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RESUMO: Em consequéncia da elevada demanda
de confecgao de blocos e laminas delgadas de solos
e sedimentos para estudos micromorfolégicos quali-
quantitativos, voltados a diferentes aplicacées no
ambito das Ciéncias Agrérias, Arqueologia,
Engenharia Civil, Geologia, Pedologia,
Geomorfologia, Biologia do Solo, Geografia Fisica e
outros, o aperfeicoamento de um protocolo com
produtos disponiveis no Pais e equipamentos
importados tem se revelado satisfatérios.

O objetivo do trabalho é de apresentar um protocolo
de impregnacao e confeccdo de blocos e laminas
delgadas de solos e sedimentos. O laboratério de
micromorfologia do solo (LabMicro) da Escola
Superior de Agricultura  “Luiz de Queiroz’-
Esalg/USP, vem aperfei¢oando tanto a impregnagao
como a confecgéo de blocos e Iaminas delgadas de
solos. As etapas referem-se a secagem da amostra,
substituicdo de agua por acetona, impregnagéo com
resina, corte e preparo dos blocos impregnados,
colagem das laminas e acabamento das mesmas.
Os procedimentos adotados para confecgdo de
blocos e laminas delgadas de solos no LabMicro da
Escola Superior de Agricultura “Luiz de Queiroz™-
ESALQ/USP, junto ao Departamento de Ciéncia do
Solo vem se mostrando cada vez mais eficientes e
produzindo l|aminas e blocos para diversos
pesquisadores e grupos de pesquisa no pais.

Termos de indexacao: micromorfologia do solo,
andlise de imagens, estrutura do solo.

INTRODUCAO

No Brasil, a micromorfologia teve inicio na década
de 60 do século passado e ampliou-se na década
seguinte. Nessa fase os trabalhos tinham como
objetivo introduzir o uso dessa ferramenta nos
estudos de solos, principalmente com o fim de
descrever caracteristicas micromorfolégicas,
aplicadas a pedogénese (Campos, 1968), de dirimir
dividas sobre a origem de revestimentos argilosos
(Falci & Mendes 1973), elaborar técnicas de
impregnacdo de amostras de solo (Mendes et al.
1973); génese de pequenos agregados (Moura Filho

& Buol 1976); e como técnica auxiliar para
interpretacdes pedogenéticas ( Dematté et al. 1977).
As principais técnicas e os diferentes materiais
usados para a impregnagao em solo desenvolvidos
até esta década, foram relatados por Brewer (1964),
Mendes et al.,1973).

Nas décadas seguintes (80 e 90), surgem novos
protocolos de impregnacao e confeccao de laminas,
como o apresentado por Castro (1985) e Murphy
(1986) baseados em Jongerius e Heintzberger, 1962.
Longo tempo se passou até que recentemente a
Embrapa retoma a proposta em seus boletins
técnicos (Martins et al.,2002; Filizola e Gomes,2004).

Constata-se ainda que nenhum dos protocolos
publicados apresenta detalhadamente o passo- a -
passo da confeccao de blocos e laminas delgadas de
solos e sedimentos. Por outro lado, o Brasil ainda nao
conta com grande numero de laboratérios
especializados nesses protocolos, e um dos grandes
entraves esta associado a falta de informacdes
detalhadas com o passo-a-passo.

O LabMicro vem aperfeicoando tanto a
impregnagao como a confecgédo de blocos e laminas
delgadas. O LabMicro tem como atividade principal a
confeccdo de blocos e laminas delgadas para
estudos de solos. E atualmente conta com uma
infraestrutura composta por 2 espagos com materiais
e equipamentos especificos para essa tarefa.
Ressalte-se que no preparo das amostras quando
necessario adota-se sistema de substituicdo de agua
por acetona para eliminagao da agua, com auxilio de
peneira molecular; capelas de exaustdo e
dessecadores a vacuo e estufas; na laminagao conta
com, equipamentos de corte e de polimento de
laminas e blocos.

O presente trabalho tem como objetivo apresentar
o protocolo de impregnagao e confecgéo de blocos e
laminas delgadas de solos e sedimentos adotado no
LabMicro da ESALQ/USP, Departamento de Ciéncia
do Solo.

MATERIAL E METODOS
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Técnicas de coleta: A micromorfologia requer a
coleta e a preparacdo de amostras indeformadas e
orientadas, tal como encontradas no campo ou no
experimento. Em campo séo feitas diretamente nas
paredes dos perfis de solos expostos em barrancos
ou trincheiras, preservando-se a estrutura in natura
do material. Murphy (1986) e FitzPatrick (1993), entre
outros, enumeram uma série de critérios que devem
ser levados em consideragao na coleta de amostras.

Tanto a coleta como o manuseio das amostras
devem ser efetuados com utensilios e cuidados
adequados, capazes de preservar as condi¢des
originais. Para tanto, as embalagens utilizadas
devem impedir que as amostras sofram
deformagdes, desagregacdo ou fraturamento
durante o manuseio e transporte até o laboratério
onde seréo preparadas. No Labmicro, recomenda-se
a utilizagdo de caixas confeccionadas em papel
cartdo ou papelao nas dimensdes de 12 X 7 X 5cm,
pois, ndo precisam ser removidas no momento da
impregnagao, como nas demais caixas utilizadas de
plastico ou metal.

Procedimentos e cuidados de coleta para solos
que apresentam alta friabilidade, presenca de
cascalho e pedregosidade, materiais cimentados e
coesos, e materiais soltos sdo descritos com
bastante detalhe em Murphy (1986) e Castro et al.
(2003).

Confeccao de blocos e laminas delgadas

»Secagem da Amostra: As amostras de solo
sdo secas a temperatura ambiente em local
ventilado, aproximadamente por 15 dias e em
seguida, colocadas em estufa a 40 °C por 48 horas
para eliminagdo da dgua higroscopica. Em amostras
de solos que possuem argila de atividade alta, ou
com muita matéria organica, podem ocorrer
contragbes drasticas com aparecimento de
rachaduras, ou mesmo pode ocorrer quebra da
amostra, por isso nestes casos, recomenda-se 0
processo da substituicdo de agua por acetona
evitando-se o problema de contragéo provocada pela
secagem do material preservando-se sua estrutura e
porosidade originais.

Substituicdo de agua por acetona: A agua é
substituida por acetona por troca liquida. As
amostras Umidas trazidas do campo séo colocadas
dentro de dessecadores, cujo fundo é recoberto com
um pano embebido em acetona e por ascensao
capilar os poros que nao estdo preenchidos com
agua se saturam com acetona. Este processo
demora em torno de 5 dias e uma vez saturadas, as
amostras sdo submergidas num banho de acetona
que permite a difusdo da agua nos poros para a
solucdo de acetona circundante. Este processo
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ocorre lentamente aproximadamente por 8 semanas,
dependendo do tamanho e composi¢do da amostra,
para a completa eliminagdo da agua da amostra de
solo. A 4gua que se mistura a acetona precisa ser
eliminada e, para isto, se utiliza peneira
molecular/tamis molecular 0,3 nm que filtra a mistura
através da retencdo das moléculas de agua. Essa
filtragem é realizada através da circulagao da solugao
de acetona com 4gua utilizando-se bomba
peristaltica que promove uma circulagcao constante a
uma velocidade de 30 mL.h' da mistura que sai dos
recipientes onde estdo as amostras , passando-a
através de colunas de vidro onde esta a peneira
molecular. Trés colunas de vidro de 0,93 m de altura
e 0,07 m de diametro interconectadas por
mangueiras de silicone. A mistura entra na parte
superior da coluna, a acetona filtrada sai na parte
inferior da coluna. Periodicamente a peneira
molecular tem que ser retirada das colunas para
secagem e eliminagdo da agua por aquecimento
numa estufa a 110°C por 12 horas. O processo se
completa quando ndo ha mais agua na solugéo de
acetona, o que se verifica pela realizagao de um teste
pratico, adicionando-se 10 mL de solvente (por
exemplo, querosene) a 20 mL da solu¢do. Se ainda
existir agua na acetona, a mistura ficara turva, uma
vez que as duas substancias sdo imisciveis e se
percebera a presencga de duas fases na mistura.

> Impregnacdo com resina: Para a
impregnagcédo das amostras adota-se resina com as
seguintes caracteristicas: ser transparente, ter um
indice de refracdo de 1,54, ser isotrépico, ter baixa
viscosidade para penetrar nos poros menores,
apresentar estabilidade dimensional e endurecer
sem quebrar. No LabMicro a resina utilizada ¢é a
resina de poliéster Arazyn 1.0#00 e a solugao
impregnante é preparada na propor¢ao 1:1 conforme
descrito a seguir: em um béquer de 2000 mL mede-
se 1 L de mondmero de estireno e dissolve-se 5g de
pigmento colorante Tinopal OB. Em seguida,
completa-se o volume ( 2000 mL) com a resina;
mistura-se bem com auxilio de um bastdo e por
Ultimo, acrescenta-se o catalisador Butanox  M-50

Misturam-se todos os reagentes até completa
homogeneizagdo da solugdo. Devido a toxicidade
dos reagentes, o preparo desta solugdo ocorre em
capela de exaustao com filtro de carvao ativado e o
técnico deve utilizar todos os EPIs de seguranca
(jaleco, 6culos, luvas e méascara respiratéria). Apos a
secagem, as amostras de solo sdo colocadas em
potes de plastico, devidamente identificadas, no
interior de um dessecador, onde a solugéao
impregnante & despejada aos poucos, ao lado das
amostras e nunca sobre elas, com o auxilio de um
bastdo. Em seguida, fecha-se a tampa do
dessecador e liga-se o sistema de vacuo de baixa
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pressao que promovera a ascensao capilar da resina
na amostra, visivel como frente de molhamento. O
procedimento deve ser repetido até que a frente de
molhamento envolva uniformemente toda a amostra;
a seguir continuar adicionando resina aos poucos até
que as amostras estejam completamente cobertas
pela solugéo. Aplicar o vacuo até que todo o ar tenha
saido, observando-se a saida de bolhas sobre as
amostras na superficie da resina e se necessario,
continuar o processo no dia seguinte. E importante
ressaltar que as amostras que foram submetidas a
secagem por acetona, apds a total eliminagéo da
agua, devem ser retiradas da acetona e de imediato,
mergulhadas completamente na solucdo de resina
1:1 contida em um pote de plastico, ficando em
repouso por aproximadamente 4 horas. Este
procedimento € necessario, pois ocorre grande
desprendimento de bolhas de ar ao se colocar a
amostra com acetona no recipiente com solugéo de
resina para serem impregnadas. Apds esse repouso,
proceder conforme descrito até completa eliminacao
das bolhas de ar. Para concluir a impregnagéo,
retiram-se os potes plasticos dos dessecadores,
deixando-os em repouso em capela de exaustao
apropriada, mantendo sempre as amostras cobertas
pela solugdo de resina até sua completa
polimerizagdo, em geral por aproximadamente 20
dias em clima tropical. Apds este periodo,
transferem-se os potes plasticos para uma estufa,
mantidos a temperatura de 40 °C, até completa
secagem, quando ndo se possa mais marca-las com
unha ou instrumento com ponta, podendo os potes
ser cortados e descartados. A estimativa é que o
processo de secagem esteja completo em trinta dias,
dependendo da composi¢ao da amostra.

> Corte e preparo dos blocos impregnados:
Apds endurecimento, os blocos impregnados sao
cortados em fatias de aproximadamente 1,5 cm de
espessura, com auxilio de uma serra com disco
diamantado. A direcdo do corte deve respeitar a
orientagao na qual a amostra foi coletada em campo.
E importante realizar um pequeno corte na parte
superior da amostra para indicar sua orientagao.
Neste momento, escolhem-se as fatias que serdo
utilizadas, seja para a confecgdo de blocos e de
laminas delgadas. Neste caso, a fatia deverd ser
cortada no tamanho da lamina de vidro. Faz-se o
desbaste na face escolhida do bloco para retirar as
imperfeicdes ocorridas durante o corte, usando para
isso, p6 de carborundum (carbeto de silicio),
primeiramente com granulometria de 220 mesh para
um desbaste grosseiro e em seguida, com
granulometria de 500 mesh, rebolo e agua. Se apds
o0 corte observar-se a existéncia de poros na
superficie das fatias nao preenchidos pela resina faz-
se a reimpregnacao de superficie, aplicando-se uma
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fina camada de solucdo de resina 1:1, obedecendo
as mesmas propor¢des de reagentes da solucao
impregnante inicial, podendo-se aumentar a
quantidade de catalisador, para que a secagem da
amostra seja mais rapida. Realiza-se a
reimpregnagdo com o auxilio de um bastédo, pelo
gotejamento de solugéo de resina sobre toda a face
da fatia, retirando o excesso com o auxilio do bastéo,
formando um filme uniforme de solucdo sobre a
superficie da amostra, até que todos os poros sejam
preenchidos. Deixa-se descansar por 1 hora e em
seguida coloca-se em estufa a 40 °C para secagem
completa. Repete-se o processo de desgaste no
rebolo, cuidadosamente, para nao reabrir 0s poros e
retira-se delicadamente toda a resina aplicada na
superficie da amostra e se necessario, repete-se o
procedimento de reimpregnacao até que a superficie
fique completamente lisa e sem poros abertos.
Concluida a reimpregnacao, para a finalizacdo dos
blocos para analises de imagem 2D, estes devem ser
polidos com o auxilio de lixa d’agua 1200 mesh ou
utilizando-se polimento com pdé de silicio, de
granulometria 1200 mesh e 4gua em placa de vidro,
até que a superficie fique espelhada. Lava-se os
blocos com o auxilio de uma esponja ou escova de
cerdas macias para retirar todos os residuos
decorrentes do tratamento e seca-se em estufa a
40 °C antes da utilizag&o.

Colagem das laminas e Acabamento: Para a
colagem e acabamento de I|aminas delgadas,
também se observa a face escolhida e verifica-se a
uniformidade da superficie para se comprovar sua
boa qualidade; posteriormente realiza-se um
polimento a seco em placa de vidro com pé de silicio
de granulometria 500 mesh até que nao apresente
marcas visiveis de polimento na face da amostra.
Lava-se a amostra, seca-se em estufa a 40 °C e
procede-se a colagem da lamina de vidro, utilizando
para isso, uma resina Araldite GY 251 e endurecedor
Aradur 956 (5:1), incorporando-os delicadamente
para se evitar a formagéo de bolhas, de modo a ndo
dificultar sua colagem. Cola-se a face da amostra
previamente polida na Iamina de vidro. As laminas
utilizadas no LabMicro sao adquiridas no tamanho 50
X76 X 1,6 a1,8 mm, fosca e lapidada com pasta. As
amostras coladas devem ser colocadas na prensa de
colagem por cerca de 8 horas para secagem e
eliminagdo de bolhas de ar. Quando seca, a amostra
colada é cortada finamente, na espessura de 2 mm
com auxilio de serra diamantada e desbastada em
seguida através de maquina com disco de desbaste
diamantado até uma espessura aproximada de 40 a
50 pum da amostra colada. A seguir a lamina é
desbastada em politriz com uma solugao abrasiva de
pd de silicio com granulometria de 500 mesh até a
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espessura aproximada de 30 um, mas o polimento
final é realizado manualmente utilizando lixa d’agua
# 500 ou # 1200 e agua. Todo este processo de
polimento deve ser monitorado com medidas
frequentes em um microscépio 6tico acoplado de um
micrébmetro. A espessura final é atingida quando a
cor de interferéncia do quartzo, observado em
microscopio sob luz polarizada (nicois cruzados -
XPL), torna-se branca ou cinza clara. Quando o
procedimento de desbaste da I&mina for manual,
controla-se a espessura da lamina através da
observagao em microscopio durante o seu desbaste,
tornando-as mais frequentes a medida que se
aproxima de sua espessura final. Sob a luz
polarizada, os grdos de quartzo passam de
multicoloridos (amarelos, vermelhos, etc.) quando a
lamina estd grossa, para cinza claro ou brancos
quando atinge a espessura aproximada de 30 um.
Atualmente, existem politrizes sofisticadas que
finalizam as laminas delgadas, sem necessidade das
operacoes de desbaste manual. Por fim lava-se a
lamina em agua corrente de boa qualidade (sem
particulas dispersas) ou, no caso de amostras que
contém minerais de argila de atividade alta, utiliza-se
um solvente orgéanico (acetona, xilenol ou querosene)
e deixar secar ao ar. Para obter-se uma limpeza
efetiva as amostras devem ser imersas em
equipamentos de ultrassom. Depois de concluidas e
devidamente identificadas, as laminas devem ser
acondicionadas em caixas plasticas ou de madeira
especiais para esta finalidade, organizadas a fim de
poderem ser facilimente localizadas e seguramente
guardadas e manuseadas.

CONCLUSOES

Os procedimentos descritos para confecgao de
blocos e laminas delgadas no LabMicro tém se
mostrado bastante eficientes e tem auxiliado
estudantes e pesquisadores em seus trabalhos, bem
como servido de modelo para aqueles que desejam
montar seu proprio.
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