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RESUMO: A busca por alternativas mais
adequadas para a redugcdo de residuos no
processo analitico constitui-se numa estratégia
para reduzir o impacto ambiental. O presente
trabalho teve por objetivo quantificar o carbono
da biomassa microbiana do solo, entre os
métodos de espectrofotometria e titulometria, e
comparar os métodos Walkley-Black e TOC, para
quantificar o carbono organico do solo. As
amostras foram coletados na regido Sul de Mato
Grosso do Sul. Os valores de C-BMS, obtidos por
espectrofotometria, foram superiores aos obtidos
por titulometria. Contudo pode-se verificar uma
correlacdo linear r’ = 0,9476, positiva entre o0s
métodos. Os teores mais elevados da matéria
organica do solo foram obtidos pelo método
Walkley-Black, verificando-se uma correlacdo
linear significativa entre o0s métodos (r2=
0,994911). Assim, 0s métodos de
espectrofotometria e do TOC apresentaram-se
como alternativas  positivas, possibilitando
eliminar a utilizacéo de dicromato de potassio.

Termos de indexacdo: Walkley-Black, carbono
organico total, andlise de solo.

INTRODUCAO

O processo essencial de ciclagem de
nutrientes, acumulagcdo e decomposicdo da
matéria organica do solo nos ecossistemas
naturais apresentam uma integracdo harmoniosa
entre a cobertura vegetal e os atributos fisicos,
quimicos e bioldgicos do solo. Os indicadores
biolégicos de qualidade do solo, como a
biomassa microbiana, s&o utilizados como
parametros sensiveis para afericdo do manejo
adequado do solo, em estudos de
sustentabilidade (Mendes et al., 2011). Variacdes
sazonais e acgbes antropogénicas podem
promover variagdo no numero de individuos ou
até mesmo na dindmica bioquimica natural da
comunidade de microrganismos do solo. Essas
variacbes podem ser medidas por meio da
biomassa microbiana e por variagcbes de
diferentes processos enziméaticos, que atuam

como bioindicadores de qualidade do solo
(Nielsen & Winding, 2002).

Assim, para que se avalie os efeitos de
interferéncia nos agroecossistemas € necessaria
a utilizacdo de métodos analiticos para
guantificacdo e determinacdo dos teores de
carbono da biomassa microbiana do solo (C-
BMS) e do carbono orgénico do solo, que sejam
eficientes e capazes de evitar a contaminagéo
ambiental com compostos toxicos.

Dentre os métodos amplamente utilizados no
Brasil, para a determinacdo do carbono
proveniente da BMS, destacam-se os descritos
por Vance et al., (1989), que determina a BMS a
partir da extracdo do C-organico de amostras
fumigadas e ndo fumigadas. De modo geral, o
carbono organico do solo tem sido determinado
na rotina do laboratério de solos de Embrapa
Agropecuaria Oeste por oxidagéo via seca (Auto
analisador — TOC) em substituicdo ao método
Walkley-Black, modificado (WB), conforme Pereira
et al. (2010).

Diante da disponibilidade de vérias
metodologias em uso no Brasil, torna-se
necessaria a busca por métodos mais adequadas
para a reducdo de residuos téxicos no processo
analitico. Além disso, deve-se considerar a
dificuldade de comparacdo de resultados
experimentais, quando diferentes métodos sao
empregados. Assim, este estudo teve como
objetivo quantificar os teores de C-BMS,
estabelecendo uma comparacdo entre o método
de espectrofotometria e titulometria, e comparar
os métodos Walkley-Black e TOC para a
guantificagdo do carbono orgénico do solo, em
duas fitofisionomias naturais de Mato Grosso do
Sul.

MATERIAL E METODOS

Foram utilizados amostras de solo de duas
fitosionomias naturais distintas, da regido Sul de
Mato Grosso do Sul. Os sistemas de vegetacdo
nativa foram selecionados com base em
levantamentos  preliminares, levando em
consideracgdo areas de Florestas Semideciduas e
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Cerrado com vegetacdo priméria, sendo
designadas como: (i) mata Embrapa - vegetacéo
nativa (Floresta Semidecidua), em solo com
classe textural muito argilosa; (ii) mata Itahum -
vegetacdo nativa (Floresta Semidecidua, em solo
com classe textural argilosa; (iii) cerrado
Embrapa - vegetacao tipica de Cerrado, em solo
com classe textural muito argilosa; e (iiii) cerrado
Itahum -vegetacao tipica de Cerrado, com classe
textural franco-arenosa. A amostragem do solo
foi realizada em abril de 2013, na profundidade
de 0-10 cm, sendo coletadas quatro amostras
compostas em cada sistema. De cada amostra,
foram realizadas trés repeticdes analiticas em
cada método.

Carbono da biomassa microbiana do solo:
métodos da titulometria e espetrofotometria

Para a determinacdo do carbono da biomassa
microbiana do solo (C-BMS), foram utilizadas
duas metodologias: titulometria e
espectrofotometria. O processo de extracdo foi
idéntico em ambos métodos. Inicialmente, as
amostras de solo foram peneiradas (<2mm) e
subdivididas em triplicatas, sendo trés fumigadas
e nado fumigadas. O carbono foi extraido com 50
mL de sulfato de potassio (K,SO,) 0,5 mol LY,
apos agitagdo por 30 minutos.

No método da titulometria, a partir do substrato
extraido, procedeu-se a digestdo, coletando-se
8,0 mL da aliquota, que foram adicionados em
um erlenmeyer. Em seguida, adicionaram-se 2,0
mL de dicromato de potassio (K,Cr,0;) 0,066 mol
L™, 5 mL de &cido fosférico concentrado e 10 mL
de &cido sulfdrico concentrado, sendo aquecidos
em chapa aquecedora (300°C), por 5 minutos, e
resfriada, acrescentando 80 mL de agua
destilada. A titulacdo foi realizada com sulfato
ferroso amoniacal [(NH;Fe(SO,),. 6H,0] 0,033M
e difenilamina ((C¢Hs)2, NH) 1%, como indicador.

No método por espetrofotometria, coletou-se
de cada uma das subamostras, uma aliquota de 2
mL, do mesmo extrato usado para o método de
titulometria. Cada aliquota foi transferida para um
tubo de ensaio e, em seguida, adicionaram-se,
em cada subamostra, 3,0 mL de agua, 2,5 mL de
solucdo de trabalho (300 mL de pirofosfato de
sodio (NaP»07)) 0,5 mol L, 46 mL de acido
sulfarico (H,SO,) 0,5 mol L*, 20 mL de
permanganato de potéassio (KMnQO,) 0,5 mol LY,
80 mL de sulfato de manganés mono-hidratado
(MnSO,H,0) 0,1 mol L* e 2,5 mL de &cido
sulfdrico H,SO, concentrado;essas subamostras
foram agitadas e mantidas em repouso por 2
horas. Em seguida, as subamostras foram
submetidas a leitura, num espectrofotbmetro, em
comprimento de onda de 495 nm.
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Carbono orgéanico: métodos Walkley-Black
e Auto analisador-TOC

ApGs a determinacédo do carbono da biomassa
microbiana (C-BMS), as amostras de solo foram
secas em estufa com circulagdo de ar forcado a
40°C, moidas em moinho de martelo, peneirado
em malha de 2 mm, coletada uma aliquota de 05
mL e masserado em almofariz de 4gata, para
realizacao da andlise de carbono organico total.

Para determinacdo do carbono organico do
solo pelo método Walkley-Black, foram pesadas
0,50 g da amostra do solo, sendo transferida para
um erlenmeyer de 125 mL, adicionado-se 05 mL
de solucéo de dicromato de potéassio (K,Cr,0-) a
0,167 mol L™*. Em seguida, adicionaram-se 10 mL
de acido sulfdrico (H,SO,) concentrado (PA).
Apos resfriamento, foram adicionados cerca de
50 mL de &gua destilada. Posteriormente, foi
adicionado indicador Orto-Phenontrolina
(ferroina), sendo titulado com sulfato ferroso
(FeSO,7H,0 ) 0,125 mol L*, até o ponto de
viragem.

A determinacdo de carbono organico total
(TOC) no solo foi realizada em triplicata, com
250 mg de amostra de solo por oxidacdo a 900
°C. Para os célculos, fez-se uso de uma curva de
calibracdo, obtida com padrdo de glicose. As
medidas foram realizadas no aparelho Total
Organic Carbon Analyser, TOC-V, da marca
Shimadzu, acoplado ao Solid Sample Module,
modelo SSM-5000 A, da marca Shimadzu, no
Laboratorio de Solos da Embrapa Agropecuéria
Oeste.

Andlise estatistica

Os resultados foram submetidos a anélise de
variancia e as comparacdes de médias foram
realizadas pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Além disso, procedeu-se a andlise
de regressdo na comparacao entre os métodos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os valores de carbono da biomassa microbiana
do solo (C-BMS) por espectofotometria foram
superiores (p<0,05) aos obtidos por titulometria
(Figura 1), verificando-se uma correlacdo linear
positiva entre os métodos (r2 = 0,949782). Silva
et al. (2012), comparando os métodos de
espectrofotometria e titulometria em amostras de
solo sob diferentes manejos, porém, com a
mesma textura, também verificaram uma
correlacdo linear (r2 = 0,9476) entre os dois
métodos.

Os valores de C-BMS determinados por



titulometria, mostraram-se similares (p<0,05)
entre todos os sistemas avaliados (Figura 1).

Quando os sistemas sob vegetacdo natural
foram comparados, pelo método da
espectrofotometria, verificou-se que o sistema
sob Floresta Semidecidua amostrado na
Embrapa (MEMB) foi superior (p<0,05) aos
demais sistemas avaliados. Por outro lado, os
menores valores foram verificados no sistema
sob Cerrado amostrado em Itahum - CEIT (Figura
1).

Os valores encontrados entre os métodos
Walkley-Black e TOC para a determinacdo da
matéria organica do solo variaram entre o0s
sistemas avaliados (Figura 2). Contudo, na
comparacao entre os métodos de andlise, dentro
de cada sistema, n&o foram detectadas
diferencas significativas (Figura 2). Nestas
avaliacdes, verificou-se uma correlagdo linear
significativa e positiva entre os dois métodos
utilizados (r* = 0,994911).

CONCLUSOES

1. O método da espectrofometria apresentou-
se como uma alternativa ao método da
titulometria, possibilitando eliminar a utilizacdo de
dicromato de potassio nos procedimentos
analiticos para quantificacdo do carbono da
biomassa microbiana do solo e,
consequentemente, a geracdo de residuos
toxicos.

2. Dentre os métodos avaliados para a
quantificagcdo da matéria organica do solo, o TOC
mostrou-se como uma alternativa ao método
Walkley-Black, possibilitando a eliminagdo de
residuos toxicos, sendo apresentada uma boa
reprodutividade, o que facilita a sua operacao.
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Figura 1 — Carbono da biomassa microbiana do solo, avaliada em duas fitosionomias distintas: Cerrado (CEIT:
cerrado Itahum; CEMB: cerrado Embrapa) e Floresta Semidecidua (MITA: mata Itahum; MEMB: Mata Embrapa),
pelo método de titulometria e espectrofotometria. Valores médios de quatro repeticdes. Letras diferentes sobre a
barras, sendo mindscula entre diferentes sistemas naturais, para cada método, e mailscula entre os métodos de
espectofotometria e titulometria, para cada sistema, indicam contraste pelo teste de Tukey, a 5% de probabilidade.

B TOC

® Walkley-Black

HI
£
i
o
]
L%
o
o
o
b
=
]
2
o
o
=
o
i
™
m
U

CEMB MITA MEMB

Figura 2 —Carbono organico do solo, avaliada em duas fitosionomias distintas: Cerrado (CEIT: cerrado Itahum;
CEMB: cerrado Embrapa) e Floresta Semidecidua (MITA: mata Itahum; MEMB: Mata Embrapa), pelo método
Walkley-Black e Auto analisador-TOC.Valores médios de quatro repeticdes. Letras diferentes sobre as barras,
sendo mindscula entre diferentes sistemas naturais, para cada método, e mailscula entre os métodos de Walkley-
Black e Auto analisador-TOC, para cada sistema, indicam contraste pelo teste de Tukey, a 5% de probabilidade.



