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RESUMO

FREITAS, Rita de Cassia Alves de, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa,
julho de 2011. Argila dispersa em agua determinada por agitacéo
rapida, lenta e ultrassom. Orientador: Hugo Alberto Ruiz. Coorientadores:
Raphael Braganca Alves Fernandes e Carlos Ernesto Gongalves Reynaud

Schaefer.

Durante a execucdo analitica, a determinacao de argila dispersa em agua
(ADA) ¢ precedida da dispersdo fisica, sem acréscimo de dispersante quimico.
Nesse procedimento, o mais tradicional ¢ a adocdo da agitacdo rapida.
Recentemente a agitacao lenta tem sido sugerida para a determinag¢ao da ADA. A
dispersao fisica por ultrassom ¢ outro procedimento a considerar como
alternativa na determinag¢ao da ADA. O objetivo do presente trabalho foi avaliar
os teores de ADA obtidos por trés métodos de dispersdo fisica: agitagdo rapida,
lenta e ultrassom, sendo os dois ultimos em diferentes condi¢des. Os tratamentos
foram dispostos segundo um delineamento em blocos casualizados,
correspondendo a um fatorial 4 x 9, com quatro repeti¢des. Os fatores em estudo
foram quatro solos de mineralogias contrastantes (Latossolo Amarelo, LA;
Plintossolo Haplico, FX; Latossolo Vermelho-Amarelo, LVA; e Latossolo
Vermelho acriférrico, LV) e os trés métodos de dispersdo fisica indicados. Na

dispersdo por ultrassom, foram avaliadas trés energias ultrassonicas (55, 110 e

viii



220 J mL™), e na dispersdo por agitacio lenta, cinco volumes de suspensio (50,
100, 200, 300 e 400 mL) em recipientes de 500 mL. Os teores de ADA e indice
de dispersao (ID) foram quantificados nos diferentes tratamentos. Amostras da
ADA de todos os tratamentos foram utilizadas na identificagdo e quantificacao
dos teores de caulinita, gibbsita, goethita e hematita, além da determinagdo de
pH, Na", K', Ca”", Mg2+, AP’" e P remanescente. Para todos os tratamentos, nos
solos com maior propor¢ao de oOxidos (FX, LVA e LV) foi verificada maior
dificuldade de dispersdo em conseqiiéncia da maior estabilidade de seus
microagregados, frente ao mais caulinitico (LA). Verificou-se maior dispersao de
argila com a agitacdo lenta e ultrassonica. Na agitacdo lenta, observou-se, no
geral, relacdo inversa entre o volume de suspensdo e o teor de ADA e ID. Essa
diferenciacdo foi associada ao maior atrito entre agregados e particulas e maior
vigor de agitacdo nos menores volumes de suspensdo. Nos solos LA, FX e LVA
verificou-se, em geral, correlagdo significativa e negativa entre a ADA e os
cations trocaveis. Sugere-se que, com incremento da ADA pelo aumento da
energia de dispersdao (por diminuicdo do volume de suspensdo), maiores
propor¢des de oxidos foram liberados, com reducdo dos teores relativos de

caulinita.
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ABSTRACT

FREITAS, Rita de Céssia Alves de, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, July
2011. Water dispersible clay determined by slow and fast shaking and
ultrasonic dispersion. Adviser: Hugo Alberto Ruiz. Co-advisers: Raphael
Braganga Alves Fernandes and Carlos Ernesto Gongalves Reynaud Schaefer.

During the analytical execution, the water dispersible clay (WDC)
determination is preceded by physical dispersion, without addition of chemical
dispersant and, usually fast shaking procedure. Recently, slow shaking and
ultrasonic dispersion has been suggested as alternatives procedures to determine

WDC. The objective of this study was to evaluate the WDC content obtained by

three methods of physical dispersion, fast and slow shaking and, ultrasonic

dispersion. The treatments were arranged in a randomized block design,
representing a 4 x 9 factorial with four replicates. The factors evaluated in the
study were four mineralogy contrasting soils (Xantic Kandiudox; Plintaquox;

Typic Hapludox and Rhodic Hapludox) and the three methods of physical

dispersion indicated. The ultrasonic dispersion procedure were evaluated at three

ultrasonic energy levels (55, 110 and 220 J mL™) and, the slow shaking

procedure at five volumes of suspension (50, 100, 200, 300 and 400 mL) in 500

mL containers. The WDC content and dispersion index (DI) were quantified for

the different treatments. Samples of the WDC to all treatments were used to



dispersion index (DI) were quantified in the different treatments. Samples of the
WNDC to all treatments were used in the identification and the levels of kaolinite,
gibbsite, goethite and hematite, and determination of pH, Na*, K*, Ca**, Mg,
AI** and P remaining. For all treatments, soils with a higher proportion of oxides
(P, TH, RH) was foundmore difficult to disperse as a result of their greater
stability of microaggregates, compared to more kaolinitic (XK). There was
greater dispersion of clay with slow agitation ant ultrasonic. In slow agitation,
there was, in general, an inverse relationship between the volume of suspension
and content of the WDC and DI. This differentiation was associated with
increased friction between particles and aggregates and increased vigor of
agitation in smaller volumes of suspension. In soils XK, P and TH was found, in
general, significant and negative correlation between WDC and the exchangeable
cations. It is suggested that, with increased WDC for increasing energy
dispersion (by decreasing the volume of suspension), higher proportions of

oxides were released, with reduced levels relative to kaolinite.
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1. INTRODUCAO

A argila dispersa em agua (ADA) ¢ aquela determinada em andlise
granulométrica, utilizando apenas a agua como dispersante. Com freqiiéncia ¢é
associada a estabilidade de agregados e a susceptibilidade do solo a erosdo
hidrica. Maiores teores de ADA indicariam tendéncia de menor estabilidade de

agregados e menor resisténcia a0s processos erosivos.

Durante a execugdo analitica, somente ¢ utilizada a dispersdo mecanica,
deixando-se de lado o acréscimo de dispersante quimico, como acontece na
analise convencional que quantifica as fragdes granulométricas areia, silte e

argila.

Tradicionalmente, na realizagdo da dispersdo fisica, tem sido adotada a
agitacao rapida (AR), efetuada em curtos intervalos de tempo em agitadores com
altas velocidades de rotagdo. Estudos realizados com solos caracteristicos de
regides de clima tropical e umido indicam o inconveniente do uso da AR, que
ndo permite uma completa dispersdo da amostra na analise granulométrica. Isso
leva a superestimar os teores de silte, principalmente, e areia, pela presenca de
pseudossilte e pseudoareia, microagregados argilosos do tamanho dessas fragdes

granulométricas.



Dentro desse contexto, uma série de estudos tém sido desenvolvidos no
Laboratério de Fisica do Solo do Departamento de Solos da Universidade
Federal de Vigosa (LFS/DPS/UFV), no intuito de aprimorar as técnicas de
dispersdao mecanica de amostras de solo. Esse esfor¢o culminou com proposta de
modificacdo na dispersao mecanica para analise granulométrica, com a adogdo da
agitacdo lenta (AL), em agitador rotatorio tipo Wagner, a 50 rotagdes por minuto,
por periodo de 16 h. A AL ¢ utilizada nas determinacdes de rotina da anélise
granulométrica do LFS/DPS/UFV por ser o procedimento mais eficiente para
dispersar amostras de solos, além de possibilitar a dispersao de um grande

nimero de amostras na mesma operagao, representando maior produtividade.

O ultrassom (US) € outra alternativa na dispersao fisica para andlise
granulométrica, porém pouco utilizado na andlise granulométrica e com
inconveniente de dificil adequagdo a dispersdao simultanea de nimero elevado de

amostras.

Ainda que existam vdrias possibilidades para a dispersdo fisica, a agitacao
rapida acaba sendo o procedimento mais adotado para a determinagdao da ADA,
pois ainda pairam davidas quanto ao uso do procedimento lento nesta
determinacdo. Estudos preliminares de determinacao de ADA por AL, utilizando
diferentes volumes de suspensao solo-dgua, em recipientes de 500 mL, em solos
com baixos teores de sodio trocavel, mostraram marcada dependéncia do teor de
ADA com o volume da suspensdo: quanto menor o volume da suspensao, maior
o teor de ADA. Em geral, os valores determinados foram marcadamente
superiores aos observados quando a dispersao foi por AR, especialmente nos

solos mais argilosos.

O presente trabalho objetivou avaliar os teores de argila dispersa em agua
por trés métodos de dispersdo fisica (AR, AL e US) em amostras de quatro solos
argilosos com presenca de dois ou mais minerais do grupo formado por caulinita,
gibbsita, goethita e hematita na fracao argila. Em acréscimo, foi também objetivo
quantificar a resposta do volume de suspensdo na AL e da energia no US sobre a

proporcao de ADA nesses solos.



2. REVISAO DE LITERATURA

2.1. Argila Dispersa em Agua

A argila dispersa em agua (ADA) ¢ operacionalmente definida como a
fracdo da argila do solo que pode ser suspensa por agua (Dontsova et al., 2009).
Esta determinacdo tem sido comumente usada para avaliar a estabilidade de
agregados e a susceptibilidade do solo a erosdo hidrica, sendo que maior teor de
ADA indica tendéncia de menor estabilidade de agregados e menor resisténcia aos

processos erosivos (Grohmann & Van Raij, 1977; Lima et al., 1990).

Além destes efeitos sobre a estrutura do solo, existe a possibilidade de
migracdo desse material disperso no perfil do solo, descendo até profundidades que
apresentem condic¢des de flocula¢do, onde podem obstruir os poros, podendo alterar
a dindmica da agua e do ar no solo. Neste contexto tem-se incrementado o interesse
por essa fracdo do solo, dada sua possivel interferéncia, também, na mobilidade de

solutos no perfil (Seta & Karathanasis, 1996; Bertsch & Seaman, 1999).

Na determinagdo da propor¢ao de ADA, em laboratorio, o procedimento
consiste em submeter a amostra a dispersdo mecanica, sem acréscimo de
dispersante quimico, componente utilizado na analise granulométrica (Vettori,

1969).



A dispersibilidade dos solos esta intimamente relacionada aos cations
presentes € as suas respectivas concentragdes no complexo de troca, associados as
caracteristicas de valéncia, raio i6nico ¢ camada de hidratacdo. O complexo de
troca catidnica dos solos de regides de clima tropical, imidas e subumidas, &,
geralmente, dominado por aluminio (AI’") e hidrogénio (H), sendo esses ions
favorecedores do fendmeno de floculacdo das particulas. Em muitos solos de
regides 4ridas e semiaridas, os fons Na' mostram-se com certa predominincia no
complexo de troca, o que resulta, geralmente, num estado de dispersdo dos

coloides do solo.

O Na' encontra-se geralmente envolvido por uma espessa camada de
hidratagdo, que lhe confere elevado raio i6nico hidratado, menor apenas que o do
Li" entre os metais alcalinos do grupo 1A da tabela periodica. Essa caracteristica
dificulta a aproximacio dos coldides do solo, quando saturados com Na'. Também
deve ser considerado que a espessura da dupla camada difusa ¢ inversamente
proporcional ao quadrado da valéncia do ion. Desta forma, a dupla camada difusa
¢ mais extensa no caso, por exemplo, de um solo saturado com Na', monovalente,
do que com Ca®**, divalente. Quanto mais extensa a dupla camada, maior ¢ a forca
repulsiva entre as particulas coloidais, facilitando a dispersao do sistema (Sumner,

1995).

Outros fatores que influenciam a dispersdo de argilas sdo o teor de argila
(Brubaker et al., 1992), a matéria organica (Kretzschmar et al., 1993), os 6xidos e
hidroxidos de Fe e Al (Goldberg et al., 1988), a composi¢ao mineralogica da argila
(Arora & Coleman, 1979) e a forca i6nica ¢ o pH da solucao do solo (Gillman,
1974; Suarez et al., 1984). Com relagdo a este ultimo, a diferenga o valor de pH do
solo e o valor do PCZ indica o potencial de carga e a natureza das cargas, se
positiva ou negativa. Independente do sinal resultante, o incremento destas cargas
dao origem a forcas repulsivas entre as particulas, aumentando assim a dispersao.
A dispersdo ¢ quase inexistente quando o valor de pH do solo fica proximo do
valor de PCZ, ou seja, quando h4 maior floculagdo das particulas. Gillman (1974)
demonstrou que o solo tem menor teor de ADA quando o pH do solo estd proximo

do seu PCZ.



2.2. Dispersao Fisica

A dispersdao fisica consiste da destruicio dos agregados do solo,
transformando-os em particulas individualizadas, status fundamental para a
posterior separacdo e quantificagdo na analise granulométrica. Um bom método
de dispersao deve empregar energia suficiente para superar as for¢as que mantém

as particulas unidas, e que conferem estabilidade aos agregados do solo.

O método normalmente utilizado na dispersdo fisica ¢ a agitacdo rapida
(usualmente 12.000 rpm) que, apesar de simples e rapido, tem apresentado baixa
eficiéncia na dispersdao de argilas de alguns solos mais intemperizados,

notadamente os da classe dos Latossolos (Vitorino et al., 2001).

Ruiz (2005a) comparou o processo de dispersao fisica por agitagdo rapida
por 15 min, com agitador do tipo coqueteleira a 12.000 rpm, frente ao processo
por agitacdo lenta por 16 h, com agitador rotatério tipo Wagner a 50 rpm, na
analise granulométrica. Nas determinagdes de 36 amostras que apresentavam
amplo intervalo no teor de argila total, a agitacdo lenta mostrou-se mais efetiva,

ao permitir determinar maior proporg¢ao de argila.

Algumas variacdoes do método de dispersao fisica por agitacdo lenta ja
foram testadas, como por exemplo, a tentativa de aumento da desagregacao com
o uso de abrasivos, como areia grossa (Tavares-Filho & Magalhaes, 2008). Esses
autores verificaram aumento da fracao argila, apos o acréscimo de areia grossa a
amostra, sendo este efeito atribuido ao poder abrasivo da areia, associado ao

tempo de agitacdo lenta, que provoca a quebra dos agregados.

A utilizacao do ultrassom € outra op¢ao na dispersao mecanica (Genrich &
Bremner, 1972; Vitorino et al., 2001; Carolino de S4, 2002). Para a sonifica¢ao,
uma quantidade de solo ¢ colocada em um recipiente com agua e submetida a
determinado nivel de energia. A quebra dos agregados ¢ causada pela cavitagdo,
ou seja, pela formacdo de bolhas de ar na agua pelas ondas de energia

ultrassonica.



A cavitacdo ocorre, principalmente, na superficie dos agregados e em suas
linhas de fraqueza, e pode ser dividida em trés etapas: nucleagdo (formagao de
bolhas microscopicas), crescimento e implosdo (colapso) das bolhas
(Christensen, 1992). O colapso das bolhas de ar na superficie e nas linhas de
fraqueza dos agregados causa a desagregacdo e a dispersdo das particulas. A
energia aplicada na amostra, que ¢ funcdo do tempo de sonificagdo, produz a

desagregacao, culminando com a dispersao do solo.

Entretanto, a literatura tem deparado com dificuldades na comparagdo dos
resultados de diferentes ensaios de sonificacdo. A calibragdo da poténcia liberada
pela haste do aparelho ¢ crucial para a validacdo de dados de pesquisa, uma vez
que o registro normalmente indicado nos medidores dos aparelhos nido equivale
aquela realmente aplicado a suspensao sonificada (North, 1976; Gregorich et al.,
1988; Christensen, 1992; Raine & So, 1993; Carolino de Sa, 1998; Carolino de
S4 et al., 2000). O desgaste da ponta do sonificador, pelo uso continuo, ¢ outro
motivo que torna indispensavel a calibracdo da poténcia de saida, uma vez que
com o desgaste ha aumento da diferenca entre a poténcia registrada e aquela que

foi realmente emitida (Hinds & Lowe 1980).

Ainda que existam vdrias possibilidades para a dispersdo fisica, a agitagao
rapida acaba sendo o procedimento mais adotado para a determinagdo da ADA,
pois ainda pairam davidas quanto ao uso do procedimento lento nesta

determinacao.

Neste sentido, um teste preliminar comparativo foi conduzido no
Laboratorio de Fisica do Solo do Departamento de Solos da Universidade Federal
de Vigosa, utilizando alguns solos caracteristicos de regides tropicais e umidas,
buscando avaliar diferengas nos valores de ADA obtidos por agitagdo rapida e
agitacdo lenta. Neste ultimo procedimento utilizando-se diferentes volumes de
suspensao em recipientes de 500 mL. Na agitacdo lenta, obteve-se valores
variaveis de ADA segundo o volume de suspensdo utilizado. Quanto menor o

volume da suspensdo, maior foi o teor de ADA obtido (Figura 1) (Ruiz, 2010)".

" Informagio pessoal.
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Figura 1. Teores médios de argila dispersa em agua, obtidos pelos métodos
de agitacado rapida e lenta.



3. MATERIAL E METODOS

3.1. Identificacdo e Caracterizacao das Amostras de Solo

Para a realizacdo deste trabalho foram coletadas amostras do horizonte B
de quatro solos dos estados de Minas Gerais e Espirito Santo, selecionados por
apresentarem alto teor de argila total, baixo teor de Na trocéavel, baixo teor de
carbono organico total e presenca marcante de algum mineral do grupo formado

por caulinita, gibbsita, goethita e hematita (Quadro 1).

Quadro 1. Identificacao (ID), classificagdo, localizacéo e material de origem

dos solos estudados

ID Classificacao Local de Coleta  Coordenadas Material de Origem
S21°01'09" i ilo-
LA Latossolo Amarelo Itapemirim (ES) Sedimento argilo arenoso do
W 40° 53' 01" Grupo Barreiras
S 18° 55' 54" i
FX Plintossolo Haplico Romaria (MG) Matgrlal retrabalhaldo sobre
W 47° 33' 52" arenito da formag¢ao Bauru
Latossolo . S 20° 34' 09" .
LVA Vicosa (MG) Gnaisse
Vermelho-Amarelo W 42°52' 16"
Latossolo Vermelho Capindpolis S 18°43'31"
LV r Basalto
acriférrico (MG) W 49° 33' 20"




ApOs a coleta, as amostras foram secas ao ar, destorroadas e passadas em
peneiras de 2,0 mm para obteng¢do da terra fina seca ao ar (TFSA). Para a
caracterizacdo fisica, procedeu-se a andlise granulométrica utilizando NaOH
como dispersante quimico (Vettori, 1969), com as modificagcdes propostas por
Ruiz (2005a, 2005b). A superficie especifica das amostras de solo foi estimada
determinando a retencao de agua a -500 kPa (Filgueira et al., 2006), pelo método
da camara de pressdao (Richards, 1949). Na densidade de particulas utilizou-se o
método do baldo volumétrico com dalcool etilico como liquido penetrante

(EMBRAPA, 1997) (Quadro 2).

Na caracterizagdo quimica foi determinado na TFSA o pH em 4gua e
em solucdo 1 mol L' de KCI (relagio 1:2,5), por potenciometria; a acidez
trocavel (AI’") extraida com KCI 1 mol L' e quantificada por titulometria com
NaOH 0,025 mol L. O K trocavel foi extraido pela solugdo Mehlich-1 e dosado
por fotometria de emissdo de chama. Ca®", Mg”" e Na' trocaveis foram extraidos
com KCI1 1 mol L e determinados por espectrofotometria de absorgdo atémica,
Ca®*" e Mg”", e por fotometria de emissdo de chama, Na'. A acidez potencial (H +
Al) foi extraida com acetato de calcio 0,5 mol L pH 7,0, e titulada com NaOH
0,25 mol L' (EMBRAPA, 1997). O carbono organico total foi quantificado por
oxidacdo da matéria organica via umida, empregando solucao de dicromato de
potassio em meio acido (Walkley & Black, 1934). A determinagao do P
remanescente foi realizada em amostras da TFSA, na solu¢do de equilibrio do
solo com uma solugio de CaCl, 10 mmol L™, contendo 60 mg L™ de P (Alvarez
V. etal., 2001). O tempo de agitacao foi de 5 min para a relagdo solo:solugao de
1:10 recomendada para TFSA, e de 1 h para a relacdo solo:solugcdo de 1:50
recomendada para a fracao argila (Rodrigues Netto, 1996) (Quadro 2).

Também foram determinadas as formas de ferro cristalinas e mal
cristalizadas extraidas na fragcdo argila com ditionito-citrato-bicarbonato (DBC)
(Mehra & Jackson, 1960) e com oxalato 4cido de amonio (OXA) (Schwertmann,
1964), respectivamente. A dosagem de ferro foi efetuada por espectrofotometria

de absor¢ao atomica (Quadro 2).



Quadro 2. Caracterizacéo fisica e quimica dos solos estudados

Caracteristica LA FX LVA LV

Areia grossa (kg kg™) 0,249 0,248 0,128 0,173
Areia fina (kg kg™) 0,085 0,234 0,112 0,244
Silte (kg kg™) 0,011 0,035 0,046 0,076
Argila (kg kg™) 0,655 0,483 0,714 0,507
Superficie especifica (m” g™) 31,84 22,05 41,98 30,57
Densidade de particulas (kg dm™) 2,59 2,56 2,65 2,79
Carbono orgénico (g kg™) 2,30 7,70 18,3 7,70
PH Agua (1:2,5) 5,44 5,52 4,64 4,95
pH kai (1:2,5) 4,89 4,93 4,14 4,37
K" (cmol, dm™) 0,054 0,005 0,021 0,121
Na“ (cmol. dm™) 0,009 0,000 0,005 0,000
Ca”" (cmol. dm™) 1,09 0,24 0,02 0,25
Mg*" (cmol, dm™) 0,69 0,06 0,08 0,30
AP’ (cmol, dm™) 0,0 0,0 1,00 0,59
(H + Al) (cmol. dm™) 1,2 2,8 6,6 7,9
Valor t (cmol, dm™) 1,84 0,31 1,12 1,26
Valor T (cmol, dm™) 3,04 3,11 6,72 8,57
P remanescente (1:10) (mg L™) 31,8 12,5 11,9 12,2
P remanescente (1:50) (mg L'l) 53,4 35,0 38.0 33,2
Fe ditionito (g kg™) 23,14 14,26 83,06 103,94
Fe oxalato (g kg™) 0,21 0,75 1,40 2,40

Para a execu¢do da andlise mineraldgica, as fragdes texturais foram
separadas na andlise granulométrica, utilizando-se o peneiramento, para as
fragOes areia grossa e areia fina, e a sedimentacdo, para as fragdes silte e argila.
Apos a separagdo das fragdes, foram obtidas amostras desferrificadas (tratamento
com DCB) da fracdo argila. As amostras, apos lavagem, foram secas a 45°C,
destorroadas em almofariz de d4gata e armazenadas para andlise. Os minerais das
quatro fragdes texturais foram identificados por difragdo de raios X (DRX) em
um aparelho PANalytical X’Pert PRO, com radiagdo CoKa ¢ monocromador de

grafite, operado a 40 kV e 30 mA. Todas as amostras irradiadas foram preparadas

em laminas de aluminio pelo método do pd (Quadro 3).
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Quadro 3. Caracterizacdo mineraldgica das quatro fracbes texturais e
guantificacéo dos teores de caulinita, gibbsita, hematita e goethita na

fracdo argila dos solos estudados

LA FX LVA LV
Minerais Identificados”
Areia grossa Qz, Fd Gb, Qz, Fd Qz Qz, Fd
Areia fina Qz, Fd Gb, Gt, Qz, Fd Qz Qz
. Ct, Gb, Gt, An, Ct, Gb, Hm,
Silte Ct, Gt, An, Qz Qz Ct, Gb, An, Qz Gt, An, Qz
Argila Ct,Gt, An  Ct,Gb, Gt, An Ct G, Hm, Gt Ct, Gb, Hm, Gt
An An

Teores de Ct, Gb, Hm e Gt na Fracéo Argila (kg kg™)

Caulinita 0,964 0,536 0,791 0,722
Gibbsita 0 0,443 0,083 0,126
Hematita 0 0 0,033 0,065
Gocthita 0,036 0,021 0,093 0,087

v Ct, caulinita; Gb, gibbsita; Hm, hematita; Gt, goethita; An, anatasio; Qz, quartzo; Fd,
feldspato.

Na fragdo argila foram determinados os teores de caulinita (Ct) e gibbsita
(Gb) por analise termogravimétrica (TG), no residuo do tratamento com
ditionito-citrato-bicarbonato (DCB), ap6s secagem em estufa e destorroamento
suave em almofariz de dgata. Também foram calculadas as proporcdes de
hematita (Hm) e goethita (Gt). Para isso, de posse dos valores da relagao
Gt/(Gt+Hm), determinada para estes mesmos solos por Fernandes (2000), foram
estimados os teores de goethita e hematita da fragdo argila dos solos, segundo o
principio da alocagdo, e utilizando-se os teores de Fepcg € Fepxa, obtidos nessa
fracdo. O somatoério dos teores de Ct, Gb, Hm e Gt foram ajustados para 1 kg kg™,
assumindo que esses minerais fossem os Unicos presentes na fragdo argila dos solos

estudados (Quadro 3).
3.2. Determinacéo da Argila Dispersa em Agua (ADA)

Para a determinagdo da argila dispersa em agua (ADA), os tratamentos

foram dispostos segundo um delineamento em blocos casualizados,
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correspondendo a um arranjo fatorial 4 x 9, com quatro repetigdes. Os fatores em
estudo foram as amostras de quatro solos (Quadro 1) e trés métodos de dispersao
fisica (agitacdo rapida, ultrassom e agitacao lenta), sendo que, na dispersao fisica
com ultrassom, foram utilizadas trés energias ultrassonicas (55, 110 ¢ 220 JmL™)
e, na dispersdo por agitacdo lenta, foram utilizados cinco volumes de suspensao

(50, 100, 200, 300 e 400 mL) em recipientes de 500 mL.
3.2.1. Determinacdo da ADA por Agitacdo Rapida

e Subamostras de, aproximadamente, 10 g de TFSA, pesadas com aproximagao

de 0,01 g, foram dispostas em copo de coqueteleira com hastes verticais;

e Em seguida, foram acrescentados 250 mL de dgua deionizada e o conjunto foi

agitado durante 15 minutos, a 12.000 rpm;

e Logo, toda a suspensdo resultante foi passada para uma proveta de 500 mL e
o volume da proveta completado até o aferimento, com o auxilio de uma

pisseta;

e Determinou-se a temperatura da suspensao e, por meio da Lei de Stokes,
calculou-se o tempo necessario para a sedimentacao das particulas > 0,002 mm
nos 5 cm superiores da proveta, utilizando o valor da densidade de particulas
previamente determinada. A suspensdo foi entdo agitada durante 20 s com um

bastdo e deixada em repouso;

e Decorrido o tempo calculado, foi introduzida cuidadosamente uma pipeta
aferida de 25 mL, at¢ a profundidade de 5 cm, e coletada a suspensao (argila).
Essa solugdo foi transferida para béquer de 50 mL, previamente tarado com
aproximac¢ao de 0,0001 g, e levada a estufa a 100 °C, durante 24 h. Logo, o
béquer foi retirado, colocado em dessecador até atingir a temperatura

ambiente e pesado com aproximacao de 0,0001 g.
3.2.2. Determinacéo da ADA por Ultrassom

e Subamostras de, aproximadamente, 10 g de TFSA, pesadas com aproximacao
de 0,01 g, foram colocadas em béquer e acrescentados 250 mL de agua

deionizada (relagdo solo:dgua de 1:25);
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Para a sonificacdo das amostras utilizou-se um aparelho marca Branson
Sonifier modelo S-250A , operando a 20 kHz no estadgio 9, fornecendo uma
poténcia de 105,90 £ 1,72 W, corrigida segundo Carolino de Sa (2000). O
tempo de sonificagdo foi calculado de forma a ser suficiente para fornecer as
energias 55, 110 e 220 J mL”, de acordo com a equacao 1, conforme
Christensen (1985). A aplicagdo da energia 55 J mL'1 foi na tentativa de se
obter valores de ADA proximos aos encontrados com a agitacdo rapida. A
energia 110 J mL™ ¢é usada como referencial para dispersar argila em analise
granulométrica (Vitorino et al., 2001). Por outro lado, para se atingir o
maximo teor de argila dos solos estudados, ¢ necessdria uma energia da

ordem de 220 I mL"".
EA = — (1)

onde: EA, energia ultrassonica aplicada a amostra (J mL™); Pc, poténcia
emitida pelo aparelho (W); ts, tempo de sonificagdo (s) e v, volume da
suspensao (mL);

Durante o processo de sonificagdo, cada amostra permaneceu em banho de

gelo, mantendo-se a temperatura abaixo de 40 °C, conforme recomendado por

Gregorich et al. (1989);

Apos a sonificagdo, a determinacdo da argila dispersa em agua foi efetuada,
da mesma forma que a indicada para o método de dispersdo fisica utilizando

agitacao rapida (item 3.2.1).
3.2.3. Determinacéo da ADA por Agitacdo Lenta

Subamostras de, aproximadamente, 10 g de TFSA, pesadas com aproximagao

de 0,01 g, foram dispostas em garrafas plasticas de 500 mL;

Seguidamente, foram acrescentados as garrafas 50, 100, 200, 300 ou 400 mL
de agua deionizada, seguido da fixagdo e agitacdo do conjunto em agitador

rotatdrio tipo Wagner. A agitacdo mecanica foi efetuada durante 16 h, a 50

rpm;
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e ApOs a agitacdo, a determinagdo da argila dispersa em agua foi efetuada da
mesma forma do que a indicada para o método de dispersdo fisica utilizando

agitacdo rapida (item 3.2.1).
3.3. Célculo do Teor de Argila Dispersa em Agua e do Indice de Disperséo (ID)

A propor¢do da argila dispersa em agua (xapa) foi calculada utilizando-se

a equagao 2, conforme EMBRAPA (1979):

Myps L1
Xapg = —
ADA ADA Vl: MT —_

2

onde: Xapa, propor¢io da argila dispersa em agua (kg kg™); M massa da ADA e

da TFSA (g); V1, volume total da dispersdao (mL) e V¢, volume coletado (mL).
O indice de dispersao (ID) ¢ a proporcao da argila dispersa em agua em
relagdo a argila total. O ID foi calculado utilizando-se a equagao 3:

XiDa
Xirg

ID = (3)

onde: Xapa, propor¢do da argila dispersa em 4gua (kg kg™') e XArg> Proporg¢ao de

argila total (kg kg™).
3.4. Caracterizacdo Quimica e Mineralogica da ADA

As suspensoes de ADA de cada tratamento, recolhidas apds sucessivos
sifonamentos, foram secas em estufa de ventilacdo forgcada, a 45 °C. Nessa
argilas determinaram-se pH (1:2,5), Na', K", Ca®’, Mg2+, AI’" e P remanescente
(1:50). Também quantificaram-se as propor¢des de caulinita, gibbsita, hematita e

goethita. Em todos os casos foram utilizados os métodos previamente descritos.
3.5. Analises Estatisticas

O esquema da andlise de varidncia do experimento ¢ apresentado no
quadro 4. Os teores de ADA e o ID foram comparados, por meio de contrastes
nos solos estudados e nos tratamentos, considerando o tipo de agitagdo (rapida,
lenta e ultrassonica) e a energia de agitagdo ultrassonica (55, 110 ¢ 220 J mL™ )

para cada solo estudado. Os teores de ADA e o ID nos diferentes volumes de
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suspensdo dentro da dispersdo lenta dos solos estudados foram avaliados por

regressao.

Considerando a dispersao por agitacao lenta a de maior importancia, por ser
método que permite analisar simultaneamente elevado nimero de amostras,
calcularam-se coeficientes de correlacao linear simples relacionando a ADA com

Tt f i + + 2+ 2+ 3+
suas caracteristicas quimicas (pH, Na', K', Ca™, Mg~ , Al”" e P remanescente) e
mineraldgicas (proporgdes de Ct, Gb, Gt e Hm). Nessas correlagdes trabalhou-se
com significancia de 10% pelo teste t, levando em consideragdo que o niimero

restrito de médias sugeria reduzir as exigéncias na analise.

Quadro 4. Esquema da analise de variancia do experimento

Fonte de Variacdo Graus de Liberdade

Blocos

Solos

Tratamentos d/LA
Tratamentos d/FX
Tratamentos d/LVA
Tratamentos d/LV
Residuo 105

0 OO0 0 0 W W
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Argila Dispersa em Agua e Indice de Dispers&o

No quadro 5 sdo apresentados os resultados dos teores médios de argila
dispersa em agua (ADA) obtidos pelos diferentes métodos de dispersao fisica. A
analise dos dados mostra diferencas entre os teores de ADA dos diferentes solos
avaliados (Quadro 6), o que era esperado, tendo em vista a natureza diferenciada
dos mesmos. Em todos os casos, os solos estudados tiveram diferente material de
origem (Quadro 1). Isso leva, também, a diferencas mineraldgicas na composi¢ao
da fracdo argila desses solos. Com base na quantificagdo da fragdo argila,
apresentada no quadro 3, verifica-se que o LA ¢ predominantemente caulinitico.
Dos trés solos restantes, em termos de 6xidos, o FX é o que apresenta maior
propor¢do de gibbsita; o LVA, de goethita; e o LV, de hematita. A presenca
desses Oxidos ¢ marcante, ainda que os trés solos sejam proporcionalmente mais
ricos em caulinita que em oOxidos (Quadro 3). Observe-se que proporgoes
relativamente pequenas de oOxidos podem alterar acentuadamente algumas
propriedades do solo. Diversos autores observaram influéncia da mineralogia do
solo na dispersao e floculacdo das argilas, mostrando sua contribui¢do nesses

fenomenos (Rodrigues Netto, 1996; Freire, 2001; Corréa et al., 2003).
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Quadro 5. Argila dispersa em dgua, considerando o solo, o tipo de agitagdo e as alternativas estudadas no
uso de agitacdo lenta e ultrassonica

Volume Energia

Agitagdo Suspensdo  Agitacéo FX LVA LV
mL JmL kg kg
Répida 0,222 0,061 0,074 0,081
Lenta 50 0,575 0,422 0,614 0,114
100 0,560 0,355 0,546 0,103
200 0,430 0,198 0,402 0,096
300 0,360 0,128 0,286 0,105
400 0,283 0,078 0,174 0,095
Ultrassonica 55 0,471 0,152 0,301 0,301
110 0,514 0,299 0,539 0,419
220 0,629 0,384 0,616
Média Agitacdo Lenta 0,442 0,236 0,404 0,103
M¢édia Agitacao Ultrassonica 0,538 0,278 0,485 0,360
Média Geral 0,449 0,231 0,394 0,164

... : ndo determinado.

Quadro 6. Contrastes ortogonais medios comparando a argila dispersa em

agua, em kg kg™, nos solos estudados

Contraste Valor
3LA-FX-LVA-LV 0,186*
2FX-LVA-LV -0,048*
LVA-LV 0,230%

*: significativo a 5% pelo teste F.

A maior propor¢ao de caulinita no LA permite explicar o valor médio de
ADA (0,449 kg kg™), estatisticamente superior aos dos demais solos (Quadro 5 e
6). Latossolos cauliniticos tém, geralmente, menor propor¢cdo de agregados
estaveis em agua que Latossolos com predominancia de oxi-hidroxidos de Fe e
Al (Ferreira et al., 1999; Schaefer, 2001). Os fendmenos fisico-quimicos de
diminui¢do de cargas positivas e aumento de cargas negativas do solo favorecem
a repulsdo entre particulas, constituindo causa da dispersao. Segundo Rodrigues

Netto (1996), para que esta se manifeste, ¢ necessario que a estabilidade dos
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agregados seja baixa o suficiente, caracteristica comum nos solos mais
cauliniticos. O mesmo autor, estudando material de 22 solos brasileiros, com
ampla variabilidade mineraldgica, concluiu que os solos cauliniticos e com
menores teores de Fe mostraram-se os mais susceptiveis a dispersdo de argilas. A
natureza dos cétions trocaveis também influencia a propor¢des de ADA no solo,
com destaque para o Na', cation com maior poder de dispersio devido a sua
baixa carga elétrica efetiva e seu elevado raio i6nico hidratado. Nestes solos, a
baixa capacidade de troca catidonica e 0 minimo teor de Na" trocavel (Quadro 2),
indicariam que as diferengas seriam primordialmente mineraldgicas, nado

quimicas.

Nos solos com maior propor¢ao de o6xidos (FX, LVA e LV) ¢ verificada
maior dificuldade de dispersdo em conseqiiéncia da maior estabilidade de seus
microagregados. Essa dificuldade de dispersdo ¢ atribuida ao teor e a mineralogia
da fracdo argila, principais fatores que influenciam essa caracteristica (Seta &

Karathanais, 1996; Ferreira et al., 1999).

Entre os solos mais oxidicos, o FX e o LV apresentaram os menores
valores médios de ADA com os teores de 0,231 ¢ 0,161 kg kg™, respectivamente.
Ambos apresentam os menores teores de caulinita e os maiores teores de gibbsita
entre os solos estudados (Quadro 3), verificando-se a dificuldade de dispersao de
solos mais gibbsiticos, em consequéncia da grande estabilidade de seus
microagregados. Silva et al. (1998), Ferreira et al. (1999) e Vitorino et al. (2003)
também consideraram a gibbsita como o principal agente de agregagdao de
Latossolos. No solo LV ¢ destacada a contribui¢do aditiva da hematita para a

estabilidade apontada.

Os teores de ADA dos solos estudados apresentaram, em geral, valores
diferenciados em resposta aos tratamentos aplicados (Quadros 5 e 7). A auséncia
de dispersante quimico na determinacdo da ADA levaria a suposi¢do que,
independentemente do método de dispersdo fisica, os resultados deveriam ser

semelhantes. Isso, supondo-se que o teor de ADA respondesse, exclusivamente,
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Quadro 7. Contrastes ortogonais médios comparando a argila dispersa em
agua, considerando o tipo de agitacdo (C1 e C2) e a energia de agitacéo

ultrassonica (C3 e C4) para cada solo estudado

Agitacio S:/:p'grrgzo AE;igg;ao c1 C2 C3 c4
mL JmL"
Répida 8 0 0 0
Lenta 50 -1 3 0 0
100 -1 3 0 0
200 -1 3 0 0
300 -1 3 0 0
400 -1 3 0 0
Ultrassonica 55 -1 -5 2 0
110 -1 -5 -1 1
220 -1 -5 -1 -1
Argila Dispersa em Agua (kg kg™)
LA -0,256*  -0,097*  -0,101*  -0,115%
FX -0,191*  -0,042*  -0,190*  -0,085*
LVA -0,361*  -0,081*  -0,276*  -0,077*
LV -0,090%  -0,183*  -0,118* "
*: significativo a 5% pelo teste F. " Contraste analisado: US55 — US110. ... : ndo
determinado.

a natureza e propor¢ao de cations do complexo de troca. Essa contradigdo,
evidenciada pelos dados experimentais confirmam a importancia da energia utilizada
na dispersdao das amostras do solo. Nesse contexto, também deve ser levado em

consideragdo o tempo de aplicagdo dessa energia, nos diversos dispersores utilizados.

Ao longo dos anos tem sido utilizada a dispersdo rdpida, com agitadores
especificos trabalhando a 12.000 rpm, durante 15 min, na determinagdo da ADA.
Com isso, o método tem sido considerado, praticamente, como referéncia. Mais
recentemente foi comprovada a efetividade da dispersdo lenta na analise
granulométrica (com acréscimo de dispersante quimico) de solos caracteristicos de

regides tropicais ¢ Umidas, com énfase em Latossolos. Ruiz (2005a) propds a
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utilizagao de agitador rotatdrio tipo Wagner, com velocidade de 50 rpm, durante 16 h.
A dispersao ultrassonica tem sido testada também ao longo dos anos, com propdsitos
mais académicos que de aplicacdo numa rotina de laboratorio, pelo desgaste dos

sensores e o tempo demandado nas determinagdes de numero elevado de amostras.

Comparando as formas de dispersdao fisica verifica-se, pelos teores de
ADA, a superioridade da agitacdo lenta e ultrassonica sobre a agitacdo rapida, em
promover maior dispersdo nos quatro solos. Embora a for¢a de agitacdo seja
menor no procedimento por agitacdo lenta, o tempo de agitacdo influencia de
forma significativa nos resultados obtidos. No caso do ultrassom, sugere-se o

efeito da cavitagdo e do turbilhamento (Genrich & Bremner, 1972).

Na comparacdo entre agitacdo lenta e ultrassom, este ultimo promoveu
maior dispersdo (Quadros 5 ¢ 7). Em acréscimo, com o incremento da energia, a
sonda ultrassonica promoveu maior dispersdo em amostras de todos os solos
(Quadros 5 e 7). Segundo Gregorich et al. (1988), a argila dispersa, a baixos
niveis de energia, provém de material que liga microagregados entre si,
formando macroagregados, enquanto microagregados somente sdao destruidos a

altos niveis de energia, fato também comprovado por Eriksen et al. (1995).

Na agitacao lenta utilizaram-se recipientes de 500 mL, com volume de
suspensao variando entre 50 e 400 mL. Os valores dos teores de ADA, para cada
solo, foram relacionados com o volume de suspensao por meio de equacdes de
regressdo. As curvas correspondentes sao mostradas na figura 2, observando-se
resposta linear para LA e LVA e quadratica para o FX. Em todos os casos, houve
diminui¢ao da ADA com o incremento do volume de suspensdo no recipiente,
sendo, essas diferencas associadas ao maior atrito entre os agregados e particulas
nos menores volumes de suspensdo. Os valores de ADA obtidos pelo uso de
agitagdo lenta com o volume de suspensdo de 400 mL sdo semelhantes aos
determinados com agitacao rapida, método tradicionalmente usado para esta
analise (Quadro 5). Estes resultados corroboram com o estudo preliminar
realizado no Laboratorio de Fisica do Solo do Departamento de Solos da

Universidade Federal de Vicosa (Figura 1).
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Figura 2. Relacdo entre a argila dispersa em agua (ADA) e o volume de
suspensdo quando utilizada agitacdo lenta na dispersdo dos solos

estudados. **: significativo a 1% pelo teste t.

A ADA no LV, mais hematitico, ndo sofreu alteragdes com o volume da
suspensdo. O efeito cimentante dos 6xidos de Fe, principalmente da hematita,
neste solo, que dificulta a dispersdo das amostras na analise granulométrica, foi
mostrado por Donagemma et al. (2003). Assim, pode considerar-se que os solos
mais ricos em 6xidos e hidroxidos estabelecem interagdes fortes com a caulinita,
por meio da neutralizacdo de cargas, possibilitando a forma¢do de agregados

mais estaveis (Rodrigues Netto, 1996).
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O indice de dispersao (ID) definido pela relacao entre a ADA (Quadro 5) e
a argila total (Quadro 2) ¢ uma forma adequada de comparar solos com diferentes
texturas e mineralogias. No quadro 8 sdo apresentados os resultados dos ID
calculados para os diferentes métodos de dispersao fisica avaliados e para os
diferentes solos estudados. Obviamente o ID acompanhara os valores calculados
para cada solo, com a vantagem de apresentar valor unitario, na hipdtese que a
ADA fosse igual a argila total. O uso do ID permite mostrar maior dispersao no
solo mais caulinitico, e ID superior no solo gibbsitico, frente aqueles mais ricos
em Oxidos de ferro, resultado atribuido a maior capacidade de cimentacdo dos

oxidos de ferro (Quadro 9).

Quadro 8. Indice de dispersao, considerando o solo, o tipo de agitacio e as

alternativas estudadas no uso de agitacéo lenta e ultrassonica

Volume Energia

Agitagao Suspensdo  Agitacéo FX LVA LV
mL JmL"
Répida 0,338 0,127 0,103 0,159
Lenta 50 0,877 0,875 0,858 0,222
100 0,855 0,737 0,763 0,202
200 0,656 0,410 0,562 0,188
300 0,549 0,265 0,399 0,207
400 0,432 0,161 0,243 0,185
Ultrassonica 55 0,719 0,314 0,421 0,588
110 0,785 0,619 0,753 0,821
220 0,960 0,796 0,861
Média Agitacdo Lenta 0,674 0,490 0,565 0,201
M¢édia Agitagao Ultrassonica 0,821 0,576 0,678 0,705
Média Geral 0,686 0,478 0,551 0,322

... : ndo determinado.
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Quadro 9. Contrastes ortogonais médios comparando o indice de dispersao

nos solos estudados

Contraste Valor
3LA-FX-LVA-LV 0,236%*
2FX-LVA-LV 0,042%*
LVA-LV 0,229%

*: significativo a 5% pelo teste F.

Na comparagdo dos métodos de dispersao fisica, para cada solo, em todos
os casos a dispersdo rapida levou a resultados menores de ID frente a agitacao
lenta e ultrassonica (Quadro 10). Também o uso de ultrassom respondeu por
maiores ID (Quadro 10). As diferengas apontadas ja foram discutidas para ADA.
Da mesma forma, houve incremento no ID com a diminui¢do do volume de
suspensao no recipiente, na agitacao lenta (Figura 3) e com o incremento de

energia quando usado o ultrassom (Quadro 10).

A partir dos valores apresentados no quadro 8 pode ser calculada a
amplitude de ID para dispersao lenta, de cada um dos solos estudados. Os valores
resultantes sdo 0,445, 0,714, 0,615 e 0,037 para LA, FX, LVA e LV,
respectivamente. O LV nao respondeu ao volume de suspensao (Figura 3) e os
valores dos trés solos restantes poderiam levar a suposicdo que o material mais
caulinitico, LA, sofreria menos alteragdes que os dois mais oxidicos, FX e LVA.
Na realidade, a amplitude menor responde ao maior valor determinado com 400
mL de suspensdo, valor minimo, de 0,432, 0,161 e 0,243 para LA, FX e LVA,
respectivamente. Os valores do ID dos trés solos somente se aproximam na
determinacdo com 50 mL de suspensdo. Nos volumes intermedidrio, o ID do LA

¢ sempre superior aos do FX e LVA.

Realizando o mesmo exercicio com os ID determinados apods dispersao
com ultrassom, para as energias de 55 ¢ 110 J mL™, reitera-se a observacdo
realizada na utilizagdao de agitagdo lenta. As amplitudes foram de 0,066, 0,305,

0,332 ¢ 0,233 para LA, FX, LVA e LV, respectivamente (Quadro 8). Neste caso,
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os valores correspondentes a menor energia foram de 0,719, 0,314, 0,421 ¢ 0,588
para LA, FX, LVA e LV, respectivamente. Nesta comparacao nao foi utilizada a
energia de 220 J mL™' por ndo contar com esse dado para o LV. Porém, nos trés
solos restantes, se incluida a energia de 220 J mL™ a constata¢io ¢ semelhante

(Quadro 8).

Quadro 10. Contrastes ortogonais médios comparando o indice de disperséo,
em (kg kgh/(kg kg™), considerando o tipo de agitacdo (C1 e C2) e a

energia de agitagdo ultrassonica (C3 e C4) para cada solo estudado

Volume Energia

Agitacao Suspensio  Agitacio C1 C2 C3 C4
mL JmL"
Répida 8 0 0 0
Lenta 50 -1 3 0 0
100 -1 3 0 0
200 -1 3 0 0
300 -1 3 0 0
400 -1 3 0 0
Ultrassonica 55 -1 -5 2 0
110 -1 -5 -1 1
220 -1 -5 -1 -1
indice de Disperséo
LA -0,391*  -0,147*  -0,154*  -0,176*
FX -0,395*  -0,087*  -0,393*  -0,176*
LVA -0,504*  -0,113*  -0,386*  -0,108*
LV 0,177%  -0,359%  -0,233% Y
*: significativo a 5% pelo teste F. " Contraste analisado: US55 — US110. ... : ndo
determinado.
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Figura 3. Relacdo entre o indice de dispersao (ID) e o volume de suspensao
guando utilizada agitacdo lenta na dispersdo dos solos estudados. **:

significativo a 1% pelo teste t.

4.2. Caracterizacio Quimica e Mineraldgica da Argila Dispersa em Agua

As ADA separadas pelos diferentes métodos de determinagdo foram
caracterizadas quimica e mineralogicamente, determinando-se o pH, os cations
trocaveis e o P remanescente (Quadro 11) e as propor¢des de caulinita, gibbsita,

hematita e goethita (Quadro 12).
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Quadro 11. pH em agua, céations trocaveis e P remanescente, relacdo 1:50,
na argila dispersa em agua, considerando o solo, o tipo de agitacéo e as

alternativas estudadas no uso de agitacéo lenta e ultrassonica

Solo  Agitacdo VS? EAY pH K* Na* Ca® Mg?* Al P-rem
mL  JmL’ cmol, kg’ mgL!

LA Rapida 5,66 0,17 0,11 2,30 1,07 0,12 52,8

Lenta 50 5,58 0,13 0,07 2,24 0,91 0,12 50,8

100 4,82 0,12 0,07 2,33 0,94 0,36 52,7

200 4,71 0,16 0,11 2,40 1,07 0,36 53,1

300 3,47 0,17 0,13 2,42 1,08 0,33 54,7

400 5,85 0,31 0,31 2,88 1,28 0,12 54,9

us” 55 5,97 0,14 1,45 2,31 0,94 0,20 52,0

110 6,25 0,16 0,73 2,32 0,95 0,12 51,5

220 5,75 0,14 0,21 2,25 0,92 0,12 51,7

FX Rapida 4,06 0,13 0,36 0,17 0,03 0,37 28,5

Lenta 50 5,79 0,05 0,08 0,43 0,09 0,12 15,9

100 5,34 0,06 0,09 0,64 0,12 0,12 22,8

200 5,38 0,12 0,13 0,75 0,15 0,25 23,3

300 5,32 0,13 0,21 0,83 0,24 0,24 24,7

400 5,70 0,19 0,76 1,19 0,29 0,23 24,4

us” 55 6,90 0,20 4,77 0,28 0,03 0,12 20,7

110 5,93 0,18 1,21 0,50 0,08 0,20 18,9

220 6,18 0,13 0,63 0,42 0,06 0,12 16,3

LVA  Rdpida 4,70 0,22 0,29 0,11 0,25 1,01 37,3

Lenta 50 4,88 0,08 0,10 0,02 0,11 1,09 24,7

100 4,37 0,09 0,14 0,03 0,21 1,82 33,5

200 4,26 0,11 0,16 0,04 0,22 1,90 352

300 425 0,13 0,18 0,07 0,23 1,90 35,0

400 4,89 0,18 0,20 0,15 0,34 0,61 38,4

usY 55 5,10 0,23 1,54 0,02 0,10 0,85 27,2

110 5,09 0,10 0,94 0,02 0,10 1,01 27,1

220 5,00 0,12 0,29 0,00 0,09 0,93 25,3

LV Répida 4,76 0,66 0,17 0,85 0,49 0,88 35,7

Lenta 50 4,49 0,87 0,27 1,00 0,59 0,77 34,4

100 5,11 0,59 0,11 0,82 0,50 0,36 33,7

200 4,84 0,72 0,23 0,86 0,52 0,63 36,3

300 4,97 0,71 0,25 0,94 0,57 0,36 34,6

400 5,00 0,76 0,19 0,89 0,59 0,36 33,3

usY 55 5,70 0,31 1,34 0,75 0,44 0,12 30,3

110 542 0,36 0,65 1,09 0,51 0,20 30,0

Agitacdo ultrassonica. ¥Volume da suspensdo. *Energia de agitagdo. ... : ndo determinado.
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Quadro 12. Teor de caulinita (Ct), gibbsita (Gb), hematita (Hm) e goethita (Gt)
na argila dispersa em agua, considerando o solo, o tipo de agitacdo e as

alternativas estudadas no uso de agitacdo lenta e ultrassénica

Solo Agitacéo vsY EAY Ct Gh Hm Gt
mL JmL! kg kg'l
LA Répida 0,965 0,000 0,000 0,035
Lenta 50 0,964 0,000 0,000 0,036
100 0,966 0,000 0,000 0,034
200 0,963 0,000 0,000 0,037
300 0,965 0,000 0,000 0,035
400 0,966 0,000 0,000 0,034
Ultrassonica 55 0,964 0,000 0,000 0,036
110 0,965 0,000 0,000 0,035
220 0,964 0,000 0,000 0,036
FX Rapida 0,567 0,403 0,000 0,030
Lenta 50 0,546 0,431 0,000 0,024
100 0,509 0,468 0,000 0,023
200 0,541 0,436 0,000 0,024
300 0,558 0,420 0,000 0,023
400 0,553 0,424 0,000 0,023
Ultrassonica 55 0,520 0,460 0,000 0,020
110 0,563 0,415 0,000 0,022
220 0,561 0,417 0,000 0,022
LVA Répida 0,777 0,084 0,036 0,103
Lenta 50 0,783 0,079 0,036 0,102
100 0,786 0,080 0,035 0,100
200 0,792 0,074 0,035 0,100
300 0,789 0,078 0,035 0,099
400 0,792 0,072 0,035 0,100
Ultrassonica 55 0,793 0,071 0,035 0,101
110 0,781 0,083 0,035 0,101
220 0,785 0,076 0,036 0,103
LV Répida 0,700 0,130 0,098 0,072
Lenta 50 0,704 0,126 0,098 0,072
100 0,719 0,112 0,097 0,072
200 0,721 0,111 0,096 0,071
300 0,703 0,130 0,097 0,072
400 0,715 0,117 0,097 0,072
Ultrassonica 55 0,696 0,140 0,095 0,070
110 0,703 0,134 0,094 0,070
220
"Volume da suspensio. “Energia de agitago. ... : ndio determinado.
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Em geral, observam-se poucas variagdes nessas caracteristicas,
independentemente do tipo de agitacdo, do volume de suspensdo na agitagao
lenta e da energia aplicada, na agitagdo ultrassonica. Considerando a dispersao
por agitacdo lenta a de maior importancia, por ser método que permite analisar
simultaneamente elevado numero de amostras, calcularam-se coeficientes de
correlacdo linear simples relacionando a ADA (Quadro 5) com todas as
caracteristicas listadas nos quadros 11 e 12. Os resultados sdo apresentados no
quadro 13. Nessas correlagdes trabalhou-se com significancia de 10% pelo teste
t, levando em consideracdo que o nimero restrito de médias sugeria reduzir as

exigéncias na analise.

Considerando os solos LA, FX e LVA verifica-se, em geral, correlagao
significativa e negativa entre a ADA e os cations trocaveis (Quadro 13). Caso a

formacdo de ADA, nestes casos, correspondesse a maior disponibilidade de cétions,

Quadro 13. Coeficiente de correlacdo linear simples entre o teor de argila
dispersa em agua, determinada por agitacdo lenta, e caracteristicas

quimicas e mineraldgicas dessas argilas, para cada solo estudado (n=5)

Caracteristica LA FX LVA LV
pH 0,123 0,209 0,007 -0,649
K" trocavel -0,862" -0,961" -0,963" 0,429
Na" trocavel -0,863" -0,722" -0,969" 0,390
Ca”" trocavel -0,856" -0,915" -0,905" 0,715
Mg*" trocavel -0,958" -0,940" -0,913" 0,295
A" trocavel 0,133 -0,907" 0,273 0,487
P remanescente -0,914" -0,825" -0,844" -0,112
Teor de caulinita -0,284 -0,584 -0,870" -0,735"
Teor de gibbsita 0 0,573 0,765" 0,672
Teor de hematita 0 0 0,559 0,879"
Teor de goethita 0,282 0,643 0,561 0,877"

*: significativo a 10% pelo teste t.
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essas correlagdes deveriam ser positivas € ndo negativas. Ao menos, a correlagdao
com Na' exigiria essa resposta, pois ¢ considerado o cation de maior capacidade
de dispersdao. Com relagdo a mineralogia, ainda que exista diferenga estatistica,
os dados nao indicam diferen¢a pratica. Independentemente disto, o valor
negativo do coeficiente de correlacdo linear para caulinita e valor positivo do
mesmo coeficiente para gibbsita indicam que com o incremento da ADA com o
aumento da energia de dispersdao (por diminui¢do do volume de suspensao),
maiores proporcoes de oxidos sdo liberados, com reducdo dos teores relativos de
caulinita. Considerando que a caulinita ¢ o mineral com maior capacidade de
troca cationica entre os estudados, a correlacdo negativa com a caulinita
encontra-se em concordancia com o mesmo sinal observado nos coeficientes de

correlacao dos cations trocaveis.

Em acréscimo, a correlagdo negativa entre ADA e P remanescente
(Quadro 13) reforga a suposi¢ao de que o incremento na propor¢ao de ADA com
a diminuicao do volume de suspensdo responde a liberacao de 6xidos oclusos em
microagregados. Caracteristicamente, a superficie especifica dos oOxidos,
principalmente de ferro, ¢ maior que a superficie especifica da caulinita. Por
outra parte, maior ¢ também a afinidade dos fosfatos pelos oOxidos, frente a

caulinita, argila silicatada do tipo 1:1.

O solo LV, com resposta muito reduzida ao volume de suspensdo na
agitacdo lenta, mostrou também redug¢do do teor de caulinita e incremento do teor
dos oOxidos com o aumento da ADA, como mostrado pelos respectivos
coeficientes de correlagdo linear, negativo no primeiro caso € positivos para os

trés 0xidos em estudo.

Nos quatro solos estudados, propositalmente com baixo sodio trocéavel
(Quadro 2) , mineralogia contrastante (Quadro 3) e alto teor de argila (Quadro 2)
observou-se que o teor de ADA ndo responde, exclusivamente, aos cations
presentes no complexo de troca. Os solos caracteristicos de regides tropicais e
umidas, em geral, apresentam microagregados de dificil dispersdao, quando

constituidos por propor¢ao importante de 6xidos de ferro e aluminio. Nesse caso,
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a determinagdo de argila dispersa em 4gua deve levar em consideracdo o
proposito dessa analise. Foi comprovado que a declividade do terreno, quando
associada a erosdo hidrica, tem importancia fundamental na liberacao de argilas
dispersas em agua, favorecendo a erodibilidade (Lima & Andrade, 2001). Nesse
caso, determinacdes da ADA visando pesquisas em terrenos planos a suave-
ondulados, ndo deveriam ser realizadas nas mesmas condi¢cdes que pesquisas
orientadas ao estudo de problemas em terrenos com declividade acentuada. O
pesquisador, em cada caso, deveria indicar, se realizada a analise por agitacao
lenta, qual o volume de suspensdo apropriado para seu objetivo. No futuro seria
de interesse correlacionar o volume de suspensao na determinagao em laboratério

com as condig¢des do terreno no trabalho a campo.

30



5. CONCLUSOES

Com base nos resultados experimentais pode concluir-se que:
A mineralogia dos solos determinou a propor¢ao de argila dispersa em agua
(ADA), sendo a presenca de caulinita mais favorecedora da dispersao do que
os o0xidos de Fe e Al
A dispersdo por agitacao lenta (AL) e por ultrassom (US) levaram a maiores

valores de ADA, quando comparadas a dispersao por agitacao rapida (AR).

O aumento da energia no sistema, proporcionado pela diminui¢cao do volume
de suspensdao na AL e pelo incremento na energia de sonificagdo no US,
favorece a desagregacdao da amostra e proporciona a obtengao de maior teor
de ADA e, consequentemente, aumento do ID para solos argilosos.
Considerando o uso tradicional de AR, valores semelhantes de ADA sao
obtidos pelo uso de AL como volume de suspensio de 400 mL, em
recipientes de 500 mL.

O teor de ADA obtidos em laboratdrio para solos caracteristicos das regides
tropicais e umidas depende da energia utilizada na dispersdo fisica. O
incremento de energia leva ao incremento da ADA, com possivel liberacao de
maiores propor¢des de oOxidos de ferro e aluminio, em detrimento da

proporcao de caulinita na fracdo argila.
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Quadro 1A. Andlise de variancia da argila dispersa em agua (ADA) e do
indice de dispersdo (ID), considerando o solo estudado e os tratamentos

aplicados a cada solo

Quadrado Médio

Fonte de Variagéo GL
ADA ID

Blocos 3 0,0010313* 0,0030452*
Solos 3 0,6592727* 0,8552582*
Tratamentos d/LA 8 0,0764080* 0,1779880*
Tratamentos d/FX 8 0,0739229* 0,3179248*
Tratamentos d/LVA 8 0,1565343* 0,3056814*
Tratamentos d/LV 8 0,0552413* 0,2117199*
Residuo 105 0,0003032 0,0009241
CV (%) 5,64 5,99

*: Significativo a 5% pelo teste F.
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Graus 28 CoKa

Ct — Caulinita; Fd- Feldspatos; An — Anatasio; Qz — Quartzo; Gt— Goethita

Figura 1A. Difratogramas das quatro fragdes texturais do Latossolo

Amarelo.
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Figura 3A. Difratogramas das quatro fragdes texturais Latossolo Vermelho-

Amarelo distrofico.
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Figura 5A. Difratogramas da argila dispersa em agua (ADA) dos

tratamentos estudados do Latossolo Amarelo.
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Figura 6A. Difratogramas da argila dispersa em agua (ADA) dos

tratamentos estudados do Plintossolo Haplico.
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Agitacédo Ultrassénica-55 J mL-!

Agitacao Lenta - 400 mL

Agitacdo Lenta - 50 mL

Agitacao Rapida

Graus 28 CoKa

Ct — Caulinita; Gb — Gibbsita; An — Anatasio; Hm — Hematita; Gt —Goethita

Figura 7A. Difratogramas da argila dispersa em agua (ADA) dos tratamentos

estudados do Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico.
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Figura 8A. Difratogramas da argila dispersa em agua (ADA) dos

tratamentos estudados do Latossolo Vermelho acriférrico.
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Agitacédo Ultrassdnica - 220 J mL-

Agitacédo Ultrassonica- 110 J mLH

Agitacédo Ultrassénica- 55 J mL-?

Agitacéo Lenta - 400 mL

Agitacéo Lenta - 300 mL

%f—ﬁ Agitagéo Lenta - 200 mL

Agitacéo Lenta - 100 mL

Agitacao Lenta - 50 mL

Agitacdo Rapida
Argila Total
Gibbsita
Caulinita
110 210 310 410 510 610

Temperatura, °C

Figura 9A. Termogramas diferenciais da argila total e da argila dispersa em

agua (ADA) dos tratamentos estudados do Latossolo Amarelo.



Agitacao Ultrassonica - 220 J mL-?

Agitacédo Ultrassoénica- 110 J mL-?

Agitacédo Ultrassénica- 55 J mL-?

Agitacéo Lenta - 400 mL

Agitacao Lenta - 300 mL

Agitacéo Lenta - 200 mL

Agitacéo Lenta - 100 mL

Agitacédo Lenta - 50 mL

T

Agitacdo Rapida
Argila Total
Caulinita
Gibbsita
110 210 310 410 510 610

Temperatura, °C

Figura 10A. Termogramas diferenciais da argila total e da argila dispersa

em agua (ADA) dos tratamentos estudados do Plintossolo Haplico.



Agitacio Ultrassdnica - 110 J mL-?

W Agitacéo Ultrassénica- 55 J mL-

Agitacéo Lenta - 400 mL

\/ \/__, Agitacéao Lenta - 300 mL
W Agitacédo Lenta - 200 mL

h_———‘ﬁ\\/f-‘ﬁhﬁ““\\\\\J/,_~___. Agitacédo Lenta - 100 mL
h__———‘\\/”“_‘““ﬁaw\\\\///_____ Agitacéo Lenta - 50 mL

\—W—\ Agitacéo Ultrassdnica - 220 J mL-?

Agitacédo Rapida
W Argila Total
Gibbsita Caulinita
110 210 310 410 510 610

Temperatura, °C

Figura 11A. Termogramas diferenciais da argila total e da argila dispersa
em agua (ADA) dos tratamentos estudados do Latossolo Vermelho-

Amarelo distrofico.
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W Agitacéo Ultrassénica- 110 J mL-*
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W Agitacéo Lenta - 400 mL
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W Agitacao Lenta - 200 mL

Agitacédo Lenta - 100 mL

Agitacédo Lenta - 50 mL

Agitacdo Rapida
Argila Total

Caulinita
Gibbsita
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Figura 12A. Termogramas diferenciais da argila total e da argila dispersa
em agua (ADA) dos tratamentos estudados do Latossolo Vermelho

acriférrico.
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