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RESUMO

Solu¢des de iodeto de s6dio (Nal) e de politungstato de s6dio (PTS) tém sido
utilizadas, de forma indistinta, no fracionamento densimétrico da matéria organica
(MO) do solo. O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito desses dois produtos em
solucdes de mesma densidade (1,80 kg L1), bem como do aumento da densidade
da solucio de PTS (2,0 € 2,2 kg L1), na obtencéo de C na fracio leve (FL) da MO do
solo. As caracteristicas estruturais da FL obtida com as diferentes solu¢des também
foram avaliadas por ressonancia magnética nuclear do 13C (RMN-13C) neste estudo,
o qual foi realizado com amostras da camada de 0-5 cm de dois solos brasileiros
(PVd-Argissolo Vermelho e LVd-Latossolo Vermelho). A dispersao do solo foi
realizada com ultra-som (250 J mL1 no PVd e 450 J mL-! no LVd); a suspensio de
20 g de solo e 80 mL-! de solucéo foi centrifugada (2.000 g, 90 min), e a FL, obtida
pela filtragem do sobrenadante em filtro de fibra de vidro, sendo o C desta fracio
analisado por combustio seca (Shimadzu TOC-V CSH). O uso da soluciao de PTS
aumentou a recuperacio de C da FL em 152 % no PVd e em 166 % no LVd, em
comparacio a soluciio de Nal de mesma densidade (1,8 kg L-1). O incremento da
densidade da solucio de PTS também aumentou a obtenc¢éo de C na FL, o qual foi
mais expressivo na densidade de 1,8 para 2,0 kg L1 (57 % em ambos os solos) do
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quede 2,0 para 2,2 kg L'1 (21 % no PVd e 5 % no LVd). Com base nos teores de Fe e
C da fracao argila, estimou-se que a contaminag¢io da FL com C da fracao argila,
quando do uso das solu¢oes de PTS, varioude 1,9 a 3,5 % no LVd e de 6,8 a 10,4 % no
PVd, os quais foram considerados baixos perante o alto percentual de incremento
na recuperacio de C na FL. O incremento da razio C Alquil/C-O-alquil e do C-
carbonila na analise de RMN-13C sugere incremento na recuperacio de FL em
estadios mais avancados de decomposicio com o uso de PTS e incremento da
densidade da solugao, tendo sido esses resultados mais expressivos no LVd. Com
base no incremento da obtencio de C e na baixa contaminaciao da FL com C da
fracdo argila, recomenda-se o uso da solucido de PTS 2,0 kg L'l em estudos de
fracionamento densimétrico da MO do solo.

Termos de indexacéio: fracionamento densimétrico, iodeto de sédio, matéria
organica particulada.

SUMMARY: EFFICIENCY OF SODIUM POLYTUNGSTATE IN DENSITY
FRACTIONATION OF SOIL ORGANIC MATTER

Sodium iodide (Nal) and sodium polytungstate (SPT) solutions are being indistinctively
used in density fractionation procedures of soil organic matter (SOM). This study aimed to
evaluate these two solutions, adjusted to a density of 1.8 kg L1 (Nal-1.8 and SPT-1.8), and
particularly of SPT adjusted to densities of 2.0 (SPT-2.0) and 2.2 kg L'! (SPT-2.2), with
regard to their capacity of recovering the light fraction (LF) of SOM. A 20 g soil sample of
the 0—5 cm layer of an Acrisol (PVd) and of a Ferralsol (LVd) was dispersed by sonication
at 250 J mL! and 450 J mL, respectively for each soil, in 80 mL Nal or SPT solution.
After centrifugation (2.000 g, 90 min), the LF in the supernatant was recovered on a
fiberglass filter, dried and analyzed for C content determination (TOC dry combustion)
and chemical structure characterization (*C nuclear magnetic resonance spectroscopy).
The SPT-1.8 increased LF-C recovery by 152 % in the PVd and 166 % in the LVd, compared
to Nal-1.8. Besides, the higher SPT-2.0 density increased LF-C recovery by 57 % in both
soils as compared to SPT-1.8. Furthermore, SPT-2.2 recovered 21 % and 5 % more LF-C
than SPT-2.0, in the PVd and LVd, respectively, but this additional recovery was not as
pronounced as when density was changed from 1.8 to 2.0 kg L'l. Based on data of Fe
content in LF and C and Fe content in clay fraction, we estimated that the contamination
of clay-C in the LF using SPT solutions varied 1.9-3.5 % in the LVd and 6.8-10.4 % in the
PVd. Theses values were considered low compared to the high increments obtained in LF-
Crecovery. The increases in both alkyl-C/O-alkyl-C ratio and carbonyl-C abundance when
Nal was substituted by SPT and when SPT densities increased, suggested that more
decomposed LF material was recovered, which was more evident in the LVd. Based on our
results, we suggest using SPT solution adjusted to a density of 2.0 kg L in studies focusing
on densimetric fractionation of SOM.

Index terms: densimetric fractionation, sodium iodide, particulate organic matter.

INTRODUCAO

Na ciéncia do solo tem sido expressivo o interesse
no entendimento do efeito de sistemas de uso e manejo
na dinamica e qualidade da matéria organica (MO),
cujo avango, em grande parte, esta relacionado ao uso
de técnicas de fracionamento fisico granulométrico e
densimétrico da MO, as quais permitem a quantificacao
e caracterizacgio de diferentes compartimentos do C
no solo (Christensen, 1992; Cambardella & Elliott,
1992; Golchin et al., 1994a,b; Bayer et al., 2001; Freixo
et al., 2002a,b,c; Diekow et al., 2005).
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O fracionamento densimétrico permite a obtencao
de uma fracao organica particulada (fracio leve-FL),
derivada dos residuos de plantas, raizes e hifas, que
ainda apresentam estruturas celulares reconheciveis,
e de uma fragdo organica associada aos minerais
(fragdo pesada-FP). A FL é mais sensivel as praticas
de manejo, o que a torna uma importante fracdo na
avaliacdo da qualidade do sistema de manejo no curto
prazo (Bayer et al., 2001; Conceic¢éo et al., 2005). A
FP representa a MO do solo em estadio avangado de
decomposic¢io, sendo mais estavel e com maior tempo
de residéncia no solo do que a FL (Christensen, 2001),
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cujo estoque de C é altamente dependente da textura
e mineralogia do solo (Hassink et al., 1993; Feller &
Beare, 1997).

As densidades das solucgées utilizadas no
fracionamento densimétrico da MO variam de 1,0 a
2,4 kg L'l sendo o iodeto de sédio (Nal) e o
politungstato de s6dio (PTS) usados preferencialmente
a solucdes organicas, que apresentam elevada toxidez
(Christensen, 1992). Normalmente, as solucées de
Nal e de PTS sdo utilizadas de forma indistinta, ndo
tendo sido avaliada a eficiéncia relativa desses produtos
no rendimento da FL.. Entretanto, Shang & Tiessen
(2001) comentam brevemente sobre a baixa
recuperagao de C na FL quando do uso de solugdo de
Nal 1,7 kg L1, em comparacéio a solucdo de PTS de
mesma densidade, ndo tendo sido identificada a razao
disso.

Outro aspecto a ser considerado é a influéncia da
densidade da solug¢éo na recuperacio da FL. da MO do
solo. Shang & Tiessen (2001), utilizando solugéo de
PTS nas densidades de 1,8, 2,0, 2,2 e 2,4 kg L'l para
quantificar a FL na fracgéo silte de um Latossolo
tropical (190 g kg'! de argila), encontraram incremento
do rendimento de C da FL variando de 39 a 163 %,
pela utilizacdo das solucbes mais densas, em
comparacio a solucdo com 1,8 kg L'l. Sohi et al.
(2001) nao obtiveram aumento na recuperagao da FL,
livre (interagregados) pela alteragdo da densidade da
solucdo de Nal de 1,6 para 1,8 kg L'l. Entretanto, a
elevacdao da densidade da solugcdo aumentou a
recuperacgao da FL oclusa (intra-agregados), indicando
que esse efeito pode ser mais efetivo em fracoes
organicas em estadio mais avancado de decomposi¢io
(Golchin et al., 1994a; Sohi et al., 2001). A distin¢do
entre as solugbes de diferentes produtos e densidades
na capacidade de separagido de FL com estadios
diferenciados de decomposi¢ido pode ser avaliada a
partir da utilizacdo de técnicas espectroscopicas, com
destaque para a ressonancia magnética nuclear do
13C (RMN-13C), a qual ji4 vem sendo amplamente
empregada em estudos da caracteriza¢do da MO do
solo no Brasil (Bayer et al., 2000; Roscoe et al., 2004;
Dick et al., 2005).

Osresultados referentes a comparacio da eficiéncia
de solugdes de Nal e de PTS e da variagéo da densidade
da solugéo no rendimento de C na FL na literatura
s8o escassos, mas sugerem que estes produtos néo
devem ser utilizados de forma indistinta e que ha4,
portanto, necessidade de estudos visando a
padronizagdo de um método que permita a comparagio
de resultados obtidos por diferentes grupos de pesquisa,
0 que representaria grande avanco no entendimento
da dindmica da MO em diferentes solos e condi¢oes
ambientais. Nesse sentido, realizou-se o presente
estudo, o qual teve por objetivo avaliar a eficiéncia
das solucdes de Nal e de PTS, e de diferentes
densidades do PTS, no rendimento de C da FL. da MO
em dois solos brasileiros com textura e mineralogia
distintas.
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MATERIAL E METODOS

Amostras da camada de 0—5 cm de um Argissolo
Vermelho distréfico-PVd e de um Latossolo Vermelho
distroférrico-LLVd (Embrapa, 1999) foram utilizadas
no presente estudo. Em ambos os solos, as amostras
foram coletadas em experimento de longa duracéo,
em tratamentos com alta adi¢do anual de residuos
vegetais e sem revolvimento do solo. No Argissolo,
foram coletadas amostras de solo sob plantio direto
por 18 anos na sucessio aveia (Avena strigosa) +
ervilhaca (Vicia sativa)/milho (Zea mays) + caupi
(Vigna unguiculata), enquanto no Latossolo a area
amostrada vinha sendo mantida sob pastagem
permanente de braquiaria (Brachiaria decumbens) por
nove anos. A distribui¢do granulométrica e a
caracterizacdo da fracdo argila dos solos foram
realizadas por Concei¢io (2006) e sdo apresentadas no
quadro 1.

As amostras de solo foram coletadas em
minitrincheiras de 10 x 40 c¢m, secas ao ar, moidas e
passadas em peneira de 2,0 mm. Parte da amostra
de solo foi analisada quanto ao teor de C orgéanico por
meio do método de combustdo seca, em analisador
Shimadzu TOC-V CSH, e a outra parte, submetida
ao fracionamento densimétrico. As FL e FP foram
separadas por densimetria (Golchin et al., 1994b), em
solugdes de Nal (d=1,8 kg L) e PTS(d=1,8,2,0 e
2,2 kg L'Y). O pH da solucdo de Nal foi reduzido para
4,0 mediante adicdo de HC1 1,0 mol L1, para ser
semelhante ao pH inicial da solucéo de PTS e evitar a
solubiliza¢do de MO.

As etapas do fracionamento densimétrico, realizado
em triplicata, sdo apresentadas na figura 1. Como
ilustrado nessa figura, 80 mL de solugdo de Nal ou
PTS foram adicionados a 20 g de solo em tubo de
centrifuga de 100 mL. O tubo de centrifuga foi
disposto em recipiente com agua e gelo, e a suspensio,
submetida a disperséo por ultra-som utilizando energia
de 250 J mL! para o PVd e 450 J mL! para o LLVd,
as quais foram determinadas previamente para
obtencdo da dispersdo total do solo em particulas
primarias, sendo a temperatura da suspensio mantida
sempre abaixo de 20 °C. Apds a dispersio, a suspensio
foi centrifugada a 2.000 g por 90 min, e a FL,
recuperada pela passagem do sobrenadante em filtro
de fibra de vidro (Whatmann GF/C), o qual foi lavado
com agua destilada, para remocao do residuo do sal.
Os filtros com a FL foram secos em estufa a 60 °C por
24 h e moidos em gral de agata. As solugoes de Nale
PTS foram recuperadas e recicladas, de acordo com
procedimento descrito em Six et al. (1999).

A FP sedimentada no tubo foi passada em peneira
de 53 um com auxilio de jatos de dgua, visando a
quantificagdo da MO particulada (MOP) néo separa-
da no fracionamento densimétrico. O material retido
na peneira, composto de areia e MOP, foi transferido
para potes de 100 mL e seco em estufa a 60 °C, sendo
essa fracdo denominada de MOP residual. Para
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avaliar a contaminacdo da FL com C proveniente da
fracdo argila, foi efetuada andlise de Fe total (Fe,) (Fey
& Dixon, 1983) na FL e na fracio argila, obtida por
meio de separacio granulométrica (Quadro 1), segun-
do procedimento descrito em Gee & Bauder (1986). A
FL e a MOP residual foram pesadas e moidas, sendo
estas fragoes e a fragdo argila analisadas quanto aos
teores de C, pelo método da combustido seca, em
analisador Shimadzu TOC-V CSH. A concentracio
de C na FP foi obtida por diferenga entre o C do solo
integral e o C da FL (Concei¢do, 2006). Dessa forma,
0 C da MOP residual, embora quantificado separada-
mente, foi contabilizado como pertencente a FP.

A FL e a MOP residual foram caracterizadas
qualitativamente com auxilio de microscopia 6ptica,
tendo sido utilizado aumento de oito vezes, e o material
foi fotografado com camera digital. Paraisso, 10 mL
de uma suspensao de agua e as respectivas fragoes
foram filtrados em filtro de fibra de vidro e,

20 g de solo
(<2 mm)
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posteriormente, submetidos a microscopia. As
caracteristicas estruturais da FL.e da MOP residual
obtida com as diferentes solucées foram avaliadas por
RMN 13C em espectrometro Varian, modelo Unity 40,
operando numa freqiiéncia de radiagao de 100,58 MHz
e tempo de contato de 1 ms, com a polarizagdo cruzada
com angulo magico de rotacdo (CP/MAS). As analises
de RMN 13C CP/MAS, devido a seu alto custo, foram
realizadas em amostras compostas formadas a partir
das trés repetigoes do fracionamento da matéria
organica em laboratério. O tempo de aquisicdo e
relaxacéo foi de 500 ms, sendo aplicado alargamento
de linha entre 50 e 100 Hz. O espectro foi dividido em
quatro bandas, que correspondem a diferentes tipos
de C: 0-45 Hz MHz! (C-alquil), 45-110 Hz MHz!
(C-0-alquil), 110-160 Hz MHz! (C aromA4tico), e
160-220 Hz MHz! (C carbonila) e a quantificacio de
cada tipo de C foi feita através da integracio das areas
de seus respectivos picos no espectro. A MOP residual

Adicionar 80 mL da solugdo densa de Nal
(1,8 kg LY ou PTS (1,8,2,0 2,2 kg L)

Solucao densa, solo

]

Solucao densa, fragao leve (FL)
Fracdo pesada (FP)

Sonicar, centrifugar (2.000g — 90 min)

o]

A

Filtrar o sobrenadante a vacuo (Whatman GF/C)
Recuperar e reciclar a solu¢do densa

Transferir para peneira de 53 um
e lavar com jatos de agua

—_—

%«

MOP residual + areia (> 53 um)

Fracio pesada (FP)

FP (< 53pm)

Figura 1. Organograma do fracionamento fisico densimétrico. MOP: matéria organica particulada.

Quadro 1. Distribuicio granulométrica e teores de ferro e de C orgéinico na fracio argila dos solos

Distribui¢ido granulométrica Fracao argila

Solo
Areia Silte Argila Fe total C organico
gkg'
Argissolo Vermelho (PVd) 540 240 220 56,3 50,4
Latossolo Vermelho (LVd) 155 215 630 135,0 22,5

Fonte: Conceicao (2006).

R. Bras. Ci. Solo, 31:1301-1310, 2007
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somente foi analisada por RMN-13C nos tratamentos
com solugao de Nal e PTS, ambas com densidade de
1,8 kg L'1, que apresentaram quantidade de material
suficiente.

Os resultados do fracionamento referentes ao
rendimento de C nas FL, FP e MOP residual em cada
solo foram submetidos & anéalise da variancia,
considerando um delineamento inteiramente
casualizado, sendo as diferencas entre médias
avaliadas pelo teste de Tukey a 5 %. Osresultados de
RMN-13C, obtidos de amostras compostas das trés
repeticoes do fracionamento em laboratério, ndo foram
analisados estatisticamente.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A utilizagdo da solugdo de PTS aumentou o
rendimento de C na FL.em 152 % no PVd e em 166 %
no LVd, em comparacéio a solugdo de Nal, ambas com
a densidade de 1,8 kg L'} (Quadro 2 e Figura 2a). Uma
possivel explicagdo para a menor recuperacio da FL
pelo uso de solucdo de Nal pode ser a formacao de
complexos da MO com o ion I', conforme verificado
por Radlinger & Heumann (2000) em andilises de
complexagéo de compostos iodados com substéancias
himicas. Essa formacio de complexos aumenta a
densidade da FL e, conseqiientemente, diminui a
recuperacio dessa fracdo.

Além de proporcionar aumento do rendimento de
C na FL, a utilizacdo da solu¢do de PTS 1,8 kg Li'!
resultou na diminuic¢éo do C da MOP residual em 73 %

1305

no PVd e 42 % no LVd, demonstrando eficiéncia maior
do PTS em relacdo ao Nal na recuperacao da FL da
MO do solo (Quadro 2 e Figura 2b). De fato, em grande
parte a MOP residual deveria ter sido separada pelas
solugbes utilizadas no fracionamento densimétrico, e
a diminuig¢do da quantidade de C nesta fragdo indica
aumento da eficiéncia da solu¢do em separar a FL.da
MO do solo. A similaridade das estruturas orgénicas
presentes na MOP residual e na FL é corroborada pela
analise de microscopia 6ptica, que demonstrou que
ambas as fra¢bes sdo constituidas basicamente de
fragmentos de raizes e organismos da fauna do solo,
hifas e residuos de plantas em decomposicio (Figura 3).

A baixa eficiéncia da solucdo de Nal pode ser
refor¢ada a partir da reinterpretagéo dos resultados
obtidos por outros pesquisadores em estudos de
fracionamento densimétrico da MO do solo, nos quais
tenha sido realizada a quantificacdo do C na fragio
areia (neste estudo denominado de MOP residual)
posterior a separacdo da FL. Com a utilizacido de
solucdo de Nal 1,8 kg L'! em Latossolos brasileiros
(467 a 630 g kg'! de argila), Freixo et al. (2002b,c)
obtiveram valores de C na fracdo areia variando de 2
a8,5 % (0,32a 2,39 g kgl de C no solo) do C orgénico
do solo; o C na fracdo areia representou 63 % do C
quantificado na FL (obtido pela soma do C da fracéo
leve-livre e leve-oclusa). Roscoe et al. (2001), utilizando
Nal 1,7 kg L1, obtiveram teores de C na fracio areia
variando de 0,3 2 6,2 g kg'! de solo, o que representou
de 2,3 a 10,6 % do C organico do solo, sendo o
percentual de C recuperado na fracédo areia superior
ao quantificado na FL e havendo tratamentos em que
o C nessa fracido chegou a ser quatro vezes maior do

Quadro 2. Recuperacéio de carbono na fracéo leve (FL), matéria organica particulada residual (MOP residual),
fracio pesada (FP) da matéria organica e concentracio de ferro na FL obtidas com a utilizagao de
solucgdes de iodeto de s6dio (Nal) e de politungstato de sédio (PTS), em amostras da camada de 0-5 cm
de um Argissolo Vermelho (PVd) e de um Latossolo Vermelho (LVd)

Densidade C na fracao FL C no solo
Solo Produto d lucs Fe na FL
a solugao  guantidade Teor FL MOP residual FP
kg L g g kg mg g’
PVd Nal 1,8 0,12 30,27 1,83 d 1,67 a 19,52 24,9
PTS 1,8 0,28 32,11 4,62 ¢ 0,44 b 16,74 24,3
2,0 0,55 25,54 7,25 b 0,22 b 14,10 29,0
2,2 0,91 24,34 8,76 a 0,22 b 12,60 32,0
LVd Nal 1,8 0,10 27,87 1,50 ¢ 1,30 a 24,43 48,5
PTS 1,8 0,21 35,61 3,99 b 0,75 b 21,93 41,7
2,0 0,38 30,33 6,31 a 0,44 bc 19,62 50,3
2,2 0,57 23,17 6,64 a 0,40 ¢ 19,29 49,3

Valores seguidos de letras iguais na coluna, em cada solo, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a 5 %.

R. Bras. Ci. Solo, 31:1301-1310, 2007
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(2)

(b)

(2)

(b)

Nal 1,8 kg ! PTS 1,8 kg L PTS 2,0 kg L PTS 2,2 kgL

Figura 2. Visualizacio do aspecto dos filtros da fracao leve (FL) (a) e da matéria organica particulada residual
(b) utilizados no fracionamento densimétrico da matéria organica com solucdes de iodeto de sédio
(Nal) e de politungstato de s6dio (PTS) na camada de 0-5 cm de um Argissolo Vermelho (PVd) e de um
Latossolo Vermelho (LVd).

AN

Nal 1,8 kg L' PTS 1,8 kg L™ PTS 2,0 kg L' PTS2,2 kgL'

Figura 3. Detalhe da matéria organica particulada residual obtida por peneiramento (53 pm) da fragio
pesada apés separacio da fragéo leve com solugdes de iodeto de sédio (Nal) e de politungstato de sédio
(PTS), em um Argissolo Vermelho (a) e Latossolo Vermelho (b).

que o Cna FL.daMO do solo. Ou seja, areinterpretagao  FL da MO, a qual é ainda reduzida quando da
dos dados de fracionamento da literatura reforca a  utilizacdo de solugdes de menor densidade (Sohi et al.,
baixa eficiéncia da solucdo de Nal na recuperacioda  2001).

R. Bras. Ci. Solo, 31:1301-1310, 2007
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A recuperacio de C na FL de ambos os solos no
presente estudo aumentou em aproximadamente 57 %
com o aumento da densidade da solugéo de PTS de 1,8
para 2,0 kg L'l, sendo acompanhado por diminuicao
do C da MOP residual de 50 % no PVd e de 41 % no
LVd. Assim, em comparagdo com a soluc¢do de Nal
1,8 kg L', houve diminuicdo na MOP residual de 87 %
no PVd e de 66 % no LVd quando do uso da solucéo de
PTS 2,0 kg L'L. Por sua vez, o teor de C recuperado
na fragdo MOP residual quando do uso da solugéo de
PTS 2,0 kg L' representou aproximadamente 1 % da
concentracdo do C orgéanico em ambos os solos e ape-
nas 3 e 7 % do C quantificado como FL no PVd e LLVd,
respectivamente.

O subsequente incremento na densidade da solucdo
de PTS de 2,0 para 2,2 kg L1 resultou em aumentos
menos expressivos na recuperac¢ao de C na FL (21 %
no PVd e 5 % no LVd), ndo ocorrendo diminui¢do
significativa do C na fragdo MOP residual em ambos os
solos. Além disso, o uso de solu¢io de PTS 2,2 kg Li'!
dificultou o manuseio da amostra no momento da
filtragem da FL, devido a baixa consisténcia do “pellet”
apos a centrifugacao.

Ao se calcular a diferenga entre a concentragio de
C da FL obtida pelo uso de PTS nas densidades de 1,8
e 2,0 kg L'l no PVd, obteve-se o valor absoluto de
2,63 g kg1 de C no solo, enquanto o mesmo célculo para
o C da fracdo MOP residual resultou em 0,22 g kgl de
C no solo. Isso evidencia que apenas uma pequena
parte (~8 %) da FL que néo foi separada pela solugao
de PTS 1,8 kg L1 foi recuperada pelo peneiramento
(53 pm) da FP e quantificada como MOP residual, e
1sso se deve ao fato de que o ultra-som resulta num
fracionamento do tamanho de particula da FL
(Balesdent et al., 1991) e grande parte dessa fracio
néo foi retida na peneira utilizada. Da mesma forma,
o uso da soluc¢do de PTS 2,0 kg L1 no LVd resultou
em aumento de 2,34 g kg'! de C no solo na FL e redu-
cao de apenas 0,31 g kg'! de C no solo na fracio MOP
residual, em comparacio a solucao de PTS 1,8 kg L1,
Esses resultados indicam que a quantificagdo da MOP
residual serve apenas para caracterizar as solugoes
quanto a sua eficiéncia na separacio da FL.da MO do
solo, ndo representando uma alternativa adequada
para ser usada complementarmente ao fracionamento
densimétrico com solu¢do de Nal, bem como quando
do uso de solucgio de PTS com baixa densidade.

O efeito das solugdes de Nal e de PTS na
quantificagdo do C na FL afetou os resultados também
de C na FP, o qual foi calculado por diferenga em
relacgdo aos estoques de C organico no solo. Dados de
literatura, utilizando Nal, indicam o C na FP como
predominante nos solos, representando mais de 80 %
do C organico do solo (Roscoe et al., 2001; Sohi et al.,
2001; Freixo et al., 2002a,b,c; Pinheiro et al., 2004).
No presente estudo, utilizando Nal 1,8 kg L'}, 0 Cna
FP correspondeu a 91 e 94 % do C organico do PVd e
LVd, respectivamente (Quadro 2). Contudo, com o
uso de PTS 2,0 kg L1, 0 C na FP passou a representar
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uma menor proporg¢io do C organico do solo (66 % no
PVde 76 % no LVd). Dessa forma, a importancia da
FP no estoque de C orgéanico do solo foi diminuida
pela maior recuperacio de C na FL com a utilizagao
do PTS, sendo esse um aspecto importante na
interpretacdo de resultados obtidos em diferentes solos,
visando avaliar a sua capacidade de interacéo e
estabilizacdo da MO.

O aumento na recuperacio de C na FL. da MO do
solo (g kg1 de C no solo) foi acompanhado, de maneira
geral, por acréscimo na concentragio de Fe; e dimi-
nuicio de C na fracio (g kgt de C na fracido) (Qua-
dro 2), sugerindo contaminacio com fracdo mineral
(6x1dos de Fe e argilominerais). Utilizando a FL obti-
da com a solucdo de Nal 1,8 kg L1 como referéncia do
teor de Fey, estimou-se que, com o uso da solugio de
PTS 1,8 kg L', ndo houve contaminacao adicional com
fracgao argila devido aos valores similares ou um pou-
co inferiores de Fe, na FL obtida com essa solugéio.
Por outro lado, o aumento de 16 e 28 % na concentra-
¢do de Fe, da FL obtida com as solugées de PTS 2,0 e
2,2 kg L'l indicou provével contaminacao com argila.
Com base nos teores de Fe, e de C orgénico da fracio
argila (Quadro 1), estimou-se que a contaminagio da
FL com C da fracéo argila variou de 6,8 a 10,4 % no
PVdede 1,9 a 3,5 % no LLVd, a qual foi considerada
baixa em todos os tratamentos, principalmente consi-
derando o grande aumento verificado no rendimento
de C na FL. da MO em ambos os solos.

Os espectros de CPMAS-RMN!3C apresentaram
alta razéo sinal/ruido em ambos os solos (Figura 4),
tendo sido verificada melhor defini¢do de bandas no
PVd, o que se deve a maior razio C/Fe nas amostras
do que no LVd (Quadro 2). A observacdo individual
de bandas (Figuras 4 e 5) permite verificar
tendéncia de aumento dos grupamentos C-carbonila
(160-220 Hz MHz1) e de C-alquil (0—45 Hz MHz 1) e
diminuic¢ao do C-O alquil (45-110 Hz MHz1) com o
uso de solugéo de PT'S em vez da solu¢do Nal. O mesmo
comportamento foi observado com o aumento da
densidade da solugéo de PTS, sendo mais expressivo
no LLVd do que no PVd. Por sua vez, a razdo C-alquil/
C-0 alquil, a qual tem sido utilizada como um indice
de humificacdo da MO (Dick et al., 2005), aumentou
com o uso da solucido de PT'S, em comparacéo a solucio
de Nal (Figura 5), o que também se verificou com o
aumento da densidade da solu¢io de PTS, sendo esse
efeito restrito ao LVd. A maior razio C-alquil/C-O
alquil da MOP residual do que da FL, obtidas com
solucoes de Nal e PTS 1,8 kg L1, no LVd também
demonstra que a MO que néo esta sendo separada no
fracionamento é mais humificada do que a FL obtida
(Figura 5).

Todos esses indicadores obtidos da anélise
espectroscopica da FL. demonstram que o uso de PTS
e o aumento da densidade da solucdo promoveram
maior recuperacdo de componentes em estadios mais
avancados de decomposicdo da MO, em comparacio a
solugdo de Nal. Esses resultados sio coerentes com
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Figura 4. Espectros de RMN !3C da fracio leve (FL) e da matéria organica residual (MOP) de um Argissolo
Vermelho (PVd) e de um Latossolo Vermelho (LLVd) obtida em fracionamento densimétrico com solugdes
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EFICIENCIA DO POLITUNGSTATO DE SODIO NO FRACIONAMENTO DENSIMETRICO...

os obtidos por Golchin et al. (1994a) e Sohi et al. (2001),
que constataram incremento expressivo na
recuperacao da FL oclusa com o aumento da densidade
da solu¢do, ndo tendo sido observada alteracido na
recuperacgio da FL livre. A FL oclusa é uma fragéo
que se encontra em estadio mais avancado de
decomposicao do que a FL livre, possuindo, portanto,
menor propor¢ao de carboidratos, que sdo os principais
responsaveis pela intensidade do sinal relativo ao
grupamento C-O Alquil.

CONCLUSOES

1. A solugdo de politungstato de sédio é mais
eficiente na recuperacéio da fragdo leve da matéria
organica do solo do que a solugdo de iodeto de sddio.

2. O aumento da densidade da solucdo de
politungstato de sédio determina acréscimo na
recuperacao da fracdo leve da matéria organica do solo,
o qual é mais expressivo até a densidade de 2,0 kg L1,
e ndo se reflete em aumento expressivo da
contaminacio da fragdo leve por carbono da argila.

3. O uso do politungstato de sédio e de solucgdes
com densidade maior que 1,8 kg L1 resulta no aumento
darazio C-alquil/C-O-alquil e do teor de C-carbonila
na fragéo leve da MO, sugerindo sua maior eficiéncia
na recuperacgio de compostos organicos em estadios
mais avancados de decomposicio.

4. A padronizacido do uso da solucdo de
politungstato de sédio 2,0 kg L' é recomendada em
estudos de fracionamento densimétrico da MO do solo.
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