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RESUMO

O solo possui grande importancia para a manutencao da vida seja como meio de produgdo de
alimentos, capacidade de filtragem de residuos ou simplesmente pelo suporte para atividades
cotidianas. E um sistema dindmico, e modificacdes podem resultar em processos e impactos
ambientais. Contudo, medidas de controle ambiental, e por meio de informagdes de andlises
das condi¢des e mudangas no solo podem favorecer a diminui¢ao de possiveis danos. Nesse
contexto, de busca por informagdes que contribuam para identificar variagdes, ou entender a
formacao do solo, assim como possiveis influéncias antropicas eventualmente geradas. Foi re-
alizado o estudo de um solo coletado no campus experimental da Escola de Agronomia da
Universidade Federal de Goias (UFG) em Goiania, GO, classificado como um Gleissolo, base-
ando-se em aspectos fisicos como textura, posi¢do topografica e regime hidrico. Gleissolos sdao
solos hidromorficos que apresentam horizonte glei dentro de 150 cm da superficie do solo de-
vido a elevada frequéncia de inundacdo ou longo periodo de saturagdo por dgua. Podem ter
coloragdes acinzentadas, azuladas ou esverdeadas, causadas pela reducao do ferro, com texturas
de arenosa a argilosa. Portanto, este trabalho teve como objetivo caracterizar mineralogica-
mente um Gleissolo e investigar eventuais distingdes mineralogicas, uma vez que alguns fatores
foram levados em consideragdo: o fato de que havia o cultivo de duas espécies de bambus,
Guadua angustifolia e Dendrocalamus asper, as amostras foram coletadas em duas profundi-
dades 0-10 cm e 10-20 cm, em torno de cada espécie, em dois periodos 2016 e 2018 e que entre
eles ocorreram varias queimadas no local. As técnicas empregadas na caracterizagao, como, a
picnometria a gas, permitiu constatar que para ambas as coletas, a densidade de particula tendeu
a aumentar com profundidade. Pelo método da pipeta, se obteve a textura, que variou entre
Franco e Franco-argilo-arenoso. Na Fluorescéncia de Raios X por Dispersao de Energia, e por
Dispersao de Comprimento de Onda, em ambas as coletas, predominaram os elementos Si, Al,
Fe e Ti, constituindo 97% do total, e em menores quantidades Ca, Na, K, Cl. Com Infraverme-
lho por transformada de Fourier e Difragao de raios X, identificou-se os minerais, Caulinita,
Montmorilonita, Quartzo, Goethita, Rutilo, Anatasio, Calcita, [lmenita ¢ Gibbsita, tanto na co-
leta de 2016 quanto 2018. Pelo Método de Rietveld com uso do software GSAS, foi realizada
a quantificagdo dos minerais da coleta de 2016. Sendo a TFSA composta predominantemente
por 45% de Caulinita e 45% de Quartzo, Areia em média 17% Caulinita e 75% Quartzo, Silte
em média 22% Caulinita e 70% Quartzo, e a Argila em média 80% Caulinita, 9% Anatésio,
1,5% Quartzo. O refinamento foi repetido utilizando duas funcdes diferentes para a radiacao de
fundo: o polindmio Chebyschev do primeiro tipo, e a série cosseno de Fourier com um termo
constante, os resultados foram semelhantes e os indices de qualidades satisfatorios e compati-
veis com a literatura, ambas podendo ser utilizadas para estudos e anélise em solos. Em relagado
aos diferentes tipos de vegetacao, notou-se aumento de Caulinita, diminui¢do de Rutilo e Ilme-
nita no solo com vegetacdo de bambu Dendrocalamus asper.

Palavras-chave: TFSA, Fracdes granulométricas, Quantificagdo mineral, Método de Rietveld,
Radiagdo de fundo



ABSTRACT

The soil is very important for life maintenance, either as a means of food production, residue
filtration or simply for the support given to everyday human activities. It is a dynamic system,
and modifications in the soil might result in environmental processes and impacts. However,
environmental control measures, and through information from analysis of the soil conditions
and changes, possible damage to the soil might be mitigated. This study is placed in a context
where information is sought to identify variations or to understand the soil formation as well as
possible anthropic influences that might occur. The study consists in the investigation of a soil
collected from the experimental campus of the Federal University of Goids Agriculture School
(UFG) in Goiania, GO. The soil was classified as a Gleysol based on physical aspects such as
texture, topographic position and hydric conditions. Gleysols are hydromorphic soils that pre-
sent a gley horizon within 150 cm of the soil surface due to the high frequency of inundation or
long periods of water saturation. They might present greyish, blueish or greenish coloration,
caused by the reduction in iron, with sandy to clay textures. Therefore, this study aimed at the
mineralogical characterization of a Gleysol and investigation of possible mineralogical distinc-
tions, since some factors were taken into consideration, namely, the fact that two species of
bamboo were growing on it, Guadua angustifolia and Dendrocalamus asper; the samples were
collected from two depths 0-10 cm and 10-20 cm around each species in two periods 2016 and
2018, and that between them several occurrences of fire were observed. The techniques em-
ployed in the characterization such as gas pycnometry allowed the observation that in both
collections the particle density tended to increase with depth. The texture was obtained using
the pipette method, which varied between Loam and Loam-clay-sandy. Both Energy Dispersive
X-Ray Fluorescence and Wavelength Dispersive X-Ray Fluorescence were used and, in both
collections, the predominant elements were Si, Al, Fe and Ti, constituting 97% of the total
content, while Ca, Na, K, and Cl were found in lower amounts. In the Fourier transformed
infrared spectroscopy and X-ray diffraction, the minerals identified were, Kaolinite, Montmo-
rillonite, Quartz, Goethite, Rutile, Anatase, Calcite, Ilmenite, and Gibbsite, both in the 2016
and 2018 collections. The Rietveld Method assisted by the GSAS software enabled the quanti-
fication of the minerals in the 2016 collection. Since the ai- dried soil samples contained ap-
proximately 45% Kaolinite and 45% Quartz, the sand 17% Kaolinite and 75% Quartz, on aver-
age, the silt 22% Kaolinite and 70% Quartz, on average, and clay 80% Kaolinite, 9% Anatase,
and 1.5% Quartz, on average. The refinement was repeated using two different functions for
the background radiation: the first type Chebyschev polynomial, and the Fourier cosine series
with a constant term, the results were similar and the quality indices were good and consistent
with the literature, and both could be used for soil studies and analysis. Regarding the different
types of vegetation, an increase in Kaolinite was noticed as well as a decrease in Rutile and
[Imenite in the soil with the bamboo Dendrocalamus asper.

Keywords: Air-dried soil sample, Granulometric fractions, Mineral Quantification, Rietveld
Method, Background Radiation
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1 INTRODUCAO

O solo possui grande importancia para a manutencao da vida seja como meio da pro-
dugdo de alimentos, pela sua capacidade de filtragem de residuos ou simplesmente pelo seu
suporte para atividades cotidianas. E um sistema vivo e dindmico, em que qualquer modifica-
¢do pode resultar uma série de processos e impactos ambientais. Contudo, simples medidas de
controle ambiental, por meio de informagdes prévias obtidas de analises das condi¢cdes e mu-
dangas sofridas pelo solo, podem favorecer a diminui¢do de possiveis danos (BERTONI et al,
1990).

Segundo Embrapa (2006), o solo pode ser definido como um conjunto de corpos na-
turais, tridimensionais e dindmicos, formados por partes solidas, liquidas e gasosas. Essas partes
podem ser compostas por minerais € matéria organica que, eventualmente, podem ter sido mo-
dificados por interferéncias antrdpicas. O solo € principalmente formado por intemperizagao,
em que ocorrem processos fisicos, quimicos e biolodgicos que resultam na decomposi¢cdo das
rochas (VELBE, 1992).

Dentre os processos fisicos, ¢ possivel citar a sedimentagao e o atrito entre as particulas
de solo, a temperatura, o vento, a pressao, entre outros fatores; alguns processos quimicos, po-
dem ser, a atuagdo da agua, acidos, bases, sais e outros compostos; também podem ocorrer
processos bioldgicos como a a¢do dos micro-organismos, da matéria organica, das raizes das
plantas, entre outros (HILLEL, 2004). Esses processos somados sao responsaveis pela transfor-
macao das rochas, originando particulas menores, resultando em fragdes de material e dimen-
sOes ou granulometria variavel, responsaveis pela formacao dos diferentes tipos de solos. Con-
forme o Sistema Brasileiro de Classificagdo de Solos, sdo treze os diferentes tipos de solos,
classificados como Argissolos, Cambissolos, Chernossolos, Espodossolos, Gleissolos, Orga-
nossolos, Luvissolos, Neossolos, Nitossolos, Planossolos, Plintossolos, Vertissolos e Latosso-
los, os quais, em um primeiro momento, sdo definidos pelo seu grau de desenvolvimento, teor
de material mineral e orgénico, textura ao longo dos horizontes e saturagao por agua. Contudo,
existem subclassificagdes que dependem de outras caracteristicas, por exemplo, a coloragdo
(EMBRAPA, 2006).

A caracterizagdo mineralogica de solos pode ser realizada utilizando diversas técnicas
fisicas e quimicas, algumas sdo a Picnometria a gas He, Analise textural, por diferentes méto-
dos, Fluorescéncia de raios X (FRX), Espectroscopia de Infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR), Difracao de raios X (DRX) e o Método de Rietveld (MR) para quantificagao

de minerais. Todas as técnicas citadas anteriormente foram utilizadas no presente trabalho, do
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mesmo modo que algumas delas estdo presentes em trabalhos como Castilhos et al. (2002) que
estudaram os solos, Planossolo hidromérfico, Planossolo haplico, Gleissolo haplico e Chernos-
solo ebanico solos das zonas orizicolas do estado do Rio Grande do Sul, para realizar as analises
foram separadas as fragdes silte e argila por sedimentagdo utilizando a lei de Stokes, em se-
guida, realizaram analises mineraldgicas por DRX em amostras na forma de pd para as fragdes
areia e silte, e em laminas orientadas para a fragdo argila.

Melo et al. (2006) estudaram Latossolos, Argissolos e Gleissolos, em que foram quan-
tificados os teores de Si, Al, Fe, Ti e P por ataque sulftrico e os minerais identificados por meio
de DRX nas fragdes argila e silte. Na frag@o argila natural e desferrificada, foram preparadas
laminas orientadas.

Fraga et al. (2009) estudaram trés tipos de solo de varzea, Planossolo haplico, Gleissolo
haplico e Neossolo litolico, de regides do Rio Grande do Sul, em que foram feitas analise gra-
nulométrica pelo método do densimetro sendo a matéria organica removida por oxidagdo com
peroxido de hidrogénio nas fragdes silte e argila, e a mineralogia foi determinada por DRX. A
fragao silte foi analisada em laminas e com material em po, e a fragdo argila total em laminas
com material orientado sem tratamento quimico e térmico prévio e em laminas com material
orientado saturado com Mg a 25 °C e solvatado com glicerol e saturado com K.

Martins (2010) realizou a caracterizagdo dos minerais da fragdo argila, do horizonte di-
agnosstico, Bi, de sete Cambissolos localizado na regido de Irati, Parand. No trabalho foi deter-
minado a densidade de particula, classe textural, assim como os elementos quimicos presentes
por FRX, e os minerais por DRX, sendo os minerais da fragdo argila quantificados pelo MR.

Brinatti et al. (2010) estudaram um Latossolo Vermelho acrico da regido de Ponta
Grossa, Parand, Brasil, em que foi realizada a quantificagdo mineralogica das fracdes areia, silte
e argila, pelo MR com dados de DRX, sendo as técnicas de Fluorescéncia de raios X, Espec-
troscopia de Emissdo Atomica com Fonte de Plasma Induzido, Espectroscopia de Infraverme-
lho e Espectroscopia Mdssbauer utilizadas para auxiliar na identificacdo e quantificagdo dos
minerais.

Leite (2012) estudou um Latossolo Vermelho distrofico, a fim de caracterizar a fragao
silte deste solo por meio da analise dos resultados do refinamento pelo MR utilizando dois
programas computacionais, DBWS e General Structure Analysis System (GSAS), comparando
os ajustes da estrutura cristalina obtidas em ambos.

Coringa et al (2012), avaliaram as caracteristicas quimicas, morfologicas e mineralogi-
cas de trés perfis de solos do Pantanal Norte Matogrossense, Plantossolo, Plintossolo e Gleis-

solo. A distribui¢do granulométrica foi obtida pelo método da pipeta e o teor de argila dispersa
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em agua. O teor de 6xidos totais, SiO2, Al2O3, Fe;03, TiO2, P2Os e MnO, foi obtido por ataque
sulfurico, os elementos Si, Al, Ti e P determinados por colorimetria, € Fe ¢ Mn por espectrofo-
tometria de absorc¢ao atomica. As analises mineralogicas por DRX da fragao argila em laminas
orientadas foram realizadas em condigdes naturais e apds deferrificacdo das amostras com di-
tionito-citrato-bicarbonato, saturagdo com K e aquecimento em mufla.

Almeida (2015) estudou um Argilossolo Amarelo, em que separou a fragdo argila por
centrifugacdo, e por ataque quimico obteve argila com concentracao de 6xidos de ferro e com
concentracao de caulinita. Com o uso do MR com dados de DRX (MR-DRX) da analise dessas
amostras, gerou dados cristalograficos das estruturas cristalinas, os quais foram utilizados para
o refinamento da TFSA. Comparou os resultados do refinamento do MR com a utilizacdo das
estruturas cristalinas previamente refinadas com os refinamentos utilizando dados cristalogra-
ficos da literatura.

Yanaguisawa (2019) caracterizou mineralogicamente um Neossolo Fluvico, em que de-
terminou a densidade de particulas e a classe textural do solo, separou por fracionamento fisico
as fragOes areia, silte e argila. Para estas fracdes, realizou as andlises elementares por Espec-
troscopia de Fluorescéncia de Raios X por Dispersdao de Energia e Espectroscopia de Fluores-
céncia de Raios X por Dispersao de Comprimento de Onda, e identificou os minerais pela ana-
lise qualitativa de Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier e Difragdo de
Raios X. E na fragdo argila aplicou técnicas, como Espalhamento Dindmico de Luz, Microsco-
pia de Forga Atdmica e Microscopia Eletronica de Varredura por Emissao de Campo, para ob-
servar os tamanhos, as distribuicdes e as formas dos minerais, e utilizou o MR para quantifi-
cacdo desses minerais.

Existem diversas pesquisas sobre solos ou sobre a interacdo entre solo e vegetacao
sendo desenvolvidas atualmente em todo o territdrio nacional e internacional, uma delas é o
projeto Rede Bambu Goiés constituido por agricultores, pesquisadores e empresarios, € que tem
como objeto principal de estudo o desenvolvimento e aplicabilidade de diversas espécies de
bambu, assim como, a interagdo desses bambus com o meio que os cerca, ou seja, outras espé-
cies de vegetagao, ou mesmo o solo. Por exemplo, podem ser utilizados na recuperagao de areas
degradadas, como matéria prima para fabricagdo de moveis, diversos utensilios, € a aplicagdo
notavel do estudo realizado para desenvolver um sistema de tratamento de esgoto, no qual, em
uma determinada etapa, ¢ composto por recipientes que contém solo, onde estdo plantadas es-
pécies de bambu para auxiliar na absor¢ao de residuos presentes na agua (Vida no Campo -
PUC TV Goiés - 2020). Dentro dessa perspectiva de colaborar com o entendimento do com-

portamento da interacdo entre solo e essas espécies de vegetacdao, no presente trabalho foi
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estudada a mineralogia de amostras de solo coletadas em dois periodos 2016 ¢ 2018, com pro-
fundidade entre 0 a 20 cm, de um Gleissolo sob cultivo de duas espécies de bambu, sendo elas,
o bambu Guadua angustifolia e Dendrocalamus asper. Os pontos de coleta de amostras estdo
localizados no campus experimental da Escola de Agronomia da Universidade Federal de Goias
(UFG) em Goiania, GO, em uma area que ¢ destinada também para a realizacdo de pesquisas
realizadas pelo projeto Rede Bambu Goids. Alguns fatores que levaram a escolha das profun-
didades foram a caréncia de estudos sobre a mineralogia desta regido, pelo menos nao de forma
quantitativa como a que foi realizada neste trabalho, bem como a alta atividade mineralogica
e bioldgica que geralmente ocorrem nesta camada de solos com elevada umidade e a morfologia
das raizes dos bambus, que s@o constituidas por colmos e rizomas, que se desenvolvem predo-
minantemente de forma horizontal e com profundidade em torno de 30 a 50 cm, podendo ao
longo de seu desenvolvimento ficar aparente na superficie do solo (FILGUEIRAS T. S; VIANA
P. L., 2017). Portanto, esta regido de coleta era a que poderia apresentar maiores mudangas na
mineralogia devido a génese desse tipo de solo. Contudo, ndo eram esperadas grandes varia-
¢oes, uma vez que os solos eram da mesma regido, o que de fato foi constatado e que sera
apresentado ao longo do trabalho. Posteriormente, podem ser estudadas regides de maiores pro-

fundidade para fim de comparagdo entre possiveis diferengas na mineralogia.
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2SOLO

A seguir sdo apresentados alguns dos principais aspectos sobre o solo, tais como ori-

gem, formagao e propriedades fisicas, relevantes para este trabalho.

2.1 DEFINICAO DE SOLO

Em seu aspecto mais amplo, o solo ¢ definido como um meio formado por dgua, poros
e porgao solida, em que a parte solida ¢ composta de material organico e inorganico, enquanto
0 espaco poroso € preenchido por agua e gas (LAL; SHUKLA, 2004). A estrutura do solo tem
grande influéncia em muitos processos no interior deste meio poroso, como a permeabilidade
e infiltracdo de dgua, desenvolvimento da matéria organica e de nutriente, penetracao de raizes
e disposicao a erosdao. Em solos utilizados na agricultura, as propriedades relacionadas a estru-
tura do solo afetam expressivamente a sua produtividade.

Conforme o objetivo de estudo ou aplicacdo, por exemplo, para a agricultura o solo é
considerado na sua forma indeformada, ou seja, mantendo sua forma natural a qual tem origem
devido as condigdes naturais ou de manejo a que sdo submetidos. Por outro lado, no estudo
mineraldgico € dado énfase a parte sélida inorganica para que posteriormente sejam investiga-
das possiveis correlagdes entre fatores macroscopicos € microscopicos e suas implicagdes. Esta
parte solida, por sua vez, pode ser obtida de um dos horizontes que compdem o perfil do solo,
como representado na figura 2.1, o qual é uma secdo vertical do solo, que inicia na superficie
até o material de origem. O perfil do solo pode ser formado por apenas um horizonte ou por
varios, divididos em camadas, cada uma com caracteristicas fisicas e quimicas distintas (KER,

2012).
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Figura 2. 1 - Sequéncia cronolédgica hipotética de evolucdo do perfil do solo. As letras A, Bi, Bt, C e R sdo os
horizontes que constituem o solo.

Fonte: Lima e Lima (2005).

2.2 PROPRIEDADES FiSICAS E QUIMICAS DO SOLO

A parte solida mineral e organica do solo ¢ composta de pequenas particulas, resultan-
tes do intemperismo do material de origem do solo, apresentam diferentes formas, tamanhos,
arranjos e composic¢des. O conjunto de particulas de varios tamanhos e formas atribui ao solo a
caracteristica fisica denominada de textura. (LIER, 2010). Para determinar a textura do solo ¢
necessario conhecer a densidade de particula do solo, esta leva em consideragdo apenas as suas

particulas sélidas, sendo influenciada pelos elementos e minerais que compdem o solo.

2.2.1 Densidade do solo e densidade de particula

A densidade do solo ¢ obtida pela razao entre a massa da parte solida e o volume total
do solo, ou seja, solidos e poros. Em média, os poros constituem metade do volume total do
solo, assim o valor para a densidade do solo fica entre 1,3 e 1,35 g/cm?, esses valores sdo alta-
mente variaveis at¢ mesmo para um Unico solo (HILLEL, 2004). Isto ¢ devido a esses valores
serem afetados pela estrutura do solo, ou seja, seus poros ou grau de compactagao, caracteristi-
cas de dilatacdo e retragdo os quais dependem da quantidade de argila e 4gua presente.

Entretanto, para a densidade média de particula os valores ficam entre 2,6 € 2,7 g/cm?,

pois ndo se consideram os poros. Esse valor é proximo a densidade do quartzo, 2,65 g/cm?, que
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geralmente ¢ o mineral predominante na fracdo areia que compdem grande parte dos solos.
Alguns dos minerais que compdem a fracdo mais fina, fracdo argila do solo, t€ém densidade
semelhante. Contudo, a presenga de 6xidos de ferro e de varios outros minerais, geralmente
definidos como aqueles com densidade superior a 2,9 g/cm?, aumentam o valor médio da den-
sidade de particula, enquanto a presenga de matéria organica de baixa densidade geralmente
diminui a densidade de particula. (HILLEL, 2004). Mesmo em solos extremamente compacta-
dos a densidade do solo permanece sensivelmente menor que a densidade de particula, uma vez
que as particulas nunca podem se encaixar perfeitamente, pois mesmo que 0 e€spago poroso

possa ser reduzido por compactagao, ele ndo pode ser eliminado.

2.2.2 Classe textural

A Classe textural se refere a propor¢ao relativa das fracoes argila, silte e areia que
compdem o solo, no entanto, apenas particulas menores que 2 mm sdo consideradas na obtencao
da terra fina (KER, 2012).

A textura do solo pode ser obtida com uma medida qualitativa pelo método do tato
com base sensoéria do material do solo, que pode ser grossa, aspera, fina ou lisa. Ou de forma
quantitativa por analise granulométrica por determinacdo da distribui¢do do tamanho de parti-
cula que constitui a parte solida do solo (LAL; SHUKLA, 2004).

Existem diferentes sistemas de classificagao granulométricas, isto ¢, classificagcdo por
tamanho de particulas e respectivas fragdes granulométricas, as mais utilizadas em ciéncia do
solo no Brasil sdo da Sociedade Brasileira de Ciéncia do Solo (SBCS), que foi utilizado neste
trabalho, da Sociedade Internacional de Ciéncia do Solo (ISSS, do inglés International Society
of Science Soil) e do Departamento de Agricultura dos Estados Unidos (USDA, do inglés Uni-

ted States Departament Agriculture) como apresentado no quadro 2.1.

Quadro 2.1- Frag¢des granulométricas definidas pelos sistemas de classificagao.

Fracdes USDA (mm) |  ISSS (mm) | SBCS (mm)
Areia muito grossa 2-1 - -
Areia grossa 1-0,5 2-0,2 2-0,2
Areia média 0,5-0,25 - -
Areia fina 0,25-0,10 0,2 -0,02 0,2 - 0,05
Areia muito fina 0,10-0,05 - -
Silte 0,05 - 0,002 0,02 - 0,002 0,05 - 0,002
Argila < 0,002 < 0,002 < 0,002

Fonte: Adaptado de Ferreira (2010).
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Uma vez determinada a distribuicdo de particula, se torna possivel a classificagdo do
solo mediante uso de um diagrama textural como apresentado na figura 2.2. Por exemplo, para
um solo com teor de 25% argila, 25% silte e 50% areia, a textura ¢ definida como franco-argilo-
arenosa, sendo a regido do diagrama em que ocorre a intersecao entre as setas azuis na figura a

seguir (LAL; SHUKLA, 2004; FERREIRA, 2010).

Figura 2. 2 -Diagrama textural baseado no sistema Norte Americano de classificagdo do tamanho de particulas,
utilizado pela SBCS.
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Fonte: adaptado de Lal e Shukla (2004)

2.2.3 Elementos quimicos no Solo

Alguns elementos quimicos comumente identificados no solo em grandes quantidades
sao O, Si, Al, Fe, Ti e K e outros em menores quantidades como apresentados nos seguintes
trabalhos, Martins (2010), Brinatti et al (2010), Leite (2012), Almeida (2015), Prandel (2015),
Yanaguisawa (2019), Rosolen (2019) entre outros. Esses elementos compdem diversos mine-
rais que estao presentes em diferentes solos, também mencionado nos trabalhos anteriormente
citados, e que dependem de uma série de fatores, entre eles estdo o clima e material de origem

do solo.
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2.2.4 Estruturas cristalinas

Os diferentes elementos encontrados na natureza podem formar estruturas cristalinas,
que tém como base, ou unidade basica, a cela unitaria, figura 2.3A, quando ordenada, forma a
rede cristalina figura 2.3B. Sendo composta por atomos dispostos em um padrao ordenado re-
gular em trés dimensdes (HAMMOND, 1998). Este arranjo peridédico conhecido como rede
cristalina se estende por longas distdncias muito maiores do que a separagdo interatdmica
(SURYANARAYANA; GRANT NORTON, 1998). Ainda, na figura 2.3 A, os termos a, b e ¢
sdo os comprimentos dos eixos € a, B € y os angulos entre eles, chamados de parametros da cela

unitaria.

Figura 2. 3 - Cela unitaria A e Rede Cristalina B.

Fonte: Suryanarayana, Grant Norton (1998).

Existem apenas sete sistemas cristalinos e Auguste Bravais, em 1848, demonstrou que
existem também apenas 14 variagdes para esses sete sistemas, chamados de rede de Bravais

figura 2.4 (SURYANARAYANA; GRANT NORTON,1998; HAMMOND, 1998).
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Figura 2. 4 - As quatorze celas de Bravais distribuidas segundo os sete sistemas cristalinos, em que P representa
uma cela primitiva ou simples, F refere-se a uma cela de face centrada, I ¢ usado para celas de corpo centrado e C
cela de base centrada.
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Fonte: Adaptado de Mascarenhas (2019).

2.2.5 Minerais no Solo

Embora exista uma tendéncia de os mesmos elementos quimicos serem encontrados
em diferentes solos, isto ndo significa a ocorréncia dos mesmos minerais, uma vez que 0s mes-
mos elementos podem formar diferentes minerais (LAL; SHUKLA, 2004).

Portanto, no estudo de solos ¢ conveniente a divisao entre as fragdes que o compdem,
como mencionado anteriormente e resumida no Quadro 2.1, estas fragdes sdo compostas por
particulas de diferentes tamanhos, sendo a fragdo argila considerada como particulas menores
que 2 um de didmetro (VELBE, 1992). A vantagem da separagdo das fracdes € que se torna
possivel estudar os diferentes minerais presentes em cada fracdo, pois, em geral, existe uma
tendéncia de determinados minerais fazerem parte de forma predominante numa fragao.

Contudo, existe uma peculiaridade na fragdo argila, a qual se atribui a um conjunto de

minerais a denominacao de argilominerais, estes sdo também particulas com didmetro na escala
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da fracdo argila, e tém a estrutura de filossilicatos ou forma de folhas tendo em vista que a
relagdo das dimensdes da estrutura ¢ algo semelhante a uma folha, pois sua largura e compri-
mento sdo muito maiores que sua espessura. Outros minerais com diferentes formas podem
estar presentes na fragdo argila, como zedlitas, quartzo e 6xidos, dentre outros (VELBE, 1992).
Entre as propriedades dos argilominerais, se destaca a capacidade de expansdo elevada que
alguns minerais apresentam. Essa expansdo ocorre devido a absor¢do de dgua ou de outros ions
polares dentro da estrutura, e permite a distingdo entre argilominerais expansivos € ndo expan-
sivos, sendo os expansivos chamados de esmectitas. Embora outras propriedades sejam comuns
a outros minerais, como por exemplo, a capacidade de adsorver agua, a qual aumenta com a
diminui¢ao do tamanho de particula, a expansividade ¢ uma caracteristica apenas de argilomi-
nerais. A origem dos minerais, em particular das argilas, se deve ao intemperismo sofrido pelo
material de origem que forma o solo, seja na superficie ou em maiores profundidades. Neste
processo, ocorre a transformacdo de um mineral em outro continuamente, a rapidez com que
isso ocorre tem grande influéncia das condi¢cdes em que o solo ¢ submetido. As principais con-
dicdes que influenciam sdo o regime hidrico e a temperatura (VELBE, 1995). Outra implicagao
do tamanho das argilas ¢ o facil transporte na presenca de agua, pois demoram a sedimentar,
ficando em suspensdo no meio aquoso, contribuindo para a transformagao local, uma vez que
estes minerais sdo carregados e depositados em diferentes regides, chegando também a lagos e
oceanos. A estimativa da quantidade de argila por profundidade do solo associado ao conheci-

mento do material de origem possibilita dizer quanto maturo ¢ o solo (VELBE, 1992).

2.2.6 Argilominerais

As estruturas de filossilicatos sdo constituidas de tetraedros e octaedros coordenados,
essa ¢ a caracteristica fundamental dos argilominerais. Em que os tetraedros sdo constituidos
por quatro oxigénios nos vértices e um silicio no interior, como apresentado na figura 2.5, po-

rém, podem ocorrer a presenga de Al ou Fe substituindo o Si.
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Figura 2. 5 - Arranjo tetraédrico de silicio com um atomo de silicio rodeado por quatro dnions de oxigénio.
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Fonte: Adaptado de Velbe (1995).

E os octaedros sao formados por O e OH nos vértices, como mostrado na figura 2.6,
sendo que no interior ¢ possivel encontrar Al, Mg, Fe como os principais elementos, mas Ti,

Ni, Zn, Cr e Mn também podem estar presentes.

Figura 2. 6 - Arranjo octaédrico com um atomo de silicio rodeado por oxigénios e hidroxilas.
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Fonte: Adaptado de Velbe (1995).

O conjunto formado por folhas de tetraedros e folhas de octaedros sobrepostos formam
as camadas, que se estendem pelo plano denominado de ab, isto €, plano que contém as arestas
a e b. Quando a camada ¢ formada por uma folha de tetraedros e uma folha de octaedros, ou
seja, tetraedro-octaedro, o filossilicato ¢ classificado de camada 1:1 e quando a camada tem
duas folhas tetraédricas intercaladas por uma folha octaédrica, ou seja, tetraedro-octaedro-te-
traedro, o filossilicato ¢ classificado de camada 2:1. Assim, geralmente, usa-se o plano (001)

ou espacamento basal da estrutura para identificar e caracterizar as argilas.



31

Devido a substitui¢@o interna nos octaedros ou nos tetraedros ocorre um desequilibrio
de carga na estrutura, esse desequilibrio ¢ compensado por cations, que podem ser fortemente
ligados como o K ou fracamente ligados como Ca e Mg, sendo estes predominantes em argilas
naturais, contudo, podem ser varios os fracamente ligados (VELBE, 1995). A substituicao i6-
nica sofrida pela estrutura, além de alterar a carga, modifica as dimensdes da estrutura porque
os diferentes cations possuem diferentes raios atdmicos. As composi¢oes diversificadas no in-
terior dos tetraedros e octaedros torna possivel nomear os diferentes minerais, assim como de-
finir sua estabilidade em relacao a parametros térmicos e quimicos. As regides internas menci-
onadas anteriormente sao denominadas sitios dos tetraedros ou sitios dos octaedros. Também
com base na ocupagdo dos sitios octaedrais, quando dois a cada trés sitios estdo ocupados, a
estrutura ¢ classificada como dioctaedral e quando trés a cada trés sitios estdo ocupados a es-

trutura ¢ classificada como trioctaedral, como representado na figura 2.7.

Figura 2. 7 - Estruturas trioctaédricas (A) e dioctaédricas (B) devido ao preenchimento dos sitios octaédricos por
trés ou dois cations a cada trés sitios.
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Fonte: Adaptada de Velbe (1995).

No entanto, camadas consecutivas podem ndo ser alinhadas de forma perfeita, ou seja,
pode ocorrer deslocamento entre as camadas, produzindo caracteristicas proprias de cada mi-
neral e assim dando origem aos politipos.

Dentre as varias caracteristicas dos argilominerais estdo as diferentes formas em que
sdo encontradas: camadal:1 e camada 2:1, ambos os tipos podem variar entre dioctaedral ou

trioctaedral.
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Como visto, os argilominerais, além de sua forma planar e em camadas, contém em
suas estruturas a predominancia de silica, SiO2, como essa ¢ uma caracteristica comum nao ¢
de grande ajuda para distinguir os argilominerais entre si. Porém, a presenca dos elementos Al,
Mg, Fe, K e, em menor quantidade, Na e Ca, sao indicadores uteis do tipo de argila (VELBE,
1992). Outro critério para diferenciar os argilominerais ¢ o espagamento entre as camadas que
as formam, esse espacamento ¢ chamado de espagamento basal, que pode ser determinado apos
aquecer a amostra a 200°C para eliminar a d4gua absorvida entre as camadas, e os espagamentos
dilatados sdo determinados usando vapor de etilenoglicol para expandir as camadas a uma dis-

tancia padrao.

2.3 MINERAIS IDENTIFICADOS EM GLEISSOLOS

Os trabalhos apresentados a seguir trazem estudos de diferentes Gleissolos, obtendo
diversas informagdes quimicas, fisicas e morfologicas, bem como, dados mineraldgicos desses
solos. Embora a mineralogia dos solos estudados nos referidos trabalhos tenha sido obtida de
forma qualitativa, os trabalhos foram consultados a fim de comparacdo e embasamento para a
identificacdo dos minerais presentes nas amostras de Gleissolo em estudo. Vale ressaltar que
neste trabalho a mineralogia foi obtida de forma quantitativa aplicando o MR, e por ndo se ter
conhecimento desta técnica aplicada a Gleissolos, este pode contribuir para pesquisas futuras
para esta classe de solo.

No trabalho realizado por Castilhos et al (2002) foi verificada a contribuicao da mine-
ralogia de solos das zonas orizicolas do estado do Rio Grande do Sul, cultivados com arroz
irrigado como fonte potencial de potéssio para este tipo de cultura. Os minerais encontrados na
fragdo areia e silte do Gleissolo foram, predominantemente, quartzo e, em menores intensida-
des, plagioclasios, mica e feldspatos de potdssio. E na fracdo argila, os principais minerais
foram caulinita, mica e esmectita, sendo confirmadas pela expansao utilizando solvatacdo com
glicerol.

Melo et al. (2006) caracterizaram solos da Colonia Agricola do Apiat, Roraima, e
avaliaram também as alteragdes em propriedades quimicas resultantes dos sistemas de manejo
adotados e impactos da a¢do de queimadas nos solos. Os Gleissolos estudados apresentaram
mineralogia caulinitica e expressivos teores de Ti, evidenciando elevado grau de intemperismo,
e baixos teores de Fe.

Estudos dos efeitos do uso do solo sobre a fertilidade foram efetuados por Lopes et al.

(2006), em Gleissolo sob trés diferentes sistemas de manejo, o trabalho mostrou que a
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capacidade de troca de cation de um solo resulta da propor¢ao de seus diferentes coloides e de
sua natureza argilo-hiimicos, em que a variacdo da capacidade de troca de cétions entre 37,03
e 56,69 cmolckg™! de argila sugeriu a presenca de argilomineral 2:1, como a ilita, argilominerais
1:1, como a caulinita, que apresentaram CTC que varia de 3-15 cmolc kg™! de argila.

Fraga et al. (2009) avaliaram a capacidade de suprimento de formas trocaveis e ndo
trocaveis de K por trés tipos de solo de varzea de regides do Rio Grande do Sul, com diferentes
caracteristicas mineralogicas, em cultivos sucessivos de arroz irrigado. No difratograma da fra-
¢ao silte do Gleissolo Haplico foi identificado o mineral quartzo como mineral predominante e
picos de baixa intensidade referentes ao rutilo e anatdsio. Na fracdo argila, sem tratamentos
quimico e térmico prévios, foram observadas reflexdes intensas de caulinita € menos intensas
de quartzo, cristobalita, rutilo e anatasio.

Bernini (2010) caracterizou e classificou solos da formacdo Solimdes-Acre, como
Gleissolo haplico Ta eutrofico tipico e Gleissolo héplico alitico argissolico , os quais apresen-
taram evidencias de restrigdoes de drenagem durante sua formacao, a influéncia nas propriedades
quimicas devido a presenca de argila de alta atividade e elevados teores de Al, e a mineralogia
indicou que os solos ainda estdo em uma fase de baixo intemperismo, com quantidade expres-
sivas de minerais 2:1 como, a esmectita e mica, e também 1:1 como a caulinita na fracdo argila
e minerais primarios como, plagioclasio, feldspato e quartzo na fragdo areia.

Coringa et al (2012) avaliaram as caracteristicas quimicas, morfolégicas e mineralo-
gicas de trés perfis de solos do Pantanal Norte Matogrossense. Os minerais encontrados na
fracdo areia do Gleissolo foram, quartzo predominante, acima de 60%, e em menores quantida-
des, petroplintita, biotita, muscovita, turmalina, magnetita, ilmenita, epidoto, zircao e rutilo. A
fracdo argila apresentou ser constituida basicamente por caulinita, esmectita, ilita e interestra-
tificados do tipo ilita-esmectita, sendo estimados pelas intensidades das reflexdes nos difrato-
gramas.

Guimaraes et al (2013) caracterizaram e classificaram cinco perfis de Gleissolos, dis-
tribuidos em trés areas da bacia do Médio Amazonas, localizados nas varzeas dos municipios
de Manacapuru e Iranduba, em que a composi¢ao mineraldgica obtida por meio do difratograma
da fracdo argila desferrificada apresentaram os minerais vermiculita, montmorilonita, ilita, cau-
linita e quartzo.

Barbosa (2016) avaliou o uso de atributos do solo na identificagdo de limites para pre-
servacao de Veredas no Mato Grosso do Sul, estudando os perfis de solos de uma topossequén-

cia, sendo partes dela classificadas como, Gleissolo héplico distréfico tipico, Gleissolo héplico
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Ta distrofico tipico. E por meio de difratogramas da fragao argila dos Gleissolos foram identi-

ficados os minerais caulinita, vermiculita, gibbsita e anatésio.
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3 TECNICAS DE CARACTERIZACAO

A seguir sdo apresentadas as técnicas utilizadas para caracterizagao do Gleisssolo es-

tudado neste trabalho.
3.1 PICNOMETRIA A GAS

A técnica picnometria a gas permite medir com precisdo o volume da parte soélida de
diversos materiais, em que ¢ empregado o principio de deslocamento de fluido de Arquimedes
e a lei de Boyle da expansao de gas. Para isso, utiliza-se um géas inerte, em vez de um liquido,
uma vez que penetra até os poros mais finos e elimina qualquer influéncia quimica da superficie.
Isso garante resultados rapidos e com alta precisdo. O gas hélio é geralmente usado como gas
de deslocamento devido ao tamanho de suas moléculas e comportamento inerte (QUANTA-
CHROME INSTRUMENTS, 2009). Outros gases como nitrogénio também podem ser usados
com desempenho semelhante. A figura 3.1 representa o esquema de funcionamento de um pic-

ndmetro.

Figura 3. 1- Ilustragdo do esquema de funcionamento de um picnémetro a gas.

Entrada de gas

" 'l Transdutor de presséo

" o Vi 1 Ve
R Valvula de _ (Small) Valvula de ) (Large)
(Micro) / passagem de gas % passagem de gas V
Valvulas de controle de / A
entrada e fluxo de gas
Valvula
seletora Saida de gas

Valvulas de controle de
saida e fluxo de gas

Fonte: Adaptado de Quantachrome Instruments (2009).
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O picndmetro determina o valor real do volume da amostra medindo a diferenca de
pressdo do sistema constituido pelos volumes das cdmaras e da amostra. Inicialmente, apenas a
camara de referéncia de volume Vz conhecido ¢ pressurizada com gas a uma pressao P1 con-
trolada, representada pela area hachurada, que pode variar entre micro, small ou large, depen-
dendo da quantidade de amostra. Uma vez estabilizada, essa pressao P1 ¢ registrada. A valvula
seletora ¢ entdo aberta permitindo que o gas se expanda para uma camara de volume V, também
conhecido, no qual esta contida a amostra de volume V},, portanto o volume do gas transferido
para dentro da camara V; sera dado por V. —V,, ou seja, pela diferenga entre os volumes da
camara e da amostra. Ambos os volumes Vp e V. sdo obtidos previamente por calibracdo do
aparelho. Como o volume ocupado pelo gas aumentou, ocorre uma redu¢do da pressdo, apos a
estabilizacdo, esta pressao P2 ¢ registrada. As pressdes encontradas sdo utilizadas para fornecer
os volumes das amostras analisadas. Para chegar a equacao do volume da amostra ¢ utilizado a
lei de Boyle da expansdo de gas, que compara os estados do gés que esta inserido no aparelho.
Sendo que o sistema inicia a uma pressao ambiente P, e o estado da camara V. no qual esta

contida a amostra é definido como
Pa(Ve = Vp) = naRT,, (3.1)

em que n, € o numero de moles de gés, inicialmente apenas ar, ocupando o volume . — V,,, R

D>
¢ a constante universal dos gases e T,; ¢ a temperatura ambiente. Quando o volume de referéncia
¢ pressurizado a uma pressao P1 aproximadamente 17 libras por polegada quadrada acima do

ambiente, o estado do volume de referéncia V; pode ser expresso por
P1VR == anTa, (3.2)
em que P; representa uma pressdo acima da ambiente e n; ¢ o numero total de moles de gas no
volume de referéncia V.
Quando a valvula de expansdo ¢ girada para conectar as camaras Vi e V, a pressao ¢
reduzida para uma pressao menor P, dada por

P,(V, — Vi, + Vi) = ngRT, + nyRT,. (3.3)

Substituindo na equacao 3.3, n,RT, por P, (VC — Vp), e N RT, por P; Vg, se obtém
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P,(V. =V, + Vi) = B,(V. = V) + P, Vg, (3.4)
(]
(P, — P)(V. — V) = (P, — Py) Vg, (3.5)
assim,
P;—P
V.-V, = P:_Pz Vi. (3.6)

Como P, pode ser ajustada no medidor digital para zero, isto ¢, todas as medigdes de
pressdo sdo relativas a P, a equacao 3.6, torna-se
Py —P,

ou

=V, — Ve (2-1). (3.8)

A equacdo 3.8 ¢ a equagdo do volume real da amostra.
E tendo a massa e volume determinados, ¢ possivel calcular a densidade de particula

utilizando a seguinte equacao,

3.2 ANALISE GRANULOMETRICA

A analise granulométrica ¢ utilizada para separar as particulas das diferentes fragcdes
que compdem o solo, sendo que particulas maiores que 50 um, podem ser separadas por penei-
ramento, entretanto, fragdes mais finas, silte e argila, devem ser separadas por sedimentacio
diferencial (FERREIRA, 2010). Em uma particula em queda imersa em um fluido existem trés
forcas atuando sobre ela, gravitacional, empuxo e for¢a de Stokes (LAL; SHUKLA, 2004). Para
calcular a forca resultante consideram-se as particulas do solo como esféricas de raio r (m),

assim a forca gravitacional pode ser expressa por

4
F, =mg = psVg = ps;mr’y, (3.10)



38

em que m ¢ a massa da particula, g a aceleracdo gravitacional e ps¢ a densidade da particula. A

forga de empuxo expressa como

4
F, =myg =pVg = ppmrig, (3.11)

em que my € a massa do fluido deslocado, neste caso agua, g € aceleragdo gravitacional e py €
a densidade da agua.
E a forca de Stokes, relacionada a viscosidade do fluido, atua no sentido contrario ao

movimento, ¢ dada por
Fs = 6mnrv, (3.12)
em que v ¢ a velocidade da particula em rela¢do ao fluido e n ¢ a viscosidade do fluido que
varia com a temperatura.
Quando a particula estd em velocidade constante as trés forgas estdo em equilibrio, se
obtém
F,=F, +F. (3.13)
Substituindo as equagdes 3.10, 3.11 e 3.12 na equagdo 3.13, se obtém

psgnr3g = pfgnr3g + 6mnrv. (3.14)

Partindo da equagdo 3.14, se obtém a equacao 3.15 que expressa a velocidade de queda das

particulas,

_ 2(ps—py)gr?
— e (3.15)

v

h , . ~ ~
Comov = T emque h ¢ a altura de queda e t o tempo de sedimentagdo. Entdo, pode-

se escrever a equacao 3.15 como
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h _ 2(ps=pr)gr?
t 9n ’

(3.16)
A partir da equagdo 3.16 € possivel obter o tempo de sedimentagdo das particulas em

velocidade constante imersas em um fluido, dado por

9hn

t=2(ps——pf)gT2' (3.17)

3.3 FRACIONAMENTO FiSICO

O fracionamento fisico ¢ utilizado para separar a argila, da fracdo silte e areia, este
pode ser feito a partir do processo da analise textural e se tem uma melhor utilizacdo da amostra,
pois evita a perda, uma vez que o processo € 0 mesmo, mesmos principios envolvidos, e apenas
¢ coletada uma quantidade maior de suspensao apds o tempo calculado pela lei de Stokes para
diferentes alturas h. Consequentemente, servindo para obter maiores quantidades das diferentes
fracdes que compdem a terra fina seca ao ar (TFSA), como seré descrito na se¢ao 4.4 de mate-

riais € métodos.

3.4 FLUORESCENCIA DE RAIOS X POR DISPERSAO DE COMPRIMENTO DE ONDA
E DISPERSAO DE ENERGIA

A fluorescéncia de raios X permite identificar os elementos presentes nos materiais,
este fendmeno ocorre quando os 4tomos sdo expostos a uma excitacao adequada. A emissao de
espectros de linha caracteristica pode ser obtida pela colisdao de particulas aceleradas, como
elétrons, préotons, particulas alfa e ions. E, também, pela incidéncia de radiagdes de alta energia
a partir de um tubo de raios X ou de uma fonte radioativa. Um 4atomo quando irradiado por um
feixe de raios X pode ser excitado absorvendo fotons, o que gera emissao de elétrons das ca-
madas internas, mais fortemente ligados, deixando um vazio, este vazio ¢ preenchido por um
elétron de outro nivel energético. Neste processo ocorre a liberagdo de fétons com energias

dadas por

E=E —E = hv, (3.19)
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em que h ¢ a constante de Planck, v ¢ a frequéncia, f e i representam respectivamente a camada
final e inicial da transi¢do ocorrida pelo elétron.

Para cada transicao de elétrons ocorrida, como por exemplo, a partir da camada L para
a K, como representado na figura 3.2, hd uma energia e um foton associados neste caso um
foton Ka, sendo que essa energia ¢ a diferenca entre as energias de ligacao das duas camadas

(NASCIMENTO FILHO, 1996; CULLITY, 1978).

Figura 3. 2- Ilustra¢do do processo de fluorescéncia de raios X caracteristico, em (A) um elétron é ejetado apos
absorver energia deixando um vazio na camada K, em (B) esse vazio ¢ preenchido por um elétron da camada L,
nessa transi¢cdo ocorre a emissao de um foéton.

Foton Ka
Exe = Ex —E;

A B
Fonte: Adaptado de Thermo Fisher Scientific (2007).

Na espectrometria de fluorescéncia de raios X, uma amostra ¢ irradiada com raios X
emitidos por uma fonte, em seguida, a amostra reemite raios X caracteristicos dos elementos
presentes, raios X fluorescentes, que sdo detectados. Os espectrometros de fluorescéncia de
raios X por dispersao de energia usam detectores semicondutores, que produzem uma distribui-
¢do continua de sinais de tensdes proporcionais as energias dos fotons detectados. As vantagens
desses espectrometros incluem a capacidade de realizar medigdes simultaneas de varios ele-
mentos diferentes, a atenuagdo dos raios X fluorescentes ¢ pequena e a medi¢do € possivel
mesmo no ar. Além disso, ndo requer tratamento prévio demorado e um grande numero de
amostras podem ser analisadas. Outra forma de andlise ¢ por dispersdao de comprimento de
onda, sendo os principios envolvidos os mesmos, diferenciando pela preparagdo prévia neces-
saria e a forma de deteccdo, em que o feixe caracteristico ¢ difratado por um cristal, rede de
difragdo, o qual separa os comprimentos de onda para serem analisados utilizando-se da Lei de

Bragg (SHIMADZU; PRANDEL, 2015). Ambas as técnicas estdo representadas na figura 3.3.
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Figura 3. 3 - Representacdo esquematica da fluorescéncia de raios X por dispersdo de comprimento de onda (A) e
de energia (B).
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Fonte: Nascimento Filho (1999).

3.5 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER

O infravermelho esta associado a uma faixa do espectro eletromagnético a qual
compreende uma energia capaz de excitar moléculas em niveis vibracionais e rotacionais. Em

espectroscopia geralmente ¢ representado por nimero de onda, dado por

V=271, (3.20)

sendo dividido em infravermelho préximo 12800 a 4000 cm™, médio 4000 a 200 cm’!, e
distante 200 a 10 cm™' (SKOOG, D. A.; HOLLER, F. J.; NIEMAN, T. A, 2002; GADSDEN,
1975).

Para que ocorra a excitagao de uma molécula na faixa do infravermelho ¢ necessario
que a energia seja absorvida e resulte em vibragdes moleculares de foma a alterar o momento
dipolar (GADSDEN, 1975). As vibra¢des moleculares podem ser classificadas em deformagdes
axiais ou estiramentos e deformagdes angulares, e podem ser simétricas ou assimétricas como
mostra a figura 3.4. Os estiramentos sao variacdes na distancia entre os atomos, € as

deformacgdes angulares sdo varia¢des no angulo de ligagdo com um grupo de dtomos.
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Figura 3. 4 - Representacdo dos modos vibracionais que podem ocorrer em uma molécula com absor¢do de radia-
¢do infravermelho.
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Fonte: Solomons (2005).

Cada vibracao molecular ocorre de acordo com os grupos funcionais envolvidos nas
ligagdes moleculares, como representado na figura 3.5. Assim, € possivel obter os espectros de
absorc¢do caracteristicos de diversos materiais organicos e inorganicos com as técnicas de

infravermelho.

Figura 3. 5 - Alguns tipos de ligacdes moleculares e a regido do infravermelho em que sdo encontradas.
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Fonte: Adaptado de Pavia (2010).

A espectroscopia de infravermelho ¢ frequentemente empregada na identificacdo de
minerais no solo por meio de vibragdes dos ions inorganicos na regiio de 4000 a 200 cm’!

(BRINATTI et al., 2010; PRANDEL, 2015; GADSDEN, 1975). Por exemplo, o espectro
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infravermelho de minerais presentes em argilas ¢ influenciado pela composi¢do quimica,
substituicdo isomorfica e cristalinidade, assim fornece informagdes fundamentais ndo apenas
na identificacdo mineral, mas também nas propriedades da superficie e nas reacdes dos minerais
com substancias quimicas em seu ambiente (RUSSELL e FRASER, 1994).

Com a espectroscopia de infravermlho ¢ posssivel obter o espectro de absorcao da radi-
acdo eletromagnetica que atravessa a mostra e chega ao detector, que pode entdo ser comparada
com a radiacdo incidente sem a presenca de amostra. Um espectrometro de grande sensibilidade
¢ o espectrometro com transformada de Fourier (FTIR), que utiliza um interferometro de

Michelson (FORATO, 2010), como representado na figura 3.6.

Figura 3. 6 - Representacdo esquematica de um interferdmetro de Michelson utilizado no espectrometro de infra-
vermelho.
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Fonte: Forato (2010).

3.6 DIFRACAO DE RAIOS X

Um feixe de raios X ao incidir em um material pode ser difratado, para que esse feno-
meno ocorra o comprimento de onda da radiagao incidente deve ser da mesma ordem de gran-
deza da distancia entre os atomos, se os atomos estiverem arranjados de maneira simétrica for-
mando uma estrutura cristalina, a radiagdo espalhada sofrera interferéncia.

Considerando planos consecutivos de uma estrutura cristalina como mostrado na figura
3.7, ainterferéncia pode ocorrer de forma construtiva se a diferenga de caminho percorrido pela

radiacao espalhada satisfazer a lei de Bragg, expressa por
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nl = 2dsenf, (3.21)

em que A é o comprimento de onda da radiagdo incidente, n ¢ a ordem de difragdo que deve ser
um numero inteiro, d a distancia entre os planos e 8 ¢ o angulo entre a superficie do material e

o feixe de raios X incidente (PECHARSKY; ZAVALIJ, 2005).

Figura 3. 7 - Representagdo da difragdo de raios X por um cristal, (A) ¢ o feixe incidente e (B) o feixe difratado.
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Fonte: Suryanarayana, Grant Norton (1998).

Uma das principais aplicacdes da difracao de raios X consiste na identificagao de com-
postos cristalinos. As distancias e densidades de 4&tomos dos planos de difragdo sdo caracteris-
ticas individuais de cada composto que resultam em um padriao de difragdo unico para cada
estrutura cristalina baseado nas intensidades dos feixes difratados.

A intensidade de um feixe difratado depende da densidade de elétrons dos planos cris-
talinos, mas também de outros fatores como mostrado na equagao a seguir (SURYANARA-

YANA; GRANT NORTON, 1998),

I=I|F|2p (M) e2M, (3.22)

sen26cosf

em que I ¢ a intensidade integrada relativa, F o fator de estrutura que leva em conta a contribui-
¢ao do espalhamento de cada atomo da cela unitaria, p o fator de multiplicidade que esta rela-
cionado com a propor¢ao relativa de planos que contribuem para um pico de difragdo, o termo
entre parénteses ¢ o fator de Lorentz — Polarizagdo, relacionado a fatores geométricos, que, de
forma geral, reduz as intensidades das reflexdes em angulos intermedidrios em comparacao

com angulos menores e maiores, 8 o angulo de Bragg, e o termo exponencial ¢ o fator de
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deslocamento térmico relacionado as vibragdes térmicas dos dtomos que tendem a diminuir a
intensidade das linhas de difracdo, outro efeito que pode ocorrer ¢ chamado de espalhamento
difuso de temperatura. Porém, a amplitude média da vibragao atdmica ndo ¢ uma fungao apenas
da temperatura, mas depende também das constantes elasticas do cristal (SURYANARA-
YANA; GRANT NORTON, 1998; CULLITY, 1978).

Embora a equacdo 3.22 seja uma aproximacao razoavel, outros fatores podem ser inclu-
idos, para obter resultados mais compativeis com os dados experimentais, alguns desses fatores

foram empregados neste trabalho para o MR, e serdo apresentados a seguir.
3.7 METODO DE RIETVELD

O método de Rietveld é empregado no refinamento de estruturas cristalinas, fazendo
uso de dados de difragao de raios X ou néutrons e foi desenvolvido por Hugo Rietveld na década
de 1960 (LARSON; VON DRELEE, 2004). A estrutura cristalina ¢ refinada fazendo com que
o difratograma, ou perfil, calculado se aproxime o melhor possivel do difratograma experimen-
tal, por meio de pardmetros varidveis e refindveis incluidos na intensidade calculada e, desta
forma, fazendo com que a soma do quadrado da diferenca entre a intensidade observada y; e a
calculada y,; atinja um valor minimo (HAMOND, 2009) de acordo com a fun¢do minimizagao

dada por

N
Sy = Z wi(yi = Yei)?, (3.23)
i=1

em que y; , Vo € W; = y;~ ! sdo as intensidades observadas, calculadas e a func¢do peso no i-

€simo passo, respectivamente. Sendo a intensidade calcula y;, expressa por

Np

Yei = Sk ) Sy

p=1

D L IFl?0(26; = 260 45Ps | + Yi, (3.24)
K

em que S ¢ a correcdo da rugosidade da amostra, o indice p representa a fase que estd sendo
calculada, S, € o fator de escala de cada fase p, 4, € o fator de absorc@o, Fy € o fator de estrutura
do k-ésimo plano reticular, Lk representa os fatores de Lorentz, polarizagdo e multiplicidade, ¢

¢ a funcdo perfil, 6; ¢ o angulo de espalhamento no i-ésimo passo, 8 ¢ o angulo de difracdo no
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plano reticular, A ¢ o fator de assimetria do perfil, Py ¢ a fun¢do de ajuste de orientacdo prefe-
rencial, y,; € a intensidade da radiagdo de fundo no i-€simo passo.

O efeito de rugosidade superficial S; na difracdo de raios X para geometria Bragg-
Brentano pode ser corrigido utilizando a funcao proposta por Pitschke, Hermann e Mattern

(1993), dada por

1-A4p (ﬁ - sfrfzze)

1—Apy +Ap14p, '

(3.25)

em que Ap; € Ag, sdo coeficientes refindveis.
O fator de escala S, ¢ obtido pela razdo entre as intensidades observada e calculada,

obtido por

_Ya

S )
Vi

) (3.26)

O fator de absor¢ao A ¢ aplicado para a corre¢do do deslocamento angular dos picos

em funcao de 260, dado por

N
fils

A,(260) = 20 + ey
1=

+ S;cos0 + Tgsen(20), (3.27)

em que Sg € o coeficiente de corre¢do da posi¢do da amostra no porta amostra em relagdo a
fonte de raios X e o detector e T € o coeficiente de corre¢do da transparéncia da amostra rela-
cionada a absorcdo efetiva da amostra. Estes parametros sdo representados na interface do Ge-
neral Structure Analysis System (GSAS) pelos parametros shft e trns respectivamente (LAR-
SON; VON DRELEE, 2004).

O coeficiente A de assimetria de perfil descrita por Finger, Cox e Jephcoat, J. (1994),
¢ dado pela equagdo 3.28,

L'?sen(26)
4H'S"h(t) cos(26 — 1)

A () = W' (1), (3.28)
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emque L' é o raio do difratbmetro, H' a altura da amostra, e S’ ¢ a altura do detector, na interface
do GSAS sao representados pelas expressdes H/L e S/L.

O fator de corre¢ao Lorentz-polarizacdo-multiplicidade Lg € dado por

1+ p’cos?(20)
LK = .

sen26cosf (3.29)

O fator de estrutura Fx descreve o efeito da estrutura do cristal na intensidade do feixe

difratado (CULLITY, 1978), expresso como

n
Fy = Z Mfoje[zﬂi(huﬁk”jﬂwj)] e ™M) (3.30)
=

em que N; ¢ fator de ocupagdo atdmica, fy; € o fator de espalhamento atdmico, u, v e w sdo as

coordenadas fracionarias dos 4&tomos na cela unitaria e Mj € o tensor de deslocamento atomico

do j-ésimo atomo, dado por

M; = 8% Ujsosen? = . (3.31)
Os termos do fator de estrutura refinados no GSAS s3o os parametros rede a, b, ¢, a, B, 7,
representados por, refine cell, as posi¢des atdmicas x, y e z representadas por X, o fator de
ocupagao atomica por F, e o termo de correg¢ao de deslocamento atobmico como U;g, (LARSON;
VON DRELEE, 2004).

Uma fungdo mais viavel para aproximar os picos de difracao calculados e experimen-
tais ¢ do tipo pseudo-Voigt. Neste trabalho, foi utilizada uma funcdo desta forma, no GSAS

numerada como fungao perfil 4, expressa por
@ =nLM)+ 1 -nGD), (3.32)

em que L(I") e G(T') sdo as fungdes Lorentziana e Gaussiana respectivamente, e ) é o fator de

mistura entre as duas fungdes. Sendo dados respectivamente por
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Va | 420, 26,)° -

L) =—|1 , 3.33
(N =— = (333)
\/m _[4In2(26;—26)*
G(IN = e [ r ] (3.34)
Var
e
I, \* I\’
n= 1.36603F — 0.47719 (F) + 0.11116 (F) , (3.35)
em que [" ¢ a largura a meia altura total FWHM, dada por
r= 5\/FGS+2.69269F5*FL + 2.42843T3T7 + 4.47163T2T2 + 0.07842T, T} + T2, (3.36)
em que a largura a meia altura gaussiana [; ¢ expressa como
I, = \/(8ln2)(U + g2d*)tan?0 + Vtand + W + eyl (3.37)

E alargura a meia altura lorentziana I'; que depende da classe de reflexdes, ¢ dada por

X + X,cos®
[, = W(Y + Y, cos® + ysdz)tanﬁ. (3.38)
€
X + Xscos®
L = = (Y + Y,cos0 +ysd?)tand. (3.39)

em que X, e X sdo coeficientes de anisotropia de um conjunto de reflexdes relacionados ao
tamanho de particulas. Este efeito ¢ visto quando a amostra contém falhas de empilhamento
que podem ampliar algumas reflexdes.

Os coeficientes de alargamento Lorentziano ys e Gaussiano o atribuidos a microde-

formagao, sdo dados respectivamente por
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¥s = nls, (3.40)

os = (1 —n)Is, (3.41)

em que

FS = \/Z SHKL thKlL ) (34‘2)

HKL

Na interface do GSAS, os coeficientes da fungao perfil U, V, W, P, X, Xe, Xs, n e
Syk. sdo representados pelos parametros GU, GV, GW, GP, LX, ptec, sfec, eta e os termos Ss,
respectivamente.

Também existem dois modelos aplicados para correcao da orientagdo preferencial, um

formulado por Dollase and March (1986), dado por

M
1 . senag\]| 2

Py =—Z Rgcos“ay + , (3.43)
M, £ R,

em que ag € o angulo entre o eixo de orientacao preferencial e um vetor ortogonal aos planos
no espago reciproco, Ry € um termo refinavel e My, fator de multiplicidade.
E outro foi implementada por Dreele em 1997, e faz uso de harmdnicos esféricos, dada

por

l l

4m
T ). D G KW ), (3.44)
m l

=—ln=-

L
Pe(hy) =1+ Z
=2

em que k" (h) e k['(y) s@o os termos harmdnicos, e assumem valores de acordo com as sime-
trias do cristal e da amostra, respectivamente (LARSON; VON DRELEE, 2004).
Para a corre¢do da radiagdo de fundo, foram utilizadas duas fungdes, a primeira fungao

¢ o polindmio Chebyschev do primeiro tipo, dada por

N
Ybi = z BT 4, (3.45)
j=1
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em que T'; é a faixa real de dados usados no calculo e os valores de B; sdo determinados por
minimos quadrados durante o refinamento de Rietveld do padrao de po.
A segunda funcdo da radiagcdo de fundo foi uma série cosseno de Fourier com um

termo constante, dada por
N
Ypi = By + Z B; cos[P(j — 1)], (3.46)
j=2

em que o P € a posi¢do do detector, B; € B; sdo termos refinaveis.

Vérios dados cristalograficos sao obtidos apds o término do refinamento entre eles esta

a quantificacdo das fases cristalinas (LARSON; VON DRELEE, 2004), fornecidos por

Spmy

—rr (3.47)
2;11;1 Spmyp

W, =

em que Sp € o fator de escala de cada fase e m;, ¢ a massa da cela unitaria de cada amostra.
Esta quantificacdo e também outros dados cristalograficos obtidos pelo refinamento
sdo estatisticamente avaliados pelos indices de qualidade, sendo o primeiro o termo pem que-

rado dado por

1
Y awi i — ye)?)?
2?’:1 Wi Yiz

Ryp = (3.48)

em que y; , Vo € W; = y;~ ! sdo as intensidades observadas, calculadas e a fun¢io peso no i-

€simo passo, respectivamente.

O seguinte ¢ o fator de estrutura que relacionado qualidade do ajuste das estruturas

propostas, expresso por

/Igbs _ /Il(éalc
Yk /1}3"5

Yk
Rp = . (3.49)
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em que I ¢ a intensidade atribuida a K-ésima reflexdo até o fim dos ciclos do refinamento.

O modelo estrutural refinado em funcao das intensidades e avaliado pelo R de Bragg, dado por

_ ZKlII?bS _ Ilgalcl

Rg S 15 (3.50)
A discordancia entre o perfil calculado e observado, ¢ dado por
ZiLalyi = yeil
R, = =S— . (3.51)
i=1Yi

E o indice S de convergéncia, obtido por meio do pardmetro y? cujos valores sdo fornecidos

diretamente na interface do GSAS, e pode ser expresso como
S=—L=/y2, (3.52)

em que R, € melhor valor possivel para o Ry, € pode ser expresso por

1

Resp = [£]2 (3.52)

N 2
D=1 WiV

em que N ¢ o nimero de observagdes e P o numero de parametros ajustados.
Os valores para todos os indices acima citados devem ser os menores possiveis, para

um melhor resultado no refinamento.
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4 MATERIAIS E METODOS

A seguir sdo apresentadas as principais caracteristicas das amostras estudadas, a regido

de coleta do material e também a metodologia empregada para cada técnica aplicada.

4.1 CARACTERISTICAS DAS AMOSTRAS ESTUDADAS

Considerando que Gleissolos sdo solos hidromoérficos que apresentam horizonte glei
dentro de 150 cm da superficie do solo devido a elevada frequéncia de inundagdo e o longo
periodo de saturacdao por agua, consequéncia de cheias dos cursos de agua ou da elevacao do
lencol freatico. Podem ter coloragdo com tendéncia as cores acinzentadas, azuladas ou esver-
deadas, causadas pela reducdo do ferro. Sua textura, pode variar de arenosa a argilosa (EM-
BRAPA, 2006). O solo estudado foi classificado previamente como um Gleissolo com base
em aspectos fisicos como textura, posicao topografica e regime hidrico. Ele esta localizado no
campus experimental da Escola de Agronomia da Universidade Federal de Goids (UFG) em
Goiania, GO, com coordenadas 16° 35’ 44°° Sul, 49° 16” 41” Oeste, figura 4.1. Nesta regiao
havia o cultivo de duas espécies de bambus, bambu Guadua angustifolia ¢ Dendrocalamus
asper. Foram feitas coletas de amostras em duas profundidades 0-10 cm e 10-20 cm em torno
de cada espécie de bambu em dois periodos 2016 e 2018, como mostrado nos esquemas das
figuras 4.2 e 4.3, respectivamente. Nestes esquemas sdo indicadas as culturas, pontos de coleta,
profundidade de cada ponto e as respectivas triplicatas das amostras de TFSA, Areia, Silte e
Argila. Vale ressaltar que entre os periodos de coleta ocorreram varias queimadas no local, o

que foi também objeto de investiga¢do do presente trabalho.
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Figura 4. 1 - Localizagdo da regido, seta verde, das amostras estudadas coletadas nos periodos de 2016 e 2018.

Fonte: Adaptado de Google Earth (2020).
Nota: Informag¢des cedida pela pesquisadora Vladia Correchel.

Figura 4. 2- Esquema das amostras obtidas a partir de um Gleissolo coletado em 2016, com cultura de bambu
Guadua angustifolia e Dendrocalamus asper.

[ Coleta 2016 ]

[ Guadua angustifolia ] [ Dendrocalamus asper ]

Fonte: O autor.



54

Figura 4. 3 - Esquema das amostras obtidas a partir de um Gleissolo coletado em 2018, com cultura de bambu
Guadua angustifolia e Dendrocalamus asper.

| Coleta 2015 I

[ Guadua angustifolia ] [ Dendrocalamus asper ]

(=]
[ 0-10 ]--[ 10-20

T BT

TF5A

Areia
Silte
Argila

Fonte: O autor.

4.2 DENSIDADE DE PARTICULA

Foram feitas medidas do volume de 80 g da TFSA em triplicata das profundidades de
0-10cm e 10-20 cm, amostras de A a W, utilizando o Multipicnometro MVP-D160-E, Quanta-
chrome Instruments, pertencente ao Laboratério de Caracterizagao Fisico-Quimica do Grupo

de Pesquisa em Materiais Estruturais e Funcionais da UEPG, mostrado na figura 4.4.

Figura 4. 4 - Picnometro utilizado para obter a densidade de particula.

Fonte: O autor.
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Para determinar o volume V,, da amostra foi utilizada a equagdo 3.8 deduzida na se¢do
3.1. Necessitando obter os valores da pressao inicial P1 e final P2, as quais eram registradas no
transdutor digital mostrado na figura 4.3.

Para cada amostra, de mesma massa, foram realizadas dez medidas de seu volume.
Para cada volume determinado da respectiva amostra se obteve valor de densidade. Para melhor
aproximacao, foi calculada a média dos dez valores encontrados de densidades, utilizando para
o calculo da densidade a equagdo 3.9 da secdo 3.1. Para cada conjunto de triplicatas de cada

ponto e profundidade foi determinado a densidade média e desvios.

4.3 ANALISE GRANULOMETRICA

O método empregado para obter a textura do solo foi 0 método da pipeta (FERREIRA,
2010; DONAGEMMA et al., 2017), o qual se baseia em separar as particulas menores que 2
mm consideras como TFSA, como mostra a figura 4.5A. Em seguida, adicionou-se um com-
posto para auxiliar na dispersdo das particulas, neste caso utilizou-se 10 mL de NaOH, 100 mL
de agua destilada e 20 g de amostra que foram agitados com bastdo de vidro e deixados em
repouso por 24 horas, figura 4.5B. Apo6s 24 horas, utilizou-se um agitador ultrassénico por 5
minutos para melhorar a dispersao, figura 4.5C, esta dispersdo foi peneirada em malha 53 pm
com auxilio de no maximo um litro de agua, retendo assim a fragdo areia e deixando passar a
fracdo silte e argila juntas, figura 4.5D. A areia retida foi colocada em uma placa de Petri, figura
4.5E, e levada para estufa para secar, que apos a secagem foi pesada e forneceu de forma direta
a massa da areia na TFSA. A dispersao restante foi completada até preencher uma proveta de
um 1 L, figura 4.5F. Esta dispersao foi agitada e deixada em repouso até o tempo necessario de
sedimentacdo das particulas de tamanho desejado, isto ¢, tempo de queda de uma da particula
imersa em um fluido, neste caso 4gua destilada, calculado usando a lei de Stokes dada pela
equacgao 3.17, deduzida na secao 3.2. Apds o tempo de espera de sedimentagao das particulas
de tamanho desejado, 50 mL de suspensdo foi coletada com auxilio de uma pipeta, a qual de-
veria conter apenas particulas da fragdo argila de didmetro menores que 2 um, figura 4.5G, e

levada para secar na estufa figura 4.5H.
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Figura 4. 5 - Etapas da analise granulométrica.

Fonte: O autor.

Para obter as porcentagens das fragdes argila, e silte sdo utilizadas as equagdes a seguir

conforme (FERREIRA, 2010; DONAGEMMA et al., 2017),

Tareia = (Mareia )X 5, 4.1)
Targila = (margila + mdispersante - mdispersante )X 207 (4-2)
Tsiire = 100 — Targila — Tareia - (4.3)

O resultado dos teores dessas fragcdes fornece uma das propriedades fisicas do solo que

¢ a sua textura.

4.4 FRACIONAMENTO FiSICO

O processo de fracionamento € utilizado com objetivo de obtengao de maiores quanti-
dades das fracdes granulométricas separadas. O processo e os principios envolvidos sdo os mes-
mos na analise textural, diferindo apenas na quantidade de suspensao coletada, passando de 50
mL para 200 mL por coleta, o que implicou em um intervalo maior entre as coletas, pois a altura
de queda h aumenta de 1,6 cm para 5 cm, no caso do dispositivo usado no trabalho, como

mostrado na figura 4.6A. Apos trés coletas de suspensdo, aproximadamente 600 mL, foi
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adicionado 5 mL floculante CaClz, na concentragdo de 1mol/L, figura 4.6B. Este o procedi-
mento foi repetido até que a suspensao estivesse transparente, ou seja, com a menor quantidade
de amostra possivel. Apos a decantacao da argila, foi retirado o excesso de dgua e levado para
secagem na estufa a 40 °C. Apds a separacao e coleta da fragdo argila, nos tubos restaram apenas
a fragdo silte, dos quais foram também retirados os excessos de agua e levados para secagem

na estufa.

Figura 4. 6 - Procedimento para o fracionamento fisico, A tubos de pvc utilizados para agitar a solugdo contendo
argila e silte, B Argila coletada e com adi¢éo de floculante, C silte apds secagem e D argila apds secagem.

A

Fonte: O autor.

4.5 FLUORESCENCIA DE RAIOS X POR DISPERSAO DE COMPRIMENTO DE ONDA
E DISPERSAO DE ENERGIA

As fracdes areia, silte e argila e TFSA das amostras de A a W totalizaram 96 amostras,
foram maceradas e peneiradas em malha de 45 um, entdo analisadas pelas técnicas de EDS e
WDS.

Para a analise por EDS, o equipamento utilizado foi o Espectrometro de Fluorescéncia
de Raios X por Dispersao de Energia EDX-720, Shimadzu, pertencente ao Grupo FASCA —
Depto. Fisica — UEPG, e as andlises foram com as amostras em forma de po, em atmosfera de
Ar, e no modo semiquantitativo.

Para analise por WDS, o equipamento utilizado foi ZSX Primus II, Rigaku, no C-La-

bmu — UEPG, e as andlises foram em amostras em forma de pastilhas, em que 0,5 g de amostra
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em p6 foram prensadas e, quando necessario, foi feita a adicdo de H;BO; como ligante nas
proporgdes variando de 1:5 e 2:5, também no modo semiquantitativo.

Os valores percentuais dos elementos presentes para ambas as técnicas sdo mostrados
posteriormente nos resultados, sendo que os valores médios sdo relativos a triplicata de cada
profundidade, por exemplo, para a profundidade 0 -10 cm foram feitas médias das amostras A,
B e C tanto para TFSA quanto para as fragdes areia, silte e argila. Também foram considerados

somente valores acima de 1 %.

4.6 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER

Foram feitas pastilhas da TFSA, Areia, Silte e Argila, das amostras de A a W, preparadas
com 2 mg de amostra com 100 mg de KBr, prensadas a 60 kN durante 1 minuto. E analisadas
pelo equipamento IRPrestige-21 DRS-800, Shimadzu, As medidas foram feitas no modo
absorbancia, na resolucio de 2 cm’!, 128 varreduras no intervalo de 4000 a 400 cm™'. As
intensidades, picos e bandas de absor¢do foram comparadas com os espectros de minerais

apresentados na literatura (GADSDEN, 1975).

4.7 DIFRACAO DE RAIOS X

Pelo método do po, foram analisadas a TFSA, areia, silte e argila das amostras A, G, M
e S de profundidade 0 - 10 cm, e das amostras D, J, P, e V de profundidade 0 - 20 cm. As
medidas foram realizadas em um difratdmetro Ultima IV, Rigaku, localizado no C-Labmu —
UEPG, no modo passo a passo, com passo em 260 de 0,02°, velocidade de 5 segundos/passo, na
extensdo 20 de 3° a 100° e fenda de divergéncia horizontal 10 mm, de divergéncia 1,0°, espa-
lhamento 1,0° e recepcao 0,15 mm, com radiagao de CuKa, tensao de 40 kV e corrente de 30
mA. As intensidades dos picos mais intensos presente nos difratogramas obtidos de cada amos-
tra foram comparados com as intensidades de difratogramas de minerais fornecidos na literatura
por meio do banco de dados Mineralogy Database (2021). O método de comparagdo foi por

meio dos trés picos mais intensos de cada mineral.

4.8 METODO DE RIETVELD

Foram realizados os refinamentos por MR-DRX da TFSA, areia, silte e argila das

amostras A, D, G e J, da coleta de 2016, empregando duas fungdes diferentes para a radiagao
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de fundo, dadas pelas e equacdes 3.45 e 3.46, descritas na secdo 3.7, utilizando os softwares
GSAS desenvolvido por Larson e Drelee (2004) e a interface grafica ExpGUI desenvolvido por
Toby (2001), com os dados experimentais, difratogramas, ou perfil observado, de cada amostra,
minerais, que foram identificados previamente com auxilio das técnicas de WDS, EDS, FTIR

e DRX, quadro 4.1 e seus respectivos CIFs utilizados:

Caulinita (BISH; VON DRELLE, 1989),

Montmorilonita (VIANI; GUALTIERI; ARTIOLI, 2002),
Quartzo (ANTAO et al., 2008),

Goethita (GUALTIERI; VENTURELLI, 1999),

Rutilo (SWOPE; SMYTH; LARSON, 1995),

Calcita (GRAF, 1961),

Gibbsita (BALAN et al., 2006),

Anatasio (HORN; SCHWERDTFEGER; MEAGHER, 1972)
e [lmenita (WECHSLER; PREWITT, 1984).

Quadro 4.1- Dados cristalograficos dos minerais utilizados como partida para o refinamento pelo método de
Rietveld.

(continua)
Mineral Formula Cela unitaria Grupo espacial
Triclinica
Caulinita ALSi,O5(OH), a=5.14,6=893,¢=737 Cl
a=91.8° p=104.5°,y=90.016°
Tetragonal
Rutilo TiO, a=b=4,594,¢c=12958 P 4/mnm
o= p=y=90°
Monoclinica
Montmorilonita | Nao2Cao.1AlxS14010(OH)2(H20)10 a=5.17,b=8.94,c=995 C2m
a=B=90°%y=299,9°
Tetragonal
Anatésio TiO, a=b=3,793,c=9,51 I 4/amd
o= p=y=90°
Hexagonal
Quartzo Si0, a=b=4913,c=540 P 321,
o= B=90° vy =120° P32
Ortorrémbico
Goethita FeO(OH) a=4,596,b=9,957, c = 3,021 Pbnm
a=B=y=90°
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Quadro 4.1- Dados cristalograficos dos minerais utilizados como partida para o refinamento pelo método de

Rietveld.
(conclusio)
Mineral Formula Cela unitaria Grupo espacial
Hexagonal
Calcita CaCOx a=b=4,989,¢=17,062 R3c
a=p=90°y=120°
Trigonal
Tlmenita FeTiOs a=b=5,093,c=14,06 R3
a=p=90°%y=120°
Monoclinico
Gibbsita AI(OH); a=8,641,b=5,07,¢=9,719 P 2./n
a=p=90°%y=120°

Fonte: Mineralogy Database (2021).

De forma geral, os parametros refinados para todas as amostras foram, fator de escala,

paramentros de rede, coordenadas atomicas, deslocamento térmico, rugosidade, absorc¢do,

termos da funcdo perfil GW, GP, LX, ptec, sfec, eta e os termos Ss, radiacdo de fundo e

orientagdo preferencial. E seguidos alguns passos para os refinamentos, conforme o protocolo

descrito na sequéncia, com algumas variagdes.

IIL.
II1.
IV.

VL
VIL
VIIL
IX.

XI.
XII.

Adi¢ao dos dados de DRX, instrumental e CIF;

Refinamento dos fatores de escala Sp individuais;

Refinamento dos parametros da fungao perfil : GW, GP, LX, ptec, shft e trns;
Refinamento dos parametros de rede, refine cell : a, b, c, a, B ey;
Refinamento das posi¢gdes atdomicas X, com excecao dos atomos de H e O;
Refinamento do fator de deslocamento atémico U;

Refinamento do fator de rugosidade;

Refinamento do fator de absorcao;

Refinamento do fator de escala Sp geral,

Refinamento da radiacao de fundo yui;

Refinamento da orientagdo preferencial utilizando a fungcao March-Dollase;

Refinamento da orientagdo preferencial por harmonicos esféricos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Serdo apresentados a seguir os resultados, das densidades, analise textural, analise ele-

mentar, composi¢ao e quantificagdo mineralogica.

5.1 DENSIDADE DE PARTICULA

Nas tabelas 5.1 e 5.2, sdo apresentados os resultados das densidades de particula dos
solos coletados em 2016 e 2018 respectivamente, obtidas pela técnica de picnometria a gas.

Tabela 5. 1- Densidade de particula obtida com Picnometro a Gas Hélio para o Gleissolo, coletado em 2016, com
vegetacdo de bambu Guadua angustifolia (P1) e Dendrocalamus asper (P2).

Ponto Profundidade (cm) Amostras Densidade (g/cm®) | Densidade média (g/cm®)

TFSA-A 2,516(3)

0-10 TFSA-B 2,477(3) 2,49(2)
Pl TFSA-C 2,489(3)
TFSA-D 2,5383)

10 -20 TFSA-E 2,501(6) 2,50(3)
TFSA-F 2,458(4)
TFSA-G 2,482(6)

0-10 TFSA-H 2,487(5) 2,49(0)
P2 TFSA-I 2,490(2)
10 — 20 TFSA-J 2,512(6)

TFSA-K 2,494(6) 2,51(0)
TFSA-L 2,517(4)

Fonte: O autor.

Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ultima casa decimal.

Tabela 5. 2- Densidade de particula obtida com Picnometro a Gas Hélio para o Gleissolo, coletado em 2018, com

vegetacdo de Guadua angustifolia (P3) e Dendrocalamus asper (P4).

Ponto Profundidade (cm) Amostras Densidade (g/cm®) | Densidade média (g/cm?)

TFSA-M 2,595(7)

0-10 TFSA-N 2,604(3) 2.60(0)
- TFSA-O 2,610(4)
TFSA-P 2,613(5)

10- 20 TFSA-Q 2,622(7) 2,61(1)
TFSA-R 2,601(1)
TFSA-S 2,500(7)

0-10 TFSA-T 2,529(8) 2,53(4)
P4 TFSA-U 2,584(6)
TFSA-V 2,55(1)

10- 20 TFSA-X 2,53(1) 2,54(1)
TFSA-W 2,555(8)

Fonte: O autor.

Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ltima casa decimal.
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Os resultados de densidade da coleta de 2016 apresentaram média para a profundidade
de 0-10 cm de 2,49 g/cm® e para 10-20 cm de 2,50 g/ cm’, e tendéncia de aumento com a
profundidade. Tanto do solo com vegetacao de bambu Guadua angustifolia como com Den-
drocalamus asper. No entanto, ndo houve variacao significativa devido aos diferentes cultivos
de bambu.

As densidades dos solos coletados em 2018 apresentaram média para a profundidade
de 0 — 10 cm do solo com vegetacio de Guadua angustifolia de 2,60 g/cm® e na profundidade
de 10 -20 g/cm® de 2,61 g/cm?. Por outro lado, o solo com vegetagio de Dendrocalamus asper
apresentou uma de densidade de 2,53 g/cm® na profundidade de 0 — 10 cm e 2,54 g/cm® na
profundidade de 10 — 20 cm, foi possivel observar a mesma tendéncia do aumento da densidade
com a profundidade, mas diferente da coleta de 2016, houve variagao entre os diferentes tipos
de vegetacdo, o solo com vegetacdo de Guadua angustifolia apresentou maior densidade que o
solo com vegetacao de Dendrocalamus asper.

Outro aspecto que deve ser ressaltado ¢ que houve um aumento da densidade de forma
geral entre os periodos de coleta. Isso pode ser atribuido ao fato de que ao longo desse intervalo
entre as coletas ocorreram varias queimadas no local, o que pode ter diminuido a vegetagao
subterranea, a qual faz com que o solo tenha uma menor densidade média (SOUZA JUNIOR,
V.S et al, 2001).

Os resultados das densidades dos Gleissolos, tanto da coleta de 2016 quanto de 2018,
foram semelhantes aos encontrados por Souza Junior et al. (2001) e Guimaraes et al. (2013),

em que foram analisados diferentes tipos de Gleissolos.

5.2 ANALISE GRANULOMETRICA

A seguir sao apresentados os resultados das médias das repeti¢des das texturas obtidas
pela analise granulométrica, utilizando o método da pipeta, em que os dados das tabelas 5.3 e

5.4, sdo dados das coletas de 2016 e 2018, respectivamente.

Tabela 5. 3- Analise granulométrica Gleissolo, coletado em 2016, com vegetagdo de Bambu Guadua angustifolia
(P1) e Dendrocalamus asper (P2).

Ponto Amostra Profundidade (cm) Argila (%) | Areia (%) | Silte (%) | Classe Textural
P1 TFSA-ABC 0-10 22(7) 42,1(2) 35,4(2) Franco
TFSA-DEF 10-20 24.8(7) 42.9(7) 32,4(1) Franco
P2 TFSA-GHI 0-10 24,4(3) 45,5(1) 30,1(2) Franco
TFSA-JKL 10-20 23,1(9) 46,0(5) 31,0(7) Franco

Fonte: O autor.
Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ltima casa decimal.
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Tabela 5. 4- Analise granulométrica Gleissolo, coletado em 2018, com vegetacdo de Bambu Guadua angustifolia
(P3) e Dendrocalamus asper (P4).

Ponto Amostra Profundidade (cm) | Argila (%) | Areia (%) | Silte (%) Classe Textural
TFSA-MNO 0-10 21(1) 53,9(1) 25,2(3) | Franco argilo arenoso
P3 TFSA-PQR 10-20 21,709) 51,4(5) 26,9(6) | Franco argilo arenoso
TFSA-STU 0-10 21,4(2) 49,9(2) 28,8(1) Franco
P4 TFSA-VXW 10-20 24,2(3) 47,8(7) 28(2) Franco

Fonte: O autor.
Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ultima casa decimal.

Embora a literatura apresente uma tendéncia no aumento de argila com a profundidade
(VELBE, 1994), tanto as amostras coletas em 2016 quanto as de 2018 nao apresentaram varia-
¢oes significativas nas profundidades estudadas.

Contudo ocorreu redugdo de silte e argila entre os periodos de coleta, um fator que
pode explicar a redugdo de argila e silte na coleta de 2018 pode ser atribuido a redugdo de
matéria organica devido as constantes queimadas, uma vez que a matéria organica auxilia na
decomposi¢do dos minerais primarios (KER, 2012), essa decomposigao contribuiria para a for-
magao de minerais que compdem a fracao silte e argila. Outro fator que se relaciona ao anterior,
seria a facilidade com que as particulas menores como argilas e silte possuem de ser deslocadas
e infiltradas no solo por meios aquosos (VELBE, 1992).

Os solos coletados em 2016 foram classificados como Franco, com média de 24 % de
argila, 44 % areia e 32 % de silte. E os coletados em 2018 foram classificados como Franco a
Franco-argilo-arenoso, com média de 22 % argila, 50 % areia e 28 % silte. Para a classificagdo
utilizou-se o diagrama textural apresentado na secdo 2.1.2. As classificagdes encontradas foram

semelhantes as apresentadas por Melo (2006) para um Gleissolo Haplico Tb distrofico.

5.3 FLUORESCENCIA DE RAIOS X POR DISPERSAO DE COMPRIMENTO DE ONDA
E DISPERSAO DE ENERGIA

Os resultados da composigao elementar por fluorescéncia de raios X pela técnica WDS
sdo apresentados a seguir, nas tabelas 5.5 e 5.6 das coletas de 2016 e 2018, respectivamente.
Da mesma forma, as tabelas 5.7 e 5.8 apresentam os dados pela técnica de EDS, coletas de 2016

e 2018, respectivamente.



64

Tabela 5. 5- Dados de WDS, Gleissolo coletado em 2016, com vegetacdo de bambu Guadua angustifolia (P1) e
Dendrocalamus asper (P2).

Elemento (%)

Ponto Profundidade = Amostra Si Al Fe Ti Ca K Cl Na
TFSA-ABC 59(1) 18,9(7) 10(2) 8,5(1) 0,52) 0,8(1) - 0,04(7)
0-10 Areia-ABC  70(3) 2,2(1) 12(1) 15(2) 0,143) 0.4(1) - 0,2(2)
Silte-ABC  76(2) 4,8(4) 7(1) 9,6(4) 0,405(3) 1,1(1) - -
Pl Argila-ABC  42(3) 29,7(6) 12(2) 4,1(2) 6,0(6) 0455) 3(D 1,0(1)
TFSA-DEF 60(2) 19(1) 10(1) 8,2(2) 0,39(5) 0,74(6) - -
10 - 20 Areia-DEF  71(2) 2,42) 12(2) 13,8(6) 0,16(3) 0,42(5) - 0,1(2)
Silte-DEF  75,5(6) 4,5(2) 6,7(9) 10,93) 0,39(6) 1,097(6) - -
Argila-DEF  432(3) 30,5(6) 12(1) 4,03) 6,28 0,52(3) L8 0,503
TFSA-GHI 58,4(3) 19,4(1) 11,1(1) 8,0(4) 0,51(2) 0,7(1) - -
0-10 Areia-GHI  70,4(1) 2,4(3) 12,54) 12,8(2) 0,17(2) 0,51(9) 0,02(4) 0,2(2)
Silte-GHI ~ 75,5(6) 4,7(2) 7,02) 10,2(5) 0,41(3) 1,09(2) - 0,05(9)
P Argila-GHI  42,2(5) 29,6(3) 13,02) 3,53) 6,6(4) 0,40(5) 2,6(7) 0,6(3)
TFSA-JKL 58,1(2) 19,8(1) 11,6(1) 7,8(4) 0,48(4) 0,74(7) - 0,03(5)
10 - 20 Areia-JKL  71(1) 2,02) 11,2(5) 13,8(7) 0,10(9) 0,552(7) - 0,1(1)
Silte-JKL  74(1) 5,5(4) 7,2(2) 10,34) 0,36(2) 1,31(9) - 0,051(9)
Argila-JKL 42,2(4) 30,4(4) 13,5(2) 4,1409) 59(12) 0412) 1,51(3) 0,3(2)

Fonte: O autor.

Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ultima casa decimal.

Tabela 5. 6- Dados de WDS, Gleissolo, coletado em 2018, com vegetagdo de bambu Guadua angustifolia (P3) e
Dendrocalamus asper (P4).

Elemento (%)

Ponto Profundidade = Amostra Si Al Fe Ti Ca K Cl Na
TFSA-MNO 55(5) 18(3) 15(3) 9,0(8) 0,50(5) 0,8(1) - -

0-10 Areia-MNO 70,0(9) 2,1(1) 12,5(7) 13,9(1) 0,14(1) 0,42(3) - 0,1(1)
Silte-MNO  69(2) 4,9(8) 10(1) 12,5(6) 0,40(7) 1,24(8) 0,1(1) -

P Argila-MNO 34,0(6) 28,7(5) 18,3(5) 3,70 82(5 0373 524 0,1(1)

TFSA-PQR  56(6) 18(4) 14(3) 9(1) 0,37(8) 0,790(5) 0,02(3) 0,03(5)

10 - 20 Areia PQR  70(3)  2(1) 12(2) 14,6(9) 0,12(2) 0,57(5) - 0,05(2)

Silte PQR  68(3)  5(2) 10(2) 14(1) 0,34(3) 1,23(8) 0,1(1) 0,05(8)

ArgilaPQR  36(2) 27(2) 15(3) 42(4) 10(2) 0,38(4) 5,8(6) 0,2(1)
TFSA-STU 60(2) 17(2) 11,4(1) 8,8(7) 0,55(8) 0,78(8) - -

0-10 Areia-STU  70(4) 2,0(1) 12(1) 15(2) 0,16(2) 0,51(6) - 0,25(1)

Silte-STU  72,4(6) 4,4(6) 8,3(6) 12(1) 0,5(1) 1,25(6) 0,1(1) 0,1(2)

pa Argila-STU 39,02) 27,3(1) 13,3(4) 4,02) 894 0,374) 5,503) 0,1(1)
TFSA-VXW 59,1(8) 19(1) 10,7(5) 8,8(7) 0,39(6) 0,67(3) - -

10 - 20 Areia-VXW  72(2) 1,9(1) 11,1(4) 13,8(7) 0,12(3) 0,6(1) - 0,1(1)

Silte-VXW  73(1) 4,6(5) 7,5(4) 13(1) 0,36(7) 1,12(8) - 0,1(1)

ArgilaVXW 39,5(3) 28,1(5) 12,5(6) 4,1(2) 8,5(5 0,37(3) 5,5(3) 0,144)

Fonte: O autor.

Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ltima casa decimal.
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Tabela 5. 7- Dados de EDS, Gleissolo coletado em 2016, com vegetacdo de bambu Guadua angustifolia (P1) e
Dendrocalamus asper (P2).

Elemento (%)
Ponto Profundidade Amostra Si Al Fe Ti Ca K Cl Na
TFSA-ABC 58,2(8) 25,1(7) 8(1) 6,96) 02(2) 04(1)
Areia-ABC  72(2) 3(5) 112) 13(2) 0,18(3) 0,25(2) - -

0-10 Silte-ABC ~ 75(1)  9(1)  5(1)  87(5) 0302) 06(5) - -

- Argila-ABC  43(2)  37.6(1)  9(1)  33(3) 50(6) 0382) - -
TFSA-DEF  57,6(9) 25,9(9) 8(1) 6,9(1) 0295) 06(1) - -

l0.20  AriaDEE  713)  6(5) 102) 120(1) 0163) 0153) - -
Silte-DEF  75(1)  8,93) 51(5) 87(35) 02(2) 055) - -

Argila-DEF  43,53) 37.3(4)  9(1) 3.,6(5) 53(7) 0373) - -

TFSA-GHI ~ 57(1)  25(22) 8.8(3) 6,7(4) 043(5) 0,572) - -

0-10 Areia-GHI ~ 71(2)  3(5) 122) 132) 03(1) 02(1) - -

Silte-GHI ~ 73,33) 1L1(8) 53(3) 84(3) 030(1) 0802) - -

- Argila-GHI  42,0(4) 38,03) 9.9(5) 29(2) 53(2) 0312) - -
TFSA-JKL  57,1(8) 26(2) 8.6(3) 64(2) 00) 0504) - -

10-20 Areia-JKL  732)  2(4)  11(1) 12,6(8) O,1(1) 03(1) - -

Silte-JKL ~ 73(2)  11,709) 53(1) 82(1) 0,1(1) 034 - -
Argila-JKL  423(3)  38(1)  10(1)  2,6(3) 4409 0275) - -

Fonte: O autor.
Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ultima casa decimal.

Tabela 5. 8- Dados de EDS, Gleissolo coletado em 2018, com vegetacdo de bambu Guadua angustifolia (P3) e
Dendrocalamus asper (P4).

Elemento (%)
Ponto  Profundidade Amostra Si Al Fe Ti Ca K Cl Na
TFSA-MNO 52(6) 27(4) 12(3) 7,19)  0,2(2) 0,5(1) - -
Areia-MNO 69(2) 6(5) 11(1) 12(2) 0,1(1) 0,3(1) - -

0-10 Siltee-MNO  67(2)  12(1)  8(1)  10,54) 02(2)  0,6(5) - -

- Argila-MNO  35.8(7) 39(2) 144(4) 2902) 6.6(4) 0302) - -
TFSA-PQR  53(5) 28(3) 10(3) 7.009) 028(5) 0,552(6) - -

1020 AreiaPQR  69(3) 8(2) 10(2) 12,005 0,09(9) 0,57(5) - -

Silte PQR ~ 67(5)  12(5)  8(1)  112) 0285 0,60(5) - -

ArgilaPQR  39(3)  36(2) 13(3)  33(@)  8(1) 0292(5) - -

TFSA-STU  57(2) 26(1) 8,6(6) 7.08) 03(3) 0,536 - -

0-10 Areia-STU  69(2)  8(1) 10(3)  12(1) 0,1009) 0,39(4) - -

Silte-STU ~ 69,98) 11(0) 6,4(3) 10,4(6) 041(9) 090(4) - -

- Argila-STU  42(2)  34(1) 1L13) 337(6) 7502) 031¢4) - -
TFSA-VXW  554(2) 27(1) 83(6) 65(6) 022) 0537 - -

1020 Areia-VXW  72(3)  5(5) 9(2)  12(1) 004(7) 022) - -

Silte-VXW  71,2(6) 10(2) 6,1(8)  10(1) 032(4) 0,854) - -
Argila-VXW  415(5) 37(1) 97090 3,03) 7.0(4) 0272 - -

Fonte: O autor.
Nota: Os desvios, entre parénteses, se aplicam a ltima casa decimal.
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Os resultados de fluorescéncia por WDS dos solos coletados em 2016 e 2018 apresen-
taram a predominancia dos elementos em ordem decrescente de Si, Al, Fe e Ti constituindo de
aproximadamente 97% do total, ndo foram verificadas variagdes expressivas da quantidade de
elementos em relagdo a profundidade, aos diferentes cultivos de bambus ou entre os intervalos
de coleta. Outro dado a ser destacado ¢ a diminui¢do de Si na fracdo argila, sendo isso devido
a composi¢ao predominante de quartzo na fragdo areia e silte, uma vez que o quartzo € consti-
tuido por silicio. No entanto, a propor¢ao de Si e Al na argila ficaram proximas, o que serd
discutido com os resultados do refinamento. Em todas as fragcdes de argila foram identificados
a presenca elevada dos elementos Ca, Cl e Na, em que a maioria do Ca e CI pode ser atribuida
ao floculante CaCl,, uma vez que apenas nesta fracao foi adicionado a solucao floculante, ana-
logamente, parte do Na presente nas fragdes, areia, silte e argila pode deve ser atribuido ao
dispersante NaOH, entretanto, a analise da TFSA foi realizada sem adicao do dispersante.

Os resultados de fluorescéncia por EDS apresentaram as mesmas tendéncias observa-
das por WDS, contudo, os valores de Fe e Ti foram menores, enquanto que os do Al aumenta-
ram. Além disso, a presenca de Cl e Na nao foi detectada por EDS, o que pode estar relacionado

a calibracdo e ao limite de detec¢ao do aparelho.

5.4 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER

Os minerais identificados tanto na TFSA quanto na fracdo argila foram caulinita,
gibbsita e montmorillonita, entre 3750-3300 cm™ e 1200-400 cm™!, outros como rutilo, anatasio
e quartzo apenas em 1200-400 cm™'. Nas fracdes areia e silte as bandas de quartzo entre 1200-
400 cm™' se destacaram, no entanto, em algumas amostras da frago silte foi possivel notar com

menos intesidade bandas de absor¢do entre 3750-3300 cm’!

correspondentes aos minerais
caulinita, gibbsita, montmorillonita. Estes resultados estdo destacados nas figuras 5.1 a 5.4 da
coleta de 2016, que traz os espectros de FTIR da amostra A, e nas figuras 5.5 a 5.8 da coleta de
2018, que traz os espectros de FTIR da amostra M. Apenas estas analises sdo apresentadas em
destaque devido ao fato da semelhanca entre os espectros de FTIR das demais amostras

analisadas, as quais se encontram no apéndice A.
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Figura 5. 1 - Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-A de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),

Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.

Figura 5. 2 - Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-A, de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia coletado em 2016. Quartzo (Qz).
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Fonte: O autor.
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Figura 5. 3 - Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra silte-A de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) e Rutilo (Rt).
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Fonte: O autor.

Figura 5. 4 - Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-A de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustiflia, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
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Figura 5. 5 - Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-M de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).

f z T T T i T ; T i T T T ' T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Mimero de onda (cm™"

Fonte: O autor.

Figura 5. 6 - Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-M, de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Quartzo (Qz).
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Fonte: O autor.
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Figura 5. 7 - Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra silte-M de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) ¢ Rutilo (Rt).
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Fonte: O autor.

Figura 5. 8 - Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-M de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (GDb).
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Considerando os solos coletados em 2016 ¢ 2018, nas amostras de TFSA nao foram
identificadas diferencas entre os minerais presentes no solo sob cultivo do Bambu Guadua an-
gustifolia € no solo sob cultivo do Bambu Dendrocalamus asper, isto também ocorreu para as
fragdes areia, silte e argila. Os tipos de minerais apenas variaram entre as fragdes, que ocorre
devido a tendéncia de minerais primarios comporem as fracdes areia e silte, e na fragdo argila
a predominancia ser de minerais secundarios (MELO et al. 2009). As andlises quantitativas dos

minerais presentes serdo apresentadas nos resultados do refinamento pelo MR.

5.5 DIFRACAO DE RAIOS X

Os minerais identificados nas amostras A, D, G, J, M, P, S e V, tinico conjunto de amos-
tras analisadas por DRX, foram com base nas analises de FRX, FTIR e trabalhos anteriores
sobre Gleissolos, contudo, cada solo possui suas caracteristicas particulares devido a diversos
fatores ambientais e climaticos.

Na TFSA e argila, por meio dos trés picos mais intensos nas respectivas posi¢oes em
20, foram identificados os minerais: Caulinita em 12,3°, 24,7° ¢ 20,3° (BISH; VON DRELLE,
1989); Montmorilonita em 5,8°, 17,7° ¢ 19,7° (VIANI; GUALTIERI; ARTIOLI, 2002); Quar-
tzo em 26,6°, 20,84° ¢ 50,12° (ANTAO et al., 2008); Goethita em 21,3°,36,9° e 33,5° (GUAL-
TIERI; VENTURELLI, 1999); Rutilo em 27,5°,54,4° ¢ 36,2° (SWOPE; SMYTH; LARSON,
1995); Calcita em 29,4°, 39,4 e 48,5° (GRAF, 1961); Gibbsita em 18,2°, 20,1° ¢ 37,4°(BALAN
et al.,, 2006); Anatdsio em 25,3°, 48° e¢ 37,8° (HORN; SCHWERDTFEGER; MEAGHER,
1972); e llmenita em 32,5°, 35,2° ¢ 48,7° (WECHSLER; PREWITT, 1984).

Na fracao silte foi possivel identificar os minerais, Rutilo, Quartzo, Caulinita, Calcita e
Ilmenita. Na fragao areia foram identificados Quartzo, Rutilo, Caulinita e Ilmenita.

A relagdo entre as intensidades dos trés picos mais intensos referentes aos minerais na
TFSA, areia, silte e argila estdo representadas na figura 5.9, que mostra a tendéncia observada

de forma geral nas amostras analisadas.
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Figura 5. 9 - Tendéncia observada nas intensidades dos trés picos de difracdo mais intensos nos minerais presentes
na TFSA e nas fragdes areia, silte ¢ argila, a seta indica o aumento de intensidade. Caulinita (Ka), Montmorilonita
(Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).

Intensidade dos picos -~
Amostra Minerais
TFSA - Mn Ilm Gb An Rt Ka Qz
Areia - - - - Ilm Rt Ka Qz
Silte - - - Cal Ilm Rt Ka Qz
Argila Mn Gt Qz Rt Cal Gb An Ka

Fonte: O autor.

A seguir sdo apresentados os difratogramas das analises preliminares qualitativas da
amostra A coletada em 2016, figuras 5.10 a 5.13, e amostra M coletada em 2018, figura 5.14 a
5.17, tanto da TFSA quando das fracdes areia, silte e argila. Apenas estas analises sdo apresen-
tadas em destaque devido ao fato da semelhanga entre os difratogramas das demais amostras

analisadas, os quais sdo apresentados no apéndice B.

Figura 5. 10 - Analise de DRX da amostra TFSA-A de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ana-
tasio (An), Calcita (Cal), Ilmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
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Figura 5. 11 - Andlise de DRX da amostra areia-A de profundidade 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e I[lmenita (Ilm).

12000 - :
Areia-A
Qz—
10000 -
w
o
2. 8000 A
18]
=]
[
=
w
T 6000 o
=
4000
2000 4 Qz— Qz Qz Qz
az 97 Qz = Qz / | Qz Qz
RE mw S a0 o u A | :
0 - b /»_--lL_JJJL..JIl_IIL ,__..l'!_’l_..n—L""\-—.JL_.._u—._._””
1 I ; 1 X 1 1 I b 1 i 1
10 20 30 40 50 60 0 80 90

26 (%)

Fonte: O autor.

Figura 5. 12 - Analise de DRX da amostra Silte-A de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita

(Ilm).
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Fonte: O autor.



74

Figura 5. 13 - Analise de DRX da amostra argila-A de profundidade 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt),
Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
Figura 5. 14 - Analise de DRX da amostra TFSA-M de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018

sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ana-
tasio (An), Calcita (Cal), Ilmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
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Figura 5. 15 - Analise de DRX da amostra areia-M de profundidade 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm).
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Figura 5. 16 - Analise de DRX da amostra silte-M de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita

(Ilm).

1200
Ka
1000

200 +

600 +

Intensidade (cps)

400

200 4

Qz

Silte-M

Fonte: O autor.
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Figura 5. 17 - Anélise de DRX da amostra argila-M de profundidade 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt),
Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.

5.6 METODO DE RIETVELD

A quantificagdo pelo MR foi realizada para as amostras de TFSA, argila, areia e silte,
apenas para o solo coletado em 2016, sendo estes repetidos, empregando duas fungdes diferen-
tes para a radiacao de fundo, dadas pelas equagdes 3.45 e 3.46, deduzidas na se¢do 3.7, com o
intuito de investigar a influéncia no refinamento utilizando as duas fung¢des. A seguir sdo mos-
trados os graficos dos refinamentos utilizando a fungao 3.45 da radiacdao de fundo, da TFSA,

areia, silte e argila, nas figuras 5.18 a 5.33, respectivamente.
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Figura 5. 18 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- A, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca, e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fung&o 3.45 da radiagdo de fundo.

Fonte: O autor
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Figura 5. 19 - Gréafico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- D, em que Exp € acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posi-¢des das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungéo 3.45 da radiag@o de fundo.

Fonte: O autor.
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Figura 5. 20 - Gréfico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- G, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posi-¢des das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungéo 3.45 da radiag@o de fundo.

Fonte: O autor.
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Figura 5. 21 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- J, em que Exp ¢ acurva experimental, Calc a curva
calculada, Rad.f ¢ a radiac@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tracos ao longo do eixo 20 representam as posi-¢des das reflexdes
das fases cristaliinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Anatéasio (An), IImenita (Ilm)
e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungdo 3.45 da radiac@o de fundo.

Fonte: O autor.
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Figura 5. 22 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia- A, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm). Utili-

zando a Func¢@o 3.45 da radiacdo de fundo.
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Fonte: O autor.

Figura 5. 23 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia- D, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiacao de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tracos ao longo do eixo 260 representam
as posigoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm). Utili-

zando a Fungdo 3.45 da radiacdo de fundo.
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Figura 5. 24 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia - G, em que Exp € acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm). Utili-
zando a Func¢@o 3.45 da radiacdo de fundo.
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Fonte: O autor.

Figura 5. 25 - Gréfico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia- J, em que Exp € acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiacao de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tracos ao longo do eixo 260 representam
as posigoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm). Utili-
zando a Fungdo 3.45 da radiacdo de fundo.

10000+
Areia-J
w
x  Exp
8000 Calc
Radf.
—— Dif
= | Ka
§6000— Rt
g Qz
@
o | lim
@
=
2 4000
3
E
20004
0 _u
| I I WL IITTT TN (00T 1 Il
| |
| O (O | Il il Il B
o ik g o i
T T T T T T T 1
10 20 30 40 50 60 70 80 90
28(°)

Fonte: O autor.
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Figura 5. 26 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Silte- A, em que Exp ¢ acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26 repre-
sentam as posigoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm) e
Calcita (Cal). Utilizando a Fung¢@o 3.45 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 27 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Silte- D, em que Exp ¢ acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiacdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tracos ao longo do eixo 20 repre-
sentam as posi¢des das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm) e
Calcita (Cal). Utilizando a Fung¢ao 3.45 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 28 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Fragao Silte- G, em que Exp ¢ acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26 repre-
sentam as posigoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm) e

Calcita (Cal). Utilizando a Fung¢@o 3.45 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 29 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragao Silte- J, em que Exp é acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26 repre-
sentam as posigoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm) e

Calcita (Cal). Utilizando a Fung¢@o 3.45 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 30 - Gréfico do refinamento pelo método de Rietveld da fracdo Argila- A, em que Exp ¢é acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiag@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26
representam as posigdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungao 3.45 da radiagdo de

fundo.

Fonte: O autor.
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Figura 5. 31 - Gréfico do refinamento pelo método de Rietveld da fracdo Argila- D, em que Exp ¢é acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tracos ao longo do eixo 26
representam as posi¢des das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fun¢do 3.45 da radiagdo de

fundo.

Fonte: O autor.
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Figura 5. 32 - Gréfico do refinamento pelo método de Rietveld da fracdo Argila- G, em que Exp ¢é acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiag@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26
representam as posigdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungao 3.45 da radiagdo de
fundo.
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Figura 5. 33 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fracdo Argila- J, em que Exp ¢ acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiag@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26
representam as posigdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungdo 3.45 da radiagdo de
fundo.
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A seguir, sao mostrados os graficos dos refinamentos utilizando a fungao 3.46 da ra-

diacao de fundo, da TFSA, areia, silte e argila, figuras 5.34 a 5.49, respectivamente.

Figura 5. 34 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- A, em que Exp € acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicOes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungéo 3.46 da radiag@o de fundo.
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Figura 5. 35 - Gréfico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- D, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam

as posicoes das reflexdes das fases cristalinas.

Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),

Anatasio (An), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungéo 3.46 da radiag@o de fundo.
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Figura 5. 36 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- G, em que Exp € acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungéo 3.46 da radiag@o de fundo.

x TFSA-G

x Exp
Calc
2000 Rad f.
—— Dif
Ka
Rt

Intensidade (cps)

| llm
| An
[ Mn

Gb

il [ N I N ARLRA Y

I A B [ il T B L Vo
Il [ Il

10 20 30 40 50 60 70 80 90
26( °)
Fonte: O autor.

Figura 5. 37 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da TFSA- J, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungéo 3.46 da radiag@o de fundo.
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Figura 5. 38 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia- A, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm) Utilizando
a Func¢@o 3.46 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 39 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia- D, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm). Utili-
zando a Fung¢@o 3.46 da radiacdo de fundo.
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Figura 5. 40 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia- G, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm). Utili-
zando a Fung¢@o 3.46 da radiacdo de fundo.
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Figura 5. 41 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da Areia- J, em que Exp ¢ acurva experimental,
Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tragos ao longo do eixo 20 representam
as posicdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm). Utili-
zando a Fung¢@o 3.46 da radiacdo de fundo.
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Figura 5. 42 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Silte- A, em que Exp ¢ acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26 repre-
sentam as posigoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm) e
Calcita (Cal). Utilizando a Fung¢@o 3.46 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 43 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Silte- D, em que Exp ¢ acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiacdo de fundo, Dif ¢ a diferenca e os tracos ao longo do eixo 20 repre-
sentam as posi¢des das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm) e
Calcita (Cal). Utilizando a Fung¢ao 3.46 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 44 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Silte- G, em que Exp ¢ acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiagdo de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26 repre-
sentam as posigoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ilmenita (Ilm) e
Calcita (Cal). Utilizando a fungdo 3.46 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 45 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fracao Silte- J, em que Exp ¢ acurva experimen-
tal, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ aradiag¢@o de fundo Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26 representam
as posicoes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), [Imenita (Ilm) e Calcita
(Cal). Utilizando a Fungao 3.46 da radiagdo de fundo.
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Figura 5. 46 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Argila - A, em que Exp ¢ acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiag@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26
representam as posigdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),

Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungao 3.46 da radiagdo de
fundo.
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Figura 5. 47 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Argila - D, em que Exp ¢ acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiag@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tracos ao longo do eixo 26
representam as posi¢cdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungdo 3.46 da radiagdo de
fundo.
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Figura 5. 48 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Argila - G, em que Exp ¢ acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiag@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26
representam as posigdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fungao 3.46 da radiagdo de
fundo.
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Figura 5. 49 - Grafico do refinamento pelo método de Rietveld da fragdo Argila - J, em que Exp ¢ acurva experi-
mental, Calc a curva calculada, Rad.f ¢ a radiag@o de fundo, Dif ¢ a diferenga e os tragos ao longo do eixo 26
representam as posi¢cdes das reflexdes das fases cristalinas. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal), e Gibbsita (Gb). Utilizando a Fun¢do 3.46 da radiagdo de
fundo.
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As tabelas 5.9 e 5.10 apresentam os dados da quantificagdo mineral obtidos pelo mé-

todo de Rietveld com uso do GSAS, das amostras A, D, G e J, utilizando a fun¢ao 3.45 ¢ fungao

3.46 da radiacdo de fundo, respectivamente.

Tabela 5. 9- Quantificagdo das fases minerais pelo método de Rietveld utilizando a fungdo 3.45 da radiagdo de
fundo. Gleissolo coletado em 2016, com vegetagdo de bambu Guadua angustifolia amostras A e D, de profundi-
dade 0-10 cm e 10-20cm respectivamente, e Dendrocalamus asper amostras G e J de profundidade 0 -10 cm e 10-
20 cm respectivamente. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio
(An), Calcita (Cal), Ilmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).

Amostra Minerais (%)
Ka Gt Rt Qz Ilm An Gb Mn Cal
TFSA-A | 41,34(3) - 5,17(1) 42,26(1) | 2,15(1) | 6,05(2) | 2,39(3) | 0,607(7) -
TFSA-D | 46.63(2) - 3,873(7) | 39.31(1) | 2,06(1) | 4,55(1) | 1,88(2) | 0,415(4) -
TFSA-G | 45,91(2) - 1,44(8) | 42,281(6) | 0,72(5) | 6,75(8) | 2,33(3) | 0,60(8) -
TFSA-J | 54,87(1) - 1,48(3) | 34,673(3) | 1,13(6) | 5,43(2) | 2,11(5) | 0,47(2) -
Areia-A | 17,18(2) - 1,93(1) 75,67(2) | 5,21(2) - - - -
Areia-D [ 17,11(3) - 3,83(7) 74,72(1) | 4,34(2) - - - -
Areia-G | 25,25(3) - 1,75(1) 69,36(1) | 3,62(1) - - - -
Areia-J 16,94(8) - 0,97(1) 77,03(6) | 5,11(5) - - - -
Silte-A 21,10(8) - 2,77(3) 70,65(2) | 2,32(5) - - - 3,12(7)
Silte-D 22,68(2) - 2,97(3) 69,32(2) | 3,01(2) - - - 2,06(4)
Silte-G 21,17(4) - 4,05(5) 69,44(1) | 5,40(7) - - - -
Silte-J 31,07(1) - 1,43(4) 63,32(3) | 4,20(8) - - - -
Arg-A ] 80,136(7) | 1,89(1) | 0,9271(7) | 1,039(6) - 9,14(1) | 5,10(2) | 0,435(4) | 1,316(7)
Arg-D | 80,012(6) | 1,92(5) | 0,82(3) 1,66(1) - 9,80(2) | 4,02(4) [ 0,64(7) | 1,093)
Arg-G | 82,336(6) | 2,14(2) | 0,964(7) | 1,237(7) - 7,33(1) | 3,73(2) | 0,67(5) | 1,568(7)
Arg-J 84,77(9) [2,41(2) | 0,90(2) 1,06(3) - 6,09(2) | 3,44(3) [ 0,58(1) | 0,93(2)

Fonte: O autor.

Nota: Os desvios estdo entre parénteses e correspondem a tlltima casa decimal.

Tabela 5. 10- Quantificagdo das fases minerais pelo método de Rietveld utilizando a func¢io 3.46 da radiagdo de
fundo. Gleissolo coletado em 2016, com vegetagdo de bambu Guadua angustifolia amostras A e D, de profundi-
dade 0—10 cm e 10-20cm respectivamente, e Dendrocalamus asper amostras G e J de profundidade 0 -10 cm e 10-
20 cm respectivamente. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio
(An), Calcita (Cal), Ilmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).

Amostra Minerais (%)
Ka Gt Rt Qz Ilm An Gb Mn Cal
TFSA-A | 38,32(4) - 9,11(5) [ 42,612(4) | 1,91(7) | 4,61(2) [ 2,23(1) | 1,0(8) -
TFSA-D | 39,55(9) - 8,77(2) 41,64(8) 2,314) | 491(1) | 1,92(3) 1 0,61(2) -
TFSA-G | 48,13(2) - 2,01(6) 42,51(7) 0,71(8) | 4,48 | 1,63(6) ] 0,59(1) -
TFSA-J 45,17(7) - 1,30(1) [ 45,524(5) | 0,73(2) | 4,91(1) | 1,71(3) ] 0,61(8) -
Areia-A 11,92(8) - 2,02(3) 79,08(1) 6,98(2) - - - -
Areia-D 9,68(2) - 6,76(1) [ 77,450(8) | 6,09(1) - - - -
Areia-G 21,77(2) - 1,06(4) 73,27(6) 4,33(3) - - - -
Areia-J 12,68(1) - 1,09(6) 80,80(1) 5,45(7) - - - -
Silte-A 12,11(1) - 1,73(4) 79,81(8) 3,44(1) - - - 2,90(2)
Silte-D 12,60(4) - 4,71(1) 78,30(4) 3,01(9) - - - 1,41(7)
Silte-G 17,08(1) - 3,21(3) 75,9(1) 3,72(3) - - - -
Silte-J 24,92(5) - 3,01(9) 65,79(2) 6,21(1) - - - -
Arg-A 79,50(1) |2,52(2) | 0,76(5) 1,41(1) - 6,78(1) | 5,80(6) | 1,22(3) [ 1,92(5)
Arg-D 73,88(4) |5,41(6) ] 1,56(2) 2,33(1) - 6,34(2) | 6,71(9) | 1,01(5) [ 2,76(2)
Arg-G 82,91(3) [2,01(7) | 0,98(7) 2,15(9) - 3,79(1) | 5,03(4) | 1,39(1) [ 1,74(9)
Arg-J 84,31(5) [1,902) | 1,18(1) 1,82(6) - 4,60(1) | 4,94(7) [0,75(9) | 0,61(2)

Fonte O autor.

Nota: Os desvios estdo entre parénteses e correspondem a tlltima casa decimal.



94

As tabelas 5.11 e 5.12 mostram os resultados dos indices de qualidade obtidos para os
refinamentos das amostras A, D, G e J, utilizando as fun¢ao 3.45 e 3.46 da radiagao de fundo,

respectivamente.

Tabela 5. 11- indices de qualidade R_wp que é o temor ponderado, R_(F~2 ) o termo de estrutura, R_p de discor-
dancia de perfil e o termo de convergéncia S, do refinamento pelo método de Rietveld, utilizando a fungdo 3.45
da radiag@o de fundo. Gleissolo coletado em 2016, com vegetagdo de bambu Guadua angustifolia amostras A e
D, de profundidade 0—10 cm e 10-20cm respectivamente, € Dendrocalamus asper amostras G e J de profundidade
0-10 cm e 10- 20 cm respectivamente.

Amost Indices (%) S
mostra Rup Ry R,
TFSA-A 13 16 9 1,41
TFSA-D 12 8 9 1,22
TFSA-G 12 15 9 1,22
TFSA-] 11 8 9 1,18
Areia-A 20 11 15 1,97
Areia-D 20 19 16 1,92
Areia-G 20 16 14 1,89
Areia-J 17 17 13 1,61
Silte-A 14 17 11 1,48
Silte-D 15 16 10 1,51
Silte-G 13 14 12 1,37
Silte-J 12 18 9 1,18
Arg-A 9 7 7 1,09
Arg-D 9 16 7 1,005
Arg-G 9 13 7 1,06
Arg-J 9 8 7 1,09

Fonte: O autor.

Tabela 5.12- Indices de qualidade R, que € o temor ponderado, Ry2 o termo de estrutura, R, de discordancia de
perfil e o termo de convergéncia S, do refinamento pelo método de Rietveld, utilizando a fungdo 3.46 da radiagdo
de fundo. Gleissolo coletado em 2016, com vegetagdo de bambu Guadua angustifolia amostras A e D, de profun-
didade 0—10 cm e 10-20cm respectivamente, e Dendrocalamus asper amostras G e J de profundidade 0 -10 cm e
10- 20 cm respectivamente.

Amost Indices (%) S
mostra R Rpz R,
TFSA-A 11 18 9 1,22
TFSA-D 15 18 12 1,48
TFSA-G 12 16 9 1,22
TFESA-] 11 15 8 1,14
Areia-A 20 15 15 1,97
Areia-D 20 18 16 1,92
Areia-G 21 19 15 1,94
Areia-] 19 14 14 1,76
Silte-A 16 19 11 1,61
Silte-D 18 17 12 1,81
Silte-G 14 17 11 1,48
Silte-J 13 15 10 1,34
Arg-A 11 13 8 1,26
Arg-D 11 14 8 1,18
Arg-G 10 13 9 1,22
Arg-J 11 12 8 1,26

Fonte: O autor.
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O refinamento utilizando a fun¢do 3.45 da radiagdo de fundo, tabela 5.9, apresentou
os seguintes resultados.

Na TFSA foram encontrados pelo refinamento valores entre 41,3 % e 54,8 % de Cau-
linita; Quartzo, entre 34,6 % ¢ 42,1 %; Rutilo, entre 1,4 % e 5,1 %; Ilmenita, entre 0,7 % ¢ 2,1
%; Anatasio, entre 4,6 % e 6,7 %; Gibbsita, entre 1,8 % e 2,3 % , e Montmorilonita, entre 0,4
% ¢ 0,6 %.

Na fragdo areia foram encontrados pelo refinamento valores entre 17,1 % e 25,2 % de
Caulinita; rutilo, entre 0,9 % e 3,8 %; Quartzo, entre 69,3 % ¢ 77,0 %; Ilmenita, entre 3,6 % e
5,2 %.

Na fracao silte foram encontrados valores entre 21,1 % ¢ 31,0 % de Caulinita; entre
1,4 % e 4,0 % de Rutilo; entre 63,3 % ¢ 70,6 % de Quartzo; entre 2,3 % e 5,4 % de Ilmenita; e
apenas nas amostras Silte-A e Silte-D foram identificados entre 3,1 % e 2,0 % de Calcita, res-
pectivamente.

Na fracdo argila foram encontrados entre 80,0 % e 84,7 % de Caulinita; entre 1,8 % e
2,4 % de Goethita; entre 0,8 % a 0,9 % de Rutilo; entre 1,0 % e 1,6 % de Quartzo; entre 6,0 %
e 9,8 % de Anatasio; entre 3,4 % e 5,1 % de Gibbsita; entre 0,4 % a 0,6 % de Montmorilonita,
e entre 0,9 % e 1,5 % de Calcita.

Os minerais predominantes na TFSA, assim como nas fragdes areia, silte e argila, fo-
ram Caulinita e Quartzo.

O refinamento utilizando a fungdo 3.46 da radiagdo de fundo, tabela 5.10, apresentou
os seguintes resultados.

Na TFSA foram encontrados pelo refinamento valores entre 38,3 % e 48,1 % de Cau-
linita; Quartzo, entre 41,6 % e 45,5 %; Rautilo, entre 1,3 % ¢ 9,1 %; Ilmenita, entre 0,7 % ¢ 2,3
%; Anatasio, entre 4,4 % e 4,9 %; Gibbsita, entre 1,6 % ¢ 2,2 %; e entre 0,6 % a 1,0 % de
Montmorilonita.

Na fracdo areia foram encontrados pelo refinamento valores entre 9,6 % e 21,7 % de
Caulinita; rutilo, entre 1,0 % e 6,7 %; Quartzo, entre 73,2 % ¢ 80,8 %; ilmenita, entre 4,3 % ¢
6,9 %.

Na fracao silte foram encontrados valores entre 12,1 % e 24,9 % de Caulinita; entre 1,7
% e 4,7 % de Rutilo; entre 65,7 % e 79,8 % de Quartzo; entre 3,0 % e 6,2 % de ilmenita; ¢
apenas nas amostras Silte-A e Silte-D foram identificados entre 2,9 % e 1,4 % de Calcita, res-
pectivamente.

Na fragao argila foram encontrados entre 73,8 % e 84,3 % de Caulinita; entre 1,9 % e

5,4 % de Goethita; entre 0,7 % e 1,5 % de Rutilo; entre 1,4 % e 2,3 % de Quartzo; entre 3,7 %
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e 6,7 % de Anatasio; entre 4,9 % e 6,7 % de Gibbsita; entre 0,7 % a 1,3 % de Montmorilonita,
e entre 0,6 % e 2,7 % de Calcita.

Os minerais predominantes na TFSA, assim como nas fragdes areia, silte e argila, fo-
ram Caulinita e Quartzo.

Portanto, os resultados utilizando a funcao 3.45 da radiacdo de fundo foram semelhan-
tes aos resultados com o uso da fungao 3.46, nao ocorrendo variagdes nas tendéncias observa-
das. Demostrando que mesmo com a complexidade de multiplas fases cristalinas presente em
solos, ambas as fun¢des podem ser utilizadas para o refinamento dessas estruturas.

Os resultados de quantificacdo estdo condizentes com os dados de FRX tanto por WDS
quanto por EDS, com excegdo dos valores para os 6xidos de ferro que ndo foram identificados
em grandes quantidades, assim a presenga significativa de ferro na FRX em parte pode ser
atribuida a possiveis substituigdes isomorficas e também a material amorfo. Sendo comum a
substitui¢do isomodrfica como identificado em Silva e Silva (2013) em que foram estudadas
propriedades fisico-quimicas da caulinita com diferentes tamanhos de particulas.

Tanto nas amostras de TFSA quanto nas fragdes, observa-se, de forma geral, uma ten-
déncia da quantidade do mineral Caulinita aumentar com a profundidade. E apenas para TFSA
e Silte uma diminuic¢ao de Quartzo com a profundidade. Isso pode estar relacionado ao processo
de lixiviagdo, em que os minerais secundarios seriam carregados pela solucao formada por dgua
e minerais Melo et al. (2009).

Em relagdo aos diferentes tipos de vegetacao, notou-se aumento de caulinita, diminui-
¢do de rutilo e ilmenita no solo com vegetagao de bambu Dendrocalamus asper. Embora as
coletas das amostras de solo tenham sido muito proximas, as amostras sob cultivo de Dendro-
calamus asper estavam mais proximas de uma regido com maiores quantidades de bambus,
com maiores quantidades de matéria organica, ou serrapilheira, depositada. O que segundo Cu-
nha et al. (1993) pode influenciar na disponibilizagao de macronutrientes para o solo, além do
aumento da acidez no solo, contribuindo para o intemperismo dos minerais. No entanto, o teor
de matéria organica serd determinado apenas em trabalhos futuros, assim, esta hipdtese podera

ser testada posteriormente.
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6 CONCLUSAO E TRABALHOS FUTUROS

6.1 CONCLUSAO

A composicao elementar obtida por FRX e mineral por FTIR e MR-DRX do solo nas
profundidades estudadas ndo apresentaram variagcdes expressivas em relagdo as diferentes es-
pécies de bambu, e mantiveram-se inalteradas entre os periodos de coleta, em que as técnicas
preliminares como EDS e WDS, em ambas as coletas, apresentaram predominancia em ordem
decrescente dos elementos Si, Al, Fe e Ti, constituindo 97% do total, e outros em menores
quantidades como Ca, Na, K, CI.

As técnicas de FTIR e DRX possibilitaram identificar no Gleissolo, os minerais Cauli-
nita, Montmorilonita, Quartzo, Goethita, Rutilo, Anatasio, Calcita, Ilmenita e Gibbsita, tanto
no solo coletado em 2016 quanto no solo coletado em 2018.

A utilizagdo tanto da fun¢do polindmio Chebyschev do primeiro tipo, quanto a fungao
série cosseno de Fourier com um termo constante, para radiacdo de fundo empregadas no MR-
DRX, apresentaram resultados semelhantes e os indices de qualidades bons e compativeis com
os encontrados na literatura, demostrando que ambas podem ser utilizadas para o refinamento
de solos. O MR-DRX utilizando ambas as fung¢des, possibilitou a quantificacdo das fases dos
minerais, do solo coletado em 2016. Sendo a TFSA composta predominantemente por 45% de
Caulinita e 45% de Quartzo, Areia em média 17% Caulinita e 75% Quartzo, Silte em média
22% Caulinita e 70% Quartzo, e a Argila em média 80% Caulinita, 9% Anatasio, 1,5% Quartzo.

Em relagdo aos diferentes tipos de vegetagao, notou-se aumento de Caulinita, diminui-
¢ao de Rutilo e Ilmenita no solo com vegetagao de bambu Dendrocalamus asper. Essa variagao

poderd ser melhor investigada ao determinar o teor de matéria organica em ambos os solos.

6.2 TRABALHOS FUTUROS

e Determinar o teor de matéria organica em ambos os solos e analisar possiveis variagdes

na densidade de particula.

e C(lassificar os solos estudados segundo suas profundidades e seus respectivos horizon-

tes.
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Aplicar o método de Rietveld para quantificagdo dos minerais presentes no solo cole-

tado em 2018 e comparar com os dados do solo coletado em 2016.

Investigar o ferro em material amorfo e em suas possiveis substituicdes isomorficas.

Utilizar técnica de analise multivariada para correlacionar as os dados obtidos.
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APENDICE A- GRAFICOS DAS ANALISES DE FTIR
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Figura A1- Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-D, de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2016. Quartzo (Qz).
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Fonte: O autor.

Figura A2- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-G, de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2016. Quartzo (Qz).

Areia-G

f E T g T E T ’ T : T Y T X T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Mumero de onda (cm'')

Fonte: O autor.
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Figura A3- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-J, de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2016. Quartzo (Qz).
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Fonte: O autor.

Figura A4- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-P, de profundidade 10 -20 ¢cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Quartzo (Qz) e Caulinita (Ka).
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Fonte: O autor.
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Figura AS5- Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-S, de profundidade 0 -10 c¢cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Quartzo (Qz).
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Figura A6- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra areia-V, de profundidade 10 -20 ¢cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Quartzo (Qz).
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Figura A7- Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-D de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Figura A8- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-G de profundidade 0 -10 cm, do solo sob

cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Figura A9- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-J de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Figura A10- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-M de profundidade 10 -20 cm, do solo sob

cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (GD).
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Fonte: O autor.
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Figura A11- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-S de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.

Figura A12- Gréaficos de FTIR no modo absorbancia da amostra argila-V de profundidade 10 -20 c¢cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Goethita (Gt), Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (GD).
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Figura A13- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra silte-D de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) e Rutilo (Rt).
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Fonte: O autor.

Figura A14- Graficos de FTIR no modo absorbéncia da amostra silte-G de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) e Rutilo (Rt).
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Figura A15- Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra silte-J de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) e Rutilo (Rt).
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Figura A16- Gréaficos de FTIR no modo absorbancia da amostra silte-P de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) ¢ Rutilo (Rt).
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Fonte: O autor.
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Figura A17- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra silte-S de profundidade 0 -10 c¢cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) e Rutilo (Rt).
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Figura A18- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra silte-V de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz) e Rutilo (Rt).
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Figura A19- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-D de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),

Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).
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Figura A20- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-G de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),

Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
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Figura A21- Gréficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-J de profundidade 10 -20 ¢cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2016. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).
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Figura A22- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-P de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Guadua angustifolia, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).
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Figura A23- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-S de profundidade 0 -10 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).
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Figura A24- Graficos de FTIR no modo absorbancia da amostra TFSA-V de profundidade 10 -20 cm, do solo sob
cultivo do bambu Dendrocalamus asper, coletado em 2018. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz),
Rutilo (Rt), Anatasio (An) e Gibbsita (Gb).
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APENDICE B- GRAFICOS DAS ANALISES DE DRX
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Figura B1- Andlise de DRX da amostra areia-D de profundidade 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm).
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Figura B2- Analise de DRX da amostra areia-G de profundidade 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm).
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Fonte: O autor.
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Figura B3- Analise de DRX da amostra areia-J de profundidade 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt) e Ilmenita (Ilm).
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Fonte: O autor.

Figura B4- Analise de DRX da amostra areia-P de profundidade 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), IImenita (Ilm).
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Figura B5- Andlise de DRX da amostra areia-S de profundidade 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), [lmenita (Ilm).
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Fonte: O autor.

Figura B6- Analise de DRX da amostra areia-V de profundidade 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), [lmenita (Ilm).
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Fonte: O autor.
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Figura B7- Analise de DRX da amostra argila-D de profundidade 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt), Rutilo
(Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Figura B8- Analise de DRX da amostra argila-G de profundidade 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt), Rutilo
(Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).

700 -

Ka

600 -

500

400 -, Mn

300

Intensidade (cps)

200 4

100

Argila-G

Ka

Gb_

Fonte: O autor.

28(°)



122

Figura B9- Andlise de DRX da amostra argila-J de profundidade 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt), Rutilo

(Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.

Figura B10- Analise de DRX da amostra argila-P de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt),

Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
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Figura B11- Analise de DRX da amostra argila-S de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt), Rutilo
(Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.

Figura B12- Andlise de DRX da amostra argila-V de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018
sob cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Goethita (Gt),
Rutilo (Rt), Anatasio (An), Calcita (Cal) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
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Figura B13- Analise de DRX da amostra Silte-D de profundidades 10 —20 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita (Ilm).

6000 -
Qz
Ka Silte-D
5000 o
4000 4
=
e
1]
B 3000 1
=
(0]
=
o
E
2000
Qz
Kaq__
Qz
1000 - /! gz "
Rt Qz t 74 Q
lm Qz Q I e
: ! cal S KJ,E I I-Ea I ' qzQz le
u -
T T T T T T T T 1
10 20 30 40 50 &0 70 80 90
26 (%)

Fonte: O autor.

Figura B14- Analise de DRX da amostra Silte-G de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita (Ilm).
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Fonte: O autor.
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5- Analise de DRX da amostra Silte-J de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2016 sob
bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita (Ilm).
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Fonte: O autor.

Figura B16- Andlise de DRX da amostra silte-P de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita (Ilm).
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Fonte: O autor.
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Figura B17- Analise de DRX da amostra silte-S de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita (Ilm).
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Figura B18- Andlise de DRX da amostra silte-V de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Calcita (Cal) e Ilmenita (Ilm).
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Figura B19- Andlise de DRX da amostra TFSA-D de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2016
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ana-
tasio (An), Calcita (Cal), Ilmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.

Figura B20- Analise de DRX da amostra TFSA-G de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2016
sob cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), Calcita (Cal), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.
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Figura B21- Analise de DRX da amostra TFSA-J de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2016
sob cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), Calcita (Cal), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Figura B22- Anélise de DRX da amostra TFSA-P de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018
sob cultivo de bambu Guadua angustifolia. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Ana-
tasio (An), Calcita (Cal), Ilmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Figura B23- Anélise de DRX da amostra TFSA-S de profundidades 0 — 10 cm, do Gleissolo coletado em 2018 sob
cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt), Anata-
sio (An), Calcita (Cal), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Figura B24- Analise de DRX da amostra TFSA-V de profundidades 10 — 20 cm, do Gleissolo coletado em 2018

sob cultivo de bambu Dendrocalamus asper. Caulinita (Ka), Montmorilonita (Mn), Quartzo (Qz), Rutilo (Rt),
Anatasio (An), Calcita (Cal), [lmenita (Ilm) e Gibbsita (Gb).
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Fonte: O autor.



