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Mineralogia de Luvissolos formados de anfibolito, na regido semiarida do Brasil

RESUMO

Rochas e sedimentos expostos na superficie terrestre estdo sujeitos a condi¢des que
promovem as reagdes de intemperismo. Dentre os fatores que controlam estas reages, o clima,
atraves da precipitacéo, é o principal catalisador das reacdes. A alteracdo das rochas tem como
um de seus principais produtos as argilas: particulas (< 2 um) de minerais que exercem um
papel fundamental na dindmica dos solos. e que apresentam grande variabilidade
composicional, conforme o seu ambiente de formacao. Solos de regides aridas e semiéridas de
forma geral apresentam argilas com mineralogia complexa, que abrangem desde minerais
primarios herdados do material de origem a minerais secundarios formados durante a
pedogénese. A formacédo e transformacéao de minerais em solos é bem caracterizada e discutida
em diferentes ambientes terrestres, entretanto poucos trabalhos descrevem esses processos e
suas fases minerais em climas semiaridos no Brasil. Sendo assim este trabalho se propds a
caracterizar as fases minerais das argilas e identificar seus principais processos de formagdo em
dois Luvissolos formados a partir do intemperismo de anfibolitos no semiarido sob duas
condigdes de precipitagdo (mais seco e mais chuvoso). Foram utilizadas diferentes técnicas de
interpretacdo e analise de difracdo de raios-x (DRX, incluindo Modelagem de padrdes
orientados, analises dos padrGes ndo orientados na regido dos planos 060), analises
termogravimeétricas, espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), e
extracdes quimicas seletivas. Os resultados apontam a presenca de hornblenda, biotita e
minerais do grupo do feldspato; os filossilicatos sdo compostos principalmente por fases
interestratificadas de caulinita-esmectita em transformacéo, tendo uma maior proporcao de
camadas esmectiticas no ambiente mais seco e de caulinita no ambiente mais umido. Ambos 0s
solos apresentaram hematita e goethita, com maiores relacdes Hm/Gt no ambiente mais imido.

Palavras-chave: Filossilicatos. Minerais interestratificados. Alteracdo de rochas. Transformagao
mineral. Oxi-hidroxidos de ferro. Substitui¢do isomorfica.



Mineralogy of Luvissols formed from amphibolite, in the semiarid region of Brazil

ABSTRACT

Rocks and sediments exposed on the earth's surface are subject to conditions that
promote weathering reactions, among the factors that control these reactions, the climate is the
main catalyst of the reactions, mainly through precipitation. The rock alteration has clays as
one of its main products; clays are particles (< 2 um) of minerals that play a fundamental role
in soil dynamics, they present a wide variety of species that differ according to their formation
environment. Arid and semi-arid soils generally have clays with complex mineralogy, the
mineral species vary from primary minerals inherited from the source material to secondary
minerals formed during pedogenesis. The reactions formation and transformation of clay in
soils is discussed in different environments, however few studies describe these processes and
their resulting mineral phases in semi-arid climates. This work aimed to characterize the mineral
phases of clays and identify their main formation processes in two Luvissols formed from the
weathering of crystalline rocks (amphibolites) in the semi-arid region under two precipitation
conditions (drier and wetter). Different x-ray diffraction techniques XRD were used (Modeling
of oriented patterns, analysis of non-oriented patterns in the region of the 060 planes),
thermogravimetric analyses, Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), and selective
chemical extractions. The results showed the presence of mineral phases formed mainly from
the weathering of hornblendes, biotites and feldspars; phyllosilicates are mainly composed of
interstratified kaolinite-smectite phases in transformation, having a higher layer proportion of
smectites in the drier environment and kaolinites in the wetter environment; both soils presented
oxy-hydroxides phases composed of hematite and goethite, with higher Hm/Gt ratios in the
wetter environment.

Keywords: Phyllosilicates. Interstratified minerals. Rock alteration. Mineral transformation.
Iron oxyhydroxides. Isomorphic substitution.
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1. INTRODUCAO

Minerais no tamanho argila sdo formados e transformados em diferentes ambientes
terrestres, sdo em maior parte produtos da interacdo entre rochas e uma solucdo aquosa, e
possuem uma larga heterogeneidade com diferentes propriedades quimicas e mineraldgicas
(VELDE, 1995; VELDE; MEUNIER, 2008). A assembleia de argilominerais que comp®e o0
sistema do solo pode possuir diferentes origens: a) herdadas do material de origem, sejam
rochas ou sedimentos, b) transformadas a partir de minerais precursores atraves das reacdes
quimicas de intemperismo, ¢) neoformadas a partir dos ions presentes na solucao do solo.

Os estudos de argilominerais ndo se limitam apenas a pedologia, sendo considerada uma
ciéncia multidisciplinar que engloba perspectivas de diferentes areas como: geologia, biologia,
fisica, medicina e arqueologia, cada uma com aplicacGes que vao desde o uso industrial até usos
individuais como cosméticos (BERGAYA; LAGALY, 2006). Portanto, por ser uma ciéncia que
permite esta pluralidade e troca de conhecimento entre diversas areas, sdo interessantes novos
estudos que revisem e ampliem os conhecimentos a respeito do tema.

Os argilominerais possuem diversas propriedades que contribuem para as caracteristicas
dos solos. Eles atuam na dindmica de ions através da capacidade de troca de céations (CTC) e
capacidade de troca de anions (CTA), assim como influenciam: a salinidade do solo,
estabilizacdo de matéria organica, dindamica de elementos terras raras (MORLEY; GADD,
1995; PARFITT; GILTRAP; WHITTON, 1995; ENDO et al., 2002; WANG; XING, 2005;
ABBOTT; MANNING, 2015; PORTELA et al., 2019; ANDRADE et al., 2022). E possivel
também correlacionar a composicdo da assembleia de filossilicatos com o comportamento
fisico do solo, ja que apresentam caracteristicas que influenciam diretamente a fisica do solo
como: retencdo de agua, expansao e contracdo do solo, dispersdo e formacdo de agregados e
microagregados (HAWARD et al., 1969; PARKER; AMOS; ZELASNY, 1982; GOLDBERG,
1989; NORTON, 2006).

De forma geral, minerais da fracdo argila no solo séo descritas como membros finais do
intemperismo de minerais primarios, sendo resultado de reacGes quimicas reguladas por
caracteristicas climaticas como: regimes de chuvas e a temperatura (VELDE, 1995; WHITE;
BLUM, 1995). Entretanto, sua composi¢do quimica e estrutural varia principalmente com as
condicdes da solugcdo aquosa do meio em que elas séo formadas. A quantidade de agua que €

aportada pelos regimes pluviométricos promove mudancas na relacdo do sistema rocha/agua, e
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implica em diferentes rotas geoquimicas que as argilas se formam (PEDRO 1966; VELDE;
MEUNIER, 2008).

E caracteristico que em regides aridas e semiaridas a precipitacio pluviométrica é menor
que a evapotranspiragdo potencial, sendo assim, a influéncia climética na formacao de argilas
induz rotas de transformacdo diferentes daquelas em clima mais Umido. A estrutura e
composicao da rocha e do saprolito passam a influenciar as rotas de transformacao dos minerais
(SANTOS et al., 2017; OMDI et al., 2018; ANDRADE et al., 2019). Em condicdes de
precipitacdo média abaixo de 600 mm/ano, o processo de intemperismo em rochas magmatica
e metamorficas cristalinas favorece situacfes de hidrolise incompleta, resultando em solos
menos desenvolvidos, com presenca de fases interestratificadas, e persisténcia de minerais
primarios (CURTIS, 1990; MONGER et al., 2005).

Estudos avaliaram o intemperismo de rochas cristalinas e a formacéao e transformacéo
de argilas em diferentes climas (CURTIS, 1990; KHOMO, et al., 2011; SANTOS et al., 2017;
CAMARA et al., 2021; KALININ et al., 2021; HUANG et al., 2021; SANTOS et al., 2022).
Entretanto, poucos descrevem fases interestratificadas como intermediarias no processo de
formacdo dos membros finais das argilas, sendo esses trabalhos mais comuns em climas
temperados e subtropicais (DEEPTHY; BALAKRISHNAN, 2005; RYAN; HUERTAS, 20009,
2013; DUMON et al., 2014; ANDRADE et al., 2019).

Este trabalho se propde a aprofundar o entendimento da génese de argilas em solos
formados a partir do intemperismo de anfibolito no clima semiarido sob duas condigdes de
precipitacdo. O estudo foi realizado na regido semidrida da provincia da Borborema, que possuli
relevancia intercontinental em escala global em funcdo de suas correlacGes estratigraficas,
litolégicas e socioecondmicas com regides do Noroeste da Africa (NEVES, 2003). O clima
predominante ¢ o Bsh “semiarido quente”, caracterizado como extremamente quente e seco,
com ocorréncias de chuvas concentradas em poucos meses do ano (KOPPEN, 1931).

O estudo se divide em (1) Caracterizar os filossilicatos e tracar possiveis rotas de
formacéo e transformacéo nas duas condicdes climaticas estudadas; (2) caracterizacdo dos Oxi-
hidroxidos de ferro, com o objetivo de relacionar sua presenca as condi¢es geoquimicas de

formagéo.

1.1 Hipdteses
Foi assumido que em um clima semiarido o intemperismo de rochas cristalinas com
predominancia de minerais maficos, promove a génese de minerais de argila passando por fases

interestratificadas, onde ha mudancas nas proporg¢des de suas camadas entre ambientes de maior
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e menor pluviosidade. E esperado a ocorréncia de fases de Oxi-hidroxidos junto aos
filossilicatos, em que a relacdo hematita/goethita diminua e as substituicdes isomorficas

aumentem no ambiente de maior pluviosidade.

1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo geral

O trabalho busca detalhar assembleia mineral6gica de solos em clima semiarido quente,
relacionando as fases minerais e seus processos de formacao e transformacgdo com énfase na
fracdo argila de dois Luvissolos formados do intemperismo de anfibolito, em dois regimes

pluviométricos no clima semiarido quente.

1.2.2 Objetivos especificos

- Avaliar qualitativamente os minerais presentes na fracdo argila dos solos a serem
estudados por difracdo de raios X;

- Identificar os minerais esmectiticos presente na fracdo argila e argila fina, empregando
a difracdo de raios-X, FTIR e ATD

- Identificar e quantificar os minerais interestratificados a partir de difratogramas de
raios-X e empregando técnica de modelagem de padrdes orientados;

- Estimar a relacdo Goethita/Hematita e estimar as propor¢Oes de substituicfes

isomorficas nos dois minerais, em ambos os regimes pluviométricos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Luvissolos

Os Luvissolos ocupam uma area entre 500 e 600 milhdes de hectares no mundo, tendo
uma ampla manifestacdo na regido mediterranea, sul da Australia e centro da Europa/leste da
Russia. Quando presentes em zonas de clima subtropical, tendem a ocorrem em superficies
jovens (FAQ, 2014). Sua abrangéncia no territorio brasileiro (Figura 1) é de aproximadamente
23 milhdes de hectares. Possui maior expressividade na regido nordeste, que abriga cerca de 10
milhdes de hectares, no qual o estado de Pernambuco (Figura 2) possui cerca de 1,06 milhdo
de hectares, com predominio de ocorréncia na unidade geoambiental da Depressdo Sertaneja
(COELHO et al., 2002).

Nos sistemas de classificacdo internacionais, podem ser correlacionados como: Luvisols
(WRB); Alfisols/Aridisols (Soil Taxonomy); Soils Lessivé (Franga); Chromosols (Australia) e
Gray Brown Podzolic (antiga classificagdo dos EUA) (Lepsch, 2011). No Sistema Brasileiro
de Classificacdo de Solos (EMBRAPA, 2018), englobam os antigos: Brunos N&do Calcicos,
Podzdlicos Vermelho-Amarelos Eutroficos com argila de atividade alta e Podzolicos Bruno-
Acinzentados Eutroficos e alguns Podzolicos Vermelho-Escuros Eutréficos com argila de
atividade alta, sendo atualmente distribuidos em duas classes: Luvissolos Crdmicos e
Luvissolos Haplicos (EMBRAPA, 2018).

Luvissolos tém como definicdo: serem constituidos por material mineral, apresentando
horizonte B textural, com argila de atividade alta e saturacdo por bases alta na maior parte dos
primeiros 100 cm do horizonte B (inclusive BA), e imediatamente abaixo de qualquer tipo de
horizonte A, exceto A chernozémico, ou sob horizonte E (SANTOS, 2018).

A relacdo de ocorréncia de Luvissolos com a paisagem é mais frequente em areas de
relevo plano a suave ondulado, ocorrendo também em areas com partes onduladas (até 20% de
declividade), somados a uma boa condig&o de drenagem (ARAUJO FILHO et al., 2000).
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Figura 1 — Distribuicao de Luvissolos no Brasil.
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Na regido Nordeste, sua ocorréncia esta associada ao clima semiarido, na paisagem tipo

sertdo, correlacionado com a vegetacdo de caatinga hiperxerofila, e em menor extensdo no

clima semiarido atenuado, tipo agreste, correlacionado com a vegetacdo de caatinga

hipoxerdfila e, ou, floresta caducifélia. (ARAUJO FILHO et al., 2000).

Geologicamente, os Luvissolos sdo encontrados em areas do Pré-cambriano, tendo

como principais materiais de origem rochas ricas em minerais méaficos (biotita, anfibolio e
hornblenda) (JACOMINE et al., 1973; 1977). Advindo em menor regularidade de filitos,

folhelhos e, ou siltitos (ARAUJO FILHO et al., 2000).
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Figura 2 -Distribuicdo de Luvissolos em Pernambuco.
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(Aragjo Filho et al., 2014)

Os Luvissolos apresentam-se como moderadamente &cidos a ligeiramente alcalinos,
com teores de aluminio extraivel baixos ou nulos e com valores elevados de saturacao por bases
(EMBRAPA, 2018), trabalhos recentes que evidenciaram a alta disponibilidade de elevados
teores de calcio, magnésio e fosforo (SILVA, 2018; SOUZA, 2018).

Os Luvissolos na regido semiarida estdo em constante estudo atualmente, em diversas
areas de pesquisa, com trabalhos voltados a erosao e desertificacdo, génese e classificacdo dos
solos, dindmica de contaminantes e microbiologia do solo (CAMARA, 2016; CHAVES, 2010;
OLIVEIRA, 2007; SILVA, 2018; SOUZA, 2018). Seu uso agricola é considerado limitado a
cultivos de ciclo mais curto, em virtude da condi¢do de déficit hidrico. Além disso, 0s
Luvissolos séo considerados uma das classes de solo com maior tendéncia a sofrer 0s processos
de erosdo e desertificacdo (MANZATTO, 2002). Seus principais usos na agricultura incluem:
atividades de pecuéria (criacdo de caprinos), que sao feitas com base em pastagens de gramineas

espontaneas, algodao arboreo e palma forrageira (JACOMINE et al., 1973).

2.2 Mineralogia de Luvissolos formados de rochas cristalinas no semiarido

Os estudos a respeito da assembleia mineraldgica dos Luvissolos na regido semiarida
vém sendo realizados desde os levantamentos pedologicos exploratérios por Jacomine et al.
(1973), quando era utilizada a antiga nomenclatura: “BRUNO NAO CALCICO”. Nesses solos,
formados de rochas metamorficas, principalmente anfibolitos, foram observadas nas fracoes
mais grossas (cascalho + areia), o predominio de quartzo (com ou sem incrustacdes de

manganés), anfibolios, feldspatos (predominantemente potassicos), e micas (principalmente
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biotita), estes dois Gltimos aumentando em profundidade, chegando a propor¢des maiores que
0 quartzo na camada C (OLIVEIRA, 2007).

Resultados semelhantes, na fracdo areia, também foram descritos por Camara (2016),
(Oliveira, 2007), (SILVA, 2018) e (SOUZA, 2018), na qual a mineralogia é fundamentalmente
constituida por minerais primarios. Também possuem propor¢des menores de talco (SOUZA,
2018), concrecdes ferruginosas e fragmentos de material de origem (JACOMINE et al., 1973).

Em relacdo a fracdo Silte, Oliveira (2007) evidenciou a presenca de quartzo e feldspatos
(potassicos e plagioclasios) nos horizontes superficiais, hornblenda, em subsuperficie,
apontando uma participacdo expressiva na CTC dos solos. Na fracao silte fino, foi observada a
presenca de minerais secundarios (MOTA, 1997). A presenca de minerais como esmectita e
caulinita na fracdo silte, especificamente préximos da camada Cr, foi associada a transformacao
dos mesmos a partir de minerais primarios herdados do material de origem (GONCALVES et
al., 2019).

Na fracdo argila, ha ocorréncia de minerais primarios como quartzo coloidal (MOTA,
1997) anfibdlios e feldspatos, e presenca de talco (JACOMINE et al.1973, LUZ et al., 1984;
CAMARA, 2016; OLIVEIRA, 2007; MOTA, 1997; SILVA, 2018; SOUSA, 2018). E comum
a presenca de biotitas, que possuem uma maior expressividade na superficie e diminuem em
profundidade, entretanto ilitas pedogenéticas sdo originadas em maior proporcdo em
subsuperficie a partir do processo de fixacdo de potdssio por minerais como vermiculita
(SOUSA et al., 2021). O Quartzo e a biotita presente na superficie sdo resultados de
contribuicBes edlicas ou pedimentares resultantes da erosdo de areas adjacentes (ARAUJO
FILHO et al., 2014).

Dentre os filossilicatos presentes na fracdo argila, destacam-se: caulinita, ilita,
vermiculita, esmectita e minerais interestratificados (CAMARA, 2016; OLIVEIRA, 2007;
MOTA, 1997; SILVA, 2018; SOUSA et al., 2021), tendo presumivelmente um predominio da
montmorilonita em superficie, e nontronita em subsuperficie (CAMARA, 2016).

E evidenciado também que na argila fina ha uma tendéncia de aumento de minerais
esmectiticos nos horizontes subsuperficiais, indicando que coloides de granulagdo mais fina
tém maior tendéncia a ser translocados, formando horizontes superficiais com menor presenca
de minerais expansiveis (SILVA, 2018). E observado que nas esmectitas, devido a presenca de
picos assimétricos e de baixa intensidade nos padrdes de DRX, podem estar na forma de
interestratificados entre esmectitas e caulinitas (OLIVEIRA, 2007; SILVA, 2018; SOUZA,
2018). Tal comportamento pode estar associado a transformacéo de esmectita em caulinita, que

nas regides tropicais tem como fator fundamental o clima, sendo especificamente precipitacéo
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e temperatura, e em segundo plano a drenagem interna que determina a cinética do
intemperismo quimico (DEEPTHY; BALAKRISHNAN, 2005).

Mota (1997) apontou que a alteragdo dos segue o padréo de monossialitizacdo, com
formacdo exclusiva de caulinita a partir de sua alteragdo, enquanto minerais como biotita e
hornblenda, a depender de sua drenagem interna, vao pelo caminho da monossialitizacdo ou
bissialitizacdo, formando caulinita ou esmectita. Ja Betard (2009), avaliando Luvissolos
formados de gnaisse, observou formacéo da ilita a partir da transformacdo de feldspatos ndo
alcalinos, em um processo definido pelos autores como uma variante da bissialitizacao.

Uma particularidade a respeito dos minerais secundarios presentes na fracdo argila dos
Luvissolos, é a marcante presenca de goethita e hematita (CAMARA, 2016; LUZ et Al., 1984;
OLIVEIRA, 2007; SILVA, 2018; SOUZA, 2018), que ocorrem devido a natureza de seus
materiais de origem, comumente litologias com abundancia de minerais maficos.

Estes oxidos de ferro conferem vermelha proeminente destes solos, caracteristica
morfolégica marcante dos Luvissolos que sdo em sua maioria crémicos, contrastando com
outras classes de solo na paisagem do semiérido (SANTOS, 2017). No ambiente de solo, a
formacéo dos 6xidos de ferro é influenciada pedogeneticamente por diversos fatores, passando
fundamentalmente por dois mecanismos principais: a precipitacdo direta de solugdes contendo
Fe2+ ou Fe3+, e a transformacdo a partir de um mineral precursor tanto por dissolucédo e
posterior neoformacao, quanto por transformacgdes de reordenamento na estrutura interna do
precursor (CORNELL; SCHWERTMANN, 2003).

Nos Luvissolos formados sobre rochas cristalinas no semiarido, estudos sugerem que
esses oxi-hidroxidos de Fe estdo sendo formados possivelmente a partir do intemperismo de
anfibdlios e biotitas presentes no perfil do solo, que durante sua alteracdo liberam Fe2+ na
solucgéo e sofrem uma posterior oxidacdo formando preferencialmente a goethita e hematita em
menor quantidade (CAMARA, 2016; OLIVEIRA, 2007).

Porém, apenas estes dois meios principais ndo explicam totalmente a complexa sintese
destes minerais. Algumas de suas propriedades derivadas da formacao dos Oxi-hidroxidos de
ferroo variam bastante de acordo com as condi¢des de temperatura e umidade no ambiente
pedogenético, por exemplo: grau de cristalinidade, superficie especifica e as substitui¢oes
isomérficas por aluminio (BIGHAM, et al. 2002.; CARVALHO FILHO, et al. 2015).

O estudo destas caracteristicas se torna importante para os dois principais minerais deste
grupo: a hematita que € um oxido de ferro abundante em regides semiaridas, e a goethita, que
€ 0 oxido de ferro mais estavel nas condi¢Oes da superficie terrestre (BIGHAM, et al. 2002).

Estudos do tipo séo avancados nas regides Centro-Oeste e Sudeste do Brasil (CANER, et al.
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2014.; CARVALHO FILHO, et al. 2015.; FINK, et al. 2014.; INDA, et al. 2013.; SILVA
NETO, et al. 2008.; VILELA, 2019.). Na regido nordeste ha poucos trabalhos (CORREA et al.
2008; NEVES et al. 2018), enquanto especificamente nos solos derivados de rochas bésicas no
ambiente semiarido ainda ndo foram investigados.

O melhor entendimento das caracteristicas dos minerais secundarios, tanto em relacéo
aos filossilicatos quanto aos 0xidos na fracdo argila, se passa pelo uso de diferentes técnicas de
forma combinada, a fim de compreender a sua influéncia nas propriedades dos solos (HUBERT
etal., 2012; INDA, et al. 2013; DUMON et al., 2014).

2.3 Técnicas para estudo da mineralogia de argila

A difratometria de raios-X (DRX) é a principal técnica utilizada no estudo dos minerais
na fracdo argila. Recentemente, 0 uso da DRX associada a métodos de modelagem e semi-
quantificacdo permitem estudar a génese e as transformacdes destes minerais no solo. A
utilizacao de softwares como o NEWMOD para modelagem dos difratogramas foi fundamental
para o entendimento da formag&o de minerais interestratificados, como fases transicionais na
formacdo de argilas (REYNOLDS JR; REYNOLDS, 1996; CUADROS; DUDEK, 2006;
ANDRADE et al., 2019).

Outras ferramentas utilizadas para estudo especifico dos minerais da fracdo argila, sdo
as analises térmicas, mais especificamente a Anéalise Térmica Diferencial (ATD) e a Analise
Termogravimétrica (TG). Ambas sdo geralmente utilizadas de forma combinada ATD/TG nos
estudos dos minerais do solo (KARATHANASIS, 2008). Na formacdo dos minerais de argila,
o comportamento de desidratacdo dos dos filossilicatos obtidos pelas analises térmicas é
interessante para entender o funcionamento das entrecamadas de minerais expansiveis como a
montmorilonita (RYAN; HUERTAS 2013), e a partir disto compreender o mineral produto de
suas transformacdes (LI, et al. 2020).

O uso de Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), como
ferramenta complementar a esses estudos, possibilita uma observacéo direta dos grupamentos
OH em minerais interestratificados, mais especificamente caulinita-esmectita, (CUADROS;
DUDEK, 2006). Esses autores também apontaram resultados semelhantes obtidos por FTIR
nesses grupamentos corroborados por outros trabalhos classicos (CHURCHMAN et al. 1994;
SRODON, 1980).

Para se investigar as caracteristicas cristaloquimicas dos oxidos de ferro, € necessario
um combinado de analises mineralogicas e quimicas (CORREA et al. 2008). Dentre elas, 0 uso

da DRX na fracdo argila de solos submetida a concentragdo de Oxidos (KAMPF;
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SCHWERTMANN, 1982) permite caracterizar o tamanho dos cristalitos e estimar o grau de
cristalinidade (KLUG; ALEXANDER, 1954) e grau de substituicdo isomorfica de ferro por
aluminio (CORNELL; SCHWERTMANN, 1996).

As andlises quimicas de extracbes seletivas (MEHRA; JACKSON, 1960;
HOLMGREN, 1967; MCKEAGUE; DAY, 1966) permitem para compreender a dinamica dos
oxidos de ferros de alta e baixa cristalinidade nos solos, e suas relacdes. (CORREA et al. 2008;
OLIVEIRA, 2007).

3 MATERIAL E METODOS
3.1 Detalhamento da Area de Estudo

A érea de estudo deste trabalho é localizada na regido semiarida de Pernambuco (Figura
3) nos municipios de Itacuruba e Afogados da Ingazeira. As duas localidades possuem

diferentes regimes pluviométricos, como apresentado na Tabela 1.

Tabela 1 -Localizacdo dos perfis e parametros climaticos.

COORDENADAS ALTITUDE PMA? TMAP ETp®

PERFIL/Municipio GPS (m) (mm.ano?l) (C°) (mm.ano?)

08°43'53.2”S/
P1 - Itacuruba 38°51' 16.7° W 328 415 24 - 25 1447

P2 - Afogados da 07°44'01,1” S/

Ingazeira 37°38' 12,9 W 556 777 26-27 1220

Dados Climaticos: 2 Precipitacdo Média Anual - APAC (2020); ® Temperatura Média Anual - INMET
(2020); ¢ Evapotranspiracgdo Potencial.

Adaptado de Silva (2018)
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Figura 3 -Pontos de Coleta sobre Climatologia do estado de Pernambuco.
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(Arquivo proprio, fonte de shapes: IBGE).

O clima atual da regido é o semiarido quente (Bsh). Entretanto, trabalhos apontam que,
durante o holoceno, o semiarido nordestino passou por periodos de maior umidade,
especialmente nos dominios do planalto da Borborema e da depresséo sertaneja (LIMA, 2008;
PIMENTEL, 2013; CABRAL, 2014).

O perfil 01, localizado no municipio de Itacuruba, se encontra na unidade geoambiental
da depressdo sertaneja, em uma faixa de relevo local plano e regionalmente plano a suave
ondulado (CPRM, 2010). Sua litologia se encontra dentro do Complexo Cabrob6 (CPRM,
2010), que é caracterizado por suas rochas metamorficas, sendo primariamente composta por
biotita e/ou muscovita xisto gnaisse, e em segundo plano por anfibolitos e marmore. O solo foi
descrito e coletado em uma trincheira no terco médio de uma suave encosta, com declividade
variando entre 2,5 e 5,0%.

O perfil 02 se encontra na unidade geoambiental do planalto da Borborema, no
municipio de Afogados da Ingazeira. O relevo local é suave ondulado, e o regional é suave
ondulado a ondulado. O perfil foi descrito e coletado em barranco sob vegetacdo de caatinga
nativa. A litologia da regido é composta predominantemente por muscovita-biotita, gnaisses
ortoderivados com porc¢des de anfibolitos (CPRM, 2010).
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Figura 4 - Area de coleta do Perfil 2 (Mais Chuvoso) no municipio de Afogados da Ingazeira
- PE.

(Arquivo proprio).

Figura 5 - Area de coleta do Perfil 1 (Mais Seco) no municipio de Itacuruba — PE.

(CAMARA, 2016).

Os dois perfis sdo caracterizados por uma vegetagdo secundaria em recuperacao
(Figuras 4 e 5), caracterizada como caatinga hiperxerdéfila nativa, sendo atualmente utilizado
para pecuaria extensiva. Dentre as espécies mais comuns da area, destacam-se: faveleira
(Cnidoscolus quercifolius), xique-xique (Pilocereus gounellei), catingueira (Cenostigma
pyramidale), pereiro (Aspidosperma pyrifolium) e mandacaru (Cereus jamacaru).
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3.2 Selecéo dos Perfis e Coleta dos Solos

Os perfis foram escolhidos com objetivo de representar Luvissolos Crémicos
desenvolvidos sobre anfibolitos, foram realizadas viagens prévias de reconhecimento da &rea,
com auxilio de dados do mapa geoldgico do estado de Pernambuco.

Dessa forma, os solos foram coletados e classificados de acordo com o Manual de
descricdo e coleta de solos no campo (SANTOS et al, 2015) e classificados segundo o Sistema
Brasileiro de Classificacdo de Solos (SANTOS et al., 2018) e de acordo com 0 World Reference
Base for Soil Resources (FAO, 2014) (Tabela 2).

Tabela 2 - Classifica¢do dos Solos segundo SIBICS E WRB.

LUVISSOLO CROMICO Ortico salino vertissélico solddico.
PERFIL
1 Chromic Vertic Luvisol (hypereutric, protosalic, sodic)
LUVISSOLO CROMICO Ortico tipico.
PERFIL
2 Chromic Luvisol (hypereutric)

Adaptado de SILVA (2018) e CAMARA (2016)

Os atributos quimicos, fisicos e morfoldgicos dos solos foram determinados por SILVA
(2018) e CAMARA (2016). Alguns que podem auxiliar a discussdo junto as caracteristicas

mineraldgicas dos solos estdo dispostas na tabela 3.
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Tabela 3 -Atributos Quimicos Fisicos e Morfoldgicos.

Fracoes Ar Silte Argila Ds pH
Hor. Prof. Cor Textura Estrutura Slickensides - <9
% Agua KCI
mm mm

Perfil 1 - Mais Seco

Moderada /

0-8 5YR franco Blocos

(8cm)  3/4  arenosa subangular
es

Ausente 0,7 993 62 20 17 151 75 6.6

Moderada /
35-48 5YR  franco Blocos
Bt (13 - subangular  Moderados 0,2 998 42 29 29 187 62 51
4/3  argilosa
cm) ese
angulares
65-85 75y franco M%?ggidsa/
Cr (20 ' argiloare Forte 12 988 48 28 23 194 72 6.3
R 4/3 angulares e
cm) nosa A
prismaticos
Perfil 2 - Mais Umido
Fraca/Mod
0-10 2.5 franco eBrlzdc?)é
A (20 YR argiloare Ausente 28 972 47 18 32 149 69 55
subangular
cm) 33 nosa
ese
granular
Moderada /
23-47 25 Blocos
Bt (24 YR argilosa subangular Ausente 1.0 990 20 24 55 127 76 51
cm) 4/6 ese
prismaticos
73105 75 ganco M%?ggia /
Cr (30 YR . Ausente 08 992 37 29 33 133 79 44
argilosa  angulare
cm) 4/6 2
prismaticos

(Hor.) — horizontes; (Prof.) — Profundidade; (Ds) — Densidade do solo.

3.3 Anélises Realizadas
3.3.1 Analise da lamina delgada do saprolito

Amostras presentes no saprolito que mantiveram a estrutura original da rocha foram
coletadas cuidadosamente, impregnadas e posteriormente cortadas, utilizando equipamento
petrogréfico de corte fino. ApOs o seccionamento, esses materiais foram dispostos em lamina
de vidro com cola Araldite, e seguido de polimento com camada abrasiva carbureto de silicio,
sobre uma maquina de disco rotatdrio até a espessura aproximada de 35 um. O final da
preparacdo contou com polimento manual com uso de p6 abrasivo e pasta diamantada, até se

obter o padrdo de extingdo desejado para o quartzo
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As analises das laminas delgadas por microscopia Optica foram realizadas no
Laboratorio de Impregnacéo e Laminacéo da UFAPE. As descri¢cbes micromorfoldgicas foram
realizadas sob luz polarizada simples e luz polarizada cruzada e seguiram as recomendagdes

propostas por Bullock et al. (1985).

3.3.2 Separacao das Fracdes Areia, Silte e Argila

Foram selecionados trés horizontes de cada perfil para efetuar as analises, sendo eles: o
mais superficial (horizonte A), o horizonte Bt diagndstico e a camada Cr. As amostras apos a
secagem foram destorroadas e submetidas a peneira de 2mm para obtencdo da TFSA. A
separacao das fracdes foi feita a partir da dispersdo da terra fina seca ao ar (TFSA), realizada
em agitador do tipo Wagner por 16 horas utilizando hexametafosfato de sodio como
dispersante.

Posteriormente, a TFSA foi transferida para uma proveta, passando por uma peneira de
malha 0,03 mm, sendo entdo retida a fracdo areia. A fracdo argila foi separada da fracdo silte
por sifonacdo, de acordo com o tempo de sedimentacdo da particula do silte proposto pela lei
de Stokes (1851):

Equacéo 1.

905, = 5)p?
18y

Onde v € velocidade de sedimentacdo; g a constante gravitacional; Sp - Si a massa
especifica da particula - a do liquido; D, didmetro da particula em cm; e 1 a viscosidade.

Apbs a obtencdo da argila, o material foi seco e macerada em almofariz de agata e
passadas em peneira de 80 mesh. Em seguida também foi realizado o fracionamento da argila,
obtendo-se assim a argila fina (> 0,2 um), através do método da centrifuga, baseando-se numa
adaptacdo da lei de Stokes de acordo com os parametros de rotacdo da centrifuga:

Equacéo 2:

{63 * 108nlog, [g]}
N?D?*As
Onde: Tm - tempo de sedimentagdo, 1- viscosidade, R - raio do eixo de rotagdo para o

Tm =

topo do sedimento no tubo, S - raio do eixo de rotacdo para a superficie da suspensdo no tubo,
N - rotagfes por minuto, D - didametro da particula, As - diferenca da gravidade especifica entre

a particula e o liquido em suspensao.
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3.3.3 Mineralogia por difracdo de raios x

As fracOes argila e argila fina foram submetidas a tratamentos prévios para serem
analisadas na forma de laminas orientadas com o objetivo de privilegiar o plano 001 dos
filossilicatos. A remocao dos 6xidos de ferro foi efetuada por meio da extragdo com ditionito
de sodio com citrato de sdédio e bicarbonato de sodio (DCB) (JACKSON, 1975).

Em seguida as amostras foram saturadas com cloreto de potassio (1mol.L-1) e cloreto
de magnésio (1mol.L-1), as argilas foram dispostas em tubos de centrifuga e em seguida foi
adicionado 30 ml da solucdo de cloreto de potédssio/ magnésio, em seguida foram
homogeneizadas em agitador horizontal por 12 horas, apds a agitacédo foi feita a centrifugacédo
a 3.000 rpm por 10 minutos, e novamente foram adicionados 30ml da solucéo correspondente
homogeneizada em agitador horizontal por 30 minutos, apds isto para retirar 0 excesso de
cloretos foram realizadas lavagens sucessivas com alcool, sendo 30 ml de alcool 97°,
homogeneizado em agitador horizontal por 10 minutos e em seguida centrifugado a 3.000 rpm
por 10 minutos, o processo foi realizado 7 vezes até que a amostra apresentou teste negativo
para precipitacdo do nitrato de prata (AgNO3).

As trés fracdes foram analisadas por difragdo de raios-X (DRX), em um difratdmetro
modelo Shimadzu XRD 6000, operado com tubo de Cobre (Cu) a 40 kV (Quilovolts) e 30 mA
(Miliampere). Amostras das fracGes areia, silte e argila, em forma de pd, foram analisadas em
uma amplitude de 5-70° (20) e velocidade de 0,8 260 min-1.

As laminas para DRX foram preparadas por meio do método da pipeta, na qual foram
depositados 5 miligramas de argila por centimetro quadrado de lamina, garantindo assim uma
padronizacdo para todas as amostras.

As laminas saturadas com cloreto de potassio sofreram aquecimentos sucessivos de 110,
350 e 550°C, enquanto as saturadas com cloreto de magnésio foram solvatadas com
etilenoglicol. Tais tratamentos sdo necessarios para identificacdo dos filossilicatos, onde cada
mineral apresenta um comportamento especifico no DRX em func¢édo das variagcdes do do seu
espaco interplanar de acordo com o material saturante. Sendo assim as laminas contendo argila
total e argila fina foram analisadas no intervalo de 3 a 40° 20, passo de 0,02° 20 e velocidade
de varredura de 3 s/passo.

A interpretacdo dos difratogramas e posterior identificacdo dos minerais de ambas as
fracdes argila foram baseadas no espagamento interplanar (d) e no comportamento dos picos de
difracdo frente aos tratamentos de saturacdo e térmicos empregados, conforme apresentado por
Jackson (1975), Brown & Brindley (1980) e Moore & Reynolds (1989).



30

A fracdo silte foi dispersa novamente para confirmar se ainda havia resquicios de argila
agregados a particula do silte. Apos teste em Becker com dispersante, todo o material se
encontrou floculado em menos de duas horas, confirmando que os minerais presentes realmente
sdo componentes da fracdo silte. Sendo assim, as amostras de silte também foram analisadas na

forma de laminas orientadas saturadas com K e Mg semelhante aos tratamentos feitos na argila.

3.3.4 Modelagem da difracéo de raios x

Foi feita a modelagem dos padrdes de amostras orientadas das fragOes argila total e
argila fina sob tratamentos de etilenoglicol, através do software Newmod Il (REYNOLDS,
1985; 1996). O software permite o célculo da intensidade dos picos basais de difracdo de
filossilicatos puros e interestratificados, que se ajustam ao padrdo experimental. Por meio do
ajuste de varidveis instrumentais do equipamento e dos atributos cristaloquimicos de cada fase
inserida, as intensidades e formato dos picos sdo atingidos, gerando informacdes especificas
sobre cada filossilicato e suas quantidades relativas. Detalhes sobre os aspectos tedricos do
calculo da difracéo de picos basais dos filossilicatos sdo descritos em Reynolds (1980) e Moore
e Reynolds (1997).

Caracteristicas cristaloquimicas como Fe octaedral, K na entrecamada de minerais
micaceos e nimero de camadas por dominio coerente podem também ser introduzidos nos
calculos. O efeito instrumental é modelado seguindo os parametros de comprimento de onda,
raio do gonidémetro, abertura das fendas Soller e fenda divergente, dimensédo da lamina de vidro
usada e intensidade experimental de uma amostra de referéncia de quartzo.

O ajuste dos modelos foi realizado através dos valores de Rp, a partir da equacéo de
Howard e Preston (1989).

Equacao 3:

Rp: \/Z [Tobs(26i) — Icalc(ZGi)]z)/z Tobs(26i)?

Onde lobs e Icalc sdo mensurados e calculados a partir da intensidade da posi¢do em
26.

3.3.5 Analises dos padrdes ndo orientados de DRX na regido do plano 060

A avaliacdo do carater di ou trioctaedral dos filossilicatos foi efetuado por meio da
analise de montagens em pod, em intervalo especifico onde o plano 060 desses minerais difrata
(MOORE; REYNOLDS, 1989). O material foi cuidadosamente depositado em porta-amostra
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metélico e fixado de modo a ndo produzir orientacdo preferencial. As amostras foram lidas no
intervalo de 59 a 64° 20, passo de 0,02° 20 e velocidade de varredura de 55 s/passo. Esses

critérios foram usados para minimizar a relacdo ruido/sinal e produzir picos de 6tima resolugéo.

3.3.6 Caracterizacao dos 6xidos de ferro

A fim de compreender melhor os 6xidos de ferros cristalinos, como hematita e goethita,
foi empregado o método de concentracdo dos Oxidos de ferro, por meio da digestdo com
hidroxido de sédio NaOH 5 mol L-1 (KAMPF; SCHWERTMANN, 1982). Posteriormente, as
amostras foram lavadas duas vezes com acido cloridrico HCI a 0,5 mol L-1, seguidas agitacao
de 25 minutos e centrifugacdo de 20 minutos a 4500 rpm, e com carbonato de amdénio
((NH4)2C03), agitando-se por 10 minutos e centrifugando-se a 4500 rpm por 15 minutos por
duas vezes para evitar a precipitacdo da sodalita (SINGH; GILKES, 1991). Para retirar o
excedente de reagentes, foram feitas trés lavagens sucessivas com alcool 98%.

Por fim, o material foi seco em estufa a 105°C, pulverizado em almofariz de agata,
homogeneizado e passado em peneiras de abertura de 80 mesh entdo foi analisado no DRX
como amostras em po, numa amplitude de 5 a 70° 26 e velocidade 1° 26 a cada minuto.

Com os resultados da interpretacdo dos difratogramas do concentrado de éxidos, foi
estimada a relacdo Hematita/Goethita, Hm/(Hm+Gt), através nas areas dos planos: goethita
(110) e hematita (012). Adotou-se a formula proposta por Resende et al. (1987), onde A é o
valor da area do pico correspondente.

Equacéo 4:

Hm B (4.AHm em 012)
(Hm+ Gt) (4. AHmem 012 + AGt em 110)

Os valores da relagdo Hm/Gt foram correlacionados com o indice de avermelhamento
dos solos, calculados por meio da formula proposta por Torrent et al. (1980).

Equacéo 5:

RR = ((10—H)*C) JV

Onde H = valor de Matiz; C = valor de croma; V = valor.

A determinacdo do seu tamanho para hematita e goethita foi feita comparando-se a
largura da reflexdo difratada a sua meia altura aplicando a equacdo de Sherrer (KLUG;
ALEXANDER, 1954).

Equacdo 6:

DMC = KA/Bcos 0
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Onde: DMC = diametro médio do cristalito, na dire¢do do plano perpendicular ao plano
que esta sendo difratado; K = fator de forma (fixado em 0,9); A = comprimento de onda dos
raios-X; B = Largura da linha pura (B-b); B =largura da amostra a meia altura em angulo 260,
medida diretamente no difratograma, b = largura a meia altura da referéncia, geralmente quartzo
ou mica, em angulo 20; 6 = angulo da incidéncia da radiagdo, em radianos.

O grau de substituicdo isomarfica de Fe por Al nos 6xidos, foi realizado para goethita,
de acordo com a equacao:

Equacdo 7:

Al (mol.mol — 1) = 17,30 — 5,72 xc0

o tamanho cO da cela unitaria foi obtido a partir da posicdo dos picos 110 e 111 da
goethita, onde: cO = (1/d2111 — 1/d2110) -0,5 (SCHULZE, 1984). Enquanto para Hematita
(PERINET; LAFONT, 1972) a equacéo foi:

Al (mol.mol — 1) = 22,42 — 4,45 x c0, sendo c0 = d300*2

3.3.7 Extragoes seletivas na fragéo argila

A extracdo seletiva dos dxidos pedogenéticos de alta e baixa cristalinidade e de formas
ndo cristalinas foi efetuada por meio dos métodos do ditionito-citrato-bicarbonato de sédio —
DCB (MEHRA; JACKSON, 1960; HOLMGREN, 1967) e oxalato acido de aménio (pH 3) no
escuro (MCKEAGUE; DAY, 1966), respectivamente. realizadas na fracdo argila total. Os
extratos de ferro foram lidos por espectroscopia de absor¢do atbmica, modelo Perkin Elmer
EAA Analyst 200.

3.3.8 Anélise elementar da fracgéo argila

A composicdo elementar da fracdo argila foi semiquantificada por meio de
Espectroscopia de energia dispersiva de raio X (EDX). Os seguintes elementos foram avaliados,
nas fracdes argila total e fina: Si, Al, Fe, Mg, Ca, K, Na, Ti, Mn e Zr. As amostras foram
analisadas em equipamento Shimadzu EDX-7000, em porta amostra de polipropileno, em

atmosfera sob vacuo.

3.3.9 Analise termogravimétrica (TG)

As amostras de argila total e argila fina submetidas as anlises térmicas foram
submetidas a tratamentos prévios de remoc¢éo dos 6xidos de ferro livre (MEHRA; JACKSON,
1960; HOLMGREN, 1967), atraves da extracdo com ditionito-citrato-bicarbonato (DBC), e
logo apos saturadas com cloreto de Mg a 1mol L-1. Em seguida foram deixadas por uma noite



33

em dessecador contendo solucdo saturada de nitrato de magnésio, Mg(NO3)2, a fim de remover
a umidade restante nas amostras (SOUKUP et al., 2008).

A analises termodiferencial (ATD) e termogravimétricas (TG) foram realizadas em um
equipamento Netzsch modelo STA 449 F3, com a seguinte configuracdo de aquecimento:
intervalo de aquecimento de 25 a 1100° C, com uma taxa de aquecimento de 100C/minuto, em
atmosfera com gas N2. Os resultados obtidos foram interpretados por meio do software
Proteus® Versdo 5.1, Netzsch, obtendo-se assim os graficos de perda de massa (analise
termogravimétrica, TG). Foi efetuada a primeira derivada das curvas de TG (DTG), com a
finalidade de melhorar a visualizacdo dos maximos associados a eventos de perda de dgua de

hidratacao e agua estrutural.

3.3.10 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A analise de espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foi
realizada em amostras selecionadas das fragdes argila total, argila fina e nos concentrados de
oxidos, a fim de contribuir para a caracterizacdo quimica e estrutural dos minerais e verificar
possiveis modificacOes associadas a interestratificacdo nas amostras.

Foi utilizado 1 mg de amostra em pd, misturada a 200 mg do sal anidro KBr, em
almofariz de &gata. Para as amostras de concentrado de 6xidos foram efetuados preparos na
proporcdo de 0,5 mg de amostra para 200 mg do sal. As Pastilhas foram obtidas ap6s
prensagem, posteriormente desidratadas em dessecador por uma noite (RUSSEL, 1994). As
amostras foram lidas no laboratério de mineralogia da UFAPE, em espectrometro de
infravermelho Shimadzu IR-Prestige 21, em modo transmitancia, nas seguintes condicdes:
intervalo de varredura de 400-4000 cm-1, resolucdo de 16 cm-1, acumulacao de 50 varreduras

e intervalo de 1 cm.

4 RESULTADOS

4.1 Analises das laminas delgadas do saprolito

As amostras dos saprolitos de ambos os perfis apresentaram semelhante composic¢ao
mineral. O P1 — Mais Seco (Figura 6), possui predominio de anfibélio, cerca de 70%, sendo
principalmente hornblenda, em grdos anédricos a subédricos, com comprimento médio de 0,5
mm. Eles sdo seguidos plagioclasios (20%), na forma de gréos anedrais, com comprimento
médio 0,5 mm, por vezes mostrando geminacao polissintética. Seus grdos também mostram

sinais de alteracdo (sericitizacdo). O quartzo representa cerca de 10% da assembleia e os
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seguintes minerais acessorios <1%: titanita, minerais opacos (oxidados), zircao e epidoto, em

grdos anedrais submilimétricos.

Figura 6 — Fotomicrografias do Saprolito Cr do Perfil 1 — Mais Seco.
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(a) anfibolio; (p) plagioclésio; (q) quartzo; Vgf — veio quartzo-feldspatico.

As amostras do P2 —mais imido (Figura 7), possui saprolito com a seguinte composi¢ao
mineralégica, com ordem decrescente em termos de quantidade: minerais do grupo do
anfibolio, biotita, minerais do grupo do plagioclasio, ortoclasio e quartzo.

Os anfibolios apresentam tamanho médio de 120 micrédmetros, com maximos de 1,0
mm, em diferentes estagios de alteracdo, do tipo pelicular irregular e linear cruzada, segundo
plano de clivagem (classe 2, isomérfica) (BULLOCK et al., 1985). Os produtos de alteracdo
possuem cor amarelada e bruno-amarelado, isotropico e limpido. A biotita encontra-se em
diferentes estagios de alteragdo, com prevaléncia dos tipos pelicular regular e linear paralela,
segundo os planos de clivagem, podendo apresentar-se totalmente alterada (classe 2 e 4,

mesomadrfica). O seu produto de alteracdo possui cor bruno-amarelado, limpido e anisotrépico.
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Os plagioclésios apresentam fei¢oes de alteracdo do tipo pelicular irregular e cavitaria
irregular (classe 2 e 3) com produto de sua alteracdo com cor bruno-amarelado, limpido e
isotrépico. O quartzo possui tamanho meédio de aproximadamente 250 micrémetros, com
méaximo de 2,0 mm. Os grdos sdo subangulares a angulares, com esfericidade variando de
subesférica a esférica. Ha baixa frequéncia de grédos policristalinos e fraturados, com bordas
lisas e sem alteracéo aparente.

Anfibolios, biotita e feldspatos apresentam toda a porosidade inter e transmineral, e é
comum a presenca de halos vermelhos que denotam a presenca de éxidos de Ferro. Percebe-se

porosidade intramineral nos graos de biotita.

Figura 7 — Fotomicrografias do Saprolito Cr do Perfil 2 — Mais Umido.
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4.2 Mineralogia da fracdo areia

Os difratogramas da fracdo areia (Figura 8) apontaram 0s seguintes minerais nas
amostras do P1: hornblenda, identificada a partir de picos a 0,838 e 0,270 nm; quartzo, com 0s
principais picos a 0,425, 0,334 e 0,181 nm; e feldspatos, com os principais picos a 0,355, 0,320,
0,314 nm. As trés fases foram na areia grossa e areia fina. Nos horizontes superficiais, foram

observados picos de maior intensidade correspondentes ao quartzo e biotita, enquanto para a
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hornblenda, a maior intensidade dos picos foram observadas nas amostras do saprolito Cr. Os
picos dos feldspatos também foram mais intensos na amostra do saprolito. Feldspatos e
hornblenda apresentaram picos mais intensos do que os de quartzo na fragdo areia fina.

O Perfil 2 também apresentou, em suas fracbes de areia, predominio de hornblenda,
quartzo e feldspatos. Também foi identificada biotita com valor “d” proximo a 1,01 nm, em
todos os horizontes. no horizonte Cr, porém, esse mesmo pico passa a ter valores entre 1,2 e
1,3 nm, com notavel assimetria. Esse comportamento indica a provavel existéncia de um
interestratificado biotita-vermiculita (B-V). (MOORE; REYNOLDS, 1997).

Figura 8 — Difratogramas das Frac6es Areia dos Perfis. (A) — P1-Areia Grossa; (B) — P1-Areia
Fina; (C) — P2-Areia Grossa; (D) — P2-Areia Fina.
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(Hb) — hornblenda; (Qz) — Quartzo; (Fd) — Feldspato; (Bi) — Biotita; (B-V) Biotita-Vermiculita.

A biotita e 0 quartzo no P2 apresentam picos de maior intensidade no horizonte
superficial, sendo que esta biotita estava presente apenas no horizonte A. Ja 0s picos de
feldspatos e de hornblenda apresentam maiores intensidades proximos a camada Cr. Estes

comportamentos foram observados para as amostras da fracao areia grossa e fina.
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4.3 Mineralogia da fracgao silte
Os difratogramas obtidos a partir do p6 da fracdo silte (Figura 9) apresentaram uma

composi¢do mineraldgica com presenca de minerais primarios, assim como na fracéo areia,
tendo os mesmos padrdes: picos de maior intensidade relacionados & hornblenda e feldspatos
na camada Cr, enquanto os picos de quartzo e biotita apresentam picos mais intensos no
horizonte superficial A.

Foi observada também a presencga de minerais secundarios, a partir de picos proximos
a0,74 nme 1,2 nm, associados caulinita e vermiculita, respectivamente. No Perfil 2, essas fases
se encontram mais destacadas, e todo os difratogramas apresentam aspecto semelhante aos
observados na fracédo argila (figura 12), com picos mais intensos na faixa de 3 a 15° 26 e maior

ruido. Os resultados das amostras da fracdo silte analisadas na forma de Iaminas orientadas séo

apresentados nas figuras 10 e 11.

Figura 9 — Difratogramas da Fracdo Silte dos Perfis. (A) — P1-Silte; (B) — P2-Silte.
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Figura 10 — Difratogramas Orientados da Fragéo Silte do Perfil 1. (A) — Horizonte A; (B) —
Horizonte Bt; (C) — Camada Cr.
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Os padr@es orientados da fracdo silte tornaram mais clara a visualizacdo dos minerais
secundarios presentes. No Perfil 1, confirmou-se a presenca da biotita com picos mais intensos
no horizonte A, identificados por espacamentos (d) préximos a 1,01 nm e 0,5 nm. Ainda no
mesmo perfil, foi verificada também a ocorréncia de fases esmectiticas na camada Cr, que
apresentou espagamento (d) préximo a 1,4 nm no tratamento com saturacdo por Mg, seguido
de deslocamento para 1.69 nm apos saturagcdo com etilenoglicol. A ocorréncia da caulinita foi
confirmada em ambos os horizontes e na camada Cr por meio do espagamento (d) proximo a

0,72 nm, com colapso dos picos sob aquecimento a 550° C.
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No Perfil 2, o horizonte A apresenta composicdo semelhante ao do Perfil 1, com
destaque para o pico mais intenso da biotita (d) 1.01 nm. O horizonte subsuperficial Bt ja
apresenta fases esmectiticas neste perfil, assim como biotita interestratificada com vermiculita,
semelhante a observada na fracéo areia. A fase caulinitica neste horizonte apresenta picos de
maior intensidade quando comparada com a do perfil 1. Nos tratamentos da camada Cr, além
da presenca dos picos da fase esmectiticas ha um pico que ocorre em angulos baixos, com

espacamento (d) de aproximadamente 2,3 nm. Essa reflexdo foi associada também a um

interestratificado regular entre biotita e vermiculita.

4.4 Mineralogia da fracao argila

4.4.1 Difrago de raios-x
Inicialmente, a fracdo argila foi analisada na forma de p6 e os resultados sdo

apresentados na Figura 12. Em ambos os perfis, a fracdo argila apresentou diversas fases, desde

minerais primarios como quartzo, hornblenda, mica e anfibolios; filossilicatos, como caulinita

e esmectita; e dxi-hidroxidos de ferro, como goethita e hematita.

Figura 12 — Difratogramas nao-orientados da Fracdo Argila dos Perfis. (A) — Perfil 1; (B) —
Perfil 2.
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Goethita; (Hm) — Hematita.
A anélise intervalo de 59 a 64° 26, para verificacdo dos planos (060) (Figura 13)

constataram a presenca de fases di (d = 0, 149 nm) e trioctaedrais (d = 0,153 nm) nos horizontes

superficiais de ambos os solos (DIXON, 1985).
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Figura 13 — Difratogramas néo-orientados dos planos 060 da Fracdo Argila dos Perfis. (A) —
Perfil 1; (B) — Perfil 2.
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A ocorréncia de fases trioctaedrais coincide com a picos basais proximos a 1,01 nm.
Esse atributo, junto com a baixa relagdo entre as intensidades dos picos 001/002, confirma a
presenca de biotita no material (DIXON, 1985).

Os resultados correspondentes as amostras orientadas e seus respectivos tratamentos se
encontram nas figuras 14 e 15. Os picos entre 1,4 e 1,5 nm, observados nas laminas saturadas
com Mg, exibiram comportamento expansivo apés a solvatacdo com etilenoglicol, chegando
até d=1,8 nm. Este é um comportamento caracteristico de minerais do grupo da esmectita, que
também apresentaram colapso para d=1.01 apds os aquecimentos a 350 e 550°C (DIXON,
1985; MOORE; REYNOLDS 1997) algumas amostras chegaram a apresentar picos a 0,556
nm, corresponde ao plano 003 das esmectitas (MOORE; REYNOLDS 1997).

A presenca de caulinita é observada pela ocorréncia de picos em 7,2-7,3 (001) e 3,54
nm (002). A maioria das fases cauliniticas apresenta uma certa assimetria apds a solvatacdo
com etilenoglicol. Os aquecimentos a 550° indicam colapso total dos picos basais, confirmando
a presenca do mineral nas amostras. Minerais do grupo da mica foram identificados
especialmente nos horizontes A, a partir de picos a 1.01 nm, nas amostras proximas ao Cr do
Perfil 1, é possivel encontrar dois picos a 0,83 e 0,312 nm, séo ainda resquicios da hornblenda

gue nédo foram totalmente alterados.
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Figura 14 — Difratogramas orientados das laminas do Perfil 1, sendo a ordem de cima para

baixo: Horizonte A; Horizonte Bt; Camada Cr. (A) — Argila Total; (B) — Argila Fina.
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Figura 15 — Difratogramas orientados dos planos do Perfil 2, sendo a ordem de cima para baixo:
Horizonte A; Horizonte Bt; Camada Cr. (A) — Argila Total; (B) — Argila Fina.
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4.4.2 Modelagem dos difratogramas de raios-x

As modelagens das amostras orientadas foram realizadas para as fracOes argila total e
argila fina sob solvatacdo com etilenoglicol. Os modelos calculados se encontram visiveis nas
figuras 16 e 17. A principal fase interestratificada que ocorre em ambos os perfis é a caulinita-
esmectita, com elevados teores de ferro, tanto nas camadas cauliniticas quanto nas esmectiticas.
E importante notar que as fases descritas s&o do tipo interestratificados com ordenamento
aleatorio - RO, e algumas apresentam baixa cristalinidade e ndo possuem reflexdes visiveis.
Porém, sdo complementares as fases de maior cristalinidade, possibilitando um ajuste mais
exato ao background em algumas regides do difratograma. As tabelas 4 e 5 apresentam 0s
atributos cristaloquimicos das fases inseridas nas modelagens.

E visivel na fragdo argila total do horizonte A, perfil 1, a presenca de uma fase que
produz picos nas regides entre 8 ¢ 9° 20. Essa fase foi associada a biotita, confirmada pela
presenca de picos trioctaedrais no intervalo correspondente aos picos 060 (figura 13). A fase se
mostra com cristalinidade relativamente elevada, o que é confirmado pelos altos valores do

numero méaximo e medio de camadas por dominio corente (Nmax e Nmed).
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Ainda nos horizontes superficiais do Perfil 1, ha predominancia de fases
interestratificadas caulinita-esmectita, com predominancia de camadas cauliniticas (tabela 10).
Na argila fina fica ainda mais evidente pela constatacdo de uma fase caulinitica pura, ainda que
de baixa cristalinidade. No horizonte B e na camada Cr hd um aumento da proporcao de
minerais esmectiticos nas camadas das fases descritas, assim como ocorre fases
interestratificadas entre vermiculita e esmectitas.

No perfil 2 também h& ocorréncia de biotita no horizonte A, porém, suas proporcdes sao
maiores que aquelas no Perfil 1. O Perfil 2 também se difere em relagdo a proporcao e
cristalinidade (Nmax e Nmed) das fases com camadas cauliniticas nas amostras dos horizontes
subsuperficiais. H4 uma predominancia de fases cauliniticas mais cristalinas em comparacao a
esmectita, h& ocorréncia de uma fase composta por vermiculita e esmectita interestratificadas,

detectada apenas na amostra de argila fina da camada Cr.
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Figura 16 — Modelagem dos difratogramas das amostras solvatadas com etilenoglicol da fracéo
argila total e fina do Perfil 1. (A) — Horizonte A-Total; (B) — Horizonte A-Fina; (C) — Horizonte
Bt-Total; (D) — Horizonte Bt-Fina; (E) — Camada Cr-Total; (F) — Camada Cr-Fina.
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Figura 17 — Modelagem dos difratogramas das amostras solvatadas com etilenoglicol da fracéo
argila total e fina do Perfil 2. (A) — Horizonte A-Total; (B) — Horizonte A-Fina; (C) — Horizonte
Bt-Total; (D) — Horizonte Bt-Fina; (E) — Camada Cr-Total; (F) — Camada Cr-Fina.
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Tabela 4 — Dados das modelagens das amostras solvatadas com etilenoglicol da fragéo argila
total e fina do Perfil 1.

% Fe Fe Fe Fe K
Amostra Mineral Camadas dO001A d001B caul. esm verm Ili Ili Nmax Nmed % Final
Perfil 1 - Mais Seco
A-Total Bi 100 10.01 - - - - 1.6 079 18 135 32.17
K-S 97-03 715 169 0.67 0.98 - - 19 7 10.36
K-S 80-20 715 169 062 0.92 - - 21 3 22.79
K-S 50-50 715 169 0.68 0.93 - - 3 2.1 34.68
A-Fina I-S 95-05 10.1  16.9 - 13 - 1.74 098 28 11.9 6.59
K 100 7.15 - 0.06 - - - - 10 3 73.99
K-S 41-59 7.15 16.9 0.12 0.44 - - - 5 3 19.41
Bt-Total K-S 89-11 7.18 169 0.58 1.11 - - - 13 8 15.18
K-I 76-24 7.15 10 0.29 - - 237 09 22 6 13.62
I-S 96-04 10 16.9 - 0.88 - 1.74 08 17 6.3 3.11
K-S 44-56 175 7.15 0.44 1.24 - - - 3 1 11.67
V-S 13-87 169 14.32 - 1 1.29 - - 3 1.9 46.30
K-S 50-50 715 169 0.32 1.74 - - - 14 3.9 10.12
Bt-Fina K-S 81-11 7.16 169 0.66 1.12 - - - 20 4.6 19.42
K-S 75-25 7.16 16.9 043 0.82 - - - 6 3.8 31.66
V-S 79-21 18 14.3 - 0.75 0.58 - - 4 1.4 48.92
Cr-Total K-S 67-23 728 169 082 0.69 - - - 23 6.3 15.56
K-S 95-05 7.2 16.9 0.08 1.74 - - - 25 6 15.02
V-S 02-98 16.9 11 - 1.49 1.24 - - 4 1.3 64.72
I-S 98-02 10.1 16.9 - 0.75 - 1.27 052 14 3.4 6.71
Cr-Fina K-S 92-08 7.18 16.9 077 0.66 - - - 24 9.9 8.05
K-S 51-41 7.18 169 0.76  0.77 - - - 1.9 45.64
V-S 31-69 18 14.32 - 0.43 0.91 - - 1.6 46.31

(Bi) — Biotita; (K-S) — Interestratificado Caulinita-Esmectita; (K-1) — Interestratificado Caulinita-llita; (1-S) —

Interestratificado Ilita-Esmectita; (\V-S) — Interestratificado Vermiculita-Esmectita.
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Tabela 5 — Dados das modelagens das amostras solvatadas com etilenoglicol da fracdo argila
total e fina do Perfil 2.

% Fe Fe Fe Fe K %

Amostra Mineral Camadas d001A d001B caul. esm verm Ili 1li Nmax Nmed Final
Perfil 2 - Mais Umido

A-Total K-S 95-05 715 169 049 1.6 - - - 20 128 1254

K-S 95-05 715 169 049 116 - - - 20 12.8  20.04

K-S 95-05 715 169 049 116 - - - 20 12.8 3.48

K-S 95-05 715 169 0.5 1.21 - - - 4 1.3 23.00

Bi 100 10 - - - - 17 055 24 8.8 30.84

I-S 18-82 16.9 10 - 0.35 - 041 0.63 4 2.1 10.11

A-Fina I-S 98-02 10.1 16.9 - 0.76 - 174 093 25 105 13.45

K 100 7.2 169 0.34 - - - - 14 6 39.91

K-S 87-13 715 169 043 0.92 - - - 4 1.3 46.64

Bt-Total K-S 94-06 715 169 079 174 - - - 22 6.8 22.53

K-S 94-06 715 169 079 174 - - - 22 6.8 15.30

K-S 95-05 715 169 089 147 - - - 9 1.3 34.21

I-S 27-03 10.01 169 - 1.74 - 1.01 0.76 15 14.80

I-S 21-79 16.9 10.01 - 1.01 - 1.4 065 6 13.16

Bt-Fina K-S 93-07 718 169 078 1.04 - - - 15 8.4 26.66

K-S 45-55 718 169 001 0.64 - - - 3 2 53.94

K-1 05-95 10.1 7.18 0.14 - - 241 0.72 12 3.9 2.84

K-I 78-22 718 101 071 - - 171 081 12 8.9 16.56

Cr-Total K-S 94-06 715 169 032 1.23 - - - 21 7.8 22.87

K-S 08-92 169 715 079 153 - - - 15 2.8 13.05

K-S 82-18 715 169 032 058 - - - 12 17 26.10

K-S 37-63 169 715 044 0.63 - - - 4 1.1 32.30

I-S 91-09 10.01 16.9 - 0.9 - 037 0.79 18 6.1 5.69

Cr-Fina K-S 95-05 718 169 012 0.75 - - - 14 6 24.45

K-S 47-53 7.15 16.9 0.56 0.47 - - - 6 2.1 50.40

V-S 28-72 179 14.32 - 0.59 0.43 - - 5 15 25.15

(Bi) — Biotita; (K-S) — Interestratificado Caulinita-Esmectita; (K-1) — Interestratificado Caulinita-llita; (I-S) —
Interestratificado Ilita-Esmectita; (V-S) — Interestratificado Vermiculita-Esmectita.

4.4.3 Concentrado de 6xi-hidréxidos de ferro

Hematita e goethita foram os Oxi-hidroxidos de ferro dominantes na fragdo argila

(Figura 14). A presenca de goethita foi confirmada a partir dos picos (110) a 0.42 nm, (111) a
0.245 nm e (140) a 0.218 nm. Ja a hematita foi identificada a partir dos picos (012) a 0.372 nm,
(110) a0.252 nm, (113) a 0.220 nm e (024) a 1.85 nm (DIXON, 1985; MOORE; REYNOLDS,

1997).
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Figura 18 — Difratogramas néo-orientados da Fracdo Argila apds concentracdo dos Oxi-
hidroxidos de ferro. (A) — Perfil 1; (B) — Perfil 2.

Hm d(110)

Gt d(111)

Hm d(104),Gt d(130)

Gt d(110)
Gtd(111)

Hm d(116),Gt d(221)
Gtd(110)

Hmd (113)
T~ Gt d(140)
Hm d(012)
Hm d(104),Gt d(130)
Gt d(140)
Hm d(116),Gt d(221)

Hm d(024)

Bt

Cr Cr

rm—r—T T T T T T T T T T T T T T T T e S e B e I e S B S B B S R R e e —
20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58
20 CuKa 26CuKa

(Gt) — Goethita; (Hm) — Hematita.

Atraveés da medicdo das areas dos picos nos planos (110) da goethita e (012) da hematita,

foi possivel estimar a proporcdo Hm/Gt.

Tabela 6 — Caracteristicas cristalograficas dos 6xi-hidréxidos de ferro.

. DMC Sl Hm /
Horizonte Gt(110) Gt(111) Hm (110) Hm (012) Gt Hm (Hm + Gt)
0.42 0.245 2.52 0.372
nm mol mol-1
Perfil 1
A 29.76 24.52 30.37 19.62 0.16 0.09 0.67
Bt 30.40 18.84 18.13 9.58 0.16 0.09 0.39
Cr 17.34 10.49 8.93 5.42 0.16 0.10 0.40
Perfil 2
A 32.36 19.82 29.69 21.45 0.16 0.09 0.53
Bt 24.83 17.67 22.92 12.47 0.16 0.09 0.71
Cr 27.43 20.62 18.41 17.80 0.16 0.09 0.51

(DMC) — Diametro médio do cristalito; (SI) — Substituicdes Isomorficas.

A proporgdo hematita/goethita no Perfil 1 ficou abaixo de 0,5 nos horizontes
subsuperficiais, enquanto no horizonte A valor foi de 0,67. No Perfil 2, todas as amostras
apresentaram valores acima de 0,5, e 0 sendo o maior valor foi no horizonte Bt. A proporcao
Hm/Gt apresentou uma alta correlacdo com o indice de avermelhamento, que é calculado a

partir dos valores e cromas dos horizontes (equacéo 5).
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Figura 19 — Correlacdo entre os teores de ferro extraidos por ditionito e o indice de
avermelhamento do solo.
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(Hm/Hm+Gt) — Relagio hematita/goethita; (IAV) — indice de avermelhamento.

N substituicdo isomorfica de ferro por aluminio, o teor de mol fracional de 0.16 na
goethita equivale aproximadamente 9.68 % de Al203 em sua composi¢do, enquanto o teor de
0.9 na hematita equivale a 5.94 %. (tabela 6).

A relacdo entre os valores do didametro médio do cristal dos planos (110) e (111) da
goethita apresentou valores acima 1, isso indica que o mineral possui um crescimento
preferencial na direcdo z, caracteristico de cristais aciculares. Os valores do DMC da hematita
foram menores que o da goethita, suas relagdes foram superiores a 1, indicando que as hematitas
presentes apresentam cristais em formas de placas (DICK, 1986; INDA JUNIOR; KAMPF,
2000; SCHWERTMANN; KAMPF, 1985; KAMPF, 1988).

4.4.4 Extragdes com DCB e OAA e Semiquantificacdo elementar na fracao argila

Os valores de Fed no Perfil 1(tabela 7) apresentaram um decréscimo conforme a
profundidade do solo, tendo seu maior valor (75,30 g kg-1) no horizonte A e o menor valor
(39,01 g kg-1) na camada Cr. No Perfil 2, o maior valor ocorre no horizonte subsuperficial Bt
(94,92 g kg-1), enquanto o menor ocorre na camada Cr (61,63 g kg-1), assim como no Perfil 1.
Os valores do indice de avermelhamento também foram dcorrelacionados junto as extragdes
seletivas de ferro por suas propriedades se correlacionarem.

Os valores de Feo em ambos os solos ficaram abaixo de 3 g kg-1, com excecdo do
horizonte A do Perfil 2, cujo valor foi de 7,80 g kg-1. A relacdo Feo/Fed foi correlacionada
com o valor de Fe total obtido pela semiquantificacdo elementar. Os valores de Feo/Fed ficaram

em geral abaixo de 0.05, com excegéo do horizonte A do Perfil 2.
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Tabela 7 -Extracdes seletivas de ferro.

Feq Feo
Horizonte Fer FeoFeq Fed/Fer IAV
gkg™
Perfil 1 - Mais Seco
A 75.3 2.19 131.02 0.029 0.575 6.7
Bt 67.96 1.14 144.19 0.017 0.471 3.8
Cr 39.01 1.04 88.33 0.027 0.442 1.9
Perfil 2 — Mais Umido
A 82.02 7.8 123.8 0.095 0.662 7.5
Bt 94.92 2.54 155.94  0.027 0.609 9.8
Cr 61.73 1.98 136.35 0.032 0.453 3.8

(Fed) — Ferro extraido por DCB; (Feo) — Ferro extraido por oxalato; (FeT) — Ferro total; (IAV) — indice de
avermelhamento.

Os teores de SiO2 Al203 e Fe203, nos dois solos (Tabela 8), sdo proximos no horizonte

subsuperficial e na camada Cr.

Tabela 8 -Semiquantificacdo elementar da fracdo argila total dos perfis.

Hor. Nazo MgO A|203 SiOz P205 Kzo Cao TiOZ MnO F6203 ZFOZ
Perfil 1 - Mais Seco
A 499 151 1847 3138 881 140 116 1.16 0.27 13.10 0.01
Bt 3.86 142 1889 36,58 6.95 048 1.12 115 0.13 14.22 0.01
Cr 1047 148 1346 26.71 17.71 0.21 122 0.60 0.12 8.83 0.00
Perfil 2 - Mais Umido
A 544 150 11.75 1829 452 223 168 125 0.34 20.89 0.01
Bt 390 088 19.14 3015 4.21 045 081 111 0.10 1559 0.01
Cr 6.05 230 17.07 33.00 873 051 185 113 0.14 13.64 0.01

4.4.5 Anédlises térmicas (TG)

A partir da curva experimental TG foi feito o procedimento de derivagdo para obter a
curva DTG das amostras e assim verificar os principais picos correspondentes a eventos de
perda de massa. As curvas de DTG se encontram nas figuras 20, 21, 22 e 23, e de forma geral,
apresentam dois eventos principais de perda de massa: o primeiro ocorre entre 80 e 90° C e esta
relacionado a perda de 4gua de hidratagdo das camadas expansivas, 0 segundo ocorre entre 460
e 480° C sendo associado a processos de desidroxilagdo mineral. As amostras correspondentes
a fracdo argila total possuem outros picos de perda de massa em menor intensidade, enquanto
nas amostras de argila fina apenas sdo visiveis os dois principais. Esmectitas geralmente

apresentam picos de desidroxilagdo entre 550-650° enquanto caulinitas s@o proximos a 550°
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(KARATHANASIS; HAJEK, 1982). Os picos observados nas amostras (460 e 480°) foram
associadas as camadas cauliniticas. A posi¢do incomum em temperaturas mais baixas pode ter
sido ocasionada pela atmosfera de No.

Figura 20 — Curva de DTG e picos de perda de massa da fracdo argila total do Perfil 1.
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Figura 21 — Curva de DTG e picos de perda de massa da fracdo argila total do Perfil 2.
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Figura 22 — Curva de DTG e picos de perda de massa da fracao argila fina do Perfil 1.
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Figura 23 — Curva de DTG e picos de perda de massa da fracao argila fina do Perfil 2.
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A partir dos pontos de inflexdes das curvas de TG, foi feita a quantificacdo de perda de

massa para os dois eventos principais, sendo o primeiro associado a agua de hidratacéo e o

segundo a agua estrutural das fases minerais (MACKENZIE, 1970). Os valores se encontram
na tabela 9.
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Tabela 9 — Teores em % de Agua de hidratacdo e Agua estrutural (Associada a eventos de
desidroxilagéo) das fases minerais presentes na fracéo argila total e argila fina.

Argila / Horizonte Agua de hidratacdo ~ Agua estrutural

(%) 80 -90° C (%) 460 - 480° C
Perfil 1 - Mais Seco
A —Total 14.42 4.42
Bt — Total 17.13 35
Cr —Total 17.42 3.24
A —Fina 17.19 3.64
Bt - Fina 15.42 3.32
Cr —Fina 17.87 2.99
Perfil 2 - Mais Umido
A — Total 13.71 10.91
Bt — Total 18.14 9.34
Cr —Total 12.44 3.56
A —Fina 9.7 5.08
Bt — Fina 14.27 5.19
Cr —Fina 16.12 3.76

Em ambos os perfis, os teores de &gua de hidratacdo sdo semelhantes. Eles tendem a ser
menores no horizonte A, crescendo em profundidade. Os teores de agua estrutural tém um
comportamento inverso, sendo maiores nos horizontes superficiais, o perfil 2 apresenta teores
de agua estrutural maiores que o perfil 1, chegando até 10.9% no horizonte A. No perfil 1, todas

as amostras apresentaram valores abaixo dos 5%.

4.4.6 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros de FTIR das fracGes argila total e fina auxiliam o entendimento da estrutura
das fases minerais presentes, sendo complementares aos resultados obtidos por DRX e TG. Os
dados estdo apresentados em duas faixas especificas do espectro.

A primeira fica entre 3000 e 4000 cm-1, regido de estiramento dos grupos OH para
minerais do grupo da esmectita e/ou caulinita. A outra faixa principal 600 a 1200 cm-1,
corresponde aos estiramentos e dobramentos das ligacbes AI-OH. Os espectros sdo
apresentados nas figuras 24, 25, 26 e 27.
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Figura 24 — Espectros de FTIR nas regides de estiramento dos grupos OH (3000 a 4000 cm-1)
e dobramentos dos grupos OH (600 a 1200 cm-1). Amostra correspondente & argila total do
Perfil 1.
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Figura 25 — Espectros de FTIR nas regides de estiramento dos grupos OH (3000 a 4000 cm-1)
e dobramentos dos grupos OH (600 a 1200 cm-1). Amostra correspondente a fragdo argila fina
do Perfil 1
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Figura 26 — Espectros de FTIR nas regides de estiramento dos grupos OH (3000 a 4000 cm-1)
e dobramentos dos grupos OH (600 a 1200 cm-1). Amostra correspondente a fracéo argila total

do Perfil 2.
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Figura 27 — Espectros de FTIR nas regides de estiramento dos grupos OH (3000 a 4000 cm-1)
e dobramentos dos grupos OH (600 a 1200 cm-1). Amostra correspondente a fragdo argila fina

do Perfil 2.
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A caulinita e o minerais do grupo da esmectita podem ser diferenciadas a partir dos
espectros de FTIR, em virtude de a caulinita possuir hidroxilas (grupos OH) voltados para
entrecamada, enquanto as esmectitas possuem os grupos OH voltados para a cavidade vazia da
lamina octaedral. Os méaximos difusos localizados proximos a 3620 cm-1 sdo mais associados
as vibracdes Al2-OH das esmectitas, enquanto as bandas proximas 3660 e 3700 cm-1 ocorrem
em funcdo das vibracGes Al2-OH nas superficies internas das caulinitas e tendem a ficar mais
intensas a medida que as fases caulinitas aumentam sua proporcdo (DUDEK et al., 2007). Nas
regides de baixa frequéncia, préxima a 916 cm-1, é possivel localizar vibragdes de dobramento
Al2-OH associados tanto as esmectitas quanto a caulinita, sendo evidenciado de forma mais
intensa quando a caulinita é mais presente. Bandas préximas a 795 e 750 cm-1 indicam
formacéo de filossilicatos como as caulinitas. E possivel ocorrer também bandas proximas a
843 cm-1 indicando vibragdes de AlFe-OH (LI et al. 2021).

No perfil 1, as bandas em 3620 e 3660 apresentam comportamento semelhante entre os
horizontes, tanto na argila total quanto na argila fina. Nas regides de baixa frequéncia, 0s
méaximos identificados apresentaram menor intensidade na argila fina em comparacdo com a

argila total.
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No perfil 2, especialmente no horizonte A, a banda de 3695 cm-1 se sobrepde a de 3620
cm-1 com intensidade forte, atrapalhando a resolucdo dos picos nos demais horizontes. Na
argila fina, eles aparecem com maior intensidade em comparagéo ao do perfil 1. A auséncia de
bandas de vibragéo das ligacdes AIMg—OH e AlFe—-OH (CUADROS; DUDEK, 2006; DUDEK
ET AL., 2007) pode estar relacionado ao tratamento de remocdo de ferro livre ao qual as
amostras foram submetidas. Apesar do método DCB supostamente possuir efetividade para a
remocdo do Fe nos dxi-hidroxidos de Fe, € admitido que também pode atacar silicatos ricos em
ferro, principalmente esmectitas e vermiculitas (MEHRA; JACKSON, 1960).

O FTIR também foi utilizado para melhor caracterizar os 6xi-hidroxidos de ferro

presentes. os dados estdo apresentados na figura 28.

Figura 28 — Espectros de FTIR das amostras de concentrado de éxi-hidréxidos de Fe. (A) —
Perfil 1; (B) — Perfil 2.
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As amostras apresentaram bandas caracteristicas de vibracdo das liga¢des O-H dos Oxi-
hidroxidos de Fe, préximas a 1650 e 1008 cm-1 para Goethita, e 532 cm-1 para hematita
(CHUKANOV, 2014). Os maximos mais intensos proximos a 1008 cm-1 sdo indicios de
desordem na estrutura do cristal ocasionadas em parte por substituicdes isomorficas de Al
(CORNELL; SCHWERTMANN, 2003; FAIVRE; FRANKEL, 2016; RUAN et al., 2002). As
menores bandas de estiramento em 532 cm-1 sdo associadas a menores grupos OH na superficie
do cristal (QUEIROZ et al., 2022).

Foram observadas bandas intensas em 1386 e 1381 cm-1 (Figura 28), especificamente
nos horizontes A de ambos os perfis. Esse sinal é causado por vibracgdes de nitrogénio presente
na amostra, associadas ao nitrato (NO3-) adsorvido as cargas positivas dos Oxidos
(EUSTERHUES et al., 2014). Observando especificamente os resultados de ambas as fragdes
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dos horizontes A (Figura 29), é perceptivel que esse sinal é mais intenso na fracéo argila fina,

podendo indicar presenga de NH4" na entrecamada de filossilicatos.

Figura 29 — Espectros de FTIR das fragdes argila total e fina dos horizontes A de ambos os
perfis.

1381
- P1-AT
5 W PIAR
@ |
(8]
C ]
S :
'E :
w 1
E 1
E |
= :
| P2-AT
5 P2-AF

I I T T I T I T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber (cm™)

(P1-AT) — Perfil 1 argila total; (P1-AF) — Perfil 1 argila fina; (P2-AT) — Perfil 2 argila total; (P2-AF) — Perfil 2
argila fina.

5 DISCUSSAO

5.1 Alteracdo de minerais primarios

Em ambos os perfis o material de origem € constituido de anfibolitos, compostos por
feldspatos (plagioclasios) e principalmente hornblenda, sendo estas a principal fonte de ferro
no sistema. Entretanto, no Perfil 2, ha biotita além de hornblenda (Figura 7), conferindo um
teor de ferro total um pouco maior neste perfil (Tabela 8) (CORNELL; SHWERTMAN, 2003).

A partir das analises das laminas delgadas do saprolito indeformado, é observado que o
intemperismo dos minerais primarios e formacdo dos secundarios comeca na rocha e a
formacdo do saprolito mantém uma isovolumetricidade (BUOL; WEED, 1991). Durante o
intemperismo 0s minerais primarios presentes no material de origem passam a ser alterados
conjuntamente. Entretanto, devido as diferentes composi¢cdes elementares e caracteristicas
cristalogréficas, a hornblenda e biotita passam a intemperizar mais rapido que 0s minerais
félsicos adjacentes (BULLOCK et al. 1985). E notado que, no Perfil, 2 a hornblenda encontra-

se em maior estagio de alteracdo do que a observada no perfil 1 (Figuras 6 e 7), exibindo
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produtos de cor amarelada e bruno-amarelada Isto também é evidenciado nos difratogramas das
fracdes areia e silte: a menor intensidade dos picos da hornblenda indica uma menor propor¢éo
na amostra (Figuras 8 e 9). Esta diferenca pode ser associada a maior taxa de intemperismo que
ocorre no Perfil 2, em virtude da maior precipitacdo que atua na regido, acarretando uma maior
dissolucdo da hornblenda (BULLOCK et al. 1985).

A alteracdo de anfibdlios é associada a formacédo de Oxi-hidroxidos de Fe, a partir de
reacOes de hidrolise e oxidacdo. Porém também é verificada a formac&o de filossilicatos com
camadas hidratadas (esmectitas e vermiculitas). Esse tipo de alteragdo é chamado topotatica e
ocorre devido a ambas as fases possuirem certos planos com configurac@es atémicas similares,
de forma que o arranjo do mineral precursor oriente os planos do mineral secundario. Este
processo de alteracdo é observado em esmectitas que se formam incorporando estruturas 110 e
100 de anfibdlios, resultando em esmectitas cuja composicdo elementar € fortemente
influenciada pelo anfibolio precursor (BANFIELD; BAKER, 1993).

Sendo assim é possivel relacionar as fases interestratificadas obtidas na modelagem da
argila total do Perfil 1 (Figura 16; Tabela 4) que possuem esmectitas em sua composi¢cdo com
altos teores de ferro em comparagio com as fases presentes na argila fina. E possivel que essas
fases interestratificadas com esmectita, que compdem a fracdo mais grossa de argila, sejam
originadas a partir da transformacéo das hornblendas ricas em ferro do material de origem.

No Perfil 2, ha ocorréncia de hornblenda e biotita conjuntas, possuindo diferencas no
grau de alteragdo, conforme demonstram as laminas delgadas (Figura 7). Ambos 0s minerais
apresentam porosidade com presenca de plasma avermelhado, indicativo da formacao Oxi-
hidroxidos de ferro como goethita e hematita (BUOL; WEED, 1991). Porém, a biotita apresenta
um aspecto de maior alteracdo. Seguindo 0 modelo de intemperismo de minerais proposto por
Goldich (1938), é apontado que a hornblenda, em virtude de suas ligacGes tetraédricas mais
sensiveis a alteracdo, se modifica mais rapido que a biotita. Entretanto, o modelo Goldich avalia
os minerais de forma individual, quando presentes em um mesmo sistema, podem ocorrer
situacGes em que ha uma inversdo nesta ordem de alteracdo e a biotita passa ser mais alterada
que a hornblenda (FERREIRA, et al. 2016; SANTOS, 2015; SOUSA, 2019).

E possivel, ent&o, descrever a alteracio da biotita como outra fonte de filossilicatos no
sistema, além da hornblenda. A alteracdo de biotitas no Perfil 2 é explicada a partir de processos
quimicos e colapsos estruturais que ocorrem de forma simultanea: condi¢des geoquimicas do
sistema promovem a oxidacéo do Fe estrutural e a liberacdo do potassio (K) das entrecamadas
do mineral, promovendo uma maior entrada de oxigénio e agua, consequentemente aumentando
as reacOes de oxidacéo e dissolugdo (BUOL; WEED, 1991; TAYLOR; EGGLETON, 2001).
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Na fragdo silte (Figuras 9 e 11) sdo descritas fases com picos proximosa 1,1 e 1,2 nm, apontados
como evidéncia de um interestratificado biotita-vermiculita esse fato corrobora que a biotita
neste tamanho de particula esta mais alterada, em um processo de transformacdo para
vermiculita.

Vermiculita produto € um produto comum de alteracdo de micas, como a biotita
(REBERTURS Et al. 1985), sendo normal a visualizacdo dos cristais com alta porosidade
(Figura 7) e indicios de pseudomorfos. Pozzuoli et al. (1992) verificou que essas transformacoes
envolvem oxidagéo do Fe2+ estrutural, assim como uma remogéo de elementos: K+ > Fe2+ >
Mn2+ > Si4+ > Mg2+ > Al3+ > Ti4+, chegando até perder 34% de sua massa. Foi observado
que as transformacGes ocorrem através de fases interestratificadas biotita-vermiculita assim,
como hidrobiotita (COLEMAN et al. 1963; GILKES; SUDDHIPRAKARN, 1979), os
difratogramas das fases interestratificadas obtidos por Pozzuoli et al. (1992) séo similares as
fases identificadas como Biotita-Vermiculita na fracéo silte do Perfil 2 (Figura 11).

A partir da modelagem das amostras da fracdo argila do Perfil 2 (Figura 17), foi indicada
a ocorréncia de fases interestratificadas com mica (ilita) em sua composic¢do. Entretanto, estas
estiveram ausentes na fracdo argila fina. Essas fases (I-S e K-I) podem ser produtos da fixacao
de K por vermiculita/esmectita de alta carga. Esse processo de fixacdo de K € comum em
ambientes semiaridos, em funcdo das baixas taxas de alteracdo mineral, Sousa et al. (2021)
evidenciou esse processo ocorrendo em Luvissolos formados de anfibolito no clima semiéarido
quente (Bsh).

O processo de caulinitizacdo da biotita é reportado em ambientes pedogenéticos (HAN
et al, 2014; FORDHAM, 1990; STOCH; SIKORA, 1976). A ocorréncia de vermiculita como
fase precursora ndo € obrigatéria (HARRIS et al. 1985a, b): podem ocorrer interestraficacGes
de biotita com vermiculita e/ou esmectita que tendem a se decompor rapidamente para
caulinitas (FORDHAM, 1990).

Essa alteracdo € descrita por Fanning et al. (1989) como sendo um processo
isovolumétrico, que aumenta conforme o menor tamanho de particula e a medida que as
camadas cauliniticas substituem as camadas de mica (STOCH; SIKORA, 1976), a
caulinitizagdo ocorre a partir das bordas da biotita para o seu interno, podendo ocorrer
resquicios de mica nas areas caulinitizadas, a caulinita resultante possui um alto teor de Fe em
seus sitios octaédricos (HARRIS et al. 1985a, b) condizente com os teores de Fe obtidos nas
modelagens.

Os feldspatos (plagioclésios e ortoclasio) presentes apresentaram sericita na superficie

do mineral (Figura 6). O termo sericita é utilizado para representar um filossilicato
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esbranquicado de gramatura fina, por vezes associado a ilita (BETARD, 2009). Entretanto, os
resultados apontam que a formacao desta ilita é restrita apenas a pequenas partes do saprolito,
visto que nos difratogramas de raios-x e nos dados de modelagem as os picos de ilita de forma
individual sdo poucos ou até inexistentes em alguns horizontes, tento predominancia de
ocorréncia associada a interestratificacdes com esmectita e caulinita (figuras 14, 15, 16, 17). E
provavel que o intemperismo de plagioclasios em ambos os solos ocorra através da formacéo
de poros na estrutura do mineral, provocados pela dissolucéo de elementos como Ca2+. Esses
minerais, a depender da intensidade de intemperismo em que se encontram, podem se alterar
para filossilicatos como esmectitas e/ou caulinita (TAYLOR; EGGLETON, 2001; WHITE;
BUSS, 2014). Outros trabalhos verificaram que o intemperismo de plagioclasios nessa regido
pode variar conforme a drenagem e porosidade do saprolito, acarretando tanto na formacéo de
caulinita (monossialitizagdo) como em esmectitas (bissialitizagdo) (SANTOS et al., 2017,
CAMARA et al., 2021). No Perfil 2, esses feldspatos se encontram em maior grau de alteracio
e apresentam um produto resultante de cor bruno-amarelado, sendo possivelmente um oxi-
hidréxido de ferro proveniente da biotita alterada adjacente, indicando que, mesmo em menor
quantidade, a goethita e hematita podem colorir esses silicatos (rubificacdo) (KAMPF et al.,
2009).

5.2 Transformagcdes das fases interestratificadas nos dois regimes pluviométricos

Ambos os perfis apresentam na sua fracdo argila uma mineralogia complexa composta
por diversos interestratificados. As fases identificadas proximas ao saprolito (Cr) possuem mais
camadas expansiveis de esmectita e vermiculita, sendo superiores as camadas cauliniticas no
Perfil 1 (Tabela 10). No Perfil 2, as camadas cauliniticas superam em propor¢éo as esmectiticas.
Este célculo foi feito a partir das tabelas 4 e 5. Hong (2012) verificou que maiores proporc¢des
de esmectita nos minerais interestratificados K-S, com tendéncia a aumento das fases
cauliniticas em direcdo a superficie, € um padrdo comum em solos formados sobre rochas
igneas e metamorficas (CHURCHMAN et al., 1994; HERBILLON et al., 1981; JAYNES et al.,
1989).
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Tabela 10 — Teores em % de camadas cauliniticas e camadas esmectiticas nos horizontes de
ambos os perfis.

% Camadas % Camadas

Amostra (Kt) (Sm)
Perfil 1 - Mais Seco
A-Total 45 22
A-Fina 79 14
Bt-Total 33 54
Bt-Fina 39 22
Cr-Total 25 68
Cr-Fina 31 55
Perfil 2 - Mais Umido
A-Total 56 11
A-Fina 80 6
Bt-Total 68 25
Bt-Fina 68 32
Cr-Total 56 38
Cr-Fina 47 46

(Kt) — Caulinita; (Sm) — Esmectita.

A predominancia de fases de esmectita em maior profundidade é condizente com o
menor grau de alteracdo mineral proximo ao material de origem, e corrobora para as vias de
alteracdo descritas nas fragdes mais grossas: hornblenda e biotita (estas apenas no perfil 2)
seriam os principais minerais precursores das esmectitas. Galan (2006), no mediterraneo, e
Yousefifard (2015), no estudo de solos em uma litosequéncia no semiarido iraniano (BSK),
demonstraram que a esmectita foi o principal mineral formado no solo, sendo geradas a partir
de hornblenda e piroxénios. Maiores proporgdes ocorrem nos horizontes mais profundos (80 -
100%), com reducdo nas proporgdes nos horizontes superficiais (50 — 80%).

Nos Luvissolos estudados, ha uma diferenca clara de propor¢ao de camadas de esmectita
e caulinita entre as fases interestratificadas quando ambos os perfis sdo comparados. Além dos
dados apontados pelas modelagens dos difratogramas (tabelas 4, 5 e 10), as analises
termogravimeétricas (Figuras 20, 21, 22 e 23; tabela 9) indicam eventos de perda de massa
préximos a 100°C, associados a dgua de hidratacdo, que indicam mais camadas esmectiticas
(maiores no P1), enquanto os picos associados a agua estrutural indicam mais camadas
cauliniticas (maiores no P2), visto que a estrutura da caulinitas admite maior proporcao de
hidroxilas (cerca de 12%) em sua estrutura (DIXON, 1989). Os resultados obtidos por FTIR
(Figuras 24, 25, 26 e 27) também corroboram os resultados quantitativos do DRX: a caulinita

apresenta hidroxilas em sua superficie interna, que podem ser distinguidas a partir do seu
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espectro FTIR (LI et al, 2021). Nas regides de alta frequéncia, as vibracbes caracteristicas das
caulinitica associadas aos grupamentos O-H sdo em torno de 3695 e 3620, quando bem
cristalinas passam a apresentar bandas proxima a 3652 (DENG et al, 2002; SILVA,
SANTANA, 2013). Essas bandas foram mais intensas nas amostras do Perfil 2, assim como o
indicativo de cristalinidade corresponde com aqueles obtidos pela modelagem (Tabela 5,
valores Nmed e Nmax) nas caulinitas presentes no horizonte A.

As diferencas mineral6gicas entre as proporcdes de caulinita e esmectitas nas fases
interestratificadas dos dois solos apresentam correlagdo com as condi¢cOes de precipitagédo no
ambiente em que eles se encontram. O maior aporte de agua no sistema do Perfil 2 aumenta a
velocidade das reacdes de dissolucdo mineral e, consequentemente, a taxa te transformacao das
camadas esmectiticas para cauliniticas. O processo de transformacgéo de esmectita em direcéo
a caulinita, via interestratificados caulinita-esmectita, é descrito em solos sob variados materiais
de origem e diferentes condic¢des geoquimicas. Andrade et al (2019) evidenciou este padrdo em
solos sob clima subtropical no sul do Brasil e agrupou evidéncias dessas transformacdes em
outros regides do globo (BORTOLUZZI; PERNES; TESSIER, 2007; BORTOLUZZI et al.,
2008.; HONG et al., 2012, 2014; PINCUS et al., 2017; RYAN; HUERTAS, 2009; VINGIANI
et al., 2004).

Os mecanismos de transformacéo envolvidos vém sendo estudados ao longo dos Gltimos
anos (DUDEK et al., 2006; HONG et al., 2012, 2015; Ll et al., 2020; 2021; RYAN; HUERTAS,
2013) e envolvem a inversdo e remocao dos tetraedros de Si de esmectitas gerando uma unica
camada de caulinita (ALTSCHULER; DWORNIK; KRAMER, 1963; DUDEK et al., 2006;
HUGHES et al., 1993; RYAN; HUERTAS, 2009). O processo ¢ acompanhado de reagdes
causadas pela solucdo do solo com baixa atividade de Si e Al, ocasionando em dissolucéo de
fases interestratificadas com menores propor¢des de Al e Si-Fe/Mg nas camadas cauliniticas
(RYAN; HUERTAS, 2009). Esse detalhe é confirmado em ambos os perfis a partir das
evidéncias que apontam que as particulas mais finas possuem maiores de camadas cauliniticas
em comparagdo com a argila total (tabela 10). Posto isso a maior dissolucdo de filossilicatos
presente na forma de particulas maiores (NDZANA et al. 2019) liberam de elementos na
solucdo do sistema: Si, Al e principalmente Fe e Mg (LI et al, 2021) também pode dar origem
a minerais de brucita e 6xi-hidroxidos de ferro (ROZALEN et al., 2009; RYAN; HUERTAS,
2013).
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5.3 Caracterizacgdo dos oxi-hidroxidos de ferro

Ambos os Luvissolos sdo morfologicamente classificados como crémicos, indicando a
presenca dos Oxi-hidroxidos em sua assembleia mineraldgica. Os teores de Fe extraidos por
DCB e OAA indicam uma predominéncia de fases cristalinas (tabela 7), com excec¢édo do
horizonte A do Perfil 2 que pode estar relacionado a maiores teores de matéria organica
resultando na complexacéo do ferro (KAMPF; SCHWERTMANN, 1983. A partir dos dados
de DRX e FTIR, as fases foram identificadas como goethita e a hematita (Figura 18 e 28).

Os &xi-hidroxidos sdo fases bastante comuns em climas tropicais com condicGes de
drenagem favoravel a remocdo de bases e silica (LIMA et al, 2021). A formacdo dos Oxi-
hidroxidos de ferro ocorre a partir da alteragdo dos minerais primarios, sejam transformacoes
ou por dissolugdo-neoformacdo, e envolve principalmente a oxidagio do Fe?* (CORNELL;
SCHWERTMANN, 2003). A ocorréncia e formacdo hematita e goethita, de forma associada,
é comum em climas mais quentes. No entanto sua coexisténcia demanda uma analise complexa,
visto que as condicdes ideais de formacdo de uma interferem com a outra (CORNELL,;
SCHWERTMANN, 2003; MELO et al., 2020). Diversos fatores pedogenéticos e ambientais
influenciam a formacgéo e estabilidade destas fases (BIGHAM et al., 2002; CARVALHO
FILHO et al., 2015; CORNELL; SCHWERTMANN, 2003; KAMPF; CURI, 2000), sendo
possivel até microambientes originar fases diferente das que ocorrem ao redor (CORNELL,;
SCHWERTMANN, 2003).

Nos Luvissolos estudados a ocorréncia dos dois minerais pode ser descrita inicialmente
a partir da liberacdo de Fe2+ na solucdo proveniente da hornblenda e biotita, e sua posterior
oxidacdo (CAMARA et al., 2021; KAMPF; CURI; MARQUES, 2009). Os altos teores de ferro
presente no material de origem, associado a um clima seco de alta evapotranspiracéo, e com
baixos teores de matéria organica, favorecerem a formacdo da hematita. A goethita estaria
associada a posteriores condicGes, onde a atividade de ferro na solucdo diminui e condicdes de
maior umidade no solo ocasionam maior solubilidade da hematita e consequente precipitacdo
de goethita (xantizacdo) (COSTA; BIGHAM, 2009; MELO et al., 2020). Vale ressaltar que a
formac&o topotéatica desses Oxi-hidroxidos, a partir de biotita, ndo é totalmente descartada. Nas
condicOes presentes este tipo de formacdo também é favoravel a formacdo dos filossilicatos
(tépico 5.1).

Entretanto, os resultados apontaram uma maior relagdo Hm/Gt no Perfil mais umido
(tabela 6) indo contra a hipotese inicial. A partir do conjunto de dados obtidos essa diferenca,
pode ser atribuida aos seguintes fatores: a maior quantidade de ferro total (biotita + hornblenda)

presente no material de origem do perfil 2 (tabela 8), associada a condicdo de maior
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precipitacdo, promoveu maior aporte de Fe na solucdo, ocasionando assim maior formacéo de
oxi-hidroxidos cristalinos (goethita e hematita) (tabela 7), em comparacao com o Perfil 1. Outro
fator que envolve o maior aporte de ferro no sistema sé&o as reagdes de transformacéo dos
interestratificados caulinita-esmectita (tépico 5.2). Lima (2021), no estudo de uma
topossequéncia de solos desenvolvidos de basalto no cerrado (clima Aw; PMA: 1830 mm/ano),
verificou que o Luvissolo foi 0 que apresentou a maior predominancia de hematitas em sua
mineralogia, comparado com as outras classes de solo.

Deste modo, o Perfil 1 possui menor taxa de formagdo de hematita visto que a maior
parte do seu ferro se encontra ainda nos minerais primarios e nas fases interestratificadas, com
maior proporcdo de esmectitas. Os calculos da relacdo FeDCB/FeT indicam que 0s Oxi-
hidréxidos representam menos de 50% do ferro total da argila nos horizontes subsuperficiais
do Perfil 1 (tabela 7).

As caracteristicas cristalograficas da goethita e hematita foram mensuradas através dos
dados de DRX. Os cristais de ambas as fases possuem tamanhos menores (tabela 6), comparado
aos cléassicos descritos em solos tropicais (KAMPF et al., 1988; KER, 1995; SCHAEFER;
FABRIS; KER, 2008). Os cristais de goethita apresentaram tamanho maior que os cristais da
hematita e isso pode ser associado a dissolucdo preferencial da hematita e consequentemente
neoformacédo de goethitas (COSTA; BIGHAM, 2009; INDA JUNIOR; KAMPF, 2005). As
caracteristicas de substituicdo isomdrficas observadas (tabela 6) sdo condizentes com minerais
formados em ambiente pedogenético (MELO et al., 2020), sendo consideradas baixas para
hematita e médias para goethita (INDA JUNIOR; KAMPF, 2005; MOTTA; KAMPF, 1992).
Os teores de substituicdo de Fe3* por AI** nos Oxi-hidroxidos tendem a ser menores onde ha
presenca de filossilicatos de Al como esmectitas (MELO; WYPYCH, 2009), possivelmente

devido ao maior consumo de aluminio na formacéo dos filossilicatos.

6. CONCLUSOES

Os filossilicatos pedogenéticos presentes na fracdo argila dos solos ndo séo fases
discretas, mas sim compostos principalmente por interestratificados caulinita-esmectita em
transformacéo, tendo uma maior propor¢do de camadas esmectiticas no Perfil 1, e maior
proporcdo de caulinitas no Perfil 2. As diferencas sdo atribuidas a maior quantidade chuva entre

0s regimes pluviométricos.
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O ambiente semiarido com maior intensidade de precipitacdo pluviométrica apresentou
maiores relacbes HmM/Gt, indicando uma maior taxa de formacéo de hematita sobre a sua taxa

de dissolucdo e neoformacdo de goethitas.
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