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RESUMO

O fracionamento fisico € frequentemente empregado, em estudos
sobre a dinAmica da matéria organica do solo (MOS), sendo que nao existe um
consenso quanto a energia adequada para a dispersdo maxima de um
determinado tipo do solo. Os principais objetivos deste trabalho foram
determinar a energia de sonicagdo para a dispersdo maxima do solo no
fracionamento fisico da MOS; avaliar o efeito do aumento da energia de
sonicagao e da separacdo prévia da matéria organica leve livre (MOLL) na
dispersao do solo; e investigar a distribuicdo e qualidade das substancias
humicas (SH’s) nas fragdes silte e argila obtidas na dispersdo maxima do solo.
O fracionamento fisico em seis niveis de energia (200, 400, 800, 1200, 1600 e
2000 J mL™") foi realizado em amostras do horizonte A de trés Latossolos
brasileiros sob vegetagao nativa: Latossolo Vermelho (LVdf), Latossolo Bruno
(LBd) e Latossolo Amarelo (LAw). A n&o separacdo da MOLL com solugéo de
Nal, previamente a aplicacdo de ultra-som, causou redistribuicdo de carbono
nas fragdes silte e argila, mostrando ser este um procedimento importante no
fracionamento da MOS. Em geral, o aumento da energia de sonicagao
provocou aumento do teor da fragdo argila, porém a redistribuicdo do carbono
nao foi observada. A energia de maxima dispersao foi de 800, 1200 e acima de
2000 J mL", respectivamente para os solos LVdf, LAw e LBd, e este
comportamento foi relacionado com as caracteristicas de cada solo. A
proporcdo de SH's em relacdo ao teor de carbono total da fragcdo, nas fracdes
argila e silte dos solos LVdf e LAw foi superior a verificada para o solo inteiro,
enquanto que no solo LBd o comportamento foi inverso. A razado E4/Es nos
acidos humicos (AH) na fragao argila dos solos LVdf e LBd foi inferior a dos
acidos fulvicos (AF) correspondentes, indicando que os AH apresentam grau
de condensacao mais elevado do que AF. Os valores obtidos para a razéo
E4/Es foram inferiores aos usualmente citados na literatura. Os resultados
obtidos no fracionamento quimico indicam que o fracionamento fisico afetou a
distribuicao e qualidade das substancias humicas fracionadas quimicamente.

v Dissertacdo de Mestrado em Ciéncia do Solo. Programa de Pdés-Graduagao em

Ciéncia do Solo, Faculdade de Agronomia, Universidade Federal do Rio Grande
do Sul. Porto Alegre. (49p.) setembro, 2002. Trabalho realizado com apoio
financeiro da CAPES e CNPq.
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ABSTRACT

The physical fractionation of soil organic matter (SOM) is usually
employed in studies about its dynamics, but there is no consens about the
adequate energy for the maximum dispersion of a given soil. The main
objectives of this work were to determine the sonication energy for the
maximum soil dispersion in the SOM physical fractionation; to evaluate the
effect of the increasing energy level and the previous removal of the light
organic matter (LOM) on the soil dispersion; and to investigate the distribution
and quality of humic substances (HS) in the silt and clay fractions obtained at
the maximum dispersion. The physical fractionation at six sonication energy
levels (200, 400, 800, 1200, 1600 e 2000 J mL™") was performed in samples of
A horizons of three Brazilian Ferralsols under native vegetation: Red Ferralsols
(LVvdf), Brown Ferralsols (LBd) and Yellow Ferralsols (LAw). The non-removal
of the LOM with Nal solution, previous to the sonication, caused redistribution of
carbon in the silt and clay fractions, indicating that this procedure is essential in
the SOM fractionation. In general, the increase of the sonication energy caused
an increase in the clay fraction content, but no redistribution of carbon was
observed. The energy for the maximum dispersion was 800, 1200 and above
2000 J mL™, respectively for the soils LVdf, LAw e LBd, and this behaviour was
related to their characteristics. The proportion of HS in relation to the total
carbon in the clay and silt fractions of the soils LVdf and LAw was larger than
that of the whole soil, while for the LBd soil the inverse behaviour was
observed. The ratio E4/Eg in the humic acids (HA) of the clay fraction of the soils
LVdf and LBd was smaller than that of the fulvic acids (FA), indicating that HA
showed a higher condensation degree. The obtained E4/Es values were inferior
to those cited in the literature. The results of the chemical fractionation indicate
that the physical fractionation affected the distribution and quality of the humic
substances.

Master of Science. Dissertation in Soil Science. Programa de Pés-Graduagao em
Ciéncia do Solo, Faculdade de Agronomia, Universidade Federal do Rio Grande
do Sul. Porto Alegre. (49 p.) September, 2002.
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1 INTRODUGAO

Os Latossolos sao solos que ocupam extensas areas cultivadas no
Brasil (cerca de 33%). Sao tipicos de regides tropicais, de clima quente e
umido, onde o intenso intemperismo propiciou a formagéo de minerais de argila
de baixa atividade como a caulinita, 6xidos de ferro e aluminio.

Nestes solos, a matéria organica desempenha importante papel nas
suas caracteristicas quimicas, fisicas e bioldgicas através do fornecimento de
nutrientes as plantas, retencdo de cations, complexacdo de micronutrientes e
elementos toxicos, além de atuar na estabilidade estrutural do solo, na
infiltracao e retengao de agua e na atividade da biomassa microbiana.

Atualmente assume-se que a matéria organica seja, provavelmente,
o componente que melhor representa a qualidade do solo, quando se tem em
mente a sustentabilidade e a qualidade do ecossistema agricola. Entretanto, a
caracterizagdo da matéria organica somente pela quantificagcdo dos teores de
carbono e nitrogénio € insuficiente. Um melhor entendimento sobre a dindmica
da matéria organica do solo exige conhecimentos mais aprofundados sobre
suas propriedades e caracteristicas quimicas e fisicas, seus principais
constituintes e de sua associagdo com os minerais do solo na formacao de
complexos organominerais.

A possibilidade da alteragdo das moléculas orgénicas e a extragao
das substancias humicas de compartimentos distintos no solo, tem levado a
utilizagcao de técnicas que usam principios fisicos (fracionamento fisico), como
alternativa ao uso do fracionamento quimico, possibilitando o isolamento da
matéria organica associada ou ndo a um determinado tamanho de particula

mineral, sem sua alteragao quimica.



Neste sentido, o fracionamento fisico por granulometria € baseado na
separagcao de fracbes da matéria organica que estejam associadas a
constituintes minerais, agrupados em diferentes tamanhos de particulas. Neste
caso, objetiva-se uma maxima dispersédo das particulas do solo, com minima
alteracao da amostra, ou seja, sem solubilizagdo ou transferéncia de material
organico entre as fragdes obtidas. Estas fragbes representardo a matéria
organica associada as particulas minerais primarias (areia, silte e argila).

No fracionamento fisico do solo, o aparelho de ultra-som é usado
para sonicar a amostra. O principio da sonicacdo é de que a vibragao ultra-
sbnica comunica a energia vibracional para a solugédo do solo causando a
formagdo de microscopicas bolhas (cavitagdo). O rompimento das bolhas na
suspensao do solo produz pressao e energia suficiente para o rompimento de
ligacbes responsaveis pela agregacao de particulas.

O presente estudo foi realizado em amostras do horizonte A de trés
Latossolos, que foram submetidas a seis niveis de energia ultra-sénica,
obtendo-se a dispersdo do solo nas fragbes. Na energia onde ocorreu a
maxima dispersdo do solo, efetuou-se o fracionamento quimico das fragdes
silte e argila, com o objetivo de avaliar a relagéo e o efeito do tipo de Latossolo
na distribuicdo da matéria orgénica em acidos fulvicos e acidos humicos
nessas fracdes.

As hipoteses formuladas para o desenvolvimento desse estudo
foram: a) a energia de sonicagao para a maxima dispersdo do solo € variavel
entre os Latossolos, e esta relacionada a caracteristicas como, o teor de
matéria organica, textura, quantidade e tipo de 6xidos na fragdo argila; b) a
distribuicdo da matéria organica em acidos fulvicos e humicos nas fragdes

argila e silte depende do tipo de Latossolo.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Latossolos

Segundo Inda Junior (2002), “os Latossolos s&o formagbdes muito
antigas e profundas, em geral distribuidos por amplas superficies de eroséo e
pedimentos, em relevo plano ou suavemente ondulado. Sao desenvolvidos de
materiais de origem pseudo-autéctones ou retrabalhados dos mais diversos
tipos de rochas e sujeitos ao longo de sua evolugéo a processos poligenéticos
em razao de mudancas nas condicdes pedoambientais”.

A mineralogia dos Latossolos esta relacionada com o material de
origem e ao grau de alteragdo que os mesmos sofreram pela agdo dos
processos pedogenéticos. O processo de latolizagdo envolve a dessilicagao e
lixiviagdo de Ca, Mg, K e Na, resultando em baixa concentragdo destes
elementos nestes solos. Durante o intemperismo dos minerais primarios e
pedogénicos do tipo 2:1, a medida que ocorre a lixiviagdo de cations e a
dessilicagdo em Latossolos, formam-se minerais do tipo caulinita (1:1) e 6xidos
de ferro e aluminio.

Segundo Moura Filho e Buol (1972) a fracado argila dos latossolos é
composta principalmente de caulinita, gibbsita, goethita e hematita. Os
latossolos caracterizam-se ainda pela completa ou quase completa auséncia
de minerais primarios facilmente intemperizaveis (Bennema & Camargo, 1964;
Resende, 1976; Camargo et al., 1988; Oliveira et al., 1992).

A caulinita faz parte do grupo de minerais mais abundantes da fragao
argila dos solos em nivel mundial, constituindo-se o principal mineral silicatado

das argilas dos latossolos. Apesar de sua baixa superficie especifica e



capacidade de troca catibnica (CTC), a caulinita desempenha um papel
importante nas propriedades quimicas dos latossolos.

O baixo conteudo de silte é uma caracteristica comum destes solos,
porque minerais primarios sao instaveis nesta fracdo e minerais secundarios
sdo encontrados principalmente na fracdo argila. O alto conteudo de silte
encontrado em alguns perfis oxidicos esta relacionado com a forte agregacéo
das particulas e a falha dos métodos de dispersao utilizados para caracteriza-
los. As inspe¢des microscopicas de Latossolos mostram que a fracdo silte
consiste de pseudo-silte ou graos pseudomoérficos de gibbsita (Donagemma,
2000).

Os principais oxidos de ferro encontrados na fragdo argila dos
Latossolos sdo a hematita e a goethita, mas ainda se fazem presente a
maghemita e a ferrihidrita, dependendo das condi¢gbes pedogenéticas reinantes
(Resende, 1976; Fontes, 1988; Ker, 1995). Normalmente esses 6xidos ocorrem
dispersos no solo, na forma de finas particulas ou recobrindo outros minerais,
formando complexos com a matéria organica (Oades, 1963; Kampf, 1988;
Schwertmann & Taylor, 1989). A gibbsita é o principal éxido de aluminio que
ocorre nos Latossolos (Hsu, 1989; Fontes & Weed, 1991), podendo originar-se
de um processo rapido de intemperismo dos aluminosilicatos, ou por um
intemperismo longo e menos intenso, a partir do intemperismo da caulinita. Nos
Latossolos a presenga de gibbsita encontra-se relacionada com o intemperismo
intenso, favorecido pelas altas temperaturas, drenagem livre ou circulagéo
intensa de agua permitindo a saida de silica e bases do sistema. Os Latossolos
brasileiros da regido dos cerrados tém maior concentragdo de gibbsita,
refletindo um maior estadio de intemperismo, quando comparados com o0s
solos das regides mais umidas e frias do sul do Brasil, onde predomina a
caulinita (Souza, 1979).

Existe uma relagdo entre a cristalinidade dos 6xidos de ferro e a
matéria organica presente nos solos, sendo que, quanto maior o teor de
carbono organico do solo, maior a relagao Feoxalato/Feditionito (Oades, 1989). Isto
possibilita a conclusdo que, a matéria organica inibe a cristalinidade dos 6xidos
de ferro (Schwertmann, 1966).



O Latossolo Vermelho Distroférrico tipico que ocorre no Rio Grande
do Sul, origina-se principalmente do basalto e constitui-se de um solo profundo
e bem drenado. Geralmente a textura é argila pesada, com predominio do tipo
caulinitico e 6xidos de Fe e Al. Ja o Latossolo Bruno Distrofico humico, possui
como substrato o basalto e constitui-se de um solo moderadamente profundo e
bem a moderadamente drenado (Ministério da Agricultura, 1973).

O Latossolo Amarelo Acrico possui a fragdo argila de natureza
essencialmente caulinitica e gibbsitica, e valores de aluminio trocavel
relativamente elevados. Habitualmente sao solos de elevada acidez, contendo

quantidade muito pequena de 6xidos de ferro na fragao argila (Macedo, 1986).

2.2 Matéria Organica

A matéria organica do solo (MOS) é resultante, principalmente, da
deposigao de residuos ao solo (tanto de origem animal como vegetal). Estes,
ao serem depositados, sofrem inicialmente decomposi¢cdo parcial pela
mesofauna e, posteriormente, a acdo decompositora dos microrganismos. O
carbono presente na MOS é tido como a forma mais abundante desse
elemento quando se considera o seu ciclo global na superficie, excedendo o
conteudo da atmosfera e da biomassa terrestre, porque €& nesses
compartimentos que o carbono estad prontamente disponivel para participar do
ciclo global (Stevenson, 1986).

A MOS é um dos componentes do solo, complexo, dinamico e
reativo. E um importante constituinte do solo, porque afeta as propriedades
quimicas, fisicas e biolégicas dos solos. Ela possui uma fungao nutricional, ao
servir como fonte de nutrientes para o crescimento de plantas; uma funcao
bioldgica, ao influir na atividade da microbiota do solo; e uma fungéo fisica, ao
promover uma boa estruturacado e aeragao do solo e aumentar a retencido de
agua (Stevenson, 1994). Em adi¢ao, a matéria organica do solo esta envolvida
na agregacgao das particulas do solo, na quelagado de metais, na bioatividade e
na persisténcia e biodegradabilidade de agrotoxicos.

A MOS pode ser dividida em duas reservas, diferindo em estrutura e

funcado. A fragao leve “livre” é formada por residuos de plantas e animais nao



decompostos e seus produtos de decomposi¢cdo parcial, que possuem uma
rapida taxa de movimento no solo, e serve com fonte de nutrientes para as
plantas, além de apresentar densidade especifica mais baixa do que dos
minerais do solo. Utilizando-se desta Uultima caracteristica, liquidos com
densidade de 1,6 a 2,0 kg L’ (Nal, Nag(H2W12040) - H20, ZnBry, CsCl), sao
comumente usados para separar a fragao leve.

A fracdo “pesada” inclui produtos mais processados formando
complexos organominerais, apresentando baixo movimento e alta densidade
especifica, devido a estar intimamente associada com os minerais do solo
(Greenland 1965, 1971).

A MOS é composta de substéncias humicas e ndo humicas, onde as
substancias humicas (SH’s) compreendem compostos de alto peso molecular,
altamente acidicos e formados por reagdes de sintese secundaria ou pela
preservacao seletiva de compostos (Stevenson e Elliott, 1989; Stevenson,
1994). As SH’'s representam uma complexa mistura de moléculas
apresentando formas e tamanhos variaveis (Stevenson, 1982; Hayes, 1985;
Swift, 1985; Parsons, 1988), sdo mais estaveis e compreendem a maior porgao
da matéria organica (Schnitzer, 1991). As SH’s sdo usualmente fracionadas
com base na sua solubilidade em meio acido e basico, onde o acido humico
(AH) é soluvel em alcali e insoluvel em acido; o acido fulvico (AF) é soluvel em
acido e em meio basico e a humina (HU) insoluvel em qualquer faixa de pH
(Stevenson, 1994).

Entre as SH’s, o AH caracteriza-se por um maior peso molecular,
maior conteudo de carbono e menor de oxigénio do que o AF e pela presenga
menos abundante de grupos funcionais carboxilicos e fendlicos, afetando em
maior grau as caracteristicas fisicas do solo, como agregacgao e retencao de
agua. O AF por apresentar menor peso molecular, maior solubilidade e maior
conteudo de grupos funcionais carboxilicos e fendlicos do que os AH afetam
mais diretamente as propriedades quimicas do solo, como a complexagao de
ions metalicos e aumento da CTC (Stevenson, 1994).

No estudo das SH's, uma das técnicas utilizadas € a espectroscopia
do ultravioleta visivel, que possibilita a medida da absorbancia em 440 nm (E4)

e 660 nm (Es), que associadas, possibilitam a determinacdo da razdo E4/Es



usada como parametro do grau de humificagdo. A absor¢cdo da radiagdo no
UV-Visivel por compostos orgénicos é devido a presengca de cromoforos
(Stevenson, 1994), os quais sdo grupos de atomos com ligacbes nao
saturadas, sendo que sua faixa de absorgao vai de 200 a 400 (UV) e de 400 a
800 (Visivel) (Bloom & Leenher, 1989). Essa técnica é de facil manuseio,
apresenta rapidez na determinacao e de baixo custo operacional.

No estudo da MOS, o clima é assumido como de grande importancia
sobre as caracteristicas da matéria organica, devido principalmente a influéncia
da temperatura e umidade na intensidade da decomposicdo microbiana
(Stevenson, 1982; Burke et al., 1989). Ja as caracteristicas minerais do solo,
influenciam no tipo e grau de associagdo entre compostos organicos e minerais
e interferem na estabilidade e no nivel de recalcitrancia quimica que a MOS
venha a apresentar (Duxbury et al., 1989; Sollins et al., 1996; Baldock &
Skjemstad, 2000).

2.3 Fracionamento Fisico

A quantificagdo da distribuicdo da matéria organica nas fracoes
granulométricas depende de uma adequada dispersdo do solo. Caso a
disperséo seja incompleta, agregados de particulas finas podem ser incluidos
no tamanho de fragdes grosseiras, e quantificadas, como tal. Por esta razao,
um consideravel numero de pesquisas vem contribuindo no estudo de métodos
para a dispersao do solo através de principios fisicos (Christensen, 1985).

Os procedimentos de fracionamento fisico tem sido aplicado
usualmente em estudos onde o objetivo é a recuperagao da “fracao leve” no
estabelecimento da natureza da MOS em complexos organominerais € na
determinacdo do tipo de MOS envolvida na estabilizagdo de agregados em
agua (Stevenson e Elliot, 1989). As técnicas de fracionamento fisico do solo
sao consideradas quimicamente menos destrutivas, e os resultados obtidos de
fracionamento fisico do solo sdo relacionados mais diretamente com a
estrutura e fungdo da MOS in situ (Morra et al., 1991; Ladd et al., 1993).
Através do fracionamento fisico por densidade e tamanho da particula, a fragao

de complexos organominerais primarios do solo pode ser estudada quanto a



dindmica da matéria organica, o que tem sido relacionado com a estrutura e
funcao desta in situ (Andreux, 1996).

A MOS ¢é fracionada fisicamente através da dispersdo dos
agregados, resultando em complexos organominerais que serao separados uns
dos outros usando liquidos de diferentes densidades ou por tamanho de
particulas fracionadas. O fracionamento fisico por densidade e granulometria
mostra-se promissor em dividir fisicamente os compartimentos da MOS, que
sdo distintos entre si quanto a composi¢cao e funcéo biolégica (Christensen,
1992).

No fracionamento fisico por densidade, o solo é disperso em um
liquido ou solugao inorgéanica com densidade especifica na faixa de 1,6 a 2,2
kg L™", que é empregado para isolar a MOS que nao esta fortemente associada
com parte dos minerais do solo.

O fracionamento fisico por granulometria ou tamanho de particula
separa particulas ou compartimentos organominerais baseado no diametro
esférico equivalente, onde se utiliza dispersdo, peneiramento Umido e
sedimentacgao, e tem sido usado extensivamente no estudo da MOS (Edwards
& Bremner, 1967; Turchenek & Oades, 1979; Anderson et al., 1981;
Christensen, 1985).

O principio da sonicagao é de que a vibragao ultra-s6nica comunica a
energia vibracional para a solugédo do solo causando cavitagao (formagao de
microscopicas bolhas). Na suspensdo do solo, o rompimento das bolhas
produz pressdo e energia suficiente para o rompimento de ligagdes
responsaveis pela agregacao (Gregorich et al., 1988).

No fracionamento fisico, a energia de ultra-som tem sido utilizada
para dispersar 0 solo sem prévia destruicdo da matéria organica (Edwards &
Bremner, 1967; Watson, 1971; Genrich & Bremner, 1972; Watson & Parsons,
1974; North, 1976). Muitos autores expressam preocupagdo com a falta de
padronizagao da energia ultrassonica utilizada para a dispersao (Watson, 1971;
North, 1976; Christensen, 1992; Raine & So, 1993,1994). Numerosos fatores
tais como poténcia liberada pelo aparelho, tempo de sonicacédo, relagéo solo-

agua, temperatura da suspensédo e profundidade de insercdo da haste do



aparelho na suspensao podem influir na eficiéncia da dispersao (Raine & So,
1994).

Mesmo carecendo destas padronizagdes € bastante promissor o uso
desta técnica em estudos de agregacao do solo, uma vez que a mensuragao
da energia aplicada a uma suspensao constitui uma base conveniente para a
comparagao entre trabalhos que relacionam o rompimento de agregados do
solo sob diferentes condigdes (Raine & So, 1993). E importante ressaltar que, o
éxito do tratamento de solos com ultra-som, depende da especificacdo do
instrumento, do processo experimental e das caracteristicas do solo.

A determinagao da energia efetiva produzida por cada aparelho é
usualmente baseada na calorimetria da agua (North, 1976; Raine & So,
1993,1994). A producdo de energia varia ndo somente entre fabricantes e
modelos de aparelho, mas também entre instrumentos de mesma marca e
modelo individualmente (Schmidt et al., 1999). A partir disto, torna-se
indispensavel o estabelecimento de um relacionamento linear entre a energia
efetivamente produzida pela sonda e a respectiva atribuicdo na escala do
aparelho, utilizando-se a energia efetivamente produzida como parametro para
a conducéao dos ensaios.

Para avaliar-se a eficiéncia da dispersdo através da sonicacdo, a
montagem de um experimento completo deve ser considerada. Christensen
(1985), relacionou a energia ultrassénica com a dispersdo, o que consiste em
expressar a energia emitida pelo aparelho por unidade de volume de
suspensao solo-agua, sendo este critério adotado em diversos trabalhos.
Assim, o grau de dispersdo do solo, produzido por um dado nivel de energia
ultra-sénica, pode ser considerado padrdo para comparar a distribuicdo do
tamanho de particulas obtido com o método classico de dispersédo quimica
(Edwards e Bremner, 1967).

Raine & So (1994) encontraram que a quantidade de energia
consumida para a completa dispersao do solo depende do tipo de solo. Neste
sentido, o teor de argila dispersada pela sonicagédo € um parametro adequado
para avaliar o rompimento de agregados (Christensen, 1992). Segundo
Gregorich et al. (1988), a argila dispersada a baixos niveis de energia provém

do material que liga microagregados entre si formando macroagregados,
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enquanto microagregados somente sao rompidos em niveis de energia mais
altos (a partir de 450 J mL™).

O aumento na intensidade de sonicagdo pode resultar na
redistribuicdo de material organico entre as fragdes mais finas do solo quando
comparado com os resultados em energia de sonicagao de baixa intensidade
(Elliott e Cambardella, 1991). Segundo Christensen (1992), a excessiva
dispersédo pode causar abrasdo de complexos organominerais e redistribuicdo
da MOS separada entre fragdes. Por outro lado, a incompleta dispersédo causa
a superestimacao de fracdes de tamanho de particula maior, contendo uma
desconhecida mistura de complexos organominerais primarios e secundarios.

Utilizando-se do fracionamento fisico para avaliar a estabilidade da
matéria organica em trés solos do Rio Grande do Sul com diferentes textura e
mineralogia, Bayer (1996) concluiu que a taxa de decomposicdo da matéria
organica, ou seja, sua estabilidade foi pouco afetada pela recalcitrancia
intrinseca da fragdo orgénica, sendo diretamente relacionada aos teores da
fracéo argila dos solos, nas quais predominam 6xidos de ferro e caulinita.

Em um estudo onde foi utilizado o fracionamento fisico através da
sonicacdo (450 J mL™") de amostras do horizonte A de oito latossolos,
Gongalves (2002) encontrou a formagao de pseudo-silte nestes solos, o que
atribuiu a necessidade de uma calibragao prévia especifica para cada solo da
energia de sonicacgao a ser aplicada.

A aplicagdo da sonicagdo em amostras de solo possibilita o
desenvolvimento de pesquisas onde seja importante a dispersdo sem o uso de
reagentes quimicos, causando a minima alteragéo de seus constituintes. Neste
sentido temos, por exemplo, o seu emprego em estudos sobre a dispersao e
sobre a natureza e propriedades dos minerais do solo e de complexos argila-
MOS.



3 MATERIAL E METODOS

3.1. Descrigao geral do estudo

Este estudo foi conduzido em amostras de horizontes A de trés
Latossolos: Latossolo Vermelho Distroférrico tipico (LVdf), Latossolo Bruno
Distréfico humico (LBd) (mapeados no Levantamento de Solos do estado do
Rio Grande do Sul, como Santo Angelo e Vacaria, respectivamente) (Ministério
da Agricultura, 1973) e Latossolo Amarelo Acrico (LAw) (EMBRAPA, 1999),
sendo os dois primeiros sob vegetacdo de campo nativo e o ultimo sob cerrado
(Tabela 1). As amostras foram coletadas de perfis modais, e a descricdo da
coleta consta em Gongalves (2002).

As analises foram desenvolvidas no Laboratério de Quimica do Solo
do Departamento de Solos na Faculdade de Agronomia e no Instituto de
Quimica, ambos na Universidade Federal do Rio Grande do Sul.

As amostras foram secadas ao ar, destorroadas com rolo manual e
peneiradas a 2 mm, obtendo-se a fragao terra fina seca ao ar (TFSA), onde

foram realizadas as analises.

3.2 Fracionamento fisico da matéria orgéanica

A metodologia a seguir descrita foi adaptada de Christensen (1992;
2000) e Shang & Tiessen (1997; 1998).
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TABELA 1 — Classificagao, local de coleta e descricdo das amostras dos solos

estudados.
Solo
Legenda
Lvdf LBd LAw
Latossolo
1 Latossolos Bruno Latossolo Amarelo
Classificagcéo Vermelho _ _ _ .
Distrofico humico Acrico
Distroférrico tipico
Local Augusto Pestana, . .
5 Vacaria, RS Planaltina, DF
de coleta RS
Profundidade®
0-23 0-30 0-19
(cm)
Vegetacéo . ]
5 Campo Nativo Campo Nativo Cerrado
Local
Material 3 3 Sedimentos
. Basalto Basalto . 4
de origem argilosos
Precipitacéo
média anual 1712° 1700° 1500
(mm)
Temperatura
média anual 19,3 15,2 20,0
(°C)

"Ministério da Agricultura (Secretaria de Agricultura do RS, 1973); “Gongalves (2002); *Kampf
& Schwertmann (1983), Macedo (1986); *“EMBRAPA (1999).

3.2.1 Separagao da matéria organica leve livre (MOLL)

Foram pesadas 30 g de solo em um frasco plastico com tampa

rosqueada, onde posteriormente efetuou-se a adicdo de 120 mL de lodeto de
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Sadio (Nal), com densidade de 1,6 kg L. A suspens&o foi rotacionada cinco
vezes, manual e suavemente, em um angulo de 180° com posterior
sedimentagao por 15 minutos. Em seguida, as amostras foram centrifugadas a
2800 rpm por 35 minutos. Este procedimento foi repetido uma vez para otimizar
a separacao da matéria organica leve livre (MOLL). O sobrenadante foi filtrado
em vidro sinterizado com diametro de poro de 25 micras. Através deste
procedimento inicial obteve-se a MOLL, que foi lavada com agua destilada e
colocada em estufa a temperatura de 40°C, até peso constante.

Apds a extragdo da MOLL, adicionou-se 120 mL de agua destilada
ao residuo de solo no frasco, rotacionando-se o mesmo de forma semelhante
ao procedimento da separagdo da MOLL, com posterior centrifugagdo da
amostra por 1 hora a 2000 rpm. O sobrenadante foi descartado. Esta operacéao

foi repetida uma vez, e objetiva a retirada de Nal da amostra de solo.

3.2.2 Calibracao do aparelho e determinagao da energia de

sonicagao

O nivel de energia ultra-sGnica apresentada no mostrador dos
aparelhos pode ndo corresponder a energia efetivamente aplicada por sua
sonda, sendo que esta discrepancia varia de aparelho para aparelho.
Consequentemente a calibragado prévia do aparelho torna-se necessaria. A
determinacao da energia efetivamente aplicada pela sonda pode ser realizada
através das propriedades calorificas da agua (North, 1976; Christensen, 2000).
Para a calibragdo do aparelho empregado no presente estudo seguiu-se a
metodologia adotada no Instituto de Solos da Universidade Técnica de
Munique (Freising, Alemanha), adaptada de Schmidt et al. (1999). Em um
frasco de paredes adiabaticas (Dewar), foram adicionados 200 mL de agua
destilada, com subsequente medicdo da temperatura da agua. A seguir foi
aplicada uma poténcia de sonicacdo correspondente a 10% da poténcia
maxima durante 120 segundos. A temperatura da agua apés a sonicacao foi
imediatamente medida. A seguir, o frasco foi lavado trés vezes com agua

destilada, a fim de restabelecer a temperatura ambiente.
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As determinagdes de temperatura antes e apds a sonicagao foram
repetidas para intervalos de amplitude de 10% da poténcia maxima até o nivel
de 80% da poténcia maxima, repetindo-se o procedimento anteriormente
descrito.

A diferenca de temperatura antes e apds sonicagéo (AT) foi plotada
para cada amplitude de sonicacdo apresentado no mostrador do aparelho e a
equacgao da reta correspondente foi obtida por regressao linear. Esta operacao
serve para normalizar a amplitude progressivamente liberada pela sonda. A
partir da equagao da reta obtida (P = a + b x At), calcula-se o valor de At
correspondente a amplitude maxima de 80% da poténcia.

A poténcia de sonicacdo efetivamente aplicada pela sonda na
amplitude de 80% ¢é calculada através da aplicagdo da equagao abaixo
(Schmidt et al. 1999):

PJs")=(ATxVxC)/t

onde, P (J/s) = poténcia da sonda em J s AT = variacdo entre a temperatura
final e inicial na amplitude de 80%; V = volume da suspensdo, em mL; C =
4,184 J/g k (capacidade calorifica da agua); t = tempo de sonicagado, 120
segundos.

O volume da solugéo (solo e agua) efetivamente utilizado durante o
ensaio de sonicacdo das amostras, foi calculado somando-se o volume da
amostra de solo utilizada e o de agua adicionado. O volume da amostra de solo
foi obtido dividindo-se a massa de solo empregada pela sua densidade de
particula (arbitrada como 2,65 g cm™).

A energia de sonicagdo (J mL™) aplicada foi calculada segundo a

formula:
E=Pxt/V,

onde, P = poténcia liberada pela sonda (J s™); t = tempo de sonicagdo em

segundos; V = volume de suspensdo em mL.
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3.2.3 Sonicagao das amostras

Apoés separacao da MOLL com Nal e centrifugagédo, as amostras de
solo foram submetidas a sonicacéo, utilizando-se o Processador de Ultra-som
Sonics & Materials (Vibra cell), cuja fonte € dotada de 400 W de poténcia. As
amostras foram transferidas do frasco de centrifugagdo para um frasco reator,
que possibilita a refrigeragdo das paredes pela circulagdo continua de agua
corrente. Foram adicionados 200 mL de agua destilada ao solo e a ponteira da
sonda de ultra-som (12,5 mm de diametro) foi imersa 15 mm dentro da
suspensao e aplicou-se a sonicagdo. Foram aplicadas em amostras distintas as
energias de 200, 400, 800, 1200, 1600 e 2000 J mL™.

3.2.4 Obtencao das fragoes

A fragdo de 200-53 um, correspondentes as fragdes areia grossa e
areia fina, foram obtidas por peneiramento umido e as fragdes silte (53-2 um) e
argila (< 2 um) foram separadas por sedimentagcdo acelerada por
centrifugacéo. As condigdes experimentais para a separacao da fracao silte da
fracdo argila, variam para cada centrifuga e tubo de centrifugagdo. Variam
também em funcdo da viscosidade da suspensido, que depende de sua
temperatura. Complementarmente, a velocidade de rotagdao e o didmetro das
particulas que se deseja separar influenciardo no tempo de centrifugacao a ser
utilizado. Para se ajustar a todos estes requisitos, adotou-se o procedimento
sugerido por Jackson (1956).

As fragdes obtidas foram secadas em estufa a temperatura de 40°C,
até peso constante. Apds a determinagao gravimétrica das diferentes fragdes
obtidas, as amostras foram finamente moidas em gral de agata e
homogeneizadas. Em todos os solos, foram feitas duas repeti¢cdes para os seis

niveis de energia utilizados.
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3.2.5 Ensaio da prévia separagao da MOLL

Para verificar-se a necessidade da separacdo da MOLL antes da
aplicagao da energia de sonicagdo nas amostras, efetuou-se um ensaio onde
os solos LVdf e LBd, foram submetidos a aplicagao das energias de sonicagao
de 400 e 1200 J mL™", em amostras onde foi feita a prévia separagdo da MOLL
e em amostras de solo inteiro. Este procedimento teve como objetivo verificar a
influéncia da MOLL na distribuicdo do carbono das fragdes apds sonicacao e,
através dos resultados obtidos, verificar se ocorreu ou nao redistribuicdo desta
fracdo para as outras fracbes do solo quando nao se efetuou a prévia

separagao da MOLL.

3.3 Determinagao do carbono organico total

Os teores de carbono orgénico total (C;) na MOLL e na fragdo areia
grossa e areia fina, foram determinados através de analise elementar, em
analisador elementar Perkin Elmer 2400. Nas fragdes silte e argila, o carbono
organico total foi determinado por combustdo umida pelo método Walkey &

Black adaptado por Tedesco et al. (1995).

3.4 Fracionamento quimico da matéria organica do solo

O fracionamento quimico, para a obtengao das substancias humicas
soluveis (acidos fulvico e humico) e da humina, foi efetuado nas fragdes silte e
argila, obtidas através do emprego da energia de sonicagdo onde ocorreu a

maxima dispersao. Em cada fracado foram feitas trés repeticdes.

3.4.1 Extragao das substancias humicas soluveis (SH’s)

Na extracdo das substancias humicas foi utilizada metodologia
apresentada por Dick et al. (1997), conforme descri¢do abaixo:
Trés gramas de solo foram tratadas inicialmente com 30 mL de HCI

0,5 mol.L™" sob agitacao de duas horas. Este procedimento foi repetido duas



17

vezes. O sobrenadante de cada extracdo foi separado do solo por
centrifugac&o (15 minutos a 2000 rpm) e colocado em um frasco coletor, com
posterior medicdo do volume.

A seguir adicionou-se ao solo 30 mL de NaOH 0,5 mol L' e
procedeu-se a agitacdo durante 3 horas. O sobrenadante, contendo as
substancias humicas soluveis, foi separado do residuo por centrifugagdo (15
minutos a 2000 rpm). Repetiu-se este procedimento por cinco vezes, sendo
que o sobrenadante obtido em cada extragao foi coletado no mesmo frasco.
Este extrato foi filtrado em papel analitico quantitativo para remover a fracao
argila que nao tenha sedimentado durante a centrifugacéao.

Completou-se o volume do sobrenadante a um valor conhecido e
retirou-se uma aliquota de 10 mL para analise do teor de carbono e
determinacdo por espectroscopia UV/Vis. No sobrenadante restante
determinou-se o pH e adicionou-se HCI 0,5 mol L até pH 2, deixando-se o
material em repouso durante 24 horas, com o objetivo de separar o acido
hamico, (AH, fragéo insoluvel em pH 2) do acido fulvico, (AF, fragdo soluvel em
pH 2). As fragdes foram separadas por centrifugagcdo de 15 minutos a 2000

rom. O AH foi seco a 60 °C até peso constante.
3.4.2 Quantificagao das substancias humicas

As fragdes humicas foram quantificadas através da determinagao do
teor de carbono no sobrenadante da respectiva fragao.

Na fracdo substéncias humicas soluveis, o teor de carbono foi
determinado espectroscopicamente através da absorbancia de luz da
suspensao a 580 nm, apds reacdo durante 4 horas, a 60°C, com solugao de
dicromato de potassio 1,25 M (2 mL de solugdo e 2 mL de dicromato). A curva
de calibragao foi feita a partir de solugdo padrdo de glicose abrangendo um
intervalo de 0 a 200 ppm (Dick et al, 1997).

A partir dos resultados obtidos foi calculada a razdo Csus/C:.
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3.4.3 Espectroscopia na regiao Ultra Violeta-Visivel (UV-Vis)

Inicialmente preparou-se as solugdes de AH, dissolvendo-se 0,2 mg
de amostra em 10 mL de solucdo de NaHCO; de 0,05 mol L™ a pH 8,0. Ja a
solucéo de AF foi obtida pela elevagao do pH da solugao de AF original até 7,0-
8,0 através da adigao de solugcdo de NaOH 0,1 M.

Os espectros de AH e AF em solugéo foram determinados na regido
de 200 a 800 nm em um aparelho Shimadzu UV-160* e a razdo E4/Es
(absorbancia a 460 nm e a 660 nm respectivamente) foi calculada segundo
Chen et al. (1977).



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Efeito da separagao da matéria organica leve livre

previamente a sonicagao

O efeito da separagado prévia da matéria organica leve livre (MOLL),
testada em horizontes A do Latossolo Vermelho (LVdf) e do Latossolo Bruno
(LBd), em dois niveis de energia de sonicacdo (400 e 1200 J mL™"), foi avaliado
em funcdo da distribuicdo das fragdes argila e silte e dos respectivos teores de
carbono.

No solo LVdf, em ambas energias de sonicagdo o teor de
argilasolointegral fOi inferior na amostra em que a MOLL ndo foi separada
previamente, quando comparado com a amostra em que houve separacao
prévia desta fragao (Figura 1). Ja na fragéo silte o0 comportamento verificado foi
inverso. O comportamento observado deve-se, provavelmente, em parte a
presenca da MOLL na fragéo silte no tratamento em que o solo integral foi
submetido a sonicagao. Adicionalmente, quando a MOLL esta presente durante
a sonicagao, ela pode estar absorvendo parte da energia aplicada na amostra,
resultando no menor rompimento dos microagregados de argila, que sédo entéo
quantificados como silte. Porém, considerando-se o baixo conteudo de MOLL
no solo (Tabela 2), a contribuicdo deste segundo fator nos resultados
observados deve ser baixa. Um possivel efeito dispersante do Nal pode
também ter contribuido para o teor de argila mais elevado observado no

tratamento com a prévia separagao da MOLL.
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FIGURA 1 — Teor de argila (a) e silte (b) no LVdf, em dois niveis de energia de
sonicagao aplicada no solo integral e no solo apds a separagao
da MOLL.
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TABELA 2 - Composi¢cao elementar, teor no solo e porcentagem do carbono
total recuperado na MOLL dos solos LVdf, LBd e LAw.

Solo LVdf LBd LAw
C/N do solo inteiro 12,6 12,5 16,1
C (g kg™ 189,4 195,1 280,0
H (g kg™) 22 22 n.d
N (g kg™) 6 5 n.d
O (g kg™My* 783 779 n.d
CIN 34 40 n.d
H/C 1,4 1,3 n.d
0/C 3,1 3,0 n.d
Massa seca 3 5 6
(9kg™)
% do COT 2,5 3,1 6,5

*Calculado por diferenga O (g kg-1) = 1000 — (C + H + N)
** Razao atbmica; n.d = ndo determinado

O aumento do nivel de energia de 400 J mL™" para 1200 J mL™" n&o
implicou numa maior dispersédo no solo LVdf, sendo os teores de argila e silte
encontrados semelhantes para as duas energias, e para os dois tratamentos
(solo integral e solo com separagao da MOLL).

Para o solo LBd, o comportamento observado foi diferente do obtido
para o solo LVdf (Figura 2). A aplicacdo de 400 J mL™ no solo integral (sem a
prévia separagao da MOLL), proporcionou a obtengdo de um teor de argila
maior (550 g kg™) do que quando se efetuou a separacdo da MOLL (440 g
kg"). Quando a energia utilizada foi de 1200 J mL™, o teor de argila foi
semelhante nos dois tratamentos (640 g kg™ e 610 g kg™, solo integral e solo
com separacao da MOLL, respectivamente).

Para a fragao silte, o comportamento observado na energia de 400 J
mL™" (380 g kg™ e 500 g kg™, no solo integral e solo com a prévia separacéo da
MOLL, respectivamente) foi o inverso do obtido na fragédo argila. Analogamente
a fracdo argila, o teor de silte obtido pela energia de 1200 J mL™" n&o foi
afetado pela prévia separagdo da MOLL (310 g kg™ e 330 g kg™, solo integral e
solo com a prévia separacdo da MOLL, respectivamente). Neste solo, o

aumento do nivel de energia de 400 J mL™ para 1200 J mL™ ocasionou um
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aumento no teor de argila, e uma diminuicdo no teor de silte, sendo que
quando ocorreu a prévia separagao da MOLL, as diferengas observadas foram
mais acentuadas (Figura 2). Este comportamento ja havia sido observado por
Christensen (1985), que afirma que, a aplicagao de niveis de energia mais
elevados ocasionam uma maior dispersao do solo.

No solo LBd, o efeito do aumento da energia de sonicagdo na
dispersao se sobrepbs ao efeito da separagao ou ndo da MOLL.

Quanto ao teor de carbono, no solo LVdf ndo ocorreu redistribuicao
significativa do carbono entre as fragbes em fungdo da presenga da MOLL do
solo na energia de 400 J mL™" (Figura 3). Resultado semelhante foi obtido por
Christensen (1992), neste nivel de energia, em solos europeus.

Na energia de 1200 J mL", a separacdo prévia da MOLL causou
uma diminuicdo do teor de carbono da fragao silte. Este resultado, aliado ao
menor teor de silte obtido no tratamento de 1200 J mL™" (Figura 1), indica que a
MOLL, quando ndo separada previamente se distribui e € quantificada na
fracao silte.

Para o LBd, a ndo separacdo da MOLL acarretou uma redistribuicao
do carbono entre as fracbes monitoradas em ambos os niveis de energia
(Figura 4).

Na energia de 400 J mL™, o comportamento do teor de carbono nao
foi acompanhado por uma variagdo analoga ao teor de argila e silte.
Provavelmente o nivel de energia de 400 J mL™" é muito baixo para provocar
uma dispersao efetiva no solo LBd.

Na energia de 1200 J mL™, o teor de carbono diminuiu em ambas as
fragbes analisadas, no tratamento com a prévia separagdao da MOLL, sugerindo
uma redistribuicdo do carbono nestas fragdes, quando a MOLL nao foi
previamente separada. Deve-se considerar que o teor % MOLL é muito
pequeno quando comparada com o carbono total do solo (Tabela 2) e esta

diferenca entre tratamentos n&o deve ser s6 devido a redistribuicdo da MOLL.
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FIGURA 2 — Teor de argila (a) e silte (b) no solo LBd, em dois niveis de energia
de sonicagdo aplicada no solo integral e no solo apds a
separacao da MOLL.
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FIGURA 3 — Teor de carbono nas fragbes argila (a) e silte (b) no solo LVdf, em
dois niveis de energia de sonicagao aplicada no solo integral € no

solo apds a separagao da MOLL.
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Os resultados obtidos na quantificacdo das fragdes tamanhos silte e
argila, e no teor de carbono encontrado nestas fragdes, apresentou
comportamento diferente entre os solos estudados quando submetidos a dois
niveis de energia de sonicagao. A partir disto, fica demonstrada a necessidade
da prévia separagdao da MOLL para homogeneizagdo das condigdes

experimentais.

4.1.1 Caracteristicas da matéria organica leve livre

A massa de matéria organica leve (MOLL) encontrada nos solos
estudados foi baixa (< 0,6 % da massa total do solo). Os resultados
encontrados situaram-se no intervalo obtido por Janzen et al. (1992) para solos
canadenses, € no obtido por Gongalves (2002) para cinco latossolos brasileiros
sob vegetacao nativa, empregando politungstato de s6dio como dispersante.
Embora as quantidades no solo sejam baixas, devido as elevadas
concentragdes de carbono nesta fragdo (189 a 280 g kg™ de C), a MOLL
representa importante reserva de carbono.

A composicdo quimica da MOLL presente nos solos LVdf e LBd,
indica a presenca de materiais pouco transformados (C/N > 20), carater
alifatico (H/C ~ 1,4) e proporcéo elevada de grupos oxigenados (O/C = 3,0)
(Tabela 2).

A distribuicao do teor do C, H, N e O foi semelhante entre os solos
LVdf e LBd. A relagcdo C/N maior na MOLL do solo LBd deve estar relacionada

a natureza da vegetagado que compde o campo nativo neste solo.

4.2 Fracionamento fisico da matéria organica do solo em

diferentes niveis de energia de sonicacgao

Em geral, o aumento da energia de sonicagao provocou um aumento

da proporgédo da fragdo mais fina (<2 um) e concomitante diminuicdo das
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fracbes mais grosseiras nos trés solos (Tabela 3 e Figuras 5 e 6). No solo LVdf,
o maior porcentual de recuperagdo da fragdo silte ocorreu na energia de
200 J mL™" (370 g kg™ do solo inteiro) e 0 menor na energia de 800 J mL™" (260
g kg'do solo inteiro). Para a fracdo argila a situacdo foi inversa, obtendo-se o
maior porcentual recuperado sob a energia de 800 J mL™" (700 g kg ) e o
menor sob a energia de 200 J mL™ (550 g kg™') (Tabela 3).

TABELA 3 - Distribuicdo das fragdes granulométricas (g kg™') em funcdo da
energia de sonicacdo aplicada (J mL™") nos solos LVdf, LBd e
LAw.

_ o Energia de sonicacdo aplicada (J mL™)
Fracado Granulométrica

200 400 800 1200 1600 2000

Areia grossa 30 + 30 + 20 + 21+ 14 + 15 +
(2,000-0,210 mm) 0 0 2 2 1 2
Areia fina 39 + 45 + 20 + 42 + 30 + 45 +
(0,210-0,053 mm) 3 2 10 12 6 0
Silte 370+ 270+ 260+ 280+ 290+ 310+
(0,053-0,002 mm) 19 37 1 50 11 1
Argila 550+ 660+ 700+ 660+ 620+ 620+
(< 0,002 mm) 21 34 9 65 5 2
LBd
Areia grossa 41 + 42 + 49 + 28 + 22 + 20 +
(2,000-0,210 mm) 0 0 6 3 1 2
Areia fina 11+ 14 + 18 + 16 + 6+ 21+
(0,210-0,053 mm) 4 1 1 6 11 1
Silte 530+ 500+ 480+ 330+ 340+ 260+
(0,053-0,002 mm) 5 19 15 54 2 8
Argila 410+ 440+ 450+ 620+ 630+ 690+
(< 0,002 mm) 10 19 10 53 13 12
LAw
Areia grossa 208+ 189+ 160+ 50 + 47 + 74 +
(2,000-0,210 mm) 55 70 29 12 13 12
Areia fina 208+ 172+ 120+ 80 + 83 + 90 +
(0,210-0,053 mm) 45 22 7 4 6 9
Silte 350+ 306+ 282+ 260+ 260+ 360+
(0,053-0,002 mm) 22 66 30 22 41 12
Argila 240+ 348+ 410+ 600+ 600+ 470+

(< 0,002 mm) 78 24 66 38 60 33
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FIGURA 5 — Relagao entre os teores da fragdo tamanho argila obtidos em
diferentes niveis de energia de sonicagéo nos solos LVdf, LBd e
LAw.

Considerando-se que a maior recuperagao da fragcao argila é o
indicador de maxima dispersao do solo (Christensen, 1985, 2000), infere-se
que no solo LVdf esta situagéo foi obtida na energia de 800 J mL™. A partir
deste nivel, a dispersdo ndao aumentou com o aumento da energia de
sonicagao (Tabela 3 e Figuras 5 e 6).

No solo LBd, a menor recuperagao das fragdes tamanho areia grossa
e fina (20 g kg™, ocorreu nas energias de 1600 e 2000 J mL™", e a maior (40 g
kg"), entre as energias de 200 e 1200 J mL". Na fragdo silte a maior
recuperacao (530 g kg™') ocorreu na energia de 200 JmL™", e a menor (260
g kg™) sob a energia de 2000 J mL™". Na fracdo argila, a maior recuperagao
(690 g kg™") ocorreu quando se aplicou 2000 J mL" e a menor (410 g kg™)

quando usou-se 200 J mL™.
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FIGURA 6 — Relagao entre os teores da fragdo tamanho silte obtidos em
diferentes niveis de energia de sonicagao nos solos LVdf, LBd e
LAw.

Quando se compara o comportamento observado para os solos LVdf
e LBd, observa-se que o efeito do aumento da energia de sonicagdo diferiu
entre estes solos. No solo LVdf atingiu-se um maximo no teor de argila ao redor
de 800 J mL" (Figura 5), e no solo LBd o teor de argila aumentou
continuamente com o aumento da energia de sonicagdo, onde a energia de
2000 J mL™" nao foi suficiente para a estabilizacdo dos valores crescentes na
recuperacéo da fracdo tamanho argila (Figura 5).

No solo LAw, a recuperagao das fragcbes areia grossa e fina foi maior
na energia de 200 J mL™", com relativa estabilizacdo em menores valores entre
1200 e 2000 J mL™". Na fragdo silte, menor recuperacédo ocorreu entre 800 e

1600 J mL™" e maior recuperacdo em 200 e 2000 J mL™". Na fragdo argila a
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maior recuperacdo ocorreu nas energias 1200 e 1600 J mL™" (600 g kg') e a
menor recuperacdo ocorreu em 200 J mL™" (240 g kg™).

Neste solo, verificou-se maior proporcdo da fracdo tamanho areia,
que foi mais resistente a dispersédo nos niveis de energia mais baixos de
sonicagao empregados que nos demais solos. Estes resultados sugerem a
existéncia de agregados de argila cimentados por Oxidos de aluminio
comportando-se como areia (pseudo-areia) o que também ja foi verificado em
outros latossolos submetidos a dispersdo quimica (Carvalho Junior, 2000;
Donagemma, 2000).

A recuperacao da fracdo tamanho argila estabilizou-se entre duas
energias (1200 e 1600 J mL'1), sendo que a opc¢ao por qualquer uma delas, ou
mesmo por uma energia intermediaria (1400 J mL™") pode ser considerada
como adequada para a maxima dispersao deste solo.

Comparando-se os solos, constatou-se que ocorreu uma variagao na
distribuicdo do tamanho de particulas para uma mesma energia entre os solos
e para diferentes energias em um mesmo solo. Isto indica que, a calibragéo
prévia da energia de sonicagao a ser aplicada para cada solo é essencial para
a determinacéo da energia adequada a ser utilizada para a maxima dispersao.

A energia maxima de dispersdo foi considerada para fins de
discussao e para posterior fracionamento quimico, como sendo aquela em que
se obteve o maior teor de argila. Estes valores foram de 800 J mL™, 1400 e
2000 J mL™, para os solos LVdf, LAw e LBd, respectivamente. Os diferentes
valores de energia maxima obtidos para os trés solos, sugerem que a
resisténcia a dispersao por sonicacdo depende de caracteristicas especificas
de cada solo.

Os solos estudados apresentaram valores de pHuo € pHka
semelhantes (Tabela 4). Os solos LVdf e LBd s&o mais oxidicos (101 e 95 g kg’
' de Feq) que o solo LAw (33 g kg™ de Feq). Todos os solos apresentaram
caulinita na fragao argila, sendo que no solo LVdf a hematita foi o 6xido de ferro
predominante, e nos solos LBd e LAw a goethita foi o 6xido de ferro
predominante, sendo que neste ultimo temos elevadas quantidades de gibbsita

compondo esta fracao (Tabela 4).
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O solo LBd, que apresentou o maior valor de energia para dispersao
maxima, apresenta teor de Feq semelhante ao do LVdf, cuja energia de
dispersdo maxima foi de 800 J mL™". No entanto, o tipo de éxido de ferro
dominante é diferente nas duas amostras (Tabela 4). Estes resultados sugerem
que a goethita pode estabelecer interacbes mais fortes com a matéria organica
do que a hematita, necessitando o solo LBd de uma energia mais elevada para

a maxima disperséo.

TABELA 4 — Atributos quimicos, mineraldgicos e texturais dos solos estudados.

Parametros SOLO
Analisados LVdf LBd LAw
pH20" 4.8 41 8
pHKC|1 4,0 4’0 4’2
Feg ' 101 95 33
(mgg?)
I\]f||ne~ralog|e}| d1a Kt, Gt, Hm Kt, Gt Kt, Gb, Gt
racdo argila
GY(Gt + Hm) 0,12 1,00 1,00
. A
S|I(tge ESLT.)CO 270 415 202
Argila quimico"
(g kgl.j!]n;lco 625 524 633
S”Eg kg 2602 260° 260"
Arg(léalféi‘%‘;a"’é° 700° 690° 600°

'Goncalves, 2002; “sonicada com 800 J mL™"; *sonicada com 2000 J mL™"; *sonicada com 1200
J mL"; Kt = caulinita; Gt = goethita; Hm = hematita; Gb = gibbsita.

Segundo Fontes (1990), o principal e mais forte mecanismo de
interacdo da matéria organica com os 6xidos € a ligacdo por coordenagao, na
qual grupos funcionais da MOS, principalmente os acidos carboxilicos,
interagem diretamente com os atomos de ferro e aluminio da superficie dos
oxidos através de reacdes de coordenacdo. Os resultados do presente estudo
sugerem que estas ligacdes sao mais fortes na interagdo MOS-goethita que na
interagcdo MOS-hematita.

O solo LAw, cuja energia de dispersdao maxima foi intermediaria,

apresenta teor de Fey inferior aos demais solos, porém, no que se refere aos



32

oxidos de ferro ele é goethitico. Comparando-se com o LVdf, o carater
goethitico do LAw poderia estar Ihe conferindo uma maior resisténcia a
dispersédo do que o LVdf (hematitico). Neste caso, a contribuicdo da
mineralogia estaria se sobrepondo a contribuicdo do teor de Feq para a
resisténcia a dispersao.

Comparando-se o comportamento do LAw com o do LBd, ambos
goethiticos (Tabela 4), o menor teor de Feq do LAw pode ser o fator
responsavel pela menor energia de dispersao deste solo.

Confrontando-se os resultados obtidos na dispersao do solo através
do uso de ultra-som e o0 método quimico tradicional (EMBRAPA, 1997), obteve-
se teor de argila de 700 g kg™, 690 g kg™ e 600 g kg™, respectivamente para os
solos LVdf, LBd e LAw, quando estes foram submetidos a sonicagdo. Quando
foi empregado o método quimico, estes valores foram de 625 g kg™, 524 g kg™
e 633 g kg™, respectivamente (Tabela 4).

Apenas o solo LAw apresentou resultados semelhantes entre o
meétodo quimico tradicional e a sonicagao, enquanto para o solo LVdf e LBd o
teor da fragao argila recuperada, que é o indicador adotado para medir-se a
maxima dispersao do solo, foi superior no método de sonicagao. Este resultado
€ um forte indicativo de que, o método quimico utilizado rotineiramente para a
quantificacdo granulométrica do solo, subestima o conteudo das fragdes mais
finas em solos de mais forte agregagao. Este comportamento frente ao método
quimico tradicional foi verificado anteriormente por outros autores (Ferreira et
al., 1999; Carvalho Junior, 2000; Donagemma, 2000; Klamt e Van Reeuwijk,
2000; Gongalves, 2002).

Os resultados obtidos presentemente sdo concordantes com
Gregorich et al. (1988) e Christensen (1992, 2000), que constataram ocorrer
um maior incremento das fragdes mais finas com o aumento no nivel de
energia de sonicagdo, e uma consequente diminuicdo no teor de fragbes mais
grosseiras. Estes autores também observaram variagées em relagdo a maxima
dispersdo em virtude das caracteristicas dos solos. Cabe ressaltar que, a
excessiva dispersdo pode causar a ruptura de complexos organominerais e
uma redistribuicdo da matéria organica do solo entre os diversos tamanhos de

fragbes. Contudo, uma incompleta dispersdo podera produzir particulas de
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tamanhos maiores, contendo uma desconhecida mistura de complexos
organominerais primarios e secundarios (Christensen, 1992), o que dificulta
sobremaneira a interpretacao dos resultados.

Segundo dados de Schmidt et al. (1999) em solos da Europa Central,
a utilizagdo de energias crescentes de 30 a 590 J mL™" aplicada em trés
horizontes A, resultou em um continuo decréscimo dos teores das fragdes areia
e silte grosso, e concomitantemente, um incremento na fragdo argila. Nesta
faixa de energia, o aumento na desintegracdo de agregados em particulas
menores atingiu um maximo entre 450 e 500 J mL™" indicando ter ocorrido
neste nivel a completa dispersdo para os solos analisados. Estes autores
concluiram que a aplicagdo de 450-500 J mL" de energia ultra-sénica foi
suficiente para a completa dispersao de amostras de varios solos de diferentes
horizontes pedogenéticos.

Niveis de energia na faixa de 100-1500 J mL™" foram utilizados por
Gregorich et al. (1988) em solos do Canada, para determinagdo do grau de
dispersdo. Segundo estes autores uma energia de 500 J mL™ ou mais, foi
comparativamente mais efetiva do que usar solugdo de 20% de perdxido de
hidrogénio por 16 horas de agitacdo na dispersdao de microagregados de
tamanho areia. Neste trabalho, o maior rompimento de agregados tamanho
areia ocorreu entre energias de 300 e 500 J mL™. Christensen (1985) observou
gue uma energia de aproximadamente 1600 J mL™" na suspensao foi suficiente
para causar a completa dispersdo de particulas primarias. Estes trabalhos
demonstram que a energia otima para dispersdo total difere para os solos,
sendo necessario, a calibragdo desta energia especifica para cada solo a ser
fisicamente fracionado.

A relagao solo/agua da suspensao também é um fator importante na
dispersédo do solo. A relagédo solo/agua preferivel esta na faixa de 1:5 e 1:10
(Christensen, 1992). Baldock et al. (1990) encontraram maxima dispersao do
solo utilizando 20 g de solo e 58 mL de agua (relagéao de 1:2,5), utilizando uma
energia de 650 J mL™". Ja Anderson et al. (1981), utilizando-se de uma relagéo
solo/agua de 1:10, obtiveram dispersdo maxima com uma energia de 695 J mL"
', Muitos autores (Edwards & Bremner, 1967; Genrich & Bremner, 1972; Hinds

& Lowe, 1980), citados por Christensen (1992), utilizaram niveis de energia
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acima de 2000 J mL" e atingiram a maxima dispersdo do solo, porém
ocorreram variagdes em relacdo ao tempo de vibragdo, quantidade de solo
utilizado, volume da suspensdo e taxa de suprimento de energia em W.
Watson & Parsons (1974) utilizaram uma energia ultra-sdnica de 5350 J mL™”
por um periodo de 20 minutos, encontrando a maxima dispersdo para alguns
dos solos estudados.

A completa dispersdao do solo € essencial, para o isolamento de
complexos organominerais primarios. Os tamanhos de particulas separados
em consequéncia de uma dispersao parcial consistirdo uma desconhecida
mistura de complexos organominerais primarios e secundarios de mesmo
tamanho, mas pertencendo originalmente a diferentes classes (Christensen,
2000).

4.3 Distribuicio do carbono organico nas fragoes
granulométricas separadas em diferentes niveis de

energia de sonicagao.

Em geral, a concentragdo de carbono organico nas quatro fragbes
granulométricas analisadas variou em fungdo dos diferentes niveis de energias
de sonicagcdo empregados nos trés Latossolos.(Tabela 5).

Em ambas fragbes tamanho areia, ocorreu, de modo geral, uma
diminuigdo do teor de carbono com o aumento da energia de sonicagao nos
trés solos (Tabela 5). A fragdo silte, por ser uma fragcdo granulométrica
intermediaria entre areia e argila, ndo apresentou uma variagéo consistente em
funcdo da energia de sonicacdo. Na fragao argila, o teor de carbono tende a
aumentar com o aumento da energia de sonicagao, estabilizando-se a partir de
800 J mL™ para todos os solos (Tabela 5). Este nivel de energia corresponde
dispersdo maxima apenas para o solo LVdf (Tabela 3), enquanto que para os
solos LAw e LBd estd situacdo foi obtida em 1200 e 2000 J mL",
respectivamente. Estes resultados avaliados conjuntamente indicam que o
aumento da energia de sonicagéo a partir de 800 J mL™ provocou aumento da
desagregacao do solo, sem, no entanto, acarretar redistribuicdo acentuada do

carbono na fragdo argila. Comportamento semelhante foi verificado por
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Christensen (1992), onde o aumento da energia de sonicacdo de 450 J mL™" a

1600 J mL™" aumentou a dispersao do solo.

TABELA 5 - Distribuicdo do teor de carbono organico (g kg™') nas fragoes
granulométricas em funcao da energia de sonicacao aplicada (J
mL™") nos solos LVdf, LBd e LAw.

Energia de sonicacdo (J mL™)

Fracao 200 400 800 1200 1600 2000
C gkg’
Solo LVdf
Areia grossa 6 7 5 5 6 3
Areia fina 8 6 4 3 4 5
Silte 20 20 15 16 14 18
Argila 21 23 23 24 21 24
Solo LBd
Areia grossa 14 14 18 12 8
Areia fina 18 15 15 8 10
Silte 27 27 20 26 33 24
Argila 36 38 41 40 39 39
Solo LAw
Areia grossa 22 17 23 12 11 3
Areia fina 19 16 20 8 9 10
Silte 30 32 36 36 34 30
Argila 20 21 27 23 22 17

Nos solos LVdf e LBd o teor de carbono na fragao tamanho argila foi
sempre superior ao teor observado na fracdo tamanho silte para todos os
niveis de energia (Tabela 5), corroborando com os resultados de Christensen
(1992), que verificou que a concentragdo de carbono geralmente aumenta na

ordem areia< silte <argila. Resultados semelhantes foram também obtidos por
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Guggenberger & Zech (1999). Este comportamento esta relacionado com a
elevada area superficial de particulas de argila que proporcionam maior
interacdo de superficie com a MOS, como também ao tamanho coloidal dos
compostos organicos.

No solo LAw, ocorreu um comportamento inverso, sendo que o teor
de carbono na fragao silte foi sempre superior ao observado na fragédo argila.
Este comportamento talvez possa ser atribuido a mineralogia deste solo, que
se diferencia dos demais por apresentar gibbsita em sua composigdo, que
poderia estar formando microagregados de argila tamanho silte (pseudo-silte)
contendo carbono, os quais resistiram a sonicagdo. Microagregados tamanho
areia (pseudo-areia) e tamanho silte (pseudo-silte) ja foram anteriormente
observados em latossolos (Moura Filho & Buol, 1976; Ferreira et al., 1999;
Carvalho Junior, 2000; Donagemma, 2000).

Guggenberger & Zech (1999) encontraram uma concentragao de
carbono relativamente alta na fracdo areia e silte em um solo da Costa Rica, o
que atribuiram a uma incompleta dispersao do solo. Por outro lado, teores mais
elevados de carbono na fracao silte foram observados em Oxisols e Mollisols
(Watson & Parsons, 1974; Bonde et al., 1992). A hipotese de formacao de
microagregados na fragdo silte do solo LAw podera ser averiguada
posteriormente através de analise de microscopia eletrbnica e ou de extracdes
quimicas seletivas de MOS, seguida de analise granulométrica.

A variacdo do teor de carbono nas fragdes granulométricas em
funcdo do nivel de energia de sonicagédo aplicado (Tabela 5), mostra que o
grau de desagregacdo alcangado durante a dispersdao da amostra afeta os
resultados de distribuicdo da MOS. Consequentemente, em estudos que
envolvem fracionamento fisico da MOS é necessario o emprego da energia de
dispersao adequada para obtencdo da dispersdo maxima. Varios estudos
baseados em uma limitada dispersdo do solo tem demonstrado significante
acumulagao da MOS no tamanho de fragcéo areia e silte (Kyuma et al., 1969;
Hamblin, 1977; Cameron & Pasner, 1979; Young & Spycher, 1979; Tsutuski &
Kuwatsuka, 1989; Gongalves, 2002).

A avaliacdo do indice de recuperacdo da massa inicial da amostra

permite verificar a qualidade do procedimento experimental adotado. Neste
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sentido, observa-se que a recuperagao da massa de solo encontrada para os
trés solos nas diversas energias empregadas (Tabela 6), foi superior a 96%,
indicando que n&o ocorreram perdas significativas de massa das amostras

durante o fracionamento fisico.

TABELA 6 - Recuperagdo da massa inicial de solo (%) e da massa inicial do
carbono orgénico (%), apés o fracionamento fisico dos solos.

Energia de Solo
sonicacao (J mL™") LVdf LBd LAwW
Recuperacéo do solo (%)
200 99 100 101
400 101 100 102
800 100 100 98
1200 100 100 100
1600 96 100 100
2000 99 100 100
------------ Recuperacéo do carbono orgénico (%) ------------

200 85 85 94
400 92 89 91
800 89 84 107
1200 88 97 80
1600 85 104 91
2000 91 95 87

A recuperacédo de carbono organico variou de 80 a 100% para os trés
solos estudados nos diversos niveis de energia de sonicagédo aplicados. No
entanto, os resultados encontrados ndo apresentam consisténcia com a
variagao do nivel de energia. Estes resultados indicam que n&o ocorreram

perdas relevantes de carbono durante o procedimento experimental.
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4.3.1 Distribuicdo e razdao E4/Es das substancias humicas nas

fragoes silte e argila obtidas na maxima dispersao

Nos solos LVdf e LBd, o teor de substancias humicas é semelhante
nas fragcdes silte e argila (Tabela 7), enquanto que no solo LAw a fragao silte

apresenta maior teor de acidos humicos e fulvicos.

TABELA 7 - Distribuicdo do carbono e das substancias humicas soluveis (SH’s)
nas fragdes argila e silte e solo inteiro e propor¢gdo das SH’s em

relagado ao carbono nos solos estudados e no solo inteiro.

Distribuigdo do carbono

Fragao Ci(gkg™) CsH (9 kg™) CsHlCt (%)
Solo LVdf
Argila’ 23,2 13,9 60
Silte 15,4 15,0 97
Solo inteiro? 26,1 7.4 28
Solo LBd
Argila® 38,8 5,3 13
Silte® 23,7 4,6 19
Solo inteiro? 37,5 14,0 37
Solo LAw
Argila* 22,6 10,9 48
Silte* 21,7 16,6 76
Solo inteiro? 29,7 6,4 22

'fragdo obtida na energia de 800 J mL™"; “Dick, n.p. ; °Fragdo obtida na energia de 2000 J mL™";
4fragéo obtida na energia de 1200 J mL™": C,= carbono total; Csns = carbono substancia humica

soluvel

A proporcao da fracao das SH’s em relagcdo ao carbono total (C;) foi
mais elevada nos solos LVdf e LAw, enquanto que o solo LBd apresentou
razdo Csps/Ci < 0,19. Comparando-se as duas fragdes granulométricas,
observa-se que esta razdo € sempre inferior na fragdo argila dos trés solos.

Considerando-se que razao Csys/Ct € inversamente proporcional a proporgao
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de humina na amostra (Cyu/C), infere-se que o solo LBd apresenta maior
propor¢dao de humina do que os outros solos e que a fragdo argila € a fragcao
granulométrica mais rica nesta fragdo humica. Estes resultados podem sugerir
que a interagdo MOS-mineral é mais acentuada na fragao argila no solo LBd. A
fracdo humina é formada tanto por compostos organicos mais hidrofébicos
(insoluveis em solugdo de NaOH) como também por compostos organicos
hidrofilicos de baixo peso molecular fortemente adsorvidos na fragdo mineral
(Stevenson, 1994). No entanto, estd hipotese deve ser testada através de
analises espectroscopicas destas fracoes.

Confrontando-se os valores obtidos nas fragées granulométricas
separadas por sonicagdo com os obtidos por Dick, (n.p.) no solo inteiro,
constata-se que as fragdes silte e argila dos solos LVdf e LAw apresentam teor
de Csys superior aos verificados no solo inteiro, como também razdo Csus/Ct
mais elevada (Tabela 7). Considerando-se que grande parte da MOS encontra-
se nestas duas fragdes granulométricas, infere-se que o tratamento com
sonicagao provocou aumento de substancias humicas soluveis (acidos humicos
e fulvicos) no solo. Possivelmente a energia de ultra-som aplicada e/ou o
tratamento com solugdo de Nal tenha afetado as ligagdes MOS-mineral,
resultando num maior rendimento na extragdo com solug¢ao alcalina. Ja no solo
LBd o comportamento de razdo Csuys/C foi inverso, o que poderia ser devido a
perdas de substancias humicas durante o processo de fracionamento fisico.

Ainda que estas hipoteses nao tenham sido testadas neste estudo,
infere-se que o fracionamento fisico afetou a proporcdo de substancias
humicas nas fragdes dos solos estudados.

A razao E4/Eg correlaciona-se inversamente com o peso molecular e
o grau de condensacao de substancias humicas sendo, portanto, empregada
também como um indice do grau de humificagdo (Chen et al., 1977; Stevenson,
1994).

Nos solos LVdf e LBd os valores de E4/Es na fragdo argila foram
inferiores no acido humico, indicando que esta fragcdo humica apresenta maior
grau de condensagao molecular do que o acido fulvico correspondente (Tabela
8). Este comportamento € usualmente observado entre AH e AF (Stevenson,
1994).
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TABELA 8 - Razado E4/Eg obtida por UV-Visivel no extrato de AH e AF nas
fragdes argila e silte dos solos estudados.

Razao E4/Ee Solo

na fracao LVvdf LBd LAw
Argila

AH 1,2 2,6 4.4

AF 2,6 5,1 29
Silte

AH 55 49 4.1

AF 4,4 4,9 2,7

Em oposicao, na fragao silte destes solos, os valores de E4/Eg foram
semelhantes para os AH e AF, indicando semelhanca de estrutura molecular
nestas duas fragdes humicas.

Comparando-se as duas fragbes granulomeétricas nos solos LVdf e
LBd, infere-se que a fracdo silte tende a apresentar tanto AH como AF com
menor peso molecular/grau de condensagao do que a fragao silte nos solos
LVdf e LBd.

O solo LAw apresentou um comportamento anémalo em relacédo a
razdo E4/Es, uma vez que no AH foi obtido um valor superior ao do AF
correspondente, nas duas fragées granulométricas. Estes resultados podem
ser devido ao tratamento prévio com solugdo de Nal e ao fracionamento fisico
realizado.

Os valores obtidos para a razdo E4/Es no AH da fragdo argila dos
solos LVdf e LBd e para o AF das duas fracdes nos trés solos, estdo fora do
intervalo de valores usualmente observados para estas fracbes humicas: 3,5 a
5,0 para o AH e 6,0 a 8,5 para o AF (Stevenson, 1994). Este resultado distinto
também pode estar relacionado com o método de fracionamento fisico
empregado, limitando a comparac¢ao dos resultados deste trabalho com os de

outros autores.



5 CONCLUSOES

1 - A prévia separagao da MOLL, é um procedimento importante no
fracionamento fisico da MOS para que nao ocorra redistribuicdo desta fracao
entre as demais fragdes analisadas.

2 - O aumento da energia de sonicagao provocou aumento do teor da
fracdo argila, porém a redistribuicdo do carbono entre as fragbes
granulométricas nao foi observada.

3 - A energia de sonicagdo para a dispersdo maxima foi especifica
para cada Latossolo estudado (800 J mL™" para o LVdf, 1200 J mL™" para o LAw
e 2000 J mL™" para o LBd), demonstrando a necessidade de uma calibragéo
prévia para cada tipo de solo, quando da utilizagdo deste método de
fracionamento fisico.

4 - O fracionamento fisico afetou a proporcdo e qualidade das
substancias humicas fracionadas quimicamente inferidas pela razdo E4/Es, nas

fracOes silte e argila obtidas na dispersao maxima de cada solo.
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