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RESUMO — A matéria orginica do solo (MOS) pode ser definida como todo material que contém carbono organico
do solo (COS), incluindo os microrganismos, vivos e mortos, residuos de plantas e animais parcialmente decompostos,
produtos da sua decomposi¢io e substancias organicas microbioldgicas e/ou quimicamente alteradas. O fracionamento
fisico da MOS ¢ caracterizado pela sua avaliacdo de forma menos destrutivel comparado com o fracionamento quimico.
E realizada através de alteracbes na proporcio das fracdes ldbeis, como o carbono da fracio grosseira, carbono
organico particulado (COP), bem como, as fra¢des que estejam associadas aos minerais (COAM), as quais podem
fornecer informagdes importantes sobre a sustentabilidade ambiental e sobre a qualidade do solo. Os resultados
obtidos deste fracionamento, que consiste na separacio das fracoes da MOS agrupadas em diferentes tamanhos de
particula, sdo mais diretamente relacionados com fracées que realmente existem no solo. Uma das ferramentas para
que a técnica de fracionamento fisico da matéria organica seja efetuada ¢ a sonicacdo. O sonicador opera através da
vibracio ultrassonica, onde ocorre a formagiao de bolhas microscépicas, pela cavitacido, o suficiente para produzir
pressdo e energia para o rompimento de ligacoes responsaveis pela agregacio das particulas. Neste processo ocorre
uma maxima dispersio na superficie das particulas do solo, fendas e linhas de fraqueza, com uma minima alteracdo da
amostra. A energia liberada para essa dispersdo promove o aumento da temperatura da solu¢io com o aumento do
tempo de sonicagdo. Neste experimento, o nivel de energia de 522 W (J mL") foi a necessaria para dispersar os
compartimentos da matéria organica do solo com maior propor¢io de carbono (C) associada aos minerais (COAM), e
também com menor proporcio, associada a fragio particulada (COP).

Palavras-chave — Carbono organico do solo, fracoes labeis, energia ultrassonica, estabilidade de agregados.

Abstract — Soil organic matter (SOM) can be defined as any soil organic carbon (SOC) material, including living
and dead micro-organisms, partially decomposed plant and animal waste, decomposition products and organic
microbiological substances and / or chemically altered. The physical fractionation of SOM is charactetized by its less
destructible evaluation compared to the chemical fractionation. It is performed through changes in the proportion of
labile fractions, such as coarse fraction carbon, particulate organic carbon (POC), as well as fractions that are associated
with minerals (COAM), which can provide important information on environmental sustainability and soil quality. The
results obtained from this fractionation consisting of the separation of the fractions of the MOS grouped in different
particle sizes are more directly related to the fractions that exist in the soil. One of the techniques of physical
fractionation of organic matter is sonication. This technique operates through ultrasonic vibration, where the formation
of microscopic bubbles occurs, through cavitation, produces pressute and energy for the rupture of connections
responsible for the aggregation of particles. The maximum dispersion on the surface of soil particles, cracks and lines
of weakness, with minimal sample change. The required energy released for this dispersion promotes disaggregation
by heating the solution. In this work, the energy level of 522 W (] mL-!) was necessary for the dispetsion of the vatious
compartments of soil organic matter with a higher proportion of carbon (C) associated with minerals (COAM) and
the lesser proportion associated with the particulate fraction (POC).

Keywords — Organic soil carbon, labile fractions, ultrasonic energy, aggregate stability.
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INTRODUCAO

No sentido mais amplo, a matéria organica do
solo (MOS) pode ser definida como todo material que
contém carbono organico do solo (COS), incluindo os
microrganismos vivos e mortos, residuos de plantas e
animais parcialmente decompostos, produtos da sua
decomposicdo e substancias organicas microbiologicas
e/ou quimicamente alteradas (BERG; LASKOWSKI,
2006; (SCHMIDT ef al., 2011)) em diversos estagios de
decomposi¢io, unidas  através de  interacoes
hidrofébicas e pontes de hidrogénio, conformando uma
estrutura supramolecular (PICCOLO ez al, 2001,
BURDON, 2001; MUSCOLO ef al., 2013).

As alteracGes provocadas pelo uso ou manejo
do solo podem ser quantificadas através do
fracionamento fisico da MOS. Essa quantificagdo pode
ser realizada através das alteragbes na proporcao das
fracoes ldbeis, como o carbono da fracdo grosseira,
carbono organico particulado (COP), bem como, as
fracoes que estejam associadas aos minerais (COAM), os
quais podem fornecer informagGes importantes sobre a
sustentabilidade ambiental e sobre a qualidade do solo

O fracionamento fisico da MOS ¢
caracterizado por ser uma técnica menos destrutivel,
comparado com o fracionamento quimico. Neste
primeiro método, ¢é considerada a natureza fisica da
MOS, expressa em escala que vai de molecular a
macroscopica. Essa determinagio, basicamente envolve
uma etapa de dispersao obtida pela agitagdo mecénica ou
vibragdo da amostra, ¢ outra etapa de separa¢do obtida
com base no tamanho e densidade da amostra,
empregando uma técnica de peneiramento e
sedimentacio (DICK ez al., 2009; JAGADAMMA; LAL,
2010).

Os resultados obtidos neste fracionamento,
que consiste na separacio das fragdes da MOS
agrupadas em diferentes tamanhos de particula, estdo
mais diretamente relacionados com fracGes que
realmente existem no solo. Entretanto, a distribuicao do
C nas diferentes fracoes granulométricas depende de
uma adequada dispersdo do solo. Na sonicacio, através
da vibracio ultrassonica, a formacio de bolhas
microscopicas, pela cavitagdo, produz pressio e energia
para o rompimento de ligagbes responsaveis pela
agregacio das particulas. Ou seja, objetiva-se a maxima
dispersao na superficie das particulas do solo, fendas e
linhas de fraqueza, com a minima alteracio da amostra
(LUNARDI, 2002). A energia liberada promove a
desagregacio pelo trabalho, e calor, pelo aquecimento da
solucdo. A quantidade de energia aplicada em Joules por
mililitro (] mL') pela sonda, deve ser suficiente para
desagregar os microagregados em particulas individuais.
Indiretamente, sabe-se que quanto maior a energia

aplicada, maior é a quantidade de argila dispersa em
agua, ¢ esta pode ser maior quanto maior a estabilidade
de seus microagregados.

Entretanto, a sonicagdo apresenta limitacGes,
como a possibilidade de ruptura de particulas simples de
minerais, bem como de micas e biotitas, e possibilidade
de ruptura de particulas de MOP e redistribuicio para as
classes de menor tamanho (LUTZOW ¢t al., 2007).

Outras técnicas de separacio densimétrica mais
detalhadas sio utilizadas no fracionamento fisico, e
visam a separacio da fracio livre e leve (FLL), da matéria
organica particulada (MOP) externa aos agregados, e da
fracio leve oclusa (FLO), da MOP oclusa entre os
agregados, podendo indicar o efeito da dindmica da
adi¢do de C pelo manejo do solo sobre estas fracGes
mais grosseiras, sendo ainda utilizadas como técnica
para diminuir os erros e aumentar a recuperacio do C
nas fracdes apos sonicagio (SA ef al, 2005). A FLL e
FLO nio serdo separadas neste trabalho, sendo dada
maior atencdo a correta calibracio do ultrassom e
identificagdo dos niveis de energia sobre a amostra.

A demanda de energia necessaria para
dispersdo dos agregados varia em funcido do horizonte
do solo utilizado, da classe de solo (HANKE, 2012), do
teor de MOS, do efeito do manejo aplicado sobre o solo
e dos teores de 6xidos de Ferro (Fe) e Aluminio (Al)
presentes no solo (INDA JUNIOR e al., 2007).

O éxito no tratamento do solo com ultrassom
depende ndo somente das caracteristicas do solo, mas
também das especificagbes do instrumento e do
processo experimental. Entre os fatores que afetam a
eficiencia da dispersdo, encontra-se o decréscimo da
eficiencia com o aumento da temperatura do liquido,
cujo efeito € a reducido da cavitagio (RAINE; SO, 1994;
(KAISER ¢ al, 2012). Desta forma, é de suma
importancia a calibracio da energia efetivamente
aplicada pela sonda através da afericio da temperatura
da 4gua, pois esta € a energia efetiva produzida por cada
aparelho. Além disso, a producio de energia varia nao
somente entre fabricantes e modelos de aparelho, mas
também, em instrumentos de mesma marca e modelo
(LUNARDI, 2002).

Este trabalho objetiva descrever a calibracio
do ultrassom para a dispersio dos agregados de um
Latossolo Vermelho Distréfico tipico com alto teor de
matéria organica, através da identificacdo dos niveis de
energia ultrassonica mais adequados para detectar a
estabilidade de agregados, e da localizacio da maior
proporcido de carbono nos diferentes compartimentos

da MOS.
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MATERIAL E METODOS

Procedéncia da amostra de solo

A amostra de solo foi coletada no més de
setembro de 2015 na area experimental (Figura 1.), na
Fazenda  Experimental Canguiri (CEEx), da
Universidade Federal do Parand (UFPR), localizada no
municipio de Pinhais, Parana, Brasil. Com as
coordenadas geograficas: 25°23'12.3"S de latitude,
49°07'33.2"W de longitude e¢ 920 m de altitude. O clima
da regido ¢é classificada como Cfb, segundo Koéppen,
mesotérmico umido, com precipitacio média mensal de
115,3 mm, temperatura minima de 15 °C, e maxima de
24,7 °C

A area experimental ¢ altamente mecanizada
pelo preparo de solo para cultivo de milho no verdo e
nabo e/ou aveia no inverno, sendo adubada
principalmente com esterco bovino, procedente da
producio leiteira da fazenda. O terreno apresenta relevo
suave ondulado, localizado em fundo de vale.
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Figura 1 — Localizagio da procedéncia do solo, Fazenda
Experimental Canguiri (CEEx), Universidade Federal do
Parana (UFPR), municipio de Pinhais, PR (PRATES et
al., 2012).

Fracionamento da matéria orginica
Coleta da amostra de solo

O solo foi coletado da camada superficial de 0-
20 cm de profundidade com o auxilio de uma pa. Foi
seco ao ar, destorroado e passado em peneira de 2 mm,
para obtencio da terra fina seca ao ar (TFSA). O solo foi
classificado  segundo o Sistema Brasileiro de
Classificagao de Solos (SiBCS, 3* edi¢do) como um
LATOSSOLO VERMELHO Distrofico tipico.

Agitagao

Foram agitadas por 16 horas, 20 g de solo seco
em frascos de vidro, com adi¢io de 80 mL de agua
comum e sete esferas de acrilico, sendo feitas duas
repeti¢bes para mitigar qualquer erro aparente durante o
experimento. Uma vez finalizado o tempo de agita¢io, o
material foi peneirado a 53 pm de didmetro, separando
a fragdo areia, para obtencio da matéria orginica
particulada (MOP) ligada a fracdo areia, sendo este o
material retido na peneira. E das fracdes silte e argila,
para a obtenc¢io da matéria organica humificada (MOH),
do C ligado as fra¢cGes menores que 53 pm. A fragdo
areia foi seca em estufa a 50 °C, até apresentar peso
constante. Posteriormente, a amostra foi levada ao
laboratétio de Biogeoquimica do
Departamento de Solos e Engenharia Agricola (DSEA)
da Universidade Federal do Parana (UFPR) para andlise
de carbono organico total (COT) e nitrogénio organico
total (NOT), pelo método de combustio via seca por
meio do aparelho VARIO EL III - Elementar®.

A suspensio resultante foi centrifugada a 3000
rpm, em centrifuga HERACUS, durante 10 min. Apés a
centrifugagdo, o sobrenadante foi colocado em bécker
de 1000 mL, contendo solu¢io de cloreto de célcio
(CaCly), para a floculagio total do material a ser
sonicado. Dois dias ap6s a floculago, sifonou-se a dgua,
e o material depositado no fundo do bécker foi colocado
em um tubo de vidro para ser completado até um
volume de 200 mL (por repeti¢io).

Calibragdo do Sonicador

Previamente a sonicacio, foi feita a calibracio
da poténcia do ultrassom. Para esse ectapa, foi
sintonizado o aparelho VIBRACEL VCX 700, sendo
posteriormente colocado um bécker de vidro, com 200
mL de agua destilada, e aferida a temperatura da agua
com o uso de um termémetro de coluna de mercurio,
para o registro da temperatura inicial. Apds esta etapa, o
becker foi colocado dentro de um recipiente plastico
contendo 4gua e gelo. Foi inserida a sonda até uma
profundidade de 2 cm dentro da 4gua do bécker,
ajustando a amplitude do sonicador a 20 % por 3
minutos (180 s). Apds sonicagdo, a temperatura foi
novamente medida e registrada. O mesmo
procedimento foi repetido para as amplitudes 30%,
40%, 50%, 60%, 70% e 80% (Figura 2).
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v = 2,8019x - 46,301
R m 0,954
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Figura 1 — Cutva de calibragio da poténcia.

Poténcia e energia

A energia em Joule (J) a ser aplicada na
calibracdo do sonicador foi diretamente proporcional a
capacidade calorifica da 4gua, do tempo, e do seu
volume. Sendo assim, a energia foi determinada com a
seguinte equagio:

E=C.AT .V, onde:
E = Energia (J)
C = Capacidade calorifica (4,183 ] mL-! °C)
AT = Tﬁnal - Tinicial (OC)
V= Volume de dgua (mL)
A poténcia foi uma resultante da relagdo entre
a energia e o tempo, sendo utilizada a equacio:

P=E/t
P = Poténcia (W) = (J s™)
t = Tempo (s)

Neste experimento, foi considerada uma
amplitude de 50% para o funcionamento do sonicador,
a fim de evitar desgastes excessivos da sonda do
ultrassom durante o processo de sonicagao. Por esta
razdo, a equacdo da curva de calibracdo foi ajustada da
seguinte forma:

y = 2,8019x - 46,301
y =2, 8019 (50) — 46,301
y=93,77Wou] s'!

Curva de dispersiao da argila

Para a realizacio da curva de dispersio da
argila, foram pesadas 20 g de solo e adicionados 80 mL
de 4gua, assumindo uma densidade real do solo de 2,65
g ml, gerando assim um volume total de 87,54 mL.

Para a determinacao da curva de dispersio de
argila, foram aplicados 9 niveis de energia: 0, 100, 200,
300, 400, 500, 600, 700 e 800 J mI.1. Para o ponto 100,
foi calculado o tempo de sonicagdo com base no volume
de 87,55 mL, e a poténcia 93,77 | s, previamente
determinados. Os mesmos calculos foram realizados
para cada um dos niveis de energia, determinando a
energia e tempo de sonica¢do (Tabela 1).

Tabela 1. Tempo necessario para a dispersido de amostra em fungio da energia requerida.

E mL J J st s min min min seg T
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
100 87,55 8755 93,77 93,36 1,56 1 0,56 33,60 1,34
200 87,55 17510 93,77 186,73 3,11 3 0,11 6,60 3,70
300 87,55 26265 93,77 280,10 4,67 4 0,67 40,20 4,40
400 87,55 35020 93,77 373,47 6,22 6 0,22 13,20 6,13
500 87,55 43775 93,77 466,83 7,78 7 0,78 46,80 747
600 87,55 52530 93,77 560,20 9,34 9 0,34 20,40 9,20
700 87,55 61285 93,77 653,57 10,9 12 0,47 28,20 12,28
800 87,55 70040 93,77 746,93 12,4 12 0,47 28,20 12,28

E — energia; mL — mililitros; | — energia em Joule; s — segundos; min— minutos; T — tempo.

Depois da sonicagdo, o material de cada nivel
de energia foi colocado numa proveta de 1000 mL até
atingir o volume maximo. Foi agitado por 1 min e
deixado em repouso por 2 horas para medir a densidade
(pelo método de Bouyoucos), mensurando primeiro um
branco (proveta com 1000 ml. de 4gua) e a amostra

correspondente. Com essas leituras, foi determinado o
teor de argila e cada nivel de energia (Tabela 2), usando
a seguinte equagio:

(Teor de argila — Leitura do branco) x 5 = g de argila
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Tabela 2. Teor de argila

Energia (J mL-1) Teor argila (%) Branco Massa argila (g)
0 0 0 0
100 0,50 -0,50 5,00
200 4,50 0,50 20,00
300 5,50 -0,50 30,00
400 8,00 0,00 40,00
500 10,50 -0,50 55,00
600 10,50 -0,50 55,00
700 10,00 -1,00 55,00
800 10,00 -1,00 55,00

Energia, poténcia e tempo de sonicagido

Com os teores de argila obtidos e os niveis de
energia aplicados, foi gerada uma curva de dispersio no
programa SIGMAPLOT 12.0 (Figura 3-A).

A curva exponencial tendendo a0 maximo nio
se ajustou aos pontos plotados, entdo foi realizado um
ajuste linear dos primeiros 4 pontos obtendo uma
primeira equacio parcial (Figura 3-B).

Os ultimos 4 pontos também foram ajustados

linearmente para obtencdo da segunda equacio parcial
0
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(Figura 3-C). As duas equagGes parciais foram igualadas
para encontrar um ponto de interse¢ao que foi assumido
como energia a ser aplicada para a dispersao da amostra
do solo do experimento (Figura 3-D).
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Figura 3. Energia dispersiva para desagregagio de microagregados. 3-A. curva exponencial tendendo ao maximo. 3-B.
Ajuste linear dos primeiros 4 pontos. 3-C. ajuste linear dos ultimos 4 pontos. 3-D. Ponto de interse¢io de energia a ser

aplicada.
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Separagao e analise das fragdes argila e silte

Ap0s a sonicac¢do, a amostra (por repeti¢ao) foi
colocada em proveta de 1000 ml, completando um
volume até 2 cm abaixo da parte superior da proveta. A
distancia percorrida pelas particulas foi de 32,7 cm, e
calculada pela lei de Stokes para determinar a velocidade
de sedimentacio. O tempo assumido de sedimentacio
segundo a Lei de Stokes foi de 23 horas (82 800 s).

Lei de Stokes

. GD?(dp —d1)
18n

v = velocidade de sedimentac¢io de particula

G = aceleracio pela gravidade

D = didmetro da particula

dp = densidade da particula

d1 = densidade da solu¢io (depende da temperatura)
n = viscosidade da soluc¢io

Ap6s as 23 horas, o sobrenadante da amostra
foi sifonado e colocado em baldes. Depois da sifonagio,
foi novamente colocada dgua na amostra até o mesmo
limite (2 cm abaixo da borda superior da proveta) e
agitada por um minuto. Este procedimento foi repetido
a cada 23 horas por 13 ciclos (13 dias), ap6s dos quais, o
sobrenadante ficou transparente.

Para a sedimentacio da argila, o sobrenadante
total foi floculado com CaCly, depois, foi colocado em
bécker de 1000 mL para secagem a 50 °C. O mesmo
procedimento foi aplicado para o silte.

Ap6s a secagem, as fragSes foram pesadas para
estimar o porcentual de areia, silte e argila para assim
determinar a classe textural da amostra. Apos esta etapa
as amostras foram levadas ao laboratério de
Biogeoquimica da DSEA da UFPR para determinagio
do de COT e NOT, ligados a fracio argila e silte pelo
método de combustdo via seca, por meio do aparelho
VARIO ELIII - Elementar®.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As médias das fracoes areia, silte e argila
obtidas de todas as energias de sonicagdao nas 20 g de
solo analisado, sio apresentadas na tabela 3. Os
resultados de C e N estio apresentados nas figuras 4 e 5.

Da amostra inicial de 20 g de solo recuperou-
se um total de 17,34 g, sendo as fracdes determinadas
com esse valor final, recuperadas.

De acordo com os resultados obtidos no
fracionamento fisico, o solo analisado pode ser

classificado como franco-argiloso, segundo o tridngulo
de classe textural (SANTOS ef al., 2015), caracteristica
diretamente relacionada com a posi¢do na paisagem do
local, onde foi coletado o solo.

Tabela 3. Fragdes areia, silte e argila em 20 g de solo
determinadas pelo método de sonicagio.

Fragio Média do v, Desvio

peso (g) padrio
Areia 4,05 23% 0,02
Silte 7,69 44% 0,10
Argila 5,60 32% 0,50
Total recuperado 17,34 100%

A fracdo argila apresentou maior capacidade de
estocar C e N, seguida das fracoes silte e areia (Figura 4
e 5). Desta maneira, evidenciou-se que a maior % de C
esta ligada a fracdo menor que 53 um, fragdo estd
associada aos minerais, evidenciando a capacidade de
interacdo organo-mineral da fracdo argila, sendo esta
uma das formas de estabilizar e proteger a matéria
organica no solo.

25 9,578
20
m Solo
15 6,023
u Argila
10 :
4503 . Silte
5 2246 u Areia
0 [

Fracoes areia, silte, argila e solo

Figura 4. Porcentagem de C nas diferentes particulas do
solo e da amostra inicial.
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Fracoes areia, silte, argila e solo

Figura 5. Porcentagem de N nas difetentes particulas do
solo, do solo e da amostra inicial.
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A maior quantidade de C na fracio argila indica
que o alto teor de C deste solo de 90 g kg! ¢ resultado
do alto teor de C estabilizado nas menores fracdes de
microagregados segundo constatado na SBCS RS/SC
(2004). Isso se deve a maior atividade do anion
carboxilato da MOS, coordenando os elementos da
estrutura do mineral, através de troca de ligantes (DICK
et al., 2009). Ja a COP, fracio de agregados de 53 — 2000
um, apresentou menores quantidades de C em relacio a
COAM (Figura 6). A maior porcentagem de C associado
aos minerais em relacio a COP ¢é encontrada tanto para
solos de clima temperado (AYOAMA e al, 1999;
SLEUTEL et al., 2006; WARING et a/, 2014) como para
clima tropical (MAFRA, 2013).

A porcentagem total de C (9,578%) e de N
(0,589%) no solo sem fracionamento fisico foi menor
em relacdo aos fracionados (C- 12,772% e N - 0,884%)).

Embora a quantidade de C do COP ter sido
menor em relagdo ao C da COAM esta fracio apresenta
relevante importancia tanto por servir como uma ponte
das fracdes mais liabeis as mais estabilizadas, como
também por apresentar maior sensibilidade indicando
quanto o efeito do manejo sobre a area (AYOAMA e
al., 1999; MAFRA, 2013).

O papel da COP encontrada neste estudo,
embora pouco significativo em relagio a COAM, indica
que possivelmente esta area vem recebendo continuo
aporte de carbono como resultado do cultivo de plantas
C4 (milho) no plano de rotacdo da area de estudo. A
presenga de plantas C4 apresentam elevada produgio
primaria liquida (PPL) e tanto os residuos da parte aérea
como das raizes, influenciam na entrada de C no solo,
na forma de biomoléculas de polissacarideos, que
servem como agente cimentante transiente em funcgio
de ser um ponto de nucleacio tanto para o aumento da
atividade microbiana do solo, como para a formacio dos
microagregados (IKUMAR e7 al., 2013), para posterior
estabilizacio da MOS em um “turnover” de maior
duragdo para a formagido de novos microagregados por
agentes persistentes (SIX e al, 2004). As continuas
adicoes de MO, aliadas ao efeito de estabilidade dos
macroagregados com tamanho >250 my, e as repetidas
aplicacbes de estrumes como adubo no solo,
possivelmente explicam as propor¢oes de COP
encontradas neste estudo. Assim, o continuo aporte de
MO proporcionou a estabilizacgio do C nos
microagregados dos altos teores de C da COAM
encontrados neste estudo.
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Figura 6. Carbono orginico particulado (COP) 53 — 2000
pm e carbono orginico associado aos minerais (COAM)
<53 um.

CONCLUSAO

A calibracio da sonda pela temperatura da agua
resultou no aumento da poténcia com o aumento da
temperatura ¢ identificagdo de amplitude 6tima de 50%;

O maior nivel de energia a ser aplicado para
esse trabalho foi de 522 ] mL ! por 18 e 36” para a
amostra de solo com alto teor de MO avaliado;

A maior propor¢io de C esteve associada aos
minerais ¢ a menor, a fragdo particulada.
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