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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo caracterizar os minerais presentes na fragéo argila dos
horizontes B de um solo Salino-Sédico e Solod, localizados, respectivamente, ao redor de uma
lagoa salina e uma lagoa salobra em uma sub-regido do Pantanal (MS). As amostras foram pré-
tratadas com a retirada de matéria organica e fracionadas em argilas finas por centrifugacéo.
Fracdes finas de argila foram tratadas com K* 22°C, K* 550°C, Mg?* e solvatadas com etileno-
glicol (EG) e enviadas ao Difratdmetro de Raios-X (DRX) para promover a identificacdo dos
minerais. Além disso, amostras de argila fina solvatadas com EG foram submetidas a
modelagem computacional utilizando o Newmod 3.2.1. Os resultados mostram principalmente
interestratificado ilita, esmectita e caulinita na argila fina, com dominancia de ilita em ambos
os solos estudados. No entanto, um claro aumento nas fases de esmectitas e caulinitas no Solod
foi observado. Estes resultados refletem os maiores graus de lixiviagdo nos Solods provocados
pela solodizagdo, que foi desencadeada pela entrada de agua doce nas lagoas salinas,

transformando-os em lagoas salobras.

Palavras-chave: solo Salino-Sodico, Solod; interestratificado; solodizacéo.



ABSTRACT

This work aimed to characterize the minerals present in the clay fraction of B-horizons
of a Saline-Sodic and a Solod Soil, located, respectively, around a saline lake and a brackish
lake in a sub-region of the Pantanal wetland (MS). The samples were pre-treated with the
removal of organic matter and fractionated between fine clays by centrifugation. Fine clay
fractions were treated with K* 22°C, K* 550°C, Mg?* and solvated with ethylene glycol (EG)
and sent to the X-Ray Diffractometer (XRD) in order to promote the identification of the
minerals. In addition, EG solvated fine clay samples underwent computational modeling using
Newmod 3.2.1. The results show mainly interestratified illite, smectite and kaolinite in the fine
clay, with dominance of illite in both the studied soils. However, a clear increase in the smectites
and kaolinites phases in the Solod was observed. These results reflect the higher degrees of
leaching in the Solods provoked by the solodization, which was triggered by the entrance of

freshwater in the saline lakes, transforming them into brackish lakes.

Key-words: Saline-sodic; Solods; interestratified; solodization.
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1- INTRODUCAO

O conceito de areas umidas (wetlands) envolve como caracteristicas gerais a presenca
permanente ou temporaria, porém recorrente, de aguas superficiais rasas, a ocorréncia de solos
sujeitos a saturacdo prolongada e a presenca de flora e fauna adaptadas as condi¢des Umidas
continuas ou ciclicas (MALTBY, 1991; DENNISON & BERRY, 1993; MITSCH &
GOSSELINK, 1993; MOORE, 2001). O Pantanal Sul-Mato-Grossense (Figura 1), localizado
na porcao central da América do Sul, é internacionalmente conhecido como a maior area Umida
continental do mundo, com cerca de 200.000 km? (SCOTT, 1991; POR, 1995). E considerado
como Patrimdnio Natural da Humanidade pela UNESCO e como Area Umida de Importancia
Internacional pelo Ramsar Convention on Wetlands, um tratado intergovernamental que visa o

uso sustentavel dos recursos naturais de areas Umidas em todo o mundo.

Figura 1 — Localizacdo do Pantanal

o

Nhecolandia
Ko Ao,

Fonte: ECOA (2010).

Disponivel em < http://riosvivos.org.br/a/Noticia/Lagoas+salgadas+do+Pantanal/16130> Acesso em
novembro/2018
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A Nhecolandia (Figura 2) é uma sub-regido localizada na por¢éo centro-sul do Pantanal
(SILVA & ABDON, 1998), em um megaleque aluvial muito arenoso formado pelo rio Taquari

e seus defluentes (ASSINE et al., 2005).

Figura 2 — Localizacdo da Nhecolandia

Fonte: Adaptado de FURQUIM (2007) e Revista de Geografia UFPE (2012)

A caracteristica de destaque da Nhecolandia é a presenca de cerca de 7000 lagoas de
agua doce (baias) e de cerca de 1500 lagoas de agua salgada (salinas), associadas a outros
elementos geomorfoldgicos tipicos da paisagem, localmente denominados de vazantes e
cordilheiras (Figura 3). As vazantes sdo cursos d’agua intermitentes por onde escoam as aguas
das cheias. As baias sdo depressdes localizadas no interior das vazantes, coalescentes no
periodo de maxima cheia, mas secas na estiagem. As cordilheiras constituem elevacoes
alongadas e estreitas, adjacentes as vazantes, apenas 3 a 4 metros mais altas que o entorno e
recobertas por Cerraddo. As lagoas salinas séo depressoes arredondadas localizadas no interior

das cordilheiras, permanentemente com dagua. Diferentemente das baias e vazantes, as
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cordilheiras e as lagoas salinas ndo sdo comumente atingidas pelas aguas superficiais das

inundacdes, sendo alimentadas por aguas subsuperficiais e das chuvas (FURQUIM, 2007).

Figura 3 - Elementos tipicos da paisagem da Nhecolandia

Legenda: 1-baias; 2- vazantes; 3-cordilheiras; 4- lagoas salinas; 5-campos de inundagdo com vegetacdo herbacea.

Fonte: FURQUIM (2007).

Entretanto, um estudo realizado por Fernandes (2007) aponta a ocorréncia de lagoas
salobras no interior das cordilheiras com caracteristicas geoquimicas intermediarias entre as
baias e salinas. Esta ocorréncia sugere que algumas lagoas salinas, e as cordilheiras do seu
entorno, estdo sofrendo degradacéo provavelmente devido ao aporte de dguas doces superficiais
das inundacdes, transformando-se inicialmente em lagoas salobras e, posteriormente, em lagoas

doces (baias).

Estudos baseados em morfologia de campo mostram que as cordilheiras, vazantes e

baias apresentam solos profundos, de coloragéo clara, arenosos, com gréos simples, acidos a
12



neutros, sendo classificados como Neossolos Quartzarénicos (CUNHA, 1980; SAKAMOTO,
1997, FERNANDES, 2000). Os solos adjacentes as lagoas salinas sdo morfologicamente bem
diferentes, possuindo horizontes mais proximos a superficie claros e arenosos e horizontes B
de cor cinzenta ou esverdeada, macigos, extremamente duros, areno-argilosos ou argilo-
arenosos (SAKAMOTO, 1997; BARBIERO et al., 2000; SILVA & SAKAMOTO, 2003;

SILVA et al., 2004).

Estudos detalhados realizados por Furquim (2007), Furquim et al. (2008) e Furquim et
al. (2010) mostraram que a grande maioria dos horizontes dos solos das lagoas salinas possuli
porcentagens de sédio trocavel (PST) superiores a 80%, condutividade elétrica na pasta
saturada (CEp) superior a 10 dS m™ e pH majoritariamente acima de 9, mas maior que 10 nos
horizontes B. Segundo esses autores, tais caracteristicas os classificam como solos
halomorficos, especificamente Salino-Sédicos. Esses solos estdo submetidos aos processos de
salinizacdo e solonizacéo, sendo o primeiro responsavel pelo acimulo de sais mais sollveis que
0 gipso e o segundo pelo aumento do sédio trocavel em relacdo aos outros cations no complexo

de troca (FANNING E FANNING, 1989).

Em termos mineraldgicos, os horizontes B cinzento e esverdeado apresentam grande
quantidade de micas verdes dioctaédricas classificadas como ilita-férrica e glauconita, formadas
pela precipitagdo direta das solucgdes do solo (FURQUIM et al., 2010). Nos perfis localizados
nas partes mais altas do entorno da salina (limite com a cordilheira), esses horizontes
apresentam, ainda, esmectitas ricas em ferro e aluminio, classificadas como ferribeidelitas,
formadas pela transformacdo das micas ferricas devido a ciclos menos frequentes de

umedecimento/ressecamento (FURQUIM et al., 2008).

As mudancas do regime hidrologico derivadas da transformacéo das salinas em lagoas
salobras e, por fim, em baias tem sido capaz de induzir intensas transformac6es nos solos

halomorficos associados as salinas (FURQUIM, 2007). Os solos Salino-Sodicos associados as
13



primeiras deixaram de estar sob a influéncia do processo de salinizagdo/solonizacao e passaram

a sofrer influéncia do processo de solonizacao ou solodizacao.

O processo de solonizacéo levou a formacéo de solos chamados Solonetz nos arredores
das lagoas salobras mais mineralizadas, ou seja, daquelas lagoas com pH e condutividade
elétrica (CE) menores, mas com valores relativamente mais proximos das lagoas salinas
(FURQUIM et al., 2017). Este processo ocorre, basicamente, a partir da lixiviacao de parte dos
sais sollveis presentes nos solos salinos, juntamente com a ocorréncia mais comum de
carbonatos de s6dio e 0 aumento do Na* trocavel (GEDROIZ, 1912; SUMNER et AL., 1998;

SPARKS, 2003).

Em um cenario com maior grau de lixiviagdo, 0 processo tende a causar maiores
mudancas, ndo sendo mais denominado como solonizacdo, mas sim solodizacao, através da
qual é formado solos sodicos degradados (GEDROIZ, 1925; KELLOG, 1934). A principal
caracteristica deste processo é a perda de Na" e de outros cations e o aumento de H* no
complexo de troca. Com isso, sdo formados os solos denominados de: Solonetz-solodizados,
em um primeiro estagio, e Solods, num estagio final de degradacdo (FANNING E FANNING,

1989).

Pelo nosso conhecimento, ndo ha trabalhos na literatura nacional e internacional que
relacionam diretamente a evolucdo genética dos solos afetados por sais e a consequente
génese/evolucdo dos argilominerais associados. Nos Pantanal, em especifico, tal evolugéo
provavelmente induz intensas mudangas na assembleia de minerais dos solos Salino-Sodicos,
como por exemplo, a transformacao das micas férricas (ilita férrica e glauconita) em esmectitas
férricas (ferribeidelitas), processo ja existente nas partes altas do entorno da salina preservada,

onde a agua subsuperficial € menos mineralizada (FURQUIM et al., 2008).
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Outra possibilidade seria a completa dissolucdo destas micas férricas quando
submetidas a condicOes acidas (tipicas de solos sujeitos a solodizacao), ja que seu ambiente de
formacéo é extremamente alcalino. Neste caso, o ferro liberado poderia reprecipitar-se como
oxidos, oxihidroxidos ou hidroxidos de ferro. Em solos sujeitos a rapida oxidacdo e com pH
superior a 5, a formacdo de ferrihidrita poderia ser favorecida. Como este mineral é metaestavel,
com o tempo ele tenderia a transformar-se em hematita, desde que ocorram condi¢6es de pH
neutro, elevadas temperaturas e baixa disponibilidade de dgua (como, por exemplo, no periodo
de estiagem). Em solos sujeitos a oxidacao lenta, poderia ocorrer formacéo direta de goethita

em pH inferior a 5, ou de lepidocrocita em pH neutro (BIGHAM et al., 2002).

A identificacdo dos tipos de argilominerais e 0xidos e dos seus processos de formacao
nos diferentes estagios de solos submetidos a solodizacdo no entorno das lagoas salobras na
Nhecolandia pode fornecer importantes informacdes sobre a génese destes minerais durante a

evolucdo dos solos afetados por sais, tema muito pouco conhecido na literatura.

2.0BJETIVOS

Este trabalho propde caracterizar os minerais presentes na fracéo argila de amostras de
horizontes B esverdeados situados em um solo Salino-Sédico dos arredores de uma lagoa salina
preservada (lagoa salina do Meio), cujas dguas possuem pH superior a9 e CE de 55dSm?, e
em um Solod dos arredores de uma lagoa salobra ja bastante alterada (lagoa salobra do
Banhado), cujas aguas possuem pH de 6,17 e CE de 0,76 dS m™t. Com isso, pretende-se
estabelecer comparacOes entre as assembleias mineralogicas estudadas, procurando identificar

transformacg6es mineralogicas.

Assume-se a hipdtese de que as assembleias mineralogicas dos horizontes B dos Solods

associados as lagoas salobras séo qualitativa e/ou quantitativamente diferentes em relagédo a
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assembleia presente nos horizontes B dos solos Salino-Sodicos associados as salinas
preservadas, estudada por Furquim et al., (2008) e Furquim et al., (2010). Entretanto, espera-se
encontrar estreitas relagdes genéticas entre estas assembleias minerais, associadas as mudancas

de tipo e estagio de acdo de processos pedogenéticos nestes solos, em especial da solodizacéo.

3.REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Conceito de argila e de argilas silicatadas (argilominerais)

O solo é constituido por 3 fases: a fase liquida, sélida e gasosa. O objeto de estudo desse
trabalho esta incluido na fase sélida do solo, dentro da qual existem particulas com diversos
tamanhos. As menores particulas existentes dentro deste conjunto sdo as argilas (MURRAY,
2007; LEPSCH, 2011). A definicdo do tamanho das argilas varia de acordo com o sistema de
classificacdo granulométrica das particulas, apresentando geralmente como limite superior de
didametro valores entre 0,002 e 0,005 mm ou 2 a 5 micrémetros (BLOTT e PYE, 2012). Na
Ciéncia do Solo, entretanto, € comum adotar a escala granulométrica do Departamento de
Agricultura do Estados Unidos (“United States Department of Agriculture, USDA”),
desenvolvida e adaptada por varios autores americanos desde o final do século XIX (BLOTT e
PYE, 2012). Neste sistema, a argila é considerada como particulas com diametros inferiores a
0,002 mm (2 micrémetros), podendo ainda ser subdividida em argila grossa (0,002 a

0,0002mm) e argila fina (<0,0002mm) (USDA, 2014).

A argila é uma fragdo granulométrica que ocorre nos solos, mas também em todos os
materiais geoldgicos, como alterita, sedimentos e rochas. Dentro desta fragdo pode ocorrer uma
grande variedade de materiais, em geral classificados como minerais silicatados, minerais
oxidicos, materiais amorfos e matéria organica (BRADY & WEIL, 2013; LEPSCH, 2011). As

propriedades fisicas das argilas sdo, entdo, baseadas na quantidade e diversidade dos tipos de
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materiais presentes (MURRAY, 2007). Nessa revisdo, serd dada énfase aos minerais silicatados
da fracdo argila que sdo mais comumente encontrados em solos, por serem o objeto de estudo

do presente trabalho.

As argilas silicatadas, denominadas também como filossilicatos ou argilominerais,
possuem estrutura constituida por tetraedros de silicio e octaedros principalmente de aluminio,
que se organizam por ligacao efetuada pelo compartilhamento de oxigénios dos tetraedros entre
si. A palavra filossilicato vem do grego “phyllon”, que significa folha, e do latim “silic”, que
significa silex (MEUNIER,2005). Sua definicdo pode ser entendida como uma classe de
minerais caracterizada por uma estrutura cristalografica de tetraedros de SiOs que se unem
essencialmente em duas dimensoes, resultando um habito em folhas, semelhantes a laminas ou
estruturas planares (BRADY & WEIL, 2013). A organizacdo destes tetraedros permite a
alocacdo de uma lamina sobre a outra, formando camadas. A combinacédo entre estas laminas
promove a ocorréncia de duas diferentes estruturas de argilas silicatadas: do tipo 1:1 e do tipo

2:1 (MEUNIER, 2005).

No grupo designado como 1:1, existe a combinac&o de uma lamina tetraedral (Figura 4)
com uma lamina octaedral, formando uma Unica camada. O principal representante deste grupo
é o mineral caulinita. No grupo 2:1, a camada é formada pela unido de duas laminas tetraedrais
e uma lamina octaedral, tornando-se argilas mais ricas em silicio. Dentro desse grupo estdo
presentes principalmente as vermiculitas, esmectitas, cloritas e micas. A entrecamada dessas
argilas pode ser expansivel devido a entrada de moléculas de agua (H-0) e quantidade de ions,
como Ca*, Mg?*, entre outros. As vermiculitas e as esmectitas sdo exemplos destes minerais

expansiveis (LEPSCH, 2011).
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Figura 4 — Componentes basicos moleculares das argilas silicatadas.

Legenda: a) uma estrutura tetraédrica e octaédrica; b) planos formados quando as laminas séo interligadas.

Fonte: BRADY & WEIL (2013).

3.2 Caulinita

A caulinita € um mineral abundante nos solos, constituindo-se no filossilicato mais
onipresente e abundante nos solos tropicais. Sua férmula quimica pode ser dada por
Al>Si>0s(0OH)4 e sua composicdo quimica média pode ser dada por: SiO.: 46.54%; Al>Os:
39.50%; e H.0, 13.96%. (MURRAY,2007). Comparada a outros filossilicatos, a caulinita
possui uma composicao quimica mais pura, tendo o ferro (Fe) como Unico elemento comumente

substituido em sua estrutura (DIXON & WHITE, 2002).

A composicao da caulinita é baseada na presenca de tetraedros de silicio e octaedros de
aluminio, em uma proporcao 1:1 (Figura 5). Assim como 0s outros minerais pertencentes a este
grupo, a caulinita apresenta areas de baixa superficie e baixa capacidade de troca de cations

(DIXON &WHITE, 2002). Na caulinita, dois tercos das posi¢es nos octaedros sdo ocupados
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por ions de aluminio e as posi¢Oes dos tetraedros sdo ocupadas por ions de silicio. Devido a
esta ocupacao dos ions de aluminio, é também utilizado o termo dioctaedral para as caulinitas

(MURRAY, 2007) (Figura 5)
Figura 5 — Estrutura da caulinita.

Dioctaedral

Al.2Si205(OH)4
Caulinita

5o
o OW
o Mg™
o AI'

s-.‘
ez S| Octaedro

Fonte: Adaptado de NELSON (2015).

A lamina octaédrica é dominante para a determinacdo da dimensdo da camada silicética,
visto que o mecanismo de ajuste da lamina tetraédrica é baseado numa rotacéo alternada ao
octaedro, reduzindo as dimensdes (BAILEY, 1966). Segundo NEWHAM (1961), o
empilhamento das camadas da caulinita é controlado, basicamente, por 2 fatores estruturais,
sendo: a repulsdo entre cations de Si e Al com altas cargas, o que tende evitar superposi¢éo; e
a rotacdo de ions de oxigénio em direcdo a OH na camada adjacente, no intuito de fortalecer a

ligacdo entre as camadas.

A caulinita pode ser observada em todas as fragdes do solo, desde areia grossa até argila
fina, sendo mais comumente encontrada na fracdo argila (DIXON & WHITE, 2002). Existe

uma variedade de formas e tamanhos as quais a caulinita pode ser observada, sendo a forma
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mais comum a de placas pseudohexagonais. Outra morfologia que a caulinita pode apresentar
é a vermiforme, representadas por massas cristalinas com ondula¢Ges (WHITE et al, 1993)

(Figura 6).

Figura 6 — Morfologia da caulinita

Legenda: (a) pilha de flocos de caulinita mostrando as folhas dobradas; (b) blocos de assembleias empilhadas de
maneira simples; (c) blocos vermiculares de caulinita com bordas irregulares; e (d) placas submicrdnicas de
caulinita (texto traduzido e adaptado de Dixon, 1989).

Fonte: Adaptacdo de DIXON (1989)

A caulinita possui menor carga que os outros filossilicatos geralmente encontrados no
solo, sendo essa carga de 1 a 5 cmol kg™* (DIXON & WHITE, 2002). O ponto isoelétrico para
a caulinita é o valor de pH 5,25 (BRAGGS et al, 1994), determinado através da utilizacdo de
diversas técnicas eletroquimicas. Em valores de pH menores que 5,25, as particulas da caulinita
podem apresentar carga positiva, enquanto em valores de pH maiores que 5,25, a carga é
dominantemente negativa (DIXON & WHITE, 2002). A carga positiva em baixos valores de
pH confere a caulinita uma importante fonte de capacidade de troca aniénica nos solos. A area
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de superficie da caulinita, costuma ser entre 5 e 39 m?g!, dependendo do tamanho da particula

de cada amostra individual (DIXON, 1989).

Em relacdo a génese da caulinita, ela pode ser formada através principalmente como
produto do intemperismo ou por alteracdo hidrotermal (MURRAY & KELLER, 1993). A
maioria da caulinita existente na superficie terrestre € vinda do intemperismo, como resultado
da hidrdlise, que é processo de destrui¢cdo do mineral primario em contato com a dgua devido a
acdo do H* (LEPSCH, 2011). Na formacdo de argilominerais, como o caso da caulinita,
costuma-se ocorrer a hidrolise parcial, através da qual parte da silica permanece no perfil de
solo, em quantidade suficiente para gerar silicatos do tipo 1:1 (TOLEDO et al, 2009). Essa
situacdo é comum em regides principalmente em zonas tropicais com altas pluviosidades e
temperaturas, onde a lixiviacéo é relativamente intensa, suficiente para retirar parte da silica do

solo.

Uma das maneiras de identificar a caulinita é através da difracdo de raios X (DRX), na
presenca de um pico relacionados aos espacos d (001) de 0,7 nm, e de um pico relacionado ao
espaco d (002) de 0,35 nm (DIXON & WHITE, 2002). Alguns minerais comuns, como
esmectita, vermiculita, clorita, entre outros, podem causar interferéncia na identificacdo da
caulinita em amostras (DIXON & WHITE, 2002). Por esse motivo, sdo utilizados alguns
tratamentos nas amostras para reduzir esses problemas, como a saturacdo com potassio (K*) e
mudancga de temperatura da amostra (JACKSON, 1979). Esses tratamentos serdo melhor

explicados no item 4 - Materiais e Métodos do presente trabalho.

3.3 Esmectita

As esmectitas sdo parte do maior grupo mineral encontrado na fracao argila dos solos.

Sua nomenclatura esté associada a alta adsorcéo, podendo agir como agente purificante (REID-
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SOUKUP & ULERY, 2002). Elas sdo um grupo de minerais silicaticos expansivos 2:1, nos
quais a 4gua e ions ocupam a regido entre as camadas, e dependendo da quantidade, podem

provocar a expansdo ou contracao da estrutura (MURRAY, 2007).

As esmectitas mais comuns nos solos sdo aquelas do tipo dioctaedrais, representadas, por
exemplo, pela montmorilonita, beidelita e nontronita (Figura 7), de respectivas formulas
quimicas: M*g33(Sis)'"V(Al167Mgo33)V'010(OH)2 . M*033(Sizer Alozs)'V(Al2)V'010(0H)2; e
M*033(Size7 Aloss)'"(Fes+)V'010(0OH), (REID-SOUKUP & ULERY, 2002), sendo que M*

representa um ou mais cations metalicos trocaveis.

Figura 7 — Estrutura das esmectitas dioctaédricas.

Montmorilonita Nontronita
Beidelita
Si¢ St AP*  Si¢t AP
AR+, Mg2* AP+ Fe**

Cations trocaveis e agua

Fonte: Adaptado de REID-SOUKUP & ULERY (2002).

A morfologia das esmectitas é caracterizada por agregados esferoidais, flocos, ripas ou
formas poligonais. A maioria possui um didmetro menor que 1pm e costuma ser encontrada
nos poros e rachaduras de outros minerais, além do interior de agregados de solos (REID-

SOUKUP & ULERY, 2002).

Esses minerais sdo, geralmente, menores que outros minerais, e tendem a se concentrar

na fracdo de argila fina dos solos e sedimentos (REID-SOUKUP & ULERY, 2002). Além da
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superficie externa do cristal, a entrada de agua, cations hidratados ou moléculas organicas na
entrecamada, devido a carga negativa ai presente, gera uma superficie interna disponivel para

ligacbes quimicas (REID-SOUKUP & ULERY, 2002).

As esmectitas apresentam cristais mais desordenados, exibindo, portanto, menor
cristalinidade (RICH, 1968). Como as esmectitas costumam ser menores que outros minerais,
tendendo ficaram concentradas na fracdo de argila fina, e apresentam superficie externa e
interna (associada a expansdo das camadas), sua area de superficie € alta, em torno de 600 a
800 m? g (REID-SOUKUP & ULERY, 2002). Por estes motivos, seu valor de CTC ¢ alto,
variando de 47 a 162 cmolc.kg (BORCHARDT, 1989), sendo comuns valores de 80 a 150

cmolc.kg? (SPARKS, 1995; DEER et al., 1978).

Em relacdo a génese das esmectitas em solos, esta pode ser herdada de materiais
parentais, como o Xxisto, através de rochas alteradas hidrotermalmente, ou da maneira mais
comum, que € sendo produto do intemperismo de outros filossilicatos do grupo 2:1,
principalmente a mica. Na formagdo de argilominerais do tipo 2:1, as regifes de maior
ocorréncia sdo aquelas regides que sdo menos lixiviadas, havendo maior disponibilidade de
silica para compor a estrutura dos minerais. Por isso, esse processo & chamado de
bissialitizacdo, visto que a relacdo Si:Al é de aproximadamente 2 atomos de silicio para 1 de
aluminio (TOLEDO et al, 2009). Essas situagdes ocorrem principalmente em solos de zonas
temperadas, que de forma geral estdo sujeitas a menores precipitacées que os de zona tropical,
ou em areas de relevo deprimido, onde h& acimulo de agua e ions, havendo, portanto, mais

silica disponivel para formacéo de estruturas 2:1.

A difracdo por raios X (DRX) &, particularmente, um dos métodos mais Uteis para
identificacdo das esmectitas, apesar do pequeno tamanho de suas particulas minerais, que as
vezes dificultam a analise (MURRAY, 2007). Elas séo identificadas pelos picos d(001) 1,7 a

1,8nm, quando as laminas sio saturadas com Mg?* e posteriormente solvatadas com glicerol ou
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etileno glicol; 1,24 a 1,28nm na saturacdo de K*; e 0,98 a 1,01nm quando essa saturacdo de K*
¢ aquecida a temperaturas de 300 a 550°C (MOORE AND REYNOLDS, 1997; KLUTE, 1986).
Os picos de DRX das esmectitas sdo largos e com menor intensidade devido a sua baixa
cristalinidade e a interestratificacdo da esmectita com outros minerais, o que € bastante comum

principalmente em solos (REID-SOUKUP & ULERY, 2002).

3.4 Mica

Micas sdo minerais encontrados em solos, sedimentos e rochas ao redor do mundo. Sua
estrutura € baseada no tipo 2:1, com 2 laminas de tetraedro de Si e 1 lamina de octaedro,
ocupado principalmente pelo Al, mas também por outros cétions, como Mg?*
(SCHULZE,2002). Cada camada consiste em 4 planos com oxigénio ou hidroxila e 3 planos de

cations que se encontram entre os 4tomos de oxigénio.

Esses minerais podem ser classificados como trioctaedrais ou dioctaedrais, dependendo
do tipo e da localizacdo dos cations na folha de octaedro (SCHULZE, 2002). A mica trioctaedral
mais comum € a biotita, na qual todos cétions na ldmina octaédrica sdo cétions divalentes,
principalmente o Ferro (Fe), que equilibram completamente a carga negativa dos &nions
oxigénio (O) e hidroxila (THOMPSON & UKRAINCZYK, 2002). Sua férmula quimica é dada
por K(Mg,Fe)3(AlSiz010)(F,0H)>.

A mica dioctaedral mais abundante é a muscovita. Em sua estrutura, dois tergos dos
espacos de cations na lamina octaedrica sdo preenchidos por ions de aluminio (Al)
(THOMPSON & UKRAINCZYK, 2002). Sua formula quimica é dada por K(SizAl) Al>201o)

(OH)2 (FANNING, KERAMIDAS & EL-DESOKY, 1989).

Na fracdo argila dos solos, normalmente a mica dioctaedral (Figura 8) é identificada

como ilita (BAILEY et al, 1984; MOORE & REYNOLDS, 1997). De acordo com Bailey et al.
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(1984), a lamina octaedral de ilita contém maior quantidade de Fe?* e Mg?* que outras micas

dioctaedrais, substituindo Al®*.

Figura 8 — Estrutura da mica dioctaedral

4 ) J : J ’

Limina tetraedral AAAAAAAAAAA

Lamina octaedral
Limina tetraedral A AL AL AL AL A/

Entrecamada ? ? " ’ ? ’ , Mineral 2:1
com ions K*

Camada 2:1

Disponivel em: <http://mineralogiaequimicadosolo.blogspot.com/2014/04/composicao-da-fase-solida-
mineral-do.htmI>Acesso em out/2018.

Nos valores de pH comumente encontrados nos solos, as micas apresentam camadas
com dominio de carga negativa, visto que o0s cations centrais da estrutura que se localizam nos
intersticios ndo apresentam carga positiva suficiente para o balanceamento com os anions
(THOMPSON & UKRAINCZYK, 2002). Entretanto, sua capacidade de troca catiénica (CTC),
em geral, € baixa, entre 5 e 15 cmol.kg-1. Aumento nos valores de CTC de ilita, por exemplo,
estdo associados a influéncia da esmectita, usualmente associada as suas camadas na forma de
interestratificados. A area de superficie ndo é muito estudada, porém em ilitas provindas de

sedimentos marinhos tem o valor médio de 150x10° m?kg™* (SRODON et al, 1986).

Em relacdo a morfologia das micas, uma bastante comum encontrada em solos € do tipo
“laths” (Figura 9), o que significa dizer que as micas se encontram em ripas, espécie de folhas

com aspectos lineares (VELDE E MEUNIER, 2008).
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Figura 9 — Morfologia da mica em ripas

Fonte: Adaptado de Furquim (2007).

Em relacdo a génese das micas, temos que a formacdo desse tipo de argilomineral, do
tipo 2:1, tem como regides de maior ocorréncia, aquelas regides que sdo menos lixiviadas,
havendo maior disponibilidade de silica, sendo normalmente ambientes de zonas temperadas

e/ou com relevo deprimido, com ocorréncia de acimulo de ions (TOLEDO et al, 2009).

A forma mais utilizada de identificacdo das micas € a difracdo de raios X (DRX), além
de analises térmicas, analises quimicas totais e espectroscopia de infravermelho (THOMPSON
& UKRAINCZYK, 2002). As micas ndo expandem quando saturadas com moléculas organicas
polares, entdo o pico d (001) do DRX que a identifica, aproximadamente 1nm, persiste quando
amostras sdo saturadas com Mg?* e solvatadas com glicerol ou etileno-glicol (THOMPSON &

UKRAINCZYK, 2002).
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4. MATERIAIS E METODOS
4.1 Materiais

O presente trabalho foi realizado com amostras provindas de solos coletados na Fazenda
Nhumirim, da propriedade Embrapa, no Pantanal. As amostras foram coletadas de uma lagoa

salina, conhecida como “lagoa do Meio”, e uma lagoa salobra, conhecida como “lagoa do

Banhado” (Figura 10).

Essas duas amostras foram coletadas através do levantamento do solo ao longo de
transectos (T), associados a cada lagoa de acordo com a metodologia de Andlise Estrutural da
Cobertura Pedologica. Essa metodologia pode ser entendida como o estudo das caracteristicas
morfologicas, a relacdo lateral /vertical, distribuicdo geografica dos solos (horizontes,
estruturas, constituintes) ao longo de unidades geomorfoldgicas. (BOULET, 1992; RUELLAN

E DOSSO, 1993).

Em relacdo a lagoa salina do “Meio”, o estudo foi realizado por Furquim (2007), em um
transecto que se estende da borda da cordilheira até o nivel d"agua da salina no periodo de
maxima seca (outubro). A amostra utilizada neste trabalho esta localizada no Pedon 5 (P5)
(Figura 11), porque € o local mais proximo da lagoa salina e, portanto, com as caracteristicas
morfolégicas e quimicas mais tipicas dos Solos Salino-Sddicos. A seguir, € possivel visualizar

a localizagéo do transecto na lagoa.
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Figura 10 — Localizagdo das amostras
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a. Localizacdo do Pantanal, da sub-regido da Nhecolandia e da fazenda onde se situa a lagoa estudada (Fazenda Nhumirim) (Adaptado de Furquim, 2007); b. Lagoa do Banhado
e Lagoa do Meio (Autor: CAMARGO, G. R.) Fonte: Google Earth Pro.
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Figura 11 — Organizacdo da Cobertura Pedoldgica na Lagoa do Meio
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Horizonte 1 — Marrom claro — acinzentado (10YR 6/3, 7/3); areia; gréo simples.
Horizonte 2- Cinza escuro (10YR 4/1); areia franca; estrutura prismatica.

Horizonte 3- Marrom escuro-acinzentado (10YR 4/2); areia ou areia franca; maci¢o com presenca de subestrutura
em blocos subangulares.

Horizonte 4 — Cinza claro acastanhado (2,5Y 6/2); areia; gréos simples.

Horizonte 5 — Cinza (2,5Y 5/1); areia ou areia franca; maci¢co com presenca de subestrutura em blocos a) Cobertura Pedolégica Fonte: FURQUIM (2007)
subangulares.
Horizonte 6- Cinza-Esverdeado (5Y 5/1); franco arenosa; macigo, extremamente duro. b) Transecto. Elaboragdo: CAMARGO, G.R.
(2018).
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Na Lagoa do Meio, o horizonte do qual a amostra foi retirada, horizonte 6, chamado de
Bgng* é um horizonte esverdeado, com maior quantidade de argila que os horizontes
sobrejacentes, e extremamente duro, por ser cimentado por silica amorfa (FURQUIM et AL.,
2007). Este horizonte apresenta potencial hidrogenidnico (pH) de 10,58, Porcentagem de Sédio

Trocével (PST) de 87,62 % e condutividade elétrica (CE) de 13,18 dS m ! (FURQUIM, 2007).

Em relacdo a lagoa salobra do Banhado, o transecto estende-se entre duas margens da
colina de areia (cordilheira) que o circunda, cruzando o centro do lago seco. (FURQUIM et
al., 2017). A amostra escolhida dessa lagoa para a realizacdo do estudo esta localizada no
Pedon 3 (P3) (Figura 12), visto que este pedon é classificado como Solod, ou seja, um Solo

Sodico degradado atingido por um em estagio maximo de solodizacao.

Na Lagoa do Banhado, o horizonte do qual a amostra foi retirada foi o Bc*, que € um
horizonte bruno (10YR), enriquecido em argila e extremamente duro devido presenca de
nodulos de Fe e Mn (Furquim et al., 2017). Apresenta pH de 5,42, Porcentagem de Sodio
Trocével (PST) de 6,6 % e condutividade elétrica (CE) de 0,2 dS m . Este horizonte ¢ fruto da
transformacdo do Btng das salinas, devido a entrada de aguas mais doces das inundacGes no
complexo lagoa salina-cordilheira. Com o processo de solonizacéo e a consequente lixiviagdo
provocada por estas aguas, 0 horizonte passou a ter baixos valores de pH, PST e CE, bem

diferentes daqueles presentes no Btnx* (FURQUIM et al., 2017).

*Bgng: B: Horizonte subsuperficial de acumulagdo de argila, Fe, Al, Si, himus, CaCO3, CaS04, ou de perda de
CaCO0g3, ou de acumulagdo de sesquidxidos; ou com bom desenvolvimento estrutural; q: Acumulagdo de silica; n:
Acumulagdo de sédio trocavel; g: Glei (desenvolvimento de cores cinzentas, azuladas, esverdeadas ou
mosqueamento bem expresso dessas cores, decorrentes da redugdo do ferro). Fonte: IBGE (2007).

*Bc: B: Horizonte subsuperficial de acumulacdo de argila, Fe, Al, Si, himus, CaCO3, CaS04, ou de perda de
CaCO3, ou de acumulacao de sesquidxidos; ou com bom desenvolvimento estrutural; ¢: Concre¢des ou nédulos
endurecidos. Fonte: IBGE (2007).

*Btnx: B: Horizonte subsuperficial de acumulacao de argila, Fe, Al, Si, himus, CaCO3, CaS0O4, ou de perda de
CaCO0g3, ou de acumulagdo de sesquidxidos; ou com bom desenvolvimento estrutural; t: Acumulagéo de argila; n:
Acumulagdo de sodio trocavel; x: Cimentagdo aparente, reversivel. Fonte: IBGE (2007).
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Figura 12 — Organizacdo da Cobertura Pedoldgica na Lagoa do Banhado
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Al: Bruno acinzentado escuro (10YR 4/2); areia fina; granular ou blocos subangulares.

AZ2: Bruno acinzentado muito escuro (10YR 3/2) ou cinza escuro (10YR4/1); franco
arenoso para franco siltoso; blocos de platina ou subangulares.

AB: Bruno (10YR 5/3) ou bruno claro acinzentado (10YR 6/3); areia fina; gréo
simple.

BA: Cinzento (10YR 6/1); areia franca; macico.
Bw1: Cinzento claro (10YR 7/1, 6/2); franco argilo arenoso; macico.
Bw4: Bruno acinzentado muito escuro (2,5Y 3/2); franco; macico.

Bw5: Bruno amarelado (10YR 5/6) ou vermelho (2,5YR 5/6); franco argilo arenoso;
massivo.

Bncl: Oliva (5Y 4/4, 4/3); franco arenoso fino a franco argilo arenoso; estrutura em
blocos subangular macica ou fraca.

Bnc2: esverdeado (matiz de 2.5Y), com as seguintes cores: a-bruno olivaceo (4/3,
4/4), b- bruno acinzentado escuro (4/2), bruno olivaceo claro (5/4); franco arenoso
fino a franco argilo arenoso; subangular macica ou fraca estrutura de blocos.

Bc: matriz 10YR, com as seguintes cores: a- bruno amarelado escuro (4/4), b-bruno
(4/3 ou 5/3); franco arenoso a franco argiloso; macica ou estrutura de blocos
subangular fraca.

Bgl: Cinzento esverdeado (Gley 1, 10Y 5/1); areia fina, areia franca ou franco
arenoso; macico.

Bg2: Cinzento muito escuro (Gley 1, N 3 /); areia fina para areia franca; macico.
AC: Bruno (10YR 5/3); areia fina; grdo simples.
C1: Cinzento claro (10YR 7/2); areia fina; grdo simples.
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4.2 - Métodos
4.2.1 — Pré-Tratamento e Fracionamento da argila

As amostras de solo do horizonte Bgng do Solo Salino-Sddico da lagoa salina e do
horizonte Bc a do Solod da lagoa salobra foram entéo utilizadas para as analises mineraldgicas

deste trabalho. Portanto, as amostras estudadas ja estavam disponiveis no laboratério.

No laboratério, o primeiro procedimento foi a obtencdo da Terra Fina Seca ao Ar
(TFSA), através da secagem das amostras ao ar livre, do esboroamento utilizando o almofariz
e pistilo e da passagem na peneira de 2 mm de malha (EMBRAPA, 1997). Feito isso, foi pesada
uma quantidade de 150 g de TFSA de cada amostra estudada, a fim de obter aproximadamente

de 5 a 10 gramas de argila fina.

Em seguida, passou-se para o pré-tratamento das amostras, que pode ser entendido como
o0 tratamento a ser feito para preparar as amostras para a analise final. Nesse trabalho, envolveu
a retirada da matéria organica (MO), que age como um agente floculante, atrapalhando as
analises mineraldgicas. Ha diversos métodos para essa remoc¢do, sendo 0s mais conhecidos o
método do hipoclorito de sddio (NaClO) e o método do peroxido de hidrogénio (H202). O
método utilizado neste estudo foi 0 método do hipoclorito de sodio, visto que causa menor

degradacdo aos minerais do que o método do peréxido de hidrogénio (ANDERSON, 1963).

Para sua realizacdo, a TFSA pesada foi transferida para um tubo de centrifuga Sorvall
de 250 mL. Preparou-se e despejou-se 50 mL de NaClO pH 9,5 (Anexo 1) no tubo, medidos
em uma proveta, sendo o conjunto agitado manualmente a fim de promover total mistura da
amostra com o reagente. Posteriormente, os tubos foram colocados no banho-maria, a uma
temperatura de 80°C, por 15 minutos. Dado este tempo, os tubos foram levados para a centrifuga
Sorvall (Legend Mach 1.6R) (Figura 13), em uma rotagdo de 1500 rpm, por 5 minutos. O

sobrenadante gerado, que continha a matéria-organica, foi descartado. Essas trés etapas

32



descritas foram repetidas no minimo 3 vezes para cada amostra, até que o sobrenadante

apresentasse coloracdo similar ao NaClO, apresentando-se translucido.

Figura 13 — Centrifuga utilizada no pré-tratamento

Organizagéo: CAMARGO, G.R. (2017)

Para lavar os dejetos do procedimento anterior, 50 mL da solugdo de 0,1N NaCl (Anexo
2) medidos com a proveta, foram despejados no tubo com a amostra, sendo o conjunto levado
a centrifuga, em uma rotacao de 1500 rpm, por 5 minutos. O sobrenadante foi descartado e este

procedimento foi repetido 1 vez, para cada amostra.

Para finalizar o processo de lavagem e promover a dispersao da argila, foram despejados
no tubo 25 mL de agua destilada, medidos em uma proveta. O conjunto foi misturado por meio
de agitacdo manual e posteriormente levado a centrifuga, em uma rotacao de 2000 rpm, durante
10 minutos. Esse procedimento foi repetido até que o sobrenadante ndo estivesse limpido e

translicido, e sim opaco, indicando que a argila estava suspensa.

Finalizado o procedimento de retirada da matéria organica, foi possivel prosseguir para

a proxima etapa, a do fracionamento das amostras, a qual foi realizada de acordo com Jackson
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(1979). No presente trabalho, essa etapa consistiu na separacdo das fracdes de argila grossa
(0,002 a 0,0002 mm) e argila fina (<0,0002 mm), com a finalidade de obter grandes quantidades

da argila fina para as analises mineralogicas posteriores.

A principio, foi realizado o fracionamento da argila total, separando-a do silte e da areia.
Este fracionamento é realizado na centrifuga, sendo necessario, portanto, a utilizacao dos tubos
de Sorvall, com capacidade de 250 mL. Em cada tubo, contendo as amostras que passaram pelo
pré-tratamento, foram feitas duas marcas: uma a 9 cm e outra de 2 a 3 cm, ambas a partir do
fundo do tubo. Foi adicionado carbonato de sodio (Na2CO3) (ANEXO 3) até a marca de 9 cm
do tubo. Cada tubo, entdo, foi agitado, para misturar a amostra com a solucéo, e levado para a
centrifuga, numa rotacdo de 600 rpm, durante 5 minutos (JACKSON, 1979). Apds retirar da
centrifuga, o sobrenadante contendo a argila total € retirado. Para isso é utilizado um sifdo, com
0 tubo em uma superficie alta, sempre com o manejo cuidadoso, para que ndo houvesse
dispersdo das particulas (Figura 14). Entdo, o sobrenadante foi sifonado até a marca de 2 a 3
cm, marcada anteriormente no tubo. Esse procedimento de centrifugacdo e sifonamento foi
realizado inUmeras vezes, em torno de 50-60 vezes para cada amostra, até que o sobrenadante

estivesse limpido apds a centrifugacéo, ou seja, livre de argila.
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Figura 14 — Sifonamento das amostras

Organizacdo: CAMARGO, G.R. (2015)

Com a argila separada, realizou-se a limpeza da solucdo, a fim de retirar
provaveis particulas de silte que foram eventualmente junto com a argila durante a sifonacao.
Para isso, foi calculado o tempo de sedimentacdo do silte pelo método gravitacional
(JACKSON, 1979) e ap06s a sedimentagdo, a solucdo contendo argila foi sifonada no béquer,
assim como descrito anteriormente. Essa limpeza foi realizada até que todo o silte tivesse sido

eliminado.

Apo0s a limpeza, havia varios litros de solucéo contendo argila para cada amostra. Assim,
foi adicionado cerca de 100 mL de cloreto de sddio (NaCl) saturado (ANEXO 4) para cada 1L
da solucdo contendo argila, a fim de flocula-la e concentré-la em apenas um béquer. Apos
flocular, o sobrenadante limpido, desprovido de argila, foi sifonado, sendo a argila mantida

concentrada ao fundo.

Com a argila total separada de cada amostra estudada, foi possivel fazer o fracionamento
em argila grossa (0,002 a 0,0002 mm) e fina (<0,0002 mm), tendo-se como objetivo analisar

posteriormente a argila fina. A argila floculada de cada amostra, resultante do procedimento
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anterior, foi colocada nos tubos com agua e levada para a centrifuga, em uma rotacdo de 500

rpm, por 12 minutos, até haver dispersao.

Com a argila dispersa, foi adicionado Na>COs até a marca de 9 cm do tubo, como no
procedimento anterior. Cada tubo, entdo, foi agitado para misturar a amostra com a solucao.
Em seguida, o tubo foi levado para a centrifuga, numa rotacéo de 4000 rpm durante 18 minutos,
condicdes necessarias, segundo a Lei de Stokes, para sedimentar apenas a argila grossa no fundo
do tubo e deixar a argila fina como sobrenadante (JACKSON, 1979). Apos retirar da centrifuga,
0 sobrenadante apenas com a argila fina foi retirado com um sifdo até a marca de 2 a 3 cm do
tubo, sempre com o manejo cuidadoso para que ndo houvesse dispersao das particulas. Esse
procedimento de centrifugacéo e sifonamento foi realizado inimeras vezes, em torno de 100-
150 vezes para cada amostra, até que o sobrenadante estivesse limpido apos a centrifugacéo, ou
seja, livre de argila fina. Neste ponto, a argila fina sifonada, reservada em béqueres, estava

completamente separada da argila grossa que permaneceu no fundo do pote.

Para concentrar as solugdes de argila fina, foram adicionados cerca de 100 mL de NaCl
saturado para cada 1L da solucdo, a fim de flocula-las. Ap6s flocular, o sobrenadante limpido

foi sifonado, sendo a argila fina mantida concentrada ao fundo de cada pote.

4.2.2 — Didlise e saturacdo das argilas

A didlise da argila fina floculada foi entdo realizada para que houvesse a retirada do
excesso de sais solUveis provenientes das etapas anteriores. A quantidade relativa foi
monitorada, através da medida da condutividade elétrica (CE) da &gua. Para isso, as amostras
foram colocadas dentro de uma membrana de didlise com forma alongada, que foi
posteriormente fechada com um n6 em cada ponta. As membranas cheias de amostra foram

colocadas dentro um béquer com agua deionizada (Figura 15). Todos os dias a condutividade
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elétrica da agua do béquer foi medida a fim de monitorar a quantidade relativa de sais e a 4gua
foi completamente trocada por agua deionizada. O procedimento encerrou-se quando a
condutividade elétrica da agua do béquer igualou-se a condutividade elétrica da agua deionizada

utilizada.

Figura 15 — Dialise das amostras

Organizacdo: CAMARGO, G.R. (2016)

A fracdo de argila fina de cada amostra, devidamente separadas, passou por um processo
de saturagdo com magnésio (Mg?*), posterior solvatagdo com etileno glicol, saturagdo com
potassio (K*) e posterior aquecimento a 550° C (JACKSON, 1979). Estes procedimentos foram

necessarios para facilitar a identificagdo dos minerais.

Para iniciar, as argilas que passaram por dialise foram agitadas, até entrar em suspensao.
O potencial hidrogenidnico (pH) foi aferido, a fim de verificar se estava préximo ao valor de

3.5. Em valores superiores de pH, foram pingadas gotas de &cido nitrico (HNO3) até atingir o
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valor desejado (ANEXO 5). Em seguida, foram transferidos de 15 a 20 mL da suspenséo de
cada amostra (de argila fina) para tubos de centrifuga de 250 mL identificados como Mg?*. Em
outros tubos, foram transferidas as mesmas quantidades de argila fina, porém o tubo foi

identificado como K*.

Foram adicionadas 25 mL de 1N de cloreto de magnésio (MgCl.) (ANEXO 6) nos tubos
correspondentes a Mg?*; e 25 mL de 1N de cloreto de potéassio (KCI) (ANEXO 7) nos tubos
correspondentes a K*. Esses tubos foram centrifugados a uma rotacdo de 1500 rpm por 5
minutos e o sobrenadante foi descartado. Foram adicionadas 25 mL de MgCl, e KCI nos tubos
correspondentes e os tubos foram levados para dispersar a solu¢cdo no sonicador
(ULTRASONIC PROBE, sonics vibra cell- 500 watt ultrasonic processor, V505, tip 13mm),
numa intensidade de 40% de 500W, de 90 a 120 segundos. Apds essa dispersao, os tubos foram
levados para a centrifuga, numa rotacdo de 1500 rpm, durante 5 minutos e o sobrenadante limpo
foi descartado. Todas estas etapas foram repetidas em torno de 2 vezes, para cada amostra

estudada.

Posteriormente, foram adicionadas 15 mL de agua deionizada nos tubos, sendo entdo
levados para a centrifuga, na mesma rotacdo e tempo anteriores (1500 rpm e 5 minutos). Este
procedimento teve como objetivo realizar uma lavagem nas amostras, com a argila saindo de
suspensdo e floculando novamente, com posterior descarte do sobrenadante livre de argila.
Além da utilizag&o da agua, foi utilizada a acetona (mesma quantidade da dgua), a fim de obter
uma limpeza mais eficiente. O procedimento foi realizado muitas vezes, até a suspenséo estar
livre de sais, o que foi checado utilizando-se nitrato de prata (AgNO3) (ANEXO 8). Para isso,
um pouco do sobrenadante era retirado ap6s o tubo ser retirado da centrifuga, e de 1 a 2 gotas
de AgNOs eram pingadas. Caso ficasse turvo, significava que ainda havia AgCl precipitando,
portanto, a solugéo ainda continha sais. Porém, se ficasse transparente, a solugéo estava livre

de sais e pronta para a proxima etapa.
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4.2.3- Confeccdo das laminas e rodagem no DRX

A proxima etapa foi a confeccao dos slides ou laminas. Para o preparo das laminas, é
necessario que o material esteja em po. Visto isso, 0 material obtido na etapa anterior foi seco,
através da secagem direta em estufa, numa temperatura media entre 50-60°C. Esse
procedimento demora em torno de 2 a 3 dias. O material seco apresentou-se em forma de um
agregado muito duro, sendo entdo necessario passa-lo por uma moagem, utilizando-se

almofariz e pistilo.

Com o material em po, realizou-se a solugédo para a confeccdo das laminas. Essa solucao
atendia uma proporcéo de aproximadamente 0,03g/mL, ou seja, 0,003 g de material seco de
argila fina numa mistura liquida com metade de agua destilada e metade de alcool etilico.
Normalmente, uma solucdo total de 2 mL é suficiente para a confec¢do de uma lamina, que

apresenta dimensdes de 26mmX35mm.

Para eliminar os agregados de argila, que impedem a orientacdo adequada para o DRX,
deve-se sonificar as amostras. Isso foi realizado utilizando o sonicador (ULTRASONIC
PROBE, sonics vibra cell- 500 watt ultrasonic processor, V505, tip 13mm), numa intensidade

de 40% de 500W, por 90 segundos. Feito isso, a solugéo estava pronta para ir para a lamina.

Com uma pipeta pasteur, a solucdo foi aspirada e depositada na lamina através do
gotejamento (Figura 16), a fim de facilitar a deteccdo do espaco d001 (THEISEN &
HARWARD, 1962). E importante salientar que a lamina foi deixada em superficie plana, para
que houvesse uma distribuicdo homogénea, ndo concentrando todo o contetido em apenas uma
parte. As laminas de argila fina de cada amostra, saturadas com K* e Mg?*, foram deixadas

secando a temperatura ambiente.
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Figura 16 — Preparo da lamina

Organizagéo: CAMARGO, G.R. (2017)

As laminas de K* e Mg?" (Figura 17), secas a temperatura ambiente, foram entfo
encaminhadas para a analise de Difracdo de Raios X (DRX), utilizando o Difratbmetro de Raios
X BRUKER modelo D8 Advance (radiagdo Ko e alvo de cobre) (Figura 18). Para rodar essas
laminas, foram estabelecidas as seguintes condicbes: amplitude de 2° a 40° 2theta, passo de

0,01, a uma velocidade de 1,0 s/passo.
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Figura 17 — Laminas prontas para analise

Organizagdo: CAMARGO, G.R. (2017)

Figura 18 — Difratbmetro de Raios X BRUKER D8 (DRX)

Organizacdo: CAMARGO, G.R. (2017)
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Apbs a obtencdo do difratograma referente ao tratamento com Mg?* a temperatura
ambiente, utilizou-se a mesma lamina para a solvatacdo com etileno-glicol. Para isso, utilizou-
se um dessecador com etileno-glicol em sua parte inferior (cerca de 300 a 500 mL, sem
diluicdo). Este procedimento é importante para detectar principalmente a presenca de minerais
expansiveis, em especial a esmectita, pois como etileno glicol entra dentro da entrecamada,
estes minerais se expandem e passam apresentar um espaco d maior, que é registrado em
angulos theta mais baixos do difratograma. (JACKSON, 1979). A lamina foi colocada no
suporte de porcelana, localizado na parte superior do dessecador. O dessecador, com a torneira
aberta, foi colocado na estufa, a uma temperatura de 60°C, durante 12 horas. Apds esse periodo,
o dessecador foi retirado da estufa e as laminas deixadas dentro dele até que fossem levadas
para 0 DRX. Para analisar, eram retiradas de dentro do dessecador cerca de 30 minutos antes
de rodar, para que secassem. As condicOes estabelecidas foram amplitude de 2° a 40° 2theta,

passo de 0,01, a uma velocidade de 0,01 s/passo.

Apbs a obtencdo do difratograma referente ao tratamento com K™ a temperatura
ambiente, a mesma lamina foi aquecida em uma mufla, a 550°C. Esta temperatura foi suficiente
para identificacdo da caulinita, j& que nesta faixa seu pico desaparece do difratograma
(JACKSON, 1979). Para a realizacdo deste aquecimento, as laminas foram apoiadas em uma
superficie de porcelana, para que ndo grudassem na mufla (SP Labor, SP-1200), e ficaram
aquecendo por 60 minutos. Em seguida foram para o DRX, sob condi¢des de amplitude de 2° a

40° 2theta, passo de 0,01, a uma velocidade de 1s/passo.

42



4.2.4 - Modelagem

Com os resultados obtidos do DRX das laminas que foram solvatadas em etileno glicol,
foi feita uma modelagem computacional, utilizando o software Newmod 3.2.1. Esta modelagem
consiste, basicamente, em ajustar os padres de DRX de filossilicatos puros e/ou
interestratificados em um padréo experimental. (REYNOLDS, 1985; 1996). O software calcula
a intensidade real, que é um processo complexo, e a posic¢ao verdadeira dos picos basais, que
varia com o grau de interestratificacio do mineral. E um processo longo, de tentativa e erro, e
com ele foi possivel simular os seguintes parametros: tipo de mineral (puro ou
interestratificado); proporcdo entre camadas interestratificadas; espaco D do mineral;
ordenamento do interestratificado; teor de Fe octaedral; teor de K na entrecamada; numero
minimo (Nlow) e maximo (Nmax) de camadas por cristalino no sentido dos planos 001, que
possui relacdo direta com os ordenamentos cristalograficos do mineral e com a
interestratificacdo. Este procedimento de modelagem descrito foi realizado com a colaboracéo
do Prof. Dr. Gabriel Ramatis Pugliese Andrade, da Universidade Estadual do Norte Fluminense

(UENF).

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Em geral, os resultados do DRX (Figura 19 e 20) mostraram que ha principalmente ilita,
esmectita e caulinita na argila fina, com menores quantidades de quartzo e microclina. O
reconhecimento da ilita (mica) ocorreu pela presenca do pico doo: de 1,00 a 1,01nm, do pico
doo2 de 0,50 nm e do pico dooz de 0,33nm em todos os tratamentos em ambas as amostras. Ja a
caulinita foi reconhecida pelos picos dooz de 0,71 a 0,72 nm e doo2 de 0,36 nm nas amostras
saturadas com Mg?* e K, sua permanéncia em solvatagio com etileno glicol e seu

desaparecimento ap0s aquecimento a 550°C. A esmectita foi identificada pela presenca do valor
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doo1 de 1,75 nm nas amostras saturadas com Mg?* e pelo aumento deste valor para 2,26 nm nas
amostras solvatadas com etileno glicol. O quartzo foi reconhecido pelos picos de 0,42 a 0,43
nm e pelo pico de 0,33 nm, juntamente com a ilita (mica). Por fim, a microclina foi identificada

pelo pico de 0,32 nm.
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Figura 19 — Resultados para amostra da lagoa salina (Lagoa do Meio)
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Legenda: Mi: Mica (ilita); K: caulinita; Q: quartzo; M: microclina

Elaboracdo: CAMARGO, G.R. (2017)
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Figura 20 — Resultados para amostra da lagoa salobra (Lagoa do Banhado)
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Legenda: Es: esmectita, Mi: Mica (ilita), K: caulinita.

Elaboracdo: CAMARGO, G.R. (2017)
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Em relacdo a modelagem, realizada no software Newmod 3.2.1, houve o detalhamento
dos resultados qualitativos do DRX, apresentados anteriormente, revelando a presenca de
caulinita pura, em menores quantidades, e minerais interestratificados de caulinita-ilita (K-1),

caulinita-esmectita (K-S) e ilita-esmectita (I-S) (Tabela 1, Figuras 21 e 22).

As amostras de argila fina (Tabela 1 e Figuras 21 e 22) apresentaram caulinita pura (K)
e interestratificados de caulinita-ilita (K-1), ilita-esmectita (I-S) e caulinita-esmectita (K-S). Na
amostra da lagoa do Meio (Solo Salino-Sodico), hd dominancia da fase K-I, ocupando 52% da
assembleia mineraldgica, sendo que este interestratificado possui maior quantidade de camadas
de ilita (92%). Em segundo lugar de dominancia estd o interestratificado I-S (34%), sendo
composto principalmente por camadas de ilita (81%). Em menores porcentagens da assembleia
mineraldgica ha os interestratificados K-S (9%) e K-l (5%), sendo que ambos apresentam
dominancia de camadas de caulinita nos cristais (58% e 98%, respectivamente). A partir desses
dados, podemos observar que no solo da lagoa salina, ha, aproximadamente, 86% de minerais
enriquecidos em ilita e 14% de minerais enriquecidos em caulinita. Assim, a fracdo argila fina
do horizonte Bgng do Solo Salino-Sédico € principalmente dominada por ilita.

Em relacdo a lagoa do Banhado (Solod) (Tabela 1), o interestratificado com maior
dominancia na assembleia mineralégica é o I-S (49%), sendo que as camadas de ilita
prevalecem nos cristais (70%). Em segundo lugar, esta o interestratificado K-I, representando
25% da amostra, também com predominéncia de camadas de ilita nos cristais (91%). Em
menores porcentagens, temos duas fases de K-S em proporcao de 12% e 6% na assembleia
mineralOgica, respectivamente, sendo a primeira fase dominada por camadas de esmectita
(55%) e a segunda fase dominada por camadas de caulinita (96%). Nesta amostra, também foi
possivel identificar presenca de caulinita pura (8%). Com isso, pode-se concluir que, no solo

da lagoa salobra, ha, aproximadamente, 74% de minerais interestratificados enriquecidos em
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ilita; 14% de caulinita pura somada a mineral enriquecido em caulinita e 12% de minerais

enriquecidos em esmectita.
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Tabela 1- Resultados das modelagens realizadas com o software NEWMOD 3.2.1

. . Proporcéo do N %
Amostra Minerais mineral (%) dootA doo:B Fe octaedral K 1t max  final
K S |
Lagoa do Meio K-1 98-2 7,18 9,98 0,85 - 0,95 0.80 42 5
Salino-Sodico — K-l 9-91 7.15 9,98 0 ; 070 090 10 52
Bang
K-S 58-42 7,15 16,9 0 0,75 - - 4 9
34
I-S 81-19 9,98 16,9 - 0,00 0,90 0,80 5
Lagoa do Banhado  caulinita - 7,16 - 0 - - - 18 8
Solod - Bc K-1 9-91 7,15 10,0 0 - 1,00 0,80 6 25
K-S 96-4 7,15 16,9 0 1,00 - - 6
K-S 45-55 7,15 16,9 0 1,00 - - 2 12
I-S 70-30 9,98 16,9 - 1,10 0,90 0,70 1 49

K — camadas de caulinita; S — camadas de esmectita; | — camadas de ilita; doo1 A - espagamento doo1 do primeiro mineral, em A; propor¢do do mineral: propor¢éo do mineral A ou B dentro de
cada fase mineralégica; doo1 B - espacamento dooz do segundo mineral, em A; Fe octaedral — Fe na lamina octaedral, na base de 010(OH)2 para filossilicatos 2:1 e Os(OH)4 para caulinita; K ilt —
potéassio na entrecamada das camadas iliticas, na base de 010(OH)z2; N max — nimero méaximo de camadas por dominio coerente ao longo do eixo Z; % final: porcentagem da fase dentro da
assembleia mineraldgica.
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Figura 21- Difratograma de argila fina da lagoa do Meio

< =

A linha preta representa o padrdo orientado e glicolado experimental; a linha vermelha representa o padrao
calculado com 0 NEWMOD 3.2.1.

Figura 22- Difratograma de argila fina da lagoa do Banhado
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A linha preta representa o padrdo orientado e glicolado experimental; a linha vermelha representa o padréo
calculado com o NEWMOD 3.2.1.

50



Nas duas amostras, a presenca de Fe octaedral ¢ relativamente alta, principalmente nas
camadas de ilita e esmectita dos interestratificados. Os valores de Fe variam entre 0,70 a 1,00
apuf/22 nas camadas de ilita na fase K-I e é de 0,90 apuf/22 nas camadas de ilita da fase I-S. Ja
nas camadas de esmectita, os valores de Fe octaedral sdo de 0,90 a 1,10 apuf/22 na fase I-S e
0,75 a 1,00 na fase K-S. H& auséncia de Fe nas camadas de caulinita em todas as fases, com
excecdo da fase K-I da lagoa salina, que apresenta 0,85 apuf/22 nas camadas de K. Os teores
de K* da entrecamada da ilita nas fases K-I e I-S variam de 0,70 a 0,90 apuf/22. Em relacdo aos
valores do indice de cristalinidade do mineral, Nmax, a caulinita apresenta ordenamento
estrutural relativamente alto em relacdo aos outros minerais da argila fina, apresentando valor

de 42% na lagoa do Meio e 18% na lagoa do Banhado (no interestratificado K-I quase puro).

A partir da andlise dos resultados obtidos, € possivel estabelecer algumas comparagdes
entre as amostras estudadas. Através da andlise qualitativa por DRX, observou-se que nas
assembleias mineraldgicas tanto da Lagoa do Meio quanto da Lagoa do Banhado, foram
identificados principalmente ilita, caulinita e esmectita na argila fina. A partir da modelagem
realizada através do software Newmod 3.2.1, foram obtidos dados quantitativos mostrando que
a argila fina é dominada principalmente por interestratificados, havendo pequena presenca de
fases puras. Além disso, a quantificacdo mostrou que, em ambos os solos estudados, ha claro
dominio de ilitas interestratificadas. Contudo, este dominio é visivelmente maior na lagoa
salina, ja que as fases enriquecidas em ilita perfazem 86% no solo Salino-Soédico e 70% no
Solod. Acrescenta-se, ainda, que as camadas de ilita dentro dos cristais da fase I-S sdo mais

numerosas na lagoa salina, passando de 81% no solo Salino-Sddico a 70% no Solod.

Por outro lado, a modelagem mostrou um aumento de caulinita e principalmente
esmectita nas amostras do Banhado. Cinco porcento (5%) de caulinita quase pura na salina
passou a ser 8% de caulinita pura na salobra. Além disso, surgiu uma fase K-S enriquecida em
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caulinita (96%) na salobra, perfazendo 6% da assembleia mineraldgica. Finalmente, as camadas
de esmectita também aumentaram no Solod, ja que a fase K-S que é dominada por caulinita no
Salino-Sadico passa a ser dominada por esmectita no Solod. Além disso, a fase I-S apresenta

19% de camadas de esmectita no Salino-Sédico e 30% de camadas de esmectita no Solod.

Com base nesses resultados, é provavel que os argilominerais encontrados nos solos
Salino-Sadicos estejam sofrendo transformacgdes nos Solods. Conforme Furquim et al. (2017),
o0 horizonte Bgng do entorno da lagoa salina esta se transformando no horizonte Bc no entorno
das salobras devido a solodizacdo provocada pela entrada atipica de d&gua doce das inundacdes
nas cordilheiras (Furquim et al., 2017). Assim, 0s minerais tipicamente formados nos solos
Salino-Sadicos estdo provavelmente respondendo a estas mudangas ambientais, através da
transformacdo em outros minerais que sdo mais adaptados as novas condicdes de maior
lixiviacdo.

Furquim et al (2007) e Furquim et al. (2010) caracterizaram e estudaram a génese das
micas do horizonte Bnqg nos arredores da lagoa do Meio. Estes autores utilizaram DRX,
analises de quimica total por ICP-MS e espectroscopia Mossbauer para atingir os resultados,
mas os difratogramas ndo foram modelados. De acordo com os resultados obtidos por eles,
trata-se de micas dominantemente dioctaedrais e de coloragéo esverdeada, pelo fato de serem
enriquecidas em ferro octaedral (cerca de 82% de Fe3* e 8% de Fe?"). Devidos a esses altos
teores de Fe, as micas dos solos Salino-Sddicos foram classificadas em ilitas-férricas e
glauconitas, sendo os ultimos minerais os mais enriquecidos em ferro (até 1,5 apuf/22). De
acordo com Furquim (2007) e Furquim et al. (2010), estes minerais foram provavelmente
formados por precipitacdo diretamente das dguas do entorno das salinas, como pH alcalino e

concentracOes de K™ elevadas, envolvendo condi¢des superficiais de pressédo e temperatura.

Em relagdo a caulinita, outro mineral presente na argila fina do Solo Salino-Sodico, esta

é comumente formada como produto de intemperismo de minerais primarios e secundarios, a
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qual é favorecida em solos bem drenados e submetidos a altas taxas de evaporacéo, favorecendo
a ocorréncia de lixiviacdo, com consequente acidificacdo dos solos. Assim, a caulinita presente
no Solo Salino-Sédico é provavelmente herdada e ndo formada in situ como as micas. E
importante salientar que a caulinita encontrada no entorno das salinas é enriquecida em ferro,

0 que € comum em caulinitas formadas em solos dos meios tropicais (FURQUIM, 2007).

Como explicitado no item 4.1, o horizonte Bgng do Solo Salino-Sodico apresenta
potencial hidrogeniénico (pH) de 10,58, Porcentagem de Sddio Trocavel (PST) de 87,62 % e
condutividade elétrica (CE) de 13,18 dS m ! (FURQUIM, 2007). Estes valores sdo muito
diferentes dos presentes no Bc do Solod, que apresentam pH de 5,42, Porcentagem de Sodio
Trocéavel (PST) de 6,6 % e condutividade elétrica (CE) de 0,2 dS m 1. Com o processo de
solodizacdo e a consequente lixiviacdo provocada por entrada de aguas doces, o horizonte Bc
passou a ter baixos mais valores de pH, PST e CE, bem diferentes daqueles presentes no Bgng

(FURQUIM et al., 2017).

Apesar de muito pouco ter sido explorado sobre a génese de argilominerais em solos
halomorficos, em solos formados pelo processo de solonizagdo, como o Solo Salino-Soédico da
lagoa do Meio, é comum encontrar ilitas principalmente como resultado do intemperismo de
micas. Ja nos solos onde a predominéancia € dada pelo processo de solodiza¢do ha comumente
uma diminuicao da quantidade de ilita, mostrando que este mineral ndo é estavel em condicGes
mais lixiviadas e, portanto, com menores valores de pH (CHURCHMAN et al., 1993,

JOECKEL & CLEMENT, 2005; MONTEIRO et al., 2012).

Em zonas intemperizadas, também comumente submetidas a lixiviagdo, € comum a
presenca de esmectita transformada a partir de ilita, ou outros minerais do grupo da mica, por
perda de K* das entrecamadas (MEUNIER, 2005; GALAN & FERREL, 2006). Essas

transformacdes geralmente ocorrem por meio da interestratificacdo entre dois minerais (I-S,
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ilita-esmectita), sendo este processo responsavel pela geracdo de um mineral intermediario,

com presenca de diferentes camadas no mesmo cristal (ADELGA et al., 2009).

Como ja pontuado, nas lagoas salinas sdo observadas altas porcentagens de minerais
enriquecidos em ilita, sendo um deles um interestratificado I-S, com proporcao de 81 e 19% de
camadas de ilita e esmectita, respectivamente. Os resultados séo diferentes quando se compara
aos resultados da lagoa do Banhado, onde o interestratificado I-S passa a predominar na
assembleia mineraldgica, além de passar a apresentar menores valores de ilita (70%), com
consequente aumento das camadas de esmectita (30%). A fase I-S das salobras deve estar se
originando a partir da propria I-S presente na Salina, com transformacéo gradual das camadas
de ilita em esmectita nas zonas com grau médio de lixiviacdo, assim como ocorre em zonas

intemperizadas (MEUNIER, 2005; GALAN & FERREL, 2006).

Ressalta-se, ainda, que na lagoa salina hd um interestratificado caulinita-esmectita (K-
S), com predominio de camadas de caulinita (58%). Segundo comentado anteriormente, 0s
minerais cauliniticos dos solos Salino-Sddicos sdo provavelmente herdados, ou seja, ndo sdo
originarios in situ, de acordo com as condic¢Ges geoquimicas das salinas. Na lagoa do Banhado,
este mineral passa a ser dominado por camadas de esmectita (55%), também sugerindo uma

transformacéo gradual de caulinita em esmectita em condi¢des de solonizacao.

Essas transformacdes sdo corroboradas pelas quantidades semelhantes de Fe octaedral
nas fases I-S e K-S da salina e do Banhado. Assim, na fase I-S, a ilita é enriquecida em ferro
tanto no solo Salino-Sédico quanto no Solod. Da mesma forma, na fase K-S, a esmectita €
enriquecida em ferro em ambos os casos. Desta forma, trata-se provavelmente de uma esmectita
do tipo ferribeidelita, assim como verificado por Furquim (2007) em zonas mais acidas do
entorno das lagoas salobras. Esta autora mostrou que as ferribedelitas estéo se transformando a
partir das micas ferricas presentes nas zonas mais mineralizadas e alcalinas do entorno da lagoa.

Esses dados sugerem que os minerais neoformados nos Solods guardam uma relacdo genética
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com as caulinitas herdadas e com as ilitas férricas e glauconitas formadas in situ dos solos

Salino-Sédicos.

Ressalta-se, ainda, a presenca de uma nova fase de K-S no Solod, ndo existente no solo
Salino-Sadico. Esta fase esta presente em 6% da assembleia mineralogica e é dominada por
camadas de caulinita (96%). A génese desta fase mineral parece ser associada a transformacdes
em condicBes ainda mais intensas de lixiviacdo e/ou acidez que eventualmente ocorram no
Solods. Nestas condicOes, a esmectita e ilita, inicialmente formados nos solos da lagoa salina,
estariam entdo submetidos a transformacdo gradual para caulinita no entorno das lagoas
salobras, por meio de reacdes que ndo envolvem a ruptura total da estrutura. Essas mudancas
condicionam a formacdo de fases interestratificadas com caulinita, que evoluem por meio da
perda gradual de Si de uma das laminas tetraedrais do mineral, inversdo de tetraedros restantes
e substituicdo de Mg/Fe por Al na lamina octaedral (DUDEK et al., 2006; RYAN E HUERTAS,

2009, 2013).

6. CONCLUSAO

Com base em todos os resultados analisados e na discusséo realizada, podemos concluir
que ha principalmente minerais interestratificados de ilita, caulinita e esmectita na argila fina
sendo a ilita dominante em ambos os solos estudados. Entretanto, verificou-se um aumento
claro de fases enriquecidas em esmectita e caulinita na lagoa do Banhado, o que reflete os
maiores graus de lixiviacdo nos solos dos seus arredores (Solods), provocados pela solodizacdo,

por sua vez desencadeada pela entrada de agua doce das inundagdes nas salobras.

De acordo com o estabelecido no objetivo deste trabalho, foi possivel encontrar relagdes
genéticas entre as assembleias minerais, uma vez que as assembleias mineralogicas do Solo

Salino-Sadico e do Solods apresentam semelhancas de tipos de fases e composicao quimica (Fe
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octaedral). Entretanto, os resultados corroboram a hipdtese de que ha uma assembleia
mineraldgica parcialmente diferente em tipo e quantidade de minerais no Solod, fruto das
transformac6es mineraldgicas que ocorrem no entorno da lagoa salobra, devido a acdo do
processo pedogenético de solodizacdo. Esses resultados colaboram com a compreensédo dos

solos Halomorficos, havendo poucos estudos semelhantes na literatura.
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9. ANEXOS
ANEXO 1 - PREPARO DE NACLO PH 9,5

Foi adicionada a quantidade necessaria de hipoclorito de sédio (NaClO — &gua sanitaria
comercial, da marca Candida) em um béquer de 1 litro e o pH foi acertado para 9,5 com HCI

IN.

Para o preparo de HCI 1N, temos que para fazer 1 mol, sabemos que o mesmo tem 36,46g.

Como o HCI ¢é liquido, fez-se a seguinte transformacao pela densidade (1,19¢g/mL):

36,469--------- X  x=30,63 de HCI

Como o acido ndo era puro, considerou-se a % do &cido presente no reagente (37%)
30,63 ------ 37%

y - 100% y=82,8 ml (83 mL)

Portanto, pipetou-se 83 ml de HCI, que foi transferida para um baldo volumétrico de 1L. O

restante do baldo foi completado com &gua destilada e misturou-se bem.

No NaClO, foi testado inicialmente com 5 ml de HCI e observada a mudanca, e aos poucos

adicionando e medindo concomitantemente o pH, até alcancar o valor de 9,5.

ANEXO 2 - PREPARO DE 0,1N NACL

Foi pesado 11,688g de NaCl, acrescentado agua destilada. Essa mistura foi agitada com
peixinho e transposta para um baldo volumétrico de 1L. O volume foi completado até 1L e o

baldo agitado.
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ANEXO 3- PREPARO DE CARBONATO DE SODIO (NA2CO3)

Foi pesado 2g de Na,COzem um béquer de 500 ml, misturando-o com 400 ml de &gua destilada
até que todo o conteudo entre em solucdo (de 5-10 minutos, pode utilizar o agitador).
Paralelamente, um galdo de 20L foi enchido até a marca de 17L e a solucdo preparada

anteriormente foi inserida. O galdo foi completado até seus 18L e agitado.

ANEXO 4- PREPARO DE CLORETO DE SODIO (NACL) SATURADO

Foi pesado 380g de NaCl em um béquer de 500ml. Colocar exatamente 1L de agua em um
béquer de 2L e misturar metade do NaCl que foi pesado. Realizar a diluicdo e entdo colocar a
outra metade e mexer intensamente. Colocar no agitador por cerca de 15 minutos, até que ndo

haja sélido no fundo.

ANEXO 5 - PREPARO DE ACIDO NITRICO (HNO3)

Foi pipetado 3,2 ml de HNOs e transferido para um baldo volumétrico de 50 ml. O volume foi

completado com agua destilada e um pouco de agua deionizada. Todo o contetdo foi agitado.

ANEXO 6 — PREPARO DE CLORETO DE MAGNESIO (MGCL>)

Foi checado o peso molecular na embalagem do cloreto de magnésio e pesado exatamente a
metade deste peso molecular. Essa quantidade pesada foi diluida em um bequer de 1L, com
aproximadamente 800 ml de &gua. Utilizar o agitador, aproximadamente 10 minutos. Despejar

0 contetdo em um baldo volumétrico de 2L, completar com agua destilada e agitar.

65



ANEXO 7 - PREPARO DE CLORETO DE POTASSIO (KCL)

Foi checado o peso molecular na embalagem do cloreto de potéssio e pesado exatamente a
metade deste peso molecular. Essa quantidade pesada foi diluida em um béquer de 1L, com
aproximadamente 800 ml de agua. Utilizar o agitador, aproximadamente 10 minutos. Despejar

0 conteldo em um baldo volumétrico de 2L, completar com agua destilada e agitar.

ANEXO 8 - PREPARO DE NITRATO DE PRATA (AGNO3)

Foi checado o peso molecular de AgNO3 s6lido na embalagem (169,78g). Isso foi dividido por
10 para fazer uma solucdo 0,1M em 1 litro (16,98 g). Para fazer 50 ml apenas (recomendado),
foi pesado 0,849g em um béquer de 50 ou 100 mL, usando o agitador, e despejados em um

baldo volumétrico de 50mL, sendo o volume completado com agua deionizada
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