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INTRODUCAO

Desde o advento do método da pipeta, muitas pesquisas
tém sido conduzidas em térno da dispersdo das amostras de
solo para serem submetidas & analise mecéanica.

A revisdo bibliografica realizada por FREIRE (1964) de-
monstrou que os pesquisadores, de fato, tém estudado ampla-
mente o assunto. Todavia controvérsias persistem, segundo o
que tudo indica, devido ao fato de se terem realizado experi-
mentos em solos de natureza diversa. Assim é que, um dos mé-
todos oficiais, o Internacional A, que é recomendado como
bastante enérgico, ndo se tem revelado eficiente para se obter
a completa dispersdo de solos ricos em 6xidos de ferro, tal como
os Latosois das regides tropicais e subtropicais. Estes, ao que
se tem constatado, sio os que apresentam maiores dificulda-
des para serem dispersados. Com a finalidade de se estudar
ésse problema, foi conduzido o presente trabalho em amostras
de Latosol Vermelho-amarelo, visando principalmente: a) a-

(*) BEste trabalho é constituido da primeira parte dos resulta-
dos contidos na tese de doutoramento apresentada por O.
FREIRE (1963) & Escola Superior de Agricultura “Luiz de
Queiroz”’; Dispersao de Solos. Estudo comparativo dos tra-
tamentos quimicos empregados no preparo das amostras
para anilise mecénica.
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valiar a eficiéncia de alguns agentes dispersantes; b) determi-
nar a quantidade adequada déstes agentes dispersantes; c¢)
verificar a necessidade ou ndo do pré-tratamento das amos-
tras; d) escolher um meétodo-eficiente para a obtencido de sus-
pensdes altamente dispersas e estaveis.

MATERIAL E METODO

Material
1) Solo

A amostra que serviu de objeto a éste trabalho provém de
uma unidade taxonomica largamente distribuida no munici-
pio de Piracicaba, identificada por RANZANI et. al. (1962)
como Série Monte Alegre.

A coleta da amostra foi feita junto & margem direita da
estrada Piracicaba-Monte Alegre, nas proximidades do aero-
porto “Pedro Morganti”. O horizonte superficial coletado a-
presenta as seguintes caracteristicas morfoldgicas :

Ap. 0-35cm; pardo avermelhado (2,5YR 4/4; 25YR 3/4
umido); barro argiloso; granular média a grossa, moderada a
forte; duro, friavel, ligeiramente pegajoso; raizes finas abun-
dantes; cascalhos esparsos; limite claro, ondulado.

Este horizonte apresenta um indice de saturacio em bases
de 98,7%, pH 6 e alto contetdo de cantiénios floculantes :

Ca — 7,06 emg/100g de terra
Mg — 126g emg/100g de terra

Apresenta ainda outros compostos que dificultam a disper-
s8o, tais como: Fe203 livre — 10,06 g/100 g de terra
mateéria organica — 2,25 g/100g de terra

2) Pipeta semi-automatica

Utilizou-se, para pipetar as aliquotas das suspensdes, um
aparelho semelhante ao descrito por PIPER (1944). fiste apa-
relho é constituido das seguintes partes: uma garrafa de suc-
¢do, ligada a uma trompa, comunicando-se, por meio de um tu-
bo bifurcado, com o frasco regulador da succio e com a pipe-
ta, sustentada por um suporfe flexivel, mével em todas as di-
recGes e fixado a um dos bordos do tanque de temperatura con-
trolgvel. O frasco regulador da succdo é um cilindro de 50 cm
de-altura, por 4 cm de didmetro, contendo agua até uns 40 cm
acima da base. Este frasco tem uma entrada de ar regulavel
por uma presilha, ajustada para se conseguir encher: a: pipeta
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num espago de tempo de cérca de 12 segundos. O fasco regula-
dor da entrada de ar, situado entre a garrafa de succio e a pi-
peta, permtie ajustar o volume da suspensio na pipeta até seu
traco de referéncia. Um bulbo de borracha, munido de uma .
presilha permite a descarga natural da pipeta para se recolhe-
rem as aliquotas cu o esvaziamento sob pressio para lavagem
da pipeta entre uma e outra pipetagem.

Método

1) Delineamento experimental

Foi conduzido em laboratério um experimento fatorial
2x3x3x5 visando a comparar a eficiéncia de métodos qui-
micos de dispersdo. Os fatdres (reagentes) considerados foram
aplicados as amostras na seguinte ordem :

a — agua oxigenada depois da subamostragem (presenca
ou auséncia);

b — acidos (acido cloridrico, Acido oxalico e auséncia de
acido);

¢ — agentes dispersantes (hidréxido de sédio, mistura dis-
persante e hexametaforsfato de sédio);

d — quantidade de dispersante (5 doses crescentes); assim
distribuidas :

hidréxido de sédio: 2,5, 5,0, 7,0, 10,0 e 25,0 ml;

mistura dispersante : 5,0, 8,0, 12,0, 15,0 e 20,0 ml

hexametafosfato de sédio : 4,0, 7,0, 10,0, 15,0 e 20,0 ml

Durante a realizacho do experimento, verificou-se a con-
veniéncia de ampliar o plano de pesquisa, a fim de compro-
var a eficiéncia de outra modalidade de aplicacdo da agua Oxi-
genada e também a eficiéncia do método de PURI. Essa am-
pliagdo constou de mais 35 tratamentos, dos quais 5 corres-
pondentes a um experimento inteiramente casualizado refe-
rente a0 método de PURI e outros 30, a um fatorial 2x3x5.
Os tratamentos do fatorial 2x3x5 foram :

a — 4acido cloridrico (auséncia ou presenca);

b — dispersantes (hidréoxido de sédio, mistura dispersante
e hexametafosfato de sédio); it

— quantidade de dispersante (5 doses crescentes) dis-
tribuldas da mesma maneira do que no fatorial 2x3x3x5.

Estes tratamentos foram aplicados em subamostras obti-
das a partir da terra préviamente tratada com 4gua oxigena-
da.
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O experimento apresentado nos paragrafos anteriores, foi
conduzido inteiramente ao acaso com 4 repeticdes.

Foram estabelecidos quatro grupos de tratamentos, a sa-
ber :

grupo 1 — tratamentos correspondentes ao fatorial
2x3x3x5;
grupo 2 — tratamentos referentes ao fatorial 2x3x5

(4gua oOxigenada antes da subamostragem);
grupo 3 — tratamentos referentes ao experimento intei-
ramente casualizado que corresponde ao método de Puri;
grupo 4 — Este grupo, formado por partes do grupo 1,
inclui o emprégo da agua oxigenada s6 depois da subamostra-
gem, sendo destacado apenas para possibilitar a sua compara-
¢do com o grupo 2.

2) Critérios e convencoes

O critério usado para a comparacdo dos tratamentos foi
a porcentagem de argila determinada pela andlise mecinica
conduzida pelo método da pipeta, segundo as indicacdes de
KILMER & ALEXANDER (1949).

Os dados experimentais obtidos foram transformados em
angulos (SNEDECOR, 1948) e submetidos a analise estatistica
de acOrdo com 0s esquemas usuais.

Durante a andlise, o residuo foi decomposto para se veri-
ficar a sua homogeneidade; nao se tendo mostrado homogé-
neo, recorreu-se a uma reducio dos graus de liberdade dos tra-
tamentos e residuo, conforme as recomendacdes de BOX (1954).

3) — Determinacio da fracio argila

O método utilizado para a determinacdo da fracéo argila
foi o da pipeta, segundo as indicacdes de KILMER & ALE-
XANDER * (1949). Depois de dispersadas, as amostras foram
passadas através de um tamis de 0,05 mm, sendo as fracdes li-
mo e ergila recebidas em provetas de sedimentacio de 1 litro.
A fracdo retida continuou sendo lavada até se obterem de 800
a 900 ml de suspensio na proveta. Apos ter-se . completado o
voluma das suspensfes a 1 litro, os cilindros de Sedimentacio
foram mantidos no tanque de temperatura controlavel duran-
te aproximadamente 3 h, para que a temperatura das suspen-
sOes se equilibrasse com a do banho.

--A:homogeneizagdo .das. suspensoes. foi feita revolvendo-se,
durante 1min, o contéudo das provetas com uma haste metd=
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lica provida de um disco na extremidade inferior, de acordo
com o que foi proposto por RANZANI (1959).

Entre a homogeneizagio da suspensido de uma proveta e a
da seguinte, féz-se um intervalo de 2 min para possibilitar a
tomada das aliquotas em série. :

Para a determinacdo das porcentagens de argila, pipeta-
ram-se aliquotas de 20 ml das suspensdes, a 5 cm de profundi-
dade, depois de um tempo de sedimentacdo calculado com au-
xilio de formula de Stokes (PIPER, 1944) :

2 gri
vV — —— (D-d).
9 n

As aliquotas foram recebidas em vasos da boémia de 50ml
de pézo préviamente determinado e mantidas em estufa a 105-
110 °C até péso constante. No cdlculo dos resultados, conside-
Trou-se a correcio devida ao emprégo do dispersante, a qual foi
determinada, para cada nova solucio dispersante empregada,
bela conducdo de uma prova em branco paralelamente as de-
terminacodes.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A oxidacio da matéria organica pela agua oxigenada au-
mentou significativamente a porcentagem de argila obtida
pelo método da pipeta. Este resultado concorda com as obser-
vacdes de ROBINSON (1922) mas, discorda das de BEALE
(1939), que afirmou que o pré-tratamento com agua oxigena-
da pode ser dispensado em analise mecdnica de solos lateriti-
cos. Tamkém ndo concorda com os de MEDINA & GROHMANN
(1957) que néo acharam necessario o emprégo do oxidante em
solos dessa natureza. Observou-se ainda que o niao emprégo da
agua oxigenada neste solo, cujo teor de matéria organica é de
apenas 2,259, contribuiu para uma sensivel queda nos resul-
tados de argila, o que constitui um contraste com as observa-
¢bes de PAULA SOUZA (1960).

A destruicdo da matéria organica antes da subamostra-
gem analitica forneceu resultados mais elevados e tdo homo-
" géneos quanto no caso em que esta operacdc foi posterior a
subamostragem. Esta nova modalidade de apliar agua oxige-
nada, cuja finalidade era melhorar a homogencidade dos re-
sultados, ndo apresentou, portanto, vantagem sensivel em re-
lacdo 4 modalidade convencional de eliminacio da matéria or-
ganica. Entretanto como se verificou pelos resultados da ané-
lise da variancia, a oxidacdo da matéria organica préviamen-
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te & subamostragem absorveu o efeito dos diversos tratamen-
tos do grupo 2 (fatorial 2x3x5). Isto parece indicar que a
matéria organica seja o principal fator a influir sébre a dis-
perséo das subamostras da Série Monte Alegre.

Quanto ao emprégo de 4cidos, verificou-se que enquanto
o acido cloridrico favoreceu a dispersdo, o oxdalico foi apenas
equivalente & auséncia de gualguer acido. Isto vem, por um la-
do, concordar com STEENKAMP (1957) e com PURI (1949),
assim como com o que prescreve o Método Internacional A.
Entretanto, contraria as observacdes de TAVARES (1961), que
conseguiu resultados surpreendentemente elevados, quando
tratou as subamostras de solos ricos em sesquioxidos com 4aci-
do oxalico. Embora nao se tenha pesquisado- a. possibilidade de
variacdo nos resultados, em consequéncia da diferenca entre a
técnica usada por TAVARES e a aplicada neste trabalho, a-
¢redita-se que esta ultima seja a que ofereca maior oportuni-
dade ao acido oxédlico na manifestacio de sua eficiéncia.

Quanto & eficiéncia dos dispersantes, verificou-se que néio
houve diferenca entre a mistura e o hexametafosfato, os quais
foram mais eficientes do que o hidréxido de sédio. Aquéles dis-
persantes nao apresentaram variagdes nos resultados devidas
as doses experimentadas, podendo-se considerar como satisfa-
térias as de 8,0 ml de mistura e 10,0 ml de hexametafosfato,,
recomendadas respectivamente por BEALE (1939) e KILMER
& ALEXANDER (1949), embora se possam empregar quantida-
des menores sem prejuizo para os resultados. O mesmo nio o-
correu com a soda, que mostrou sensivel variacdo nos resulta-
dos devido a doses.

Verificou-se também, pela revisio bibliografica, que a soda
tem sido o dispersante mais recomendado para a generalidade
dos solos do Estado de Sido Paulo. Quanto & dose mais eficien-
te désse dispersante, foi constatado neste trabalho, estar com-
preendida de maneira geral, entre 5,0 e 10,0 ml, 0 que concor-
da com as recomendaces de MEDINA & GROHMANN (1957)
e de ALARCON (1945).

O método recomendado por PURI (1947), que incluiu fer-
vura com carbonato de amonio e, depois, com soda deu bons
resultados para a dispersdo das subamostras da Série Monte
Alegre. Observacfes que ndo concordam com as recomenda-
¢Oes do autor citado, que apresentou aquéle método como efi-
c1ente para solos ricos em sesquidxidos.

" Entre as interacdes de primeira ordem, é interessante res-
saltar‘quea dgua oxigenada, quando acompanhada pelo tra-
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tamento com um dos 4cidos, deu melhores resultados do que
sendo empregada sozinha. Rste fato tem sua axplicacio na
descoberta de MARTIN (1954) e vem corroborar as conclusdes
de VERDADE (1954), quanto & necessidade de lavagem com
adgua das amostras apdés a oxidacido da matéria orgénica pela
dgua cxigenada. A acéc dos Acidos foi também mais pronun-
ciada cvando empregados em subamostras préviamente tra-
tadas com agua oxigenada. E’ provavel que isto tenha ocorri-
do em virtude da presenca de catidnios floculantes ligados 2
matéria organica, os quais tenham sido libertados pelo trata-
mento com agua oxXigenada e removidos pelas operacdes que
compdem o tratamento com acidos. Observou-se, ainda, que o
4cido cloridrico interagiu com o per6xido de hidrogénio mais
favoravelmente do que o acido oxalico.

Quanto as interacdes agua oxigenada x dispersantes, ob-
Servou-se que a soda propiciou de maneira geral melhores dis-
persdes em subamostras que ndo haviam sido préviamente sub-
metidas 4 acdo da dgua oxigenada. Sob éste especto, éste re-
sultado concordou com o método proposto por MEDINA &
GROHMANN (1957), de nao incluir a oxidacdo da matéria or-
génica para a disperséo de amostras de “Terra Roxa” com
foda. O hexametafosfato, como se pode verificar, proporcio-
nou resultados de argila muito mais altos, quando empregado
em subamostras pré-tratadas com perédxido de hidrogénio, do
que ao ser empregado em subamostras que continham maté-
ria organica. Este resultado coincide com a conclusio de KIL-
MER & ALEXANDER (1949) de que o emprégo de agua oxige-
nada ¢ uma necessidade para se evitar a dispersiao incompleta
das amostras, quando se emprega o hexametafosfato. A dife-
renca entre os resultados obtidos com a mistura dispersante,
em presenc¢a ou auséncia de agua oxigenada, ndo foi significa-
tiva. Bste fato corrobora a conclusio de BEALE (1949) que a-
firmou n&o haver necessidade da eliminacio da matéria or-
ganica, quando se emprega a mistura dispersante.

As interacbes acido x dispersante, apresentaram aspectos
interessantes do ponto de vista pratico. Pode-se verificar que,
enquanto a soda necessitava do pré-tratamento com 4cido, a
mistura pode dispensi-lo. Aquéles resultados harmonizam-se
com as afirmacées de OLMSTEAD (KILMER & ALEXANDER,
1949) de que o tratamento com &acido cloridrico é imprescin-
divel ao emprégo do hidréxido de so6dio. O hexametaforfato,
ccmo s¢ observou pela comparagdo das médias obtidas, tam-
bém dispensa o pré-tratamento com 4cidos. A explicacdo de
KILMER & ALEXANDER (1949), de que éste dispersante com-
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plexa os cationios bivalentes em forma nao ionizavel, da as
razdes desta ocorréncia.

Os resultados obtidos, considerando-se a interacéo agua
oxigenada x 4cidos x dispersantes, indicam que a combinacéo
de tratamentos mais simples e eficientes foi: oxidacéo da ma-
téria crganica pela 4dgua oxigenada e dispersdo com hexameta-
fosfato de sodio. Bstes resultados concordam com as afirma-
cdes d= KILMER & ALEXANDER (1949). Quando se empregou
a mistura dispersante, a melhor combinacio foi a obtida com
o pré-tratameto com Agua oxigenada e acido cloridrico, cujos
resultados foram, no entanto, inferiores aos da interacdo a-
gua oxigenada X hexametafosfato. Empregando-se a soda, oS
melhores resultados foram obtidos quando se procedeu ao
pré-tratamento com o acido cloridrico. Isto mostra que éste
dispersante peptiza, inclusive. o material coloidal orgéanico,
mas tem reduzida capacidade de desalojar os cationios biva-
lentes. O Método Internacional A (ALARCON, 1945) e o de ME-
DINA & GROHMANN (1957) proporcionaram neste trabalho
resultados equivalentes, entretanto bem mais b3ixos do que OS
obtidos com o pré-tratamento apenas com agua oxigenada e
peptizacdo com hexametafosfato de sodio.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos, nas condicbes em que 0 experimen-
to foi conduzido, permitiram as conclusoes apresentadas a se-
guir : a) a oxidacdo da mateéria organica pela agua oxigenada
favoreceu a dispersdo das subamostras; b) quando a oxidacéo
da matéria orgnica foi feita anteriormente & subamostragemn,
os resultados foram mais elevados e tdo homogéneos qguanto
os obtidos no caso em que o tratamento com dgua oxigenada
foi feito posteriormente a subamostragem; ¢) quando a oxida-
dacio da matéria organica fol feita posteriormente & suba-
mostragem, a presenca de acido cloridrico superou a de acido
oxdlico, que, por sua vez, foi mais eficiente do gque auséncia
de 4cido; d) quando a oxidacdo da matbéria organica antece-
deu a subamostragem, néo ocorreram diferencas entre os tra-
tamentos compreendidos nesse grupo; e) dos dispersantes em-
pregados, o hexametafosfato de sodio e a mistura, de BEALE
tiveram efeitos equivalentes entre si e foram mais eficientes
do que o hidréxido de s6dio; f) o hexametafosfato e a mistura
ofereceram melhores resultados em auséncia de écido; g) O
pré-tratamento com 4agua oxigenada forneceu, com o hexame-
tafosfato, resultados melhores do que com a mistura de BEA-
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LE; e, h) o melhor tratamento foi agua oxigenada e peptiza-
¢édo per meio de hexametafosfato em doses de 4,0 a 20,0 ml.
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