostras: a-PM 40-60; 12,12 (65 %)

24,27 24,29 24,59 (60 %)

5,73 — N&o observado nas 5,76 - N&o observado nas

amostras: s-PC 0-20; s-PM 40-amostras: a-PC 0-20; a-PC 40-60; 5,89 (100 %)

Mt 60; s-PD 20-40 e s-PD 40-60.  a-PM 40-60 e a-PD 40-60. 17,74 (2,93 %)
N&o observado. N&o observado. 19,77 (2,29 %)

N&o observado. N&o observado.

6,23 6,30 6,16 (100 %)
Ve N&o observado. N&o observado. 37,55 (17,03 %)
N&o observado. N&o observado. 31,17 (9,78 %)

25,33

25,34 - 25,33 (100 %)
An 48,05 48,05 Nao cbscrvado na 48,09 (28,07 %)
Nao observado. ~ ’ 37,82 (20,24 %)

N&o observado.

27,48 27,48 27,46 (100 %)
Rt 54,38 54,38 54,37 (55,31 %)
N&o observado. N&o observado. 36,11 (45,49 %)

18,37 18,37 18,28 (100 %)
Gb N&o observado. N&o observado. 20,27 (35,12 %)
37,72 37,72 37,64 (19,43 %)

33,28 N&o observado. 33,15 (100 %)
He 35,84 N&o observado. 35,64 (73,67 %)
54,37 N&o observado. 54,05 (45,13 %)

21,41 21,43 21,29 (100 %)
Gt 36,59 36,65 36,75 (77,55 %)
33,28 33,31 33,31 (46,86 %)

N&o observado. N&o observado. 35,44 (100 %)

Mg 62,39 62,40 62,55 (85 %)

N&o observado. N&o observado. 56,96 (85 %)

29,45 N&o observado na amostra:

N&o observado. _ &PM0-20 29,40 (100 %)

Calc Nao observado. 48,53 Néo observado na amosra: 48,50 (29,67 %)

Nao observado.

a-PM 0-20

39,43 Nao observado na amostra:

a-PM 0-20

39,41 (27,99 %)
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9.3 DISCUSSAO

Pode-se observar pela Tabela 9.1, variacdes niecaeéio de alguns picos de DRX
dos minerais, ora aparecendo em algumas amosiigsas vezes nao sendo observados.

Quanto aos minerais presentes nas amostras desawlofracionamento fisico e
fracdo argila, em geral, os minerais identificadomcidiram em relacdo aos picos de DRX
caracteristicos, conforme é indicado na Tabelaéxdeto para os minerais Calc; Mt e He,
gue se destacaram quanto a presenca ou auséndifenastes amostras.

Nas amostras de solo sem fracionamento fisico oéobiservado a presenca dos
picos de DRX caracteristicos para o mineral Cande que, nas amostras da fracao argila,
este mineral apenas nao foi identificado na amasB& 0-20.

O mineral He teve seus picos de DRX caracteristidentificados em todas as
amostras de solo sem fracionamento fisico embanaalguns casos, tenha aparecido com
outros minerais, devido a proximidade e sobreposigipicos, mas, nas amostras da fracao
argila, este mineral nao foi observado.

O Unico pico mais intenso de DRX, caracteristicdvldoi identificado tanto nas
amostras de solo sem fracionamento fisico comoamasstras da fracao argila, porém, nao
regularmente. Esse mineral ndo pode ser identdicad seguintes amostras de solo: s-PC 0-
20; s-PM 40-60; s-PD 20-40 e s-PD 40-60 e nasatgdr argila: a-PC 0-20; a-PC 40-60; a-
PM 40-60 e a-PD 40-60. Pelo exposto, observa-setgn® nas amostras de solo como da
respectiva fragdo argila, o pico da Mt ndo foi obsdo, ndo coincidindo apenas para as
amostras PD 20-40 de solo e fragdo argila.

Assim, por meio da identificacdo qualitativa pelR)X) de um modo geral, para as
amostras de solo sem fracionamento fisico, forantificados onze minerais, dentre os quais
dez indicados pelo IV e um observado pela DRX, geaglds, respectivamente: Ha; Ca; Mt;

Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve, He e Mg; ndo sendo obseavadpresenca do mineral Calc em
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nenhuma destas amostras. Comparando-se os mang@sienas diferentes profundidades,
os picos de DRX caracteristicos dos minerais cdiran, com excecdo da Mt, ndo sendo
observada nas amostras: s-PC 0-20; s-PM 40-60; 20R e s-PD 40-60.

Quanto as amostras das fracfes argila, foram cld@s\onze minerais, confirmando
os indicados pelo IV, para a fracéo argila, serlmmerais identificados pela DRX: Ha; Ca;
Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve; Calc e Mg, ndo sendaifieada a presenca do mineral He em
nenhuma das referidas amostras. Ao se comparamastras entre si, nas diferentes
profundidades, observou-se, assim como nas amalgraslo sem fracionamento fisico, que
os picos de DRX caracteristicos da maioria dos raiseoincidiram, com excecdo da Mt,
ndo observada nas amostras: a-PC 0-20; a-PC 4848bt 40-60 e a-PD 40-60. O mineral
Calc néo foi observado apenas na amostra a-PM 0-20.

A Tabela 9.2 apresenta o comparativo das amostrasos minerais identificados

em cada amostra.

Tabela 9.2 — Tabela comparativa das amostras dessoh fracionamento fisico e da fracdo argila, asm
minerais identificados.

Solo sem

racionamento Ve Mg Gb An Rt Ca Ha Qz Gt He Mt Calc
s-PC 0-20 X X X X X X X X X X Nao obs Nao obs
s-PC 20-40 X X X X X X X X X X X Nao obs
s-PC 40-60 X X X X X X X X X X X Nao obs
s-PM 0-20 X X X X X X X X X X X Nao obs
s-PM 20-40 X X X X X X X X X X X Nao obs
s-PM 40-60 X X X X X X X X X X Nao obs  Na&o obs
s-PD 0-20 X X X X X X X X X X X Nao obs
s-PD 20-40 X X X X X X X X X X Nao obs Nao obs
s-PD 40-60 X X X X X X X X X X Nao obs Nao obs
Fragdoargla Ve Mg Gb An Rt Ca Ha Qz Gt He Mt Calc
a-PC 0-20 X X X X X X X X X Nao obs Nao obs X
a-PC 20-40 X X X X X X X X X Nao obs X X
a-PC 40-60 X X X X X X X X X Nao obs Nao obs X
a-PM 0-20 X X X X X X X X X Nao obs X Nao obs
a-PM 20-40 X X X X X X X X X Nao obs X X
a-PM 40-60 X X X X X X X X X Nao obs N&o obs X
a-PD 0-20 X X X X X X X X X N&o obs X X
a-PD 20-40 X X X X X X X X X N&o obs X X

a-PD 40-60 X X X X X X X X X Nao obs Nao obs X
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CAPITULO 10 — ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

QUANTITATIVOS DA DRX E O MR PARA A FRACAO ARGILA
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A DRX juntamente com o MR s&o poderosas ferramemiasdeterminacao
quantitativa das fases minerais presentes nas @sakst fracédo argila do solo estudado.

A utilizacdo do MR, neste trabalho teve como oteticontribuir com suas
informacfes na area de ciéncia do solo, sendoaaplina quantificacdo mineralogica da
fracdo argila de um Latossolo Vermelho Distrofide,Ponta Grossa, Parana, como ja foi dito
anteriormente.

As figuras a seguir mostram os perfis dos difraogs, ajustados pelo MR na cor
vermelha, sobrepostos aos sinais “+”, em pretoesgmtando as intensidades observadas.
Abaixo dos mesmos, sdo indicadas as reflexdesbgpar2 as fases minerais componentes de
cada amostra e, em verde, a diferenca entre asidéeles observadas e calculadas.

Os resultados da quantificacdo das amostras daofracgila, pelo MR, estdo

indicados nas Tabelas 10.1 a 10.9, seguidos dsgespectivos difratogramas.

10.1 RESULTADOS DO REFINAMENTO PELO MR

— Resultados da amostra a-PC 0-20

Tabela 10.1 — Resultados encontrados pelo MR pamaostra da fracdo argila no manejo PC e na prafadd
de 0,0 a 0,20 m.

FASES R% R% 9% MASSA INDICES GERAIS

Qz 3,10 1,71 5(2) =% 6,52
Gb 4,01 3,03 24,0 (7)

An 7,27 2,93 9(2) e % 8,39
Rt 6,35 4,42 2(4)

He 4,00 2,13 11 (2) dRp % 1,66
Gt 3,13 1,47 7(1)

Mg 1,68 1,01 5(2) S 5,05
Ca 6,12 3,08 18 (1)

Ha 5,98 3,46 14 (3) Radiacéo de fundo:  polinbde®?® ordem
Calc 8,10 3,82 3(2)

Ve 26,02 4,37 2 (5)

Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes
minerais em ordem decrescente de porcentagem esantls; Ca; Ha; He; An; Gt; Mg; Qz;

Calc; Ve e Rt; conforme os valores indicados naeleah0.1.
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No difratograma apresentado na Figura 10.1, podabservar um bom ajuste do
perfil pelo MR, e a linha em verde mostra pequéefeaahca entre as intensidades observadas

e calculadas, onde o valor de S indicado foi 5,05.
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Figura 10.1 — Perfil ajustado pelo MR para a amosdér fracéo argila no manejo PC e na profundidad&@a
0,20 m.
— Resultados da amostra a-PC 20-40

Tabela 10.2 — Resultados encontrados pelo MR panaoatra da fracdo argila no manejo PC e na prafadd
de 0,20 a 0,40 m.

FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS

Qz 2,85 2,04 4 (3)

Gb 5,32 3,98 18,6 (9) R 7,37
An 8,64 4,10 6 (2)

Rt 5,89 4,92 1(5) W % 9,85
He 4,14 2,75 6 (2)

Gt 4,94 5,54 6 (2) Be % 1,64
Mg 6,04 3,04 5(3)

Ca 7,75 4,31 12 (2) S 5,99
Ha 4,56 3,33 14 (3)
Calc 16,98 8,50 25 (1) Radiacdo de fundo:  poliode 52 ordem
Mt 13,63 13,18 <1

Ve 9,76 4,73 <1
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Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes
minerais em ordem decrescente de porcentagem esantaalc; Gb; Ha; Ca; Gt; He; An;
Mg; Qz; Ve; Rt e Mt, esses dois ultimos com quadalinferior a 1 %, conforme os valores
indicados na Tabela 10.2.

No difratograma da amostra em questdo, apresemadéigura 10.2, pode-se
observar que para o ajuste do perfil, com os mimétalc e Mt houve dificuldade, onde o

valor de S indicado foi 5,99.
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Figura 10.2 — Perfil ajustado pelo MR para a anaod#r fracéo argila no manejo PC e na profundided&2D a
0,40 m.



144

— Resultados da amostra a-PC 40-60

Tabela 10.3 — Resultados encontrados pelo MR pamaostra da fragéo argila no manejo PC e na prafadd
de 40,0 a 60,0 m.

FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS

Qz 3,86 2,53 34 R 7,34
Gb 4,06 3,42 28,2 (7)

An 8,88 3,11 8(2) W % 9,28
Rt 8,63 7,03 2 (5)

He 4,79 3,20 9(2) e % 1,69
Gt 3,17 2,17 4(2)

Mg 4,35 2,12 10 (2) S 5,50
Ca 7,82 3,90 19 (1)

Ha 5,02 3,78 11 (3) Radiacéo de fundo:  polinbde®? ordem
Calc 8,62 4,82 4(2)

Ve 24,07 4,68 2 (6)

Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes
minerais em ordem decrescente de porcentagem esan@b; Ca; Ha; Mg; He; An; Gt;
Calc; Qz; Ve e Rt, conforme os valores indicado3 aiaela 10.3.

No difratograma apresentado na Figura 10.3, obssrvwan ajuste do perfil, indicado

pelo valor razoavel de S em 5,50.
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Figura 10.3 — Perfil ajustado pelo MR para a anaod#r fracéo argila no manejo PC e na profundided&4D a
0,60 m.

— Resultados da amostra a-PM 0-20

Tabela 10.4 — Resultados encontrados pelo MR panaoatra da fragcao argila no manejo PM e na pradiacie
de 0,0 a 0,20 m.

FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS
Qz 1,92 2,18 34 0 6,81
Gb 4,52 3,30 29,1 (6)
An 8,60 3,88 6 (2) e % 8,59
Rt 4,92 4,38 1(5)
He 3,53 2,77 9(1) e % 1,64
Gt 4,02 2,10 7(2)
Mg 4,48 2,34 6 (3) S 5,23
Ca 6,43 3,59 19 (1)
Ha 3,10 3,07 15 (3) Radiacdo de fundo:  polinbdd®2 ordem
Mt 7,65 7,28 3(2

Ve 712 3,78 2 (6)
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Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes
minerais em ordem decrescente de porcentagem esantls; Ca; Ha; He; Gt; Mg; An; Qz;
Mt; Ve e Rt, conforme os valores indicados na Taliél.4.

No difratograma apresentado na Figura 10.4, obssrvgue o ajuste do perfil foi

dificultado, principalmente para a fase Mt, ondealwr de S indicado foi 5,23.
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Figura 10.4 — Perfil ajustado pelo MR para a anaod# frag&o argila no manejo PM e na profundidzd@,d a
0,20 m.
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— Resultados da amostra a-PM 20-40

Tabela 10.5 — Resultados encontrados pelo MR pamaoatra da frag&o argila no manejo PM e na pridaoie

de 20,0 a 40,0 m.

FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS

Qz 4,70 4,06 4 (3)

Gb 5,55 4,28 16 (1) R0 7,08
An 8,77 4,29 6 (2)

Rt 5,28 3,65 2 (5) W % 9,03
He 5,56 3,22 6 (2)

Gt 6,75 3,58 1(3) B % 1,71
Mg 6,32 3,39 6 (3)

Ca 8,29 4,91 9(3) S 5,27
Ha 7,58 3,24 25 (3)
Calc 11,52 5,41 20,2 (6) Radiacéo de fundo:  paiilo de 52 ordem
Mt 13,97 8,18 2(4)

Ve 14,21 5,04 1(6)

Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes

minerais em ordem decrescente de porcentagem esantdsg; Calc; Gb; Ca; Mg; He; An;

Qz; Rt; Mt; Ve e Gt, conforme os valores indicadasTabela 10.5.

No difratograma apresentado na Figura 10.5, obssvam ajuste do perfil,

dificultado principalmente pelas fases: Mt; Ve éoCande o valor de S indicado foi 5,27.
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Figura 10.5 — Perfil ajustado pelo MR para a amaocd#r fracdo argila no manejo PM e na profundidad@, 20 a

0,40 m.

— Resultados da amostra a-PM 40-60

Tabela 10.6 — Resultados encontrados pelo MR panaoatra da fragcao argila no manejo PM e na pradiacie

de 40,0 a 60,0 m.

FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS

Qz 2,54 1,55 4 (3) =6 6,92
Gb 4,87 3,95 23,4 (7)

An 6,74 3,00 8(2) W % 8,87
Rt 8,34 6,07 2 (4)

He 5,38 3,51 9(1) e % 1,69
Gt 3,34 2,08 15 (2)

Mg 6,15 3,07 5(2) S 5,23
Ca 6,48 3,93 12 (2)

Ha 5,54 3,56 15 (2) Radiacéo de fundo:  polinbde®?® ordem
Calc 8,44 4,97 6 (1)

Ve 25,53 5,07 2 (4)
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Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes
minerais em ordem decrescente de porcentagem esan@is; Gt; Ha; An; Calc; Mg; Qz; Rt
e Ve, conforme os valores indicados na Tabela 10.6.

No difratograma apresentado na Figura 10.6, obssrvdificuldade no ajuste do

perfil, onde o valor de S indicado foi 5,23.
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Figura 10.6 — Perfil ajustado pelo MR para a amaod#r fracdo argila no manejo PM e na profundidad@,4i0 a
0,60 m.
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— Resultados da amostra a-PD 0-20

Tabela 10.7 — Resultados encontrados pelo MR pamaostra da frag&o argila no manejo PD e na prafade

de 0,0 a 0,20 m.
FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS

Qz 3,25 2,05 3(3)

Gb 4,05 3,02 27,7 (7) 6 6,58
An 7,99 3,78 8(2)

Rt 5,29 3,98 2 (5) W % 8,33
He 4,80 2,77 8 (1)

Gt 4,87 2,05 2(2) Be % 1,69
Mg 511 2,56 7(2)

Ca 8,65 4,35 16 (2) S 491
Ha 5,38 3,89 12 (3)
Calc 8,40 4,07 10,8 (9) Radiacéo de fundo: patimbde 52 ordem
Mt 10,07 11,53 1(3)

Ve 8,51 4,35 2 (5)

Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes

minerais em ordem decrescente de porcentagem esantal; Ca; Ha; Calc; An; He; Mg;

Qz; Rt; Ve; Gt e Mt, conforme os valores indicadasTabela 10.7

No difratograma apresentado na Figura 10.7, obssrwdificuldades no ajuste dos

minerais Mt, Ve e Calc, onde o valor de S indictudd,91.
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Figura 10.7 — Perfil ajustado pelo MR para a amaod#r fragéo argila no manejo PD e na profundidade,d a
0,20 m.

— Resultados da amostra a-PD 20-40

Tabela 10.8 — Resultados encontrados pelo MR pamaostra da frag&o argila no manejo PD e na prafade
de 20,0 a 40,0 m.

FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS

Qz 3,36 2,05 4(2)

Gb 4,67 3,40 27,7 (7) R 7,03
An 6,89 3,18 8(2)

Rt 6,24 4,75 2 (4) W % 8,98
He 3,78 2,65 10 (1)

Gt 3,47 2,19 6 (2) Be % 1,77
Mg 5,34 2,80 7(2)

Ca 6,75 3,61 15 (2) S 5,06
Ha 4,14 3,01 12 (3)
Calc 5,38 3,28 5(1) Radiacéo de fundo:  polinddd®? ordem
Mt 21,11 945 1(4)

Ve 15,24 4,29 2 (5)
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Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes
minerais em ordem decrescente de porcentagem esam@b; Ca; Ha; He; An; Mg; Gt;
Calc; Qz; Ve; Rt e Mt, conforme os valores indicada Tabela 10.8.

No difratograma apresentado na Figura 10.8, obssr\wdificuldades no ajuste dos

minerais Mt, Ve e Calc, onde o valor de S indicad®,06.
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Figura 10.8 — Perfil ajustado pelo MR para a amod#r fracdo argila no manejo PD e na profundidade, 20 a
0,40 m.
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— Resultados da amostra a-PD 40-60

Tabela 10.9 — Resultados encontrados pelo MR pamaostra da frag&o argila no manejo PD e na prafade
de 0,40 a 0,60m.

FASES R% R% % MASSA INDICES GERAIS

Qz 4,50 3,28 3(3) = 8,62
Gb 5,31 4,09 23,8 (9)

An 10,94 5,01 8(2) W % 10,90
Rt 9,78 6,31 2 (4)

He 4,95 3,60 10 (2) dRp % 1,74
Gt 5,49 2,60 7(2)

Mg 7,29 3,51 6 (3) S 6,27
Ca 8,21 4,40 17 (2)

Ha 10,92 7,44 6 (4) Radiacéo de fundo:  polinbd@®? ordem
Calc 10,80 5,45 14 (1)

Ve 30,87 5,17 2 (5)

Nesta amostra, a quantificacdo indicou a presemedominante dos seguintes
minerais em ordem decrescente de porcentagem esantab; Ca; Calc; He; An; Gt; Ha;
Mg; Qz; Ve e Rt, conforme os valores indicados abela 10.9.

No difratograma apresentado na Figura 10.9, obssruan ajuste do perfil, onde o

valor de S indicado foi 6,27.
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Figura 10.9 — Perfil ajustado pelo MR para a anaos#é fracéo argila no manejo PD e na profundidad@ 4D a
0,60 m.

10.2 DISCUSSAO

Nos resultados obtidos pela DRX para as amostréigao argila, apresentados no

Capitulo 9, ndo foram observados os picos de difraaracteristicos do mineral He, mesmo

assim, optou-se pelo refinamento desta fase, paide observado no IV, sendo por meio da

quantificacao realizada pelo MR, confirmada suagmea em todas as amostras analisadas.

O mineral Mg, ndo observado pelo IV, porém idecdifio pela DRX, também foi

mantido para o refinamento sendo confirmada susepga em todas as amostras por meio da

quantificacao pelo MR.
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Confirmou-se a auséncia dos minerais: Calc, na @manaPM 0-20; Mt nas
amostras: a-PC 0-20; a-PC 40-60; a-PM 40-60; a®b04

Foram observadas variacfes entre os valores eadoste por meio da verificacao
das porcentagens em massa obtidas pelo MR paraasiras da fracdo argila, indicados na
Tabela 10.10, observa-se que as fases mineraismpirahtes em todas as amostras sdo: Gb;
Ca; Ha; He e An sendo os minerais Rt; Ve e Mt os gpresentam menor percentual em

massa em todas as amostras.

Tabela 10.10 — Tabela comparativa das porcentaganmsassa obtidas pelo MR para as fases mineraisodas
amostras da fracdo argila.

Amostras  Qz Gb An Rt He Gt Mg Ca Ha Calc Mt Ve

a-PC 0-20 5 (2) 2(‘;')0 9(2) 2(4) 112) 7(1) 5(2) 18(1) 14(3) 3(2) — 2(5)
a-PC 20-40 4 (3) 1(2')6 62 1(65) 6(2) 6(2) 5(3) 12(2) 14(3) 25(1) <1 <1
a-PC 40-60 3 (4) 2(3’)2 8(2) 2(65) 9(2) 4(2 102 19(1) 11(3) 42 — 2(6)
a-PM0-20 3 (4) 2(2')1 6(2) 1(5) 9(1) 7(2 6(3) 19(1) 15(3) — 3(2) 2(6)
a-PM20-40 4(3) 16(1) 6(2) 2(5) 6(2) 1(3) 6(3) 9(3) 25(3) 2(%)2 2(4) 1)
a-PM 40-60 4 (3) 25,)4 8(2) 2(4) 9(1) 15(2) 5(2) 12(2) 15() 6(1) — 2(4)
a-PD 0-20 3 (3) 2(;')7 8(2) 2(65) 8(1) 22 7() 16(2) 12(3) 1(%)8 1(3) 2(5)
a-PD 20-40 4 (2) 2(;)7 8(2) 2(4) 10(1) 62 7() 15() 12(3) 5(1) 1(4) 2(5)
238

a-PD 40-60 3 (3) 8(2) 2(4) 10(2) 72 6@3) 17(2) 6(4) 141 — 2(5)

9)

Observou-se pela quantificacédo, que o mineral @bgieceu nas amostras: a-PC 0-
20; a-PC 40-60; a-PM 0-20; a-PM 40-60; a-PD 0-2Ba20-40 e a-PD 40-60, com excecéo
das: a-PM 20-40, onde a Ha e a Calc se destacar®@;20-40, sendo a Calc o mineral mais
abundante. A Calc se destacou pela quantidade mastras: a-PC 20-40 e a-PM 20-40,
distanciando-se dos valores obtidos nas outrasteasp&to também observado com a Gt na

amostra a-PM 40-60.
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A comparacao entre 0s manejos nas trés diferemésplidades, indicando as fases

minerais em ordem decrescente de quantidade éapada na Tabela 10.11.

Tabela 10.11 — Tabela comparativa das fases mingadiracdo argila, em ordem decrescente de qadetichos
diferentes manejos e profundidades.

Fases minerais em ordem decrescente de quantidade

Profundidade de 0,0 — 0,20 m
a-PC 0-20 Gb Ca Ha He An Gt Mg Qz Calc Ve Rt —
a-PM 0-20 Gb Ca Ha He Gt Mg An Qz Mt Ve Rt —
a-PD 0-20 Gb Ca Ha Calc An He Mg Qz Rt Ve Gt Mt

Profundidade de 0,20 — 0,40 m
a-PC20-40 Calc Gb Ha Ca Gt He An Mg Qz Ve Rt Mt
a-PM20-40 Ha Calc Gb Ca Mg He An Qz Rt Mt Ve Gt
a-PD 20-40 Gb Ca Ha He An Mg Gt Calc Qz Ve Rt Mt

Profundidade de 0,40 — 0,60 m
a-PC 40-60 Gb Ca Ha Mg He An Gt Calc Qz Ve Rt —
a-PM 40-60 Gb Gt Ha Ca He An Calc Mg Qz Rt Ve —
a-PD 40-60 Gb Ca Calc He An Gt Ha Mg Qz Ve Rt —

De acordo com a Tabela 10.11, pode-se observangueofundidade de 0,0 m a
0,20 m, no manejo PM, ocorreram variacbes quantodam de predominancia das fases
minerais, destacando-se auséncia da fase minedal 8as manejos PC e PM, séo
observados onze minerais, onde a Mt é observadaspe manejo PD.

Na profundidade de 0,20 m a 0,40 m, nos trés marsgjo observados doze minerais
e no manejo PM observam-se as maiores variacdesogas quantidades das fases minerais,
onde a Ha € o mineral mais abundante.

Na profundidade de 0,40 m a 0,60 m, em todas asteasosdo observados onze
minerais, ndo sendo indicada a Mt e, no manejo BE@rem as maiores variagcbes nas

quantidades dos minerais encontrados.
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CAPITULO 11 — DISCUSSAO GERAL, CONCLUSAO E TRABALHO S

FUTUROS
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Nos resultados obtidos pela FRX foram identificadiss principais elementos
(cétions) presentes nas amostras do solo analsamofracionamento fisico (a partir dos
oxidos de referéncia): aluminio, silicio, ferragatio em ordem decrescente de quantidade, e
ainda em proporcfes menores, magnésio, mangarsésrofocalcio, potassio e sédio. E de
acordo com as porcentagens encontradas em todasasdras de solo sem fracionamento
fisico, ndo foram observadas diferencas muito ogiivas, tanto em termos de manejos
como de profundidade.

Os resultados encontrados nos espectros de IVrararst muitas semelhancas entre
as amostras quanto as regioes de vibracdo dosaisindiferenciando-se apenas na auséncia
ou presenca de alguns picos ou regides de vibrat@émonados aos minerais Ca; Gb e Calc,
sendo maiores as diferencas nas amostras da feag#éa, para os dois Ultimos minerais
citados. O mineral Calc destacou-se por ser indiegeenas na fracdo argila, no manejo PM
na profundidade de 0,20 m a 0,40 m (amostra a-P¥I02@ no manejo PD na profundidade
de 0,40 m a 0,60 m (amostra a-PD 40-60).

Portanto, para as amostras de solo sem fracionanfisinto foram indicados dez
minerais: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; Ve; Heara as amostras da fragao argila foram
indicados onze minerais, sendo os dez mencionad@siamente e o mineral Calc, e
gualitativamente néo verificou-se influéncias digativas dos manejos na mineralogia das
amostras estudadas pelo IV.

Pela DRX, buscou-se a confirmacdo destes minesssamostras, avaliando-se em
principio, qualitativamente sua presenca, por me@ds Seus picos mais intensos ou
caracteristicos, verificando-se variagcbes na ifleatido de alguns picos de DRX dos
minerais, ora aparecendo em algumas amostras etess 0do sendo observados.

Foram identificados qualitativamente pela DRX, pasa amostras de solo sem

fracionamento fisico, onze minerais — nove indisapelo IV e dois observados pela DRX —
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sendo eles: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An; Rt; He; Wiy, ndo sendo observada a presenca do
mineral Calc em nenhuma destas amostras. Compasano® manejos entre si, nas diferentes
profundidades, os picos de DRX caracteristicos rdimgrais coincidiram, com excecdo da
Mt, n&o sendo observada nas amostras: s-PC 0F2d; 43-60; s-PD 20-40 e s-PD 40-60.

Quanto as amostras das fracfes argila, foram cld@s\onze minerais, confirmando
os indicados pelo IV, sendo os minerais identifisagdela DRX: Ha; Ca; Mt; Gb; Gt; Qz; An;
Rt; Ve; Calc; Mg, ndo sendo verificada a presergantheral He em nenhuma das referidas
amostras. Ao se comparar as amostras entre silifemsntes profundidades, observou-se,
assim como nas amostras de solo sem fracionamésito,f que os picos de DRX
caracteristicos da maioria dos minerais coincidiraom excecdo da Mt, ndo observada nas
amostras: a-PC 0-20; a-PC 40-60; a-PM 40-60 e 4460.

O mineral Calc ndo foi observado apenas na amas®isl 0-20, indicando assim,
haver diferencas qualitativas quanto aos mined@gntificados pela DRX nos diferentes
manejos e profundidades.

Nos resultados obtidos pela DRX para as amostrafagao argila, ndo foram
observados os picos de difracdo caracteristicosnieral He, provavelmente, devido as
sobreposi¢des dos picos de DRX com outros mingpaiscipalmente os outros 6xidos de
ferro, porém na quantificacdo realizada pelo MR presenca foi confirmada em todas as
amostras analisadas da fragéao argila.

Conforme indicado pelo 1V, a DRX e o MR, confirmara auséncia da Calc na
amostra a-PM 0-20, porém, foi confirmada sua piggseas outras amostras da fracéo argila.
Como mencionado no Capitulo 3, este mineral poder@cnuma ampla variedade de solos e
comumente esta associada aos argilominerais.

No IV, a Mt apareceu indicada juntamente com outntiserais — devido a

proximidade de suas bandas de vibracdo — em v@igSes dos espectros das amostras de
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solo sem fracionamento fisico e da fracéo argi@meNtanto, na analise qualitativa por DRX,
este mineral ndo foi identificado nas seguintesstras de solo e respectiva fracdo argila: s-
PC 0-20 e a-PC 0-20; s-PM 40-60 e a-PM 40-60; #4PB0 e a-PD 40-60 e, também, nas
amostras que nao coincidiram a fracao argila dasson fracionamento fisico: s-PD 20-40 e
a- a-PC 40-60. Na analise quantitativa por DRXMRy a auséncia da Mt foi confirmada nas
amostras da fracdo argila: a-PC 0-20; a-PC 40-60Ma0-60; a-PD 40-60. Nas amostras a-
PM 0-20 e a-PD 20-40, a Mt apresenta um pico btestemenso, em relacdo as outras
amostras em que este mineral aparece, evidencsardoresenca.

Na quantificacdo das fases minerais, a Mt, emlmrhat apresentado um percentual
em massa baixo, foi identificada em todas as aawsia profundidade de 0,40 m a 0,60 m e
no manejo PD na profundidade de 0,0 m a 0,20 mtafor; conforme mencionado nos
capitulos 2 e 3, a montmorilonita — um filossilecalo tipo 2:1 — é uma das esmectitas mais
comuns nos solos, apresentando tendéncia em searfam latitudes temperadas, sendo
encontrada também, embora em menor escala, em ragsieopicais e, na mineralogia da
fracéo argila, os minerais 2:1, aparecem combinadodiferentes propor¢oes.

De uma forma geral, através da verificacdo dasemtagens em massa obtidas pelo
MR, observou-se que as fases predominantes em agdasostras foram: Gb; Ca; Ha; He e
An sendo os minerais Rt; Ve e Mt 0os que apresentanor percentual em massa, de acordo
com o apresentado no Capitulo 2, sobre a mineeldgi fracdo argila normalmente
encontrada nos latossolos, constituindo-se porinit&; gibbsita; goethita; hematita e em
menores propor¢cdes pelos minerais: Ve com hidndtkeecamadas; An; Rt; Ha entre outros.

Através da quantificacdo pelo MR, verificou-se quenineral Gb prevaleceu nas
amostras: a-PC 0-20; a-PC 40-60; a-PM 0-20; a-PMOI(a-PD 0-20; a-PD 20-40 e a-PD
40-60; com excegdo das: a-PM 20-40, onde a Haaa@s€ destacaram; a-PC 20-40, sendo a

Calc o mineral mais abundante. A Calc se destaetauquantidade nas amostras a-PC 20-40
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e a-PM 20-40, com valores maiores dos obtidos nasamostras, fato também observado
com a Gt na amostra a-PM 40-60.

E ainda, com respeito a Ve, conforme o Capitulpdgle ser encontrado em solos
pouco ou altamente intemperizados assim como osslalbs, como é o caso deste trabalho,
justificando sua presenca em pequenas propor¢c8emmastras estudadas.

Os valores de S em todos os refinamentos ficarame €91 e 6,27 onde seus
menores valores foram para as amostras: a-PD &20n(4,91); a-PC 0-20 (S em 5,05) e
a-PD 20-40 (S em 5,06).

Durante o refinamento das amostras onde a Mt ept@snte, notou-se uma maior
dificuldade em se refinar os parametros, e isteEagerir que o0 modelo de partida para essa
fase — contou-se com apenas um modelo de partiddoda dificuldade em se encontrar
outros — ndo tenha sido o ideal, ou entédo, queateede um mineral interestratificado.

Observou-se na profundidade de 0,0 m a 0,20 m,arejo PM, variacdes na ordem
de predominancia das onze fases minerais, onddécas€alestaca pela auséncia. No manejo
PC foram observados onze minerais com a auséncrarswal Mt e no manejo PD verificou-
se doze minerais, observando-se a presenca dad/Calc.

Nos trés manejos, na profundidade de 0,20 m a M40dentificaram-se doze
minerais, sendo que as variagbes quanto as qudesidias fases minerais se destacaram no
manejo PM, onde a Calc predominou.

Foram encontrados onze minerais em todas as amostigarofundidade de 0,40 m a
0,60 m, ndo sendo identificada a Mt e, quanto astiflades das fases minerais presentes, o
manejo PD apresentou a maior variagao entre ogamsnencontrados.

Assim, conforme apresentado no Capitulo 5, o smiajeestdo, analisado antes do
inicio do experimento em 1981, ap0s doze anos gdaitacao dos diferentes sistemas de

manejo — sistemas 1, 2 e 3 — foi avaliado, nasupthflades: 0,00 a 0,05; 0,05 a 0,10; 0,10 a
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0,20; 0,20 a 0,30; 0,30 a 0,40 m, em suas propleddisicas e quimicas, e ndo foram
verificadas grandes alteracbes nas densidades, acantjp-se 0 solo antes de receber
qualquer tipo tratamento (manejo) e depois dosratifes manejos aplicados (MERTEN,
[19957]).

E, nos trabalhos de FERNANDES (1982) e DADALTO &t @989) apud
OLSZEVSKI et al. (2004), verificaram que as alt@es; nas condicbes naturais do solo
provocadas por sistemas de manejo acabam modificanthmanho, a distribuicdo e a
estabilidade dos agregados, porém, no trabalhoLdBZEVSKI et al. (2004), que testaram
cinco tratamentos de preparo do solo, utilizadasti@s anos consecutivos, num Latossolo
Vermelho Distréfico tipico textura argilosa, vetdram poucas diferencas morfolégicas dos
agregados.

Por meio dos resultados encontrados neste trabalboficou-se que tanto
qualitativamente como quantitativamente ocorreraequpnas variacbes em relacdo aos
minerais de uma amostra para outra, embora naommieafexpressiva, ndo se podendo
garantir que 0os manejos néao interferiram, ao lodge 24 anos de sua utilizagdo, na
mineralogia da fragc&o argila do solo estudado.

Em trabalhos futuros, a fim de verificar mais dewdlamente as influéncias dos
manejos na mineralogia da fracdo argila, sugeregaliar o solo e sua fracdo argila em
pequenas profundidades e na camada superficiavemos Oxidos de ferro para facilitar a
identificacdo dos picos dos minerais pela DRX; ifiear a presenca da Ha; Calc e da Mt por
meio de outras andlises; realizar a FRX para asstaasoda fracdo argila; quantificar os
amorfos por meio de padrdo interno ou sem padr@nm com o auxilio do software
MAUD; utilizar o MR na quantificacdo das fases maie em novas amostras, com o proprio

DBWS-9807a e, também, com o software GSAS.
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