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PERSPECTIVAS DO USO DO ATAQUE SULFORICO (HpSO4 1:1) E DA DISSOLUGAO
ALCALINA (NaOH 0,5 N) PARA A ANALISE MINERALOGICA EXPEDITA DE SOLOS
COM'B TEXTURAL E B LATOSSOLICO

-RESUMOQ - DescrigEo de . umxprocedimento analitico para a quan-
tificaqao dos principais ninerais de solos cor B Lextural e B-latos-
solico {fragdo argila) 0 grupo das canditag & determinado por disso
luqao seletiva com NaOH 0,5 N apds desestabilizagao térmica a- 5509 C
ddrante ‘duas horas, mas sem que a amostra sofra nenhum  tratamento
prévio de natureza quimica. Quartzo {(+ feldspatos) e mica sdodosados
‘pelo ataque sulfiirico, apds aguecimento da amostra a 5509 C por duas
horas,. enquanto que o complexo amorfo/paracristalino, mals os dxidos
livres de ferro, sdo extraidos por uma solugao oxdlica (pH 3,5) mals
ditionito, sendo entaoc quantificadec pela perda de peso. A validade
do método toi verificada em amostras de composig@o conhecida, e tam-
bém pela sua aplicagido a 32 amostras de argila referenies a doze per;
fis de solos do Territdrio Federal de Rofaima{ descritos no Boletim
de Pesquisa n? 18 do SNLES—EMBRAPA Entre as conclusdes destaca-se a
seletividade tanto do extrator oxilico, como também da dissoluq&o
alcalina para a dosagem da caulinjta e da gibbsita Evidencla-se por
outro lado, a promissora possibilidade de utilizagdo da conjungio do
ataque sulfiirico com a dissolugdo alcalina na quantificagio minerald
gica dos referidos tipos de solos, em substituigéo a técnicas roti-
neiras mais dificeis.# trabalho fol apoiado pelo CNPg, EMBRAPA e
FINEP.
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PERSPECTIVES OF USING THE SULFURIC ACID ATTACK (H2504 1:1) AND THE
ALKALINE DISSOLUTION (NaOH 0,5 N) FOR THE EXPEDITE MINERALOGICAL
ANALYSIS OF SOILS WITH TEXTURAL B AND LATOSOLIC B

ABSTRACT =~ Description of an analytical procedure for the quantifi-
cation of main minerals of soils with textural B and latosolic B
(clay fraction). Kaulinite group is determined by selective dissolu
‘tion with NaOH 0,5 N after thermal distabilization at 5509C for two
hours, but the sample does not réceive any previous chemical treat-
ment. Quartz (+Feldspar) ahd mica are dosed by sulfuric attack,
‘after sample heating at 5509C for two hours, while the amorphous/
/paracrystalline complex and free iron oxides are extracted by an
oxalic solution (pH 3,5) plus dithionite, being then quantiticated
by loss of weight. The effectiveness of the method was verified in
samples of known composition and also its application to 32 clay
samples of 12 soil profiles from Roraima Federal Territory, "de--
scribed in EMBRAPA Research Bulletin n? 18. Among the conclusionsit
'stands out the selectivity of both oxalic extractor an alkaline dis
solution for‘Kaulinite and Gibbsite dosage. In the other hand, it
is evidenced the promising:possibility of using sulfuric attach assp
ciated‘to alkaline disgolutioh in mineraleogic quantification of the
referred types of soils, in sﬁbstitution to more difficult - routine
techiniques. This“studf was supported by.CNPq, EMBRAPA and FINEP.
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cial de distinguir entre a alteragdo alitica da sialltica, ja que
tais processos'de‘meteorizaqﬁo di3o origem a solos de comportamente e
propriedadés agricolas bem diferentes (Vettori & Figueired6 1950) ,as
sim como também diferenciar solos com B textural de solos com B la-
tossolico (Moniz 1975},

Porem, nao_resta diivida de que essas relagdes, apesar de se
rem extremamente {iteis como um meio indireto de se utilizar a minera
logia de argilas em estudos pedoldgicos, apresentam um valor eminen-
temente qualitat@vo,'o que talvez seja suficiente em muitos casos,
como por exemplo na disting3o entre diversas ordens de solos através
do horizonte B. '

Pode-se, 'portanto, perguntar se a época atual, com o desen-
volvimento de apuradas técnicas instrumentals, inclusive adéptadas
para a rotina (McCaleb 1966) e o conseqliente aumento do conhecimen
to na Ciéncia do. Solo, a determinagio de tails relagdes ndo se consti
tui numa operagaoc supéffiua} Apesér de todo o avango e conhecimento
adquirido nas {iltimas trés décadas, os ltens b e ¢ de McCraken contl
nuam atuais} o que faz com que as relagdes moleculares ainda hoje eé
tejam sendo intensivamente utilizadas como uma indicagdo do  estado
geoquimico de um solo. Além disso, ‘apresentam a vantagen de serem fa
cil e rapidamente determinadas como uma opera¢do de rotina.

0 presente trabalho tem como objetiﬁo mostrar gue o  ataque
sulfirico, juntamente com a dissolugdo alcalina, podem ser aproveita
dos para a obtengao de resultados quantitativos concernentes a solos
com B textural e B latossdlico, de um modo bastante simplificado.. _
Isso & possivel devido i composigdo da assembléia mineraldgica . de
tais solos, gue & composta basicamente por minerais de carga varia-

vel: caulinita/haloisita, gibbsita, oxidos/hidroxidos de ferro. B
" certo que minerais de rede (2/1) podem ser encontrados, principal-'
mente a mica/ilita, até em quantidades apreciaveis, ‘0 que naturalmen.
te deve ser levado em conta, quandoe for o caso.

Recomenda-se efetuar o ataque sulfurico na fragio menor que
5 ou 2 um, ja que o atague ndo se limita aos minerais secundarics,
mas atinge também, com maior ou menor intensidade, a reserva mineral
primaria porventura existente nas fraqoes mais grosseiras. A esse
respeito, o trabalho de Antunes et alii (1975), & bastante elucida-
tivo. Entre outras posslveis fontes de erro;'a presenga de material



amorfo, contrariamente ao esperado, ndo induz a sérias distorgdes co
mo sera mostrado.

Por sua vez, a dissolugdc seletiva com NaOH 0,5 N apds pré-
vio aguecimento do material a 500-5509C, apresenta tamb&m ‘um grande
potendial analitico, ainda nio totalmente explorado; e apesar de so--
frer basicamente das mesmas limitagdes do atague sulfiirico, presta-
-se a um malor controle, sendo especialmente utilizavel pafa a deter
minagdo do grupo argilico (1/1) e da gibbsita, podendo mesmo ser usa
do diretamente na terra fina (<2mm). No-tocante a sua utilizagao pa--
ra a dosagem do material amorfo, sabe-se hoje em dia, que a caulini-
ta e principalmente a haloisita s3o extensivamente dissolvidas pela
soda, o que desaconselha o emprego da técnica para tal, ‘

20

Assim, neste estudo, apresenta-se a comparag3o entre os re-
sultados obtidos pelo ataque sulfiirico e pela dissolugdo alcalina;
Juntamente com a extragdo do material amorfo/paracristalino por um
tampdo ox3lico de pil 3,5, inicialmente para solos ndo contendo gibbsi .
"ta, com © propdsito de fornecer mals consisténcia ds interpretagdes
mineraldgicas atualmente baseadas nas relagdes moleculares Ki e Kr.



MATERIAIS E METODOS

Foram selecicnados horizontes de perfis tipicos de solos do
Territdrio Federal de Roraima, descritos no trabalho bublicado peld
Servigo Nacional de Levantamento e Conservagao de S¢1os-(Gamﬁ et alil
1983) e tambdm alguns do Estado do Rioc de Janeiro. A fragdo argila (me
nor do que 2 um} foi obtida, usando-se neste.casc como dispersante ,
uma solugdo de hidrdxido de amonia a 2%, sendo entao tratada com di-
ticnito de sbdic~oxalatc de sodio e saturada com Mg e K'. Parte do
material saturado com magnésio foil glicolado e parte do saturado com
potassio fol aquecido a 350 e 5509C. Utllizou-se também para uma segu'
ra identificagdo dos componentes mineraldgicos, a espectrometria in-
fravermelha e a anilise térmica acoplada & espectrometria de massas.’

Para as amostras padrio, técnicaé‘Qﬁimicés de amplo conheci
mento e aceitagdo foram usadas para efeito de comparagio Jackson
(1956) . '

Procedimento analitico

O método consta do ataque sulfiirico de aproximadamente 300mg
de argila previamente calcinada a 5509C durante duas horas, com 20=-
-30ml de-sto4 1:1 em erlemmeyer de 250ml tendo um condensador adap-
tado na posigdo de refluxo., O tempo de atague & de uma hora. No fil-
trado Acido dosam-se os diversos elementos, inclusive o potidssic, enm
quanto que o residuo & recolhido por centrifugagiao, lavado e tratado
com 30ml de NaOH 0,5 N, em copo de ago inox. até o inlcio da fervura,.

" quando entao sao adicionados de uma so vez, 20 meq de HCl, seguindo-
T -se © resfriamento em Agua corrente. 0 residuo porventura . resultan-
' te @ coletado por centrifugaqao, lavado, seco e pesado. "No extrato
. que sofreu acidificagdo, dosa-se a silica. Um. ensaio em branco e efe
| tuado para cada erlenmeyer com vistas ao potdssio extraido.

Uma outra porgao da amostra, pesando entre 50°e 80 mg e tam
bém agquecida a 5509C por duas horas, & passada integralmente para co-
po de ago inox por melo de NaOH ¢,5 N, contido num frasco lavador, e
o volume completado a 100 ml com a mésma substincia. A suspensdo &
entdo levada d fervura branda dufante cinco minuéos, adicionando-se
ao fim ‘desse tempo e de uma sd vez, 55 meq-de HCl. Apds o resfriamen—
to, a suSpensao & centrifugada ou filt;ada, dosando=-se no extrato. a



;silica e a alumina.

Finalmente, uma terceira porgdo, pesando entre 30 e 60 mg é
diretamente pesada num tubo de centrifuga munido de tampa, ao gualse
adicionam 15 ml de uma solugdo oxadlica (&cido ox8lico + oxalato desd
dio) de pH 3,5,'éeﬂdo o sistema aquecido a 60§C em banho-maria con-
trolado termostaticamente, quando entdo intreduz-se 100 mg de ditio-
nito de sddio, agitando-se intensamente dﬁrante um a dois minutos. O

-

tratamento & repetido mais_duas ou trés vezes, dependendo déamostra,
e o residuo & lavado por centrifugagéo, uma vez c¢om HC1 0,1 N, uma
vez com agua destilada e trés vezes com (NH4)2C6§ 0,5 N, sendo 1logo

em seguida seco a 1109C por 24 horas e pesado.

Quantificacdo dos contribuintes mineraldgicos:

Desse modé, a mica & dosada, -admitindo-se que 10% de K20
corresponde a 100% de mica (Raman & Jackson 1966 ), a caulinita atra
'vés das porcentagens da S10; alcalina e sulfiirica, o quartzo e even-
tualmente feldspatos pelo residuo do ataque sulfirico; enquanto -qﬁe
o compléxq amorfo-paracristalino mais os Oxidos livres de ferro, fo-
ran calcultados pela perda de peso resultante da lixiviagdo com o tam
pdo oxilico acrescido de -ditionito. A pdSsivel presenga de gibbsita
en nada modifica o método de quantificagio, feita através da 3 de
Alp03 proveniente da dissolugdo alcalina apés a alocagao da caulini-
ta.



RESULTADOS E DISCUSSEO .

Atague sulfiirico modificado

0 atague sulfﬁriéo_com o prEvio aQuecimenEo da amostra, foi
estudado com dois objetivos, a saber:

a) diminuir o tempo de ataqﬁe pela solugao icida, a fim de
minimizar a alteragdo do complexo.primirioc, 33 que o se
cundario apds a sua desidroxilaqéo'é muito mais rapida
e facilmente solubilizado; e S

b) tornar a mica susceptivel a ter todo o K* extraldo.

Realmente, expeiiéncias com argilominerais de elevada pure-
‘za, indicaram que a desestabilizagao térmica torna-os altamente vul-
neravels 3 solugdo sulfirica, o fempo do ataque podendo chegar a tao
somente dez a qguinze minutos, o suficiente pafa que os cations octag
dricos sejam lixiviados. Porédm tal situég&o & critica em relagdo 3as
micas, espeéialmente a-puscovita, que se nao sofrer 0 aguecimento
prévio, mal tem 1/3 do potdssio lixiviado em uma hora de atague. o]
‘estudo foi feito com uma muscovita ndo alterada, moida sob  acetona
em um moinho de bolas, recolhendo-se a fragao menor do que 10 micra.
Concluiu-se que a desidroxilaQSO da mica ocorre entre 470 e 6400C,
sendo virtualmente completa a 5809C. Medidas de densidade indicaram
que a perda de‘égﬁa estrutural estd associada a um cdlapso gradual
da rede cristalina, refletido na densidade que variou de 2,62 a 2,88
na faixa de temperatura aludida. J3 para a caulinita, ficou evidente
que a sua transformagdao em metacaulinita ocorre entre 3509 e 640%9C,
e que o inicio da formagdao da espinela (A14513012) parece comeqér ja
“a 640%C:; conclusoes apoiadas na variacdo da densidade de 2,60a 3509C
para 2,27 a 5809C, fazem crer ger devido provavelménte i remogdo dos
grupos hidroxila da rede cristalina. Estabeleceu-se ent3o 5509C e
duas horas como a témperatura e o tempo de calcinagio, respectivamen
te, efetuando-se todos os ensalos pbsterioreé nessas condideé.

Assim, o ataque sulflrico mddificédo'pode ser L'con;iderado
como equivalente & fusdc pirosulfiirica,mas dividida em duas etapasbem
mais brandas, o gue resulta numa menor agressao ao complexo primdrio -
e com a garantia da destruigéoltotal do‘cbmplexo secundario, Meémo a



muscovita menor do gue 10 micra & desprovida de potdssio, o que en-
t3do permite a sua quantificacgédo.

Material amorfo e sua extragio seletiva

A escolha do tampdo §x51;c6:de pPH 3,5 associado ao ditioni-
to, variante da propostﬁ de -Duchaufour & Souchier (1966), deveu-se a
uma série de fatos hoje em dia ja delineados. Sabe-se por exetplo,
que © material amorfq/pafacriétalino, seja do grupo das . alofanas
(aluminio-silicatos com Valores de Ki=l e Ki=2), seja -a imogolita
"(Ki=1),.o0u seja ainda de. um terceiro grup0~c0ﬁ valdrés de Ei Variah—
do entre 0,2 e 1,4, e facil e totalmente solubilizado pelo acido
oxalico a valores de pH na faixa de 3-5, -ac.passo que Os argilomine-
rais e a gibbsita pouco sofrem, exce¢do talvez feita 3 clorita alumi
nosa. Por outre lado, a agéo do ditionito & também conheéida, a ani-
ca desvantagem sendo o cuidado que se deve tomar para evitar a forma
cao de- enxofre no meio reacional. Para que tal ndo acontega, a tempe
ratura nio deve ultrapassar os 609C e o ditionito deve ser adiciona—
do no ato da extraqao, na forma solida e nao mais do que 100 mg. A
formagao de enxofre & facilmente percebida pelo silbito aparecimento
de uma massa cocloidal inicialmente esbranquigada, ﬁbdendo passar a
amarela, e‘que sedimenta com ruita dificuldade; resistindo até a cen
trifugacdo. Neste casc, a suspensdo & descartada. Um outro problema
dificil & a eliminagdo do ion oxalato quando se pretende dosar a si-
.lica, alumina e o ferrc no extrato oxilico. Porém, com a adogac do
método da perda de peso, que apesar de extremamente ripido e simples
& delicado no tocante ds perdas fisicas, tal problema fica resolvido
A propdsito, a questdo decorrente da alocagao da dgua presente no ma
terial amorfo/paracristalino, que & critica principalménte guando as
diversas espécies existem misturadas, fica também automaticamente re
solvida, jid gue obviamente essa agua estrutural & computada na perda
de peso. . '

Em suma, como é deveﬁas dificil e muito trabalhoso distin-
guir por via quimica éntre oxidos de ferro e aluminio amorfos e nio
aﬁorfos e alumino-silicatos amorfos, optou-se pela dosagem gravimé-
trica, que mede entdo conjuntamente o material ameorfo/paracristalino
mais os Sxidos livres de ferro, cristalinos e ndo cristalinos.

As Tabelas 1, 2 e 3 mostram respectivamente alguns resulta-



dos obtidos para amostras de s0los do Estado deo Rio de Janeiro e de
diversos pontos do pais. B evidente que o reagenﬁe combinado extrai
quantidédes de-silica e alumina inferilores aos comumente extraldos
com a soda 0,5 N, que atingem ate dez vezes os valores obtidos com o
oxalato-ditionito, sem divida devido & parcial dissoluqao da caulini
ta(haloisita. Mais adiante val se discutir a provivel causa da siste
maticamente maior extragio de aluminio em relagdo 3 silica pelo di-
tionitc-oxalato- nio pode deixar de ser apontada a concordéncia des-
ses resultados para o material amorfo/paracristalino utilizando o me
‘todo proposto, com -os apresentados por Fey & Le Roux (1976) , Segalen
(1968), Quantin & mennxmx {1974) e Queiroz {1981), os guails mostram
ser pequena a percentagem ‘de material amorfo nos tipos de’selos, aqui
examinados.:

Nos solos do Territdrio Federal de Roraima, oskﬁiversos ele
mentos nao foram dosados no extrato oxalico, mas o ferro~ sulfurico
fol totalmente alocado como Fe0.CH, determinando-se entdo a diferen-
¢a entre o resultado gravimetrico e a % de FeO.OH. A Tabela 4 mostra
os resultadog, podendo—se ver que, com excessio de tres a quatro a-
m05tras, as diferenqas estio entre 0,3 a 10%, indicando o gudo es-
treita & a faixa de variagao do teor de material amorfo/paracristali
no, nos solu estudados. Note-se que a alumina que pode substituir
isomorficamente o ferro nos seus diversos compostos €, e estd compu-
tada como pertencendo aos amorfos, o que pode nem sempre ser a reali
dade. Assim, a quantidade dos amorfos deve ser ainda menor.

Parece-nos assim, gue os resultados reportados na nossa li-
teratura concernentes i dosagem da "alofana", sao bem superiores aos
valores reais, o que ja fol mostrado por Fey e Le Roux e outros - ' ja
citados. Essa superestimativa reflete-se claramente nos teores . . de
caulinita que s30 entdo subestimados. ‘

DissoluqSO:élcalina com NaOH 0,5 N

:Da'marcha analitiéa;proposta, a dissolugdo, com a soda 0,5 N
& sem dGvida a mais importdnte, poils fornece simples e rapidamente o
teor de caulinita/haloisita. A amostra sem sofrer tratamento algum
de natureza quimica, € aguecida a 5509C por duas horas, sendo  entdo
lixiviada com a:soda durante cinco minutos. Verificou-se que 80a 90%
da'céulinita/haloisita presente nos solos analisados & solubilizada,



mesmo com os &xidos livres de ferro presentes nos 2-3 minutos  ini-
ciais, sendo precisoc , porém, mals 2-3 minutos para que se atinja a
extragdo total. A razdo para tal foi identificada como sendo devida
E'parqial sinterizagio que o material sofre‘pélé agquecimento a 5509C,
'situaqaoxque se agrava com o aumento do teor dos 6x1dqs livres defer
ro e -aluminio, Portanto, apds oé minutos inicials de fervura, deve-
-se retirar o copo de aqo inox da chapa de aquecimento e com o auxI-.
lio de um bastdo de baquelite ou teflon com 0,5 cm de didmetro e com
a ponta livre de ranhuras, triturar os grios sinterizados apds reuni
-los no centro do bécher com movimentos circulares. A ponta do bas-
tio & entdo lavada com NaCOH e a ferwvura cohtinuada prr mais dois
a trés minutos. Eliminada essa fonte de erro, outra pode contribuir
para distorcer os resultados. Trata-se da extragio espiiria da silica
e/ou alumina que podem ser liberadas pela_materia organica apds ‘a
sua oxidagao, gquando da caicipaqéo da amostra, como também provenien
tes do material amorfo/paracristalino e demais minerais (2/1). = &
principio, como as citadas fontes ocorrem em quantidade reduzida nos
solos aos quals o método $e destina, o erro'produiido & toleravel,
-Supoﬁdo que toda silica e alumina extraIdas‘pelo oxalato-ditionito;g
ja tamhem extralda pela soda apos o aguecimento, pode-se ver ‘pelos
resultados anterlores que em pouco aumenta o teor do grupo- das candi.
tas, principalmente quando se usa para o© calculo a percentagem de silica
(1% sioz = 2,1% caulinita). Quanto 3 matéria orginica, o tratamento
com peridrol se faz necessirio apenas para as amostras ricas em hi-
mus (>2-3%), j& que a extragdo do material amorfo com o reagente com
binado & afetada pela presenqa de compostos himicos.

O uso da percentagem de aluminio para a alocagao da caulini
ta na auséncia de gibbsita, parece induzir a um erro que pode ser
bastante elevado, o] que no decorrer do estudo mostrou nao ser verda-
de. A explicagao parece residir no nac acesso da soda a grande parte
dessa alumina que & extraida pelo tampao oxdlico acrescido do ditio-
nito e, ao‘que tudo indica, presente em soluqao sélida na estrutura
dos Oxidos livres de ferro. Thiel (1963) estudou esée problema e
mais recentemente King (1970) demdnstfou_que tal aluminio que substi
tul isomorficamente o ferro ﬁas estruturas da goethita, hematita e
hidroxidos amorfos de ferro, ndo & extraido pela soda nas condigdes
empregadas no-processd Bayer, sendo retido guantitativamente. Strahl
(1971) concluiu o mesmo, assim como tambéﬁ Kampf & Schwerfmapn(1982).



Nos casos aqui estudados, tal parece ser verdadeiro, mesmo como aque
cimento a 5509C, visto a diferenga existente em todos os casos exami
nados, entre as percentagens de alumina extraidas pela soda e pelo
ataque sulfprico, apesar-de recentemente, Schwertmann ter alertado.
para a libera¢do de Alz03 pela goethita quando aquecida a temperatu-
ra superior a 5009C (Schwertmann 1983). Apesar - disso, os valores do
Ki mantiveram-se, ‘em todos os casos analisados, vizinhos ao  wvalor 2
(Tabela 5), forte evidéncia da dissolugao da caulinita/haloisita. De
ve ser levado em conta tambem que o reagente combinado pode ter ata-
cado os minerais (1/1) nas amostras estudadas, pois a ,microscopia
mostrou particulas dos referidos minerails, antes e apéé o tratamento
com o reagente combinado, sem forma definida (Polivanov 1984), tendo
as analises porAespect;oscopia infravermelha evidenciado claramente
a baixa cristalinidade db mineral, determinad& pelo hétodb de Neal
&.Worral {(1977). que usa a raziao entre as intensidades das bandas de
absorgao a 3.700 ‘e 910 cm 1ﬂ Para se ter uma idéia, na China '_Clay
Suprgme de Cornawall essa razdo & 1,10 - 1,15, ao passo que para .as
amostras investigadas ela variou entre 0,38 e 0,53, uma clara indica
¢io da desordem estrutural da caulinita, e provavelmente a causa da
facilidade com gue esse mineral € dissolvido péla soda, mesmo com oS
6xidos livres de ferro presentes. '

Finalmente, a reprodutibilidade dos resultados foi testada
com uma série de amostras contendo bailxas e altas percentagens de fer
ro livre, os resultados nao diferindo entre. si em mals do que 5% em
relagao A percentagem deAcaulinita/haloisita.

Estudo com as amostras padrio

A Tabela 4 resume os resultados das amostras analisadas com
detalhe. B notavel a concordancia entre os valores para a caulinita,
via dissolugao alcalina e via ataque sulfufico, apos a correqao para
os filitos. (2/1) (50% Sioz e 30% A1203}, enquanto que a analise ter-
mogravimetrica forneceu resultadOS um pouco mals elevados, mesmo com
a corregao para O grupo (2/1), o que e explicado pela presenga de pe
quena quantidade de um carbonato (AP 1/3). 0 ponto exato onde ‘a cau-
linita comeqou a perder Agua estrutural, foi determinado com © aco-
plamento de um espectrometro de massas ao. analisador termico, O 'que
'visivelmente permite distinguir a 3gua adsorvida, a presente nos hi~
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droxidos livres amorfos e cristalinos e a proveniente da oxidagdo da
mat@ria organica, dagquela contida na estrutura dos alumino-silicatos.
O que nao & possivel & separar a agua estrutural da caulinita daque-
la da mica, cuja contribuigao podelser estimada através da sua - per-
centagem e entdoc descontada do total. Com isso em mente, pode-se con
siderar os resultados termogravimétricos para as amostras AP-1/3 co-
mo perfeltamente aceitdvels para o fim de comparagac. Nos outros ca-
sos;‘onég_nao existe carbonato, os resultados concordam plenamente.

' Deve também ser notada a concordincia entre a dissolugdo al
calina proposta e a metodologia de Jackson {incluindo toda a seqlién-
cia de tratamentos, com as devidas corregoes) para as amostras AP-l e
AP-3; assim. como a detecgdo e determinagdc de apenas 2 a 3% da cauli
nita na amostra AP-6, e as peqdenas quantidades de mica e quartzo
que podem ser medidas, A agdo do reagente combinado estd clara guan-
do se comparam os resultados das amostras AP-1 e AP-3 com a amostra
AP-5, ‘As andlises instrumentadas sao mostradas nas Figuras le2, P2
lra as amostras AP-1, AP-2 e AP-3.

Amostras do Territdrio Federal de Roraima

'Os resultados obtidos para os solos do Territério_Féderalde
Roraima, conforme o esquema proposto, sao mostrados nas Tabelas 7 e
8. Conforme o eéperado, os minerais cailinita {(haloisita), &xidos i
vres e mica perfazem na maioria das vezes, 95 a 100% das ammétras,
com a predeminancia do grupo com reticulado (1/1): de 63% para a Ter
ra Roxa Estruturada a 90% para um Latossolo.

A clorita, que apresenta uma banda de abSorgSo caracteriéti-
ca ep 650 cm~l, assim como o5 minerais pedogendticos cloritizadoscom
liminas aluminosas, com banda de absorgdo nas proximidadesde 3575 an'l,
ndo foram detectados em nenhuma das amostras analisadas. A propodsito,
o mesmo € vdlido para a alofana, cujas principais bandas diagndstico
(IV) também nio foram identificadas nos espectros IV, Pode-se portan
t6 admitir que OS'desvios encontrados com algumas amostras,l salvo
erro do analista, podem ser devidos a fatores tais como: composigao
estequiométrica ndo ideal, ndo validade de certas suposigdes conside’
radas verdadeiras, e ainda a erros inerentes s técnlcas analiticas
utilizadas.

11



RELACEO DOS PERFIS ESTUDADOS

Territdrio’ Federal de Roraima

Perfil Horizontes Classificagdo

1 Al, B22 e B24 Latossolo.Amarelo Alico podzdlico

2 Al e B22 Latossolo Amarelo Distrdfico podzélico

3 Al e B22 Latossolo Vermelho-Escuro Eutrdfico

4 Al, B22 e B3 Latossolo Vermelho-Amarelo Distrofico’

5 Al, B2lt e C Terra Roxa Estruturada Eutrofica

. Al, B22t e B3t pPodzBlico Vermelho-Amarelo Ta Eutrdfico

7 Alcn e B22tcn Podz5licd Vermelho-Amarelo Tb Alico

8 All, Al2, B22t e ©Podzdlico Vermelho-Amarelo Th Alico
B32pl plintico

9 Al e B22t Podz5lico Vermelho-Amarelo Tb Distrdfico

10 Al, B22t, B3tcn e Podz5lico Vermelho-Amarelo Th Distrdfico
Cen

1 Al. B22 € B23 Podzdlico Vermelho-Amarelo Distrdfico

1ato§$611co

12 Al, IIB22t e .Planessolo Tb Eutrdfico
ITIC2

13 Al e 11322£ Planossolo Tb solddico

14 Al e IIB22t Solonstz-Solodizade Ta Eutrdfico

Estado do. Rio

Mendanha A, . BZ e C Cambissolo latossdlico
Saquarema B2 e C Latossolo Amarelo

Catohhé B2 e C Latossolo Vermelho-Amarelo
Friburgo B2 e Cl Latossolo Vermelho-Amareld
M.Pereira Al, B2 e C ‘Latossolo Vermelho-Amarelo
Morro .Azul Al, B22 e C tatoésold‘Vermeiho-Amarélp
Magé B Latossolo Vermelho-Amarelo

12



Minas Gerals

‘Juiz de Fora .Al, B2 e C lLatossolo Vermelho-Amarelo

‘Qutros Locais

I

IX

III
IV

v

VI

VII

VIII

IX

XI
XI1
AIIX
X1V
XV

R N R R R
[V TR <" VI VAN N < N LI < TN+ VA ' N "B 1 I 1 O

Amostras Padrao

APl Amostras do Laboratério_de Mecinica dos Solos COPPE/UFRJ
AP2 Amostras do Laboratdrioc de Mecanica dos Solos COPPE/UFRJT
AP3 ‘Amostras do LaboratSrio de Mecdnica dos Solos’ COPPE/UFRJ
AP4 Chiné.Clay Cornwall '

APS Caulinita da Georgia

AP6  Bauxita padrio ~ Sierra Leone
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TABELA 1 - Extragio com oxalato-ditionito pH 3,5

EXTRAGAD COM OXALATO-DITIONITO pH 3,5

AMOSTRA® | AOR= 1% 510, | % AI05 | Ki | sOMA
Serra A L5 | 39 [065]| 5,4
do B, .| 2,5 3,2 | 1,33 5.7
Mendonha G 1,9 3,0 1,08 | 4,9
e | B 21 | 5.6 .(0641 77
Fora | C 03 | 6,1 |008]| 64
Soquarema | B2 | 21 | 08 [446| 2.9
€ 0,0 23 | - | 23

Catonh B2 | 12 | 47 |043| 59
glondo 1 ¢ | 10 | 39 |044| 49
o le | e | 41 |os6 | 5.7

b ¥ ] ]
Friburgo | c® | 20 | 65 . |052]| 8.5
Miguet | M| 10 | 25 1058 | 3.5
pereig | 82 | 18 [ 45 1068} 6.3
: | ¢c | o0 | 27 | - 2,1
Azul BZZ ]'T 4l4 0|66 sl]
¢c | 6] 08 !|340]| 2,4

Mage B 2,6 2,5 )17 5,1

1%



TABELA 2:- Extragao com NaOH 0,5 N:a 110¢C

EXTRAGAO COM NaQH 0,5 NalI0°C.

_AMOSTRA .| HORIZONTE | % Si0, | % Al,05
Friburgo 8, 7,2 9,4
Catonho B, 10,2 9,0
M. Pereiro B, 11,6 8,0
Mage Bs 8,4 4,9
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 TABELA 3 - Extragao com oxalato-ditionito pH 3,5

“ EXTRAGAO COM OXALATO-DITIONITO. pH 35
AMOSTRA AVULSA (%) | %Si0; {%Al05| Ki | SOMA
Aal 0,3 | 51 | 010-| 5.4
Aol 08 | 25 | 056 | 33
Ao II L1 3.4 | 055 4,5 -
Ao IV 1.6 | 1,6 | 1,70 | 3,2
AaY 10 | 10 | 1,50 2,1
Ao YT 2,1 13 | 275 3.4
Ao VI 0,9 | 1.8 | 0.80 2,7
Aa YHI 1,2 | 68 | 030 8,0
Ad IX 04 | 24 | 028 | 28
AdX 03 | 41 | 002 | 44
Ao XI 14 | 47 | os 6,)
Aa XII. 03 [ 28 | 038 | 3,
Ag XIIL L3 | 49 | 049 | 5.8
Ao XIV 09 | 37 | 04 4,6
Ao XY 10 1.55 | 031 | 65

{*) Amostras coletadas em diversos pontos do Pais para ensoios .
‘mecdnicos. Classificagio pedologica desconhecida,
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TABELA 5 = Extragio -com NaOH 0,5 N a 5509C

LOCAL | EXTRAGAO' COM NgOH 0,5Na550°C
* {HORIZONTE - .
aMosTRAGEM (HORIZORTE 1o 6 o | % ar0, | ki
Serra 1 A | 29,4 25,4 | 1,97
T de B2 29,3 24,5 2,05
Mendanha - C ] 309 27,9 - 1,88
Divi.so de - A] 34,3 L. 29,0 2,0]
. B, 33,3 219 | 2,03
Juiz de Foro c 28.7 277 176
. Sadudrema 7 37,7 32,1 2,00 -
SOUATERT 1o | a7 293 | 201
| 8, | 33 | 265 2,14
Catonho c 30,1 | 25 204
o B, 4 | 282 1,89
| Friburgo C 34,8 28,4 2,08
Mage | B 386 | 321 | 204
. - A - | R4 2710 | 2,03
Mlguef P.erelr.u‘ c B9 22 | 119
LA -3 | 259 217
Morro Azul . | = Bjz 40,8 33,5 2,07
- c 41,8 340 | 208
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TABELA 7 - Anidlises mineralSgicas comparativas entre a dissolugao
alcalina e o ataque sulfirico

o ' rew| o/ | 0
PERFL orie] % - | |Ptm| A/ | fE. MICA
| soLo CAR- | KI |OXAL/{ No OH |ATAGUE ATAQUE | TOTAL
Ne 0 1zoNTE | CAR /| Y e
N - | soNO 1 OT. | N2 | suE *| suer |
" 7 - B
LA (a1 jo,44 |206| 12| 83 | 83 ) 2. 97
2. |Distrd. | a ’ : . '
. | podzs. |B22 | 009 [205| 2t | 18 | 79 | 1 ) 100
pv [a1 |o9s |28 |19 | 77 | 77 o | 3 99’
6 Ta |B22t | 008 [199 | 14 | 80 | 82 2 2. 96
| Eutd | B3t | o007 [198 |14 | 79 | 80 b 4 97
| Les {248 [ 28 | 3 66 | 3 6 97
s .| - |ea1t |o@2s |206l28 | 69 | 79 | 10 2 99
Bto-le louz |202 |20 | 68 | 74 6 | 3 | o0
| LE [ a1 00 | nee | 23 | 7 77 6 5 99
3 . . i - Il I
Eutrd. [ 822 | og5 | 199 | 23| 73 | 75 | 2 a 100
Pv [alen | 122 | 20222 | 64 | 727 | 13 2 | 98
I 1™ B : A .
Atlco |B22ten| 09 | 1,95 | 18| 69 | 80 n 12 |. 99
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' Figura 2 =  Andlise termica com espectrometrio de mossos do amosira padrio 3
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