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Apresentacao

A matéria organica representa componente fundamental para a
manutencdo da qualidade do solo, estando envolvida em diversos
processos fisicos, quimicos e bioldgicos. Desequilibrios no seu
suprimento e alteracdes nas taxas de decomposi¢céo podem provocar
a sua reducdo em solos sob cultivo, desencadeando processos de
degradacdo. A sustentabilidade de agroecossistemas esta
intimamente relacionada a sua manutencao.

Devido a sua complexidade estrutural, funcional e dinamica, as
metodologias de estudo da matéria organica do solo constituem tema
de constante debate. O "Fracionamento fisico do solo em estudos
da matéria organica" engloba uma série de metodologias visando a
separacgdo de reservatorios funcionais da mesma, com aplicagfes em
diversos tipos de estudo (pedoldgicos, agregagéo/estruturacao,
erosao, dindmica e fluxo de C, etc.). Apresenta diversas vantagens em
relacdo aos tradicionais métodos de fracionamento quimico, pois
possibilita a separacdo de reservatorios da matéria organica de
diferente natureza e grau de associacdo com a matriz do solo.

A idéia de escrever este livro surgiu em 1999, durante o
V Encontro Brasileiro de Substancias Hiumicas, quando os autores, em
conversas com colegas da area, observaram a falta de padronizacéo
de métodos na maioria dos trabalhos. Essa auséncia de padrbes
metodoldgicos representa um grande entrave na comparacdo de
resultados. Este livro representa as bases tedricas para o nivelamento
de metodologias de fracionamento fisico da matéria organica do solo,
constituindo uma importante contribuicio para sua padronizacao.

O presente livro celebra uma importante parceria entre a
Embrapa Agropecuaria Oeste e a Embrapa Solos e certamente



contribuird para melhor uso das metodologias de fracionamento fisico,
tendo aplicacdes diretas na melhoria do entendimento da fungéo e
dindmica da matéria organica do solo, subsidiando estratégias de
manejo mais adequadas e sustentaveis.

José Ubirajara Garcia Fontoura Doracy Pessoa Ramos
Chefe-Geral _ Chefe-Geral
Embrapa Agropecuéria Oeste Embrapa solos



Sumario

Introducéo, 11
Fracionamento Fisico: Base Conceitual, 15

Método Densimétrico, 19
Fracéo leve livre (FL-livre), 19
Fracéo leve oclusa (FL-oclusa), 24
Fracdo pesada (FP), 28
Aspectos metodoldgicos, 30

Método Granulométrico, 37
Fracionamento em COM-secundarios, 37
Aspectos metodolégicos, 42
Fracionamento em COM-primarios, 43
Composicao e dinamica dos COM-primarios, 45
Aspectos metodoldgicos, 52

Consideracdes Finais, 63

Referéncias Bibiograficas, 65






Fracionamento Fisico
do Solo em Estudosda
Matéria Organica

Renato Roscoe
Pedro Luiz Oliveirade Almeida Machado






Introducéo

Embora contribua somente com uma pequena parcela da massa total dos
solos minerais, a matéria organica do solo (MOS) é componente essencial nos
diversos processos quimicos, fisicos e bioldgicos de ecossistemas terrestres
(Piccolo, 1996; Christensen, 2000; Carter, 2001). Diversos trabalhos tém
ressaltado suas funcdes na manutencado da qualidade do solo (Christensen &
Johnston, 1997; Janzen et al., 1997), na sustentabilidade dos sistemas
naturais e agricolas (Carter, 2001; Swift & Woomer, 1993) e no balanco de
gases responsaveis pelo efeito estufa (Wigley & Schimel, 2000; Lal et al.,
1997; Schlesinger, 1997). No Brasil, varios pesquisadores tém ressaltado a
importancia da MOS em melhorar e manter as propriedades fisico-quimicas e
biologicas de diversos tipos de solo (Raij, 1969; Morais et al., 1976; Igue et al.,
1984; Pereira & Peres, 1987; Castro Filho et al., 1998; Mendonca & Rowell,
1994; Silva & Resck, 1997; Franchini etal., 1999; Amado et al., 1999).

Compreende-se por MOS todo o carbono organico presente no solo na forma
de residuos frescos ou em diversos estagios de decomposi¢cdo, compostos
humificados e materiais carbonizados (ex.: carvdo em solos de savana),
associados ou nao a fragao mineral; assim como a porgdo viva, composta por
raizes e pela micro, meso e macrofauna. Entretanto, esta € uma conceituagdo
tedrica e na maioria das vezes 0 que se convenciona chamar de MOS
compreende somente parte dos componentes citados, dependendo
enormemente do preparo da amostra e da metodologia utilizada na
determinacéo. Por exemplo, em analises de rotina de fertilidade do solo, as
amostras sdo destorroadas e tamisadas, eliminando-se todos os residuos
organicos maiores que 2 mm (incluindo-se toda a macro e parte da
mesofauna), e analisados por oxidagdo em via imida (ex.: Embrapa, 1997),
gue é pouco sensivel a fragbes com alto grau de humificacdo e a formas
carbonizadas.

Devido a sua complexidade e diversidade estrutural (Saiz-Jimenes, 1996;
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Clapp & Hayes, 1999) e as possibilidades de interacdo com a matriz mineral
do solo (Cornejo & Hermosin, 1996; Hassink & Whitmore, 1997), a MOS néao
vem a ser uma componente simples e homogénea. Na realidade, trata-se de
um heterogéneo conjunto de materiais organicos diferindo em composic¢éo,
grau de disponibilidade para a microbiota e funcédo no ambiente (Carter, 2001).
Os diversos tipos de fracionamento de solo utilizados em estudos de MOS
tentam justamente reduzir essa heterogeneidade, procurando separar
fracdes homogéneas quanto a natureza, dindmica e fungdo, mas ao mesmo
tempo suficientemente diferentes umas das outras (Christensen, 2000). A
escolha do método de fracionamento depende do objetivo do estudo que se
conduz, seja ele para a caracterizacdo e identificagdo quimica de
componentes especificos da MOS ou para a quantificacdo ou descricdo de
compartimentos da MOS importantes na ciclagem e liberacédo de nutrientes
paraas plantas (Collins etal., 1997).

O fracionamento quimico em estudos da MOS é um procedimento bastante
conhecido (Schnitzer, 1978; Kumada, 1987; Frimmel & Christman, 1987;
Stevenson & Cole, 1999). Consiste na extracéo de substancias himicas do
solo e posterior obtencdo de trés principais componentes (acidos humicos,
acidos falvicos e huminas) baseada em diferencas na solubilidade das
substancias himicas em solu¢des acidas ou alcalinas (Stevenson & Cole,
1999). Ha numerosos trabalhos sobre substancias himicas em solos do Brasil
(Volkoff & Cerri, 1978, 1980, 1981; Volkoff et al., 1978, 1984, 1988; Roth et al.,
1992; Machado & Gerzabek, 1993; Mendonga & Rowell, 1994; Borges & Kiehl,
1996; Dick et al., 1998, 2000; Cunha & Ribeiro, 1998; Gomes et al., 1998;
Benites et al., 1999; Mendonza et al., 2000; Longo & Espindola, 2000;
Marchiori Janior & Melo, 2000; Silva et al., 2000a; Silva et al., 2000b). Todavia,
0 uso de diferentes extratores (Na,P,O,, H,PO,, NaOH, NaOH + Na,P,0,,
resina trocadora de ions) e diferentes quantificacdes de acidos himicos e
fllvicos (determinacéo de carbono de cada fragdo por oxidagdo sulfocrémica,
densidade 6tica) tém dificultado a comparac¢éo de resultados para 0 mesmo
tipo de solo sob condicbes edafoclimaticas similares. Assim, ha uma
tendéncia da adocdo do método preconizado pela Sociedade Internacional de
Substéancias Hamicas (Swift, 1996; Machado, 1999) por ser um procedimento
adequado para os varios tipos de solos e que pode ser conduzido na maioria
dos laboratorios. A realizacdo de encontros internacionais bianuais desde
1983 e nacionais desde 1996, juntamente com a existéncia da Sociedade
Internacional de Substancias Humicas, tém contribuido bastante para a
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caracterizagdo das substancias hamicas, o estabelecimento de amostras
certificadas e a padronizacdo de procedimentos de extracdo, em diversos
materiais, incluindo o solo (http://www.ihss.gatech.edu/). Estima-se que 65%
a 75% da matéria organica de grande parte dos solos minerais sejam
substancias humicas (Schnitzer, 1978).

Estudos da matéria organica do solo através da extracao e fracionamento de
substancias humicas tém sido conduzidos para o entendimento da
pedogénese (Cunha & Ribeiro, 1998; Gomes et al., 1998; Benites et al.,
1999), da melhoria de propriedades fisicas do solo (Roth et al., 1992), das
interagdes organo-minerais (Dick et al., 1998; 2000), da diminuicdo da
fixacdo de fésforo (Fontes et al., 1992) e do impacto da agricultura na
qualidade do solo (Machado & Gerzabek, 1993; Longo & Espindola, 2000;
Mendonza et al., 2000). Entretanto, os métodos de fracionamento quimico
pouco tém contribuido para a identificacdo de compartimentos da MOS que
diminua sob manejo intensivo e de modo distinto ao longo do tempo
(Jenkinson, 1971; Duxbury et al., 1989; Cambardella & Elliott, 1992;
Christensen, 1992; Oades, 1993; Collins et al., 1997). Em uma revisao sobre
o controle fisico da dinamica da matéria organica do solo de regides tropicais,
Feller & Beare (1997) apontaram duas provaveis razdes para isso:

a) acidos humicos e fulvicos, em geral, apresentam baixa taxa de
transformacéo e, assim, dificilmente se relacionam com processos de
curto prazo (de alguns dias a décadas) normalmente estudados em solos
cultivados;

b) extracOes alcalinas/acidas sao altamente seletivas e ligadas a solubilidade
dos compostos organicos, 0 que acarreta a extracdo de compostos
semelhantes de compartimentos ou reservatérios (dinamicos e
funcionais) da MOS completamente diferentes.

Existe uma forte tendéncia em se adotarem métodos fisicos para o
fracionamento de solo em estudos da MOS (Turchenek & Oades, 1979;
Stevenson & Elliott, 1989; Balesdent et al., 1991; Gregorich & Ellert, 1993;
Golchin et al., 1997; Feller & Beare, 1997; Elliott & Cambardella, 1991,
Cambardella, 1997; Christensen, 1992, 1996, 2000). Os métodos fisicos sédo
considerados menos destrutivos e mais relacionados com a funcéo e
estrutura da MOS in situ, do que os métodos quimicos (Christensen, 1992,
1996, 2000; Feller et al., 2000). Os métodos podem ser densimétricos ou
granulométricos, ou uma combinacao de ambos. Uma série de esquemas de
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fracionamento encontram-se descritos na literatura, ndo havendo uma
verdadeira padronizagéo.

O objetivo deste livro foi o de descrever e avaliar os principais métodos fisicos
de fracionamento do solo utilizados em estudos de matéria organica,
enfatizando as suas possibilidades de uso e fatores limitantes. Maior énfase
foi dada aos métodos fisicos, diante das crescentes evidéncias de que eles
possibilitam a separacao de reservatérios da MOS mais relacionados com
suas caracteristicas e dindmica no estado natural.

Os métodos fisicos de fracionamento cobrem procedimentos distintos, onde
cada um esta designado a um objetivo especifico e ndo existe ainda nenhum
esquema de procedimento consensual. Tais métodos vém sendo amplamente
utilizados em estudos de MOS, visando a separacdo de reservatorios
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funcionais e dindmicos, assim como ao isolamento de complexos organo-
minerais, nos mais diversos ecossistemas (Turchenek & Oades, 1979;
Stevenson & Elliott, 1989; Balesdent et al., 1991; Gregorich & Ellert, 1993;
Golchin et al., 1997; Feller & Beare, 1997; Elliott & Cambardella, 1991;
Cambardella, 1997; Christensen, 1992, 1996a, b, 2000). Assim, trata-se de
um procedimento utilizado para relacionar a MOS com a agregacdo e
estabilidade de agregados ou para a quantificacdo de compartimentos da
MOS visando estudos sobre a dindmica da mesma. Segundo Christensen
(1992), o conceito por tras do fracionamento fisico enfatiza o papel das fracdes
minerais na estabilizacao e transformacgéo da MOS. Existem varios modelos
descritivos do arranjo espacial das particulas minerais e organicas no solo,
servindo de embasamento tedrico para os procedimentos utilizados em
diferentes esquemas de fracionamento fisicos (Oades, 1984; Oades &
Waters, 1991; Golchin et al., 1994a, 1997; Christensen, 1996a, b, 2000). Tais
modelos podem ser bem complexos, como o descrito por Golchin etal. (1997),
mas, em geral, um modelo relativamente simples (Fig. 1) serve de base para a
maioria dos esquemas de fracionamento fisico utilizados (Christensen,
19964, b, 2000).

Em tal modelo, Christensen (1996a, b, 2000) postula que, dependendo do
grau de associagdo com a matriz do solo, a MOS pode estar livre ou
fracamente associada as particulas de solo, sendo chamada de matéria
organica nao-complexada (MONC); ou estar fortemente ligada as particulas
minerais, formando complexos organo-minerais (COM). Os COM séo ditos
primarios, quando resultam da interagdo direta entre particulas minerais
primarias e compostos organicos. Juntamente com a MONC, os COM-
primarios constituem as unidades basicas de organizacdo das particulas
minerais e orgénicas do solo (Fig. 1). Em um segundo nivel hierarquico de
organizacdo, os COM-primarios agrupam-se, formando agregados ou COM-
secundarios. Neste processo, pode ocorrer 0 aprisionamento de parte da
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MONC no interior dos COM-secundarios, dando origem a uma divisdo da
MONC em: livre, na superficie ou entre agregados (MONC-livre); e oclusa,
dentro dos agregados em locais pouco acessiveis a micobiota (MONC-
oclusa).

Segundo a hipétese hierarquica de formagéo e estabilizagdo de agregados
descrita por Golchin et al. (1997), um terceiro nivel hierarquico de agregacao
ocorreria em solo onde a MOS é o principal agente agregante. COM-

U(ET} COM-Primérios

COM-Secundarios / Tamanho Areia

#+.= COM-Primérios
= e Tamanho Silte

Ow>

COM-Priméarios
Tamanho Argila

Ow>

-

225 Mmonc-oclusa é

s T
\

MONC-Livre A

Fig. 1. Modelo descritivo do arranjo espacial de particulas minerais e organicas
do solo. O solo é constituido por complexos organo-minerais secundarios (COM-
secundarios) e matéria organica ndo complexada livre (MONC-livre). Os COM-
secundarios, por sua vez, resultam da unido de COM primérios, aprisionando
matéria organica ndo-complexada oclusa (MONC-oclusa). As letras préximas a
cada frac@o representam 0s mecanismos de protecdo contra a decomposi¢ao:
A, recalcitrancia; B, oclusdo; e C, complexacaol/ligagdo com as particulas
minerais. Maiores detalhes séo dados no texto.

Fonte: Roscoe (2002a), baseado em Christensen (1996a, b, 2000).
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secundarios menores que 250 nm (microagregados) juntariam-se formando
os macroagregados (COM-secundarios > 250 nm). Assim, admitem-se duas
classes de COM-secundarios, os micro e macroagregados. Esta concepcao,
apesar de estar de certa forma relacionada com a Fig. 1, ndo é representada
na mesma. Isso se deve ao fato de a hipétese hierarquica de agregagéo nao
se aplicar atodos os solos (Oades & Waters, 1991).

No modelo da Fig. 1, a MOS encontra-se presente em diferentes reservatorios
(MONC-livre, MONC-oclusa e COM-primarios), com diferentes graus de
disponibilidade para a (micro)biota, nos quais seriam envolvidos mecanismos
especificos de protecéo e estabilizacdo da MOS. Tais mecanismos podem ser
sumariados em trés categorias: recalcitrancia das moléculas organicas,
oclusdo dentro de agregados e ligacdo/complexacdo com a matriz mineral
(Christensen, 1996a).

Diferentes componentes dos residuos vegetais e animais apresentam
complexidade distinta, exigindo aparatos enzimaticos especificos para a sua
decomposicéo (Stevenson & Cole, 1999). Moléculas mais complexas (ex.:
lignina, cutina, suberina) tendem a sofrer um processo mais lento de
decomposi¢do comparativamente a moléculas mais simples (ex.:
carboidratos, proteinas), sendo mais recalcitrantes no ambiente (Baldock et
al., 1992; Schulten & Leinweber, 2000). A recalcitancia intrinseca da molécula
a ser decomposta € um mecanismo de protecao que atua em todos os
reservatorios representados na Fig. 1, sendo exclusivo somente para a
MONC-livre.

O aprisionamento da MONC-oclusa no interior de COM-secundarios pode
limitar a sua disponibilidade para os organismos decompositores
(Christensen, 2000). Acredita-se que a oclusao fisica ou protecdo de materiais
orgéanicos dentro dos COM-secundarios reduza a difusdo de agua, ar e/ou
nutrientes, restringindo o ataque de microrganismos, assim como 0 acesso de
enzimas (Burns, 1982; Nannipieri et al., 1990; Collins et al., 1997; Hassink &
Whitmore, 1997). Portanto, para a MONC-oclusa, dois dos mecanismos
mencionados estariam atuando, a recalcitrancia das moléculas em si e a sua
ocluséo dentro de agregados (Fig. 1).

A formacdo de COM-primérios pela associacao entre moléculas organicas e
argilas silicatadas e/ou 6xidos e hidréxidos de ferro e aluminio promovem uma
eficiente protecdo contra a decomposicdo (Schulten & Leinweber, 2000;
Christensen, 2000). Mecanismos de adsor¢éo e liga¢des quimicas diversas
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na superficie das argilas (ex.: pontes catiénicas e de hidrogénio, interacdes
eletrostaticas, forcas de Van der Waals) tornam os residuos organicos mais
resistentes ao ataque microbiano, sendo apontados como uma das razdes
para o relativo acimulo de MOS em solos argilosos (Hassink & Whitmore,
1997; Schulten & Leinweber, 2000). Neste caso, para todos os COM-
primarios, estariam atuando dois dos mecanismos mencionados: a
recalcitrancia e a ligacdo/complexacdo. Entretanto, alguns destes COM-
primarios poderiam, ainda, ser aprisionados dentro dos COM-secundarios em
locais de dificil acesso a microbiota, o que adicionaria um terceiro mecanismo
de protec¢éo, aocluséo (Fig. 1).

Em termos de dinamica e grau de decomposicao dos diferentes reservatorios
representados na Fig. 1, geralmente observam-se maiores taxas de
decomposicao e menor grau de humificacdo para a MONC-livre. A MONC-
oclusa ocupa uma posicéo intermediaria e os COM-primarios apresenta-se
mais humificados e com baixas taxa de decomposi¢céo (Baldock et al., 1992;
Golchinetal., 1997; Christensen, 1996a).

Levando-se em consideracdo as diferencas tedricas entre esses
reservatérios, os métodos de fracionamento fisico visam a separacao dos
mesmos, de forma que possam ser quantificados e caracterizados. Para
tanto, distiguem-se dois grupos de métodos: os baseados na diferenca em
densidade entre os compartimentos (métodos densimétricos); e os que levam
em consideracao diferencas no tamanho de particulas (métodos
granulométricos). Vale ressaltar que, muitas vezes, tais métodos sdo usados
em combinacao.

O método densimétrico baseia-se na diferenca de densidade entre a fragcao
orgénica e a mineral. A densidade dos minerais do solo geralmente excede 2 g
cm?®, enquanto a de compostos organicos € inferior a 1,5 g cm” (Gregorich &
Ellert, 1993). Durante a humificacdo parte da MOS associa-se fortemente a
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particulas minerais do solo, acumulando-se em frac6es de maior densidade
(Barrios et al., 1996). A flotacdo em liquidos com alta gravidade especifica
permite, portanto, a separacao da MOS em fracdes com densidades mais
baixas e mais altas que a da soluc¢éo utilizada. Tais fragdes sdo denominadas,
respectivamente, leve e pesada (Gregorich & Ellert, 1993). A fracdo leve
corresponde a MONC descrita anteriormente, dividindo-se em: livre -
separada antes da dispersdo dos COM-secundarios em COM-primarios,
equivalente a MONC-livre; e oclusa - separada apos a disperséo, equivalente
a MONC-oclusa (Fig. 1). A fracao pesada, por sua vez, equivale aos COM-
primarios do modelo apresentado na Fig. 1.

As primeiras tentativas de extracdo ou separacao de residuos vegetais do
solo por densidade datam do periodo entre 1933 e 1941 (Feller, 1997). Mais
tarde, foi introduzido o uso de ultra-som para romper agregados antes do uso
de liquidos densos (Feller, 1997). Esta Ultima técnica levava a quantificagcao
das fracdes leves-livres e leves intra-agregados do solo.

Fracao levelivre (FL-livre)

A FL-livre é constituida por materiais organicos derivados principalmente de
restos vegetais, mas contendo quantidades razoaveis de residuos
microbianos e da microfauna, inclusive hifas fungicas, esporos, esqueletos,
peletes fecais, fragmentos de raizes e sementes (Molloy & Speir, 1977;
Spycher et al., 1983; Golchin et al., 1997). Em solos sob vegetacédo que
sofrem queimadas periédicas (ex.: savanas, cerrados), a FL-livre pode
apresentar quantidades significativas de materiais carbonizados ou
parcialmente carbonizados (ex.: carvao vegetal, fuligem) (Skjemstad et al.,
1990, 1996; Cadisch et al. 1997; Schmidt & Noack, 2000; Roscoe et al., 2000,
2001). A composigdo quimica da FL-livre € comparavel aquela de materiais
vegetais e da liteira (Skjemstad et al., 1996; Freixo et al., 2002a), sendo
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dominado por carboidratos de origem vegetal, principalmente celulose, mas
apresentando uma relagéo C:N ligeiramente inferior a liteira (Golchin et al.,
1997). Embora ainda semelhante a liteira, esta fragdo ja passou por
consideraveis transformacodes, perdendo parte dos compostos de rapida
decomposicdo, como carboidratos e proteinas. Golchin et al. (1997),
utilizando *C RMN em estado s6lido, observaram em solos cultivados com
trigo uma reducéo de aproximadamente 40% do sinal atribuido ao O-alquil em
amostras de FL-livre, quando comparadas a amostras de liteira. Os autores
observaram ainda um aumento relativo nas intensidades dos sinais atribuidos
aos compostos aromaticos e grupos alquil. Apesar dessa perda relativa, o
espectro da FL-livre continuou sendo dominado por grupamentos O-alquil
(Golchin et al., 1997). A mesma tendéncia foi observada por Roscoe et al.
(2002), para um Latossolo vermelho distréfico sob vegetacéo de cerrado e sob
pastagem de Brachiaria spp. por 23 anos (Fig. 2a). Os autores observaram
uma clara dominancia de grupamentos O-alquil (41%-44% da intensidade
total), em relagdo aos sinais para aromaticos (22%-23%), carbonil (19%-23%)
e alquil (12%-18%).

Devido a suarelativa facilidade de decomposicéo, a FL-livre esta muito ligada,
em termos de dindmica, ao suprimento de residuos organicos do sistema
(Christensen, 2000). Por esta razdo, a sua quantidade no solo e composi¢céo
apresentam maior variabilidade espacial e sazonal que as demais fragbes
(Spycher etal., 1983; Christensen, 2000).

A FL-livre representa apenas uma pequena parte da massa total dos solos
minerais, mas pode armazenar parte significativa do carbono e nitrogénio
total. A Tabela 1 sumariza resultados de fracionamentos densimétricos para
diversos tipos de solo e vegetacdo. Enquanto a massa de solo representada
pela FL-livre varia entre 0,4%-6,7% do peso, a quantidade de carbono
presente nesta fragdo pode atingir valores superiores a um terco do carbono
total da amostra (Tabela 1). Com relagéo ao tipo de clima, ndo ha uma clara
tendéncia para o acumulo de C organico na FL-livre. Entretanto os teores
tendem a ser mais elevados para solos sob vegetacdo nativa, sobretudo
florestas (Tabela 1). Pastagens cultivadas tendem a manter as quantidades de
FL-livre, enquanto areas com culturas anuais sofrem reduces acentuadas
em comparacgdo a areas nativas. O Sistema Plantio Direto, comparado ao
plantio convencional, pode manter valores mais altos de FL-livre (referéncia C
- Tabelas 1 e 2), embora em alguns estudos ndo haja diferenca entre esses
métodos de manejo do solo (referéncia F - Tabela 1).
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(a) Fragao Leve Livre

Cerrado

Pastagem

(b) Fracdo Leve Oclusa

Cerrado

Pastagem

— ——
240 160 80 0
(ppm)
Fig. 2. Espectros de *C RNM em estado s¢lido para (a) fragdo leve livre separada em uma

solugéo de Nal (1,6 g cm®) antes da completa dispers&o do solo com ultrasom, e (b) fracéo leve
oclusa, separada apés a disperséo.

Fonte: Roscoe etal. (2002a).
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Tabela 1. Tipo de solo, clima e vegetac&o, teor de argila (g kg*), teor de carbono orgénico
total (CT, em g kg"), peso de FL-livre em relag&o ao solo total (Peso, em g kg™), teores de
carbono da FL-livre (C, em g kg™ de frac&o) e quantidade de carbono na FL-livre expressa
emrelacéo ao carbonototal (C/CT, em percentagem).

Fonte Solo Clima Vegetacdo Argila CT F:;;':(;e C CICT
A? Natrixeralf Mediterraneo Floresta 120 35,3 24 283 19
A Hapludalf Subtropical Floresta 230 25,0 14 258 15
A Chromustert ~ Subtropical Floresta 520 41,7 43 301 31
A Rhodoxeralf ~ Mediterraneo Pastagem 170 28,2 9 247 8
A Pellustert Subtropical Pastagem 720 28,0 6 327 7
B Inceptisol Temperado Floresta 280 81,6 30 325 12
B Inceptisol Temperado Pastagem 220 44,4 10 302 8
B Inceptisol Temperado Milho-PC® 220 17,7 4 279 6
B Andisol Temperado Pastagem 280 102,0 20 226 5
B Andisol Temperado Cevada- 240 82,8 10 290 4
pPC
C 3 solos® Temperado Milho/Soja- - 23,0 - - 4
PC
C 3 solos® Temperado Milho/Soja-  — 25,1 - - 7
PD
D Oxisol Tropical Floresta 550 73,0 12 307 5
D Oxisol Tropical Pastagem 550 51,5 15 269 8
D Oxisol Tropical Pastagem 550 84,0 23 234 7
E LE Tropical Cerrado 870 64,7 67 344 36
E LE Tropical Cerrado 870 61,4 56 345 32
E LE Tropical Pastagem 880 32,3 8 257 6
E LE Tropical Pastagem 840 24,9 12 289 10
F LE Tropical Cerrado 870 41,9 29 258 18
F LE Tropical Milho-PD® 850 31,4 6 210 4
F LE Tropical Milho-PC® 850 31,1 7 240 5
G LA Tropical Cerrado 580 46,8 - - 18
H Lvdf Subtropical Floresta 560 45,0 - - 32

@A) profundidade de 0 a 10 cm, solo passado em peneira de 2 mm e densidade de separacéo de
1,6gcm®B) 0al0cm,<6mmel,6gcm? C)0a5cm,<2mmel6gcm®D) 0a7,5cm, <2
mme1,6gcm® E) 0a3cm,<2mmel,7gcm®F)0a7,5cm,<2mmel,7gcm® G) 0a5cm,<
2mme1,8gcm® H) 0a5cm,<2mme1,8gcm™.

@PC - plantio convencional e PD - plantio direto.

® Os valores representam médias para trés tipos de solo, um "fine, montmorillonitic, mesic Aquic
Argiuoll”, um "somewhat poorly drained Fine-silty mixed mesic Aquic Argiuoll* e um "poorly
drained Fine, silty, mixed mesic Typic Haplaquoll".

Fonte: A - Golchin et al. (1994b); B - Parfitt et al. (1997); C - Wander & Bidart (2000); D - Golchin et al. (1995); E -
Roscoe et al. (2001); F - Roscoe & Buurman (2003); G - Freixo et al. (2002b); H - Freixo et al. (dados nao
publicados).
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A quantidade de FL-livre pode ser influenciada pelo tipo de vegetacao, mas
normalmente ha um acumulo nos horizontes superficiais. Em sistemas
dominados pela deposicéo superficial de liteira, como florestas e savanas
densas, este acumulo é mais acentuado que em sistemas onde predomina a
deposicao de liteira subterrénea (residuos de raizes), como pastagens nativas
e cultivadas. Tal fenébmeno foi observado por Roscoe et al. (2001), quando
comparou um cerrado sensu-stricto denso com uma pastagem cultivada por
23 anos. No cerrado, observou-se uma quantidade de carbono organico
presente na FL-livre bastante elevada na supeficie
(150 g dm?®), que foi reduzida drasticamente ja no primeiro horizonte
subjacente (~ 20 g dm?®), enquanto na pastagem nio foi observado tal
acumulo na superficie.

Como dito anteriormente, o Unico mecanismo de protec¢éo atuando na FL-livre
€ a recalcitrancia do material constituinte dessa fracdo (Fig. 1). A FL-livre,
portanto, tende a ser a mais disponivel para a (micro)biota dentre as fracdes
densimétricas (Gregorich & Ellert, 1993; Golchin et al., 1995). Trumbore &
Zheng (1996), analisando solos de diferentes grupos, distribuidos nos
tropicos e em zonas temperadas, observaram que o contetido de **C da FL (<

Tabela 2. Teor de carbono orgéanico (C total) de um Pachic Haplustoll (Sidney,
Nebraska, USA) e de um Latossolo Vermelho (Passo Fundo, RS) e da fragcéo leve (C
FL) da matéria organica de amostras coletadas na profundidade de 0-20 cm.

Fonte Uso do solo C total CFL
. 2
Cambardella & Elliott (1992) gm
Pachic Haplustoll
Arado de aiveca 3.055 c® 563 ¢
Cultivo minimo 3.494 b 681l c
Plantio direto 3.729 b 926 b
Pradaria nativa 4.237 a 1.671a
g kg *
Freixo et al. (submetido para Arado de disco (trigo-soja) 17,7 (0,2)@ 1,2 (01)
publicagéo) Plantio direto (trigo-soja) 26,9 (1,1) 3,9 (02)
Floresta secundaria 45,0 (4,3) 14,6 (0,3)

@ Valores na coluna seguidos pela mesma letra ndo apresentam diferenca significativa
(P 0.05).
@Valores entre parénteses indicam desvio padrdo da média (n=3).
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2,0 gcm?®) era sempre muito préximo ao observado para o CO, atmosférico na
data de coleta das amostras, 0 que sugere uma rapida reciclagem deste
reservatério de carbono no solo. Entretanto, conforme sugerido por Cadisch
et al. (1997) e Six et al. (1998), a FL-livre pode n&o ser dinamicamente
homogénea. Materiais recalcitrantes, como carvao (Skjemstad et al., 1990,
1996; Cadisch et al. 1997; Schmidt & Noack, 2000; Roscoe et al., 2000,
2001), podem ser encontrados nesta fracao, alterando sua dinamica como
um todo. Roscoe et al. (2001), utilizando a abundancia natural do isotopo
estavel “C, observaram que somente 50% da FL-livre havia reciclado no
horizonte A, ap6s 23 anos de pastagem cultivada (Fig. 3b). Os autores
observaram ainda que, a ciclagem da FL-livre foi maior que a das fracbes
pesadas somente nesta primeira profundidade (Fig. 3b, ¢, d, e). A
identificacdo por microscopia 6tica de fragmentos de carvao na FL-livre levou
0s autores a concluirem que a dinamica dessa fracéo, no solo estudado, é
altamente influenciada pela presenca de material carbonizado.

Frac&o leveoclusa(FL-oclusa)

A FL-oclusa compreende um diversificado conjunto de compostos organicos,
incluindo residuos de plantas, peletes fecais, grdos de pdlen, pélos
radiculares e estruturas fungicas, com um tamanho reduzido e um grau de
decomposicao mais avancado em comparacao a fracao livre (Golchin et al.,
1994b, 1997; Christensen, 2000). Além disso, quantidades relevantes de
materiais organicos ndo reconheciveis sao observados (Golchin et al.,
1994b, 1997; Christensen, 2000). Existem, também, fortes evidéncias da
presenca de materiais carbonizados nesta fracdo (Schmidt & Noack, 2000). A
mudanca em composicao quimica da FL-livre para a oclusa segue o0 mesmo
padrdo observado da liteira para a FL-livre, ou seja, uma consideravel
reducdo nos teores de grupos O-alquil, com preservacdo relativa de
aromaticos e grupos alquil (Baldock et al., 1992; Golchin et al., 1994b, 1997).
Tal comportamento pode ser observado na Fig. 2, na qual observa-se uma
clara mudanca na dominancia do espectro de *C RMN nas frac6es oclusas
(Fig. 2b), quando comparado as livres (Fig. 2a). Segundo Baldock et al.
(1992), este decréscimo relativo em grupos O-alquil e aumento em grupos
alquil esta relacionado nao s6 com a perda mais acentuada dos primeiros
(principalmente na forma de carboidratos), mas também a sintese de grupos
alquil (polimetilenos) pela microbiota. Baldock et al. (1989, 1990a, b)
demonstraram que microrganismos do solo sdo capazes de produzir
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Fig. 3. Contetido de carbono organico (g dm®de solo) originario da vegetac&o original (cerrado
stricto sensu denso) e da pastagem de Brachiaria spp. (barras sélidas) e percentagem do C
organico proveniente da vegetacao original (linha e triangulos), para cada horizonte, ap6s 23
anos de convercéo do cerrado em pastagem: (a) no solo total; (b) na FL-livre; (c) na FL-oclusa; e

nos COM-primarios do tamanho (d) areia, (e) silte e (f) argila.

Fonte: Adaptado de Roscoe etal. (2001).



28 Fracionamento Fisico do Solo em Estudos da Matéria Orgénica

consideraveis quantidades de compostos ricos em grupamentos alquil a
partir de carboidratos (glicose). Num estudo de espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier conduzido em amostras de
Latossolo da regido do Cerrado e do Sul do Brasil, Freixo et al. (2002a)
observaram que os espectros da FL-oclusa apresentaram bandas de
absorcdo N-H e C-O de polissacarideos menos intensas e em maior
conjugacao que os espectros da FL-livre, indicando, assim, que o material
organico da FL-oclusa é mais humificado. Os autores também observaram
uma maior transformacédo estrutural da FL-oclusa de solos sob aracdo de
discos e gradagem leve, quando comparadas com a FL-oclusa de solos sob
plantio direto e vegetacédo natural.

A FL-oclusa pode representar entre 0,1%-26,0% da massa total de solos
superficiais, armazenando de 1%-39% do C organico total (Tabela 3). Em
geral, nenhuma tendéncia clara com relagdo a vegetagao, textura e uso do
solo pode ser derivada da Tabela 3. Por outro lado, os valores observados séo
mais elevados para solos de clima temperado, mediterrdneo e sub-tropical, o
que sugere uma interferéncia do tipo de clima na quantidade de FL-oclusa.
Entretanto, este efeito pode estar sendo confundido com o efeito de tipos
diferentes de solos, pois todos os estudos em clima tropical analisaram
Oxisols. Devido a sua mineralogia dominada por caulinita e oxi-hidroxidos de
Fe e Al, a maioria destes solos séo caracterizados pela presenca de estrutura
forte granular muito pequena (Oliveira et al., 1992), o que parece conferir-lhes
uma pequena capacidade de armazenamento de FL-oclusa (Roscoe et al.,
2001, 2002b). Isso estaria relacionado ao pequeno volume das unidades
estruturais (agregados ou COM-secundarios), diminuindo a possibilidade de
oclusdo. Solos com estruturas em blocos, provavelmente apresentem maior
capacidade de aprisionamento de materiais organicos em locais de dificil
acesso para a microbiéta e enzimas. Esta hipétese, contudo, ainda nao foi
sistematicamente testada e necessita maiores investigacoes.

O processamento da amostra antes do fracionamento também constitui um
importante aspecto na quantificacdo de FL-oclusa. Quando o solo é passado
em peneira de 2 mm antes do fracionamento, estruturas com didmetro médio
superiores a este valor sdo excluidas ou rompidas para que passem na
peneira. A quebra destas estruturas pode liberar parte da FL-oclusa, sendo
esta recuperada como FL-livre. Esta diferenca na malha da peneira é
certamente responsavel (pelo menos em parte) pelas altas percentagens de
FL-oclusa (em relacéo ao carbono total) observadas por Parfitt et al. (1997)
(referéncia B, Tabela 3) quando comparadas as dos outros experimentos. Por
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Tabela 3. Tipo de solo, clima e vegetacéo, teor de argila (g kg™), teor de carbono
organico total (CT, em g kg™), peso de FL-oclusa em relago ao solo total (Peso, em g
kg™, teores de carbono da FL-oclusa (C, em g kg™ de fracdo) e quantidade de carbono
na FL-oclusa expressa em relacéo ao carbono total (C/CT, em percentagem).

Fon- soio Clima Vegetacao Argil cr Froclusa o et
te a Peso

AW Natrixeralf Mediterraneo  Floresta 120 35,3 82 394 9
A Hapludalf Subtropical Floresta 230 25,0 108 384 17
A Chromustert  Subtropical Floresta 520 41,7 181 402 18
A Rhodoxeralf Mediterraneo  Pastagem 170 28,2 69 396 10
A Pellustert Subtropical Pastagem 720 28,0 126 347 16
B Inceptisol Temperado Floresta 280 81,6 160 199 39
B Inceptisol Temperado Pastagem 220 44,4 70 219 28
B Inceptisol Temperado Milho-PC® 220 17,7 20 168 21
B Andisol Temperado Pastagem 280 102,0 260 117 15
B Andisol Temperado ~ Cevada-PC® 240 82,8 110 119 16
C  3solos® Temperado Milho/Soja-PC - 23,0 - - 13
C  3solos® Temperado Milho/Soja-PD - 25,1 - - 21
D Oxisol Tropical Floresta 550 73,0 67 440 4
D Oxisol Tropical Pastagem 550 51,5 43 460 4
D Oxisol Tropical Pastagem 550 84,0 20 450 1
E LE Tropical Cerrado 870 64,7 1,3 442 1
E LE Tropical Cerrado 870 61,4 2,0 378 1
E LE Tropical Pastagem 880 32,3 1,0 352 1
E LE Tropical Pastagem 840 24,9 1,6 442 2
F LE Tropical Cerrado 870 41,9 1,7 404 2
F LE Tropical Milho-PD® 850 31,4 1,4 407 2
F LE Tropical Milho-PC® 850 31,1 1,1 436 2
G LA Tropical Cerrado 580 46,8 - - 1,7
H LVvdf Subtropical Floresta 560 45,0 - - 2,4

@A) profundidade de 0 a 10 cm, solo passado em peneira de 2 mm e densidade de separag&o de
1,6 g cm®, B) 0 a 10 cm, < 6 mm e 16 g cm® C) 0 a 5 cm, < 2 mm e
1,6 gcm®*D)0a75cm <2mmel6gcem® E)y0a3cm <2mmel7gcm?’ F)0a
75cm <2mmel7gcm’ G O0a5cm <2mmel8gcm’®;Hy0a5cm <2mme
1,8gcm®.® PC - plantio convencional e PD - plantio direto.

@ Os valores representam médias para trés tipos de solo, um "fine, montmorillonitic, mesic Aquic
Argiuoll”, um "somewhat poorly drained Fine-silty mixed mesic Aquic Argiuoll* e um "poorly
drained Fine, silty, mixed mesic Typic Haplaquoll".

Fonte: A- Golchin etal. (1994b); B - Parfitt et al. (1997); C - Wander & Bidart (2000); D - Golchin etal., (1995); E -
Roscoe et al., (2001); F - Roscoe & Buurman (2003); G - Freixo et al. (2002b); H - Freixo et al. (dados nédo
publicados).
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outro lado, esta diferenciacdo pode ndo ser importante quando a unidade
estrutural basica do solo tem um diametro médio inferior a 2 mm, como muitos
dos latossolos oxidicos (Oliveiraetal., 1992; Ferreiraetal., 1999).

Assim como a FL-livre, a quantidade de FL-oclusa tende a decrescer com a
profundidade. Em muitos casos, as quantidades tendem a ser despreziveis
abaixo da camada superficial, uma vez que a agregacao e o teor total de
carbono também reduzem com a profundidade.

Conforme ilustrado pelo modelo teérico apresentado na Fig. 1, a FL-oclusa
apresenta dois dos mecanismos de protecao levantados por Christensen
(1996a): a recalcitrancia intrinseca das moléculas e a oclusao no interior de
agregados. Por este motivo, esta fracdo geralmente possui um tempo de
ciclagem maior que a FL-livre (Gregorich & Ellert, 1993). Roscoe et al. (2001),
usando a abundancia natural do isotopo “°C, observaram que, depois de 23
anos de pastagem, em uma area previamente coberta por um cerrado stricto
sensu denso, somente 19% e 6% do C organico era originario da pastagem na
FL-oclusa nas profundidades de 0-9 cm e
9-32 cm, respectivamente (Fig. 3c). Nestas mesmas profundidades, as
qguantidades de C organico originario das gramineas na FL-livre foram,
respectivamente, de 47% e 32% (Fig. 3b), sugerindo uma maior taxa de
ciclagem para esta fracao.

Fracao pesada (FP)

A fracdo pesada (FP) é constituida por materiais organicos em avancado
estagio de decomposicao, ndo identificaveis visualmente, fortemente ligados
a fragdo mineral, constituindo os COM-primarios (Fig. 1) (Christensen, 2000).
Acredita-se que esta fracdo seja dominada por compostos orgénicos de
elevada recalcitrancia, como remanescentes de cutina e suberina, assim
como materiais resistentes, sintetizados pela microbiota durante o processo
de decomposicdo (Baldock et al., 1992). Apesar de materiais carbonizados
apresentarem densidades caracteristicamente baixas, alguns autores tém
sugerido sua presenca nesta fragdo (Schmidt & Noack, 2000), o que seria
possivel caso estivessem ligados as particulas minerais, aumentando a sua
densidade. Baldock et al. (1992) ressaltam, ainda, a possibilidade de
significativas quantidades de materiais recentes e pouco recalcitrantes (como
polissacarideos de origem microbina) aderirem-se a superficie de argilas.

A fragdo pesada concentra a maior parte do carbono orgénico do solo, sendo
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responsavel, na maioria das vezes, por mais de 90% do carbono total
(Christensen 1992, 1996b, 2000; Roscoe et al., 2001, 2002, 2003). Num
Latossolo de Santo Antdnio de Goias (GO), Freixo et al. (2002b) também
constataram que 60% a 90% do carbono orgénico total estava localizado na
fracdo pesada de granulometria mais fina. A ara¢@o do solo com arado de
aiveca, seguida de gradagens leves, aumentou a tendéncia de acumulo de
carbono organico nessa fracao, em relacdo ao solo sob vegetacdo de
cerrado e plantio direto. As concentragdes de carbono por massa de fracéo,
no entanto, sao relativamente baixas, 0 que representa um sério problema
para a sua analise por métodos espectrométricos ou pirélise CG/EM (Oades
etal., 1987; Bleam, 1991; Saiz-Jimenez, 1996; Piccolo & Conte, 1998). Para
se realizarem tais analises, o material organico deve ser extraido (ex. com
solucao alcalinas de NaOH, Na,P,0,) ou concentrado através da dissolucéo
da matriz mineral (ex. tratamento com HCI/HF).

A composicéo e dinamica dos compostos organicos presentes em COM-
primarios de distintas classes de tamanho podem diferir entre si,
principalmente entre as frag@es silte e argila (Baldock et al., 1992; Feller &
Beare, 1997; Schulten & Leinweber, 2000; Christensen, 1992, 1996a,b,
2000). Todavia, estas diferencas sdo, geralmente, muito menores que as
observadas entre a fracdo pesada e as leves (Baldock et al. 1992). Como
todos os processos de protecao da matéria organica do solo podem estar
envolvidos na estabilizacdo dos compostos organicos da fragéo pesada (Fig.
1), esta é considerada a mais estavel das fragBes densimétricas, sendo
caracterizada por uma baixa taxa de ciclagem (Gregorich & Ellert, 1993;
Christensen, 1992, 1996a,b, 2000). Entretanto, Roscoe et al. (2001),
comparando a substituicdo do C de um cerrado stricto sensu pelo C de
pastagem em diferentes fragbes densimétricas, mostraram que as fracdes
pesadas apresentaram maiores percentagens de carbono proveniente da
nova vegetagdo (graminea) do que a FL-oclusa (Fig. 3). Isso sugere uma
ciclagem mais lenta de FL-oclusa em comparacao com as fragbes pesadas,
0 que contradiz o que é correntemente observado na literatura. Todavia, o
carbono presente na fracdo pesada pode estar em COM-primarios
recalcitrantes ou materias recentemente depositados pela microbiota,
aderidos a sua superficie (Baldock et al., 1992). Isso faria com que as fragcdes
pesadas fossem uma mistura de materiais mais recalcitrantes e recentes,
reduzindo o tempo meédio de ciclagem dessa fracdo como um todo, em
relacdo ao material recalcitrante no interior dos agregados. Os autores do
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trabalho levantaram, ainda, a hipotese alternativa de que a baixa
percentagem de C proveniente das gramineas (C,) na FL-oclusa seria um
resultado do acumulo preferencial de carvdo com um d“C préximo ao da
vegetacdo C, (dominante no cerrado estudado) nesta fracéo (Roscoe et al.,
2001). Todavia, esse estudo levanta dudvidas sobre a possibilidade de
generalizagdo do comportamento dindmico das fracdes densimétricas de
solos com diferentes mineralogias e processos de formagéao.

Aspectos metodologicos

Para o fracionamento densimétrico sdo utilizadas solugdo organicas ou
salinas com densidades ajustadas entre 1,4 e 2,2 g cm® (Gregorich & Ellert,
1993; Christensen, 1992). Em uma ampla revisdo sobre fracionamento
fisico, Christensen (1992) ressaltou as dificuldades de se estabelecerem
comparacdes entre estudos, em fungéo dos diferentes procedimentos de
fracionamento densimétrico adotados. O autor identificou, entre os trabalhos
avaliados, 19 tipos de solugbes com ou sem aditivos, ajustadas para
diferentes densidades e utilizando distintos tratamentos de dispersdo. Os
liguidos orgénicos (ex.: tetrabromoetano, bromoférmio, tetracloroetano)
estdo sendo substituidos por solu¢des salinas inorgéanicas (ex.: politungstato
de sbdio, iodeto de sbdio, brometo de zinco) devido a alta toxicidade de
hidrocarbonetos halogenados (Six et al., 1999b). Spycher et al. (1983)
ressaltaram as vantagens, em termos de seguranca e comodidade, das
solugBes inorganicas. Solucdes de iodeto de sodio (Nal) tém sido largamente
utilizadas (Roscoe et al., 2000, 2001, 2002, 2003; Sohi et al., 2001; Freixo et
al., 2002b), principalmente devido aos menores custos, sendo até mesmo
recomendadas como padréo por Gregorich & Ellert (1993) na separacéo de
fracdes leves, com uma densidade ajustada entre 1,6 e 1,8 g cm®. Entretanto,
o Nal ainda apresenta um consideravel nivel de toxicidade, sendo
recomendado o uso de luvas e mascaras de protecdo, evitando o contato
com a pele e inalagéo do iodo. Alguns autores vém recomendando o uso de
uma suspensao coloidal de Si, conhecida pelo nome comercial de LudoX, a
qual ndo apresenta nenhuma toxicidade, inclusive para a microbiota, o que
vem a ser extremamente vantajoso em estudos de incubagao das fragGes
separadas (Magrid et al., 1996). A grande desvantagem do LudoX® é o seu
limite maximo de densidade (1,4 g cm®), inadequado para muitos propésitos
como, por exemplo, uma estimativa real dos teores de fragédo leve (Meijboom
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etal., 1995). Um outro sal, o politungstato de sédio [Na,(H,W,,0,.)], tem sido
recomendado pela sua baixa toxicidade, além de permitir a elaboracao de
solucgcdes com até
3,1 g cm® (Six et al., 1999b; Shang & Tiessen, 2001). Apesar de seu custo
relativamente elevado, o politungstato de sodio pode ser facilmente reciclado
por percolagdo em uma sequéncia de carvao ativado e resina trocadora de
cétions, conforme descrito por Six et al. (1999b), Fig. 4.

Segundo Dalal & Mayer (1984), o sucesso na obtencédo da fracéo leve é
altamente dependente da densidade da solugdo. Sohi et al. (2001)
demonstraram, através de andlise de variancia, que uma quantidade maior
de frag&o leve-livre de um solo arenoso foi obtida com solugéo de Nal, auma
densidade de 1,8 g cm®, do que a 1,6 ou 1,7 g cm®. Em outros dois solos
(textura média a argilosa) a quantidade foi igual para as trés densidades
consideradas. Todavia, para a fracdo leve intra-agregado, a quantidade
obtida para os trés solos foi altamente dependente da densidade da solucéo,
onde a maior quantidade foi encontrada para a solucédo a 1,8 g cm®. Estas
constatacdes séo provavelmente devido as associa¢des com as particulas
organo-minerais.

O procedimento para a obtencéo de fracdes leves envolve a dispersédo de
uma quantidade de amostra de solo nhuma solu¢do densa. Este € outro
aspecto que dificulta a comparacado de resultados, pois muitos autores nédo
informam se a amostra de solo é TFSA (terra fina seca ao ar) ou com umidade
natural, destorroada e tamisada em peneira de 2 mm ou de malhas maiores
(ex.: 6 mm, Parfitt et al.,1997). O tempo de disperséo &, também, omitido em
alguns casos e, quando relatados, variam de 30 segundos (Sohi et al., 2001)
a 15 (Cambardella & Elliott, 1992) ou 18 horas (Hussain et al., 1999). H&
casos em que a amostra de solo e a solucdo de Nal, apds agitacao por 30
segundos, foi deixada em repouso por 48 horas antes de se retirar o material
organico por succao e filtragdo a vacuo (Janzen et al., 1997; Bremer et al.,
1994). Existem ainda procedimentos onde, apés dispersdo do solo por
agitacdo na solucéo de alta densidade, a suspensao é transferida para uma
peneira de 53 nm (Hussain et al., 1999) ou primeiro para uma peneira de 100
mm seguida de outra de 53 nm (Cadish et al.,, 1997). Diante de tal
variabilidade em procedimentos metodoldgicos, recomenda-se sempre a
descricao detalhada dos mesmos, para que possam ser comparados com a
literatura.

Um esquema bésico de fracionamento envolve a separagao em FL-livre, FL-
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Fonte: adaptado de Six et al. (1999b).
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oclusa e FP, conforme descrito por Sohi et al. (2001) (Fig. 5). O procedimento,
originalmente desenvolvido para quantificar fragbes distintas da MOS para
modelos de simulacdo da dindmica da MOS, pode ser executado em solos na
umidade natural passados em peneira de 6 mm ou em terra finasecaao ar (< 2
mm). Pode ainda ser aplicado a diferentes classes de agregados, apos a sua
separacado por peneiramento imido ou seco (Six et al., 1998), ou a diferentes
classes texturais, apés o fracionamento granulométrico (Baldock et al., 1992;
Six et al., 2000b). Conforme discutido anteriormente, as quantidades de FL-
livre e FL-oclusa podem variar significativamente em funcdo do tipo de
preparacao da amostra, antes do fracionamento densimétrico. A quebra de
agregados, passando-os em peneiras de 2 mm, como normalmente é feito em
analises quimicas de rotina, pode fazer com que parte da FL-oclusa seja
recuperada na FL-livre. Portanto, recomenda-se uma avaliacdo preliminar do
tipo de estrutura predominante no solo, para que se defina a malha da peneira
a ser utilizada. Até o momento, nenhum estudo mais detalhado, envolvendo
diferentes tipos de solo, foi realizado para avaliar o efeito de diferentes pre-
tratamentos na quantidade e qualidade do material recolhido em cada uma
dasFLs.

O esquema de fracionamento densimétrico descrito por Sohi et al. (2001) (Fig.
5) apresenta duas fases distintas de disperséo do solo. Na primeira, agita-se
levemente a suspens&o de solo + Nal (1,6-1,8 g cm®) por 30 segundos, sendo
um processo envolvendo baixo nivel de energia. Embora existam variagdes
na literatura para esta primeira fase de dispersdo, o importante é ter uma
guantidade de energia suficiente para colocar todas as particulas em
suspensao, porém insuficiente para quebrar os agregados, o que liberaria a
FL-oclusa. No segundo processo de disperséo, o objetivo € romper todos os
agregados, liberando assim o material ocluso. Varios procedimentos tém sido
recomendados nesta fase, envolvendo agitacdo mecénica por longos
periodos (16-24 horas), na presenca de esferas de vidro e/ou agentes
dispersantes (Balesdent et al., 1988, 1991, 1998; Feller et al., 1991;
Balesdent, 1996; Gale et al., 2000a, b; Six et al., 1998) ou, como representado
na Fig. 5, utilizando-se energia ultrasdnica (Gregorich & Ellert, 1993; Parfitt et
al., 1997; Sohi et al., 2001; Roscoe et al, 2000, 2001, 2002, 2003). O ultrasom
vem sendo amplamente utilizado, sobretudo devido a possibilidade de
quantificacdo da energia aplicada (North, 1976; Sa et al., 1999; Roscoe et al.,
2000). Embora n&o téo critico como para o fracionamento granulométrico,
diferentes quantidades de energia podem afetar a quantidade de FL-oclusa
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Fig. 5. Fracionamento densimétrico.
Fonte: Sohi et al. (2001).

recuperada, uma vez que energia insuficiente deixaria intactos agregados
mais resistentes. Este fendmeno foi observado por Golchin et al. (1994b) em
um solo de textura média (Rhodoxeralf) (Fig. 6). Estudos sistematicos
envolvendo diferentes tipos de solos na avaliacdo da magnitude de tal
interferéncia ainda nédo foram realizados, mas normalmente recomenda-se a
utilizacéo de energia suficiente para romper todos os agregados secundarios
presentes na fragdo areia (Christensen, 1992; Roscoe et al., 2001). O
assunto sera discutido em maiores detalhes para o fracionamento
granulométrico (se¢do: Metodos Granulométricos).

A frac&o leve, por constituir-se de material organico ndo-complexado, deve
possuir um conteddo de cinzas baixo e restrito apenas aos minerais
inerentes ao residuo vegetal ou animal (Christensen, 2000). Entretanto, ha
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estudos onde o teor de cinzas de frac8es leves podem ser superiores a 500 g
kg™ ou o contetido de carbono ser menor que 250 g kg™ (Christensen, 1992).
Em muitos casos, este elevado teor de cinzas esta relacionado a
contaminag0des por particulas minerais durante o fracionamento. Quando os
agregados sao umedecidos, bolhas de ar podem ficar aprisionadas em
microporos no seu interior, reduzindo a sua densidade (Christensen, 1992).
Observa-se que o teor de C organico varia entre 210 e 350 g kg™ na FL-livre
(Tabela 1) e entre 120 e 460 g kg *
na FL-oclusa (Tabela 3). Na maioria das vezes, os teores s&o mais elevados
para a FL-oclusa. No entanto, em solos com elevados teores de alumino-
silicatos amorfos (Andisols), a FL-oclusa pode apresentar reduzido teor de C
organico (referéncia B - Tabela 3), devido a contaminac¢des por tais minerais.
Quando “C NMR e pirdlise CG/EM forem usadas na caracterizagdo da FL,
tratamentos suplementares para reduzir o teor de cinzas sao recomendados
(ex. tratamento com HCI/HF e ditionito) (Oades et al., 1987; Bleam, 1991;
Saiz-Jimenez, 1996; Piccolo & Conte, 1998).

O método granulométrico é empregado para a separacdo de COM-
secundarios (agregados de diferentes classes de tamanho), por
peneiramento seco ou Umido, ou para a separacdo de COM-primarios,
definidos em funcdo de classes texturais: areia, silte e argila (Fig. 1)
(Christensen, 1992, 1996a, 2000). De acordo com Feller (1998) foi o quimico
francés Schloesing, em 1874, quem primeiro publicou um método de
fracionamento granulométrico completo do solo para estudos de fatores
determinantes da estabilidade de agregados de solos cultivados. A
separacao de COM-secundarios é classicamente utilizada em estudos de
manejo do solo (Yoder, 1936; Kemper, 1965; Kemper & Chepil, 1965), mas
somente recentemente vem sendo empregada em estudos de dinamica e
composicao de diferentes reservatérios da MOS (Tisdall & Oades, 1980,
1982; Elliott, 1986; Baldock et al., 1987; Elliott et al., 1991; Oades & Waters,
1991; Beare & Bruce, 1993; Cambardella & Elliott, 1992, 1993, 1994;
Christensen, 1996a, 2000; Feller & Beare, 1997; Six et al.,, 1998). A
separacao em COM-primarios, por sua vez, é mais difundida em estudos de
MOS, sendo um assunto mais debatido na literatura (ver revisdes de
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em uma suspensio de politungstato de sédio (1,6 gcm®).

Fonte: adaptado de Golchin etal. (1994b).
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Christensen, 1992; Feller & Beare, 1997). Esses métodos podem ser
facilmente adaptados aos procedimentos de rotina em laboratérios de fisica
do solo e apresentam grande praticidade em sua execucao.

Fracionamento em COM-secundarios

O uso de fracionamento do solo em COM-secundarios, no estudo de MOS,
baseia-se na hipétese hierarquica de formacéo e estabilizagéo de agregados
por compostos orgéanicos, descrita por Oades & Waters (1991) e Oades
(1993), e formulada em um modelo conceitual por Golchin et al. (1997). Os
compostos organicos funcionam como agentes ligantes, sendo agrupados
em transitorios (principalmente polissacarideos), temporarios (raizes e hifas)
e persistentes (polimeros organicos fortemente adsorvidos) (Christensen,
2000). As particulas primérias do solo, em um primeiro nivel de organizagéo,
formariam complexos organo-minerais muito estaveis (COM-primarios) com
tamanho inferior a 20 mm, sendo estabilizadas por agentes persistentes. Em
um segundo nivel hierarquico, esses COM-primarios estariam unidos por
materiais organicos humificados ou poderiam aglutina-se em torno de
fragmentos de residuos vegetais, em avancado estagio de decomposicao.
Formaria, assim, microagregados de tamanho entre 20 e 250 nm,
envolvendo agentes persistentes e transitorios. O ultimo nivel hierarquico
de agregacéo seria representado por macroagregados, maiores que 250
mm, formados pela unido de microagregados. Os macroagregados
pequenos (250-2000 mm) seriam formados em torno de fragmentos de
residuos vegetais ou hifas fingicas em estagios iniciais de decomposicao
(agentes temporarios), cimentados por produtos metabdlicos da
decomposicao destes residuos pela microbiota (agentes transitérios). Os
macroagregados maiores gue
2000 nm seriam formados e estabilizados por forcas mecénicas e pela
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producdo de mucilagens durante o crescimento de raizes e hifas fangicas
(agentes temporarios).

Oades & Waters (1991) demonstraram que esta concepc¢éo hierarquica de
agregacéo aplica-se muito bem para solos nos quais a estruturacdo depende
da matéria organica do solo, como Alfisols e Mollisols. Entretanto, os autores
observaram que os macroagregados presentes em um Oxisol estudado eram
extremamente estaveis e, quando finalmente dispersos por energia
ultrasdnica, rompiam-se em COM-primarios e particulas primarias com
tamanho inferior a 20 nm. Os autores concluiram que para solos nos quais
outros agentes agregantes estao presentes, como oxi-hidroxidos de Fe e Al, o
modelo hierarquico néo se aplica apropriadamente (Oades & Walters, 1991).

Os solos oxidicos, ricos em oxi-hidréxidos de Fe e Al (principalmente gibbsita,
goethita e hematita), geralmente apresentam uma tipica estrutura forte
granular muito pequena (Oliveira et al., 1992). O modelo mais aceito de
formacao e estabilizacéo de tais estruturas foi proposto por Resende (1985).
Os oxi-hidréxidos de Fe e Al seriam os principais responsaveis pela
desorganizacao das particulas de argila em escala microscopica, impedindo a
orientacdo face-a-face dos cristais de caulinita (Resende et al., 1997).
Segundo os autores, a MOS teria um papel secundério em comparagao aos
oxi-hidroxidos. Esta desorientacdo impediria a formacdo de plasma denso,
favorecendo o surgimento da estrutura granular tipica, apds repetidos ciclos
de umedecimento e secagem (Resende et al., 1997). Evidéncias confirmando
tal hipotese foram obtidas por Ferreira et al. (1999), ao demonstrarem que a
estrutura de Latossolos da Regido Sudeste do Brasil estava intimamente
relacionada com a mineralogia da fracdo argila. Enquanto solos dominados
por caulinitas apresentaram estrutura em blocos, os gibbsiticos apresentaram
estrutura granular. Segundo o modelo de agregacao proposto pelos autores, a
MOS seria um agente agregante secundario em relagdo a gibbsita em solos
ricos neste mineral, sendo mais importante para solos cauliniticos.
Alternativamente, Trapnell & Webster (1986) sugeriram que esta mesma
estrutura granular (variando de 0,03 a 1,00 mm), observada para solos
argilosos da Africa tropical, seria de origem biogénica (principalmente cupins).
Jungerius et al. (1999), estudando a influéncia de cupins na formacao da
estrutura granular de um Ferrasol argiloso no Quénia, demonstraram que
estes animais eram responsaveis pela confec¢do no sub-solo e transporte
para a superficie de microagregados esféricos, muito estaveis e com diametro
médio de 0,6 mm. Embora ndo seja conflitante com a primeira (os dois
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processos poderiam ocorrer simultaneamente), esta segunda hip6tese ainda
necessita maiores investigacdes. O importante € que tais estruturas,
independente do seu processo de formagado, predominam em solos oxidicos
e sao geralmente muito estaveis.

Em muitos Latossolos, esta estrutura granular tipica esta, pelo menos nas
camadas superficiais, servindo de unidade bésica para a formacdo de
macroagregados maiores, geralmente estruturas em blocos (Oliveira et al.,
1992). Resck etal. (1999) sintetizaram os resultados obtidos por Guedes et
al., citado por Resck et al. (1999), mostrando que uma consideravel
proporgado dos agregados estaveis em agua foram recuperados na fragdo de
2 a 8 mm, em um Latossolo Vermelho distréfico argiloso sob diferentes
sistemas de manejo (Fig. 7). Observa-se que até 80% da massa do solo pode
estar nessa classe de agregados e que mudancas substanciais podem
ocorrer com o cultivo, até a profundidade de 40 cm. Neufeldt et al. (1999),
trabalhando em solos superficiais
(0-12 cm) da regido do Cerrado, sob diferentes sistemas de uso, obtiveram
entre 28%-46% e 22%-34% de macroagregados maiores que
1 mm, respectivamente para um Latossolo Vermelho Amarelo muito argiloso
e um Latossolo Vermelho Amarelo textura média. Nesse estudo, as
quantidades de macroagregados (>250 mm) foram explicadas, em regressao
linear multipla (R? de 0,88), pelo teor total de polissacarideos (90% do R?) e de
fracdo leve (10%), para o solo de textura média (ambos afetando
positivamente). Para o solo argiloso, a quantidade de macroagregados foi
explicada (R® de 0,93) pelo teor de polissacarideos (50% do R?), que
correlacionou-se positivamente com aquele parametros, e pelo teor de Ca
(50%), que afetou negativamente a agregacado acima de 250 nim. Castro-
Filho et al. (1998) observaram que, apés 14 anos de cultivo em um Latossolo
Vermelho distroférrico, o teor de MOS e a quantidade de agregados maiores
que 2mm na camada de 0-10 cm eram significativamete maiores sob
plantio direto, comparativamente ao convencional (Tabela 4). Os autores
concluiram que a elevacdo nos teores de MOS seriam responséaveis pelo
aumento na quantidade de agregados nessa classe. Roscoe et al. (2002),
trabalhando com um Latossolo Vermelho distroférrico de Dourados, MS,
demonstraram que o diametro médio ponderado (DMP) variou entre 4,9e 7,7
cm, sob diferentes sistemas de uso da terra: mata nativa, plantio direto,
convencional, integracdo lavoura/pecuaria e pastagem continua. Setenta e
cinco por cento da variagéo dos valores de DMP foram explicados pelo teor
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Fig. 7. Percentagem de agregados > 2 mm em diferentes profundidades e sistemas
de manejo, para um Latossolo Vermelho distréfico (530 g kg* de argila) do Bioma
Cerrado.

Fonte: baseado naFig. 11 de Resck et al. (1999).

de matéria organica do solo (37% da variacdo), argila (16%), silte (10%) e C
na biomassa microbiana (12%). Os autores concluiram que ndo somente a
guantidade de C presente no solo, mas também a atividade da microbiota,
estariam controlando o processo de agregacéo.

Os estudos relacionados anteriormente sugerem que, ao contrario do que
fora proposto por Oades & Waters (1991), provavelmente exista um segundo
nivel hierarquico de agregacéo também para Oxisols, estabilizado pela MOS.
Entretanto, o limite entre macro e microagregados deveria ser outro,
certamente superior aos 250 nm. As estruturas granulares (plasma
aglutinado), visualizadas nas micrografias de Ferreira et al. (1999),
apresentam tamanho inferior a 1000 nmm, assim como as estruturas
biogénicas observadas por Jungerius et al. (1999), sugerindo que este
poderia ser um limite plausivel para esses solos. Portanto,
independentemente da origem, a estrutura granular dos solos oxidicos
parece constituir um nivel hierarquico basico de agregacao, podendo ser
agrupada em estruturas menos estaveis em classes maiores de agregados,
onde a MOS seria 0 mais importante agente de estabilizacao. Isto teria fortes
implicacBes na definicdo dos limites de tamanhos de agregados a serem
analisados em estudos de MOS.
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A quantidade de carbono organico em agregados de diferentes tamanhos,
assim como sua composicdo, varia muito de acordo com os métodos
utilizados, sendo que tendéncias gerais séo dificeis de serem estabelecidas
(Feller & Beare, 1997). Dois aspectos basicos contribuem para as
discrepéncias: a presenca de particulas priméarias de areia nas fracfes
superiores a 50 nm e a ocorréncia de matéria organica ndo complexada,

Tabela 4. Distribuicdo de agregados em diferentes classes de tamanho para
duas profundidades em funcéo do sistema de cultivo.

Classe de tamanho de agregados (mm)

Tratamento
>2 2-1 1-0,5 0,5-0,25 <0,25
Peso dos agregados (g)

0-10 cm
Plantio Direto 10,30b " 11,96b 23,63a 18,97a 25,00a
Convencional 24,11a 14,70a 20,81a 13,67a 15,49b

10-20 cm
Platio Direto 12,02b 12,83b 23,77a 19,05a 20,61a
Convencional 17,20a 17,18a 24.,52a 15,66b 15,43b

Médias seguidas de mesma letra nas colunas e dentro de uma mesma profundidade
nao diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.

Fonte: adaptado de Castro-Filho etal. (1998).

principalmente nos macroagregados. Elliott et al. (1991) propuseram uma
correcao dos teores de carbono, nitrogénio e componentes especificos da
MOS (ex.: carboidratos) em funcéo das quantidades de areia em cada classe
de tamanho, sendo os resultados expressos em teores "livres de areia”. A
presenca de MONC nas diferentes classes de agregados pode, também,
complicar a interpretacdo dos resultados, sendo recomendada uma
separacgdo dessas fragcfes para que se possa comparar as fragées pesadas
com o resultado expresso em teores "livres de MONC" (Elliot et al., 1991;
Feller & Beare, 1997). Mesmo fazendo a correcdo para ambos 0s aspectos
mencionados, resultados discrepantes sdo observados na literatura.
Enquanto Elliott et al. (1991) n&o observaram diferencas no contetdo de C
orgéanico em Ultisols tropicais cultivados, Beare et al. (1994) relataram, para
Ultisols sub-tropicais cultivados, acumulo diferenciado de C organico entre as
diferentes classes de agregados, com um pico nos microagregados com
tamanho entre 106-250 nm. Estes resultados sugerem a inexisténcia de uma
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distribuicdo sisteméatica de carbono entre as diferentes classes de agregados.

Aspectos metodoldgicos

A separacdo de agregados por classes de tamanho e seus problemas
metodologicos encontram-se discutidos na literatura (Yoder, 1936; Kemper,
1965; Kemper & Chepil, 1965; Beare & Bruce, 1993). A combinagdo do
fracionamento em COM-secundarios com a andlise detalhada da
composicdo da MOS nessas fracdes tem contribuido bastante para um
melhor entendimento dos processos de agregacdo. Exemplos de andlises
comumente usadas nas diferentes classe de tamanho sdo o contetudo de
polisacarideos, podendo ser dividido em celulésicos e né&o-celulésicos
(Tisdall & Oades, 1980, 1982; Baldock et al, 1987; Haynes & Swift, 1990;
Piccolo & Mbagwu, 1990; Oades & Waters, 1991; Lehmam etal., 2001), e o de
lignina, sendo possivel a avaliacdo de seu estado de oxidacédo (Lehmann et
al., 2001).

As possibilidades mais promissoras para a compreensao da relacéo entre
MOS e agregacédo, no entanto, vém da combinacgédo da separagdo dos COM-
secundarios com um fracionamento em COM-primarios ou um fracionamento
densimétrico de cada classe de COM-secundario (Christensen, 1986; Six et
al., 1998). Um exemplo de esquema de fracionamento combinado foi descrito
por Six et al. (1998) (Fig. 8). Utilizando-se tais fracionamentos combinados,
pode-se separar MOS com diferentes naturezas (composi¢do, funcdo e
dindmica), possibilitando uma melhor caracterizacdo dos diferentes
agregados presentes no solo. Tais estudos tém sido extremamente
relevantes para o entendimento das relacdes entre MOS e o0s processos de
formacao e estabilizacdo de agregados (Oades, 1984; Oades & Waters,
1991; Kay, 1997; Jastrow & Miller, 1997; Gale et al., 2000a), assim como na
elucidacgéo do efeito protetor dos agregados contra a decomposi¢cao da MOS
(Gregorich et al., 1995; Golchin et al., 1997; Angers & Chenu, 1997; Gale et
al., 2000b).

Fracionamento em COM-primarios

O fracionamento do solo em COM-primarios baseia-se na hipotese de que,
devido a diferencas na composicdo mineralogica, as particulas em cada
classe textural do solo associam-se de forma distinta com a MOS
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(Christensen, 1992). Postula-se que os materiais organicos em cada uma
dessas classes diferem em composicao, funcdo e dinamica (Christensen,
1992). Neste tipo de fracionamento, a MONC é recuperada juntamente com
os COM-primérios nas diferentes classes texturais. Portanto, ndo é possivel
fazer a separacao entre a MONC-livre e oclusa (Fig. 1).

Devido a reduzida superficie especifica e densidade de carga superficial das
areias (Christensen et al., 1989), esta fracdo apresenta pouco ou henhum
material organico fortemente ligado, sendo pobre em complexos organo-
minerais (Baldock et al., 1992; Christensen, 1992, 1996a). Ao mesmo tempo,
a maior parte da MONC concentra-se na classe de tamanho das areias (20 a
2000 mm), sendo relativamente baixas as quantidades de MONC nas fracdes
silte e argila (Baldock et al., 1992). Portanto, o material orgénico recuperado
na fracdo areia, também chamada de matéria macrorganica (Gregorich &
Ellert, 1993) ou matéria organica particulada (Six et al., 1999a, 2000a, b),
constitui-se basicamente de MONC-livre (Fig. 1) e corresponde, a grosso
modo, a FL-livre obtida pelo fracionamento densimétrico.

A matéria organica ndo complexada pode ser encontrada também nas
fracbes menores (silte e argila). Alguns autores tém demonstrado que
existem diferencas na composicdo e disponibilidade da MONC presente
nestas diferentes classes texturais (Baldock et al., 1992; Gregorich et al.,
1995; Balesdent et al., 1998; Yakovchenko et al., 1998). As fracdes silte e
argila séo, no entanto, amplamente dominadas por COM (Christensen, 1992;
Feller & Beare, 1997).

A separacdo das fracOes € realizada por peneiramento e por sedimentacgéo,
podendo ser usada também centrifugacdo. As classes de tamanho sao
definidas de acordo com os limites das classes texturais propostos pelo
Ministério da Agricultura dos EUA (USDA) ou pela Unido Internacional de
Ciéncia do Solo (IUSS). As argilas sédo as particulas inferiores a 2 mm em
ambos os sistemas de classificacao. A fracéo silte constitui-se de particulas
entre 2 e 20 nm para a IUSS e entre 2 e 50 nm para a USDA. As areias sédo
consideradas as particulas maiores que 20 nm (IUSS) e que 50 mm (USDA).
Esta diferenciacdo entre os sistemas dificulta sobremaneira a comparacéo
entre estudos, principalmente no que diz respeito a fracdo silte (Christensen,
1996a). Recomenda-se, portanto, uma detalhada descricdo dos
procedimentos de separacdo das fracdes e das classes de tamanho
consideradas.
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| 100 g de amostra de solo (8 mm)

Tamisamento Umido

‘ Agregados < 53 nm ‘

‘ Agregados 53-250 nm ‘ | Agregados 250-2000 nm‘ ’ Agregados > 2000 "m
Flotagdo a Flotagédo a Flotacéo a
1,85gcm® 1,85gcm® 1,85gcm®

| FLL |FP|
Dispersao em Dispersdo em Disperséo em
HMP + HMP + HMP +
MOSmin |&— | peneiramento | MOSmin |« | Peneiramento MOSmMmin |« | peneiramento
<53 M <53 mMm <53 mMm
Y - FLI + areia FLI + areia
FLI + areia 53-250 nm 53-250 nm
53-250 nm FLI fina FLI fina
FLI fina
FLI + areia FLI + areia
250-2000 nm >250 mm
FLI grossa FLI grossa

Fig. 8. Sequéncia de fracionamento fisico do solo. Pelo fracionamento obtém-se as fragoes:
MOSmin - matéria organica em COM <53 NMn; FLL - frac&o leve livre; FLI fina - fragéo leve livre

intra-agregados no tamanho 53-250 NMn; FLI grossa - fragdo leve intra-agregados >
250 M.

Fonte: Six etal. (1998).

Composicao edinamicados COM-primarios

Como dito anteriormente, a fracdoareia (50 a2000mm USDA; ou 20 a 2000
nm 1USS) é constituida basicamente de MONC ou fracao leve livre (ver
"Métodos Densimétricos"). Adotaremos o termo "matéria macrorganica"
(MMO) de acordo com terminologia de Gregorich & Ellert (1993) para
designar a MOS presente na fracdo areia, pois a denominacgéo "matéria
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organica particulada" (MOP) comumente utilizadana literatura (ex.: Six et
al., 1999a, 2000a, b) muitas vezes se refere a FL- livre, separada por
densimetria.

A matéria macrorganica tem uma constituicdo muito proxima a
FL-livre. Essa fracdo é dominada por residuos orgénicos em estagios
iniciais de decomposicao, sendo possivel a identificacdo de fragmentos
de material vegetal, hifas flngicas, e exoesqueletos da fauna
(Christensen, 2000). Em solos de clima temperado, a MMO pode
armazenar entre 10%-25% do carbono orgénico total do solo (Tabela 5).
Nos tropicos, esses valores tendema ser menores, embora variem entre
limites similares: 2%-25% (Tabela 5). As frac8es silte e argila contém a
maior parte do carbono orgénico dos solos (Tabela 5), sendo um material
mais transformado e amorfo, sem estruturas reconheciveis de materias
vegetais ou da meso e microfauna.

A MMO apresenta os maiores valores de relacdo C:N entre as demais
fragdes, sendo intermediarios os valores para a fracdo silte e mais
reduzidos os da fracao argila(Tabela 5). Esta reducao sugereum continuo
no grau de decomposicdo da MOS, variando de materiais menos
transformados na MMO a compostos mais humificados na fragéo argila.
Tal fenbmeno foi confirmado pelas analises dos produtos de oxidacao de
lignina (Tabela 6), dos teores e composi¢éo de carboidratos hidrolisaveis
(Tabela 7), além de estudos conduzidos em “*C CPMAS RMN (Baldock et
al., 1992) e pirolise (Schulten& Leinweber, 2000).

A soma dos monomeros vanilil, siringil e cinamil (VSC), liberados ap6s a
oxidagdo alcalina com CuO, representa uma estimativa do contetdo de
lignina em uma determinada fracdo (Hedges & Ertel, 1982). A lignina é tida
como um composto de estabilidade intermediaria (Baldock et al., 1992),
sendo a sua abundéancia indicativo de um grau de decomposicao
relativamente baixo. Na Tabela 6, observa-se que os valores de VSC
reduzem com a diminui¢gdo no tamanho de particula, independentemente do
tipo de solo, vegetacao ou clima. Ao mesmo tempo, o estudo da relacdo entre
as formas é&cido e aldeido de unidades vanilil (ac/al), possibilitam uma
estimativa do grau de oxidacéo das unidades estruturais da lignina (Ertel &
Hegdges, 1984). Esta relagédo, ao contrario, tende a aumentar da MMO para
as demais fracdes granulométricas, sugerindo um maior grau de oxidagao
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Tabela 5. Contetido de carbono (g kg™ de solo), relagéo C:N e percentagem de C
nas frag6es granulométricas em relagdo ao C total (%), para diferentes solos.

Tamanho Teor de C

= A Relag&o C total
Solo Fracéo organico CIN (%)
(mm) (mg g*)
A solos de clima temperado dominados por 20-2000 - - <10
argilas de alta atividade 2-20 - - 20-40
0-2 - - 50-70
B solos de clima temperado dominados por 20-2000 10-30
argilas de alta atividade 2-20 - - 20-40
0-2 - - 35-70
C  solos tropicais argilosos, ferraliticos 20-2000 16-44 23-30 15-21
fortemente lixiviados e &cidos (LE) 2-20 48-84 13-14 17-31
0-2 17-26 10-11 45-56
D  solos tropicais argilosos, ferraliticos 20-2000 13-56 19-32 8-17
jovens, de origem vulcénica, fracamente 2-20 14-42 13-17 11-33
lixiviados, &cidos a neutros 0-2 16-35 8-11 52-67
D  solos tropicais argilosos, ferraliticos 20-2000 5-15 15-25 10-23
fortemente lixiviados e acidos (LE) 2-20 30-63 10-15 22-28
0-2 15-36 8-12 54-70
E  solos tropicais argilosos, ferraliticos 20-2000 5-10 14-17 14-25
fortemente lixiviados (LE) 2-20 33-61 15-28 22-47
0-2 24-29 12-15 45-56
F solos tropicais argilosos (Oxisols) de 20-2000 2-3 23-27 2-4
baixa fertilidade e acidos 2-20 26-37 20-23 39-45
0-2 39-43 13-15 51-59
G  solos tropicais com textura média 250-2000 0,4-1,6 16-23 3-9
(Chromic luvisols), regido semi-arida 20-250 1,1-2,5 13-17 8-17
2-20 2,4-73 10-12 30-39
0-2 2,5-8,2 7-9 40-57

A- Christensen (2000);

B- Feller & Beare (1997);

C- Kouakoua (1997), dados sumarizados por Freitas et al. (2000);
D- Feller(1995), dados sumarizados por Freitas et al. (2000);

E- Freitas etal. (2000);

F- Guggenberger etal. (1995);

G- Solomonetal. (2000).
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das ligninas com a reducdo no tamanho de particulas (Guggenberger et al.,
1995; Guggenberger & Zech, 1999; Glaser et al., 2000; Solomon et al., 2000).
Portanto, os teores totais de lignina tendem a reduzir e as suas estruturas a
serem mais oxidadas na ordem MMO > silte > argila, concordando com os
dados de relacédo C:N (Tabela 5).

Evidéncias de um menor grau de decomposi¢cdo da MMO s&o obtidas,
também, pela andlise de seus carboidratos hidrolisaveis (Tabela 7). Vale
ressaltar que carboidratos cristalinos (celulose) ndo séo hidrolisaveis pelo
acido trifluoracético (ATF) usado nas analises, sendo hidrolisados somente

Tabela 6. Conteldos de produtos da oxidagdo de lignina (soma dos
monomeros vanilil, siringil e cianamil - VSC) em diferentes fracdes
granulométricas, para diferentes solos, climas e vegetacdes.

Vegetacao/ C vse
i Argila ; ;
clima solo uso ’ Total Areia - Arela g Argila
grossa fina
----- g kg'solo---  -=eeeeemmm---g kg ! C tot@l----mmmmm---
| Temper. Boroll Flor. Con. 155 130 19 25 14 7
-4.1°C Pastagem 199 88 32 16 7 3
743 mm
1] Tropical Oxisol Savana 394 23 25 6 3
26°C Pastagem 408 27 48 19 7
2200 mm Past. Cons. 406 26 40 14 5
Il Tropical Typic FI. Prim. 665 72 52 14 6
26°C Humi- Pastagem 645 58 54 19 8
3600 mm tropepts  Fl. Sec. 3 658 71 44 17 8
Fl. Sec. 12 610 75 53 19 6
Fl. Sec. 18 619 81 45 16 5
IV Tropical Chromic ~ Mata 295 19 34 26 15 7
20°C luvisols Mata Man. 180 14 34 24 11 5
550 mm Cult. 3 251 8 22 16 10 5
Cult. 15 251 8 23 16 9 4
Org. 20 183 19 16 21 9 6

| Glaser etal. (2000);

I Guggenberger et al. (1995); Past. Cons.- pastagem consorciada, graminea + leguminosa;

Il Guggenberger & Zech (1999); Fl. Prim. floresta priméria; Fl. Sec. 3, 12 e 18 floresta
secundériacom 3, 12 e 18 anos de regeneragao, respectivamente;

IV Solomon et al. (2000); Mata man. mata manejada para a exploragéo de carvéo; Cult. 3 e 15
cultivo de feijao e milho por 3 e 15 anos, respectivamente; Org. 20 cultivo das mesmas culturas
com aplica¢Ges periddicas de adubo organico.
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Tabela 7. Conteldos de carboidratos hidrolisaveis e relagédo entre hexoses
(galactose e manose) e pentoses (arabinose e xilose), para diferentes fragcdes
granulométricas.

Vegetagédo/ Conteldo de carboidratos (galactose+manose)/(arabinose+xilose)
uso Areia Areia Silte Argila Areia Areia Silte Argila
grossa fina grossa fina

| Flor. Con. 149 114 84 52 1,0 15 1,9 2,2
Pastagem 86 67 54 42 1,7 1,2 15 15
Il Savana 124 103 215 0.39 1.27 2.13
Pastagem 171 115 210 0.26 0.80 1.90
Past. Cons. 237 110 212 0.28 0.94 2.38
I FlL Prim. 187 153 184 0.73 0.99 2.09
Pastagem 197 159 204 0.77 0.97 141
Fl. Sec. 3 179 121 167 0.68 111 1.69
Fl. Sec. 12 165 122 169 0.77 112 1.52
Fl. Sec. 18 177 138 159 0.67 1.09 1.47
IV Mata 84 91 79 131 0.58 0.70 1.54 1.63
Mata Man. 85 92 69 109 0.31 0.45 1.55 1.76
Cult. 3 101 100 97 172 0.24 0.15 0.84 1.14
Cult. 15 101 99 78 183 0.18 0.39 1.02 1.50
Org. 20 79 82 31 88 0.29 0.65 1.13 1.63

"Ver Tabela 5 para referéncias.

hemicelulose e material microbiano (Guggenberger et al., 1995). Os
mondmeros liberados pela hidrélise de materias derivados de plantas séo
caracterizados por elevados contetdos das pentoses arabinose e xilose,
enquanto a microbiota sintetiza polissacarideos dominados pelas hexoses
galactose e manose (Guggenberger et al., 1995). Portanto a relagéo
(galactose + manose)/(arabinose + xilose) é comumente usada como um
indice para identificar a origem dos carboidratos hidrolisaveis. Valores mais
elevados indicam materiais de origem microbiana. Na Tabela 7, séo
sumarizados os resultados da distribuicdo de carboidratos hidrolisaveis em
diferentes fracdes granulométricas obtidos em quatro estudos, cobrindo
diferentes tipos de solo, clima e vegetagdo. O contelido de carboidratos
hidrolisaveis tende a apresentar uma distribuicdo bimodal com valores mais
elevados para a MMO, decrescendo para o silte e crescendo novamente na
fracdo argila. Entretanto, solos ricos em MMO e com baixa atividade
microbiana podem apresentar um acumulo mais acentuado nesta fragao
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(referéncia | - Tabela 7). Por outro lado, solos sob cultivo intenso podem
apresentar uma tendencia contraria, aumentando os teores de carboidratos
hidrolisaveis com a diminuicdo do tamanho de particula. Christensen (2000)
demonstrou que, para uma série de solos dinamarqueses cultivados por
longos periodos, os valores aumentavam na ordem fraco areia (37 g kg™) <
silte (68 g kg™) < argila (92 g kg™). Tal fenémeno estéa relacionado com a perda
de MMO com o cultivo (Christensen, 2000). A origem dos carboidratos
hidrolisaveis, no entanto, apresenta um mesmo padrdo de comportamento
independentemente do tipo de solo, vegetacao ou clima (Tabela 7). Conforme
sugerido por crescente relagcéo (galactose + manose)/(arabinose + xilose), 0s
carboidratos hidrolisaveis de origem microbiana tendem a se acumular em
fracbes mais finas. Por estes resultados conclui-se que os contelddos de
carboidratos hidrolisaveis exibem valores mais elevados na MMO, sendo
predominantemente de origem vegetal. Por outro lado, um notavel acumulo
também ocorre na fracdo argila, porém de materiais de origem microbiana. A
fracdo silte ocupa uma posi¢éo intermediaria. Essas observagfes estdo de
acordo com os resultados observados para relacdo C:N (Tabela 5) e
mondmeros de lignina (Tabela 6), sugerindo maior grau de transformacao e
origem microbiana para o material organico presente nas fragdes mais finas.

A composi¢do quimica da matéria organica presente nas diversas fracdes
granulométricas vem sendo amplamente estudada por CPMAS “C RMN
(Baldock et al., 1992; Greggorich et al., 1995; Randall et al., 1995; Schulten &
Leinweber, 2000). Em geral, com areducéo no tamanho de particula, observa-
se um decréscimo na intensidade dos sinais atribuidos a grupamentos O-
alquil enquanto ha um aumento nos sinais atribuidos a aromaticos e,
sobretudo, grupamentos alquil (Schulten & Leinweber, 2000). O sinal
atribuido a grupos carboxil, geralmente, ndo apresenta um padrao consistente
em relacdo ao tamanho de particula (Schulten & Leinweber, 2000). Baldock et
al. (1992), baseado em dados de CPMAS “C RMN das fragdes areia, silte e
argila, propuseram um modelo conceitual descrevendo o processo de
decomposicédo dos residuos vegetais no solo (Fig. 9). De acordo com tal
modelo, o grau de decomposi¢cdo dos residuos organicos seguiria um
continuum da fracdo MMO (> 20 mm) composta por materiais pouco
degradados, passando por compostos com degradagédo intermediaria (2-20
nm), culminando em uma fracdo com avancado grau de decomposicéo (< 2
nm). Nos primeiros estadios de decomposicao seriam degradados sobretudo
carboidratos (celulose e hemiceluose) e proteinas. Esta mineralizacao seria
responsavel pelo decréscimo relativo na intensidade dos sinais tribuidos a O-
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(45-110 ppm). A sintese de carboidratos e proteinas pela microbiota garantiria
a manutencdo de sinais O-alquil, porém em niveis bem inferiores. Com a
reducdo na intensidade destes grupamentos haveria um aumento relativo dos
sinais atribuidos a grupos aromaticos (110-160 ppm) e alquil (10-45 ppm), em
razdo da preservacdo relativa de lignina e polimetilenos, respectivamente.
Com a reducao dos carboidratos (celulose e hemicelulose) as moléculas de
lignina ficariam expostas ao ataque microbiano, iniciando-se um segundo
estadio de decomposicdo. Nesta fase, a lignina seria decomposta,
acumulando-se materiais mais resistentes, dominadas por polimetileno (ex.:
cutina, suberina). Os autores ressaltam que esse acumulo de grupamento
alquil na fracdo argila seria produto ndo apenas da preservacgdo relativa
destes compostos, mas também da formacdo de polimetilenos pela
microbiota (Baldock et al., 1989, 1990a, b).

O modelo de Baldock e colaboradores (Fig. 9) estd de acordo com as
caracteristicas das diferentes fracGes apresentadas nas Tabelas 5, 6 e 7.
Estas diferencas em composi¢éo nas fracées granulométricas sugerem que
tais fracdes teriam, potencialmente, grandes diferencas em sua dindmica. De
fato, similar ao que ocorre com as fragcdes densimétricas, onde as fracdes
leves ciclam mais rapidamente que as pesadas, as fra¢gfes areia (MMO)
também possuem uma dinamica mais rapida que as fracdes silte e argila.
Feller & Beare (1997) gruparam os resultados de varios estudos de
mineralizag&o de carbono e nitrogénio em diferentes fra¢cdes granulométricas
de solos tropicais. Segundo os autores, o potencial de mineralizacéo de C em
geral decresce da fracdo areia para as fragdes silte e argila, ndo havendo
diferenca entre as ultimas. Os mesmos autores, analisando os resultados de
diferentes trabalhos baseados na abundancia natural do isétopo “C apds
mudanca na vegetacdo, observaram que 0 tempo necessario para que
metade do C total fosse substituido por C da nova vegetacéo foi em média de
12, 16 e 22 anos para solos tropicais e 25, 45 e 60 anos para solos
temperados, nas fracdes areia, silte e argila, respectivamente. Balesdent
(1996) observou para uma cronosequéncia de solos franceses cultivados,
valores de 0,5, 3, 18 e 63 anos para as fragées > 2000 mm, 200-2.000 nm, 50-
200 mm e 0-50 nm (Fig. 10). Estes resultados ilustram a significativa diferenca
na dindmica das fragBes granulométricas, sugerindo que estas fracdes
poderiam ser incorporadas como reservatérios mensuraveis em modelos de
dindmica da matéria organica dos solo.
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Tamanho  Relagédo
200 160 110 45 10 Particula CIN
Fragmentos de plantas:
Carboidratos

Proteinas

Lignina
Alquil (polimetileno) jr\/w \/ﬂ\ > 20 mm 40

Aumentando Grau de Decomposi¢ao

Residuos parcialmente
decompostos:
Lignina
Alquil (polimetileno)

Estruturas recalcitrantes:

Alquil (polimetileno)

Diéxido de
Carbono

(—— > Carboidratos

Proteinas

————— Lignina

—— Alquil

S

\ 2-20mm 12

200

T
100
Chemical Shift
(ppm)

Fig. 9. Modelo conceitual descrevendo o processo de decomposi¢cdo dos residuos
vegetais no solo, considerando os compartimentos areia, silte e argila (para maiores
detalhes ver texto).

Fonte: Baldock etal. (1992).

Aspectos metodologicos

O fracionamento em COM-primérios, envolve dois processos distintos:
disperséo e separacao das fracdes. Em um primeiro momento, os COM-
secundéarios devem ser completamente dispersados em COM-primarios,
sendo, posteriormente, separados nas diferentes classes de tamanho
(Christensen, 1992). Esta dispersdo pode ser realizada por agitacao
mecénica na presenca de agentes dispersantes (Balesdent et al., 1991; Feller
et al., 1991; Christensen, 1992; Gale et al., 2000a, b) e energia ultrasdnica
(Morraetal., 1991; Baldock et al., 1992; Christensen, 1992; Raine & So, 1993,

1994; Roscoe etal., 2000, 2001).
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Um ponto critico no fracionamento de COM-primarios é a definicdo da
quantidade de energia a ser aplicada na disperséo. A quantidade de carbono e
nitrogénio recuperado em cada classe de tamanho pode variar
significativamente em fungdo do nivel de energia utilizado na dispersédo
(Gregorich et al., 1988; Amelung & Zech, 1999). Roscoe et al. (2000)
demonstraram que, para o horizonte A, (0-3 cm) de um Latossolo Vermelho
distréfico sob cerrado, ndo somente as concentracfes de C e N organico
modificaram com o aumento da energia aplicada na disperséo do solo, mas
também variaram arelacdo C:N e os valores de d”°C (Fig. 11).

Baseado no trabalho de North (1976), Christensen (1992) propds que o nivel
ideal de energia aplicado na dispersdo dos solo deveria ser aquele suficiente
para romper todos os agregados presentes na fracdo areia (50- 2000 nm). De
acordo com Sa et al. (1999), o grau de dispersdo desta fracdo pode ser
representado por um indice de dispersao (ID), conforme a equacao (1):

ID = (frag&o <50 nm) x 100/ solo total (1)

A variacdo do ID em fun¢éo da energia aplicada gera uma curva de disperséo
(North, 1976). Em geral a curva de dispersdo tende assimptoticamente a um
patamar no qual ndo ha mais aumentos no ID com a elevacdo no nivel de
enrgia aplicado. Roscoe et al. (2000), ap6s observarem que a fracdo areia
entre 50 e 100 nm seguiam o padréo de disperséo da fracao silte (2-50 nm) e
nao o das demais areias (100-250 nm e 250 a 2000 nmm), propuseram a
utilizacdo de um indice de dispersao alternativo, no qual usou-se 100 nmm
como o limite de tamanho para a fracdo a ser dispersa, conforme equagéo (2).

ID = (fracdo < 100 mm) x 100/ solo total (2)

Neste trabalho, os autores observaram que um patamar ndo pode ser
alcancado mesmo apls a aplicacdo de altas quantidade de energia
(800 J ml*) para ambos os indices (Fig. 12). Entretanto, os valores do ID
chegaram mais proximo de uma estabilizacéo para o limite de 100 nm.

Maior preferéncia tem sido dada ao uso de energia ultrasénica na disperséo
de solo (Christensen, 2000). Inicialmente empregado somente na dispersdo
de solo para andlise textural e separacdo de argila (Edwards & Bremner,
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Fig. 10. Aumento na quantidade de carbono originario da nova vegetagdo (milho)
estimado pela abundancia natural do d”C, em diferentes fragdes granulométricas,
para solos franceses cultivados com milho.

Fonte: Balesdentetal. (1996).
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1967a, b), este procedimento vem sendo amplamente utilizado no
fracionamento do solo para estudos de MOS (Christensen, 1992; Schmidt et
al., 1999). Christensen (1992) ressalta que os aparelhos do tipo sonda séo
mais eficientes em comparacdo aos que aplicam energia externamente ao
recipiente contendo a solu¢do. A maior vantagem do ultrasom encontra-se na
possibilidade de quantificacdo da energia aplicada (North, 1976). Entretanto,
muitos trabalhos ainda fornecem somente as especificacdes do aparelho e o
tempo de sonificagdo em uma determinada poténcia nominal (Christensen,
1992; Schmidt et al., 1999). North (1976) demonstrou que a poténcia nominal
dos aparelhos de ultrasom é geralmente maior que as quantidades
efetivamente aplicadas. Outros fatores importantes que devem sempre ser
minuciosamente descritos sdo o tipo e o didmetro da sonda, a sua
profundidade de imerséo na suspenséo, o volume e a forma do recipiente, a
guantidade de solo e a relacdo solo:solugdo (Hinds & Lowe, 1980;
Christensen, 1985; Raine & So, 1993, 1994). Christensen (1992) ressalta
ainda que o processo de cavitacdo que é efetivamente o responsavel pela
dispersdo é reduzido com o aumento da temperatura, acarretando uma
diminuic&o na quantidade de energia aplicada & amostra. O autor recomenda
aimerséo do recipiente contendo a suspensdo em um banho de gelo durante
a sonificacdo, para que a temperatura ndo exceda 35-40°C. Este efeito pode
ser visualizado na Fig. 13, onde percebe-se que a energia aplicada tende a
reduzir acima de 40°C.

A calibragdo do aparelho de ultrasom pode ser realizada pelo método
calorimétrico desenvolvido por North (1976). De acordo com Sa etal. (1999) e
Roscoe et al. (2001), a poténcia real aplicada pode ser calculada pela
equacao (3):

P.=[(m,c,+C.,) Tht]+H 3)

recip
onde P, é a poténcia calculada (em W), m, € a massa de agua (g), c, € o calor
especifico da &gua (4,186 Jg*'°C"), C,., € a capacidade térmica do recipiente
(J°C™), T é amudanca de temperatura (°C), t, &€ o tempo de sonificacéo (s) e H
¢ ataxa de perda de energia do sistema (J s™). A medicdo pode ser feitaem um
calorimetro improvisado com o mesmo tipo de recipiente a ser usado na
posterior sonificacdo da amostra, conforme descrito por Roscoe (2002) (Fig.
14).

A capacidade calorifica do recipiente (C,,), ou a quantidade de energia que

recip.
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Fig. 12. indice de disperséo em funcéo da energia aplicada. D, € o indice de dispers&o
calculado pela equacéo (1), considerando as particulas maiores e menores que 50m.
D, é o indice de disperséo calculado pela equacéo (2), sendo o limite de 100 mm.

Fonte: adaptado de Roscoe et al. (2000).

este ir4 absorver durante a sonificacédo, pode ser acessada pelo método das
misturas proposto por Duncan & Starling, citado por Raine & So (1993).
Roscoe et al. (2000) utlizaram o “calorimetro" da Fig. 14, onde
50 g de &gua destilada foram aquecidos a temperatura de 50-60°C, sendo a
exata massa de agua (m,) e temperatura (T,) devidamente anotadas. A massa
de agua foi entdo rapidamente adicionada ao "calorimetro" contendo outros
50 g de a4gua (m,) em temperatura ambiente (T,), sendo a tampa colocada
imediatamente (Fig. 14a). A temperatura da agua foi monitorada por um
termOdmetro inserido em um orificio na tampa do recipiente (Fig. 14a) até que
uma temperatura de equilibrio (T,) foi atingida. A capacidade térmica do
recipiente foi entdo calculada pela equacéo (4).

=[mc, (T, - TH/(T;-T,)]-(m.c,) (4)

recp
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Fig. 13. Relagéo entre a energia aplicada (J mI™*) e a temperatura da agua. O aparelho
usado foi um Vibracell VC100, com uma sonda de 115 mm de comprimento e 3 mm de
diametro, operando a 20 kHz, ajustado para a posi¢éo de 70% da capacidade total. O
recipiente usado foi um tubo de centrifuga com capacidade par 200 ml. Usou-se um
volume de 100 ml de &gua e profundidade de imersao da sonda de 15 mm.

Fonte: Roscoe etal., dados néo publicados.

A taxa de perda de energia do sistema (H) corresponde a quantidade de
energia que é perdida do sistema durante a sonificagédo por dissipacao de
calor (Fig. 14b). No trabalho de Roscoe et al. (2000), H péde ser calculado
aquecendo-se 100 g de agua no calorimetro com o proprio aparelho de
ultrasom até uma temperatura em torno de 50°C. O sistema (Fig. 14b) foi
deixado a temperatura ambiente, sendo a temperatura da agua medida a
cada 10 segundos durante os primeiros 3 minutos, cada 30 segundos até 60
minutos, e a cada 5 minutos até 3 horas. H (em J s™) pode assim ser calculado
de acordo com aequacdao (5).

H=(m.c,) DT/, (5)
onde, DT equivale a uma diferenca de temperatura de 1°C e t, € o tempo

necessario para que essa diferengaem 1°C ocorra.

North (1976) observou que H manteve-se constante para o intervalo de
temperatura analisado. Entretanto, Christensen (1985) sugeriu a existéncia
de variacdo do valor de H em fun¢do da temperatura. Recomenda-se,
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Fig. 14. Representacdo esquematica de "calorimetro™: (a) corte transversal do
"calorimetro" com a tampa, durante o experimento de medic¢édo da capacidade térmica
do recipiente (C.,); € (b), corte transversal do sistema durante a sonificagéo de agua
para a célculo da poténcia (P,), ressaltando a perda de calor do sistema (H) e a
absorcéo de calor pelo recipiente (C,,).

Fonte: Roscoe et al. (2000).
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portanto, que H seja calculado para cada intervalo de decréscimo na
temperatura de 1°C e plotado em funcdo da temperatura média de cada
intervalo (por exemplo, o valor de H calculado para o intervalo entre 35 e 34°C
deve ser plotado contra a tempratura de 34,5°C). Procedendo desta maneira,
Sa et al. (1999) observou um decréscimo exponencial de H em funcao da
temperatura, enquanto Roscoe et al. (2000) observaram uma reducao linear.
As diferencas entre perda de calor relatada nesses trabalhos esta associada
com a capacidade isolante do sistema (Roscoe et al., 2000). Desde que o
isolamento do calorimetro seja suficiente para uma estimativa reproduzivel da
relacdo entre H e atemperatura, qualquer tipo de recipiente pode ser usado.

Uma vez determinada a poténcia efetiva do aparelho (equacéo 3), a energia
aplicada pode ser expressa em J ml* de acordo com a equacio (6)
(Christensen, 1985):

E.=P.tyV (6)

onde, P, € a poténcia calculada pela equacédo (3) em W, t, é o tempo de
sonificacdoems eV é o volume de suspensdao emml.

A calibracdo dos aparelhos de ultrasom deve ser periédicamente repetida,
pois, com 0 uso, a ponta da sonda sofre eroséo, reduzindo a poténcia aplicada
pelo aparelho (Christensen, 1992; Amelung & Zech, 1999). Recomenda-se
que arelacéo solo:solucéo seja mantida entre 1:5e 1:10 (Hinds & Lowe, 1980;
Christensen, 1985).

Geralmente, mantendo-se a relagdo solo:solucéo entre 1:5 e 1:10, os niveis
de energia para a completa disperséo do solo encontram-se entre 300-500 J
ml™ (Gregorich et al., 1988; Amelung & Zech, 1999; Schmidt et al., 1999),
embora para solos tropicais dominados por caulinitas e oxi-hidréxidos de Fe e
Al estes valores possam ser maiores (S4, 1998; Roscoe et al., 2000). Altos
niveis de energia ultrasbnica, no entanto, podem romper a matéria
macrorganica (presente na fracéo areia), redistribuindo-a nas fracdes mais
finas (Balesdentetal., 1991; Amelung & Zech, 1999). Amelung e Zech (1999),
por exemplo, observaram que niveis de energia superiores a 100 J ml* (50 ml
de agua para 10 g de solo) provocaram rompimento de MMO para diferentes
solos de pradaria. Estes autores recomendaram a separacdo da MMO por
densimetria ap06s dispersdo dos macroagregados com 60 J ml*, antes de
aplicarem-se os niveis maiores de energia, necessarios a completa dispersao
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dosolo.

A redistribuicdo de MMO relacionada ao uso de altos niveis de energia
ultrasénica é o maior problema desta metodologia. Entretanto, a flotagdo em
agua ou liquidos densos pode minimizar ou até eliminar esta desvatagem.
Roscoe et al (2000) ndo observaram evidéncias de redistribuicdo da MMO
com densidade superior a 1 g cm® ao dispersarem o solo com elevados niveis
de energia (> 800 J ml™), apds separacéo por flotacdo em agua da MMO de
densidade inferior a esse limite. Por outro lado, a possibilidade de
guantificacao da energia aplicada e a elevada eficiéncia em dispersar solos
tropicais dominados por argilas de baixa atividade sdo duas vantagens
marcantes da metodologia.

A separacgdo por sedimentacdo € usada para as fracGes silte e argila. Os
limites de tamanho entre as fragBes sdo definidos em funcéo do didmetro
esférico equivalente (DEE). Considera-se que as particulas em uma dada
classe de tamanho teriam uma velocidade de sedimentacdo equivalente a
particulas esféricas com uma densidade fixa (definida em funcdo da
mineralogia do solo em questdao) e um didmetro dentro dos limites desta
classe. De acordo com a Lei de Stokes, séo definidos tempos de
sedimentagdo para cada classe de tamanho em funcdo da temperatura da
suspensdo e da densidade média das particulas consideradas (Elliott &
Cambardella, 1991). Entretanto, pressupostos basicos da Lei de Stokes séo
violados quando na separacdo de COM (Christensen, 1992), pois as
particulas de solo geralmente ndo séo esféricas e a densidade dos COM pode
variar consideravelmente em funcdo da quantidade de material orgénico
associado ao COM (Golchin et al., 1994a). Apesar de o fracionamento
baseado nestalei ndo representar fielmente a realidade, ou seja, as particulas
em uma dada classe ndo se encontrarem inteiramente dentro dos limites de
tamanho da mesma, os resultados séo reproduziveis e comparaveis. Nao
obstante, Christensen (1996a) ressalta que as limitagSes da Lei de Stokes
tornam-se criticas quando sao utilizados intervalos de classes de tamanho
muito reduzidos, como, por exemplo, na separacao da fragcéo argila em varias
sub-fracdes.

Durante o processo de separacdo por sedimentacdo, 0S compostos
organicos presentes podem ser parcialmente consumidos ou sofrerem
alteracbes em sua composicdo em funcdo da atividade microbiol6gica
(Baldock et al., 19904, b). Isso ocorre devido ao elevado tempo de separagéo,
chegando a algumas semanas para particulas mais finas. Acredita-se que
este efeito seja anulado quando média a alta energia utrasdnica é usada na
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disperséo, assim como solug¢ées salinas concentradas sdo empregadas na
floculagdo das fracBes (Christensen, 1996a). O uso de centrifugacdo na
separacdo das fracbes mais finas reduz drasticamente o tempo de
processamento, podendo eliminar tal influéncia da microbiota (Christensen,
1996a). Todavia, a magnitude do problema ainda nao foi sistematicamente
investigada (Christensen, 2000).

A escolha do método de fracionamento depende do objetivo do estudo. Num
estudo comparativo de degradacdo do solo, onde se busca verificar se
determinado uso do solo estd conduzindo a uma maior ou menor qualidade
ambiental, o fracionamento densimétrico (quantificacdo do carbono organico
total associado a matéria oganica ndo complexada livre) ou o fracionamento
granulométrico (quantificacdo do carbono orgéanico total associado a fracéo
areia) poderiam atender as questdes de pesquisa.

Por outro lado, em estudos visando acessar a dindmica e disponibilidade dos
diferentes compartimentos da MOS, o fracionamento granulométrico (COM-
secundarios) combinado ao densimétrico traria um maior volume de
informacodes.

Em sistemas onde se esperam grandes quantidades de matéria organica ndo
complexada oclusa, o uso de fracionamento em COM-primarios
(fracionamento granulométrico) ndo seria adequado, pois esta fracdo néo
pode serisolada.

Um outro aspecto importante parece ser a mineralogia. Solos oxidicos
apresentam unidades bésicas estruturais diferentes de solos cauliniticos,
exigindo diferentes limites entre macro e micro-agregados no fracionamento
em COM-secundarios. O refinamento de metodologias de fracionamento
nesses solos exigira um grande esforco de pesquisa no sentido de se
determinarem tais limites.

Neste contexto, a elaboracdo e analise de modelos conceituais do sistema a
ser estudado (ex.: Fig. 1 e 9) sdo extremamente Uteis na definicdo dos
esquemas de fracionamento a serem adotados. Além disso, a ligacdo do
método de fracionamento ao modelo conceitual torna possivel a quantificagdo
dos seus diferentes compartimentos de MOS. Atualmente, os modelos de
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simulagdo da dindmica da MOS sdo embasados em compartimentos
conceituais, ndo quantificaveis analiticamente (Smith et al., 1997). Ligar o
método de fracionamento ao modelo conceitual favoreceria a ‘'modelagem do
mensuravel' ao invés da 'medicao do modelavel' (Christensen, 1996; Elliott et
al., 1996; Magrid et al., 1996). A melhoria na capacidade preditiva e,
sobretudo, a possibilidade de validacao de tais modelos de simulacéo seriam
extremamente relevantes para um melhor entendimento da dindmica da MOS
e compreensdao, tanto de processos locais (ex.: disponibilidade de N em um
solo cultivado), como globais (ex.: efeito do sistema de uso do solo no ciclo
global de C em um ecossistema, regido, bioma). O melhor entendimendo dos
processos retornaria na forma de aprimoramento do modelo conceitual inicial,
fechando-se o cicloem um modelo circular e dindmico de pesquisa.

Sao ainda desafios metodoldgicos a padronizacdo de procedimentos, tais
como as classes de tamanho de particula e métodos de dispersao.
Entretanto, como mencionado anteriormente, esta padronizacdo deve ser
flexivel o suficiente para englobar a diversidade de solos e ecossistemas
potencialmente estudaveis. Tomando o exemplo da quantidade de energia a
se aplicar na dispersdo do solo antes do fracionamento, deve-se buscar
padrBes como "energia para a maxima dispersdo" e ndao um valor fixo de
energia para todos os solos. Isso quer dizer que a padronizagdo necessaria
nao é essencialmente quantitativa, mas sim qualitativa.
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