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Resumo

Este trabalho foi realizado com o objetivo de aplicar a técnica de analise por
infravermelho (IV) e o espalhamento dinamico de luz (DLS) em fracbes do solo
obtidas por fracionamento fisico (areia, silte e argila). A areia grossa € retida em
peneiramento em malha de 53 um, o silte com a argila e areia fina permanecem em
uma mistura uniforme e dificil de separar por sedimentacdo devido ao tamanho
reduzido dos graos, portanto utilizou-se a centrifuga para aumentar o efeito da
gravidade sobre os graos e assim separar a argila da mistura. O silte a e areia fina
foram obtidos posteriormente por sedimentacdo. Apos o fracionamento, as fracdes
foram secas em estufa e submetidas a espectroscopia de IV que identificou os
minerais presentes em cada porcdo de solo. O DLS realizado posteriormente
mostrou que o fracionamento foi realizado com preciséo.

1. Introducéo

A técnica de fracionamento fisico confere a segregacdo das fracdes de solo
através de peneiramento, centrifugacdo e sedimentacdo, ou seja, este método se
vale das caracteristicas fisicas dos gréos: diametro e peso.

Para analise das fracbes separadas do solo, aplicou-se a técnica de
espectroscopia no infravermelho para cada fracdo. Essa técnica serve para
identificar a composicdo de uma amostra, baseando-se no fato de que as ligacdes
quimicas das substancias possuem frequéncias de vibracdo especificas, as quais
correspondem a niveis de energia da molécula. Assim cada fracdo do solo sera
caracterizada em termos de seus minerais constituintes[1].

Apoés o término destes processos foi realizada a técnica de DLS (Espalhamento
Dindmico da Luz) para verificar a qualidade no resultado da técnica de
fracionamento fisico. Esta técnica basicamente se resume a aplicacdo de um feixe
de luz sobre a amostra dispersa em liquido. Como as particulas solta em um liquido
se movem aleatoriamente chocando-se umas nas outras (movimento Browniano), o
feixe se dispersa de modo que varia com o tempo[1]. A cada leitura de dispersdo da
luz devido a0 movimento, o equipamento registra os padrdes e calcula o tamanho de
particula de modo que, ao fim da analise, o equipamento oferece um resultado
estatistico em forma de distribuicAo gaussiana. Assim comparou-se o tamanho
obtido para a fracdo argila no equipamento de DLS com o tamanho tabelado da
particula.[1]
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2. Materiais e Métodos

Francionamento fisico

Foram utilizadas amostras nas seguintes doses de calcério:1-4 Solo sem adi¢édo
de calcéario (superficie e profundidade); 13-16 -Solo com 20 t ha-1 de adicdo de
calcario (superficie e profundidade) [2]. Os solos de superficie serdo representados
pela letra A, enquanto que os de profundidade com a letra B.

Foi realizado o processo de fracionamento fisico em amostras de solo. As
amostras foram submetidas ao processo de dispersédo. Para este processo, 20 g de
cada amostra, em duplicata, foram colocadas em solu¢des contendo 200 ml de 4gua
destilada e 10 ml de NaOH (1 mol.Lt). Esta mistura permaneceu em repouso por
aproximadamente 24 h para a agao do dispersante. Entdo, a amostras recebeu
tratamento ultrassénico com poténcia média de 20 W e tempo de 1 h [1].

Apébs isto, a mistura foi peneirada em malha de 53 pum, com auxilio de
borrifador com agua destilada, para que somente a fracdo areia grossa ficasse
retida, a qual foi transferida para placas de Petri e secas em estufas a 43°C. A
suspensdo remanescente, contendo as fracGes silte, areia fina e argila foram
levadas para centrifugacédo para separacdo da argila (sobrenadante) das demais
fracbes. Durante este processo foram recolhidas aliquotas amostrais de fracéo
argila. Para determinar o tempo de sedimentacdo das particulas utilizou-se lei de
Stockes (equacéo 1 abaixo).

18.h.m
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Onde h representa a altura da agua nos tubos, d o didametro da particula, n a
viscosidade da agua na temperatura do ambiente, n p a densidade da particula e n L
a densidade da &gua.Para a separacdo da areia fina e silte, o precipitado das
amostras que passaram pelo processo de centrifugacéo, foi transferido para os
tubos de sedimentacao.

Preparacdo da amostras para o espectroscopia do Infravermelho (1V)

Depois da obtencéo das fracBes secas, as amostras foram homogeneizadas
com KBr, sendo 100 mg de KBr e 1-2 mg de amostra de solo. Depois foram
realizadas pastilhas utilizando pastilhador e prensa com pressdo de 6 kgf/cm?. O
espectrometro varreu de 400 - 4000 cm* em namero de onda com 16 'scan' e 4 cm™
de resolucéo obtendo espetros que foram analisados.

Andlise de DLS

Com as aliquotas foi realizado o procedimento de DLS. Primeiramente
submete-se cada aliquota a vibracdo em ultra-som de banho por 30 minutos e em
seguida foi agitado no equipamento Vortex. Esse passo inicial serve para separa as
particulas de argila que se aglomeraram devido ao tempo de espera. Em seguida
cada aliquota foi submetida a andlise de DLS pelo equipamento ZETASIZER
NANOSERIES NANO ZS90.

3. Resultados e Discusséo

Foram obtidos 12 espectros de IV cada um apresentando as fracdes do solo
correspondente, ou seja, obtiveram-se as fracdes silte, areia fina, areia
grossa e argila dos solos 1-4 (A e B), 13-16 (A e B). Segue a baixo o
resultado do IV da amostra 1-4A.

_ Universidade Estadual de Ponta Grossa - UEPG
' Dias 23 e 21 de outubro de 2018 - I1SSN 1676-0003



‘;

~ S
/\ » XXVIl Encontro Anual de Iniciagao Cientifica e o l c
v IV Encontro Anual de Iniciagao Cientifica JUnior 2018

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
N° Onda

Figura 1 — Espectros de areia fina,argila e silte para o solo 1-4A.

O numero 1 representa a vibracdo de caulinita(Ca) e haloisita(Ha) [3]. O
namero 2 representa apresenta sinais de gbbisita (Gb) [3]. O nimero 3 representa
haloisita (Ha), vermiculita (Ve) montemorilomita (Mt) [3]. O namero 4 representa
presenca de caulinita (Ca),haloisita(Ha), gbbisita (Gb) e montemorilomita (Mt) [3]. O
namero 5 representa caulinita (Ca), montemorilomita (Mt)e quartzo (Qz) [3]. O
namero 6 se refere a presenca de caulinita (Ca), quartzo (Qz), montemorilomita (Mt),
haloisita (Ha), geothita (Gt) [3]. O niamero 7 se refere a haloisita (Ha),quartzo(Qz),
geothita (Gt) e gbbisita (Gb) [3].

Para o DLS realizado obteve-se 36 graficos de tamanho de particula para a
fracdo argila. Todos os gréficos tiveram formas semelhantes com os mostrados
abaixo.
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Figura 2- DLS para fragao argila 1-4A.

Este gréafico € uma gaussiana e portanto indica a quantidade em porcentagem
dos tamanhos de particulas presentes na amostra. No grafico apresentado temos
que o pico de maior intensidade mostra que cerca de 92% das particulas tem
tamanho aproximado de 940nm, enquanto o menor pico informa que 7%
apresentam tamanho de 113nm. Através de uma média ponderada desses valores
obtém-se que o tamanho médio de particula € de 558nm.

Juntou-se todos os tamanhos médios de particula de argila, para cada solo na tabela
abaixo.
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Tabelal- Valores para o DLS em cada solo.

lavagem Tamanho (nm) | Tamanho (nm) | Tamanho (nm) | Tamanho (nm)
Solo 1-4A Solo 1-4B Solo 13-16A Solo 13-16B
1 558,8 359,3 277,3 472,6
2 369,6 299,3 340,1 450,9
3 346,4 373,9 624 266,4
4 446,1 429,8 686,8 416,7
5 611,7 533,4 795,5 386,6
6 1099 641,5 321,2 554,7
7 1371 1718 1234 1180
8 1741 966,3 1549 1194
9 3113 998,6 1716 1392
média 1072,956 533,4 686,8 472,6

A tabela apresenta os valores médios de tamanho de particula para cada tipo de
solo. A ultima linha apresenta a média dos valores em cada coluna. Para a primeira
coluna (amostra 1-4A), encontramos média de 1,1nm, para o solo 1-4B encontramos
0,53 nm, para 13-16A encontramos 0,69 nm e para 13-16B encontramos 0,47 nm.

Como a fracdo argila apresenta um tamanho menor que 2000nm (ou 2
micrometros) entdo o fracionamento da fracéo argila esta dentro do esperado.

4. Conclusdes

O infra vermelho permitiu identificar minerais presentes nas frac6es das amostras
de solo.

A técnica de fracionamento fisico é atil e de facil execucdo para se separar as
fracbes de amostras de solo. Através do DLS pudemos também observar que o
procedimento foi efetuado corretamente. Contudo, deve-se sempre tomar cuidado
com a poténcia do ultra som para fazer a desagregacao das particulas.
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