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Predicao da Granulometria e
Mineralogia de Latossolos do
Cerrado Utilizando Espectroscopia de
Infravermelho Préximo

Pedro Rodolfo Siqueira Vendrame’; Robélio Leandro Marchdo?;
Osmar Rodrigues Brito®; Eder de Souza Martins*; Thierry Becquer®

Resumo

A espectroscopia de reflectancia no infravermelho préoximo (NIRS) tem
sido usada como um método rapido para avaliar varios constituintes

do solo. No entanto, poucos estudos tém utilizado o NIRS no estudo

da textura e mineralogia de solos tropicais. O objetivo deste trabalho
foi avaliar o potencial do NIRS como uma ferramenta para predicao

da granulometria e da mineralogia de Latossolos desenvolvidos sobre
diferentes materiais de origem na regiao do Cerrado. Um total de 148
amostras de solo foram coletadas nas camadas de O cma 20 cm e

60 cm a 80 cm de profundidade de solos sob pastagem da regiao

do Cerrado e obtidos os espectros na faixa do infravermelho préximo
em intervalos de comprimentos de onda de 2 nm. A granulometria

foi determinada pelo método da pipeta, seguindo os procedimentos
descritos nos manuais da Embrapa. A mineralogia foi determinada por
andlise termogravimétrica (ATG) e estimada a partir dos teores de ferro,
aluminio e silicio, determinados por ataque sulfurico. Os contelidos de
argila, gibbsita, determinada pela anélise termogravimétrica, e caulinita,
determinada pelo ataque sulfdrico, foram preditos com sucesso a

partir de dados de NIRS. A espectroscopia NIRS é uma ferramenta agil
e com o potencial para ser aplicada em larga escala nos estudos de
granulometria, mineralogia e classificacdo de solos intemperizados.

Termos para indexacao: ataque sulfurico, andlise termogravimétrica,
caulinita, gibbsita, PLS, espectroscopia NIRS.
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Prediction of Soil Texture and
Mineralogy in Cerrado Oxisols Using
Near Infrared Reflectance Spectroscopy

Abstract

Near-infrared reflectance spectroscopy (NIRS) has been used as a

fast method to evaluate various soil properties. However, very few
studies have used NIRS as a predictor of the textural and mineralogical
content of tropical soils. The objective of this study was to investigate
the potential use of NIRS as a tool for assessment soil texture and
mineralogy of a wide range of Oxisols under pastures from Cerrado
region, central Brazil. The reflectance (at 2 nm intervals) of the 148

soil samples in the NIR region, were taken from 0.0 to 0.2 and 0.6 to
0.8-m depth. Soil texture was measured using the pipette method and
mineralogy by thermo gravimetric analysis and indirectly calculated from
the elements extracted by sulfuric acid extraction. Our results show
that for soil sampling corresponding to a large-scale map and taking into
account the variability of Oxisols over a wide region, NIRS can predict
accurately clay, gibbsite determined by thermo gravimetric analysis and
kaolinite determined by sulfuric acid extraction. The overall results of
our study, carried out at a large regional scale, showed that NIRS could
be used to rapidly measure several mineralogical and physical-chemical
properties of Oxisols.

Index terms: sulfuric acid extraction, thermogravimetric analysis,
kaolinite, gibbsite, PLS, NIR spectroscopy.
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Introducao

Historicamente, a compreensao sobre o comportamento do solo

foi baseada em métodos classicos de andlises de laboratério,
considerados demorados e dispendiosos. Mais recentemente, métodos
espectroscopicos tém sido amplamente estudados e recomendados
para avaliar varios constituintes do solo, por serem mais rapidos,

nao destrutivos e por nao utilizar extratores quimicos prejudiciais

ao ambiente, o que os torna vantajosos em relacao aos métodos
tradicionais (VISCARRA ROSSEL et al., 2006b).

Técnicas espectroscépicas podem viabilizar uma caracterizacao
simultanea de vérias propriedades quimicas do solo, tais como, as
concentracdes de carbono (C), nitrogénio (N), fésforo (P), potassio (K),
célcio (Ca), magnésio (Mg), enxofre (S) e microelementos (CHANG et
al., 2001; SHEPHERD & WALSH, 2002; VISCARRA ROSSEL et al.,
2006b), pH e condutividade elétrica (CE) (MORON; COZZOLINO, 2003).
Alguns estudos tém indicado previsOes satisfatérias dos conteddos
totais de C e N total dos solos (BRUNET et al., 2007; MADARI et al.,
2005; MARCHAO et al., 2011; MORON; COZZOLINO, 2003). Outros
autores (BROWN et al., 2006; SHEPHERD; WALSH, 2002) também
obtiveram bons resultados na predicao da granulometria do solo e na
quantificacdo dos 6xidos de ferro (VISCARRA ROSSEL et al., 2009),
bem como na distincao entre a hematita e a goethita (BEN-DOR et al.,
2006). Franceschini et al. (2013) ressaltaram a viabilidade da predicao
dos teores de argila e areia por espectroscopia e destacaram o potencial
destes atributos para auxiliar a caracterizagao do solo.

Embora vérios estudos ja tenham demostrado o potencial da
espectroscopia na determinacao de alguns atributos do solo, poucos
estudos foram realizados no Brasil visando construir um modelo global
que possa ser aplicado na predicao da textura e mineralogia dos
Latossolos, classe de solo mais abrangente do Pais (KER, 1997).

Os Latossolos (SANTOS et al., 2013), equivalente aos Oxisols (SOIL
SURVEY STAFF, 2006), sao a classe que melhor representa a expressao
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dos processos pedogenéticos desenvolvidos nas regioes tropicais
Umidas, formados por intenso intemperismo quimico e que apresentam
atributos devido ao efeito integrado de perda de silica e concentracao
de 6xidos e hidroxidos de Fe e Al, dessilicatacao e ferralitizacao,
respectivamente (VAN BREEMEN; BUURMAN, 1998). De acordo com
Santos et al. (2013), os Latossolos apresentam baixos Ki [SiO,/(ALO, +
Fe,0,)] e Kr (SiO,/Al,O,), baixa capacidade de troca de cétions, argila de
atividade baixa e baixo teor de minerais primarios intemperizaveis.

Na classificacado de solos, a textura e a mineralogia constituem atributos
diagndsticos que permitem classificar os solos em niveis categéricos
elevados. A textura é utilizada no primeiro nivel categérico (Ordem), em
que, para os Latossolos, nao sdao admitidos teores de argila abaixo de
150 g kg'. A relacéo silte/argila pode expressar o grau de intemperismo
do solo, e é utilizada, por exemplo, na identificacao de horizonte
Bincipiente (Bi).

A mineralogia também é um parametro chave, uma vez que atua na
capacidade dos solos em reter elementos nutricionais de plantas ou
mesmo elementos contaminantes. Latossolos ricos em hematita, como
os encontrados sobre basalto, sdo bem drenados e classificados como
Latossolos Vermelhos no segundo nivel categérico. J& os Latossolos
ricos em caulinita, como os encontrados nos Tabuleiros Costeiros e na
Amazobnia, sao descritos como coesos e classificados como Latossolos
Amarelos e Latossolos Vermelho Amarelos (KER, 1997). O grau de
intemperismo, que pode ser expresso pelas relacdes Ki e Kr, também
sdo atributos utilizados no processo de classificacdo dos solos.

Dessa forma, o desenvolvimento de ferramentas e técnicas mais
réapidas e eficazes que facilitem o conhecimento das caracteristicas
texturais e mineraldgicas do solo sdo fundamentais em qualquer estudo
que envolva este recurso natural. Assim, o objetivo deste trabalho foi
investigar o uso da espectroscopia de reflectancia no infravermelho
proximo (NIRS) para estimar a granulometria e atributos mineralégicos
em Latossolos da regido do Cerrado desenvolvidos sobre varios
materiais de origem.
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Material e Métodos

Amostragem e analise do Solo

Um total de 148 amostras deformadas foram coletadas nas camadas
de Ocm a 20 cm e 60 cm a 80 cm em areas de pastagens localizadas
em duas regioes: as margens das rodovias GO-060 e BR-154, entre

os municipios de Goiania, GO e Barra do Garcas, MT (15°34'40"S a
16°39'34"S € 49°20°48"W a 52°17'52"W) e nos municipios de Unai
e Paracatu, noroeste de Minas Gerais (16°35'24”"S a 16°52''48"S e
46°27'36"W a 46°48'36"W) (Figura 1). As duas regides de coleta
representam as superficies geomérficas Sul Americana e Velhas,
representativas dos principais processos pedogenéticos que ocorrem
na regido do Cerrado (MARQUES et al., 2004). Os solos mais
representativos dessas superficies sdo os Latossolos e os Argissolos.
O principal fator de diferenciacao dessas duas classes é a posicao na
paisagem. Os Latossolos estdo localizados geralmente em relevos mais
planos, enquanto os Argissolos ocorrem geralmente em relevos suave
ondulados a ondulados (SANTOS et al., 2013).
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Figura 1. Mapa do Brasil com destaque para o Bioma Cerrado e as areas de amostragem
de solo.
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Para a definicdo e localizacdo dos pontos de amostragem, foram
consultados mapas geoldgicos e pedoldgicos, tendo sido selecionados
apenas locais compostos pela classe dos Latossolos. As amostras foram
coletadas apenas em relevos planos ou suavemente ondulados. Todas
as areas selecionadas estavam ocupadas por pastagens e 0os pontos

de amostragem foram georreferenciados com auxilio de equipamento
GPS. A identificacao dos solos foi baseada na observacdao de campo dos
horizontes diagndsticos destes solos e determinacdes analiticas, como

a granulometria e a razdo molecular SiO,/Al O, (Ki) obtida por ataque
sulfdrico. Detalhes sobre a classificacdao dos solos utilizados estao
apresentados em Vendrame et al. (2010).

A anélise textural foi realizada seguindo-se metodologia descrita em
Claessen (1997), pelo “método da pipeta”. Para a andlise mineraldgica
empregou-se a andlise termogravimétrica (ATG), que de acordo com
Karathanasis e Hajek (1982), é a metodologia padrdo recomendada
para quantificacdo de gibbsita e caulinita. Para tanto, foi utilizado

um aparelho TGA-50 Shimadzu. A partir da quantificacdo de gibbsita
e caulinita, foi calculada a razao de caulinita / (caulinita + gibbsita)
(Rcap?'9).

Os teores de Fe203, AIZO3e SiO2 foram estimados apds a extracao
com &cido sulfdrico (1:1 razdo em volume agua/H,SO, destilada). A
extracao por acido sulfurico é amplamente utilizada no Brasil para

a caracterizacao quantitativa da mineralogia de solos altamente
intemperizados (REATTO et al., 2008). Os resultados foram utilizados
para calcular os conteldos de caulinita, gibbsita, goethita e hematita,
esses dois Ultimos com a integracao dos resultados do ataque sulfurico
e das cores (matiz, valor e croma) de acordo com as seguintes equacodes

(SANTANA, 1984):
Caulinita (Ct) = (SiO, x 100)/ 46,55613; em que:
- Si0, = resultado do ataque sulfdrico.

-45,55613 = percentagem de silica na caulinita.

% Al,O,da caulinita = (% da caulinita x 39,497995)/100
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Gibbsita (Gb) = diferenca de Al,O,x 100/(65,37574); em que:

- Diferenca de ALLO, = % Al O, (ataque sulfarico) - % Al,O,da
caulinita.

Goethita (Gt) = Fe,O, (ataque sulfurico) - (1 - H/G)/(0,8989 + 0,1011
H/G); em que:

- H/G = razao hematita/goethita.

Razio hematita/goethita (H/G) = (Hm/Hm + Gt) = ¥ = 3:05

8,33
em que:

FV = M* + CV, em que:
- FV = fator de vermelho.
- C = croma.

-V = valor.
Os valores de M* utilizados constam na Tabela 1.

Tabela 1. Valores de M* para célculo do fator de vermelho, com base no matiz
dos solos, proposto por Santana (1984).

m* Matiz
10 10R
7,5 2,5YR
5 50YR
2,5 75YR
0 10 YR

Hematita (Hm) = Fe,O, (ataque sulfurico) - 0,8989 x Gt%

Foram calculadas ainda as relagdes caulinita / (caulinita + gibbsita) a
partir do ataque sulfurico (Rcev®), Ki (SiO,/Al0O,) e Kr [SiO, / (ALO, +
Fe,0,)1.
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Obtencao dos espectros NIRS

As amostras foram analisadas em um espectrometro Foss NIRSystems
5000 (Silver Spring, MD, USA) para obtencao dos espectros de
absorcao na regiao do infravermelho que compreendeu os comprimentos
de ondas entre 1.100 nm e 2.500 nm. As amostras (< 2 mm) foram
deixadas em estufa a 40 °C por 24 horas (TFSE) e, apdés secagem, para
padronizacao do conteldo de d4gua, uma aliquota de 5 g foi escaneada
em uma cubeta cilindrica de 50 mm de didametro com uma janela de
quartzo. Os dados espectrais foram registrados no modo de reflectancia
(R) do equipamento para compor um espectro com 700 pontos divididos
em comprimentos de onda a cada 2 nm. Os dados obtidos foram
expressos em absorbancia (A), representados pelo logaritmo do inverso
da reflectancia (A = log [1/R]).

Criacao do modelo de predicéao

Os dados espectrais foram analisados utilizando o software WinISI

lllv. 1.61e (Foss NIR Systems/Tecator Infrasoft International, LLC,
Silver Spring, MD, USA). Uma derivacao foi aplicada aos dados para
reduzir a variacao de base e potencializar as variacdes ao longo do
espectro (REEVES et al., 2002). A primeira e a segunda derivadas
foram aplicadas em conjunto com uma transformacao normal padrao
da variancia (SNV), visando reduzir o efeito do tamanho de particulas

e retirar o efeito de tendéncia linear e curvilinea de cada espectro
(BARNES et al., 1989). Uma andlise de componentes principais (ACP)
foi aplicada no conjunto das 148 amostras e as componentes principais
resultantes foram utilizadas para medir a distancia de Mahalanobis (H).
O valor de H permitiu testar a homogeneidade dos dados. As amostras
com um valor de H superior a trés foram consideradas “outliers”
espectrais e eliminadas do modelo (SHENK; WESTERHAUS, 1991a).
Assim, 100 amostras foram selecionadas como as mais representativas
de toda a populacao e posteriormente utilizadas pelo software para
construir o modelo de calibracdo. As demais amostras correspondentes
ao conjunto de validacao foram utilizadas para avaliacdo da acuracia de
predicao do modelo.
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Uma regressao por quadrados minimos parciais modificada (mPLS)

foi utilizada para correlacionar os valores de referéncia com os dados
espectrais do conjunto de calibracao (SHENK; WESTERHAUS, 1991b).
Um procedimento de validacao cruzada foi realizado para determinar o
numero 6timo de termos no qual o erro de predicao para o modelo de
regressao é minimizado. A performance do modelo de calibracao foi
expressa pelo erro padrao da calibracao (standard error of calibration

- SEC), pelo coeficiente de determinacao da calibracao (R?), pelo erro
padrdo da validacdo cruzada (SECV) e ainda pela taxa de desvio de
performance (RPD), que expressa a relacao entre o desvio padrao e o
valor de SECV. Conforme classificacdo de Chang et al. (2001), modelos
com valores de RPD maiores que 2,0 sao classificados como 6timos
para predicdo. Finalmente, a acuracia do modelo foi avaliada por meio
do conjunto de validacao, utilizando o erro padrao da predicao (standard
error of prediction - SEP), o R? da validacao e o coeficiente de variacdo
(CV), que é a relacao de SEP com a média dos valores de referéncia
expressa em percentual (MORRA et al., 1991).

Resultados e Discussao

Analises de referéncia

Os valores médios, a amplitude e o desvio-padrao para a granulometria e
a mineralogia estdao apresentados na Tabela 1.

O conteudo de argila variou de 170 a 820 g kg', com média de

480 g kg'. A amplitude observada pode ser explicada pela grande
extensao da drea de amostragem, em que ha influéncia de diferentes
materiais de origem e condicoes de drenagem. As classes texturais

sao definidas de acordo com o conteldo de argila, em muito argilosa
(argila > 600 g kg™), argilosa (350 g kg '< argila < 600 g kg') e média
(150 g kg ' < argila < 350 g kg™') (SANTOS et al., 2013). De acordo
com esse critério, os solos avaliados apresentam textura variando de
média até muito argilosa.

13
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Tabela 1. Estatistica descritiva dos atributos do solo em amostras oriundas de
Latossolos do Cerrado utilizadas para calibracao e validacdo do equipamento.

Assime-

Constituinte Média DP tria Curtose Minimo Mediana Maximo
Argila | g kg™ 479,66 157,39 0,05 -0,87 170,00 460,00 820,00
Silte | g kg™’ 79,05 4792 0,57 0,03 0,00 70,00 220,00

Areia fina/ g kg™ 301,63 118,73 0,17 -0,38 50,00 300,00 610,00
Areia grossa /g kg~ 139,66 107,97 1,02 0,39 20,00 110,00 500,00
Caulinita™ g kg™’ 282,60 8940 039 -028 10650 272,40 553,30
Gibbsita™ [g kg™ 114,17 78,08 0,78 0,15 9550 10040 352,70
Resv™ | g kg! 0,73 014 -044 -0,73 0,39 0,75 0,95
Caulinita™ [gkg' 243,30 9150 230 -860 66,60 238,40 464,0
Gibbsita™ | g kg™' 103,60 66,10 500 -0,90 0,00 98,80 293,60
Goethita™ [ g kg™ 48,02 3041 1,32 2,70 1,65 43,71 182,99
Hematita® [ g kg™’ 3350 3474 3,03 1351 0,00 2757 229,47

Kies 1,22 043 0,16 0,29 0,35 1,24 2,84
K 0,94 035 0,17 0,40 0,15 0,95 2,26
Reew™ 0,70 019 -039 -0,25 0,26 0,73 1

DP: Desvio-padréo; atg: andlise termogravimétrica; as: ataque sulfurico; RCGb = relacdo caulinita /
(caulinita + gibbsita).

A composicao mineralégica obtida com dados de analise termogravimé-
trica revelou teores médios de 283 g kg para caulinita e 114 g kg™ para
gibbsita, com amplitudes entre 106 e 553 g kg' e 9 g kg' e 352 g kg™,
respectivamente (Tabela 2). A relacao Rcap®9 apresentou média de 0,75,
com amplitude entre 0,39 e 0,94, ressaltando a mineralogia caulinitica
dos solos estudados e corroborando dados apresentados por Gomes et
al. (2004) que sugeriram cautela na generalizagao acerca da riqueza em
gibbsita dos solos da regidao do Cerrado.

De maneira geral, os Latossolos desenvolvidos nas superficies

mais antigas e estaveis (topo superior da chapada) sao os mais
intemperizados, enquanto os encontrados nas superficies erosionais
(encosta superior) ou deposicionais recentes (calha aluvial) sdo menos
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evoluidos. Os encontrados na segunda superficie geomérfica estavel
(encosta inferior) apresentam estagio intermedidrio de alteracéao.

Reatto et al. (2008) apresentaram um estudo detalhado sobre a
variacao da mineralogia da fracao argila de Latossolos na regiao

do Cerrado, relacionando as variacoes com a idade das superficies
geomorfolégicas em escala regional e as condicdes hidraulicas ao longo
das topossequéncias em escalas locais.

Tabela 2. Estatistica descritiva da mineralogia da fracdo argila nas amostras
estudadas de Latossolos do Cerrado.

Constituinte Média DP Asts';li?e- Curtose Minimo Mediana Maximo

Caulinita™ [ g kg™' 282,60 89,40 039 -028 10650 272,40 553,30
Gibsita™ | g kg™’ 114,17 78,08 0,78 0,15 9,50 100,40 352,70
Reev™ | g kg™ 0,73 014 -044 -0,73 0,39 0,75 0,95
Caulinita™ [g kg™ 243,30 91,50 230 -860 6660 23840 4640
Gibsita® | g kg’ 103,60 66,10 500 -090 0,00 98,80 293,60
Goethita™ | g kg™ 48,02 30,41 1,32 2,70 1,65 43,71 182,99
Hematita® /g kg 33,60 34,74 303 1351 0,00 27,57 229,47

K [ g kg™ 1,22 0,43 0,16 0,29 0,35 1,24 2,84
Kes | g kg™! 094 0,35 0,17 0,40 0,15 0,95 2,26
Reev™ | g kg™! 070 019 -0,39 -0,25 0,26 0,73 1

DP: Desvio-padréo; atg: andlise termogravimétrica; as: ataque sulfirico; RCGb = relacao caulinita /
(caulinita + gibbsita).

Os teores médios de caulinita e gibbsita calculados apés o ataque sulfa-
rico foram de 238 e 99 g kg'', com amplitudes entre 67 e 464 g kg'e

0 e 294 g kg, respectivamente. A relacdo Rkab calculada a partir dos
dados do ataque sulfarico apresentou média de 0,73 e amplitude entre
0,26 e 1,00. Foi observada alta correlagao entre as razdes caulinita/
(caulinita + gibbsita) (RkGb) determinados pelo ataque sulfirico e

pela andlise termogravimétrica (r > 0,85, dados ndo apresentados),
entretanto os teores de caulinita e gibbsita tendem a ser maiores nos
resultados oriundos da ATG pois, em alguns casos, o acido sulfdrico ndao
consegue dissolver a totalidade desses minerais (REATTO et al., 1999).
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Para as relacdes Ki e Kr dos solos, foram constatadas médias de 1,24

e 0,95, respectivamente, valores coerentes com o elevado grau de
intemperismo dos solos avaliados (VENDRAME et al., 2013). Os
Latossolos podem ser classificados como cauliniticos (Ki e Kr> 0,75) ou
gibbsiticos (Ki e Kr < 0,75) de acordo com os valores das relacdes Ki e Kr
do horizonte Bw. Podem ainda ser classificados como sesquioxidicos (Kr
= 0,75) de acordo com o valor do Kr (SANTOS et al., 2013).

Para goethita e hematita, os teores médios foram de 44 e 28 g kg' com
amplitudes entre O e 229 g kg' e 2 e 183 g kg™, respectivamente. A
alta amplitude dos 6xidos e hidréxidos de ferro pode ser explicada pela
influéncia de diferentes materiais de origem e condicoes de drenagem,
como discutido anteriormente. Marques et al. (1992) verificaram que,
em solos com menor eficiéncia de drenagem, ha predominéancia de
goethita em relacdo a hematita. Esse processo é explicado pelo fato de a
hematita se formar a partir da desidratacao da ferrihidrita. Em ambientes
mais Umidos, compostos organicos podem complexar o ferro e impedir
a formacao de ferrihidrita, o que explicaria o favorecimento na formacao
da goethita (KAMPF; SCHWERTMANN, 1983).

Etapas de calibracédo e validacéo

A espectroscopia de reflectancia tem sido amplamente utilizada para
caracterizar a cor do solo. Alguns estudos utilizaram espectroscopia na
faixa do visivel e infravermelho para quantificar o teor de 6xido de ferro
(BEN-DOR et al., 2006; VISCARRA ROSSEL et al., 2009), enquanto
Brown et al. (2006) e Viscarra Rossel et al. (2006a) demonstraram
eficiéncia na predicao da caulinita na faixa do infravermelho préximo.
De acordo com Wu et al. (2010), a espectroscopia de reflectancia
pode fornecer boa estimativa das propriedades do solo, pois alguns
constituintes, como a matéria organica e argilas, apresentam regioes
bem definidas de absorcao.

De acordo com Viscarra Rossel et al. (2006a), a caulinita é responsével
por um pico padrao de absorcao préximo de 1.400 nm (banda de
reflexao entre 1.290 nm e 1450 nm) e um segundo pico em 2.200 nm
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(banda de reflexao entre 200 nm e 2.218 nm), enquanto a gibbsita
apresenta pico préximo a 2.250 nm (banda de reflexdao entre 2.218 nm
e 2.290 nm) relativo as ligacdes Al-OH e O-H de sua estrutura

(Figura 2). A goethita, por sua vez, tem absorcao fraca, préximo a
1.700 nm (STENBERG et al., 2010). Embora isso seja conhecido,
poucos estudos tém utilizado a espectroscopia na predicdo mineralégica
dos solos.

Gibbsita
Caulinitaf

Caulinita
08 +

0,5

Absorbancia (Log 1/R)

1100
1150 A
1200 A
1250 A
1300 A
1350 A
1450 A
1500 A
1550 A
1600 A
650
700 A
750 A
2050 A
2100 A
2150 A
2250 [rimmimamm
2300 A
2350 A
2400 A
2450 A
2500 -

Comprimento de ondas (nm

=

Figura 2. Espectros de absorbéncia na regido do infravermelho préximo (1.100 nm a
2.500 nm) com destaque para as diferentes bandas de reflexdo tipicas da mineralogia de
Latossolos do Cerrado.

Entre as varidveis granulométricas, apenas para a argila foi verificado
potencial de predicdo, com R? = 0,83 e RPD = 2,4 na etapa de
calibracdo e R?> = 0,74 e RPD = 2,0 na etapa de validacao (Tabela 3,
Figura 3). Chang et al. (2001) apresentaram resultados satisfatérios
para a granulometria do solo em um conjunto diversificado de amostras
de solos dos Estados Unidos. Os modelos insatisfatérios para areia

e silte podem ser explicados pelos constituintes encontrados nessas
fracdes, como o quartzo, por exemplo, que apresenta forte albedo e
auséncia de feicdes de absorcao, o que é geralmente observado nos
espectros de solos arenosos (BELLINASO et al., 2010).
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Tabela 3. Estatisticas de calibracdo e validacdo para a predicdo de atributos
granulométricos de Latossolos do Cerrado.

e Pré- Conjunto de calibracdo Conjunto de validacédo

(g kg') tratamento .4 SEcy R% RPD. n2 SEP R% RPD. SEP%
Argila SNVD 144 93 64,79 083 24 42 6892 074 20 12
Silte SNV 144 93 2379 071 19 44 3970 046 1,3 49

Areia fina SNVD 144 92 6999 0,67 17 42 6253 056 15 24
Areia grossa  None 144 94 62,31 0,66 1,7 44 54,67 0,72 19 51

SNVD 144 = transformacao normal padrdo da variancia com “de-trending”, derivada de 12 ordem,
“gap” = 4, “smooth” = 4; SNV 144 = transformacdo normal padrdo da variancia, derivada de 12
ordem, “gap” = 4, “smooth”= 4, “none” 144 = sem transformacdes, derivada de 12 ordem, “gap” =
4, “smooth” = 4; n1: nimero de amostras utilizadas na etapa de calibracdo apds a eliminacdo de
“outliers”; SECV: erro padrédo da validacédo cruzada; R?c = Coeficiente de determinacdo do erro padrdo
da validacdo cruzada; RPDc = taxa de desvio de performance do erro padrdo da validacdo cruzada;
n2: nimero de amostras utilizadas da etapa de validacdo; SEP = erro padréo da validagdo; R?>v = Co-
eficiente de determinacdo do erro padrdo da validacdo; RPDv = taxa de desvio de performance do erro
padrdo da validacdo; SEP% = taxa do erro padrdo em relacdo a média.
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Figura 3. Comparacéo dos teores totais de argila (a) medidos pelo método de referéncia
(pipeta) e os valores preditos pelo modelo gerado a partir da espectroscopia NIRS.

Dos 10 atributos mineralégicos avaliados (Tabela 4), seis foram preditos
com sucesso: gibbsita®9, Rcab®9 ,caulinitas?, Rceb®, Ki*s , Kr*, com R%c >
0,75 e RPDc= 2.0 e R%y = 0,80, RPDv = 2.0 e SEP < 25%. Caulinita®®

e gibbsitas* foram moderadamente preditos (0,62 <R?v=<0,78, 1,6 <
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RPDv < 2,0 e 13 de SEP = 29 %), enquanto hematita*® e goethitas®nao
apresentaram resultados satisfatérios (Figuras 4, 5 e 6).

Tabela 4. Estatisticas de calibracédo e validacédo para predicao de atributos mine-
ralégicos de Latossolos do Cerrado.

Constituinte Pré- Conjunto de calibracao Conjunto de validacao
tratamento n1 SECV R% RPD: n2 SEP R% RPDvSEP%
Caulinita®® | g kg' None 144 92 4549 068 18 44 5337 074 18 18
Gibbsita™ [ g kg' SNVD 144 91 21,12 090 32 42 3099 086 25 24
Reeh™ [ g kg'! SNv21010 89 002 098 66 41 002 098 7.2 3
Caulinita® [ g kg! None 144 94 3811 082 24 44 4065 083 23 17
Gibbsita™ [ g kg SNV 21010 87 28,97 0,73 19 41 3233 0,78 20 29
Goethita® | g kg' SNV 155 90 14,72 037 1,3 44 2232 056 15 45
Hematita® | g kg’ MSC 144 81 1284 051 14 44 1418 060 16 38
Kies MSC 001 84 017 08 26 44 0,15 084 23 12
K MSC 001 8 012 087 28 44 0,11 087 26 11
Reeb® MSC 001 84 007 08 29 44 007 08 22 10

DP: Desvio-padréo; atg: andlise termogravimétrica;
(caulinita + gibbsita).

as: ataque sulfurico; RCGb = relacéo caulinita /
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Figura 4. Comparacéo dos teores de caulinita (a) e gibbsita (b) calculados a partir do
ataque sulfurico e valores preditos pelo modelo PLS gerado a partir da espectroscopia

NIRS.
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Figura 5. Comparacao dos teores de caulinita (a) e gibbsita (b) calculados a partir da
anélise termogravimétrica e valores preditos pelo modelo PLS gerado a partir da espec-
troscopia NIRS.
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Figura 6. Comparacédo das relacdes caulinita/caulinita + gibbsita (Rceb) calculada por
ataque sulfurico (a) e por anélise termogravimétrica (b) e valores preditos pelo modelo
PLS gerado a partir da espectroscopia NIR.

Comparando os resultados dos constituintes obtidos a partir da anélise
ATG, verifica-se maior potencial de predicdo para gibbsita do que
para caulinita. Isto resulta provavelmente da interferéncia da ilita na

determinacéo da caulinita por meio de ATG, pois esses dois minerais
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perdem &gua no mesmo intervalo de temperatura, influenciando os
resultados. No caso da gibbsita, a reacao endotérmica, decorrente

da desidroxilacdo, ocorre a aproximadamente 300 °C a 320 °C,
enquanto o da goethita ocorre a 380 °C. Apesar de o intervalo de
reacao da gibbsita e da goethita serem préximos, a interferéncia para a
quantificacao de gibbsita € minima. A gibbsita contém aproximadamente
40% de agua na forma de hidréxido, enquanto a goethita apresenta
entre 10% e 12%. Ademais, a maioria dos solos utilizados neste estudo
apresentaram baixos teores de goethita. O intervalo de reacdo da
gibbsita é estreito, enquanto da goethita é mais largo. Outro fato que
diminui a interferéncia com a gibbsita é a elevada substituicdo de Al na
goethita. Goethitas mais aluminosas tendem a apresentar temperaturas
mais elevadas de desidroxilacdo, diminuindo mais ainda o potencial

de interferéncia (FOLDVARI, 2011). Ao confrontar os resultados da
caulinita obtidos com o ataque sulfirico (média de e 243 g kg') com

os obtidos pela ATG (283 g kg'), foi possivel verificar que os teores
sdo maiores para o ataque sulfurico, o que reforca os argumentos
apresentados anteriormente. Ademais, a estrutura menos complexa

da gibbsita pode ter facilitado a penetracao da radiacao e reduzido a
reflectancia especular e difusa.

Em relacdo a hematita e goethita, o baixo potencial de predicao
verificado reflete a imprecisdao do método de referéncia utilizado para o
célculo desses minerais. As determinacoes de goethita e hematita pelo
método indireto de Santana (1984) levam em consideracdo observacoes
da Carta Munsell e o valor do Fe total determinado pelo acido sulfurico,
que pode extrair Fe de outros minerais (maghemita e ilmenita por
exemplo) presentes no solo. De acordo com Sanchez-Maraién et al.
(1995), a distancia entre as paginas da Carta Munsell que contém os
matizes obriga interpolacdes nem sempre adequadas, prejudicando o
célculo dos indices de vermelho e, dessa forma, os valores de hematita
e goethita estimados. Nesse sentido, Campos et al. (2003) sugeriram
a utilizacao de colorimetria ou radiometria para o ajustamento entre o
indice de vermelho e os teores de hematita e goethita nos solos.
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A predicdo adequada das relacdes Ki e Kr é um indicativo de que a
espectroscopia NIR podera ser utilizada na classificacdao dos solos, uma
vez que o Ki do horizonte diagnéstico é um indicador para classificar

Bi (Cambissolo) e Bw (Latossolo). Além disso, a classificacdo em
caulinitico, gibbsitico ou sesquioxidico, leva em conta também as
relacdes Ki e Kr (SANTOS et al., 2013).

Conclusoes

O conteldo de argila dos solos, de gibbsita®?, de caulinita® e as relacoes
Rcab®9, Reab®, Kies, K podem ser preditos pela espectroscopia NIRS
com boa acurécia.

O NIRS é uma ferramenta que podera ser utilizada em larga escala nos
estudos e levantamentos de solos em diferentes escalas, bem como no
estudo da variabilidade espacial de solos intemperizados.
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