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1. RESUMO

Este trabalho,relata um estudo sobre as prin-
cipais variaveis envolvidas no processo de dispersdao de amos-
tras de solos que apresentam particulas agregadas. Para tanto,
utilizou-se amostras tomadas dos horizontes Ap e B2?2 de um

Latossolo Roxo série Iracema, como amostras-problema.

Foram realizados quatro experimentos conforme

segue:

1. Estudo da influencia da granulometria do
guartzo moido, como artificio de desagregagao,

num esquema fatorial 5 x 2 com tres repeti-

»

goes,
2. Estudo da combinagao de quantidades de terra,
guantidades de quartzo moido e volumes de

agua destilada, num esqguema fatorial 22 x3x 7

com tres repetigoes.
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3. Estudo da combinagao de quantidades de dis-
persante, velocidadesdo agitador e tempos de
agitacdo, num esquema fatorial 2 x 32 x 7

com tres repetigoes.

4, Comparagao do método proposto com outros mé-
todos ja existentes utilizando as amostras-
problema e outras amostras de granulometria
diferente, num esquema fatorial 6 x 6 com

tres repetigoes.

Os resultados obtidos nestes experimentos
permitem a definigao de um método completo para dispersao de
amostras de terra, adequado e com aspectos praticos que indicam

a sua utilizagao para analise granulométrica de grande numero

de amostras simultaneamente.



2. INTRODUGAO

A composigdo granulométrica do solo € uma
de suas caracteristicas mais estaveis, sendo de fundamental
importancia na descrigdo, identificagdo e classificagdo de
solos. Este paradmetro é de grande utilidade nos <campos da

Engenharia, Agronomia e Pedologia.

As particulas primarias do solo encontram-
se, normalmente, agregadas devido & agado cimentante de subs-
t3dncias tais como: matéria organica, dxidos de ferro e alu-

minio e ions floculantes como o calcio e o magnésio.

Um dos principais agentes cimentantes das
particulas do solo das regides tropicais Gmidas sdo os 6xi-
dos de ferro. Estes geralmente ocorrem tanto como particulas

discretas como uma camada envolvendo outras particulas,

0s métodos de determinagdo da composigao
granulométrica do solo resultam da combinagao da desagrega -

¢ado mecanica com processos fisico-quimicos. Acredita-se que



nenhum método possa ter aplicagdo generalizada; para cada so-

lo devera ser escolhido o método gue proporcione a melhor dis

persao com um minimo de operagées.

A dispersdo € um processo complexo que en-
volve variaveis como tipo de agitagédo, tempo de agitagdo,pro-
porgao de solo: meio dispersante: agente dispersante e volu-

me da suspensao,

Algumas pesquisas tém sido desenvolvidas
com solos de regidoes tropicais, com o objetivo de estabelecer
um método de dispersao que permita uma avaliagado mais realis-
ta de sua granulometria. H4, entretanto, necessidade de mais

estudos,

0 presente trabalho foi conduzido com o ob-
jJetivo especifico de estudar as variaveis envolvidas no pro-
cesso de dispersdo, visando a definigdo de um método pratico
e eficiente, aplicavel principalmente a solos que apresentem
dificuldades de dispersdo, Procurou-se examinar, tambeém, a
proposigdo mencionada acima. isto &, de que ndo ha um método igual-

mente eficiente para todos o©os solos.,



3. REVISAO DE LITERATURA

3.1. Metodos de dispersao

Os estudos sobre a determinagao da g:anulo—
metria dos solos se intensificaram com o advento do método
da pipeta. Este método, segundo WINTERS e HARLAND (1930), foi
desenvolvido, independentemente, por Robinson na Inglaterra
{1922), Jennings et alii nos Estados Unidos (1922) e Krauss

na Alemanha (1923),

0 método desenvolvido por JENNINGS et alziz
(1922) consiste em agitar, num cilindro em posigdo vertical,
uma suspensao de terra completamente desfloculada e determi-
nar a concentrac2o da suspensdo, a profundidades pré-estabe -
lecidas, em furgdc do tempo. Esta determinagdo € feita ex-
traindo da suspansfo, uma aliquota de 15 mf, com o auxilio de
uma pipeta. tendo o cuidado de ndo alterar a livre sedimenta-

¢30 das paerticulas.
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Vérios autores se preocuparam em determinar
o melhor procedimento para preparar as suspensdées de amostras
de terra para andlise granulométrica pelo método da pipeta.
WIEGNER (1927) introduziu um agitador rotativo vertical de
baixa rotagdo que era mais eficiente do que outros meios 8m

uso como, por exemplo, a fervedura.

WINTERS e HARLAND (1930) conclufiram de seus
estudos gue, agitando uma amostra de 10 g de terra no agita-
dor preconizado por Wiegner ou num agitador reciproco hori-
zontal, por 48 horas, com 20 cc de carbonato de s6dio a 4% e
750 cc de &gua, sendo a amostra pré-tratada com 200 cc de
dcido cloridrico 0,1N, era suficiente para preparar uma sus-

pensdao estavel para andlise granulométrica pelo método da pi-

peta.

0 método que passou a ser conhecido como:
"da pipeta”, fol apresentado por KILMER e ALEXANDER (13843)
mostrando uma sequéncia de etapas para o preparo das suspen-
s6es que incluia o pré-tratamento da amostra, para a elimina-
¢do da matéria organica,e dispersdo em agitador reciproco ho-
rizontal, durante uma noilte, usando hexametafosfato de sodio

como agente estabilizante da suspensao.

Entretanto, antes que o método da pipeta ti-
vesse ganho aceitagdo universal, BOUYOUCOS, em 1927, apresen-
tou um mé&todo baseado no principio de 0dén e utilizando um

densimetro especialmente calibrado para determinar a densidade



da suspensdo. Segundo o principio de 0dén, hd uma variagao da
densidade da suspensdo com o tempo para uma dada profundida-
de. 0 hidrometro foi calibrado em fungao de resultados obti-
dos de analises granulométricas obtidas pelo método da pipe-
ta e dad diretamente gramas de sdlidos por litro de suspensdo.
Segundo este método,as fragoes do solo, areia e argila, sao
determinadas com apenas duas leituras do hidrdmetro executa-
dag em apenas 8 minutos. 0 autor pesquisou ainda a quanti-

dade de terra a ser usada e verificou que, para solos areno-
s08, a quantidade indicada era 100 gramas e para os demais

golos 50 gramas.

Posteriormente, BOUYOUCOS (1928, 1930, 1934)
desenvolveu pesquisas com o objetivo de verificar a eficién-
cia do método do hidrometro em relagdo ao método da pipeta.

0 autor analisou 30 solos e verificou que, para as fragdes do
solo, areia, argila e silte grosso, os dois métodos concordam
plenamente. Com relagdo ao silte fino, porém, houve discordan-
cia nos rgyltados devido & sensibilidade do hidrémetro nao
permitir distinguir silte fino da fragdo argila. O autor
verificou também que, para solos de texturas extremas, ou se-
ja, muito arenosos ou muito argilosos, os dois métodos podem
apresentar diferengas de até 10%. Outras possiveis diferengas
poderiam ser atribui{das ao desgaste da hélice do agitador uti-
lizado no método do hidrometro e & perda do efeito estabili-
zante do dispersante durante os longos periodos de repouso

requeridos pelo método da pipeta.
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Mais recentemente, BOUYQUCOS (1851) confec-
cionou um novo hidrometro, em funga&o das novas classificacgoes
dos separados do solo, adotadas pelo Departamento de Agricul-
tura dos Estados Unidos (USDA) e pela Sociedade Internacional
de Ciencia do Solo. Este hidrometro estad em uso atualmente. A
modificacao mais recente, apresentada por BOUYOUCOS (1882},
refere-se ao tempo de agitagcao que foi reduzido de 15 para 2
mimutos para todos os solos, indiferentemente. desde que as
amostras permanegam em digestao, em uma solugao de Calgon a
5%, de 15 a 20 horas. Segundo o autor, esta nova técnica pos-
sibilita a obtencao de dispersoes mais completas e &estaveis

do que a obtida com o metodo da pipeta, exceto para solos ri-

cos em materia organica.

3.2. Fatonres que afetam a dispensao

Diversos sao os fatores que promovem ou €con-
trariam a dispersao das particulas solidas do solo. Do ponto
de vista da analise granulométrica, € usual considerar, sob es-
te item, os principais agentes cimentantes e floculantes que

atuam, isolada ou conjuntamente, sobre as particulas do solo.

3.2.1. Materia onrganica

ROBINSON (1922) foi um dos primeiros pesqui-
sadores a reconhecer a influencia da matéria organica. Verifi-

cou que, tratando a amostra de terra com agua oxigenada, 0s



teores de argila obtidos na analise granulométrica eram mais

2levados.

Outros pesquisadores usaram a agua oxigenada
como um pré-tratamento da amostra. BODMAN (1828) verificou que,
em solos ricos de matéria organica e em substratos calcareos,
o maior grau de dispersao foi obtido quando se usou agua oOxi-
genada e acido cloridrico como pré-tratamento da amostra. WIN-
TERS e HARLAND (1930), chegaram as mesmas conclusoes usando so-

los representativos do Estado de Illinois (USA).

BOUYOUCOS (1932), entretanto, verificou que
a eliminagao da matéria organica com agua oxigenada nao alte-
rou o teor de argila avaliado pelo método do hidrometro, exce-
to para solos que continham grande quantidade de matéria orga-

nica nao decomposta.

A utilizacao da agua oxigenada para oxidagao
da matéria organica pode iafetar negativamente os resultados da
anadlise granulométrica. Este fato foi constatado por DROSDOFF
e MILES {1938) ao observarem que as fragoes mais grossas de
mica intemperizada, eram diminuidas em favor das mais finas

quando a amostra de terra era tratada com agua oxigenada.

Ha, porém, solos e situacgoes especificas de
anadlise em que a destruigac da matéria organica & dispensavel.
BEALE {1939} verificou que, para solos lateriticos, nao havia

diferengas significativas entre os teores de argila obtidos
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com e sem a eliminagao da matéria organica. 0 autor recomendou
que, para analises granulométricas de rotina., onde o fator tem-

po € de muita importancia, o pré-tratamento com agua oxigenada

pode ser omitido.

0 efeito cimentante da matéria organica nao
deve ser considerado isoladamente. Segundo KIEMER e ALEXANDER
(1949), este efeito pode variar amplamente com os diferentes so-
los, dependendo da quantidade e}ﬁatureza da argila e da matéria
organica, e do subsequente tratamento empregado. Estes autores
afirmaram que, embora existam solos que dispensem a eliminagéo
da matéria organica., & recomendavel o uso do pré-tratamento, pa-
ra todos os solos, com a finalidade de garantir uma dispersao

completa e obter resultados mais homogeneos.

A utilizagao de pré-tratamento nao se restrin-
ge apenas a eliminagao da materia organica. PROTZ e ARNAUD(1864)
realizaram um estudo analisando a eficiencia de 4 pre-tratamen-
tos de amostras de terra para analise granulométrica. 0 disper-
sante usado foi o metafosfato de so6dio ajustado a pH 8,5. bDb-
servaram que, para obter uma completa dispersao da amostra, e
importante manter elevado o pH da suspensao. Verificaram ainda
que nao ocorreu dispersao nas amostras de terra de textura ar-
gilosa, tratadas com acido cloridrico e agua oxigenada. Isto
deve ter ocorrido devido a predominancia do ion hidrogenio no
complexo de troca. 0Os resultados desse trabalho mostram que,

quando o pH destes solos foi reduzido de 7,0 para 5,5, ocorreu
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a dispersao da argila. Para estes solos o tratamento com hipo-
bromito de s6dio foi o mais eficiente, apresentando, também, a

vantagem de destruir a matéria organica sem a remogao do cimen-

to calcareo.

3.2.2. Oxidos de ferrno e aluminio

A - eliminagao dos 6xidos de ferro para a ana-
lise granulométrica tem sido causa de alguma controvérsia en-
tre os pesquisadores. Embora o assunto seja abordado, especifi-
camente, em poucos trabalhos, hé indicagao de que os pesquisa-
dores se dividem entre os que consideram fundamental a remogao
destes agentes cimentantes e os que consideram que os oxidos
de ferro e aluminio sao importantes componentes da fragao co-

loidal dos solos e, por isso, devem permanecer na amostra.

BAVER (1958) & um dos pesquisadores que ad-
verte que a validade dos resultados, quando se faz a elimina-
¢ao dos oOxidos de ferro, €& discutivel, pois estes fazem parte
da fragao coloidal do solo. Sua participagao nos fendomenos fi-
sico~guimicos do solo & especialmente significativa em Latosso-

los ricos nesses componentes.

Um exemplo do efeito da eliminagao dos o6xi-
dos de ferro, no teor de amila em suspensao, foi citado por
FREIRE (1963). A citagao diz respeito a um trabalho de Tava-
res (1961), no qual amostras de terra ricas em 6xidos de ferro

e aluminio, das regices de Piracicaba e Ribeirao Preto, foram
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submetidas a pré-tratamentos com &cido oxalico, em substitui-
Gado ao acido cloridrico normalmente usado. 0 autor obteve um
aumento, na porcentagem de argila, de 40% para os solos de

Piracicaba epﬁs% para os solos de Ribeirao Preto.

3.2.3. Tons 4Loculantes

A eliminagao dos ions floculantes, gque sao
responsaveils pela queda do potencial eletrocinetico das parti-
culas coloidais do solo, € a etapa final na obtengao de uma
suspensao estavel. Esta eliminagao se da pela substituigao do
ion floculante (calcio, hidrogenio, aluminio, etc.) por um
ion dispersante conveniente (geralmente sédio) no complexo

de troca.

Diversos compostos contendo sodio tem sido
pesquisados. Olmsted et alZi, segundo BAVER (1856), verifica-
ram que o oxalato de sodio € mais eficiente gque o carbonato de

sodio e este mais do gque o hidroxido de sodio.

Alexander, entretanto, segundo BAVER (1856},
observou que o oxalato de so6dio nao € mais eficiente que o hi-
droxido de sodio na dispersao de solos que contenham grandes
quantidades de oxidos de ferro e aluminio e baixos teores de
bases trocaveis. Isto ficou confirmado através do trabalho de
BEALE (1939), que verificou que, ao tratar solos lateriticos
com oxalato de sodio, ocorria floculagao. Baseado nas suges-

toes de Alexander, este autor empregou uma.mistura. de 5 cc
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de oxalato de sodio 0,5 N e 3 cc de hidroxido de sodio 1 N, ob-

tendo otimos resultados de dispersao.

TYNER (1939}, entretanto, introduziu o hexa-
fosfato de sodio como agente dispersante e verificou gue era
tdo eficiente gquanto o oxalato de sodio e a mistura de Beale.
Sua eficiencia, segundo o autor, prende-se ao fato de que rea-
ge com o Ion floculante cdlcio, formando um complexo soldvel e

indissociavel.

Segundo BAVER (1856), o dispersante hidroxi-
do de sodio &€ mais indicado mra solos em que o hidrogenio seja
o cation dominante no complexo de troca. Para solos contendo
calcio trocavel ou carbonato de calcio, recomenda usar carbo-
nato de sodio, hexametafosfato de sodio, oxalato de sodio ou

silicato de sodio.

3.3. Dispensao de s0los da Regiao Tropical

Varios pesquisadores tem se preocupado com o
problema de dispersao de solos representativos da regiao tro-
pical. MEDINA e GROHMANN (1957) foram os primeiros pesgquisade-
res a definir um método de dispersao para estes solos. Embors
tenham verificado que nenhum metodo possa ser utilizado com a
mesma eficiencia para todos os solos, os autores julgaram des-
necessaria a fase do pre-tratamento das amostras com agua oxi-

genadae. Isto deve-se ao fato de gue os sclos dos tropicos, com
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excegao dos hidromorficos, sao geralmente pobres em matéeria or-
‘génica, Estes autores verificaram gque a melhor dispersao era
obtida quando se usava hidroxido de sodio, como agente disper-
sante e agitagao rapida (12.000 rpm). O método preconizado por
esfes autores consiste na utilizagao de 10 g de terra, 50 ml
de hidroxido de sdédio 0,1 N em 250 ml de suspensao, agitacgao

rapida por 10 a 25 minutos e pipetagem de 10 ml da suspensao.

GROHMANN e Van RAIJ (1974) introduziram no
método de Medina e Grohmann, anteriormente citado, areia grossa
como artificio para desagregagao das amostras de terra. Este
artificio foi introduzido com base no trabalho de ASHFORD et
ali? (1972), que verificaram que as quantidades de argila dis-
persa em agua aumentavam com a proporgao de areia contida na
amostra. Este fato foi atribuido & agao abrasiva da areia du-
rante a agitacao, provocando a gquebra dos agregados contendo
argila. 0 trabalho de GROHMANN e Van RAIJ {(1974), realizado com
o objetivo de comprovar a eficiencia relativa de métodos de
dispersao, apresenta, como conclusao, que o método que utiliza
agitagao lenta de 50 ml de suspensao contendo 20 gramas adicio-

nais de areia grossa foi o mais eficiente.

Posteriormente, GROHMANN (1876), comparou a
eficiencia do metodo "agitagao lenta com areia” com a do méto-
do "vibragao ultrassonica” descrito por GENRICH e BREMNER (1972).
Os teores médios da fragao argila, obtidos dos horizontes Ap e

By, dos Latossolos analisados pela agitagao lenta com areia

&
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e pela vibragao ultrassonica, na presenga de hidroxido de so-
dio, mostraram que ambos os metodos diferem pouco (3% para o
Ap e 1% para o Bp2) quanto & capacidade de dispersao. Através
deste trabalho pode-se dizer que o método denominado "agitagao
lenta com areia”, embora mais demorado, deve ser preferido., se

0 custo da cperagao for limitante.

VETTORI (1976) comparou o metodo de GROHMANN
e Van RAIJ (1974) com o método de VETTORI e PIERANTONI (1968},
adotado pelo Centro de Pesquisas Pedologicas (CPP) do Rio de
Janeiro, num estudo com 20 amostras de solos de diferentes tex-
turas. Verificou gue o valor medio de argila, obtido pelo meéeto-
do adotado pelo CPP, correspondia a 83,4% do valor médio de ar-
gila obtido pelo metodo de GROHMANN e Van RAIJ (1974). Essa di-

ferenga de 6,6%, segundo o autor, pode ser perfeitamente acei-

tavel.

A influencia de prée-tratamento e agentes dis-
persantes , na andlise granulométrica de solos da regiaoc tropi-
cal, também foi estudada por varios pesquisadores. FREIRE(1863)
estudou a influencia de tratamentos guimicos de dispersao em
tres saries de solos do Municipio de Piracicaba. Verificou que,
para a Serie Monte Alegre (Terra Roxa Estruturada), a melhor
dispersao foi obtida tratando a amostra com é&gua oxigenada e
peptizando a argila com hexametafosfato de sodio. Para a s8érie
Ibitiruna (Podzolico Vermelho Amarelo), entretanto, a oxidagao

da matéria organica diminuiu os teores de argila; a melhor dis-
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persao fol obtida usando a mistura de Beale como dispersante.
Finalmente, para a série Monte Olimpo (Hidromorfico Humico Glei-
zado), os melhores resultados foram obtidos com a oxidagao da
matéria organica pela adgua oxigenada e dispersao com hidroxido
de sodio. Estes resultados representam uma das primeiras demons-
tragoes para solos dos tropicos, de que solos diferentes reque-

rem meétodos diferentes para a sua dispersao.

Outros estudos sobre a eficiencia de pré-tra-
tamentos e agentes dispersantes, na analise granulométrica em
solos do Estado de Sao Paulo, realizados por MENK e OLIVEIRA
(1974), mostraram haver floculagao em alguns solos guando a
matéria organica era oxidada pela agua oxigenada e o solo dis-
perso com hidroxido de sédio. Verificaram, ainda, que o pre-
tratamento com acido cloridrico mais agua oxigenada nao se
mostrou adequado, principalmente guando foi usado hidréoxido de
sodio como agente dispersante. Isto, porém, nao foi verificado
guando se usou Calgon a 5%. 0 tratamento acido cloridrico mais
hidroxido de sodio foi o mais eficiente, segundo os autores,

para os solos com altos teores de cations bivalentes e princi-

palmente para os solos com elevados teores de oxidos de ferro.

PIERANTONI e VETTORI (1874), entretanto, ana-
lisando seis Latossolos ricos em ferro, consideraram ser dis”
pensavel o pré-tratamento das amostras com acido cloridrico,
desde gue o método do hidrometro preconizado por VETTORI e PIE-
RANTONI (1968) seja utilizado na dispersao da amostra. Os mes-

mos autores verificaram gue este pre-tratamento pode ser dispen-
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sado, também, para solos com altos teores de calcio e magne-

sio trocaveis.

Em trabalho posterior, GROHMANN e Van RAIJ
{1877}, confirmaram os estudos realizados por Pierantoni e Vet-
tori no que diz respeito a necessidade de pré-tratamento da
amostra. Estes autores conclufram que, para Latossolos argilo-
sos, a desagregagao mecanica € a etapa mais importante na ana-
lise granulométrica; quando ela for adequada, os prée-tratamen-
tos com acido cloridrico ou com agua oxigenada podem ser omiti-
dos. Consideraram ser, também, indiferente usar hexametafosfato
de sodio ou hidroxido de sodio como dispersantes quimicos. A de-
sagregagac mecanica, atravées de agitagao lenta por 18 horas, de
uma suspensac contendo 20 g adicionais de areia, foi mais efi-
ciente do que a desagregagao mecanica utilizando agitagao rapi-

da por 15 minutos.

Pela literatura consultada, pode-se concluir
que existem varios métodos fisico-quimicos de desagregagao e
dispersao de amostras de terra, utilizados na analise granulo-
métrica dos solos. A eficacia destes metodos & variavel para os
diferentes solos, podendo existir, para cada solo, um método

especifico mais adequado e eficiente.



18.

4. MATERIAL E METODO

4.1. Matenial

Devido a ser este, um estudo sobre métodos de
dispersao de amostras de terra e, especificamente, representar
uma tentativa para definir um metodo completo, usou-se como
critério para escolha do solo, o fato de, segundo a literatura,
apresentar - problemas de dispersao. Outros solos foram usados
posteriormente para verificar as possibilidades de aplicagao do
metodo. Procurou-se, tambem, utilizar material de facil obten-

¢ao,

4.1.1. Solos

Foram utilizadas, para a realizagao do presen-
te trabalho, amostras dos horizontes Ap e By, de um Latossolo
Roxo, de ocorrencia no Municipio de Piracicaba, classificado por
RANZANI et aliZ (1966) como serie Iracema. A sscolha deste solo

se deve ao fato de apresentar problemas na dispersao devido,
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principalmente, & presenga de agregades altamente estaveis. Es-

te solo ocupa uma area de 2,2% do Municipio de Piracicaba.

As amostras desses horizontes foram coleta-
das a 90 metros da margem esquerda da estrada gque une Kgua San-
ta a Usina Santo Antonio. Suas caracteristicas morfoldgicas sao

as seguintes:

Ap 0-20 cm, bruno avermelhado escuro (2,5 ¥R 3/4), vermelho
escuro (10 R 3/4, Umido); argila; blocos subangulares,
media, fraca; ligeiramente duro, friavel, plastico,
pegajoso; presenga de carvao e de restos de cultura

de cana-de-aglcar; galerias biologicas esparsas.

Bz> 110-150 cm, vermelho escuro (10 R 3/4; 3/4 4mido); argila;
granular, pequena, fraca; fridvel, muito pléastico,
muito pegajoso; macroporos comum; raizes finas poucas;

presenga de carvao.

As caracteristicas quimicas das amostras fo-
ram determinadas segundo CATANI e JACINTHO (1974} e os oxidos

de ferro segundo JAKSON (1956).

Para fins de comparacgdo de metodos de disper-
sao, foram usadas também amostras dos seguintes solos descritos
por RANZANI et alii (1966): Podzolico Vermelho Amarelo-varia-
Gao Laras série Quebra Dente (horizonte B23)s Gley PoucolUmi-
co serie Monte Olimpo (horizonte A/B); Litossolo serie Lagea-

dinho (horizonte Aj); e Areia Quartzosa serie Paredao Vermelho



20.

(horizonte Ap], A selecgao dos horizontes amostrados foi feita

de modo a se obter amostras de diferente granulometria.

Os resultados da caracterizacgao quimica e mi-

neralogica das amostras utllizadas sao apresentados na Tabela 1.

4:1.2. Quantzo

Foi utilizado quartzo moido (menor que 4 mm),
proveniente de Pogos de Caldas, MG, como artificio para desa-

gregacao das particulas do solo.

4.1.3. Aparnethos utilizados

a. Agitador reciproco horizontal Eberbach,
modelo 8287-E15 (Arthur THD%A$, Catalogg 1976), com regulador pa-

ra oscilagoes por minuto (opm) (Figura 1).

b. Garrafa, tipo frances, de secgao quadra-

da com capacidade de 500 ml (Figura 2).

c. Agitador de haste vertical de baixa rota-

gao (Figura 2).

d. Tangue de agua para manter a temperatura
constante da suspensao durante a realizagao de analise (Figu-

ra 3).

f. Boemia de 50 ml para coleta de aliquota

(Figura 3).
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Figura 1 - Agitador reciproco horizontal Eberbach

Figura 2 - Agitador de haste vertical
e garrafa do tipo frances

22.
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Figura 3 - Sistema utilizado para tomada de aliquotas

da suspensaa de argila

a

b

agitador

termometro

bulbo

pipeta

garrafa tipo frances

tanque de temperatura constante

boemia de 50 ml para coleta de aliquotas



24.
4.2. Metodo

Para a definigao do método de dispersao se-
guilu-se, em todos os experimentos, a seguinte seqﬁéncia anali-
tica utilizando amostras de terra seca ao ar passadas em pe-
neira de 2 mm (TFSA)}: tomar uma porgao de TFSA; colocar na gar-
rafa de vidro do tipo frances; juntar quartzo moldo, dispersan-
te e Agua destilada, e agitar num agitador reciproco horizontal.
Ap6s decorrido o tempo de agitagao, completar o volume da gar-
rafa para 400 ml; deixar em repouso num tanque com agua para
homogeneizagao da temperatura. Em seguida agitar a suspensao
com um agitador de haste vertical por um minuto e marcar o tem-
po inicial de sedimentagao. O tempo € calculado segundo a lei
de Stokes. Decorrido o tempo de sedimentagao fazer as devidas
plpetagens para l1imo mais argila (L + A) e argila (A). Levar a

aliquota coletada a estufa a 105°C, pesar e fazer os respectivos

calculos.

Para a definigao do método proposto fei usa-

do hidroxido de s6dio como agente dispersante.

0 trabalho foi dividido em 4 experimentos.,
conduzidos, individualmente, segundo um delineamento inteira-
mente casualizado num esquema fatorial. Os experimentos foram

os seguintes:

1. Estudo da influencia da granulometria
do quartzo moido na desagregagao de amostras dos horizontes Ap

e By de um Latossolo Roxo série Iracema, num fatorial 5 x 2
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com tres repetigoes. 0 quartzo moido foi separado em 5 classes
de tamanho (2,0 - 1,0 mm; 1,0 - 0,5 mms 0,5 - 0,25 mmjy 0,25 -
0,10 mm; 0,10 - 0,05 mm) utilizando-se a classificagao da fra-
gao areia segundo o sistema da USDA. Para dispersao utilizou-se
10 g de.Terra Fina Seca em Estufa (TFSE) de cada amostra de ter-
ra, 10 g de cada classe de tamanho de quartzo, 10 ml de NaOH 1 N

e agitacao de 16 horas a 150 opm.

Para verificar a possibilidade de quebra das
particulas de quartzo, resultando num enriquecimento de parti-
culas do tamanho limo e argila, foi acrescentado, ao experi-

mento 1, uma prova em branco utilizando somente quartzo.

Conduziu-se também um experimento em que as
fragoes de quartzo, descritas acima, foram submetidas a disper-
sao. Este experimento constou de 8 tratamentos (5 fragoes de

quartzo e uma prova em branco) com tres repetigades.

2. Estudo da combinagao de quantidades de
terra (5 e 10 g), quantidades de quartzo moido (0O, 5 e 10 g}
e volumes de agua destilada (50, 100, 150, 200, 250, 300 e
350 ml) na dispersao de amostras dos horizontes mencionados no
experimento 1, num esquema fatorial 22 x 3 x 7 com tres repe-

tigaés.

3. Estudo da combinagao de quantidades de
dispersante (5, 10 e 15 ml), velocidades do agitador (100,150,

200 opm) e tempos de agitagao (1, 4, 8, 12, 18, 20 e 24 h) na

dispersao de amostras dos horizontes mencionados no experimento 1,
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num esqusma fatorial 2 x 32 x 7 com trés repetigoes.

4, Comprovagao da eficiencia do método pro-
posto, comparando-o com outros j& existentes, utilizando - se
amostras dos horizontes Ap e B2 do solo usado para a defink‘
cao do método e outras amostras de granulometria diferente
(ver 4.1.1). Os outros métodos utilizados na comparagao foram

os seguintes:

a. Metodo da pipeta utilizando areia como
desagregante das particulas e hidroxido de sodio como disper:-

sante (GROHMANN e Van RAIJ, 1974).

b. Metodo da pipeta utilizando hexametafos-

fato de sédio como agente dispersante (DAY, 1965).

c. Método do hidrometro utilizando hidroxi-

do de sodio como dispersante (BOUYOUCOS, 1951).

d. Metodo do hidrometro utilizando metafos-

fato de sodio como dispersante(B2UYOUCOS, 1962).

e. Método do hidrometro utilizando hidroxi-

do de sodio como dispersante(BOUYQUCOS, 1962).

Neste experimento utilizou-se um esgquema fa-

torial 6 x 6 com tres repetigoes.

Para todos os métodos foi dispensado o pre-

tratamento das amostras de terra, seguindo as recomendagces de
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MEDINA e GROHAMNN (1957) e de VETTORI e PIERANTONI (1874).

0 criterio adotado para a avaliagao da efica-
cla daos tratamentos em todos os experimentos realizados, fol a
percentagem de arglla obtida. Adotou-se, neste trabalho, o

termo argila recuperada para significar o teor da argila obti-

do.

Osg experimentos foram realizados na segquén -
cla indicada acima. Para a definigao da melhor combinagao do
exparimento 2, fol utilizado o melhor resultado obtido do expe-
rimento 1; as variavels que seriam estudadas no experimento 3
foram arbitradas (10 ml de NaOH 1 N, 150 opm, 16 horas de agi-
tagao) com base nos métodos rotineiros de analise granulométri-
ca. Para a definigao da melhor combinagado entre as variavels
do experimento 3, fol utilizada a melhor combinagao das varia-

vels estudadas no experimento 2.

0 método proposto,utilizade no experimento 4
resultou da melhor combinagao das variadveis estudadas nos ex-

perimentos 2 e 3.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados e discussao dos quatro experi-
mentos sao apresentados a seguir. de maneira indepsndente, mas
interligados pelas variadveis estudadas em cada um. A variléavel,
definida em um experimento, passa para o sgguinte como cons -
tante ate que a grandeza de todas as variaveis esteja definida,

compondo o metodo proposto.

5.1. Expendmento 1. Estudo da influencia da

granulometrnia do quartzo moldo na desagregacao

da amostra

Os resultados da influencia da granulometria
do quartzo moido,no teor de argila recuperada das amostras dos
horizontes Ap e B2 do Latossolo Roxo série Iracema, sao apre-

sentados na Tabela 2.

Observa-se que as fragoes mals grosseiras

de quartzo molido foram as que proporcionaram a maior desagre-



gagao das particulas do solo., conforme indicado pelo

argila recuperada.

29.

teor de

Tabela 2 - Influencia da granulometria do quartzo moido nos re-

sultados da analise granulometrica (% TFSE) das amos-

tras dos horizontes Ap e By, de um Latossolo Roxo sé-

rie Iracema (média de tres repetigoes)

Q.Recu-
Tratamento Argila timo Areilia perado
(g]
HORIZONTE Ap
Sem quartzo 71,32 13,20 14,40 -
Q¥ muito grosso (2,0 - 1,007 76,01 11,51 11,84 9,90
Q. grosso (1,0 - 0,5) 77,64 9,41 11,94 9,93
Q. médio (0,5 - 0,25) 75,40 11,98 10,91 9,86
Q. fino (0,25 - 0,10) 73,87 13,24 11,08 9,78
Q. muito fino (0,10 - 0,05) 72,21 46,75 -14,70 7,37
HORIZONTE Byp
Sem quartzo 72,63 12,90 12,68 -
Q. muito grosso (2,0 - 1,0) 77,00 11,39 11, 51 9,96
Q. grosso (1,0 - 0,5) 78,31 11,16 11,00 9,98
Q. medio (0,5 - 0,25) 77,31 10,80 10,89 9,91
@, fino (0,25 - 0,10) 74,93 13, 27 11,63 9,97
Q. muito ®ino (0,10 - 0,05) 72,35 38,52 ~-11,68 7,54
* Quartzo
%* %

Diametro em mm



30.

A analise da variancia, apresentada na Tabe-
la 3, mostra diferengas altamente significativas para horizon-

tes e fragoes de quartzo.

A comparagao entre as médias dos tratamentos
atraves do teste de Tukey (Tabela 4} mostra que, das fragoes
estudadas de quartzo moido, a fragao quartzo grosso (1,0-0,5mm)
fol a mais eficiente na desagregagao da amostra, proporcionando
valores mais elevados de argila recuperada. A mesma conclusao
fol apresentada por GROHMANN e Van RAIJ (1874), usando areia co-
mo um artificio para a desagregagao de amostras de Latossolos

dificeis de dispersar.

A nao significancia da interagao horizonte x
fragao de quartzo (H x F), Tabela 3., indica que se deve espe-
rar efeito semelhante, do tratamento considerado melhor, para
os dois horizontes. Isto justifica a adogao deste tratamento
(fragao de quartzo) para completar os tratamentos dos experi-

mentos 2, 3 e 4.

Observa-se, pelos dados de quartzo recupera-
do, apresentados na Tabela 2, a ocorréencia de demoligao, duran-
te o processo de agitagéo, notadamente para o tratamento com
guartzo muito fino. Consequentemente, o teor de limo aparece su-
perestimado., neste tratamento, em aproximadamente 284% e 224%
em relagao a media dos demais tratamentos, para os horizontes Ap
e Bpy, respectivamente. Isto se deve, provavelmente, a uma maior

concentragao de particulas mails duras e com arestas mais agudas



31’

Tabela 3 - Analise de variancia do experimento 1

Causas de variacgao G.L. S.Q. Q.M. F
Horizontes (H) 1 9,24 9,24 28,88%*%
Fragoes de quartzo (F) 5 178,65 35,73 111,66%%*
H x F 5 2,67 0,53 1,67n.s.
Residuo 24 7,73 0,32

Total 35 198, 28

Tabela 4 - Teste Tukey (1%) do experimento 1

N? de ordem Fragoes de quartzo Medias(%)
1 Grosso (1,0-0,5 mm) 77,97 a*
2 Muito grosso (2,0-1,0 mm) 76,51 b
3 Medio (0,5-0,25 mm) 76,35 b
4 Fino (0,25-0,10 mm} 74,40 ¢
5 Muito fino (0,10-0,05 mm) 72,28 d
6 Sem quartzo 71,87 d

Delta de Tukey (1%) = 1,24

* As meédias com a mesma letra nao diferem estatisticamente
entre si a nivel de 1% de probabilidade.
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na fragao quartzo muito fino, contribuindo para a quebra das

particulas como tambéem dos graos de areia existentes na amostra

de terra.

0 valor negativo para a fragao areia, no tra-
tamento quartzo muito fino, para os dois horizontes, & registra-
do para salientar o efeito da demoligao das particulas da clas-

se areia neste tratamento.

0 experimento em que foram agitadas somente as
fragoes de quartzo juntamente com dispersante (Tabela 5),confir-
mou o fato de que as fragoes mais finas de quartzo, principal-
mente a classe de tamanho quartzo muito fino, contribuem para um
enriquecimento de particulas das dimensoes da argila e do limo.
0 valor proximo a 20%,de particulas do tamanho limo, evidencia
este fato. Com relagao as classes mais grossas de quartzo, obser-
va-se que a porcentagem de quartzo recuperado se aproxima de
100%. Os valores proximos a 2% para limo mais argila (L + A) e
argila (A),das fragoes de quartzo, exceto para o quartzo muito
fino, nao devem ser atribuidas a uma Unica causa pois, se o
tratamento sem quartzo apresentou algum valor para argila, & in-
dicagao de que este método detecta pequena quantidade de argila
ainda quando nao existe. Convém lembrar as limitagoes da lei de
Stokes, que podem explicar este aparente paradoxo. Outra possi-
vel causa, €& a rehidratagao do sddio durante o processo de pe-

sagem do residuo solido da aliquota, apos secagem em estufa.
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Tabela 5 - Porcentagem de particulas do tamanho argila (A) e
limo mais argila (L + A) nas diversas fragoes de
guartzo ap6s 16 horas de agitagcao (média de tres

repetigoes).

Tratamento (A) (L + A) Quartz?agzcupe-
(g) (%)
Sem quartzo 0,93 0,69 - -
Q¥ muito grosso (2,0 - 1,0)** 1,12 1,18 9,973 99,73
Q. grosso (1,0 - 0,5) 2,07 1,26 9,978 99,78
Q. médio (6,5 - 0,25) 2,35 1,75 9,932 98,32
Q. fino (0,25 - 0,10) 2,37 2,16 9,918 99,18
Q. muito fino (0,10 - 0,05} 2,69 19,41 8,064 80,64

* Quartzo

** Diametro em mm

Dizer mais a respeito desses dados escapa das
finalidades do experimento 1. Sugere-se, entretanto, gue expe-
rimentos semelhantes a este podem fornecer dados para dimensio-
nar as limitagoes da lei de Stokes em sua aplicagao na analise

granulometrica do solo.

5.1.1. Conclusao do expenimento 1

Os resultados obtidos no experimento 1 permi-
tem concluir que a fragao quartzo grosso (1,0 - 0.5 mm) é a

indicada para a dispersao de amostras de terra. A contribuigao
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desta classe para aumentar o teor de particulas do tamanho ar-
gila e limo & desprezivel, podendo ser utilizada como artifi-

cio de desagregagao de amostras de terra para a analise granu-

lometrica.

5.2. Expenimento 2. Estudo da combinacao de quantidades

de tenna, quantidades de quartzo e volumes de agua

destilada na dispersao da amositra

Os resultados médios da influencia do volume
de agua, quantidade de terra e quantidade de quartzo na disper-
sao dos horizontes Ap e By do Latossolo Roxo serie Iracema,

sao apresentados na Tabela 6 e Figura 4.

A figura 4 mostra que a presenga de quartzo
na dispersao tende a ser relativamente mais eficiente para as

amostras do horizonte Boo.

A analise da variancia (Tabela 7}, revela di-
ferengas altamente significativas para os efeitos principais e
todas as interagoes, com excegdo da interagado quartzo x terra
(B x C), que e significativa a nivel de 8% de probabilidade.
Isto significa que qualquer variagao num determinado fator afe-
tara o efeito dos demais fatores. Em consequencia desses resul-
tados fol feito o teste de Tukey para comparagao das medias dos
tratamentos com o objetivo de determinar a combinagao mais indi-

cada.
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Tabela 6 - Teor de argila recuperada obtido pela influencia do
volume da suspensao, quantidade de terra e quanti -
dade de quartzo na dispersao de amostrasdos horizon-
tes Ap e By, de um Latossolo Roxo série Iracema

{meédia de tres repetigoes)

Quantidade Vo%ume Huantidade de terra Quantidade de terra
de ?;?rtzo de(;i?a 5 g 10 g 5 g 10 g
HORIZONTE Ap HORIZONTE Bgo
50 72,83 71,07 70,28 70,48
100 74,40 72,85 69,84 71,33
150 75,17 73,05 72,01 71,60
0 200 74,93 72,27 71,33 72,51
250 73,47 71,97 71,27 70,08
300 74,61 71,49 71,41 72,18
350 73,15 69,56 69, 04 71,23
50 73,59 74,60 72,01 75,37
100 75,57 73,97 76,25 76,71
150 75,895 74,29 79,58 77,56
5 200 78,72 74,865 79,66 75,09
250 75,81 72,13 75,81 76,48
300 75,52 71,88 75,87 75,56
350 74,93 70,48 76,03 74,89
50 70,49 74,39 72,76 75,48
100 77,37 76,44 78,54 76,71
150 76,989 76,93 79,68 78,11
10 200 76,97 77,00 79,66 77,92
250 76,81 73,59 78,93 78,11
300 76,37 73,40 77,17 76,00

350 75,48 72,29 78,72 75,92
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- Analise da variancia do experimento 2 (fatorial

22 x 3 x 7)

Causas de variagao G.L. S.Q. Q.M. F
Agua (A) 6 287,87915 47,87985  61,04**
Quartzo (B) 2 877,27000 438,83500 557,98**
Terra (C) 1 76,78099 76,78099  97,B67%*
Horizontes (D) 1 29,11759 29,11759  37,04**
A X B 12 60,47739 5,11759 6,41%*
A X C 6 89, 54607 14,92434  18,99**
A X D 6 27,15497 4,52582 5,76%*
B XC 2 4,46985 2,23492 2,84(8%)
B XD 2 207,01042 103,50521 131,67**
C XD 1 39,63493 39,63493  50,42**
AXB XC 12 62,73301 5,22775 6,85%*
A XB XD 12 32,71149 2,72595 3,47%*
A XC XD 6 23,71395 3,95232 5,03%*
B XC XD 2 24,83994 12,41997 15,80**
AXB XCXD 12 23,62926 1,96910 2,50**
Residuo 168 132, 06551 0,78610
Total 251 1.999, 03466
C.V. = 1,19%
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A Tabela 8 mostra o grupo de combinagdes que
nao diferem estatisticamente entre si a nivel de 1% de probabi-
lidade e que proporcionaram os maiores teores de argila recups-
rada. Este grupo € composto de 24, dentre os 84 tratamentos es-

tudados, ou seja, 28,5%.

Como jé& foi dito anteriormente, foi estabele-
cido como criterio para a escolha da combinagao a ser utiliza-
da no experimento seguinte, aquela gue proporcionasse maior teor
de argila recuperada nos horizontes estudados. Com base neste
criterio, foil escolhida a combinagao 5 gramas de terra, 5 gra-
mas de quartzo e 200 ml de agua, por ser a que da o maior valor

na soma da argila recuperada dos dois horizontes.

GROHMANN e Van RAIJ (1974) obtiveram os melho
res resultados de dispersao diminuindo o volume da suspensao,
contendo terra e areia adicional, de 250 ml para 50 ml, ou seja

utilizando 37,5% de material solido.

Pelos resultados obtidos, observa-se que este
fato nao se repetiu usando os aparelhos citados no item 4.1.3.
A melhor dispersao foi obtida guando havia na suspensao, no ma-

ximo, 18,18% e no minimo 3,23% de material so6lido.

Atribui-se ao tipo de agitagao utilizado por
GROHMANN e Van RAIJ (1974}, a necessidade de utilizar concentra
¢oes mais elevadas de material s6lido. A agitagao usada por es-

tes autores foi executada por um aparelho de Wiegner, de agita-
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Tabela 8 - Tratamentos que nao diferiram estatisticamente entre
sl pelo teste de Tukey (1%) e que apresentaram 0s

malores teores de argila recuperada (média de tres

repetigdes)
TRATAMENTO OS % de
Horizontes Terralg) Quartzol(g) Agua(ml) argila
B2 5 10 150 79,69
Boo 5 5 200 79,66
Boo 5 10 200 79,66
B22 5 5 150 79,59
Boo 5 10 250 78,93
Ap 5 5 200 78,72
B22 5 10 350 78,72
Boo 5 10 100 78,54
B2 10 10 150 78,11
B2 10 10 250 78,11
B22 10 10 200 77,92
B22 10 5 150 77,56
Ap 5 10 100 77,37
B22 5 10 300 77,17
Ap 10 10 200 77,00
Ap 5 10 150 76,99
Ap 5 10 200 76,96
Ap 10 10 150 76,93
Ap 5 10 250 76,91
B27 10 10 100 76,71
B2 27 10 5 100 76,71
B2 10 5 250 76,49
Ap 10 5 100 76,44
Ap 5 5 300 76,37

Delta de Tukey (1%) = 3,34
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cao lenta. Este aparelho provoca choques entre as particulas
principalmente por queda livre da suspensao. Evidentemente, o
nimero e intensidade dos choques aumentam com a diminuigao do
volume da suspensao até um limite. Por outro lado, o aparelho
utilizado neste trabalho (Figura 1) acelera a suspensao sempre
numa mesma diregao mas alternando o sentido. Como a trajetoria
€ curta, o nimero de choques e a forga de impacto entre as par-
ticulas € bem maior do que no aparelho de Wiegner. Consequen-

temente, obtém-se o mesmo efeito com suspensdoes mais diluidas.

0 grande nimero de interagoes significativas
apresentadas na Tabela 7, sugere que um estudo detalhado sobre
a participagao de cada variavel poderé permitir uma interpreta-
gao mais segura dos dados. Nao se cogitou em abordar esta pos-
sibilidade neste trabalho porque julgou-se ser necessario ob-
ter, primeiramente, informagoes como as que estao sendo apre-

sentadas.

5.2.1. Conclusac do experimento

Os resultados obtidos, interpretados segundo
os critérios estabelecidos, permitem concluir que a combinagao
de 5 gramas de ‘terra, 5 gramas de quartzo e 200 ml de 3gua pro-

porciona os maiores teores de argila recuperada.,

5.3. Experimento 3. Estudo da combinacao de quantidades

de dispensante, velocidades e tempos de agitacao na

dispensao da amosinra

A Tabela 89 e as Figuras 5 e 68 mostram os



Tabela 9 - Teor de argila recuperada obtido pela influencia

da quantidade de dispersante,

velocidade e tempo

de agitacao na dispersao de amostras dos horizon-

tes Ap e By de um Latossolo Roxo série Iracema

{média de tres repetigoes)

41.

Tempo Dispersante (ml) Dispersante (ml)
OPM de
agitagaolh) 5 10 15 5 10 15
HORIZONTE Ap HORIZONTE Bjpp
1 63,07 66,99 66,43 67,60 70,43 72,29
4 69,71 70,75 72,189 73,52 75,65 77,44
8 71,25 72,51 74,189 74,61 77,28 78,11
100 12 71,85 73,38 75,17 74,289 76,43 78,289
18 71,15 73,60 74,68 73,63 74,36 77,60
20 74,19 75,20 75,57 75,71 77,79 78,35
24 74,61 76,21 78,53 78,64 77,17 78,61
1 65,55 66,61 67,63 69,60 70,00 71,87
4 89,73 72,45 73,12 73,586 73,56 77,12
8 71,48 74,11 75,84 74,61 75,68 77,76
150 12 75,31 77,65 78,51 77,55 79,68 81,01
186 72,989 75,73 76,77 76,47 77,12 79,20
20 75,57 77,63 78,27 77320 80,69 82,56
24 74,11 76,08 77,38 76,93 77,48 80,48
1 65,97 66,91 67,15 70,24 71, 41 786445
4 69,089 71,31 73,01 73,33 76,865 76,11
8 72,08 74,72 75,44 76,45 77,55 80,29
200 12 72,11 74,40 76,18 75,789 78,00 80,29
16 73,31 74,21 76,56 75,786 80,24 81,36
20 73,33 74,586 78,08 76,989 78,40 78,35
24 75,57 76,85 77,87 76,66 80,51 82,24
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resultados da influencia da quantidade de dispersante, veloci-
dade do agitador e tempo de agitagao na dispersao das amostras

dos horizontes Ap e By, do Latossolo Roxo serie Iracema.

Analisando a Tabela 9, observa-se que houve
um aumento no teor de argila mcuperada das amostras com o tem-
po de agitagao e que a quantidade de 15 ml do peptizante hi-
droxido de sodio proporcionou os valores mais elevados de argi-

la recuperada, o que e ilustrado nas Figuras 5 e 6.

A analise da variancia, apresentada na Tabe-
la 10, mostra que houve efeito altamente significativo para
todas as variaveis estudadas. Nao houve, entretanto, nenhuma

interagao significativa.

Para a escolha da melhor combinagao das va-
ridveis estudadas, foi realizado o teste de Tukey comparando
as medias dos tratamentos. Os resultados, apresentados na
Tabela 11, mostram que a quantidade de 15 ml de hidroxido de
sodio foi a mais eficiente na dispersao da argila, diferindo
significativamente das demais. As velocidades de 150 e 200
oscilagoes por minuto (opm) proporcionaram a obtengao dos maio-
res teores de argila, nao diferindo estatisticamente entre si
a nivel de 1% de probabilidade, diferindo, entretanto, da velo-

cidade de 100 opm .

A comparacao das meéedias para tempo de agita-
gao (Tabela 11) mostra que nao houve diferengas significativas

a nivel de 1% de probabilidade, no teor de argila recuperada,



Tabela 10 - Analise da variancia do experimento 3
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Causas de variacgao G.L S.Q. Q.M. F.
Tempo de agitagéo (A) 6 1795, 83259 299,30543 42,64 **
Dispersante (B) 2 627,33221 313,66610  44,89**
Oscilacaodo agitador(C) 2 122,79360 61,39680 8,75%**
Horizontes (D) 1 973,76954 963,76954 138,74 **

A X 12 32,58299 2,71524 0,39

A X 12 77,83574 6,48531 0,92

A X 6 38, 08420 6,34736 0,90

B X 4 1,61699 0, 40424 0,06

B X 2 1,12350 0,56175 0,80

cC X 2 12,75063 6,37531 0,91

A X 24 23,26979 0, 96957 0,14

A X 12 7,83858 0,65321 0,93

A X 12 22,09074 1, 84089 0,26

B X 4 10, 62946 2,65736 0,38

A X 24 19,86111 0,82754 0,12
Residuo 252 1768, 70680 7,01868
Total 377 5536,11913

C.V. = 3,54%
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Tabela 11 -~ Teste de Tukey (1%) do experimento 2

Tratamentos Niveis Médias
15 ml 76,38 a¥

fuantidade de dispersante 10 ml 74,44 b
5 ml 73,07 c

Delta de Tukey(1%)=0,97

150 opm 75,30 a
Velocidade do agitador 200 opm 75,10 a
100 opm 73,89 b

Delta de Tukey(1%)=0,97

24 h /77,44 a

20 h 77,02 a

12 h 76,44 a

Tempo de agitagao 16 h 75,85 a
8 h 75,22 a

4 h 73,18 b

l1h 68,44 c

Delta de Tukey(1%)=1,76

¥ As médias com a mesma letra nao diferem estatisticamente entre a nivel

de 1% de probabilidade
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acima de 8 horas de agitagao. Este fato pode ser observado,tam-
bém nas curvas apresentadas nas Figuras 6 e 7, as quais tendem

a se tornar assintoticas a partir de 8 horas de agitacgao -

Em trabalho semelhante GROHMANN e Van RAIJ
(1874}, utilizando amostras de Latossolos, mostram que a par-
tir de 12 horas de agitagao as curvas de dispersao também se
tornaram assintoticas. 0 maior tempo requerido pelo método de
GROHMANN e Van RAIJ (1874) é provavelmente devido as causas men-

cionadas no Experimento 2 (pg. 28).

Para a escolha dos melhores niveis das varia-
vels estudadas neste experimento, dentre os que nao diferiram
estatisticamente entre si, consideraram-se os aspectos prati-

cos do trabalho em laboratorio.

//‘

Entre as velocidades de 150 e 200 opm do agi-
tador, escolheu-se 150 opm porque, nesta velocidade, o desgas-
te do agitador deve ser menor. Para o tempo de agitagao, esco-
lheu-se 16 horas por apresentar a vantagem de permitir deixar
a agitagao das amostras durante a noite, o gue & conveniente.
Salienta-se, entretanto, que, para trabalhos de urgencia, o tem-
po de 8 horas também pode ser usado. Quanto ao agente dispersan-
te, a quantidade de 15 ml foi a escolhida por ter sido a que

proporcionou os valores mais elevados de argila recuperada.

A proporcdo agente dispersante :terra tem si-

do estudada por diversos autores. Alguns destes trabalhos foram
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mencionados na Revisao de Literatura, como por exemplo, MEDINA

e GROHMANN (1857), FREIRE (1963) e MENK e OLIVEIRA (1874). O
critério usado por estes autores € semelhante ao adotado neste
trabalho, isto é, simples comparagao de tratamentos e escolha
do que resulta em maior teor de argila recuperada. Trata-se de
um critério empirico. Para que a proporgao agente dispersante:
terra, em amostras de Latossolos, seja racional, sao neces-
sarios estudos mais detalhados sobre o comportamento fisico-qui-

mico da suspensao {pH, potencial eletrocineético).

£ interessante notar que a divisao das varia-
vels que foram estudadas foi tal, gue no experimento 2 ficaram
as que interagem entre si e no experimento 3, as de agao inde-
pendente. Isto ocorreu porque o experimento 2 reuniu, como va-
riavels aquelas que sao diretamente atuantes no processo de dis-
persao, enquanto que, no experimento 3, duas das tres variaveis

tem efeito indireto sobre a dispersao.

5.3.1. Conclusao do experimento 3

Os resultados obtidos e interpretados segundo
os critérios estabelecidos, permitem concluir que a combinagao
de 15 ml de hidroxido de sé6dio, 150 oscilagtes por mihuto (opm)
do agitador e 16 horas de agitagao proporciona os maiores teo-

res de argila recuperada.
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5.4. Metodo proposto (pipeta com quartzo)

As conclusdes dos tres experimentos (5.1.155.2.1;
e 5.,3.l.integram-se para a realizagao do primeiro objetivo des-
te trabalho que era a definigao de um método pratico e eficien-

te de dispersao.

0 metodo praposto &, em linhas gerais, o se-

guinte:

l, Tomar 5 gramas de Terra Fina Seca em |

Estufa (TFSE).

2. Colocar em garrafa, tipo francées, adicio-
nar 5 gramas de quartzo grosso (1,0-0,5
mm), 15 ml do dispersante hidroxido de

sodio e 200 ml de agua destilada.

3. Agitar durante 16 horas num agitador re-
ciproco horizontal Eberbach, modelo 8287-
E15 ou semelhante, regulado para 150 osci-

lagoes por minuto (opm).

4, Completar o volume da garrafa para 400 ml

com agua destilada.

5. Colocar a garrafa em tanque de agua com
temperatura constante. Aguardar 30 minu-

tos para equilibrio.
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8. ~Pgitar a suspensao por um minuto e marcar

o tempo inigcial de sedimentagao.

7. Decorrido o tempo de sedimentagao, pipetar
uma aliquota da suspensao de 10 ml a pro-

fundidade de 5 cm.

8. Determinar o peso do residuo seco em estu-

fa a 105°C.

5.5. Expenimento 4. Comparacao do metodo proposto {pipe-

ta com quartzo) com outrnos metodos

Os teores medios de argila recuperada, obtidos
por diferentes métodos em solos de diferentes texturas, sdo apre-

sentados na Tabela 12.

Os resultados da analise da variancia, apre-
sentados na Tabela 13, indicam que héa diferengas altamente sig-
nificativas entre métodos e solos e revela ainda que ha intera-
gao altamente significativa entre estes dois componentes. Isto

significa que os métodos se comportam diferentemente para cada

solo.

As médias de argila recuperada, obtidas para
cada um dos 6 metodos testados dentro de cada um dos solos es-
tudados, foram comparados pelo teste de Tukey (1%}. Estes re-

sultados encontram-se na Tabela 14.



Tabela 12 - Teor de argila obtido por diferentes métodos
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de

dispersao em diferentes solos {média de tres repe-

tigoes)
PIPETA BOUYOUTCOS
com com sem 1951 1962 1962
S0LOS guartzo areia areila com com com
e NaOH e NaOH e com

NaOH NaOH NaOH NaPOS
Paredao Verm. 7,63 6,69 4,75 3,88 4,24 4,93
Quebra Dente 22,48 22,33 20,48 25,87 23,15 31,20
Lageadinho 29,81 31,56 22,28 32,53 34,48 33,87
Monte Olimpo 55,15 55,23 53,31 59,87 56,48 62,53
Iracema Hor.Ap 77,39 79,21 57,89 72,61 63,15 55,81
Iracema Hor.Bj, 79,57 79,57 59,04 72,61 67,20 62,48
Tabela 13 - Analise da variancia do experimento 4
Causa da variagao G.L. S.Q. Q.M. F.
Solos (S) 5 61195,1728 12239,0345 1422,41**
Métodos (M) 5 1299, 2449 259, 8489 30,19**
S x M 25 2427,9346 97,1173  11,28™*
Residuo 72 619,5153 8,6043
Total 107 65541,8680

C.V.=6,85%



Tabela 14

independentemente

52.

- Teste de Tukey (1%) do experimento 4 para cada solo

N? de ordem

Metodos

Media (%)

o D W N a ;b W N

a ;D W N

D ;D W N

IRACEMA HORIZONTE Ap

Pipeta com areia

Pipeta com quartzo

Bouyoucos 1951 com NaOH

Bouyoucos 1962 com NaOH

Pipeta sem areia

Boyoucos 1362 com NaPOq

IRACEMA HORIZONTE Bop

Pipeta com guartzo
Pipeta com areia

Bouyoucos 13951 com
Bouyouoos 1862 com
Bouyoucos 1962 com

Pipeta sem areia

MONTE OLIMPO

Bouyoucos 1962 com
Bouyoucos 1951 com
Bouyoucos 1962 com
Pipeta com areia

Pipeta com guartzo

Pipeta sem areia

LAGEADINHO

Bouyoucos 1962 com
Bouyoucos 1962 com
Bouyoucos 1951 com
Pipeta com areia

Pipeta com guartzo

Pipeta sem areia

NaOH
NaOH
NaP0Ogy

NaPOg
NaOH
NaOH

NaOH
NaPOg
NaOH

79,21
77,38
72,61
63,15
57,88
55,81

79,57
79,57
72,61
67,20
62,48
59,04

62,53
59,87
56,48
55,23
55,15
53,31

34,48
33,87
32,53
31,56
29,81
22,28

CONT-/

o

o

o o O o

o O o o o



53.

Tabela ¥ - Teste de Tukey (1%) do experimento 4 para cada solo

independentemente

CONTY
N? de ordem Metodos Media (%)
QUEBRA DENTE
1 Bouyoucos 18962 com NaPOj 31,20 a
2 Bouyoucos 1951 com NaOH 25,87 a b
3 Bouyoucos 1962 com NaOH 23,15 a b
4 Pipeta com quartzo 22,48 b
5 Pipeta com areia 22,33 b
6 Pipeta sem areia 20,48 b
PAREDAO VERMELHO
1 Pipeta com quartzo 7,36 a
2 Pipeta com areia 6,69 a
3 Bouyoucos 1962 com NaPOj 4,93 a
4 Pipeta sem areia 4,75 a
5 Bouyoucos 1962 com NaOH 4,24 a
6 Bouyoucos 1951 com NaOH 3,88 a

Delta de Tukey (1%)=8,40

* As médias com a mesma letra nao diferem estatisticamente
entre si a nivel de 1% de probabilidade.
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Observa-se que, de maneira geral, os métodos
que usam como artificio de desagregacao a areia e o quartzo,
apresentaram-se mais eficientes em solos de textura argilosa,
exceto para o solo Monte Olimpo. Para os solos de textura meéedia,
os métodos de Bouyoucos foram os que apresentaram os melhores
resultados. Finalmente, para os solos arenosos nao ha diferen-

ga significativa entre os métodos.

Para cada série de solo estudada, o comporta-

mento dos metodos foi o seguinte:
a - Serie Iracema (Horizonte Ap)

Os métodos que utilizam quartzo e areia como
artificio de desagregagao das particulas, bem como o método de
Bouyoucos de 1951, nao apresentaram diferencas altamente signi-
ficativas, mas diferiram dos demais métodos. 0 efeito abrasivo
da areia e do quartzo facilitam, em grande parte, a desagrega-
gao das particulas gue, nestes solos, se apresentam como agre-
gados altamente estaveis. 0O mesmo parece ter ocorrido devido a
agitagao viclenta (15 minutos, 12.000 rpm) utilizada no método
de Bouyoucos 1951. 0 método de Bouyoucos 1982 apresentou resul-
tados inferiores provavelmente porque, em solos com agregados
estaveis, a digestao da amostra ndao substitui o efeito da

agitacgao.

b - Serie Iracema (Horizonte Rp2)
Os metodos se comportaram de maneira semelhan-
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te a série Iracema, horizonte Ap. A diferenga estad em que o més
todo de Bouyoucos 1951, apresentou-se como equivalente ao meto-
do de Bouyoucos 1962 com hidroxido de sodio. 0 que foi dito a
respeito da eficiéncia do método de Bouyoucos 1962 com hidroxi-
do det sodio, para solos com agregados estaveis, & aplicavel tam-
bém neste caso. Deve-se notar, entretanto, que enquanto o hori-
zonte Ap do Solo Iracema € mais rico em matéria organica que o
horizonte By, o inverso ocorre para o teor de 6xidos de ferro
(ver Tabela 1). E possivel que o periodo de digestao, preconi-

zado pelo método de Bouyoutos 1962, seja mais eficiente para

demoligao de agregados cimentados por 6xidos de ferro do que

por matéria organica.
¢ - Série Monte 0limpo

0 metodo de Bouyoucos 1962 com metafosfato de
sodio e o método da pipeta sem areia excluem-se mutuamente no

agrupamento dos métodos que ndo apresentaram diferengas signi-

ficativas.

FREIRE (1963) constatou para a seéerie Monte
Olimpo, que a matéria organica afeta sensivelmente a dispersao
deste solo. A nao remogao deste agregante das particulas do so-
lo provavelmente afetou mais os métodos da Pipeta, particular-

mente na ausencia de quartzo e areia.

d - Serie Lageadinho

Os metodos nao diferiram estatisticamente en-
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tre si,com excegao do método da Pipeta sem areia que &, entre-

tanto, equivalente ao método da Pipeta com quartzo.
e - Serie Quebra Dente

0 método de Bouyoucos 1962, que utiliza meta-
fosfato de sodio como agente dispersante, foi equivalente aos
métodos de Bouyoucos 1951 e de Bouyoucos 1962 com hidréxido de
sodio, porém diferiu dos demais métodos. Por outro lado, os da-
dos indicam uma equivalencia entre os metodos com menor teor
de argila recuperada, destacando o método de Bouyoucos 1962 com

metafosfato de sddio como nao pertencente a este grupo.
f - Serie Paredao Vermelho

Os matodos nao apresentaram di?erenqas estatis-
ticas entre si. Entretanto, € inevitavel observar que, para os
dois métodos que utilizam artificio para desagregagao f{areia e
quartzo), o teor de argila recuperada € em media 81% maior que
o do método de Bouyoucos 1951 com hidroxido de sodio. Este re-
sultado pode ser compreendido pelo que se observou no experimen-
to 1 (pg. 34) e pelas conclusces de ASHFORD et alzZ (1972)}. Es-
tes autores, conforme ja mencionado, mostraram que solos com
alto teor de areia tendem a apresentar um aumento no teor de ar-
gila. 0 experimento 1, deste trabalho, mostrou que as particulas
grosseiras podem, por efeito da agitagdo, contribuir para as fra-

ggoes mais finas.
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5.5.1. Conclusao do expernimento 4

Os dados do experimento 4 permitem concluir que
o método proposto (Pipeta com quartzo) é, de modo geral, tao ade-
quado para a analise granulométrica de amostras de terra como os
outros métodos testados. Alem disso, os dados indicam que solos
de natureza e constituigao diferentes {(matéria organica, consti-
tuigao mineraldgica, grau de intemperismo) requerem métodos tam-
bém diferentes de dispersao. A utilizagcao de métodos padrdes, co-
mo & usual em laboratorios de anadlises granulométricas, & desa-
conselhavel para estudos que requerem maior precisao noé valores

de argila recuperada.
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Apés a analise e interpretagcao dos resultados

obtidos sao apresentadas as seguintes conclusoes:

1.

0 método proposto denominado "Pipeta com
gquartzo”, & eficiente e aplicavel para a
analise granulométrica de solos com as
caracteristicas de agregagao dos horizon-
tes Ap e Bpp do Latossolo Roxo série Ira-

cema.

Os métodos testados nao sao igualmente

eficientes para todos os solos.
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7. CONSIDERACDES FINAIS

A realizagao deste trabalho possibilitou ao
autor um maior contato com os problemas relacionados a anali-
se granulométrica de amostras de terra. Desta experiencia, ain-
da que modesta, permite-se destacar algumas consideracgoes que

sao julgadas pertinentes:

1. O método proposto nao se mostrou eficien-
te apenas quanto a determinagao da fragao argila. Em confron-
to com os outros metodos testados, apresentou as seguintes van-

tagens:

a - As operagoes da agitagao da amostra de terra e a pipeta-
gem sao feitas num mesmo recipiente, evitando a possibili-
dade de perda de material durante a trarsferencia da sus-
pensao de um recipiente para outro, como normalmente & fei-

to no método tradicional da pipeta.

b ~ Cada agitador permite trabalhar com 24 amostras simulta-

neamente.
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c - As dimensoes do agitador, a forma e o tamanho das garra-
fas do tipo frances, requerem um pequeno espago para a

sua utilizacgao.

2. Recomenda-se um estudo previo para veri-
ficar qual o método de dispersao indicado para al{s) amostrals)
problema. especialmente quando se tratar de amostras cujas
constituigoes organicas, quimicas, fisicas e mineralégicas sao

desconhecidas.
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SUMMARY

This work reports a study on the main variables

affecting the dispersion of soil samples in which most of the

individual particles are aggregated. Samples obtained frcm the

Ap and 822 horizons of a "Roxo” Latosol, Iracema series, were

used as the problem samples.

The study consisted of four experiments as

follows:

1.

Effect of grain size of ground gquartz as an artifact to

promote dispersion {5 x 2 factorial with 3 replications).

Effect of sample weight, amount of grocund gquartz and volume

of distilled water (22 x 3 x 7 factorial with 3 replications).

Effect of amount of dispersing agent, shaker speed and

shaking-time length (2 x 32 x 7 factorial with 3 replications).

Comparison of the proposed method with five others using
the problem samples and four other soil samples of various
particle size distributicon (B8 x B factorial with 3

replications).
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The results obtained in those experiments 1led
to the definition of a complete method for the dispersion of
soil samples. The method was found to be adequate and practical,
so that it is recommended for the simultaneous particle size

analysis of large number of samples.



83.

9. LITERATURA CITADA

ASHFORD, E.M., L.C. SHIELDS,e J.V. DREW, 1972. Influence of
sand on the amount of water-dispersible clay in soil. Soil

Sci. Soc. Amer. Proc.., Madison, Wisconsin, 36:848-848.

BAVER, L.D. 19568, So0il Physics. John Wiley & Sons, INC.,

a

New York, London Sydney, 3. Ed. 489 p.

BEALE, D.W. 1939. Dispersion of Lateritic soils and the effect

of organic matter on mechanical analysis. Soll Science,

New Brunswick, N.J., i§:475-479.

BODMAN, G.B. 1828. The hydrogen peroxide-hydrochloric acid
treatment of soils as a method of dispersion in mechanical

analysis. Soil Science, New Brunswick, N.J. 27:459-470.

BOUYOUCOS, G.J. 1927. The hydrometer as a new and rapid
method for determining the colloidal content of soils. Soil

Science, New Brunswick, N.J. 21:319-331.



B64.

BOUYOUCOS, G.J. 1928. The hydrometer method for .making a

very detailed mechanical analysis of soils. Soil Science,

New Brunswick, N.J. 31:233-238.

BOUYOUCOS, G.J. 1930. A comparison of the hydrometer method
and the pipette method for making mechanical analysis of

soils, with new directions. Jour. Amer. Soc. Agron.,

Washington, 22:747-751.

Bouyoucos, G.J. 1932. Studies on the dispersion procedure
used in the hydrometer method for making mechanical analysis

of soils. Soil Science, New Brunswick, N.J. 22:21-28.

Bouyoucos, G.J. 1934. A comparison between pipette method
and the hydrometer method for making mechanical analysis of

soil. Soil Science, New Brunswick, N.J. 8:335-343,

BOUYOUCOS, G.J. 1951. A recalibration of the hydrometer method

for making mechanical analysis of soils. Agronomy Journal,

Madison, Wisconsin, 43:434-438.

BOUYOUCOS, G.J. 1962.. Hydrometer method improved for making

particle size analysis of soils. Agronomy Journal, Madison,

Wisconsin, 54:464-465.

CATANI, R.A. e A.0. JACINTHO, 1974. Avaliagao da fertilidade
do solo. Métodos de analise. Piracicaba, SP. Editora Agro-

nomica Ceres. 61 p.



65.

DAY, P.R. 1965. Particle fractionation and particle-size

analysis. 1In: BLACK, C. Methods of Soil Analysis. Part 1.

American Society of Agronomy, INC., Madison-Wisconsin

p. 545-5867.

DROSDOFF,M. e E.F. MILES. 1838. Action of hydrogen peroxide

on weathered mica. Soill Science, New Brunswick, N, J.

46:391-395,

FREIRE, 0. 1963. Dispersao de Solos. Estudo comparativo de
tratamentos quimicos empregados no preparo das amostras pa-
ra analise mecanica. Piracicaba, Sao Paulo, ESALQ-USP,

168 p (Tese de Doutoramento).

GENRICH, D.A. e J.M. BREMNER. 1972. A reevaluation of the

o
wn
0

ultrasonic-vibration method of dispersing soils. Soil

Soc. Amer. Proc., Madison, Wisconsin, 6:944-847,

GROHMANN, F. e B. Van RAIJ. 1974, Influencia dos metodos de

agitagcado na dispersado da argila do solo. In: SOCIEDADE BRA-

b

SILEIRA DE CIENCIA DO SOLO. Anais do XV Congresso Brasilei-

o de Ciencia do Solo, Santa Maria-RS, p.123-132.
/

GROHMANN, F. 1976. A vibragao ultrassonica na dispersao de
Latossolos argilosos. In: SOCIEDADE BRASILEIRA DE CIENCIA

b0 SOLO. Anais do XV Congresso Brasileiro de Ciencia do So-

lo, Campinas-SP, p.27-29.

Phon—



66.

GROHMANN, F. e B. Van RAIJ. 1977. Dispersao e pré-tratamento

para analise granulométrica de Latossolos argilosos. Rev.

Bras. Ciencia do Solo, Campinas, 1:52-53.

JACKSON, M.L. 1956. Soil Chemical Analysis. Advanced Course.
University of Wisconsin, Dep. of Soils, Madison 6 (mim.)

884 p.

JENNINGS, 0.S., M.0O. THOMAS e W. GARDNER. 1822. A new method

of mechanical analysis of soils. Soil Science, New Bruns-

wick, N.J. 14:485-489.

KILMER, V.J. e L.T. ALEXANDER. 18948. Methods of making

mechanical analysis of soils. Soil Science, New Brunswick,

N.J. 68:15-24,

MEDINA, H.P. e F. GROHMANN. 1857. Contribuigao ao estudo da
analise granulométrica do solo. In: SOCIEDADE BRASILEIRA DE

CIENCIA DO SOLO. Anais do VI Congresso Brasileiro de Cien-

cia do Solo, Salvador, p.29-38.

MENK, J.R.F. e J.B. OLIVEIRA, 1974. Estudo comparativo da in-
fluencia de agentes dispersantes e de pré-tratamentos na
andlise granulométrica de solos. In: SOCIEDADE BRASILEIRA

DE CIENCIA DO SOLO. Anais do XIV Congresso Brasileiro de

Ciencia do Solo, Santa Maria-RS, p. 104-122.




67.

PIERANTONI, H, e L. VETTORI, 1974, Analise Granulométrica.
Comparagao de dispersao sem e com pré-tratamento &acido.

I - Latossolos. 1In: SOCIEDADE BRASILEIRA DE CIENCIA DO SOLO.

Anais do XIV Congresso Brasileiro de Ciéncia do Solo. Santa

Maria-RS, p.182.

PIERANTONI, H. e L. VETTORI. 1974. Analise Granulométrica.
Comparagao de dispersao sem e com pré-tratamento &acido.
II - Solos com argila de atividade alta. lﬂ‘ SOCIEDADE BRA-

SILEIRA DE CIENCIA DO SOLO. Anais do XIV Congresso Brasilei-

ro de_Ciéncia do Solo. Santa Maria-RS, p.183.

— o\ — ———

PROTZ, R. e R.J. ST. ARNAUD, 1964. The evaluation of four
pretreatments used in particle-~-size distribution analysis.

Can. J. Soil Sci. Ottawa, 44(3):345-351,

B

RANZANI, G., 0. FREIRE e T. KINJO, 1966. Carta de Solos do

Municipio de Piracicaba. Piracicaba, ESALQ-USP. 85p.

ROBINSON, G.W. 1922. Note on the mechanical analysis of

humus soils. Jour., Agric. Sci. Cambridge, Inglaterra,

12:287-288,

TYNER, E.H. 1939, The use of sodium metaphosphate for dispersion

of soils for mechanical analysis. Soil Sci. Soc. Amer. Proc,,

Madison, Wisonsin, iﬁ:lDS-llB.

VETTORI, L. e H. PIERANTONI, 1968, Analise granulométrica.
Novo metodo para determinar a fragao argila. Egquipe Pedolo-

gia Fertilidade do Solo. Rio de Janeiro, 8p (Boletim Técnico
n? 3J).



68,

VETTORI, L. 1976,

Analise granulométrica. Comparagdo entre o

novo método do IAC e do CPP e de ambos com ataque sulfdrico.

In: SOCIEDADE BRASILEIRA DE CIENCIA DO SOLO. Anais do XV

Congresso Brasileiro de Ciéncia do Solo. Campinas-SP, p.23-25,

WIEGNER, G. 1927. Method of preparation of so0il suspensions

and degree of dispersion as measured by the WIEGNER-GESSNER

Apparatus. - Soil Science, New Brunswick,

N.J. 23:377-370.

WINTERS, E. e M.B. HARLAND. 1930. Preparation of soil samples

for pipette analysis. Jour. Amer. Soc. of Agron., Washington,

22:771-780.



