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Matéria organica, agregacao e protecdo fisica em solos tratados com lodos de esgoto

RESUMO
O lodo de esgoto € um subproduto do tratamento de esgotos que pode incrementar 0s
teores e alterar a qualidade da matéria organica, quando devidamente aplicado ao solo.
Este trabalho teve como objetivo avaliar a matéria organica em solos, de areas cultivadas
com milho, que receberam por mais de sete anos aplicagdes anuais de lodo de esgoto, por
meio da quantificacdo das alteracfes do carbono e do nitrogénio e da avaliacdo de aspectos
qualitativos do compartimento organico edafico. As avaliacbes foram realizadas em
amostras de solo das camadas 0-0,05; 0,05-0,10; 0,10-0,20 e 0,20-0,40 m coletadas em
duas areas experimentais, sendo uma apds sete aplicacfes de lodo e a outra ap6s doze
aplicaces. As doses de lodo variaram entre 7 e 80 t hatano™, de forma a fornecer desde a
quantidade de N recomendada para a cultura do milho até 8 vezes esse valor.
Adicionalmente foram avaliadas areas que receberam apenas fertilizacdo mineral e uma
area controle, sem fertilizacdo. Determinaram-se 0s teores totais de carbono e de
nitrogénio, teores de carbono das fracdes hiumicas e grau de humificacdo da matéria
organica do solo. Avaliou-se a protecdo fisica da matéria organica em classes de agregado
do solo (9,52-4,00; 4,00-2,00; 2,00-0,25; 0,25-0,53 mm) até 0,20 m de profundidade por
meio de experimento de degradacdo em amostras intactas e moidas pelo método de
respirometria. As aplicacdes de lodo de esgoto resultaram em menores proporcdes da
fracdo humina em comparacdo as areas controle e com fertilizante mineral, indicando a
presenca de matéria organica menos humificada. Esse indicativo foi comprovado pelos
menores valores obtidos para o grau de humificacdo quando ha aplicacdo de lodo de
esgoto. Em relacdo a protecdo fisica da matéria organica nos agregados, verificou-se que o
rompimento dos macroagregados aumentou a taxa de degradacdo do carbono, indicando
que a oclusdo da matéria organica no interior desses agregados € importante mecanismo de
protecdo contra a acdo dos microrganismos. Entretanto, a protecdo fisica nos agregados foi
pouco relevante para o aumento dos teores de carbono no solo com aplicacdo de lodo de

esgoto.

Palavras-chave: Biossolido, fluorescéncia induzida por laser, carbono organico,

agregados do solo.
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Organic matter, aggregation and physical protection in soils treated with sewage
sludge

ABSTRACT

Sewage sludge is byproduct of sewage treatment of industrial or municipal wastewater that
can increase the levels and change the quality of organic matter, when properly applied to
the soil. This study aimed to evaluate the organic matter in soils, in areas planted with
corn, which received more than seven annual applications of sewage sludge, by
quantifying the carbon and nitrogen stock changes and evaluating qualitative aspects of
organic compartment. The evaluations were made in soil samples of the layers 0-0.05;
0.05-0.10; 0.10-0.20 and 0.20-0.40 m collected in two experimental areas, one after seven
sludge applications and the other after twelve applications. The sludge doses ranged
between 7 and 80 t ha! yr, in order to provide from the amount of N requirement for corn
up to 8 times that amount. In addition areas that received only mineral fertilization and a
control area without fertilization were evaluated. It was determined the total content of
carbon and nitrogen, carbon content of humic fractions and degree of soil organic matter
humification. It was evaluated the physical protection of organic matter in soil aggregate
classes (from 9.52 to 4.00; 4.00 to 2.00; 2.00 to 0.25; 0.25 to 0.53 mm) to 0.20 m depth
through degradation experiments in intact and crushed samples by respirometry method.
The sewage sludge applications resulted in lower proportions of humin fraction compared
to control and areas with mineral fertilization, indicating the presence of less recalcitrant
organic matter. This effect has been confirmed by low values for the degree of
humification obtained in treatments with application of sewage sludge. Regarding the
physical protection of organic matter in the aggregates, it was found that the breaking of
carbon macroaggregates increased degradation rate, indicating that the occlusion of
organic matter within these aggregates is important protective mechanism against the
action of microorganisms. However, the physical protection in aggregates was of little

relevance to increasing carbon levels in the soil with application of sewage sludge.

Keywords: Biosolids, laser-induced fluorescence, organic carbon, soil aggregates.
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CAPITULO I



1. INTRODUCAO

A matéria organica do solo (MOS) é um material complexo formado a partir da
decomposicgdo parcial de residuos de origem vegetal e/ou animal, bem como processos de
sintese e re-sintese com participacédo efetiva da comunidade microbiana edafica.

Apesar de encontrar-se em torno de 1 a 5% na maioria dos solos agricolas, a
matéria organica exerce importante papel na manutencdo da qualidade e fertilidade do
solo. A MOS desempenha diversas fun¢Bes no sistema edafico, uma vez que influencia
seus principais processos quimicos, fisicos e microbiolégicos, refletindo diretamente na
capacidade produtiva do mesmo. Essa influéncia da matéria organica advém da sua
sensibilidade ao manejo utilizado e da sua propria capacidade na ciclagem dos nutrientes
no sistema.

Diversas alternativas de manejo tém priorizado a manutencdo ou aumento da MOS,
uma vez que o balancgo entre entradas e saidas determina o status desse compartimento.
Dentre as alternativas pode-se destacar a reciclagem agricola de residuos organicos, tal
qual lodos de esgoto, cujas aplicagdes tém como base, geralmente, o fornecimento de N
inorganico, o que conduz a doses entre 7 e 10 t ha? (aproximadamente 3 a 4 t ha? de
carbono aplicados).

A reciclagem de lodos de esgoto no solo pode alterar a dinamica da MOS, uma vez
que as caracteristicas desse residuo em funcdo do seu processo gerador sdo diversos.
Portanto, o conhecimento acerca dos processos de mineralizacdo e estabilizacdo dessa
matéria organica torna-se fundamental.

A mineralizacdo de parte da fracdo organica do lodo ap6s aplicacdo no solo é
relativamente rapida e responde por cerca de 20 a 40% do carbono adicionado. O restante é
material recalcitrante no ambiente em funcdo da propria composi¢cdo quimica do residuo
adicionado ou de interagBes com a fracdo mineral dos solos. A ligagdo dessa matéria
organica com as particulas priméarias do solo induz a formacéo de estruturas secundarias
(agregados), que podem ser responsaveis por parte do carbono retido no solo.

Os principais mecanismos que atuam na estabilizacdo do carbono no solo séo:
estabilizacdo bioquimica, interacdo com os minerais do solo ou estabilizagdo quimica e
protecdo fisica em agregados do solo. As informacdes sobre a atuagdo de tais mecanismos
em sistemas manejados com lodo de esgoto sdo escassas, principalmente em areas com

sucessivas aplicacOes desse residuo, ou seja, com efeitos em longo prazo. Acredita-se que



mecanismos envolvendo a fragcdo mineral dos solos sé&o importantes em ambiente tropical
onde na fracdo argila predominam éxidos e hidréxidos de ferro e aluminio.

Um aspecto positivo em estudos com MOS refere-se a0 uso mais recente de
técnicas espectroscopicas para melhor detalnamento qualitativo do compartimento
organico em solos tratados com lodo de esgoto. No entanto, tais técnicas sdo consideradas
destrutivas e de elevado custo. Neste contexto, surge a espectroscopia de fluorescéncia
induzida por laser (FIL) como técnica promissora, eficiente e precisa para a obtencéo do
grau de humificacdo da matéria organica em solos inteiros.

Diante disso, este trabalho teve como objetivo avaliar a matéria organica em solos
que receberam por mais de sete anos aplicagdes anuais de lodo de esgoto, de forma a
quantificar alteracGes do carbono e do nitrogénio, bem como avaliar aspectos qualitativos
do compartimento organico edéafico. Para isso, técnicas tradicionais de investigacdo da
MOS, como determinacdo dos teores totais de carbono e de nitrogénio, incubacdes e
fracionamento quimico foram utilizadas em conjunto com procedimento menos

convencional de separacdo de agregados e uso de técnica espectroscopica.



2. REVISAO DE LITERATURA

2.1  Lodo de esgoto como fonte de matéria organica

Lodos de esgoto séo residuos semi-sélidos predominantemente organicos, com teores
variaveis de componentes inorgénicos provenientes do tratamento de aguas residuérias
domiciliares e/ou industriais (ANDRADE, 1999). Sua composicdo quimica varia de acordo
com o processo utilizado nas estacGes de tratamento de esgoto (ETEs), em funcdo da
origem (residencial e/ou industrial) e da época do ano (MELO & MARQUES, 2000). Em
média 0s esgotos domeésticos sdo constituidos por uma mistura de agua (99,9%) e solidos
(0,1%), sendo que do total de solidos, 70% sdo organicos (proteinas, carboidratos,
gorduras, etc.) e 30% inorganicos (areia, sais, metais, etc.), cuja disposicdo final constitui
um grande problema operacional para as estacfes de tratamento (ANDREOLI, 1999;
FERNANDES et al., 2000).

Segundo BETTIOL & CAMARGO (2001), um lodo de esgoto tipico apresenta em
média 40% de matéria organica, 4% de nitrogénio (N), 2% de fosforo (P) e micronutrientes
como zinco, cobre, ferro, manganés e molibdénio. A qualidade do lodo de esgoto esta
diretamente ligada ao nivel sdcio-econémico de uma nacdo, ja que é resultante dos habitos
culturais, saneamento, salde e estdgio de desenvolvimento industrial de um pais
(PIGOZZO0, 2003). Na tabela 1 pode ser verificada a composi¢do quanto alguns atributos
de interesse agronémico de lodos de esgoto de diferentes origens do Estado de S&o Paulo.

Geralmente o carbono (C) é o elemento em maior concentracdo nos lodos de esgoto,
evidenciando a participagdo expressiva da fragdo organica na massa seca total desse
residuo, com teores de matéria organica (MO) entre 18 a 50% (BOYD et al., 1980).
O Ntambém se destaca na constituicdo de lodos de esgoto, apresentando-se em
concentracOes relativamente altas (Tabela 1). Tal aspecto é de fundamental importancia,
pois o calculo da dose de lodo com base no fornecimento de N &s plantas € a forma de
recomendacdo mais frequentemente utilizada (CONAMA, 2006).



Tabela 1. Valores médios de alguns atributos de interesse agronémico obtidos a partir de
resultados de andlises quimicas de lodos de esgoto (n = 14) utilizados em experimentos no
estado de Sao Paulo @,

Pardmetros Unidade Média + Desvio Padréo
Umidade g kg 562 + 221
pH 6,6 +1,3
Carbono g kg? 296 + 70
Nitrogénio g kg? 31+12
C/N --- 10£2

@ Fonte: ANDRADE & MATTIAZZO (2000); GALDOS et al. (2004); CHIBA (2005); COLODRO & ESPINDOLA (2006); DE
MARIA et al. (2007); LOBO & GRASSI FILHO (2007); PIRES & MATTIAZO (2007); ARAUJO et al. (2009); LOBO (2010); DE
PAULA et al. (2013); AVALHAES (2014).

O crescimento populacional, a industrializacdo, a urbanizacdo e a pressdo da
sociedade pelo uso racional dos recursos naturais, com destaque para a agua, cuja escassez
é preocupacdo para as proximas geragdes, conduz a um cendrio de expansdo dos sistemas
de tratamento de esgotos e, consequentemente, de geracdo de lodo (ANDREOLI, 2002;
QUINTANA et a., 2011). Dados do Sistema Nacional de Informacdes sobre Saneamento,
do Ministério das Cidades, indicam que 57% da populacdo brasileira ainda ndo tém acesso
a coleta de esgoto e, do total coletado, apenas 35% é tratado (SINS, 2010).

Considerando-se a expansdo dos sistemas de coleta e tratamento dos esgotos ha
necessidade de se definir estratégias e alternativas para a disposicdo final do lodo no
ambiente. A disposicdo adequada do lodo de esgoto torna-se, entdo, um desafio, pois
alternativas como incineracao, disposicdo em aterros sanitéarios e disposi¢do no oceano, ou
séo proibidas por lei (BEECHER et al., 2008), ou séo de custo elevado (GONCALVES &
LUDUVICE, 2000).

Nas ultimas décadas o principal destino do lodo de esgoto no Brasil tem sido a
disposicdo em aterros sanitarios, mas essa situacdo deve mudar nos préximos anos em
funcdo da Politica Nacional de Residuos Sdlidos - PNRS (Brasil, 2010). A PNRS
determina que a disposicdo de residuos em aterros sanitarios seja realizada apos tentativa
de reciclagem ou reutilizacdo desses materiais, 0 que é bastante aplicavel quando
considerados residuos de matriz predominantemente organica, como lodos de esgoto.

Nesse contexto, a reutilizacdo agricola do lodo de esgoto como fertilizante é
considerada promissora, economicamente viavel e ambientalmente aceitavel, se realizada a

partir de procedimentos e critérios definidos em normas e resolu¢Ges em dmbito estadual e



federal, como sdo os casos da Norma P4.230 (CETESB, 1999) e da Resolucéo n. 375 do
CONAMA (CONAMA, 2006), respectivamente.

A reciclagem do lodo de esgoto na agricultura pode proporcionar beneficios
agrondmicos no sistema de producéo agricola (POGGIANI, 2000). Por ser um residuo rico
em matéria organica, macro e micronutrientes fundamentais para a fertilidade do solo, o
lodo de esgoto vem sendo recomendado como fertilizante e/ou condicionador de solo,
principalmente pela possibilidade de manutenc&o ou aumento do teor de C edéfico (DIAZ-
BURGOS & POLO, 1991; ALBIACH et al., 2001). Pesquisas tém evidenciado efeitos
benéficos da aplicacdo do lodo de esgoto nas propriedades do solo. O lodo de esgoto tem
contribuido para a elevacéo dos teores de P (SILVA et al., 2002), correcdo da acidez do
solo (BERTON et al., 1989), aumento da capacidade de troca de cations (MELO et al.,
1994; OLIVEIRA et al., 2002; GALDOS et al., 2004), elevacdo da fracdo humina da
matéria organica (MELO et al., 1994), aumento da MO, capacidade de retencdo de agua e
estabilidade de agregados (JORGE et al., 1991; MELO et al.,, 2004; DE MARIA et al.,
2007), além disso, o lodo de esgoto também influencia as propriedades bioldgicas,
incrementando a atividade microbiana do solo (MELO et al., 2001).

Os beneficios gerados pela aplicacdo de lodo de esgoto aos solos encontram-se
alicercados na dinamica da matéria organica presente nesse residuo (AYUSO et al., 1992;
BOYLE & PAUL, 1989; ALBIACH et al., 2001). A recomendacdo da dose de lodo de
esgoto para aplicacdo no campo é baseada na dindmica do material organico (CETESB,
1999; CONAMA, 2006), desde que outros aspectos, como por exemplo, teores de metais
pesados e presenca de organismos patogénicos, estejam de acordo com a legislacdo. Na
pratica, a dose de lodo de esgoto para aplicacdo no solo € regida pela capacidade de
fornecimento de N pelo residuo e a demanda da cultura por este nutriente, sendo que sua
fracdo predominante no lodo esta sob formas organicas (ANDRADE, 2004), e, portanto,
deve ser mineralizada para absorcao pelas plantas.

De modo geral, lodos de esgoto podem afetar a dindmica da matéria organica em
funcdo da sua composicdo e processo de mineralizacdo ap6s aplicacdo no solo,
principalmente quando se trata de aplicagdes sucessivas, o0 que influencia o estoque de C,
em funcdo de alteracdes no teor desse elemento (BOYLE & PAUL, 1989; MELO et al.,
1994; OLIVEIRA et al., 2002; VAZ & GONCALVES, 2002; SIMONETE et al., 2003)
e/ou na densidade do solo (JORGE et al.,, 1991; MARCIANO, 1999). No entanto, 0

remanescente de MO proveniente do lodo e/ou originado em fungdo de sua aplicacdo



(fracBes quimicamente mais estaveis e de dificil degradacéo, como as substancias humicas,
por exemplo) pode representar uma forma de reserva ou sequestro de carbono no solo
(YANG et al., 2004).

Apesar de ser fonte de MO e de nutrientes, o lodo de esgoto pode apresentar
limitacdes como a contaminagdo do solo por metais pesados (aluminio, cadmio, cromo,
mercurio, cobre, chumbo entre outros) que de alguma forma exercem efeitos negativos no
crescimento das plantas e processos bioquimicos no solo, uma vez que a presenca de tais
elementos podem inibir a decomposic¢do do material orgénico, a mineralizacdo do N e o
processo de nitrificacdo (TSUTIYA, 2001). Além disso, o lodo também pode conter
microrganismos patogénicos, como virus, bactérias, fungos, protozoarios e helmintos que
s&0 nocivos a saude humana.

Ressalta-se ainda a falta de aceitacdo do uso do lodo de esgoto tanto por produtores
quanto pelos consumidores finais, 0 que pode ser um entrave para a viabilidade da
utilizacdo do residuo. Assim, o preconceito ante a utilizacdo do lodo de esgoto como
fertilizante pode prejudicar a aceitacdo e a comercializacdo de produtos que tenham sido
cultivados utilizando lodo de esgoto (SOUTO, 2007).

No entanto, ainda que existam alguns riscos, estes devidamente abordados nas
normas e resolugdes pertinentes, os beneficios da reutilizacdo adequada do lodo de esgoto
na agricultura (reciclagem de matéria e energia, reducdo de custos, uso racional de recursos
naturais e promoc¢ado de melhorias quimicas, fisicas e biologicas edéaficas) tornam plausivel

esta alternativa de disposicéo final do referido residuo.

2.2 Matéria organica do solo e técnicas de estudo

A matéria organica do solo (MOS) € resultado da decomposicdo parcial, sintese e
re-sintese de residuos da biota, principalmente residuos vegetais (SILVA & RESCK,
1997). Sua constituicdo é complexa, sendo formada por compostos ou fragdes com tempos
de residéncia variando desde semanas até milhares de anos (BRADY, 1989). Dessa forma,
as substancias organicas presentes no solo vdo desde materiais livres e com elevada
biodisponibilidade, até componentes quimicamente mais estaveis, em intima associagao
com a fase mineral (CHRISTENSEN, 1992).



Apesar de encontrar-se em torno de 1 a 5% na maioria dos solos agricolas, a
matéria organica (MO) exerce importante fungdo na manutencdo da qualidade e fertilidade
do solo, uma vez que influencia os principais processos quimicos, fisicos e bioldgicos que
ocorrem no mesmo (BRADY, 1989; CHAN et al.,, 2002; GLATZELA et al., 2003,
PILLON et al., 2007). Assim, a MOS desempenha diversas fungdes no ambiente, atuando
em processos fundamentais como ciclagem e disponibilidade de nutrientes, solubilizagdo
de fertilizantes, complexacdo de metais toxicos, poder tampdo, fluxo de gases para a
atmosfera e agregacédo do solo (STEVENSON, 1994; SOARES et al., 2008), além de ser
fonte de energia para a atividade biologica (SCHNITZER, 1982).

Em geral, a MOS ¢ dividida em duas fragdes: a matéria orgénica viva e a matéria
organica nao viva (STEVERSON, 1984). A matéria organica viva constitui
aproximadamente 5% do carbono organico do solo (COS), sendo composta por raizes de
plantas (5-10%), macrofauna do solo (15-30%) e microrganismos do solo (60-80%)
(CAMBARDELLA & ELLIOT, 1992). A matéria organica ndo viva constitui
aproximadamente 95% do COS e compreende a matéria organica leve, os compostos
organicos dissolvidos e a matéria organica estabilizada no solo ou himus.

A matéria organica leve ou MOP, também chamada de fracdo labil compreende
cerca de 10-30% do carbono organico total (COT) do solo e é constituida por residuos de
plantas recém-adicionados ao solo, em diferentes estagios de decomposicdo
(CAMBARDELLA & ELLIOT, 1992). E apresenta alta taxa de decomposicdo e curto
periodo de permanéncia no solo (WOLF & SNYDER, 2003). Sua principal funcdo do
ponto de vista agrondmico é fornecer nutrientes as plantas por meio do processo de
mineralizacdo, promovido pelos organismos do solo (RESENDE et al., 2007) ou, do ponto
de vista ecoldgico, servir como base da cadeia alimentar dos organismos do solo.

O termo humus é usado de forma generalizada para designar substancias nao
hamicas e humicas presentes no solo. As substadncias ndo hdmicas sdo grupos de
compostos organicos bem definidos (proteinas e aminoacidos, carboidratos simples e
complexos, resinas, ligninas, lipideos, acidos organicos, acidos nucleicos entre outros) e
representam de 10 a 15% da reserva total do carbono organico nos solos minerais
(CAMARGO etal., 1999).

As substancias humicas constituem a maior parte do COT nos solos, de 85 a 90%,
apresentando alta reatividade e interacdo com as superficies minerais e espécies quimicas
em solugdo (MOREIRA & SIQUEIRA, 2002). A alta reatividade é explicada pelo



enriquecimento em grupos funcionais contendo oxigénio na forma de carboxilas,
hidroxilas fendlicas e carbonilas (SARGENTINI JUNIOR et al., 2001; PORTUGAL et al.,
2008). Alem disso, sdo relativamente mais estaveis e recalcitrantes no ambiente,
comparativamente as substancias nao hdmicas (STEVENSON, 1994), podendo
permanecer no solo por séculos ou até milénios (KHAN, 1972).

Por causa da complexidade de seus componentes, a identificacdo dos
compartimentos ou fracbes da MOS é de grande importancia para o entendimento de sua
dindmica em determinado sistema. Essa identificacdo pode auxiliar na formulacdo de
estratégias que preservem a MOS e viabilizem sistemas produtivos mais sustentaveis
(MENDONCGCA, 2007; CERETA et al., 2008).

Varios métodos sdo utilizados nos estudos da MOS. E importante ressaltar que a
escolha do método de fracionamento depende da natureza desses estudos, sejam esses para
a caracterizacdo e a identificacdo quimica de componentes especificos da MO ou para a
quantificacdo e/ou descricdo de compartimentos reconhecidamente relacionados com suas
funcBes no solo (COLLINS et al., 1997; PINHEIRO et al., 2004).

2.2.1 Fracionamento quimico

Uma das formas classicas de se conhecer as fragdes ou compartimentos da matéria
organica do solo é a separacdo em fracGes por meio de diferencas de solubilidade em
solucdo acida e/ou alcalina (CANELLAS et al., 2001; CAMARGO et al., 2006). Esse
fracionamento ¢ denominado “fracionamento quimico” e em fun¢do das diferencas de
solubilidade das substancias himicas obtém-se fundamentalmente trés fracdes: os acidos
falvicos (AF), os acidos humicos (AH) e as huminas (HU).

Os AF apresentam maior polaridade e menor massa molecular (entre 1.000 e 5.000
Daltons), sdo solUveis tanto em solucdo acida, como em solucdo alcalina (STEVENSON,
1994; SILVA & MENDONCA, 2007). A solubilidade ajuda a explicar o fato dos AF
representarem a fracdo mais labil dentre as fracdes himicas do solo e, também, a alta
mobilidade dos AF no solo, que tendem a formar complexos com céations metalicos
(BENITES et al., 2003). Sdo constituidos por polissacarideos, aminoacidos e compostos

fenolicos e a quantidade expressiva de grupamentos funcionais oxigenados (grupos



carboxilicos e fendlicos) explica a maior reatividade dos AF em relagdo as outras duas
fragdes (CANELLAS et al., 2001).

Os AH sdo definidos como substancias de coloracdo escura, constituidas por
macromoléculas de massa molecular elevada (entre 2.000 e 1.300.000 Daltons), formadas
por meio de reacBGes de sintese secundéria a partir de residuos de plantas, animais e
microrganismos (STEVENSON, 1994). Essa fracdo se apresenta relativamente mais
concentrada em carbono e empobrecida em oxigénio, comparativamente com os AF e HU,
mas com concentracdo de hidrogénio similar aos AF (PICCOLO, 2002; CANELLAS &
FACANHA, 2004). S&o insoluveis em meio acido e solGveis em meio alcalino, com
estrutura complexa e tendéncia de apresentar maior concentracdo de grupos aromaticos e
menor de grupos carboxilicos e C-O alquil se comparados aos AF (CANELLAS et al.,
2001; PICCOLO, 2002). Além disso, os AH sdo menos acidos que os AF, devido aos
menores teores de grupamentos carboxila (PICCOLO, 2002). De modo geral, os AH
constituem a fracdo reativa mais estdvel da MO (CANELAS et al., 2001) refletindo as
condicdes ambientais € 0 uso e manejo do solo que interferiram na sua formacéo, sendo,
portanto, considerada marcador natural do processo de humificacdo (CANELLAS et al.,
2003).

A HU representa a MO intimamente ligada a fracdo mineral do solo, sendo por isso
insoluvel tanto em meio acido, como em meio alcalino. Apresenta baixa reatividade e é
responsavel pela agregacao das particulas, compondo boa parte do carbono humificado na
maioria dos solos tropicais (BENITES et al., 2003), o que pode ser justificado pela
diminuicdo do percentual das fragdes AF e AH no solo, devido a menor estabilidade,
processos de movimentacdo no perfil, polimerizacdo e mineralizacdo dessas fracOes
(LEITE et al., 2003).

Variagdes no fracionamento quimico da MOS séo geralmente relacionadas com o
extrator utilizado, tais como bases fortes, sais neutros ou solventes organicos. A Sociedade
Internacional de Substancias Humicas (IHSS) recomenda o uso de hidréxido de sodio
(NaOH — uma base forte) (SWIFT, 1996), pela maior eficiéncia na extracdo das fracdes
acidos falvicos e acidos humicos (GUERRA et al., 2008). Outros métodos também tém
sido utilizados, como o que emprega solugdo de NasP,O7 0,15 mol L, em que a extracio é
menos eficiente do que com NaOH, porém mais seletiva (DICK et al., 2009).
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2.2.2 Fracionamento fisico

Historicamente, diversos procedimentos quimicos baseados em solubilidade e
extracdo para quantificacdo do carbono em amostras de solo e residuos orgéanicos foram
desenvolvidos e recomendados (WALKLEY & BLACK, 1934; NELSON & SOMMERS,
1975; HEANES, 1984; CIAVATTA et al.,, 1989; BLAIR et al., 1995; SWIFT, 1996;
CHAN et al., 2001). No entanto, o uso de substancias quimicas na extracdo pode promover
alteracdo da natureza do material organico, gerando resultados mais relacionados ao
extrator, do que as caracteristicas da matéria organica originalmente presente (FLAIG et
al., 1975).

Neste contexto, o fracionamento fisico da MO surgiu como alternativa, uma vez
que é baseado na separacdo das particulas organicas do solo quanto ao tamanho
(peneiramento) e/ou densidade. Os métodos de fracionamento fisico granulométrico,
densimétrico ou tamanho de agregados, permitem a separacdo de fracGes suficientemente
distintas entre si (FELLER, 1997; BALESDENT, 1996). A técnica do fracionamento fisico
¢ utilizada para melhor entendimento dos compartimentos organicos do solo e sua
interacdo com as fracdes minerais (GREGORICH et al., 2006), uma vez que a MOP ¢
muito sensivel as mudancas de manejo do solo (CAMBARDELLA, 1998; GREGORICH
et al, 1996).

O fracionamento fisico densimétrico baseia-se na diferenca de densidade entre as
fragbes orgénicas livres e os complexos organominerais, permitindo a separacdo e a
quantificacdo dos compartimentos mais labeis da MOS, a fracdo leve, a qual representa de
10 a 30% do carbono organico (JANZEN et al., 1994). A fracdo leve (FL) é constituida
pala matéria organica ndo complexada e divide-se em fracdo leve livre e fracdo leve intra-
agregado.

A fracdo leve livre (FLL) é composta por materiais organicos derivados
principalmente de restos de vegetais (GOLCHIN et al., 1994; FREIXO et al., 2002), mas
contendo quantidades de residuos microbianos e da microfauna (GREGORICH et al.,
2006), além de apresentarem répida taxa de decomposicdo (JANZEN et al., 1994). A
fracdo leve intra-agregado (FLI) ou fracdo oclusa constitui-se de parte da FL incorporada e
fisicamente estabilizada em macroagregados (> 250 pm), compreendendo um variado

conjunto de compostos organicos, com tamanho reduzido e grau de decomposicdo mais
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avancado em comparagdo com a FLL (BALDOCK et al., 1992; CHRISTENSEN, 2000;
FREIXO et al., 2002; PINHEIRO et al., 2004).

O fracionamento fisico granulométrico permite a separacdo dos compartimentos
mais humificados da MOS, a chamada fracdo pesada. A fracdo pesada (FP) engloba o
carbono ligado a fracdo mineral do solo, areia, silte e argila, apresentando grau mais
avancado de decomposi¢do, sendo mais estaveis as mudangas em funcdo do manejo
(FELLER & BEARE, 1997). O carbono associado a esta fracdo contribui com a maior
parte do total de carbono do solo, cuja dindmica pode estar intimamente relacionada a sua
textura (CHRISTENSEN, 1992; FREIXO et al., 2002).

2.2.3 Outras técnicas

O uso de técnicas espectroscopicas para auxiliar na caracterizacdo da MOS e, mais
comumente, de suas fracdes, tem permitido avangos importantes na compreensdo de
processos edéaficos envolvendo a dindmica do compartimento orgénico. As principais
técnicas utilizadas sdo: espectroscopias na regido do ultravioleta-visivel e na regido do
infravermelho com transformada de Fourier, ressonancia magnética nuclear, ressonancia
paramagneética nuclear e fluorescéncia induzida por laser.

A espectroscopia na regido do ultravioleta-visivel (UV-Vis) em estudos das
substancias humicas da MO representa avanc¢os significativos na avaliacdo do seu grau de
humificacdo e reacGes. O principal interesse na espectroscopia do UV-Vis reside em
analises qualitativas da MO (ABREU JUNIOR et al., 2009), com uso principal para
caracterizacdo das substancias humicas, principalmente AH e AF (BAYER et al., 2002),
destacando-se, nesse sentido, a simplicidade, a rapidez de resultados e o baixo custo
operacional.

A espectroscopia UV-Vis se baseia em transicdes eletrénicas, resultantes da
absorcdo de luz azul por moléculas que durante o processo de irradiacdo, tém um dos seus
elétrons excitado do orbital que ocupa no estado funcional, para outro orbital de maior
energia (RICE, 2001). O principal pardmetro usado para caracterizagcdo das substancias
hdmicas na anélise de UV-Vis é a razdo entre a absorbancia de 465 nm e a absorbancia a
665 nm, denominada relacéo E4/Es, utilizada geralmente para solugdes aquosas diluidas de
AH e AF. A razdo E4/Ee € independente da concentracdo das substancias humicas em
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solugéo, variando de acordo com o pH e o tipo de solo (CANELLAS & RUMJANEK,
2005). O valor dessa razdo relaciona-se com o grau de condensagdo dos componentes
aromaticos (KONONOVA, 1996). De forma geral, quanto menor o valor da relacdo E4/Es,
maior € o grau de condensacdo das moléculas organicas, indicando maior concentracdo de
compostos aromaticos, ou seja, a presenca de uma matéria organica mais humificada
(STEVENSON, 1994; CANELLAS & RUMJANEK, 2005; MARTIN-NETO et al., 2009).
A relagdo E4/Es pode também ser relacionada com o peso molecular das substancias
hamicas (CHEN et al., 1997).

A UV-Vis é normalmente utilizada em conjunto com outras técnicas
espectrocopicas, ou seja, de forma complementar (SAAB & MARTIN-NETO, 2007). Por
exemplo, em conjunto com a fluorescéncia é possivel avaliar caracteristicas importantes
como capacidade de complexacdo, constantes de dissociacdo e grau de humificacdo
(CANELLAS & RUMJANEK, 2005), sendo que quando usada de forma exclusiva, a UV-
Vis ndo é indicada para conclusGes acerca do grau de humificacdo (MACMARTHY &
RICE, 1985).

A absorcdo de radiacdo em comprimentos de onda especificos na regido do
infravermelho, provocando vibracdo de ligagdes quimicas e estruturas moleculares nas
substancias é o fundamento da espectroscopia na regido do infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR). Essa vibracdo ocorre na forma de estiramento, em que 0s
atomos vibram em um mesmo eixo, podendo variar a distancia entre eles, a deformacéo ou
a direcdo em relacédo ao eixo da ligacdo (STEVENSON, 1994). As frequéncias de vibragéo
sdo especificas e correspondem a niveis de energia da molécula, que dependem da forma
da superficie de energia potencial da molécula, da geometria molecular, das massas dos
atomos e eventualmente do acoplamento no eixo de vibracdo. A regido de maior interesse
espectroscopico situa-se entre 4000-400 cm™ (STEVENSON, 1994).

A aplicacdo dessa técnica € comum na anélise de substancias humicas, podendo ser
aplicada em amostras soélidas, liquidas ou gasosas. Os espectros do infravermelho
consistem na representacdo grafica da relacdo entre a intensidade de absorbancia ou
transmitancia e a energia da radiagdo de infravermelho, expressa em namero de ondas. Os
espectros sdo caracterizados por diversas bandas de absorcdo especificas para cada
molécula que podem indicar diferentes grupos funcionais nas fracbes humicas
(SILVERSTEIN, 1994; SANTOS et al., 2008; SILVA et al.,, 2008), o que permite a

identificacdo de possiveis processos de oxidacdo e alteracdo de grupos funcionais como
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carboxilas, carbonilas, aminas e hidroxilas que podem estar associadas a praticas de
manejo, como correcdo da acidez do solo ( SANTOS et al., 2006) e aporte de material
organico no solo (AVALHAES, 2014)

A espectroscopia de ressonancia magnetica nuclear (RMN) consiste na absorcao
ressonante de radiacdo eletromagnética radiofrequente (MHz) por nicleos com spin
nuclear diferente de zero e sujeitos a campo magnético. E uma técnica muito sensivel na
caracterizacdo da matéria, permitindo a identificacdo e quantificacdo de grupos funcionais
presentes nas substancias humicas (ABREU JUNIOR et al., 2009). Geralmente, 0 método
mais usado para a caracterizacdo das substancias htimicas é o 3C em estado sélido, em que
se utiliza a polarizagdo cruzada e a rotagdo no angulo magico (CP-MAS). O nicleo °C,
por se encontrar uniformemente distribuido, é o ideal para avaliacdo do processo de
humificacdo da matéria organica no solo. No entanto, devido a baixa abundancia natural
deste ndcleo, as andlises sdo muito demoradas, requerendo, as vezes, um periodo de mais
de 24 horas (RUMJANEK, 2005; ABREU JUNIOR et al., 2009). Os principais grupos
funcionais das substancias himicas detectados no espectro gerado por *C RMN, s3o:
grupos alifaticos (0-46 ppm), N-alifaticos e metoxilicos (46-67 ppm), o-alifaticos (67-94
ppm), di-alifaticos (94-110 ppm), aromaticos (110-144 ppm), o-aromaticos (144-164ppm),
carboxilicos (164-188 ppm) e carbonilicos (188-230 ppm).

Com a espectroscopia de RMN pode-se avaliar as estruturas e o grau de
humificacdo das substancias humicas da MO, porém, esta técnica apresenta limitacao
quanto ao uso em funcédo do custo excessivo das analises (MILORI et al., 2002). Esse tipo
de espectroscopia é versatil e amplamente usada na avaliacdo qualitativa da MO em
diferentes solos e sistemas de manejo no Brasil (ABREU JUNIOR et al., 2009). De acordo
com STEVENSON (1994), em solos que ndo receberam material organico periodicamente,
0 conteudo de compostos aromaticos presente nos AH é superior aos solos com aporte de
material organico. SANTOS et al. (2006) observaram que a adi¢do de lodo de esgoto a
Latossolos promoveu diminuicdo da quantidade de carbonos aromaticos no solo. A
aplicacdo de lodo de esgoto como fonte matéria organica aumenta a porcentagem de
grupos alifaticos, sendo os AH menos humificados (NARIMOTO, 2006).

A espectroscopia de ressonadncia paramagnetica nuclear (RPE) baseia-se na
absorcédo de energia de elétrons desemparelhados de determinado atomo, molécula ou ion,
quando estes se encontram sujeitos a aplicacdo de um campo magnético (COLNAGO et

al., 1996) e permite analisar amostras solidas, liquidas e gasosas. E efetuada em uma
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frequéncia em torno de 9 GHz, conhecida como banda-X de frequéncia, ou de 35 GHz,
denominada banda-Q (MARTIN-NETO et al., 1991). Essa técnica possui alta
sensibilidade, identifica e determina a concentracdo do elemento paramagnético, informa o
estado de valéncia, localiza e identifica os radicais livres (CERETA et al., 2008), podendo-
se inferir sobre o grau de humificacdo da MOS (MARTIN-NETO et al., 2001).

A técnica de espectroscopia por RPE tem sido utilizada na quantificacdo de radicais
livres do tipo semiquinonas em AF e AH, caracterizando essas fragdes qualitativamente
(REX, 1996; MARTIN-NETO et al., 1991). Trabalhos, cuja base foi a observacdo da
relacdo direta entre 0 aumento do grau de humificacdo e aumento da concentragcdo de
radicais livres na matéria organica humificada evidenciaram alto grau de correlacdo entre o
conteddo de radicais livres do tipo semiquinonas e o grau de humificacdo da MO
(SCHNITZER & LAVESQUE, 1979; MILORI et al., 2002; SAAB et al., 2003). A
observacdo da reatividade e do grau de humificacdo da MO pela espetroscopia de EPR €
complexa e envolve equipamentos de custo elevado (MILORI et al., 2002).

A aplicacdo das técnicas de analises espectroscopicas abordadas tem auxiliado no
entendimento dos processos relacionados com a dindmica da MO, principalmente em
termos de grau de humificacdo da MO, uma vez que permitem a observagdo das mudancas
que ocorrem na conformagéo estrutural dos seus grupos funcionais (GONZALEZ-PEREZ
et al., 2004; MILORI et al., 2006). No entanto, 0 uso destas técnicas, geralmente exige o
fracionamento quimico das substancias humicas do solo, fazendo com que os produtos
deste tratamento (AF, AH e HU) possam sofrer modificagdo em relagdo a sua forma in situ
(FELLER & BEARE, 1997). Além dessas limitaces, as analises por RMN de *C no
estado sélido e por RPE apresentam restricdo para aplicacdo em AH extraidos de solos
tropicais devido ao consideravel teor de 6xidos de ferro (GONCALVES et al., 2003).

A fluorescéncia induzida por laser (FIL), por sua vez, tem se mostrado eficiente na
analise da MO de solos com alto teor de Oxidos de ferro (Latossolos e Argissolos),
fornecendo resultados de forma rapida e em condi¢des proximas as naturais (MILORI et
al., 2006; GONZALEZ-PEREZ et al., 2006a; GONZALEZ-PEREZ et al., 2007).

A FIL baseia-se na anéalise de pastilhas de solo, amostras de solo prensadas em
molde de aco (1cm de didametro e 2 mm de espessura), em que essa amostra é excitada com
um laser de argonio sintonizado na linha de 458 nm com poténcia de 300 mW, onde em
seguida a fluorescéncia emitida é coletada por lente convergente com foco sobre

monocromador. A deteccdo é realizada em fotomultiplicadora, com pico de resposta
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espectral em 530 nm. O sinal da fotomultiplicadora é amplificado e retificado por um
amplificador “lock-in” ¢ em seguida enviado para um sistema de aquisi¢ao controlado por
um computador. A resolucdo espectral deste sistema para fluorescéncia de solos € de
aproximadamente 4 nm (MILORI et al., 2006).

A FIL diferencia rapidamente as fragdes humificadas em amostras de solo, uma vez
que o comprimento de ondas dos espectros de emisséo e excitagdo encontra-se em faixas
maiores que os AH e AF. Atraves dessa técnica, é possivel avaliar a humificacdo do solo
inteiro (solo sem fracionamento fisico ou quimico e purificacdo), o que se deve ao fato do
sinal de fluorescéncia do solo ter sua origem na MO (MILORI et al., 2006). Quando a
excitacdo da MOS é feita com luz azul (~465 nm), principalmente as estruturas cuja
concentracdo aumenta durante o processo de humificacdo sdo excitadas, como grupos
funcionais com ligacbes insaturadas - anéis aromaticos conjugados e/ou substituidos,
quinonas, entre outros (MILORI et al., 2006). Dessa maneira, a fluorescéncia total
correlaciona-se com as caracteristicas estruturais do carbono do solo e quando ponderada a
partir do carbono organico total (COT) da amostra, fornece informac6es a respeito do grau
de humificacéo (HriL) da MOS (MILORI et al., 2002).

O grau de humificagéo (HriL) da MOS é determinado a partir da razdo entre a area
do espectro de emissdo da fluorescéncia com excitagdo em 458 nm (ACF) e a concentragao

de COT (MILORI et al., 2002), como equacao que segue:

Hpp, = g
COT

Trabalhos tém demonstrado a eficiéncia da FIL para avaliacdo do grau de
humificagdo da MO em amostras de solo sem fracionar (MILORI et al., 2006;
GONZALEZ-PEREZ et al., 2006; GONZALEZ-PEREZ et al., 2007; SANTOS et al.,
2009; MARTINS et al., 2011; SEGNINI et al., 2013), constatando que a FIL é de facil
implementacdo, alta sensibilidade e, geralmente, ndo-invasiva, 0 que € bastante Gtil para
aplicacdes ambientais.

Em geral, as técnicas espectroscopicas fornecem informacgdes sobre grupos
funcionais constituintes da MO, possibilitando a avaliacdo do seu grau de humificacéo,
apresentando a vantagem de se trabalhar com pequenas quantidades de material
(GONZALEZ-PEREZ et al., 2004).
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2.3  Mecanismos de estabilizacdo da matéria organica e agregacao do solo

A matéria organica (MO) desempenha papel fundamental na manutencdo da
qualidade do solo e o seu acumulo melhora diversas propriedades edaficas, como por
exemplo, a agregacdo e, consequentemente, o sequestro de carbono atmosférico
(MIELNICZUK et al., 2003). Para que ocorra incremento de MO no solo é necessério
aumentar o aporte de residuos organicos e diminuir as taxas de saida de carbono (C),
correspondentes as perdas por mineralizacéo, lixiviagdo de compostos organicos soluveis e
erosdo (PAUSTIAN, 1997; JANZEN, 1992; DAVIDSON & JANSSENS, 2006).

A estabilizacdo da MO € inversamente relacionada com o potencial de oxidacdo do
material (SOLINS et al., 1996). E influenciada por caracteristicas intrinsecas do solo e
pelas préaticas de manejo. Os mecanismos envolvidos na estabilizacdo do material organico
no solo s&o: estabilidade por interacdo com os minerais do solo ou estabilizacdo quimica,
estabilizacdo bioquimica e protecédo fisica em agregados do solo (JASTROW & MILLER,
1998; STEVENSON, 1994; CHISTENSEN, 2001; SIX et al., 2002).

A estabilidade por interagdo com os minerais do solo ou estabilizacdo quimica da
MO é resultado de ligacGes quimicas e fisico-quimicas entre substancias organicas e
inorganicas, que diminuem as taxas de degradacdo das moléculas organicas devido a
complexacdo dos grupos funcionais e mudangas na conformacdo molecular — formando
complexos organo-minerais (GUGGENBERGER & KAISER, 2003). Dentre os compostos
organicos presentes no solo, sdo as substancias humicas e os polissacarideos, com seus
grupos funcionais, que interagem com a fragdo mineral (NEWMAN & HAYES, 1990).

No caso dos minerais do solo, aqueles presentes na fracdo argila apresentam-se mais
ativos na formacdo de complexos organo-minerais, funcdo da carga de superficie e da
elevada superficie especifica. Em solos tropicais, os 0xidos e hidroxidos de Fe e de Al se
destacam nesse sentido (SOLLINS et al., 1996), inclusive na adsor¢do de exoenzimas
responsaveis pela degradacdo de compostos organicos, o que também contribui na
estabilizacdo da MO no solo (SCHNITZER, 1986).

Latossolos oxidicos exibem forte interacdo quimica entre as fracBes orgénica e
mineral, sendo este mecanismo o principal responsavel pela estabilizacdo da MOS (SIX et
al., 2004). Fragdes mais labeis da MOS também podem ser parcialmente estabilizadas no
sistema (RAZAFIMBELDO et al., 2008), provavelmente devido a adsor¢do de exoenzimas,

conforme citado anteriormente.
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Cerca de 80% do total de carbono da MOS estdo presentes nas fragdes areia, silte e
argila (FREIXO et al. 2002; RANGEL & SILVA, 2007) e os 20% restantes fazem parte da
chamada fracéo leve da MOS. Aumentos nos teores de carbono de um solo argiloso que
recebeu aplicacBes de lodo de esgoto anualmente durante quatro anos foram verificados
nas fracbes mais grosseiras (areia e silte), enquanto a fragcéo argila representou a maior
proporcdo de carbono do solo, porém sem alteracdo em fungdo da aplicacdo de lodo
(SOARES et al., 2008).

A estabilizacdo ou recalcitrancia bioquimica da MOS é decorrente da propria
composi¢do quimica das estruturas moleculares dos compostos organicos (composi¢do
elementar e grupos funcionais). Esse tipo de estabilizacdo é atribuida a recalcitrancia de
compostos organicos (DIECKOW et al., 2009), como ligninas e polifendis, os quais sao
preservados pela decomposicdo seletiva dos microrganismos (STEVENSON, 1994), ou
ainda a moléculas sintetizadas por polimerizacdo e condensacdo no processo de
decomposic¢do dos residuos (SOLLINS et al., 1996; SIX et al., 2002).

A protecao fisica diz respeito a localizacdo da MO no interior de agregados do solo
(EDWARDS & BREMNER, 1967). Este tipo de protecdo ocorre por efeito da agregacao,
fazendo com que parte da MO permaneca fisicamente protegida, ou seja, com acesso
limitado dos microrganismos e de suas enzimas e menor difusdo de O, e agua (OADES,
1984; ELLIOTT, 1986; CHRISTENSEN, 1996). Esta barreira fisica a acdo dos
microrganismos dificulta a mineralizacdo (TISDALL & OADES, 1982).

A protecdo fisica da MOS € considerada o principal mecanismo de estabilizacdo do
C em sistemas conservacionistas de agricultura em regides com clima temperado
(FABRIZZI et al., 2009), embora possa desempenhar papel importante em solos agricolas
de regiBes tropicais e subtropicais (BAYER et al., 2000; SIX et al., 2002b; DIECKOW et
al., 2005; CONCEICAO et al., 2008).
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Alteragdes quantitativas e qualitativas da matéria organica de solos
fertilizados com lodo de esgoto em longo prazo

RESUMO

A aplicacdo de lodo de esgoto no solo pode alterar a dindmica da matéria organica em
funcdo da sua composicao e processo de mineralizacdo apds aplicagdo. O objetivo deste
trabalho foi avaliar os teores totais de carbono (C) e de nitrogénio (N) e aspectos
relacionados & humificacdo da matéria orgénica em Latossolos tratados com lodo de
esgoto. As avaliagOes foram realizadas a partir de amostras de solo (0-0,05; 0,05-0,10;
0,10-0,20 e 0,20-0,40 m) coletadas de duas areas experimentais, sendo uma apos sete
aplicacdes de lodo e a outra ap6s doze aplicacdes. As doses de lodo variaram entre 7 e 80 t
ha! ano™, de forma a fornecer desde a quantidade de N recomendada para a cultura do
milho até 8 vezes esse valor. Além das doses de lodo, foi avaliado tratamento com
fertilizacdo mineral. A amostras foram analisadas quanto aos teores totais de C e de N,
teores de C nas fragbes humicas (&cidos fulvicos, acidos himicos e humina) e grau de
humificacdo da matéria organica do solo por espectroscopia induzida por laser. O lodo de
esgoto incrementou os teores de totais de C e N, principalmente até 0,20 m de
profundidade, sendo os teores de C no solo com lodo de 7% a 80 % superiores ao
encontrado no solo com fertilizante mineral. Os maiores incrementos em C foram
encontrados no solo mais argiloso, cujas respostas em termo de N também foram mais
evidentes, alcancando o dobro do observado no solo com fertilizante mineral. Tanto os
resultados das fragdes himicas quanto os resultados da relacdo C/N e grau de humificacéo
evidenciaram uma matéria organica em estdgio menos avancado de humificacdo no solo

com lodo.

Palavras-chave: Biossélido, carbono, nitrogénio, grau de humificacdo, substancias

hdmicas.
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Quantitative and qualitative changes of organic matter in soils fertilized in
long term with sewage sludge

ABSTRACT

The application of sewage sludge on soil can modify the organic matter dynamics
depending on its composition and mineralization process after application. The objective of
this study was to evaluate the soil total content of carbon (C) and nitrogen (N) and also
attributes related to humification of organic matter in an Oxisols amended with sewage
sludge. The evaluations were performed in soil samples from four layers (0-0.05; 0.05-
0.10; 0.10-0.20 and 0.20-0.40 m) collected in two experimental areas, one after seven
sludge applications and the other after twelve applications. The sludge doses ranged
between 7 and 80 t ha yr?, in order to provide from the amount of N recommended for
corn up to 8 times that amount. In addition, a treatment with mineral fertilization was
evaluated. The samples were analyzed for total content of C and N, C content in the humic
fractions (fulvic acids, humic acids and humin) and humification degree of soil organic
matter using spectroscopy induced by laser. Sewage sludge increased the total content of C
and N, mainly up to 0.20 m deep, and the C content in the soil with sludge was 7% to 80%
higher than that found in soil with mineral fertilizer. The greatest increases in C were
found in the clayey soil, in which the N content changes were also more evident, reaching
value twice that observed in soil containing mineral fertilizer. Both the results of chemical
fractionation, as the results of the C/N ratio and the degree of humification presented that
soil organic matter in the soil with application of sewage sludge has a lower degree of

humification.

Keywords: sewage sludge, carbon, nitrogen, humification degree, humic substances.
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1. INTRODUCAO

Lodos de esgoto sdo residuos semi-solidos de constitui¢cdo organica (ANDRADE,
1999), com cerca de 30 a 40% de carbono (COLODRO & ESPINDOLA, 2006). Os lodos
de esgoto sdo gerados nas estacdes de tratamento de esgotos (ETE) e na maioria das vezes
sdo de dificil disposicao final. Uma das formas de disposicao desse residuo no ambiente é
seu uso agricola como fertilizante e/ou condicionador de solo, uma vez que pode favorecer
a fertilidade do solo e incrementar teor de carbono (C) edéfico (DIAZ-BURGOS & POLO,
1991; ALBIACH et al., 2001).

De modo geral, lodos de esgoto podem afetar a dindmica da matéria organica em
funcdo da sua composicdo e processo de mineralizacdo ap6s aplicacdo no solo,
principalmente quando se trata de aplicacBes sucessivas, 0 que, consequentemente, deve
impactar no estoque de C (BOYLE & PAUL, 1989; MELO et al., 1994; OLIVEIRA et al.,
2002; VAZ & GONGALVES, 2002; SIMONETE et al., 2003). O remanescente de matéria
organica proveniente do lodo e/ou originado em funcdo de sua aplicacdo é aspecto chave
na alteracdo do contetdo de C do solo (YANG et al., 2004).

As alteracGes e/ou incrementos de matéria organica do solo devem também estar
relacionadas com as doses de lodo aplicadas e 0 nimero de reaplicagdes realizadas em uma
mesma area. BREMM et al. (2012) ndo verificaram aumentos nos teores de carbono em
Latossolo Vermelho distroférrico de textura argilosa a muito argilosa ap6s aplicacdo Unica
de lodo de esgoto. MELO (2002), estudando o efeito do lodo de esgoto em Latossolo
Vermelho eutroférrico e Latossolo Vermelho distroférrico, ndo verificou incremento
significativo da matéria organica desses solos apds trés aplicacfes anuais do residuo. No
entanto, apds cinco aplicacdes do residuo foram verificados incrementos de 29 a 59% nos
teores de matéria organica para doses anuais de 50 t hat (SOUZA et al., 2005).

Alteracbes qualitativas da matéria organica do solo também sdo importantes, tanto
sob o0 aspecto de interagcdo com a fracdo mineral e solugdo do solo, regulando a
disponibilidade e as perdas de nutrientes e elementos toxicos (STEVENSON, 1991;
REEVES, 1997; OLIVEIRA & MATIAZZO, 2001), quanto com relagéo a estabilizacéo e
estoques de C (OLIVEIRA et al., 2002; VAZ & GONCALVES, 2002; SIMONETE et al.,
2003).
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Tradicionalmente a qualidade da matéria organica do solo tem sido estudada por
meio de procedimentos de fracionamento quimico ou fisico, porém com a evolucdo de
técnicas espectroscopicas, outras possibilidades se tornaram possiveis.

Alteracdes qualitativas da matéria organica em solos fertilizados com lodo tém sido
associadas ao aumento da concentracdo de acidos fulvicos e himicos (CANELLAS et al.,
2001), o que pode ser evidencia de menor grau de humificacdo da matéria organica
(GONZALEZ-PEREZ et al., 2007) e possivelmente um residual de lodo de esgoto no solo
(FERNANDES et al., 2005).

O objetivo deste trabalho foi quantificar os teores de carbono e de nitrogénio em
dois Latossolos tratados com lodo de esgoto por mais de sete anos e avaliar aspectos
qualitativos da matéria organica do solo por meio de fracionamento quimico e

determinacéo do grau de humificacao.

2. MATERIAL E METODOS

Esta pesquisa foi realizada a partir de amostras de solo coletadas de duas areas
experimentais com aplicacdes anuais de lodo de esgoto por mais de sete anos.

Uma das areas esté localizada em Campinas-SP (latitude 22°54” S, longitude 47°3’
W e altitude de 600 m), em solo classificado como Latossolo Vermelho eutroférrico de
textura argilosa (58% de argila) (EMBRAPA, 2006). Nessa area foi utilizado lodo
proveniente da estacdo de tratamento de esgoto (ETE) de Jundiai-SP, sendo a primeira
aplicacdo realizada no ano de 2001 e as demais anualmente até 2007. As aplicacbes
ocorreram entre novembro e dezembro de cada ano, em é&rea total e com posterior
incorporagédo na camada de 0-0,20 m.

As parcelas experimentais com 100 m? (4 m x 25 m) receberam os tratamentos
dispostos em delineamento inteiramente ao acaso, com quatro repeticdes. Os tratamentos
avaliados foram adubacdo mineral (AM) e duas doses de lodo (1N e 2N).

As doses de lodo foram definidas em funcdo de quantidades entre 80 e 120 kg ha*
de N recomendada para a cultura do milho em fungdo da expectativa de produtividade
(RAL et al., 1996), do teor total de N no lodo de esgoto e da taxa de mineralizagdo do
nitrogénio (TMN) de 30% (CETESB, 1999; CONAMA, 2006). A dose 1N foi calculada
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para fornecer a mesma quantidade de N da AM enquanto a dose 2N, o dobro dessa
quantidade.

A outra area esta localizada em Jaguariuna-SP (latitude 22°41° S, longitude 47° W ¢
altitude de 570 m), em solo classificado como Latossolo Vermelho distroférrico, textura
argilosa (45% de argila) (EMPRAPA, 2006). Nessa area foi utilizado lodo proveniente da
ETE de Franca, SP, sendo as duas primeiras aplicagdes realizadas no ano de 1999 (cultivo
de safrinha e safra) e as demais anualmente até 2009. De forma semelhante ao
anteriormente descrito, as aplicacdes de lodo foram em area total e com incorporacdo na
camada de 0-0,20 m.

O delineamento experimental foi em blocos ao acaso, com trés repeti¢des e parcelas
com 200 m? (10 m x 20 m).

Nessa area os tratamentos foram constituidos por doses de lodo de esgoto
correspondentes a ON (controle), 1N, 2N, 4N e 8N (dose recomendada, 2, 4 e 8 vezes a
dose recomendada, respectivamente). Além das doses de lodo, foi instalado tratamento
com adubacdo mineral (AM) em dose recomendada para fornecer a mesma quantidade de
N do tratamento 1N.

Nas duas areas avaliadas houve cultivo de milho, inclusive nos anos ap0s
encerramento das aplicacfes do lodo de esgoto. Também em ambas as areas foram
realizadas adubacdo com fdsforo e potassio no tratamento AM e adubacdo somente com
potassio nos tratamento com lodo, uma vez que lodos de esgotos ndo séo fontes eficientes
de potéssio.

Outras informacdes sobre a implantacdo e conducdo dos experimentos podem ser
encontradas em BUENO et al. (2011), BETTIOL & GHINI (2011).

A amostragem dos solos foi feita em novembro/dezembro de 2011 nas camadas O-
0,5; 0,5-0,10; 0,10-0,20 e 0,20-0,40 m. Foram coletadas 10 amostras simples para compor
uma amostra composta. As amostras foram secas ao ar e passadas em peneira de 2 mm de
abertura de malha.

Nessas amostras foram determinados os teores totais de C e de N, valores de
fluorescéncia induzida por laser (FIL) e C em fragcdes humicas.

Os teores de C e N foram determinados por meio de analise elementar em
equipamento LECO-CN, utilizando-se amostras previamente moidas e passadas em

peneiras de 0,150 mm de abertura de malha (100 mesh).
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A fluorescéncia induzida a laser foi realizada nas mesmas amostras utilizadas para
determinacdo de carbono e nitrogénio. O procedimento utilizado foi o descrito em
MILORI et al. (2002), em que foram pesados aproximadamente 0,5 g de cada amostra e
prensadas em forma de aco por cerca de 2 minutos. Foram feitas duas pastilhas por amostra
com dimensdes em torno de 1 cm de diametro e 2 mm de espessura.

A excitacdo da fluorescéncia foi feita por laser de argonio (Coherent — modelo 90
C) e foram obtidos dois espectros em cada face das pastilhas, totalizando oito espectros por
amostra. O valor médio dos espectros foi utilizado para calcular o grau de humificacao
(HriL), dado pela razdo entre o valor médio do espectro de emissdo da fluorescéncia e o
valor do carbono organico total obtido nas amostras de solo (MILORI et al., 2006).

As fragdes humicas da matéria organica (acidos falvicos, acidos humicos e humina)
foram obtidas de acordo com a técnica de solubilidade diferencial em meio acido ou
alcalino estabelecida pela Sociedade Internacional de Substancias Humicas (SWIFT,1996),
com adaptacao feita por BENITES et al. (2003).

A determinacdo do C nas fracGes acidos fulvicos e acidos humicos foi realizada a
partir de aliquotas de 5,0 ml do extrato, em procedimento de oxidacdo com 1,0 ml de
K2Cr,07 0,042 mol L e 5,0 ml de H.SO4 concentrado, com aquecimento em bloco
digestor a 150 °C por 30 minutos e posterior titulagdo com sulfato ferroso amoniacal
0,0125 mol L, utilizando-se o indicador ferroin.

O teor de C na fracdo humina foi determinado por meio de procedimento
semelhante ao descrito para os &cidos fulvicos e himicos, porém com o uso de 5g de
amostra, 5,0 ml de K,Cr,0; 0,1667 mol L, 10,0 ml de H2SO4 concentrado e sulfato
ferroso amoniacal 0,25 mol L™

Os dados foram analisados por meio de analise de variancia e teste de Tukey 5%
para comparacdo das médias do experimento de Campinas e regressdo para as doses de

lodo de esgoto para a area experimental de Jaguarilna.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1  Teores totais de carbono e de nitrogénio

Os teores de C e N foram incrementados com a aplicacdo de lodo,
comparativamente ao tratamento AM (Figuras 1 A e B). No experimento de Campinas, tais
diferencas ocorreram principalmente nas camadas até 0,20 m de profundidade, entretanto
as respostas para N (Figura 1B) foram menos expressivas do que para C (Figura 1 A).
Nesse sentido é importante ressaltar que a dose 1N ndo diferiu para o teor de N do
tratamento AM, ambos calculados para fornecer a mesma quantidade de nitrogénio para a
cultura do milho.

Na area de Jaguarilna, as doses de lodo de esgoto incrementaram linearmente 0s
teores de C e N (Figuras 2 A e B). Nesta area, nao houve diferencas entre o tratamento AM
e dose 1N para os teores de C e de N. Os valores obtidos para o tratamento com AM
variaram de 13,8 a 15,2 g kg para C e de 0,7 a 0,9 g kg para N. As doses de lodo
aplicadas proporcionaram incrementos em relacdo a dose ON (controle) que variaram de
0,68 a 8,3 g kg™ para os teores de C (Figura 2 A) e de 0,08 a 0,98 g kg™ para os teores de N
(Figura 2 B).

O incremento de C e de N no solo até 0,20 m de profundidade nas areas avaliadas
se deve provavelmente a disponibilidade de substrato e a maior atividade microbiana
favorecida pela aplicacdo de lodo de esgoto incorporado em superficie.

Considerando-se os incrementos de C nas duas areas, observa-se que 0s teores no
experimento de Campinas (Figura 1) sdo mais elevados que os obtidos na area de
Jaguaritna (Figura 2 A). Tal incremento na area de Campinas podem ser atribuidos ao seu
maior teor de argila, uma vez que solos com maiores teores dessa fragdo possibilitaram a
interacdo entre a matéria organica e os minerais de argila, favorecendo a maior estabilidade
do carbono orgéanico (ZECH et al., 1997).

Em estudos com Latossolo Amarelo distréfico e Argissolo Amarelo distrofico sob
diferentes coberturas vegetais, FONTANA et al. (2001) observaram maiores teores de C

em Latossolo Amarelo, atribuindo este resultado ao maior teor de argila presente no solo.
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Figura 1. Teores totais de carbono (A) e de nitrogénio (B) no solo até 0,40 m de
profundidade em funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (1N e 2N)
em Latossolo Vermelho eutroférrico, Campinas — SP.

A manutencao ou incremento matéria organica em funcao da aplicacéo de lodo de
esgoto ja foram verificados em diversos trabalhos (OLIVEIRA et al., 2002; ROCHA et al.,
2005; DIAS et al., 2007; SOARES et al., 2008). FERNANDES et al. (2005), em estudo
realizado no mesmo experimento da area de Jaguarilna, observaram através da tecnica
isotopica com abundancia natural de '*C, que parte do incremento em carbono foi
resultante das aplicacdes do lodo de esgoto ao solo e néo efeito indireto da producédo de

biomassa.
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Figura 2. Teores totais de carbono (A) e de nitrogénio (B) no solo até 0,40 m de profundidade
em funcdo da aplicacdo de doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho
distroférrico, Jaguariiina — SP.

No entanto, VAZ & GONCALVES (2002) verificaram que aplicagdo de 10, 20 e 40 t
ha! de lodo de esgoto apresentaram menores teores de C em relagdo aos teores iniciais
observados, o que foi relacionado a baixa relacdo C/N (4,3) e a boa disponibilidade de
nutrientes do lodo de esgoto utilizado. Ressalta-se que esses autores observaram tal efeito
apos seis meses de apenas uma Unica aplicacdo do residuo ao solo. BREMM et al. (2012)
também verificaram diminuicdo dos teores de C apos aplicacdo de lodo de esgoto ao solo
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qguando comparados aos teores iniciais obtidos, o que provavelmente foi devido a quantidade
do residuo aplicada, uma vez que a maior dose n&o ultrapassou 15 t ha™.

Utilizando efluente de esgoto tratado em irrigagdo SANTOS et al. (2009), observaram
reducdo do teor de C no solo e relacionaram essa diminuicdo ao aumento da decomposicéo da
matéria organica do solo em funcdo do aumento da umidade (via irrigacao).

A quantidade utilizada e o nimero de reaplica¢fes do lodo de esgoto regulam os teores
de C do solo. No entanto, ndo sdo a uUnica e exclusiva razdo, uma vez que outros fatores
relevantes podem se destacar nesse cenario, como a qualidade da matéria organica
proveniente dos lodos, o regime climatico, o tipo de solo e suas caracteristicas.

Para as condigdes deste estudo, o maior incremento da matéria organica se deu
provavelmente pelo numero de reaplicagdes do residuo ao solo e também das caracteristicas

préprias do solo, uma vez que o maior ganho ocorreu no experimento com solo mais argiloso.

3.2 Relacdo C/N e grau de humificacao (HriL)

A relacdo C/N no experimento de Campinas ndo apresentou diferenca entre os
tratamentos avaliados e manteve-se em torno de 11 a 13 (Figura 3). E importante ressaltar que
a relacdo C/N neste experimento tende a se aproximar da relacdo da biomassa microbiana do
solo (entre 10 e 12), implicando que a matéria organica apresenta-se mais estavel no solo.

Na area experimental de Jaguaritna, em funcdo da aplicacdo de lodo, os valores da
relacdo C/N diminuiram linearmente com o aumento da dose (Figura 4). No solo sem lodo, a
relacdo C/N foi em média 26; enquanto na maior dose de lodo (8N) essa relacdo atingiu valor
médio de 14. Pelas equacdes de regressdo linear (Figura 4), os decréscimos foram de
aproximadamente 0,9; 1,6 e 1,2 unidades a cada dose de lodo de esgoto aplicada para as
camadas 0-0,05; 0,05-0,10; 0,10-0,20 e 0,20-0,40 m, respectivamente.

Tal reducdo na relacdo C/N podem estar relacionadas ao acumulo de N no solo
fertilizado com lodo de esgoto, concomitantemente a liberacdo de parte do CO: pela
degradacdo do C desse residuo (MOREIRA & SIQUEIRA, 2006), e também, a baixa relacdo
C/N do lodo (8,0) incorporado ao solo.
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da aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (1N e 2N) em Latossolo Vermelho
eutroférrico, Campinas — SP.

35 Y 0-005m = 29,375 -0,925X Y g5.010m = 33,650 - 1,55x

2 — 2 =
30 r2=0,60 r2=0,44

<
O
o
uT
O
G
(<5}
L 10 Y 0.20020m = 21,00 - 1,2x

S - r2=0,57

O T T T 1

0 2 4 6 8
Doses de Lodo
©0-0,05 m 00,05-0,20 m 40,10-0,20 m % 0,20-0,40 m
Figura 4. Relacdo carbono/nitrogénio (C/N) do solo até 0,40 m de profundidade em funcéo
da aplicacdo de doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico,
Jaguaritina — SP.
Em estudos sobre o efeito da aplicacdo do lodo de esgoto em acidos humicos pela

técnica de ressonancia paramagnetica eletrobnica no mesmo experimento da area de
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Jaguaritina, GONZALEZ-PEREZ et al. (2006) observaram resultados semelhantes, em que a
relacdo C/N reduziu com a maior dose de lodo de esgoto (8N) apos dois anos da aplicacéo do
residuo ao solo. Estes autores associaram essa diminuicdo as condigdes climaticas,
caracteristicas inerentes do solo e a origem e tipo de tratamento do residuo organico aplicado.
Em relacdo ao grau de humificacdo da matéria organica (HriL), observa-se que no
experimento de Campinas (Figura 5), os maiores valores de Hg foram verificados para o
tratamento com adubo mineral (AM) e 0s mais baixos para o tratamento com a aplicacéo da
maior dose de lodo de esgoto (2N). Esse efeito foi observado até 0,20 m, uma vez que na
camada de 0,20-0,40 m, o grau de humificacdo nédo sofreu alteracdo significativa em funcao
da aplicacdo de lodo ou do adubo mineral, apesar da maior dose continuar a apresentar valor

numérico mais baixo.
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Figura 5. Grau de humificacdo da matéria organica do solo até 0,40 m de profundidade em
funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (1N e 2N) em Latossolo
Vermelho eutroférrico, Campinas — SP. Médias seguidas de letras iguais ndo diferem entre si
pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).

No experimento de Jaguariina, os maiores valores para Hg. foram obtidos no
tratamento sem lodo e sem adubo mineral (ON) e 0os menores no tratamento com a maior dose
de lodo (8N). As aplicacdes de doses crescentes de lodo de esgoto ao solo promoveram
reducdo do grau de humificacdo do solo, independentemente da profundidade avaliada

(Figura 6). O tratamento com adubo mineral foi semelhante ao tratamento com a dose 1N de
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lodo, com valores iguais 23.616; 23.323; 21.825 e 25.544 para as camadas 0-0,05; 0,05-0,10;
0,10-0,20 e 0,2-0,40 m, respectivamente.
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Figura 6. Grau de humificacdo da matéria organica do solo até 0,40 m de profundidade em
funcdo da aplicacdo de doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho
distroférrico, Jaguariiina — SP.

Para as duas &reas avaliadas, verifica-se que o HrL foi maior na profundidade
0,20-0,40 m, indicando que a humificagdo da matéria organica aumenta a medida que se
afasta da superficie do solo. Esse efeito reporta ao fato de que hd menor quantidade de
material organico mais fresco acumulado em subsuperficie, uma vez que o lodo de esgoto foi
aplicado na camada de 0-0,20 m.

Trabalhos na literatura reportam aumento do grau de humificacdo da matéria
organica em funcdo do aumento da profundidade do solo. GONZALEZ-PEREZ et al. (2007)
observaram por meio da técnica de fluorescéncia induzida por laser (FIL), que o grau de
humificacdo da matéria organica aumentou ao longo do perfil de Latossolos sob diferentes
sistemas de manejo. Estes autores relacionaram esse aumento na humificacdo da matéria
organica ao menor acumulo de residuos vegetais nas camadas mais profundas, uma vez que 0s
restos vegetais tendem a se acumular mais na superficie dos solos. SANTOS et al. (2009)
tambem por meio da tecnica FIL, verificaram resultados semelhantes ao caracterizar

Argissolo Vermelho irrigado com efluente de esgoto tratado.
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Ao observar o grau de humificacdo para as duas areas, os valores de HrL em
Campinas sdo bem mais baixos que os valores obtidos para area de Jaguaritina (Figuras 5 e 6).
O tratamento com AM e dose 1N em Jaguaritna possuem valores mais elevados em relacdo
aos valores obtidos para mesmos tratamentos em Campinas. Enquanto para Campinas 0s
valores de Hr . variaram de 13.588 a 17.698 e de 9.279 a 17.730 (Figura 5), em Jaguarilna,
tais valores variam de 21.825 a 25.544 e de 20.516 a 27.189 (Figura 6) para os tratamentos
AM e 1IN, respectivamente. Os menores valores de HriL observados na area experimental de
Campinas, principalmente nas camadas mais superficiais, em relacdo aos obtidos para o
experimento de Jaguaritina, podem estar relacionados com quantidade de massa de parte aérea
e raizes do milho cultivado nessas areas, uma vez que a produc¢éo foi maior no experimento de
Campinas (dados n&o apresentados). Os restos vegetais que se acumulam mais
superficialmente no solo, resultam em material organico mais fresco e com menor quantidade
de radicais de cadeias aromaticas, caracterizando matéria organica menos humificada
(GONZALEZ-PEREZ et al., 2007).

3.3 Teores e contribuigdo de carbono das fragcdes himicas na matéria organica do solo

As aplicacdes das doses crescentes de lodo de esgoto promoveram modificagdes nos
teores de C associados as fracfes humificadas (&cidos fulvicos, acidos himicos e humina) da
matéria organica do solo nas duas areas avaliadas (Figuras 7 e 8).

No experimento de Campinas, a aplicacdo de lodo influenciou principalmente os
teores de C nas fracdes acidos humicos e humina (Figura 7). Para essas fracoes, a dose 2N
apresentou os maiores teores de C, seguida da dose 1N até 0,20 m de profundidade. Na
camada 0,20-0,40 m, apenas os teores de C da fracdo humina foram influenciados pelos
tratamentos aplicados, em que a dose 2N apresentou o0 maior valor (9,7 g kg™l).

Para os teores de C da fracdo acidos fulvicos ndo houve diferenca entre os tratamentos
nas quatro profundidades avaliadas, nas quais os teores de C variaram de 1,2 a 4,2 g kg.
Observa-se ainda, que os menores teores de C nas fracbes humicas foram obtidos no
tratamento AM, independente da profundidade.
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Figura 7. Teor de Carbono das frages himicas da matéria organica do solo (acidos fulvicos,
acidos humicos e humina) até 0,40 m de profundidade em funcdo da aplicagdo de adubo
mineral (AM) e lodo de esgoto (1IN e 2N) em Latossolo Vermelho eutroférrico, Campinas —
SP. Meédias seguidas de letras iguais nao diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade (n = 4). 1N (dose de lodo de esgoto recomendada, considerando a taxa de
mineralizacdo do nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 80 kg ha de nitrogénio a
cultura do milho).

Para o experimento localizado em Jaguaritna, houve efeito das doses de lodo esgoto
no teor de C das fracBes humicas (Figura 8). Verifica-se que os teores de C da fracdo acidos
falvicos ndo foram influenciados pela adi¢do de doses crescentes de lodo de esgoto em todas
as camadas avaliadas.

Na camada 0-0,05 m, as doses de lodo de esgoto influenciaram apenas os teores de C
da fracdo acidos hdamicos, em que se observam maiores teores de C com o acréscimo das
doses de lodo, ou seja, 0s teores nessa fragdo aumentam linearmente com o aumento da dose
aplicada (Figura 8). De acordo com a equacdo de regressdo linear ajustada, o teor médio

estimado de C para a fragdo acidos htimicos foi de 2,17 g kg™ no tratamento controle (ON),
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Figura 8. Teor de Carbono das fracdes himicas da matéria organica do solo (acidos fulvicos, acidos himicos e humina) até 0,40 m de
profundidade em funcgéo da aplicacdo de doses de lodo de esgoto (0,1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico, Jaguariina — SP. 1N
(dose de lodo de esgoto recomendada, considerando a taxa de mineralizagdo do nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 120 kg ha™ de
nitrogénio a cultura do milho).
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entretanto, com o aumento das doses de lodo de esgoto, ha incremento do teor de C, que
pode chegar a uma média de 4,03 g kg-1 no tratamento com a maior dose de lodo (8N), o
que significa incrementos de até 86% nos teores de C associados a fracdo acidos humicos.

Na camada 0,05-0,10 m, os teores de C das fracbes acidos humicos e humina,
foram influenciados pela aplicagdo das doses de lodo, em que houve incremento dos teores
de C dessas fraces com o aumento da dose aplicada (Figura 8). Em comparagdo com o
tratamento sem aplicacdo de lodo (ON), os aumentos nos teores de C da fracdo acidos
himicos corresponderam a aproximadamente 0,25; 0,49; 0,98; e 1,97 g kg?,
respectivamente, para os tratamentos com doses 1, 2, 4 e 8N de lodo de esgoto. Para a
fracdo humina, o aumento nos teores de C foi de aproximadamente 0,37; 0,74; 1,48 e 2,96
g kg para as doses 1, 2, 4 e 8N, respectivamente. O aumento proporcionado pela maior
dose aplicada aos teores de C associados as fracbes acidos humicos e humina em relacéo a
dose 1N foi de aproximadamente 67 e 39%, respectivamente.

Na camada 0,10-0,20 m, s6 houve efeito de doses nos teores de C da fracdo acidos
hamicos, em que o incremento de C ajustou-se linearmente com o acréscimo da dose
aplicada, com incremento dos teores de C nessa fracdo da ordem de 40% para a dose 8N
quando comparado a dose 1N. Para a camada mais profunda (0,20-0,40 m), apenas 0s
teores de C da fragdo humina foram influenciados, aumentando linearmente com aplicagéo
das doses crescentes de lodo de esgoto ao solo. Os incrementos proporcionados pela
aplicacio de lodo nos teores de C da fragdo humina variaram de 0,4 a 3,4 g kg™ em relagéo
ao solo sem aplicacéo residuo.

De maneira geral, observou-se que ocorreu aumento das fragdes mais estaveis da
matéria organica do solo em funcdo da aplicacdo de lodo de esgoto e que a distribuicéo
crescente de C nestas, segue das fracdes acidos fulvicos para as fragdes mais estaveis
(&cidos humicos e humina).

Esse comportamento permite inferir que nas condigdes deste experimento, 0 uso de
lodo de esgoto no solo favorece o incremento dos teores de carbono das fragcbes mais
humificadas da matéria organica. Deve-se destacar que este efeito pode ser alterado em
outras condigdes, considerando-se mudancas na qualidade, quantidade e numero de
reaplicacdes do residuo.

Em estudos das fracGes da matéria organica em Latossolo Vermelho distroférrico
sob pastagem e plantio direto (com diferentes tempo de implantagdo) GUARESCHI et al.

(2013), observaram padrdo semelhante ao deste estudo, em que o sistema de plantio direto
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apresentou teores de C na ordem crescente: acidos fulvicos < acidos humicos < humina.
Estes autores atribuiram tal resultado ao ndo revolvimento do solo, ao constante aporte de
residuos vegetais na superficie do solo com diferente relacdo C/N no sistema plantio direto
em funcdo do tempo de adocgdo. Entretanto, CANELLAS et al. (2001) observaram que a
adicdo de residuos urbanos ao solo promoveram alteracBes na distribuicdo das fragdes
humificadas da matéria organica, aumentando principalmente os teores de C da fracao
acidos fulvicos.

Considerando a participacao das fragdes himicas no total de carbono organico no
experimento de Campinas (Figura 9), a humina foi a fragcdo que se destacou com a maior
parte do carbono organico total do solo, destacando-se o tratamento com adubo mineral
(AM) e a dose 2N, que apresentaram 0s maiores e 0s menores percentuais de C nessa
fracdo até 40 cm de profundidade (Figura 9). Nas demais fra¢bes (&cidos humicos e
falvicos), as porcentagens de carbono, em geral, foram semelhantes para todos os
tratamentos.

Para o experimento de Jaguaritina, ndo houve influéncia dos tratamentos avaliados
nas porcentagens de C das fracdes humicas nas quatro profundidades avaliadas (Tabela 1).
No entanto, a humina continuou apresentando as maiores porcentagens de carbono em
relagcdo ao total de carbono organico no solo, com valores variando de 38 a 73%. Para o
tratamento com adubo mineral, as porcentagens de C na fracdo humina foram semelhantes
as doses de lodo, variando de 31 a 75%. Para a fracdo acidos fulvicos as porcentagens de C
variaram entre 10 e 26%, ja os acidos humicos, de 18 a 23% em relagdo ao carbono

organico total do solo.
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Figura 9. Porcentagem de carbono das fragbes acidos fulvicos, acidos himicos e humina no total de carbono orgénico do solo até 0,40 m de
profundidade em funcéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (LN e 2N) em Latossolo Vermelho eutroférrico, Campinas —
SP. Meédias seguidas de letra iguais ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).
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Tabela 1. Porcentagem de carbono das fragGes &cidos fulvicos, &cidos himicos e humina
no total de carbono orgénico do solo até 0,40 m de profundidade em funcdo da aplicacéo

de lodo de esgoto em Latossolo Vermelho distroférrico, Jaguaridna — SP.

Fracdes humicas

Profundidade (cm)

Acidos fulvicos Acidos hiimicos Humina
____________________________ A
0-0,05 19,97 ® 16,28 72,89
0,05-0,10 20,81 14,64 51,11
0,10-0,20 18,90 29,83 38,12
0,20-0,40 18,12 26,66 40,33

() Média geral das doses de lodo de esgoto aplicadas.

Diversos trabalhos verificaram o predominio do carbono da fracdo humina em
relagdo as outras fragcbes humicas (FONTANA et al., 2005; 2010; ASSIS et al., 2006;
LOSS et al., 2010; ROSSI et al.,, 2012; GUARESCHI et al., 2013), o que sugere a
existéncia de matéria organica possivelmente mais humificada no solo.

O acumulo dos teores de carbono da fragdo humina possivelmente estdo
relacionados ao tamanho e ao maior grau de estabilidade dessa fracdo (FONTANA et al.,
2006; GUARESCHI et al., 2013), além da forte interacdo da humina com a fragdo mineral
do solo e sua maior resisténcia a decomposi¢do (STEVENSON, 1982). Em contrapartida,
0s menores teores de C observados nas fracGes acidos fulvicos e &cidos humicos,
provavelmente se devem ao fato dessas fracGes apresentarem menor estabilidade, o que
pode resultar na movimentacdo para camadas mais profundas, polimerizagdo ou
mineralizacdo das mesmas, diminuindo seus efeitos residuais no solo (FONTANA et al.,
2006).

Neste estudo, as variacOes nos teores totais de carbono no solo e nas fragdes
humificadas mais condensadas da matéria organica nas areas com aplicacdo de lodo de
esgoto por longo tempo corresponderam a diminuicdo do grau humificacdo da matéria
organica, sugerindo mudangas significativas no processo de estabilizacdo e na qualidade da

matéria organica do solo.
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4. CONCLUSOES

1. As doses de lodo de esgoto incrementaram os teores de carbono e de nitrogénio no
solo, mesmo apos interrupcdo das aplicagcdes por mais de dois anos.

2. As doses de lodo de esgoto aplicadas ao solo aumentaram o conteldo de matéria
organica do solo, no entanto, esta ndo se encontra em estagio avancado de

decomposicéo, apresentando baixo grau de humificacao.
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Carbono, nitrogénio e grau de humificacdo da matéria organica em agregados de
solos tratados com lodo de esgoto

RESUMO

A reciclagem agricola do lodo de esgoto pode resultar em aumento da matéria
organica e melhoria de atributos do solo. No entanto, a utilizacdo de lodo pode alterar a
qualidade e estabilidade da matéria organica do solo. Este trabalho teve como objetivo
avaliar a influéncia de aplicacdes sucessivas de lodo de esgoto na matéria organica do solo
e em classes de agregado de duas &reas experimentais de longo prazo. Uma area est
localizada em Campinas, com solo classificado como Latossolo Vermelho eutroférrico,
tratado com lodo proveniente da estacdo de tratamento (ETE) Jundiai, onde foram
avaliados trés tratamentos: adubacdo mineral (AM), dose de lodo recomendada para suprir
a necessidade de nitrogénio pelo milho (1N) e o dobro da dose recomendada (2N). O
delineamento foi inteiramente casualizado com quatro repeticdes, e foram realizadas sete
aplicacdes do residuo. A outra area localiza-se em Jaguaritna, com solo classificado como
Latossolo Vermelho distroférrico, onde foram realizadas 12 aplicacfes de lodo de esgoto
proveniente da ETE Franca, onde foram avaliados os tratamentos: controle (ON), adubacéo
mineral (AM), dose de lodo recomendada (1N) e seus multiplos 2N, 4N e 8N, em blocos
ao acaso, com trés repeticdes. Coletaram-se amostras indeformadas (agregados) nas
camadas 0-0,05; 0,05-0,10 e 0,10-0,20 m. Essas amostras foram separadas em solo sem
fracionar e em classes de agregado (9,52-4,00; 4,00-2,00; 2,00-0,25; 0,25-0,053 e < 0,053
mm), nas quais se determinaram o0s teores totais de carbono (C) e nitrogénio (N),
guantidade de massa de cada classe de agregado em relacdo ao total de solo e grau de
humificagdo por meio da espectroscopia induzida por laser. A aplicacdo de lodo de esgoto
aumentou os teores totais de C e de N no solo e nas classes de agregado proporcionalmente
a dose aplicada, principalmente nos macroagregados. A fertilizacdo com lodo de esgoto
promoveu aumento do conteldo de matéria organica com estruturas menos aromaticas
(menos humificada), evidenciada pela reducéo do grau de humificacdo.

Palavras-chave: biossolido, agregacdo do solo, fluorescéncia induzida por laser,
humificacéo.
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Carbon, nitrogen and degree of humification of organic matter in soil aggregates
treated with sewage sludge

ABSTRACT

Agricultural recycling of sewage sludge can increase soil organic matter and can improve
soil properties. Moreover, the utilization of this residue can change the quality and stability
of soil organic matter. This study aimed to evaluate the influence of successive sewage
sludge applications in soil organic matter and aggregate classes in two long-term
experimental areas. One is located in Campinas, with soil classified as clay Oxisol treated
with sludge from the wastewater-treatment plants located in Jundiai, where three
treatments were evaluated: mineral fertilizer (AM), sludge recommended dose for corn
nitrogen requirement (LN) and double the recommended dose (2N). The design was
completely randomized with four replications and seven residue applications were made.
The other area is located in Jaguariuna with soil classified as clay Oxisol, which received
12 applications of sewage sludge from the wastewater-treatment plants located in Franca.
Six treatments were evaluated: control (ON), mineral fertilizer (AM), dose sludge
recommended for corn nitrogen requirement (1N) and its multiple 2N, 4N and 8N, in a
randomized block design with three replications. Soil samples (aggregates) were collected
in 0-0.05; 0.05-0.10 and 0.10-0.20 m layers. These samples were separated in bulk soil and
aggregate classes (from 9.52 to 4.00; 4.00 to 2.00; 2.00 to 0.25; 0.25 to 0.053 and
<0.053 mm), in which the total carbon (C) and nitrogen (N), the amount of aggregate mass
of each class relative to the total soil and degree of humification through laser-induced
spectroscopy were determined. The application of sewage sludge increased the total
content of C and N in soil and aggregate classes proportionally with increasing dose
applied, especially in macroaggregates. Fertilization with sewage sludge promoted increase
in organic matter with less aromatic structures (less recalcitrant), evidenced by the
reduction in the degree of humification.

Keywords: Biosolids, soil aggregation, laser induced fluorescence, humification.
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1. INTRODUCAO

A estabilizacdo e/ou manutencéo da matéria organica no solo ocorre quando ha
uma diminuicdo no potencial de sua perda por oxidacdo (SOLINS et al., 1996), sendo
influenciada por fatores, como praticas de manejo adotadas e caracteristicas intrinsecas do
solo. Dessa forma, os principais mecanismos que atuam no aumento da capacidade de
armazenamento de carbono no solo sdo: estabilizacdo quimica, estabilizacdo bioquimica e
protecdo fisica em agregados do solo (JASTROW & MILLER, 1998; STEVENSON,
1994; CHISTENSEN, 2001; SIX et al., 2002).

O incremento de carbono em solos agricolas depende, dessa forma, do
mecanismo de estabilizacdo da matéria organica do solo, em que a formacgédo e manutengao
de agregados é parte importante e aspecto chave no sequestro de carbono no solo (CHUNG
et al., 2008).

Os agregados se formam quando ocorre a aproximacao das particulas de solo,
principalmente através da floculacdo das particulas de argila (TISDALL & OADES, 1982).
No entanto, para que ocorra a agregacdo de forma estavel, somente a floculacdo ndo é
suficiente, ha, portanto, a necessidade de ocorrer a cimentacdo das particulas. A matéria
organica, juntamente com os minerais de argila e os O0xidos de ferro, sdo os principais
agentes cimentantes que contribuem para a agregacdo do solo. As particulas de solo
também podem se aproximar pela ocorréncia da acdo das forcas de compressao, originada
na atuacdo de raizes, variacdo da umidade do solo e compactacdo por implementos
agricolas (CARPENEDO & MIELNICZUK, 1990).

O processo de agregacdo depende do continuo aporte de carbono ao solo e,
portanto, é regulado pelo sistema de cultivo adotado. A continua deposicao desses residuos
estimula a formacdo de microagregados (< 250 pum) que se unem para formar os
macroagregados (SIX et al., 2000a) e neste processo, as hifas de fungos, as raizes de
plantas e a fauna do solo, como por exemplo as minhocas, desempenham importante papel
(SIX et al., 2002a; MIELNICZUK et al., 2003).

A formacdo de macroagregados (> 250 pum) ocorre preferencialmente no
entorno da materia organica particulada recentemente adicionada ao solo (residuos frescos)
que se transforma em C organico particulado (COP) grosseiro intra-macroagregados (SIX
et al., 2000). Portanto, esses residuos frescos induzem a formacdo de macroagregados e
agentes cimentantes (GOLCHIN et al., 1994; JASTROW, 1996; SIX et al., 1999). Quando
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0S agentes cimentantes nos macroagregados degradam-se, ocorre perda de sua estabilidade
e liberacdo dos microagregados, que serdo as unidades estruturais do préximo ciclo de
formacéo de macroagregados (TISDALL & OADES, 1982).

Em solos com aporte de lodo de esgoto hd pouca ou nenhuma informacéo
sobre agregacédo, ganho de carbono e sua estabilizacdo no solo. A maioria dos trabalhos
tém relacionado a agregacdo com a matéria organica do solo, gerando informagfes a
respeito do aumento da matéria organica e da estabilidade de agregados do solo em funcgéo
da aplicacédo do lodo de esgoto (GARCIA-ORENES et al.; 2005; SOUZA et al., 2005; DE
MARIA et al., 2007).

No entanto, a maior parte destes trabalhos séo restritos aos primeiros dois ou
trés anos apds aplicacdo do lodo, o que fornece uma visao limitada da relacdo entre
alteracdo do contetdo de carbono no solo e a agregacdo. Mesmo em sistemas com aporte
expressivo de carbono e revolvimento minimo do solo, como o plantio direto, cerca de dez
a vinte anos sao necessarios para verificacdo de alteracGes no conteldo de carbono e na
agregacdo do solo (LACERDA et al., 2005; ASSIS & LANCAS, 2010; HICKMANN &
COSTA, 2012).

Diante disso, o objetivo do presente trabalho foi quantificar a distribuicdo do
carbono e do nitogénio em classes de agregado de solos tratados com lodo de esgoto em
longo prazo e avaliar o grau de humificacdo da matéria organica do solo em cada classe de

agregado.

2. MATERIAL E METODOS

Para a conducdo deste trabalho foram utilizadas amostras de solo coletadas de
duas areas experimentais: uma localizada em Campinas-SP (latitude 22°54° S,
longitude 47°3° W e altitude de 600 m) e outra em Jaguariina-SP (latitude 22°41° S,
longitude 47° W e altitude de 570 m).

No experimento de Campinas, o solo é classificado como Latossolo Vermelho
eutroférrico de textura argilosa (58% de argila) (EMBRAPA, 2006). O lodo utilizado
foi proveniente da estagdo de tratamento de esgoto (ETE) de Jundiai-SP. A primeira

aplicacgéo foi realizada em dezembro de 2001 e as demais anualmente até 2007, entre 0s

59



meses de novembro e dezembro de cada ano. A aplicacdo do lodo foi em &rea total com
posterior incorporacdo na camada de 0-0,20 m.

O delineamento experimental foi o inteiramente casualizado, com quatro
repeticOes e trés tratamentos constituidos por adubagdo mineral (AM) e duas doses de
lodo de esgoto (1IN e 2N). As doses de lodo foram definidas considerando-se a
quantidade de 120 kg ha! de nitrogénio (N) recomendada para a cultura do milho (Raij
et al., 1996), o teor de N no lodo e a taxa de mineralizacdo do N (TMN) de 30%
(CETESB, 1999; CONAMA, 2006), sendo 1N a dose recomendada e 2N o dobro da
dose recomendada para a cultura.

O solo da é&rea experimental de Jaguariina é um Latossolo Vermelho
distroférrico, textura argilosa (45% de argila) (EMPRAPA, 2006), em que foi utilizado
o0 lodo de esgoto proveniente da ETE de Franca, SP. Nessa area, o lodo foi distribuido
em area total e incorporado com enxada rotativa na camada 0-0,20 m.

O lodo proveniente da ETE Franca foi aplicado inicialmente em 1999, em que
foram realizadas duas aplicacdes. A partir de 2000, as aplicacbes foram feitas
anualmente entre os meses de outubro e dezembro, até o ano de 2009, totalizando 12
aplicagdes nessa area.

O delineamento experimental foi em blocos ao caso com trés repeticdes em que
foram avaliados cinco tratamentos: adubacdo mineral (AM), ON (controle), 1N, 2N, 4N
e 8N (dose recomendada, 2, 4 e 8 vezes a dose recomendada, respectivamente). As
doses de lodo foram definidas seguindo-se os mesmos critérios descritos para a area
anterior.

Em ambas as areas experimentais, a fertilizacdo mineral nas parcelas do
tratamento AM também contemplou a aplicacdo de P e K, conforme recomendacao
para a cultura do milho e em funcéo dos teores desses nutrientes no solo (RAIJ et al.,
1996). Nas parcelas com lodo de esgoto, somente houve complementacdo com K via
KCI para balanceamento com relagdo ao tratamento AM.

Outros detalhes sobre a implantacdo do experimento em Campinas, fase inicial
de conducéo e resultados gerados em pesquisas anteriores podem ser encontrados em
BUENO et al. (2011); e para a area de Jaguariina em BETTIOL & GHINI (2011). A
amostragem dos solos foi realizada em novembro/dezembro de 2011 e o procedimento

envolveu a abertura de 3 minitrincheiras em cada parcela, a partir das quais foram
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coletados blocos inteiros de solo até 0,20 m de profundidade, nas camadas 0-0,05;
0,05-0,10 e 0,10-0,20 m.

Apdbs a coleta, as amostras foram secas ao ar, destorroadas e passadas em
peneira com malha de 9,52 mm de abertura, constituindo o solo sem fracionar. Em
seguida, pesaram-se 6 kg desse solo (<9,52 mm) para fracionamento em classes de
agregado pelo método de peneiramento a seco, no qual um conjunto de peneiras com
malhas iguais a 4,00; 2,00; 0,25 e 0,053 mm foi colocado em agitador vibratério, com
frequéncia de 60 Hz por 15 minutos. Apds o fracionamento fisico para separacdo das
classes de agregado, quantificou-se a massa de cada classe (9,52-4,00; 4,00-2,00; 2,00-
0,25; 0,25-0,053 e <0,053 mm).

Para a determinacdo de carbono (C) e de nitrogénio (N), amostras de solo sem
fracionar e amostras de agregados (9,52-4,00; 4,00-2,00; 2,00-0,25; 0,25-0,053 e
<0,053 mm) foram homogeneizadas, moidas em almofariz e passadas em peneiras de
0,150 mm de abertura de malha. As analises de C e de N foram realizadas por meio de
combustdo seca em analisador elementar - LECO CN.

Estas mesmas amostras foram submetidas a analise de fluorescéncia induzida
por laser (FIL), seguindo-se o procedimento conforme descrito em MILORI et al.
(2006). Aproximadamente 0,5 g de cada amostra de solo foi prensada em forma de ago
por cerca de 2 minutos, formando pastilhas com dimensdes de aproximadamente 1 cm
de diametro e 2 mm de espessura. Foram feitas duas pastilhas par cada amostra de solo.

A excitagdo da fluorescéncia foi realizada utilizando-se laser de argonio
(Coherent — modelo 90 C) e foram obtidos dois espectros em cada face da pastilha,
totalizando 8 espectros de FIL por amostras.

O grau de humificagdo (Hri) foi calculado pela razéo entre o valor médio (8
espectros) da area da fluorescéncia (ACF) e o valor do carbono organico total (COT)

obtido em cada amostra de solo, conforme a equacao:
o = ACF
FIL — m
O tratamento estatistico dos resultados foi por meio de analise de variancia
considerando-se como fatores de variagédo as doses de lodo de esgoto e um tratamento
adicional com fertilizante mineral, além de classes de agregado quando pertinente. No caso

de efeito significativo de pelo menos um dos fatores de variagcdo de interesse, aplicou-se
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teste de Tukey 5% para comparagdo das médias do experimento de Campinas e regressao
para as doses de lodo no experimento de Jaguaritna.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Distribuigdo de massa em classes de agregado

No experimento de Campinas ndo houve efeito significativo da aplicacdo de
fertilizante mineral e do lodo de esgoto na distribuicdo das classes de agregado do solo. No
entanto, verificaram-se diferengas entre as classes, sendo que a classe de agregado com
diametro entre 2,00-0,25 mm se destaca com maior porcentagem da massa total do solo nas
trés camadas avaliadas, com valores entre 55 a 62% (Tabela 1). As massas das classes de
agregado com diametro de 4,00-2,00 mm e de 0,25-0,053 mm foram semelhantes com
valores entre 15 e 18%. Para as classes nos extremos de tamanho dentro da faixa aqui
estudada, ou seja, para 0s agregados com diametro entre 9,52 e 4,00 mm e aqueles menores
que 0,053 mm, a participacdo na massa total do solo foi cerca de 5-10% e 2%,

respectivamente.

Tabela 1. Distribuicdo da massa total de solo em classes de agregado até 0,20 m de
profundidade em Latossolo Vermelho eutroférrico — Campinas (SP).

Profundidade (m)

Classes de Agregado
0-0,05 0,05-0,10 0,10-0,20
mm = eeemeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 00 -=-=-mmmemmmemeemneeeeeeee
9,52-4,00 4,86 ¢ W 5,63 C 9,94 ¢
4,00-2,00 15,66 b 17,56 b 18,46 b
2,00-0,25 62,41 a 58,56 a 54,62 a
0,25-0,053 14,94 b 16,45 b 15,30 b
<0,053 2,13d 1,80d 1,68d

(@ Médias seguidas de mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).

No experimento de Jaguariuna e de forma semelhante ao verificado para a area de

Campinas, a classe de agregados de 2,00-0,25 mm predominou na massa total do solo,
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independentemente da profundidade amostrada e do uso de adubo mineral ou lodo de
esgoto, com valores 51 e 57% (Tabela 2).

Na camada 0-0,5 m as doses de lodo de esgoto influenciaram de modo antagénico a
distribuicdo de massas nos agregados de 9,52-4,00 mm e de 0,25-0,053 mm. Para a classe
de maior didmetro, houve incremento na massa relativa de agregados com o aumento da
dose de lodo até 4N, enquanto o contrério foi verificado para a classe de microagregado.
Este mesmo comportamento foi verificado para a camada 0,05-0,10 m, com pontos de
inflexdo das curvas entre 2N e 4N. Os incrementos de massa com a dose de lodo aplicada
foram verificados para duas das classes de macroagregado estudadas (9,52-4,00 mm e
4,00-2,00 mm) e a reducdo da massa de agregados ocorreu nas classes de 2,00-0,25 mm e
0,25-0,053 mm.

Essa reducdo na massa de agregado nas classes com menor diametro,
concomitantemente a incrementos de massa nas classes de maior didmetro é concordante
com a teoria de agregacao proposta por TISDAL & OADES (1982), em que agregados de
menor tamanho sdo a base para a formacdo de agregados maiores. Tanto a formagdo como
a manutencdo dos macroagregados € favorecida por aportes de matéria organica no sistema
(SIX et al., 2002), o que explica, pelo menos em parte, as alteracGes anteriormente citadas.

Especificamente para areas tratadas com lodo de esgoto, os resultados sobre
agregacao sao controversos (BARBOSA et al., 2004; SOUZA et al., 2005; DE MARIA et
al., 2007), porém dependentes, dentre outros fatores, do aporte de material organico
aplicado via lodo (DE MARIA et al., 2007), tal como verificado por meio das equacdes
polinomiais de segundo grau da Tabela 2. No trabalho de DE MARIA et al. (2007),
desenvolvido nos primeiros dois anos apds a aplicacdo de lodo de esgoto na éarea
experimental de Campinas, foi verificado que a massa de agregado na classe com diametro
entre 9,52-6,35 mm (camada 0-0,10 m) foi superior somente na maior dose de lodo
aplicada (2N). Confrontando os resultados de DE MARIA et al. (2007) com a auséncia de
efeito aqui verificada para os mesmos tratamentos ap6s 7 aplicacbes de lodo, na mesma
area experimental, pode-se inferir que, além do aporte de C, a frequéncia de reaplicacéo,
ou seja, o intervalo de 4 anos sem novo aporte de C via lodo foi fundamental para o
comprometimento da agregacéo construida em anos anteriores. A idéia de manutencédo de
macroagregados a partir de uma matéria organica menos humificada ciclando no sistema

edafico (SIX et al., 2002) também se encaixa perfeitamente no cenario exposto.
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Tabela 2. Efeito da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) na distribuicdo da massa total de solo em

classes de agregado até 0,20 m de profundidade de Latossolo Vermelho distroférrico — Jaguarituna (SP).

Classes de Dose
AM @) Equacio de regressio ) r2
Agregado ON IN@ 2N 4N 8N
%
o 0-0,05m
9,52-4,00 737cdA® 6,95 cd 9,00d A 10,04 c 10,37 ¢ 6,47d y=7,18 + 1,81x - 0,238x2 0,98*
4,00-2,00 12,04c A 10,52 ¢ 14,63c A 13,44 c 14,41 be 13,55¢ NS -
2,00-0,25 55,02a A 55,91 a 53,80a A 54,19 a 53,83 a 52,94 a NS ---
0,25-0,053 22,58 b A 24,06 b 19,81b A 19,85 b 18,91 b 24,34 b y =23,30 - 2,52 + 0,3331x? 0,91*
<0,053 2,99d A 2,56d 2,76e A 2,49d 2,48d 2,70d NS -
0,05-0,10 m
9,52-4,00 8,79CcA 9,22d 12,96 cB 11,70 c 11,56 ¢ 7,21d y =10,20 + 1,32x - 0,214x2 0,81*
4,00-2,00 1457b A 14,62 c 16,85b A 16,37 Db 16,83 b 15,78 ¢ y = 15,15 + 0,90x - 0,104x2 0,66*
2,00 -0,25 56,40 a A 56,68 a 52,83aB 53,79 a 53,88 a 54,90 a y = 55,56 — 1,15x + 0,136x> 0,44*
0,25-0,053 1821b A 17,49 b 1537 bc A 16,29 b 15,69 b 19,63 b y=11,11-1,02 + 0,167x? 0,90*
<0,053 2,03d A 199e 1,99d A 1,85d 2,04d 2,48¢e NS -
0,10-0,20 m
9,52-4,00 12,02c A 14,40 b 1554b B 13,95b 14,74 be 11,40 ¢ y =15,23 - 0,412x 0,70*
4,00-2,00 16,48b A 16,25 b 17,10b A 16,07 b 17,37 b 16,56 b NS -
2,00-0,25 53,84a A 51,46 a 50,98 a B 52,37 a 52,03 a 53,11a NS -
0,25-0,053 15,90 bc A 16,08 b 14,62b A 1585b 14,10 c 16,97 b y =16,02 — 0,83x + 0,118x? 0,67*
<0,053 1,77dA 182¢c 1,76 cA 1,77 ¢ 1,76 d 1,94d NS ---

(@ AM = adubacio mineral; @ Dose de lodo de esgoto recomendada e seus multiplos 2, 4 e 8, considerando no calculo a taxa de mineralizagio do nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento
120 kg ha* de nitrogénio & cultura do milho; ®) Médias seguidas de mesma letra mindscula na coluna e maitiscula na linha néo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n
=3); ™ Modelo de regresséo ajustado para feito das doses de lodo de esgoto.
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Na camada 0,10-0,20 m as doses de lodo reduziram as quantidades de agregado nas
fragdes 9,52-4,00 mm e 0,25-0,053 mm, sem aparente efeito no aumento da agregacao nas
demais fracdes. No entanto, quando ha reducdo nos agregados de qualquer fracdo, outra
fracdo deve apresentar incremento, o que ocorreu na classe 2,00-0,25 mm, predominante
na massa total do solo.

Na comparacdo entre AM e 1N foi verificado o mesmo comportamento citado
anteriormente, menos para a camada 0-0,05 m, em que o lodo estimulou a agregacdo na
classe 9,52-4,00 mm, em detrimento a agregacdo em 2,00-0,25 mm. Neste caso, a
explicacdo relacionada com a teoria de formacdo de agregados (TISDAL & OADES,
1982) e incorporacdo de matéria organica via lodo na manutencdo da macroagregagao (SIX

et al., 2002) também deve ser considerada como valida.

3.2 Teores totais e ponderados de carbono (C) e nitrogénio (N)

No experimento localizado em Campinas, houve interacdo entre os tratamentos
com aplicacdo de lodo de esgoto e as classes de agregado do solo para os teores de carbono
organico total (COT) na camada 0-0,05 m (Tabela 3). Em relacdo aos tratamentos, 0s
menores teores de COT foram verificados no tratamento com adubacdo mineral (AM),
tanto para as classes de agregados, como para o solo sem fracionar, variando entre 14,21 e
20,53 g kg! nas trés camadas avaliadas (Tabela 3). Neste mesmo tratamento, de modo
geral, ndo houve diferenca entre as classes de agregado, exceto na camada 0,10-0,20 m, em
que a classe <0,053 mm apresentou teor igual a 17,3 g kg, diferenciando-se das demais
classes.

Os maiores teores de COT foram verificados no tratamento 2N, em todas as classes
de agregado e solo sem fracionar, nas trés profundidades avaliadas (Tabela 3). Os teores de
COT obtidos no tratamento 2N representam, aproximadamente, o dobro ou mais, quando
comparados com o0s teores encontrados no tratamento com AM, principalmente nos
agregados de maior diametro (9,52-4,00; 4,00-2,00 e 2,00-0,25 mm), nas duas primeiras
camadas avaliadas (0-0,05 e 0,05-0,10 m). Entre 1N e 2N, as diferencas no COT também
ficaram restritas aos dez primeiros centimetros de profundidade (Tabela 3). Verificou-se

reducdo gradativa das diferencas entre 1IN e 2N com a diminuicdo do diametro dos
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agregados, sendo que nas classes 2,00-0,25 mm, 0,25-0,053 e <0,053 mm os efeitos dos
tratamentos foram semelhantes.

A adicdo de C em agregados do solo ocorre preferencialmente em macroagregados,
uma vez que o0s processos de estabilizacdo dos microagregados sdo parcialmente
permanentes (TISDALL & OADES, 1982). Os resultados aqui obtidos corroboram outros
da literatura especializada (ELLIOTT, 1986; GUPTA & GERMIDA, 1988; PUGET, et al,
1995; SIX et al., 2000; KUSHWAHA et al., 2001; ZOTARELLI et al., 2005; LOSS et al.,
2011; HICKMAN & COSTA, 2012; JHA et al., 2012), em que foram observados maiores
teores totais de C nos macroagregados, comparativamente aos observados nos
microgaregados.

Na camada 0,10-0,20 m, o efeito da aplicacdo do lodo de esgoto ndo foi téo
pronunciado, uma vez que a classe de agregado com menor diametro (<0,053 mm),
classificada como microagregado, apresentou 0s maiores teores de COT,
independentemente do tratamento avaliado (Tabela 3), apresentando valores de 17,3; 24,3
e 26,7 g kg para AM, 1N e 2N, respectivamente.

O solo sem fracionar, embora ndo tenha sido comparado estatisticamente,
apresentou valores de COT proximos aos valores da classe de 2,00-0,25 mm (classe com
maior porcentagem de massa no solo) em todas as camadas avaliadas, variando de 12,3 a
32,4gkgtede12,4a30,4gkg?, respectivamente (Tabela 3).

Na area de Jaguariuna, na camada 0-0,05 m (Tabela 4) o teor total de C do solo no
tratamento sem aplicacdo de lodo de esgoto foi de 13,6 g kg™ ou 1,36%, o que esta de
acordo com o que tem se observado na literatura, uma vez que o teor de C em solos
tropicais raramente ultrapassa 2% (GERRINI & BULL, 1992) devido as altas temperaturas
e pluviosidade, que aceleram a taxa de decomposicdo da matéria organica nesses solos.

As doses de lodo de esgoto influenciaram os teores de C no solo e nas classes de
agregado. Novamente a maior dose de lodo aplicada ao solo apresentou 0s maiores teores
totais de C, comprovando o incremento de C no solo em funcéo da aplicacdo de lodo de
esgoto (Tabela 4). Diferentemente do experimento localizado em Campinas, 0 experimento
de Jaguaritina apresentou maior incremento de C nos microagregados, independentemente
da dose de lodo aplicada ou do uso de adubo mineral, com maior incremento verificado na
classe com didmetro < 0,053 mm, seguida da classe com didmetro entre 0,25-0,053 mm,
com valores variando de 24,8 a 41,8 g kg e de 16,2 a 29,2 g kg!, respectivamente (Tabela
4).
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Tabela 3. Carbono total em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em
funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (1IN e 2N) em

Latossolo Vermelho eutroférrico (Campinas — SP).

Classes de Tratamentos
Agregado AM @ 1IN @ 2N
_______________________ g kg'l e
m 0-0,05m
Solo 1528 C® 23,84 B 32,36 A
9,52-4,00 1421 Ca 28,72 B ab 58,25 A a
4,00-2,00 1471Ca 32,56 Ba 52,98 Aa
2,00-0,25 15,06 B a 23,82 A ab 30,36 Ab
0,25-0,053 1487Ba 20,72 AB b 25,17 A b
<0,053 20,53 B a 28,84 AB ab 34,41 Ab
0,05-0,10 m
Solo 14,37 B 20,76 A 23,79 A
9,52-4,00 12,60 Ca 23,86 Ba 4491 Aa
4,00-2,00 13,16 C a 27,36 Ba 39,98 A ab
2,00-0,25 1432Ba 20,43 AB a 24,60 Ac
0,25-0,053 1487Ba 20,79 AB a 24,65 Ac
<0,053 19,26 Ca 27,66 B a 3501Ab
0,10-0,20 m
Solo 12,30 B 16,74 A 17,31 A
9,52-4,00 12,17Bb 17,33Ab 19,69 A b
4,00-2,00 12,33B b 18,24 Ab 18,86 A b
2,00-0,25 12,38 B b 15,53 AB b 16,65 A b
0,25-0,053 13,37Bb 1753 Ab 19,19 Ab
<0,053 17,27Ba 2434 Aa 26,67 Aa

@ AM = adubagdo mineral; ® Dose de lodo de esgoto recomendada e seu dobro 2, considerando no célculo a taxa de
mineralizagio do lodo de 30% e o fornecimento 80 kg ha de nitrogénio a cultura do milho; ® Médias seguidas de
mesma letra minuscula na coluna e maitscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n

= 4),
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Tabela 4. Carbono total em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses lodo
de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico — Jaguariina (SP).

il;f:;zgs AM® ON IN® Dzoile 4N 8N Equagio de regresséo i
k -1
mm o?o,gs m
Solo 1554 A® 1355 1629A 1822 19,56 23,04 y = 14,88 + 1,08« 0,03*
9,52-4,00 15,79 ¢ A 1401bc  1623cA  1655cd  1897cd  2445¢ y = 14,28 + 1,25x 0,09*
4,00-2,00 1606c A 1447b  1631cA  1720c  1938c  2345¢ y = 14,91 + 1,09x 0,09*
2,00-0,25 1311dA  1135c  13,76cA  1426d  1643d  19,65d y = 12,18 + 0,97x 0,07*
0,25-0,053 19,18bA  1618b  19,75bA  2081b  2421b  29,19b y = 17,43 + 1,53x 0,07*
<0,053 2790aA  2480a  2999aB  31,27a  3579a  4180a y = 26,80 + 1,98x 0,05*
0,05-0,10 m
Solo 1391 A 12,79 14,88 A 15,39 17,33 20,05 y = 13,53 + 0,85x 0,06*
9,52-4,00 14,07 ¢ A 1297¢c  1398cA  1491d  1665c  2026¢C y = 13,04 + 0,90x 1,00
4,00-2,00 13,76cd A 1320bc 1536¢cB  1586c  17,95¢  20,5¢ y = 14,07 + 0,81x 0,04+
2,00-0,25 11,97dA  11,09¢  1309cA  1374c  1558c  176lc y = 11,94 + 0,76x 0,04+
0,25-0,053 1816bA  1606b  1888bA  2021b  2317b  27,01b y = 17,16 + 1,30x 0,06*
<0,053 2634aA  2373a  2797aB  2920a  3340a  3820a y = 25,40 + 1,70x 0,05*
0,10-0,20 m
Solo 14,03 A 12,76 13,99 A 15,51 16,81 19,42 y = 13,28 + 0,80x 0,07*
9,52-4,00 1432bc A 1287bc 1376cA  1495¢c  1564c  18,18cd y = 13,17 + 0,64x 0,09*
4,00-2,00 1422¢cA  1332bc  1445cA  1560c  17,06c  1950¢ y = 13,73 + 0,75x 0,08*
2,00-0,25 1236cA  1105¢ 1255cA  1386c  1505c 16,99 d y = 11,81 + 0,70x 0,03*
0,25-0,053 1751bA  1570b  17,88bA  2005b  21,7lb  2526b y = 16,74 + 1,13x 0,05*
<0,053 2526aA  2310a  2562aA 2877a  3153a  37.43a y = 24,09 + 1,73x 0,08*

@ AM = adubagio mineral; ® Dose de lodo de esgoto recomendada e seus mdltiplos 2, 4 e 8, considerando no calculo a taxa de mineralizagio de nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 120 kg ha* de nitrogénio a
cultura do milho; © Médias seguidas de mesma letra mintscula na coluna e maitscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3). ® Modelo de regressao linear ajustado para efeito
das doses de lodo de esgoto.
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O maior ganho em C nos microagregados em compara¢ao aos macroagregados nao
é reportado com frequéncia na literatura. Segundo a teoria da agregacdo, 0s
macroagregados devem conter maior teor de C que 0s microagregados, uma vez que 0S
agregados de maiores tamanhos sdo formados a partir de agregados menores ligados por
agentes cimentantes ou estabilizadores. No entanto, apesar da pouca ocorréncia, 0 aumento
de C em microagregados j& foi verificado em alguns trabalhos (BEARE et al., 1994;
DOMINGUES, 2013). Valores entre 22 e 36 g kg de C em microagregados num
Latossolo (camadas 0-0,05 m e 0,05-0,10 m) tratado com lodo de esgoto da ETE de
Barueri, na mesma &rea experimental do presente estudo, representaram de 46 a 72% a
mais de C em comparacédo aos valores médios nos macroagregados (DOMINGUES, 2013).

Em geral, as aplicacbes crescentes de lodo de esgoto incrementarm os teores de
COT nas classes de agregado do solo. Os teores de COT aumentaram linearmente com as
doses de lodo aplicadas ao solo, independentemente da classe de agregado avaliada e da
profundidade de amostragem.

O fato dos microagregados apresentarem os maiores teores de COT no experimento
de Jaguaritna pode ser explicado por outra teoria de agregacdo proposta por OADES
(1984), que é controvérsia a teoria proposta por TISDAL & OADES (1982). Pela teoria de
OADES (1984), as particulas priméarias do solo encontram-se unidas e envoltas pela
matéria organica particulada (MOP), formando, assim, os macroagregados. Na medida em
que a MOP que envolve as particulas primarias sofre acdo decompositora dos
microrganismos, ha desestabilizacdo do macroagregado e formacgdo de microagregados.
Dessa maneira, admite-se que os microagregados formados séo enriquecidos em matéria
organica, devido a incorporacdo de exsudados liberados durante o processo de
decomposicdo (GOLCHIN et al., 1997; SIX et al., 1998).

Além disso, tal comportamento pode ser devido as caracteristicas préprias do solo
da area. Em solos tropicais, como os Latossolos, ha predominancia de éxidos e argila do
tipo 1:1, o que pode ocasionar acumulo de C na estrutura granular do solo e resultar em
alta estabilidade (ROSCOE et al., 2004). No caso desses solos, a formacdo de agregados é
menos influenciada pela adicdo de matéria organica (SIX et al., 1999; DENEF et al., 2004)
e esta, por sua vez, acumularia predominantemente em microagregados em funcdo da
interacdo com os minerais de argila (SOLLINS et al., 1996).

Na Tabela 4, ao comparar o tratamento com adubo mineral e o da dose referéncia

de lodo (1N), verifica-se que sO houve diferenga entre esses tratamentos na menor classe
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de agregado (<0,053mm), em que a dose 1N apresentou os maiores teores de COT até 0,10
m de profundidade.

Nas duas areas avaliadas, verificou-se decréscimo dos teores de COT com aumento
da profundidade, atingindo valores de 12,2 e 11,0 g kg™ para a area de Campinas e
Jaguarilina, respectivamente (Tabela 4). O gradiente de carbono a partir da superficie do
solo é fato reconhecido e relacionado com os processos de transformacdo da matéria
organica pela atividade microbiana edafica a partir do aporte de restos culturais e/ou de
residuos organicos aplicados (FONSECA et al., 2007).

As diferengas para o incremento de C devido & aplicacdo de lodo nas areas
experimentais de Campinas e Jaguariina também merecem destaque. O maior ganho de C
foi verificado na area experimental de Campinas, em que o solo apresenta 58% de argila,
valor este superior aos 45% de argila da area experimental de Jaguariina.

A textura do solo controla, pelo menos em parte, sua capacidade em estocar C
(IKOLBL & KOGEL-KNABNER, 2004; ZINN et al., 2007), e espera-se que a saturagao
em C seja maior quanto maior o teor de argila. Dessa forma, como 0s solos em questao
apresentaram entre 23 e 24 g kg de matéria organica na camada superficial 0 a 0,20 m
(dados nédo publicados), maiores incrementos em C no solo com 58% de argila podem ser
explicados pela provavel maior capacidade em acumular/estabilizar a fragcdo orgéanica
aplicada via lodo (IKOLBL & KOGEL-KNABNER, 2004).

Com base nas massas de agregado (Tabelas 1 e 2) e nos teores de C (Tabelas 3 e 4)
foram calculadas as quantidades de C em cada classe de agregado (Tabelas 5 e 6).

Embora as classes de agregado com diametro superior a 2,00 mm no experimento
de Campinas e inferior a 0,053 mm no experimento de Jaguariina tenham apresentado os
maiores teores totais de C nas trés profundidades estudadas (Tabelas 3 e 4), quando se
avalia a contribuicdo em C ponderada pela massa de agregados a situacdo € alterada
(Tabelas 5 e 6). Observa-se, por exemplo, que na area experimental em Campinas a
contribuicdo em C dos macroagregados variou entre 18 e 33% considerando-se as trés
camadas avaliadas até 0,20 m de profundidade. Em Jaguariina a fracdo inferior a 0,053
mm respondeu por somente 3 a 5% do total de C do solo.

Em Campinas, a segunda classe que mais contribuiu para o acimulo de C total no
solo, foi a classe de 4,00-2,00 mm, com valores entre 2,1 a 8,8 g kg de solo (Tabela 5).
Em Jaguarina foi a classe entre 0,25-0,053 mm com valores médios de C total variando

de 2,5a7,1 g k! (Tabela 6). De modo geral as quantidades de C nas classes de agregado,
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exceto para as de diametro 9,52-4,00 mm e <0,053 mm, foram incrementadas com a

aplicacdo do lodo (Tabelas 5 e 6).

Tabela 5. Quantidade de carbono em classes de agregado do solo até 0,20 m de
profundidade em funcédo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto
(1IN e 2N) em Latossolo Vermelho eutroférrico — Campinas (SP).

Classes de Tratamentos
Agregado AM @ 1IN @ 2N
------------------ Quantidade (g) ------------------
mm 0-0,05 m
9,52-4,00 053Ac® 1,11 A cd 2,11 A cd
4,00-2,00 211ADb 514Bb 8,81Ch
2,00-0,25 9,65Aa 15,19B a 19,05Ca
0,25-0,053 2,38Ab 3,00B¢ 3,68B¢C
<0,053 041Ac 0,60 Ad 0,83Ad
0,05-0,10 m
9,52-4,00 0,75Ac 1,51 AB d 1,93Bd
4,00-2,00 2,38Ab 4,85B b 6,63Ch
2,00-0,25 8,41 Aa 12,05B a 14,22 Ca
0,25-0,053 2,32 Ab 3,17 Ac 455B ¢
<0,053 0,32Ac 0,46 Ad 0,73Ae
0,10-0,20 m
9,52-4,00 1,39 A bc 1,27 Ac 2,07 Ac
4,00-2,00 2,45 Ab 3,39 ABb 3,75Bb
2,00 - 0,25 6,68 A a 8,79Ba 891Ba
0,25-0,053 1,76 Ab 2,73ADb 2,69 A bc
<0,053 029 Ac 0,43Ac 0,43 Ad

(MAM = adubagio mineral; @ Dose de lodo de esgoto recomendada e seu dobro 2, considerando no calculo a taxa de
mineralizac&o de nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 80 kg ha™* de nitrogénio a cultura do milho; &) Médias
seguidas de mesma letra mindscula na coluna e maidscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade (n = 4).
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Em relacdo ao teor total de N na &rea de Campinas para a profundidade 0-0,05 m,
ndo houve diferenca entre as classes de agregado para o tratamento com adubagdo mineral
(Tabela 7). Nas duas outras camadas avaliadas foram observadas diferencas quanto aos
teores totais de N, sendo que a 0,05-0,10 m a classe <0,053 mm apresentou maior teor de
N comparativamente aos macroagregados com diametro superior a 2,00 mm. A 0,10-0,20
m, novamente houve destaque para a classe de agregado com didmetro < 0,053 mm, com
esta apresentando-se mais enriquecida em N que as demais.

Na comparacdo entre adubacdo mineral e os tratamentos com lodo de esgoto, nas
trés profundidades avaliadas, é possivel observar que a reciclagem deste residuo no solo
incrementa 0 N nos agregados com didmetro >2,00 mm e esse efeito é dependente da dose
aplicada (Tabela 7). Em média, os valores de N nesses agregados foram cerca de duas e
trés vezes maiores quando do uso das doses 1N e 2N, respectivamente, em comparagado
com tratamento AM.

De modo geral, nos agregados <2,00 mm somente verificam-se diferengas entre 0s
tratamentos 2N e AM, o que confirma a importancia do aporte de C no incremento do
elemento no solo.

Ao considerar o solo sem fracionar (Tabela 7), o efeito do lodo foi verificado até
0,10 m de profundidade, em que a maior dose aplicada conduziu a incrementos de N iguais
a 46% na camada 0-0,05 m e 63% na camada 0,05-0,10 m em relacdo a adubacdo mineral.
O tratamento 1 N somente foi diferente da adubacdo mineral na camada 0-0,05 m.

Para a area localizada em Jaguarilna, em relacdo ao teor total de N, houve interacdo
significativa entre doses de lodo de esgoto e as classes de agregado nas trés profundidades
estudadas (Tabela 8). Independentemente da dose de lodo e do adubo mineral aplicados ao
solo, observou-se que agregados <0,053 mm apresentaram maiores teores de N total,
diferindo das demais classes de agregado. Os teores totais de N no solo sem fracionar
aumentaram com a aplicacdo crescente de lodo de esgoto nas profundidades 0-0,05 e 0,05-
0,10 m. Para todas as camadas avaliadas observa-se que a aplicacdo de doses crescentes de
lodo de esgoto proporcionou aumentos lineares nos teores totais de N, exceto para a classe
<0,053 mm da camada 0,05-0,10 m, que apresentou efeito quadratico com o aumento das
doses de lodo (Tabela 8). Os coeficientes angulares das equacfes de reta ajustadas aos
resultados na camada 0-0,05 m indicam que nos microagregados o efeito das doses foi
maior do que nos macroagregados, sendo os incrementos de 0,11 e 0,15 g kg de N para

cada uma dose de lodo aplicada, enquanto nos macroagregados o valor médio foi de 25 a
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45% inferior. Nas demais profundidades é possivel verificar 0 mesmo comportamento,
principalmente a 0,10-0,20 m de profundidade.

Considerando que agregados menores sdo mais estaveis no solo (SOLLINS et al.,
1996), praticas de manejo que incrementem N ou C nestes compartimentos tém
potencialmente impactos importantes nos estoques desses elementos no sistema edéafico.
Além do aspecto relacionado a estabilidade temporal dos ganhos em N ou C, por meio dos
resultados da Tabela 2 verifica-se que a participacdo dos microagregados na massa de solo
fica entre 16 e 27%, o que pode ser significativo quando associado ao incremento em N
nessas classes de agregado, conforme discutido adiante.

Entre as classes de agregado é possivel perceber maior diferenciacdo quanto ao teor
de N na medida em que a dose de lodo aumenta (Tabela 8). Ha favorecimento ao
incremento em N nos agregados de menor didmetro, conforme discutido anteriormente
para os coeficientes angulares das equacoes de reta.

Ao comparar o tratamento com adubo mineral (AM) e a dose recomendada de lodo
(IN), ndo houve diferenca entre tais tratamentos nas profundidades avaliadas. Assim, 0s
teores totais de N do solo e das classes de agregado obtidos na dose 1N estdo de acordo
com os obtidos no tratamento AM, uma vez que a dose recomendada é calculada para
fornecer a mesma quantidade de N para a cultura que a adubacéo mineral.

Calculou-se a contribuicdo da massa de cada classe de agregado na quantidade de N
total das duas areas. Considerando os teores de N total ponderados pelas massas na area de
Campinas (Tabela 9), observou-se que a classe com didametro de 2,00-0,25 mm apresentou
a maior quantidade de N total, sequida da classe de 4,00-2,00 mm, as quais detém as
maiores porcentagens de massa total do solo (aproximadamente 59 e 17%,
respectivamente). As classes que menos contribuiram com N total no solo foi a maior e a
menor classe de agregado (9,52-4,00 e <0,053 mm) que nao diferiram entre si,
considerando-se as trés profundidades. Os valores médios de N na classe 2,00-0,25 mm
foram de 1,3; 1,1 e 0,8 g para as profundidades 0-0,05, 0,05-0,10 e 0,10-0,20 m,
respectivamente, o que representa aproximadamente 60, 55 e 14% do total de N no solo na
mesma ordem.

Ainda na area de Campinas, observa-se que houve diferenca entre os tratamentos
com aplicacdo de lodo e adubagdo mineral apenas nas classes com diametro entre 4,00-
2,00 e 2,00-025 mm nas camadas 0-0,05 e 0,05-0,10 m, enquanto na profundidade de 0,10-

0,20 m, a diferenca é verificada apenas na classe de 2,00-0,25 mm (Tabela 9).
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Tabela 6. Quantidade de carbono em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em funcéo da aplicacdo de adubo mineral (AM)
e doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico — Jaguariuna (SP).

C:;:SZES AM® ON IN® DOSZN 4N N Equagdo de regressio :
o g kg*
0-0,05 m
9,52-4,00 1,15cA®  096¢c 1,46 cd A 1,65 cd 1,93 cd 1,58 d NS
4,00-2,00 1,93cA 151c 2,38CA 231c 2,79 ¢ 3,10¢ y=1,92 +0,17x 0,78*
2,00-0,25 7.22aA 6,34 a 7.40a A 7.72a 8,86 a 10,41 a y = 6,69 + 0,48x 0,97*
0,25-0,053 435b A 3,90 b 392bA 4,16 b 461D 7,09 b y = 3,51 + 0,41x 0,92*
<0,053 0,84c A 0,64 c 0,84d A 0,78 d 0,89 d 1,27 d NS
0,05-0,10 m
9,52-4,00 1,24 cd A 1,20 cd 1,80 c A 1,71¢ 1,92 ¢ 1,45 d NS
4,00-2,00 2,00c A 1,93 ¢ 2,58b A 2,60 b 3,03b 3,19¢ y = 2,26 + 0,14x 0,77*
2,00-0,25 6,75a A 6,29 a 6,93aA 7.38a 8,40 a 9,67 a y = 6,49 + 0,42x 0,98*
0,25-0,053 332b A 2,81b 291b A 3,29 b 3,63 b 5,28 b y = 2,65 + 0,31x 0,97*
<0,053 0,54d A 0,47 d 0,56 d A 0,54 d 0,68 d 0,95 d NS NS
0,10-0,20 m
9,52-4,00 1,72c A 1,85¢ 2,12b A 2,09 ¢c 231c 2,08d NS
4,00-2,00 2,34cd A 2,16 b 2,46 b A 2,52 be 297bc  324c y=2,18 + 0,13x 0,93*
2,00-0,25 6,65aA 5,69 a 6,42aA 7,26 a 7.83a 8,76 a y = 6,11 + 0,36x 0,91*
0,25-0,053 2,79b A 2,53 b 2,62b A 3,16 b 3,06 b 4,25 b y = 2,50 + 0,21x 0,92*
<0,053 0,45d A 0,42 d 0,45cB 0,50 d 0,56 d 0,72 e NS

(@ AM = adubagdo mineral; @ Dose de lodo de esgoto recomendada e seus multiplos 2, 4 e 8, considerando no calculo a TMN do lodo de 30% e o fornecimento 120 kg ha de N & cultura do
milho; &) Médias seguidas de mesma letra mintscula na coluna e maitscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3); ® Modelo de regresséo linear
ajustado para efeito das doses de lodo de esgoto.
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Tabela 7. Nitrogénio total em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em
funcdo da aplicagdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (1IN e 2N) em

Latossolo Vermelho eutroférrico — Campinas (SP).

Classes de Tratamentos
Agregado AM @ 1IN @ 2N
g kg*
m 0-0,05m
Solo 157B® 2,14 A 2,56 A
9,52-4,00 1,46 C a 2,50 B ab 433Aa
4,00-2,00 1,41Ca 2,80Ba 400Aa
2,00-0,25 1,48 Ba 2,14 AB ab 2,49 Ab
0,25-0,053 1,51Ba 1,95 AB b 2,19 ADb
<0,053 2,06 Ba 2,61 AB ab 295ADb
0,05-0,10 m
Solo 1,42 B 1,80 AB 2,08 A
9,52-4,00 1,33Ch 2,06 B ab 356 Aa
4,00-2,00 1,24Chb 2,25B ab 321Aa
2,00-0,25 1,47 B ab 1,93 ABb 225Ab
0,25-0,053 1,59 B ab 2,01 AB Db 2,33ADb
<0,053 1,95Ca 257Ba 3,26 Aa
0,10-0,20 m
Solo 1,20 A 1,31 A 1,36 A
9,52-4,00 1,07Cbhb 1,57Bb 1,97 Ab
4,00-2,00 1,38Chb 1,71Bb 1,72 A bc
2,00-0,25 1,32 Ab 1,54 Ab 1,57 Ac
0,25-0,053 1,41Bb 1,67 ABb 1,80 A bc
<0,053 1,85Ba 2,14 AB a 234 Aa

@AM = adubagdo mineral; @ Dose de lodo de esgoto recomendada e seu dobro 2, considerando no calculo a TMN do lodo de 30% e o
fornecimento 80 kg ha™ de N a cultura do milho; ® Médias seguidas de mesma letra minGiscula na coluna e maidscula na linha ndo

diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).
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Tabela 8. Nitrogénio total em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em funcéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses
de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico — Jaguariuna (SP).

Classes de Dose

Agregado AM ON IN® 2N 4N 8N Equagdo de regressdo r
mm gkg*
0-0,05m
Solo 1,37A® 124 1,43 A 1,61 1,70 1,99 y = 1,33 + 0,09x 0,93*
9,52-4,00 1,40 c A 1,30 be 1,49 c A 1,47 ¢ 1,64cd  2,04c y =1,33 + 0,09x 0,97*
4,00-2,00 1,38cA 1,27¢ 1,35c A 1,50 ¢ 1,70 ¢ 1,92 cd y = 1,30 + 0,08x 0,96*
2,00-0,25 1,34c A 1,15¢ 1,31cA 1,36 C 1,49 d 1,79 d y=1,19 + 0,08x 0,98*
0,25-0,053 1,64b A 1,47 b 1,69b A 1,80 b 2,02b 2,39b y=155+0,11x 0,98*
<0,053 2,12a A 195a 2,27aA 241a 2,71a 3,24 a y = 2,06 + 0,15x 0,98*
0,05-0,10 m
Solo 1,4 A 1,31 2,74 A 1,64 1,81 2,14 NS
9,52-4,00 1,48 b A 1,30 be 1,49b A 1,50 be 1,71b 2,11b y = 1,33 + 0,09x 0,99*
4,00-2,00 1,33bc A 1,28 bc 1,43bc A  144bc  1,55bc 1,72 ¢ y =1,33 + 0,05x 0,95*
2,00-0,25 1,15¢c A 1,09 ¢ 1,20 c A 1,29 ¢ 1,41 ¢ 1,58 ¢ y = 1,14 + 0,06x 0,96*
0,25-0,053 1,41b A 1,37b 1,54b A 1,61b 1,78 b 2,10b y = 1,42 + 0,09x 0,99*
<0,053 2,29aA 2,15a 243aA 2,67 a 3,06 a 3,62a y=2,25+0,18x 0,98*
0,10-0,20 m
Solo 1,32 A 1,21 1,30 A 1,46 1,59 1,78 y=1,26 +0,07x 0,95*
9,52-4,00 1,36 b A 1,28 b 1,37b A 1,43 b 1,51 be 1,71¢ y =1,31 + 0,05x 0,99*
4,00-2,00 1,38b A 1,27 b 1,37b A 1,50 b 1,61b 1,80 be y = 1,32 + 0,06x 0,96*
2,00-0,25 1,23b A 1,18 b 1,26 b A 1,37 b 1,37 ¢ 1,44 d y = 1,24 + 0,03x 0,76*
0,25-0,053 1,41b A 1,32 b 1,46 b A 1,56 b 1,66 b 1,97 b y = 1,36 + 0,08x 0,98*
<0,053 2,09aA 1,89a 2,09aA 2,31a 2,43 a 2,96 a y =1,96 + 0,13x 0,98*

@ AM = adubacgo mineral; @ Dose de lodo de esgoto recomendada e seus maltiplos 2, 4 e 8, considerando no calculo a TMN do lodo de 30% e o fornecimento 120 kg ha* de N a cultura do milho; © Médias
seguidas de mesma letra mindscula na coluna e maitscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade; ® Modelo de regresséo linear ajustado para efeito das doses de lodo de esgoto.
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Tabela 9. Quantidade de nitrogénio em classes de agregado do solo até 0,20 m de
profundidade em fungéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto
(IN e 2N) em Latossolo Vermelho eutroférrico — Campinas (SP).

Classes de Tratamentos
Agregado AM @ 1IN @ 2N
--------------- Quantidade (g) ---------------
mm 0-0,05 m
9,52-4,00 0,056Ab® 0,10 A cd 0,16 A cd
4,00-2,00 0,20Ch 0,44Bb 0,67Ab
2,00-0,25 0,96 Ca 1,36 Ba 1,56 Aa
0,25-0,053 0,25Ab 0,28 Ac 0,32Ac
<0,053 0,04Ab 0,06 Ad 0,07Ad
0,05-0,10 m
9,52-4,00 0,08 Ac 0,13Ad 0,15Ad
4,00-2,00 0,23Ch 0,40B b 054Ab
2,00-0,25 0,87Ca 1,14Ba 1,30 Aa
0,25-0,053 0,25Bb 0,31Bc 043Ac
<0,053 0,03AcC 0,04 Ad 0,07 Ad
0,10-0,20 m
9,52-4,00 0,12 AB cd 0,11Bc 0,21 Ac
4,00-2,00 0,27 Ab 0,32Ab 0,34Ab
2,00-0,25 0,71Ba 0,87 Aa 0,84Aa
0,25-0,053 0,19 A bc 0,26 Ab 0,25 A bc
<0,053 0,03Ad 0,04Ac 0,04 Ad

@ AM = adubagio mineral; @ Dose de lodo de esgoto recomendada e seu dobro 2, considerando no célculo a taxa de mineralizagdo do
nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 80 kg ha* de nitrogénio a cultura do milho; ® Médias seguidas de mesma letra minGscula
na coluna e maiGscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).

Em relacdo aos teores totais de N ponderados na area de Jaguariuna (Tabela 10) a
aplicacdo de doses crescentes de lodo proporcionou alteracdo da distribuicdo de N entre as
classes de agregado. Como na area anterior, a quantidade de N total foi maior na classe
2,00-0,25 mm, a qual detém a maior porcentagem da massa total do solo. Os valores
médios de N nessa classe nas camadas 0-0,05, 0,05-0,10 e 0,10-0,20 m foram iguais a 0,76;
0,71 e 0,69 g, respectivamente, representando cerca de 49% do total de N. A classe <0,053
mm (com menor porcentagem da massa total do solo) apresentou as menores quantidades

de N nas trés camadas, contribuindo com aproximadamente 3 a 4% do total.
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Tabela 10. Quantidade de nitrogénio em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em funcdo da aplicacdo de adubo mineral

(AM) e doses de lodo de esgoto (0,1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico — Jaguariiina (SP).

f;figiff AM® ON IN® oo 2N 4N 8N Equagéio de regresso r
o g kg*
0-0,05m
9,52-4,00 010cA® 0,09 ¢ 0,13cd A 0,15cd 017c 0,13d NS
4,00-2,00 0,17c A 0,13 ¢ 0,20cA 0,20 ¢ 0,25¢ 025¢ y =0,18 + 0,01x 0,77*
2,00-0,25 0,74aA 0,64 a 0,71aA 0,74 a 0,80a 0,95a y =0,70 + 0,03x 0,92*
0,25-0,053 0,37b A 0,36 b 0,34b A 0,36 b 0,38b 058D y = 0,32 + 0,03x 0,82*
<0,053 0,06 c A 0,05¢ 0,06dB 0,06 d 0,07d 0,10d NS
0,05-0,10 m
9,52-4,00 0,13cA 0,12 ¢ 0,19bB 0,17¢ 0,20c 0,15d NS
4,00-2,00 0,19 bc A 0,19b 0,24b A 0,23b 026b 0,27c y = 0,21 + 0,008x 0,70*
2,00-0,25 0,65aA 0,62 a 0,64aA 0,69 a 0,76a 087a y = 0,62 + 0,03x 0,99*
0,25-0,053 0,26 b A 0,24 b 0,24b A 0,27 b 028b 041b y = 0,22 + 0,02x 0,93*
<0,053 0,05d A 0,04d 0,05cA 0,05d 007d 0,10e y = 0,04 + 0,008x 0,99*
0,10-0,20 m
9,52-4,00 0,17b A 0,19b 021b A 0,20 b 022b 0,20¢c NS
4,00-2,00 0,23bA 021b 0,23b A 0,24 b 028b 030D y =0,22 + 0,01x 0,92*
2,00-0,25 0,66aA 0,61a 0,64aA 0,72 a 071a 0,77a y = 0,64 + 0,02x 0,80*
0,25-0,053 0,22b A 0,21b 0,21b A 0,24b 023b 033D y = 0,20 + 0,015x 0,88*
<0,053 0,04c A 0,04 c 0,04c A 0,04 c 0,04 c 0,06 d NS

(1) AM = adubacio mineral; @ Dose de lodo de esgoto recomendada e seus multiplos 2, 4 e 8, considerando no calculo a taxa de mineralizacdo do nitrogénio do lodo de 30% e o
fornecimento 120 kg ha™* de nitrogénio a cultura do milho; ® Médias seguidas de mesma letra mintiscula na coluna e maitdscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a
5% de probabilidade (n = 3); ® Modelo de regresséo linear ajustado para efeito das doses de lodo de esgoto.
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3.3 Relacdo C/N e grau de humificacdo da matéria organica (HriL)

Os maiores valores da relagdo C/N da area de Campinas, para a camada 0-0,05 m,
foram observados nos tratamentos com lodo de esgoto, principalmente na dose 2N, com
destaque para as classes com didmetro entre 9,52-4,00 e 4,00-2,00 mm, que apresentaram
0s maiores valores para este parametro (Tabela 11). No tratamento com adubo mineral e
com a menor dose de lodo aplicada, os valores para as classes de agregados foram
semelhantes.

No solo sem fracionamento, a dose 2N também se destacou, apresentando o maior
valor para relagdo C/N e diferindo dose 1N e da AM (Tabela 11).

Na profundidade de 0,05-0,10 m, os macroagregados (9,52-4,00 e 4,00-2,00 mm)
continuaram com o0s maiores valores em relacdo as demais classes de agregado nos
tratamento com doses do residuo organico, apresentando valores superiores em relacéo ao
tratamento com adubo mineral, porém sem diferenca entre as duas doses aplicadas (Tabela
11). Na profundidade 0,10-0,20 m, os macroagregados também apresentaram 0s maiores
valores para a relagdo C/N, porém a diferenca é melhor evidenciada no tratamento com o
dobro da dose de lodo aplicada (2N), ou seja, o efeito do lodo diminui com o aumento da
profundidade e este também ¢é dependente da dose do residuo aplicada.

A maior relacdo C/N nos macroagregados em comparacdo com os microagregados
era, de certa forma, esperada, uma vez que a matéria organica presente na estrutura de
macroagregados compreende os residuos organicos frescos ou em estagio inicial de
decomposicdo (JASTROW, 1996; KUSHWAHA et al.; 2001; SIX, et al. 2002).

Além do aporte de material orgénico via lodo, a contribuicdo das plantas via
sistema radicular e restos culturais também deve ter contribuido para as diferencas
verificadas entre os tratamentos.

Para a area de Jaguarilna observa-se totalmente o oposto, em que 0S maiores
valores de relacdo C/N foram verificados nos microagregados (Tabela 12). Na camada O-
0,05 m a classe de microagregados <0,053 mm apresentou o maior valor de relacdo C/N,
igual a 13, independentemente do tratamento, diferindo das demais classes avaliadas. No
entanto, na maior dose de lodo (8N) houve influéncia nos macroagregados, mais
precisamente na classe com diametro de 4,00-2,00 mm, em que a relacdo C/N ndo diferiu

das classes de microagregados.
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Na camada 0,05-0,10 m, os valores da relacdo C/N, em geral, também foram

maiores nos microagregados, com destaque para a classe 0,25-0,053 mm, com valores de

C/N entre 12 e 13 (Tabela 12). Nessa mesma camada, verifica-se influéncia de todos os

tratamentos nos macroagregados, principalmente as classes de 4,00-2,00 e de 2,00-025

mm, as quais ndo diferiram da menor classe de microagregados.

Tabela 11. Relacdo carbono/nitrogénio da matéria organica em classes de agregado do
solo até 0,20 m de profundidade em funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses
de lodo de esgoto (1N e 2N) em Latossolo Vermelho eutroférrico — Campinas (SP).

Classes de Tratamentos
Agregado AM @ IN® 2N
____________________ g kgt ------- -
m 0-0,05 m
Solo 9,72B® 11,18 B 12,70 A
9,52-4,00 982Ca 11,53 B a 1345Aa
4,00-2,00 1051 Ca 11,65B a 13,23 Aa
2,00-0,25 10,24 B a 11,18 AB a 12,25 A bc
0,25-0,053 991Ba 10,69 AB a 1153 Ac
<0,053 10,04 B a 11,08 AB a 11,65 A bc
0,05-0,10 m
Solo 10,12 B 11,39 A 11,53 A
9,52-4,00 9,60Bb 11,57 Aab 12,56 A a
4,00-2,00 10,61 B a 12,16 Aa 12,40 Aa
2,00-0,25 9,72Bb 10,60 Ac 10,95ADb
0,25-0,053 9,42Bb 10,37 Ac 10,55 A b
<0,053 9,86 Bb 10,78 A bc 10,72 A b
0,10-0,20 m
Solo 10,33 B 1271 A 12,77 A
9,52-4,00 1145Aa 11,35 Aa 991Ba
4,00-2,00 8,96Bb 10,69 A a 10,94 Aa
2,00-0,25 9,39Ab 10,14 A a 10,60 Ab
0,25-0,053 9,48 Ab 10,53 Aa 10,64 Ab
<0,053 940Bb 11,38 Aa 11,33Ab

@ AM = adubag&o mineral; ® Dose de lodo de esgoto recomendada e seu dobro 2, considerando no calculo a taxa de mineralizagio do
nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 80 kg ha™ de nitrogénio a cultura do milho; ® Médias seguidas de mesma letra
minuGscula na coluna e maiuscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).

80



Tabela 12. Relacdo carbono/nitrogénio da matéria orgénica em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em fun¢do da aplicacdo
de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico — Jaguariuna (SP).

23?:;:1(?5 AM® N NG Dozsle\zl N &N Equaco de regressio * r?
mm g kg
0-0,05m

Solo 11A® 1 11A 11 12 12 NS --
9,52-4,00 11b A 11b 11cd A 11 bc 12 bc 12b y =10,83 + 0,16x 0,96*
4,00-2,00 12b A 11b 12b A 12b 11 bc 12 ab y=11,51 +0,07x 0,30*
2,00-0,25 10cA 10c 10d A 10c 1l1c lic y =10,17 + 0,13x 0,70*
0,25-0,053 12b A 11b 12bc A 12 b 12b 12 ab y =11,28 + 0,13x 0,79*

<0,053 13aA 13 a 13aA 13 a 13 a 13a NS ---

0,05-0,10 m

Solo 10A 10 7TA 9 10 9 NS ---

9,52-4,00 10cA 10c 9cA 10c 10c 10d NS ---
4,00-2,00 10bc A 10 bc 11b A 11b 12b 12b y =10,60 + 0,71x 0,82*
2,00-0,25 10bc A 10c 11b A 11 bc 110b 11 bc y = 10,48 + 0,09x 0,57*
0,25-0,053 13aA 12a 12a A 12 a 13a 13a y =12,07 + 0,13x 0,64*
<0,053 12b A 11 ab 12aA 11b 11b 1l1c y =11,25 - 0,09x 0,61*

0,10-0,20 m

Solo 11A 11 11 11 11 11 NS ---
9,52-4,00 11aA 10 bc 10b A 10b 10b 11b y = 10,09 + 0,07x 0,75*

4,00-2,00 10aA 10b 11b A 10b 11b 11b NS ---
2,00-0,25 10aA 9c 10b A 10b 11b 11b y =9,62 + 0,25x 0,91*
0,25-0,053 12aA 12 a 12aA 13 a 13 a 13 a y=12,21 +0,11x 0,46*

<0,053 12aA 12a 12a A 12a 13a 13a NS ---

@ AM = adubagio mineral; @ Médias seguidas de mesma letra mindscula na coluna e maidscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3); © Dose de lodo de esgoto recomendada
e seus multiplos 2, 4 e 8, considerando no calculo a TMN do lodo de 30% e o fornecimento 120 kg ha™ de N a cultura do milho; ® Modelo de regressdo linear ajustado para efeito das doses de lodo de esgoto.
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Dessa maneira, os maiores valores da relacdo C/N nas classes de menor didametro
podem ser decorrentes dos maiores teores totais de C verificados para essas classes,
corroborando com os resultados encontrados por PASSOS et al. (2007). Em relacdo a
camada 0,10-0,20 m, as classes 0,25-0,053 e <0,053 mm ndo diferiram entre si,
apresentando os maiores valores para a relagdo C/N nas doses avaliadas. Para o tratamento
com adubacdo mineral ndo houve diferenca entre as classes de agregado.

De modo geral, houve influéncia da aplicacdo das doses de lodo de esgoto nas
classes de agregados. As classes de agregados do solo foram influenciadas pela aplicagédo
do residuo, em que os valores da relacdo C/N aumentaram linearmente com o aumento da
dose aplicada na camada 0-0,05 m. Nessa mesma camada ndo houve efeito de doses no
solo sem fracionar e na classe <0,053 mm (Tabela 12). Para a profundidade 0,05-0,10 m, a
relacdo C/N nas classes de agregado, também aumentaram linearmente com o aumento das
doses de lodo, exceto na menor classe (<0,053 mm), na qual houve reducdo da relagdo C/N
em funcéo das doses aplicadas. No solo e na maior classe de agregado, ndo houve efeito de
dose. Com relacdo a profundidade 0,10-0,20 m, ndo houve efeito de dose no solo e classes
entre 4,00-2,00 e <0,053 mm.

O grau de humificacdo (HriL) da matéria organica no solo e nas classes de agregado
para o experimento de Campinas sdo0 mostrados na Tabela 13. Houve interagdo entre os
tratamentos e as classes de agregados em estudo. Em relacdo aos tratamentos, verifica-se
que o tratamento com adubo mineral (AM) apresentou 0 maior grau de humificacdo em
comparagdo com os tratamentos com aplicacdo de lodo de esgoto, nas trés profundidades
avaliadas (Tabela 13). Como o tratamento 2N apresentou os maiores teores de C total
(Tabela 3), provavelmente devido ao aporte de matéria organica fresca adicionada a
superficie do solo via aplicacdo de lodo, pode ter ocorrido diluicdo da matéria organica
mais estabilizada, resultando em teores mais altos de C no solo, e consequentemente, baixo
grau de humificacdo da matéria organica.

Com relacéo as classes de agregado, verifica-se pequena diferenca entre as mesmas
para o tratamento AM, em que apenas a classe <0,053 mm se diferenciou das demais,
apresentando o menor grau de humificagdo para as camadas mais superficiais 0-0,05 e
0,05-0,10 m (Tabela 13). Isso indica certa homogeneidade na matéria organica desse
tratamento, o que é oposto ao verificado no solo com lodo, em que diferengcas mais

acentuadas entre as classes de agregado aparecem.
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Nos tratamentos com lodo, as classes com diametro entre 2,00-0,25 e
0,25-0,053 mm apresentaram os maiores valores de HriL para as camadas 0-0,05 e 0,05-
0,10 m, indicando efeito mais acentuado do residuo nessas classes, quando comparado as
demais. Ja& na camada 0,10-0,20 m, o efeito da aplicacdo da menor dose de lodo foi
evidenciado apenas na classe com didmetro de 2,00-0,25 mm, enquanto que a dose 2N
afetou todas as classes de agregado, exceto a menor classe (<0,053 mm). Tal fato reforga o
efeito conjunto da dose de lodo utilizada e da profundidade no perfil do solo. Neste
sentido, a utilizacdo de doses maiores ou 0 uso do residuo por longo prazo, podem alterar
os atributos relacionados & matéria organica medidos em maiores profundidades.

No experimento de Jaguarilina, os maiores valores do Hri foram verificados para o
solo sem adicdo de adubo mineral ou lodo de esgoto (ON) para as trés camadas (Tabela
14). Os maiores valores de HrL para o solo que néo recebeu qualquer tipo de adubo deve
ser funcdo da menor ciclagem de C via aporte de material organico metabolizavel pelos
microrganismos, podendo levar a decomposicdo mais intensa da matéria organica do
proprio solo (BAYER et al, 2002; GONZALEZ-PEREZ et al, 2004; GONZALEZ-PEREZ
et al, 2007).

A semelhanca do que foi verificado na area experimental de Campinas, houve
diminuicdo do grau de humificacdo da matéria organica com a aplicagdo de lodo de esgoto.
Pelas equacdes de regressdo (Tabela 14) observa-se que o0 Hg diminuiu com o aumento
das doses de lodo aplicadas ao solo nas profundidades avaliadas.

No que diz respeito as classes de agregado, verifica-se que a classe com diametro
de 2,00-0,25 mm apresentou 0s maiores valores para 0 Hry, independentemente da
aplicacdo do adubo mineral, das doses de lodo ou da auséncia de adubos, e da camada
avaliada. Os demais macroagregados (9,52-4,00 e 4,00-2,00 mm) aparecem logo em
seguida, sendo influenciados de forma semelhante a classe 2,00-0,25 mm. A classe menos
influenciada pelos tratamentos avaliados foi a classe de agregado <0,053 mm, cujos

valores de HriL foram sempre 0s menores.
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Tabela 13. Grau de humificacdo da matéria organica (HriL) em classes de agregado do
solo até 0,20 m de profundidade em funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses
de lodo de esgoto (1N e 2N) em Latossolo Vermelho eutroférrico — Campinas (SP).

Classes de Tratamentos
Agregado AM AN 2N
mm 0-0,05 m
Solo 16.507 A 11.565B 9.359 B
9,52-4,00 17473 A a 9.132B bc 4515Cbh
4,00-2,00 16.598 A a 8.192B¢c 4794 Ch
2,00-0,25 16.609 A a 11.482 B ab 8.754B a
0,25-0,053 16.671 Aa 13.053 B a 10.560 B a
<0,053 12.216 Ab 8.876 B bc 7.532Bab
0,05-0,20 m
Solo 16.933 A 12.138 B 10.911 B
9,52-4,00 19.200 A a 10.456 B bc 5904Chb
4,00-2,00 19.274 A a 9.591B¢c 6.763Chb
2,00-0,25 17975 A a 13.413Ba 11.153Ca
0,25-0,053 17.425 A a 12.799 B ab 11.118Ba
<0,053 13.948 Ab 10.172Bc 8.023Chb
0,10-0,20 m
Solo 22.277 A 16.599 B 16.545 B
9,52-4,00 21976 Aa 15.804B b 14.442 B ab
4,00-2,00 21433 Aa 15.244B Db 14.468 B ab
2,00-0,25 21.861 AB a 22.754 A a 17.083 B a
0,25-0,053 19.874 A a 15,576 AB b 14.254 B ab
<0,053 15.705A a 11.525Ab 10.480 A b

@ AM = adubagdo mineral; ® Dose de lodo de esgoto recomendada e seu dobro 2, considerando no célculo a taxa de
mineralizagdo do nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 80 kg ha* de nitrogénio a cultura do milho; ) Médias
seguidas de mesma letra mindscula na coluna e mailscula na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de

probabilidade (n = 4).
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Tabela 14. Grau de humificacdo da matéria organica (HriL) em classes de agregado do solo até 0,20 m de profundidade em funcéo da aplicacdo
de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) em Latossolo Vermelho distroférrico — Jaguariuna (SP).

C:;:ZSZE: AM© o o DzONse N = Equagéo de regresséo 2

mm gkg*

0-0,05 m

Solo 28.810A® 33,652 26.486 A 23.048 19.952 16.493 y = 29.518 - 1.864x 0,80*
9,52-400 28.253bA  32576b 26.789bA  25.774b 21.440b  15.396 bc y = 30.295 - 1.967x 0,94*
4,00-2,00 29.065b A  32.869b 27.756bA 24.361b 21.299b  16.186 ab y = 30.213 - 1.906x 0,91*
2,00-025 38656aA  45921a 35.063aB 33.08la 26.255 a 20.328 a y = 40.610 - 2.827x 0,86*
0,25-0,053 22.016c A  26514c 20351cA 18760 ¢ 14.739¢  11.434cd y = 23.392 - 1.677x 0,85*

<0,053 13.013d A 15.255d 11.657dA  10.787d 8.841d 7.317d y = 13.354 - 861x 0,81*

0,05-0,10 m

Solo 44721 A 49.895 39.985 A 37.764 30.613 25.673 y = 44.919 - 2.711x 0,85*
9,52-4,00 42434b A 46.921b 40.396b A 37.916ab  31.085b 25.302 b y = 43.965 - 2.547x 0,93*
4,00-2,00 43934b A 46.894b 36.760bB  36.360b 28.539 b 24.558 b y = 42.065 - 2.481x 0,83
2,00-0,25 56.943aA 61.852a 47.123aB  41.618a 36.914 a 30.303 a y = 53.536 - 3.325x 0,77*
0,25-0,053  30.124cA 35626c 28514cA 25.144c 20.432 ¢ 16.917 ¢ y = 31.629 - 2.101x 0,84*

<0,053 18.017d A 21.134d 16588 dA  15.316d 13.054d 10.723d y = 18.755 - 1.131x 0,83*

0,10-0,20 m

Solo 45.001 A 50.918 45383 A 40.169 31.899 27.103 y = 47.815- 2.907x 0,90*
9,52-4,00 41663bA 50.017b 44525bA 39.236ab 34.833ab  29.214 b y = 46.873 - 2.436x 0,90*
4,00-2,00 42339b A 47593b 41.731bA 37.231b 32222 b 26.080 b y = 44,535 - 2.521x 0,92*
2,00-0,25 53.152aA 62.785a 50.728aA  44.183a 38.686 a 36.471a y = 55.042 - 2.824x 0,71*
0,25-0,053 32476 cA  37.072c 31.213cA 24.476c 22.353 ¢c 18.018 ¢ y = 33.052 - 2.142x 0,81*

<0,053 18.897d A 20.141d 18779d A  14.849d 13.133d 10.861d y = 18.957 - 1.135x 0,86*

@ AM = adubagio mineral; @ Médias seguidas de mesma letra mindscula na coluna e maidscula na linha néo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3); © Dose de lodo de esgoto recomendada e seus multiplos 2, 4 e 8,
considerando no clculo a taxa de mineralizagao do nitrogénio do lodo de 30% e o fornecimento 120 kg ha* de nitrogénio a cultura do milho; ® Modelo de regressdo linear ajustado para efeito das doses de lodo de esgoto.
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De maneira geral, nas duas areas e para todos os tratamentos avaliados foi
verificado aumento no HriL da matéria orgénica do solo com a profundidade, sendo que 0s
menores valores do Hr. foram encontrados nas camadas mais superficiais (0-0,05 e 0,05-
0,10 m) (Tabelas 13 e 14). Assim, a matéria € mais recalcitrante na medida em que se
aprofunda no perfil do solo.

O fato da humificacdo da matéria orgénica aumentar ao longo do perfil se deve a
presenca de restos culturais acumulados, preferencialmente, na superficie do solo e cujos
incrementos em profundidade ocorrem a partir do material com algum grau de
decomposicdo (GONZALEZ-PEREZ et al. 2007).

Alguns trabalhos na literatura reportam o aumento do grau de humificacdo da
matéria organica do solo com a profundidade (GONZALEZ-PEREZ et al., 2007;
MARTINS et al., 2011). No entanto, GONZALEZ-PEREZ et al. (2006) avaliaram o efeito
da aplicacdo de lodo de esgoto na qualidade da matéria orgénica no solo inteiro e em
fracOes fisicas de um Latossolo. Esses autores verificaram que a matéria organica no solo
inteiro e nas fracdes fisicas ndo foram influenciadas pela aplicacdo de lodo, inclusive para
o0 grau de humificacdo da matéria organica do solo.

Ainda com relagdo as duas areas avaliadas, observa-se que relacdo C/N também pode
fornecer informacdes a respeito do grau de humificacdo da matéria orgénica do solo, uma
vez que menores valores de relagdo C/N estdo relacionados a maiores graus de
humificacdo, estando ainda relacionada com a diminuicdo na taxa de decomposicédo do C
(MARTINS et al.,, 2011). Os resultados obtidos aqui para o grau de humificacdo da
matéria organica (Tabelas 13 e 14) estdo coerentes com os valores obtidos para relacdo
C/N (Tabelas 11 e 12), em que esses parametros se correlacionaram inversamente, ou seja,
os tratamentos com menores valores de relacdo C/N apresentaram 0s maiores valores para
0 grau de humificacdo e vice-versa. Este comportamento pode ser observado nas Figuras 1
e2.

Outros trabalhos também evidenciaram comportamento semelhante. MARTIN-
NETO et al. (1994) estudando o efeito do cultivo na matéria organica do solo por meio de
ressonancia paramagnética eletrdnica, observaram que 0s niveis mais elevados de radicais
livres do tipo semiquinonas correlacionavam-se com baixos valores da relacdo C/N, os
quais estdo associados ao elevado grau de humificacdo da matéria organica. MARTINS et
al. (2011) também verificaram alta correlacdo entre a relacdo C/N e o grau de humificacao

ao avaliar a qualidade da matéria organica em Latossolo Vermelho distroférrico no Parana.
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Os resultados aqui apresentados revelaram alteragcdes no grau de humificacdo da

matéria organica em funcdo das aplicacdes sucessivas de lodo de esgoto, apesar dessas

aplicacdes terem sido interrompidas por aproximadamente 2 e 4 anos nas areas de

Campinas e Jaguariina, respectivamente.
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Figura 1. Correlacdo entre a relacdo C/N e o grau de humificacdo (HriL) em Latossolo
Vermelho eutroferrico, Campinas — SP.
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88



4. CONCLUSOES

1- A fertilizacdo com lodo de esgoto aumentou os teores de carbono no solo e nas
classes de agregados.

2- O aumento de carbono via aplicacdo de lodo de esgoto ocorreu principalmente
nos macroagregados.

3- As aplicacBes de lodo ao solo promoveram aumento do contetdo de matéria

organica com estruturas menos aromaticas, ou seja, menos humificada.

89



5. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ASSIS, R.L. De. & LANCAS, K.P. Agregagdo de um nitossolo vermelho distroférrico sob
sistemas de plantio direto, preparo convencional e mata nativa. Engenharia Agricola, v.30,
p.58-66, 2010.

BARBOSA, G.M.C., TAVARES FILHO, J.; FONSECA, I.C.B. Condutividade hidraulica
saturada e ndo saturada de Latossolo Vermelho eutroférrico tratado com lodo de esgoto.
Revista Brasileira de Ciéncia do Solo, v.28, p.403-407, 2004.

BEARE, M.H.; HENDRIX, P.F.; CABRERA. M.L.; COLEMAN, D.C. Aggregate-
Protected and Unprotected Organic Matter Pools in Conventional- and No-Tillage Soils.
Soil Science Society of America Journal, v.58, p.787-795, 1994,

BAYER, C.; MARTIN-NETO, L.; SAAB, S.C. Diminuicdo da humificacdo da matéria
orgénica de um cambissolo himico em plantio direto. Revista Brasileira de Ciéncia do
Solo, v.27, p.537-544, 2003.

BAYER, C.; MARTIN-NETO, L.; MIELNICZUK, J.; SAAB, S.C.; MILORI, D. M. B. P,;
BAGNATO, V.S. Tillage and cropping system effects on soil humic acid characteristics as
determined by electron spin resonance and fluorescence spectroscopies. Geoderma, v.105,
p.81-92, 2002.

BETTIOL, W.; GHINI, R. Impacts of sewage sludge in topical soil: A case study in Brazil.
Applied and Environmental Soil Science, v.2011, p.1-11, 2011.

BUENO, J.R.P; BERTON, R.S; SILVEIRA, A.P.D; MARCIO KOITI CHIBA, M.K;
ANDRADE, C.A. DE.; DE MARIA, I.C. Chemical and microbiological attributes of na
oxisol treated with successive applications of sewage sludge. Revista Brasileira de Ciéncia
do Solo, v. 35, p. 1461-1470, 2011.

COSTA JUNIOR, C.; PICCOLO, M. C.; NETO, M. S.; CAMARGO, P. B.; CERRI, C. C,
BERNOUX, M. B. Carbono em agregados do solo sob vegetacdo nativa, pastagem e
sistemas agricolas no bioma cerrado. Revista Brasileira de Ciéncia de Solo, v.36, p.1311-
1321, 2012.

DE MARIA, I.C.; KOCSSI, M.A.; DECHEN, S.C.F. Agregacdo do solo em area que
recebeu lodo de esgoto. Bragantia, v.66, p.291-298, 2007.

ELLIOTT, E.T. Aggregate structure and carbon, nitrogen, and phosphorous in native and
cultivated soils. Soil Science Society of America Journal, Madison, v.50, p.627-633,
1986.

EMPRESA BRASILEIRA DE PESQUISA AGROPECUARIA - EMBRAPA. Centro

Nacional de Pesquisa de Solos. Sistema brasileiro de classificacio de solos. 2.ed. Rio de
Janeiro, 2006. 306p.

90



GALDOS, M.V.; DE MARIA, I.C.; CAMARGO, O.A. Atributos quimicos e producéo de
milho em um latossolo vermelho eutroférrico tratado com lodo de esgoto. Revista
brasileira de Ciéncia do Solo, Vigosa, v. 28, p.569-577, 2004.

GARCIA-ORENES F.; GUERRERO, C.; MATAIX-SOLERA J.; NAVARRO-
PEDRENO J.; GOMEZ 1, MATAIX-BENEYTO, J. Factors controlling the aggregate
stability and bulk density in two different degraded soils amended with biosolids. Soil &
Tillage Research, Amsterdan, v.82, p.65-76, 2005.

GONZALEZ-PEREZ, M.; MARTIN-NETO, L.; SAAB, S. C.; NOVOTNY, E. H;
MILORI, D. M. B. P.; BAGNATO, V. S.; COLNAGO, L. A.; MELO, W. J.; KNICKER,
H. Characterization of humic acids from a Braziian Oxisol under different tillage systems
by EPR, 3C NMR, FTIR and fluorescencd spectroscopy. Geoderma, v. 118, p.181-190,
2004.

GONZALEZ-PEREZ, M.; MARTIN-NETO, L.; COLNAGO, L. A.; MILORI, D. M. B.
P.; CAMARGO, O.A.; BERTON, R.; BETTIOL, W. Characterization of humic acids
extracted from sewage sludge-amended oxisols by electron paramagnetic resonance. Soil
& Tillage Research, v.91, p.95-100, 2006.

GONZALEZ-PEREZ, M.; MILORI, D. M. B. P.; COLNAGO, L. A.; MARTIN-NETO,
L.; MELO, W. J. A laser-induced fluorescence spectroscopic study of organic matter in a
Brazilian Oxisol under different tillage systems. Geoderma, v.138, p.20-24, 2007.

GUERRINI, LA., Bull, L.T. Encontro sobre matéria organica do solo: problemas e
solugdes. Botucatu, FCA/UNESP, 1992. 203p.

GUPTA, V.V.S.R. & GERMIDA, J.J. Distribution of microbial biomass and its activity in
different soil aggregation size classes as affected by cultivation. Soil Biology and
Biochemistry, v.20, p.777-786, 1988.

HICKMANN, C, & COSTA, L. M. da. Estoque de carbono no solo e agregados em
Argissolo sob diferentes manejos de longa duracdo. Revista Brasileira de Engenharia
Agricola e Ambiental, v.16, p.1055-1061, 2012.

JHA, P.; GARG, N.; LAKARIA, B.L.; BISWAS, AK.; RAO, A.S. Soil and residue
carbono mineralization as affected by soil aggregate size. Soil & Tillage Research, v.121,
p.57-62, 2012.

JASTROW, J. D.; MILLER, R. M. Soil aggregate stabilization and carbon sequestration:
feedbacks through organo-mineral associations. In: LAL, R.; KIMBLE, J. M.; FOLLETT,
R.F. STEWART, B. A. (Eds), Soil Processes and the Carbon Cycle. CRC Press, Boca
Raton, 1996. p.207-223.

KOLBL, A. & KOGEL-KNABNER, 1. Content and composition of free and occluded
particulate organic matter in a differently textured arable Cambisol as revealed by solid-
state C-13NMR spectroscopy. Journal of Plant Nutrition and Soil Science, v.167, p.45-
53, 2004.

91



KUSHWAHA, C.P.; TRIPATHI, S.K.; SINGH, K.P. Soil organic matter and water-stable
aggragates under different tillage and residue conditions in tropical dryland agroecosystem.
Applied Soil Ecology, v.16, p.129-241, 2001.

LACERDA, N.B.; ZERO, V.M.; BARILLI, J.; MORAES, M.H.; BICUDO, S.J. Efeito de
sistemas de manejo na estabilidade de agregados em um Nitossolo Vermelho. Engenharia
Agricola, v.25, p.686-695, 2005.

LOSS, A., PEREIRA, M. G.; GIACOMO, S. G.; PERIN, A., & ANJOS, L. H. C. dos.
Agregacdo, carbono e nitrogénio em agregados do solo sob plantio direto com integracéo
lavoura-pecuéria. Pesquisa Agropecudria Brasileira, v.46, n.10, p.1269-1276, 2011.

MARTIN-NETO, L.; ANDRIULO, A.E.; TRAGHETA, D.G. Effects of cultivation on
ESR spectrum of organic matter from soil size fractions of a mollisol. Soil Science, v.157,
p.365-372, 1994.

MARTINS, T.; SAAB, S.C; MILORI, D.M.B.P.; BRINATTI, A.M.; ROSA, J.A.; FAM.
CASSARO, F.A.M.; PIRES, L.F. Soil organic matter humification under different tillage
managements evaluated by Laser Induced Fluorescence (LIF) and C/N ratio. Soil &
Tillage Research, v.111, p.231-235, 2011.

MILORI, D. M. B. P.; GALETI, H. V. A.; MARTIN-NETO, L.; DIECKNOW, J,;
GONZALEZ-PEREZ, M.; BAYER, C.; SALTON, J. Organic matter study of whole soil
samples using laser-induced fluorescence spectroscopy. Soil Science Society of America
Journal, Madison, v.70, p.57-63, 2006.

OADES, J.M. Soil organic-matter and structural stability — mechanisms and implications
for management. Plant Soil, v.76, p.319-337, 1984.

ROSCOE, R.; BUURMAN, P.; van LAGEN, B.; VELTHORST, E. Transformations in
occluded light fraction organic matter in a clayey Oxisol; Evidence from C CP
MASNMR and delta '3C signature. Revista Brasileira de Ciéncia do Solo, v.28, p.811-
818, 2004.

SIX, J.; Elliott, E.T.; Paustian, K.; Doran, J.W. Aggregation and Soil Organic Matter
Accumulation in Cultivated and Native Grassland Soils. Soil Science Society America of
Journal, v.62, p.1367-1377, 1998.

SIX, J.; SCHULTZ, P.A.; JASTROW, J.D.; MERCKX, R. Recycling of sodium
polytungstate used in soil organic matter studies. Soil Biology and Biochemistry, v.31,
p.1193-1196, 1999.

SIX, J.; PAUSTIAN, K.; ELLIOTT, E.T. & COMBRINK, C. Soil structure and soil

organic matter: I. Distribution of aggregate size classes and aggregate associated carbon.
Soil Science Society America of Journal, v. 64, p.681-689, 2000.

92



SIX, J., FELLER, C., DENEF, K., OGLE, S.M., SA, J.C.D., ALBRECHT, A. Soil organic
matter, biota and aggregation in temperate and tropical soils-effect of no-tillage.
Agronomie, v. 22, p.755-775, 2002.

SOLLINS, P.; HOMANN, P.; CALDWELL, B.A. Stabilization and destabilization of soil
organic matter: Mechanisms and controls. Geoderma, v.74, p.65 -105, 1996.

SOUZA, Z. M.; BEUTLER, A.N.; MELO,V.P.; MELO, W.J. Estabilidade de agregados e
resisténcia a penetracdo em Latossolos adubados por cinco anos com biossdlido. Revista
Brasileira de Ciéncia do Solo, v.29, p.117-123, 2005.

TISDALL, J.M.; OADES, J.M. Organic matter and water-stable aggregates in soils.
Journal of Soil Science, v.33, p.141-163, 1982.

ZINN, Y.L.; LAL, R.; BIGHAM, J.M. & RESCK, D.V. Edaphic controls on soil organic
carbono retention in the brazilian cerrado: Soil structure. Soil Science Society of America
Journal, v.71, p.1215-1224, 2007.

ZOTARELLI, L.; ALVES, B.J.R.; URQUIAGA, S.; TORRES, E.; DOS SANTOS, H.P;
PAUSTIAN, K.; BODDEY, R.M.; SIX, J. Impact of tillage and crop rotation on aggregate-
associated carbon in two oxisols. Soil Science Society of America Journal, v.69, p.482-
491, 2005.

93



CAPITULO IV

94



Estabilidade do carbono orgéanico em agregados e protecdo fisica da matéria organica
em solos tratados com lodo de esgoto

RESUMO

O uso adequado de lodo de esgoto como fertilizante pode incrementar os teores de matéria
organica do solo. No entanto, a utilizag&o de lodo pode alterar a quantidade e estabilidade
da matéria organica em agregados do solo. Objetivou-se avaliar o efeito da aplicagédo
sucessiva de lodo de esgoto na protecao fisica da matéria organica em classes de agregado
do solo em duas areas experimentais de longo prazo. As avaliacdes foram realizadas em
amostras indeformadas do solo das camadas 0-0,05; 0,05-0,10 e 0,10-0,20 m coletadas de
duas &reas experimentais, sendo uma apos sete aplicacdes de lodo e a outra apds doze
aplicacdes. As doses de lodo variaram entre 7 e 80 t ha® ano™, de forma a fornecer desde a
quantidade de N recomendada para a cultura do milho até 8 vezes esse valor. As amostras
foram separadas em solo sem fracionar e classes de agregado (9,52-4,00; 4,00-2,00; 2,00-
0,25; 0,25-0,053 e <0,053 mm. A protecdo fisica da matéria organica foi avaliada por meio
de experimento de degradacdo em amostras intactas e moidas das classes de agregado pelo
método de respirometria. Determinaram-se o carbono potencialmente mineralizavel, a taxa
e a velocidade de degradacdo da matéria organica. Os maiores teores de carbono
potencialmente mineralizavel foram verificados na menor classe de agregado (<0,053 mm)
em todos os tratamentos avaliados nas duas areas, implicando em que a matéria organica
presente nessa classe € menos humificada. A moagem das amostras em tamanho menor
que 0,150 mm, possibilitou aumento de carbono potencialmente mineralizavel em todas as
amostras. No entanto, o maior incremento de carbono potencialmente mineralizavel foi
verificado nos macroagregados. A quantidade de carbono fisicamente protegida no
experimento de Campinas foi 0,8; 1,7 e 1,1% para os tratamentos AM, 1N 2N,
respectivamente, com destaque para a classe 9,52-4,00 mm, que apresentaram as maiores
porcentagens de carbono fisicamente protegido, com valores variando de 0,9 a 2,1%. No
experimento em Jaguarilna, os maiores valores porcentuais foram verificados nos
macroagregados, variando de 0,6 a 1,1%. A classe 0,25-0,053 mm apresentou 0s menores
valores de carbono fisicamente protegido nas duas areas, em que os valores variaram de
0,2 a 0,5%. A protecéo fisica nos agregados foi pouco relevante para 0 aumento dos teores
de carbono no solo com aplicacdo de lodo de esgoto.

Palavras-chave: biossolido, agregacdo, carbono mineralizavel, carbono fisicamente
protegido.
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Stability of organic carbon in aggregates and physical protection of organic matter in
soils treated with sewage sludge

ABSTRACT

Agricultural recycling of sewage sludge can increase soil organic matter and can improve
soil properties. Moreover, the utilization of this residue can change the quality and stability
of soil organic matter. The objective of this study was to evaluate the effect of successive
application of sewage sludge on the physical protection of organic matter in soil aggregate
classes in two long-term experimental areas. The evaluations were made in soil samples of
0-0.05; 0.05-0.10; 0.10-0.20 and 0.20-0.40 m soil layers collected in two experimental
areas, one after seven sludge applications and the other after twelve applications. The
sludge doses ranged between 7 and 80 t ha yr?, in order to provide from the amount of N
requirement for corn up to 8 times that amount. These samples were separated in bulk soil
and aggregate classes (from 9.52 to 4.00; 4.00 to 2.00; 2.00 to 0.25; 0.25 to 0.053 and
<0.053 mm). Physical protection of organic matter was assessed by degradation
experiments in intact and loosed samples of aggregate classes by respirometry method. The
carbon mineralization potential, the rate and velocity of degradation of organic matter were
quantified. The highest mineralization potential carbon content were observed in the lower
size class (<0.053 mm) in all treatments evaluated in both areas, implying that the organic
matter present in this class is less recalcitrant. The grinding of the samples, in a size
smaller than 0.150 mm, significantly increased carbon mineralization potential in all
samples. However, the largest increase in carbon mineralization potential was observed in
macroaggregates. The amount of physically protected carbon in the experiment of
Campinas was 0.8; 1.7 and 1.1% for AM, 2N, and 1N treatments, respectively,
highlighting the 9.52 to 4.00 mm class, with the highest percentages of physically
protected carbon, with values ranging from 0.9 to 2.1%. In the experiment in Jaguariuna,
the larger percentages were higher in macroaggregates, ranging from 0.6 to 1.1%. The
0.25-0.053 mm class had the lowest carbon values physically protected in both areas, in
which the values ranged from 0.2 to 0.5%. Physical protection in aggregates was of little

relevance to increasing carbon levels in the soil with application of sewage sludge.

Keywords: Biosolids, aggregation, carbon mineralization, physically protected carbon.
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1. INTRODUCAO

Lodos de esgoto sdo predominantemente organicos com 30 a 40% de carbono (C)
na massa seca (COLODRO & ESPINDOLA, 2006) e sua disposicdo em solos agricolas
pode alterar a dindmica do C no sistema, conduzindo a incrementos nos estoques deste
elemento (PITOMBO, 2011).

O sequestro de C no solo implica na estabilizacdo da matéria organica do solo
(MOS), cujos principais mecanismos sdo: a interacdo com o0s minerais do solo, também
conhecida como estabilizacdo quimica, a recalcitrancia bioquimica e a protecédo fisica em
agregados do solo (JASTROW & MILLER, 1998; STEVENSON, 1994; CHISTENSEN,
2001; SIX et al., 2002).

A estabilidade por interacdo com os minerais do solo ou estabilizacdo quimica da
matéria organica (MO) é resultado de liga¢des quimicas e fisico-quimicas entre substancias
organicas e inorganicas, que diminuem as taxas de degradacdo das moléculas organicas
devido a complexacdo dos grupos funcionais e mudancas na conformacdo molecular —
formando complexos organo-minerais (GUGGENBERGER & KAISER, 2003). Dentre 0s
compostos organicos presentes no solo, sdo as substancias himicas e os polissacarideos,
com seus grupos funcionais, que interagem com a fragdo mineral (NEWMAN & HAYES,
1990).

A recalcitrancia bioguimica da MOS é decorrente da propria composi¢do quimica
das estruturas moleculares dos compostos organicos (composicdo elementar e grupos
funcionais). Esse tipo de estabilizacdo é atribuida a recalcitrancia de compostos organicos
(DIECKOW et al., 2009), como ligninas e polifendis, os quais sdo preservados pela
decomposicdo seletiva dos microrganismos (STEVENSON, 1994), ou ainda a moléculas
sintetizadas por polimerizacdo e condensacdo no processo de decomposicao dos residuos
(SOLLINS et al., 1996; SIX et al., 2002).

A protecdo fisica da matéria organica do solo é considerada o principal mecanismo
de estabilizacdo do C em sistemas conservacionistas de agricultura em regiées com clima
temperado (FABRIZZI et al., 2009), embora possa desempenhar papel importante em solos
agricolas de regiGes tropicais e subtropicais (BAYER et al., 2000; DIECKOW et al., 2005;
CONCEICAO et al., 2008).

CONCEICAO et al. (2008) verificaram que a protecao fisica foi responsavel por 54

e 23% do total de C acumulado em Argissolo e Latossolo Vermelho, respectivamente,
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demonstrando que este mecanismo é importante para o acimulo da matéria organica em
solos sob plantio direto e pastagem.

NICOLOSO (2009) observou em um Latossolo, que mais de 90% do C acumulado
em macroagregados sob plantio direto teve alta estabilidade por ocorrer em fracdes
estabilizadas por recalcitrancia bioquimica, interacdo organo-mineral ou C protegido intra-
microagregados, enquanto em um Chernossolo, cerca de 78 % do acumulo de C ocorreu
nos microagregados.

Para solos tratados com lodo de esgoto especificamente sdo poucas as informacoes
sobre prote¢do fisica da matéria organica em agregados do solo (DOMINGUES, 2013),
uma vez que a maioria dos trabalhos tém abordado a agregacgéo e o teor de carbono, mas
ndo evidenciam suas relacdes com a estabilidade no interior de agregados do solo (SOUZA
et al., 2005; DE MARIA et al., 2007).

Nesse contexto, o objetivo do presente trabalho foi avaliar a estabilidade do
carbono em agregados de Latossolos tratados com lodo de esgoto em longo prazo, bem

como o papel da protecao fisica nesse processo.

2. MATERIAL E METODOS

Para a conducdo deste trabalho foram utilizadas amostras de solo coletadas de
duas areas experimentais: uma localizada em Campinas-SP (latitude 22°54° S,
longitude 47°3° W e altitude de 600 m) e outra em Jaguariina-SP (latitude 22°41” S,
longitude 47° W e altitude de 570 m).

No experimento de Campinas o solo foi classificado como Latossolo Vermelho
eutroférrico de textura argilosa (58% de argila) (EMBRAPA, 2006). O lodo utilizado
foi proveniente da estacdo de tratamento de esgoto (ETE) de Jundiai-SP. A primeira
aplicacdo foi realizada em dezembro de 2001 e as demais anualmente até 2007, entre 0s
meses de novembro e dezembro de cada ano. A aplicacdo do lodo foi em area total com
posterior incorporagdo na camada de 0-20 cm com enxada.

O delineamento experimental foi o inteiramente casualizado, com quatro
repeticdes e trés tratamentos constituidos por adubagdo mineral (AM) e duas doses de
lodo de esgoto (IN e 2N). As doses de lodo foram definidas considerando-se a
quantidade de 120 kg ha de nitrogénio (N) recomendada para a cultura do milho
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(RAILJ et al., 1996), o teor de N no lodo e a taxa de mineralizagédo do N (TMN) de 30%
(CETESB, 1999; CONAMA, 2006), sendo 1N a dose recomendada e 2N o dobro da
dose recomendada para a cultura.

O solo da area experimental de Jaguariina, classificado como Latossolo
Vermelho distroférrico, textura argilosa (45% de argila) (EMPRAPA, 2006), foi
utilizado o lodo de esgoto proveniente da ETE de Franca, SP. Nessa area, o lodo foi
distribuido em éarea total e incorporado com enxada rotativa na camada 0-0,20 m.

O lodo proveniente da ETE Franca foi aplicado inicialmente em 1999, em que
foram realizadas duas aplicacbes. A partir de 2000, as aplicacfes foram feitas
anualmente entre 0os meses de outubro e dezembro, até o ano de 2009, totalizando 12
aplicacBes nessa area.

O delineamento experimental foi em blocos ao caso com trés repeticdes em que
foram avaliados cinco tratamentos: adubacgdo mineral (AM), ON (controle), 1N, 2N, 4N
e 8N (dose recomendada, 2, 4 e 8 vezes a dose recomendada, respectivamente). As
doses de lodo foram definidas seguindo-se 0s mesmos critérios descritos para a area
anterior.

Em ambas as areas experimentais, a fertilizacdo mineral nas parcelas do
tratamento AM também contemplou a aplicacdo de P e K, conforme recomendacéo
para a cultura do milho e em funcdo dos teores desses nutrientes no solo (RAIJ et al.,
1996). Nas parcelas com lodo de esgoto, somente houve complementacdo com K via
KCI para balanceamento com relagdo ao tratamento AM.

Outros detalhes sobre a implantacdo do experimento em Campinas, fase inicial
de conducéo e resultados gerados em pesquisas anteriores podem ser encontrados em
BUENO et al. (2011) e para a area de Jaguariuna em BETTIOL & GHINI (2011). A
amostragem dos solos foi realizada em novembro/dezembro de 2011 e o procedimento
envolveu a abertura de 3 minitrincheiras em cada parcela, a partir das quais foram
coletados blocos inteiros de solo até 0,20 m de profundidade, nas camadas 0-0,05; 0,5-
0,10 e 0,10-0,20 m.

Apbs a coleta, as amostras foram secas ao ar, destorroadas e passadas em
peneira com malha de 9,52 mm de abertura, constituindo o solo sem fracionar. Em
seguida, pesaram-se 6 kg desse solo (<9,52 mm) para fracionamento em classes de
agregado pelo método de peneiramento a seco, no qual um conjunto de peneiras, com

malhas de 4,00; 2,00; 0,25 e 0,053 mm, foi colocado em agitador vibratério, com
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frequéncia de 60 Hz por 15 minutos. Apos o fracionamento fisico para separagdo das
classes de agregado, quantificou-se a massa de cada classe (9,52-4,00; 4,00-2,00; 2,00-
0,25; 0,25-0,053 e <0,053 mm).

As amostras sem fracionar e de agregados (9,52-4,00; 4,00-2,00; 2,00-0,250;
0,25-0,053 e <0,053 mm) foram homogeneizadas, sendo as raizes e materiais organicos
retirados com auxilio de um tubo de PVC energizado. As amostras foram moidas em
almofariz e passadas em peneiras de 0,150 mm de abertura de malha (100 mesh).

Para avaliar o efeito da protecdo fisica dos agregados na degradacdo da matéria
organica, foram incubadas amostras intactas e as correspondentes moidas a 100 mesh.
A classe de agregado <0,053 mm foi incubada apenas na condicéo intacta, uma vez que
esta classe possui diametro menor que 0,150 mm.

Para 0 experimento de incubagdo, amostras de 50 g foram acondicionadas em
frascos de vidro de 1L, hermeticamente fechados, com umidade mantida a 70% da
capacidade de retencdo de agua e incubadas em sala climatizada (escuro e a 28 + 1° C)
do Laboratdrio de Quimica do Solo e Agua, Embrapa Meio Ambiente.

A degradacdo do carbono organico foi feita de acordo com o método de
respirometria recomendado pela Companhia de Tecnologia de Saneamento Ambiental
CETESB, Norma Técnica P4.230 (CETESB, 1999), com captura do C-CO2 emanado
utilizando solucéo padronizada de NaOH de 0,075 mol L. Os frascos foram abertos
periodicamente para a troca da solu¢cdo da NaOH contida no interior dos mesmos e
aquela retirada foi encaminhada para quantificacdo do CO. por meio de leitura da
condutividade elétrica (RODELLA & SABOYA, 1999), conforme descrito em
COSCIONE & ANDRADE (2006).

O experimento de incubacdo foi conduzido até a estabilidade das emissdes de
COg, a qual foi atingida no 40° dia. Os valores de CO: liberado foram acumulados e
ajustados a equacao de cinética quimica de primeira ordem:

C-degradado = Co * (1 - &)

Em que:

C-degradado = quantidade de carbono (mg kg™) emanada na forma de CO2 no tempo t;
Co = carbono potencialmente mineralizavel (mg kg*) em 40 dias de incubag&o;
k = constante de velocidade da reacéo de degradacio do carbono organico (dia?); e

t = tempo de incubacdo em dias.
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A taxa de degradacgdo foi calculada pela formula: % * 100, em que Co é 0

carbono potencialmente mineralizavel e COT, o carbono orgénico total.
@) carbono fisicamente protegido foi calculado pela
formula: Cfisicamente protegido (mg kg™') = Comoido — Cointactor ONde Comoido € 0 carbono

potencialmente mineralizavel obtido nas amostras moidas; Cointacto € 0 carbono
potencialmente mineralizavel nas amostras intactas.

A porcentagem do carbono fisicamente protegido calculou-se pela formula:
%C

fisicamente protegido= fisicamente protegido *

coTt

100.

O tratamento estatistico dos resultados foi por meio de analise de variancia
considerando-se como fatores de variacdo as doses de lodo de esgoto, um tratamento
adicional com fertilizante mineral, e classes de agregado quando pertinente. No caso de
efeito significativo de pelo menos um dos fatores de variacao de interesse, aplicou-se
teste de Tukey 5% para comparacdo das médias e regressao para as doses de lodo no

experimento de Jaguaridna.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

No experimento de Campinas, de modo geral, os tratamentos com aplicacédo de lodo
de esgoto (IN e 2N) apresentaram 0s maiores teores de carbono potencialmente
mineralizavel (Co), independentemente da classe de agregado e da condi¢do (intacto e
moido), quando comparados ao tratamento com adubacdo mineral (AM), nas camadas 0-
0,05 e 0,05-0,10 m (Tabelas 1 e 2).

Na profundidade 0,10-0,20 m (Tabela 3), a influéncia da aplicacdo de lodo de
esgoto comeca a reduzir, principalmente para as amostras intactas. Nesta condig&o,
verifica-se que houve diferenga entre os tratamentos para o solo sem fracionar e para 0s
microagregados (0,25-0,053 e <0,053 mm), com destaque para a dose 1IN, que
proporcionou 0s maiores teores de Co. Para 0 solo e menor classe de agregado (<0,053
mm), a diferencga entre os tratamentos com adubo mineral e dose 2N néo foi significativa
(Tabela 3). Ao moer as amostras, observaram-se novamente diferencas entre a aplicacdo do
adubo mineral e doses de lodo, exceto para a classe 2,00-0,25 mm, em que os teores de Co

foram semelhantes para os tratamentos (Tabela 3).
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A diferenca entre a degradacdo do carbono em amostras intactas e moidas
possibilita melhor entendimento sobre a protecdo fisica da matéria orgénica do solo ao
ataque microbiano, uma vez que o rompimento dos agregados (moagem) aumenta a
acessibilidade dos microrganismos ao substrato organico e, consequentemente, aumenta a
liberacdo de C-CO> (EDWARDS & BREMNER, 1967).

De modo geral, o aumento da dose aplicada (2N) incrementou o Co nos
macroagregados moidos, principalmente nas maiores classes (9,52-4,00 e 4,00-2,00 mm).
Para o solo original e menores classes de agregado (2,00-0,25; 0,25-0,053 e <0,053 mm),
observa-se aumento do Co com a aplicacdo da dose 1N e reducgéo deste parametro, quando
se dobra a dose de lodo aplicada (2N). Dessa maneira, pode-se inferir que o incremento
nos teores de Co com a maior dose de lodo aplicada ao solo diminuiram com a reducdo do
diametro dos agregados neste experimento. Além disso, a aplicacdo da maior dose de lodo
aumenta a protecdo do carbono nos macroagregados em relagdo aos microagregados, em
especial nas camadas mais superficiais (0-0,05 e 0,05-0,10 m).

Ao analisar o Co entre as classes de agregado na camada 0-0,05m (Tabela 1),
observa-se que os microagregados (0,25-0,0 53 e <0 0,53 mm) intactos apresentaram 0s
maiores teores em relacdo ao solo e as demais classes. No entanto, ao avaliar os teores de
Co apés a moagem das amostras, a classe 0,25-0,053 mm ndo apresenta 0 mesmo
comportamento, uma vez que 0s maiores teores de Co foram observados nos
macroagregados e no solo (Tabela 1), ou seja, os microagregados perdem relevancia, uma
vez que 0s macroagregados ao serem moidos, liberaram mais C-CO.. Ressalta-se ainda que
os teores de Co liberados pela classe 0,25-0,053 mm apds moagem nao foram
significativamente superiores em relacdo aos liberados quando esta classe permaneceu
intacta (Tabela 1). Esse comportamento evidencia que a protecdo fisica para esta classe €
praticamente nula. E importante lembrar que a classe <0,053 mm foi analisada

separadamente das demais classes por ndo possuir amostras correspondentes moidas.
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Tabela 1. Carbono potencialmente mineralizdvel (Co) no solo e nas classes de agregado
em funcgéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (1N e 2N) nas
condicdes de amostra intacta e moida em Latossolo Vermelho eutroférrico, Campinas-SP,

camada 0-0,05 m.

Classes de Tratamentos
Agregado AM IN 2N
___________________ Co™ mg kgt -----mmmmemm -
mm
------------------------------------------- Intacto --------=--=-rmemmemeeeeeeeeee
Solo 333,11B@ns 73365A° 719,48 A°
Macroagregados
9,52-4,00 193,23Ba™ 39435 ABbL” 520,45 Aa”
4,00-2,00 182,36 Ba™ 380,40 ABb~ 57054 Aa”
2,00-0,25 322,28Ba™ 76158 Aa” 73855 Aa”
Microagregados
0,25-0,053 376,85Ba™ 943,06 Aa™ 766,52 Aa™
<0,053 ® 617,88 B 1.470,58 A 1.326,55 A
----------------- - Moido
Solo 448,39 B 1.138,19 A 1.092,44 A
Macroagregados
9,52-4,00 315,69 Ca 1.034,87 B a 147795 A a
4,00-2,00 358,55 B a 1.054,61 Aa 1.294,58 A a
2,00-0,25 485,61 B a 1.14435Aa 130344 Aa
Microagregados
0,25-0,053 436,05 B a 975,41 Aa 841,60Ab
<0,053

@ C, obtido pela equagdo: C-degradado = C, * (1 — e “%), em que C-degradado ¢ igual a quantidade de C (mg kg*) emanada na forma de
CO, no tempo t; k é a constante de velocidade da reagdo e t ¢ o tempo de incubacio em dias. @ Médias seguidas de mesma letra
minusculas na coluna e maiGsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4). ©® Classe de
agregado analisada separadamente das demais classes. * e "™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condicdes intactas e moidas.
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Tabela 2. Carbono potencialmente mineralizavel (Co) no solo e nas classes de agregado
em funcgéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (1N e 2N) nas
condicBes intacta e moida para Latossolo Vermelho eutroférrico, Campinas-SP, camada
0,05-0,10 m.

Classes de Tratamentos
Agregado AM AN 2N
__________________________ Co(l) mg kg'l e
mm
------------------------------------- Intacto -
Solo 307,94 B @ 646,50 A * 57823 A"
Macroagregados
9,52-4,00 20590Ca™ 49237Bb” 71498 Aa”
4,00-2,00 200,78Ba™ 531,50 Ab” 669,90 A ab ”
2,00-0,25 233,01Ba™ 552,90 Ab” 450,28 Ab”
Microagregados
0,25-0,053 302,43Ba™ 91568 Aa™ 72281 Aa™
<0,053 @ 635,01 C 1.777,29 A 1.437,49 B
------------------------------------- Moido ---
Solo 401,93 C 914,64 A 730,43 B
Macroagregados
9,52-4,00 270,89 Ca 940,21Ba 1.288,21 Aa
4,00-2,00 289,97 Ba 1010,75A a 1.103,13 Aa
2,00-0,25 41387 Ca 1.001,27 A a 770,05Bb
Microagregados
0,25-0,053 37156 Ca 1.01453 Aa 765,84 B b
<0,053

) C, obtido pela equagéo: C-degradado = C, * (1 — e “*%), em que C-degradado ¢ igual a quantidade de C (mg kg*) emanada na forma de
CO, no tempo t; k é a constante de velocidade da reagdo e t é o tempo de incubagio em dias. @ Médias seguidas de mesma letra
minusculas na coluna e mailsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4). © Classe de
agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condic0es intactas e moidas.

Na camada 0,05-0,10 m, de modo semelhante a camada 0-0,05m, os
microagregados apresentaram maior teor de Co em condigdo intacta (Tabela 2). No entanto,
na dose 2N ndo houve diferenca significativa entre macroagregados (9,52-4,00 e 4,00-2,00
mm) e microagregados (0,25-0,053 mm), indicando que a maior dose aplicada incrementou
os teores de Co de forma semelhante nessas classes. Para as amostras moidas, novamente
0s agregados com menores didmetros apresentaram os menores teores de Co em relagdo aos
agregados maiores, principalmente na dose 2N (Tabela 2).

Para a camada 0,10-0,20 m, os maiores teores de Co foram observados na classe

<0,053 mm. Neste experimento, verifica-se que a aplicacdo da maior dose (2N) ainda est4
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incrementando os teores de Co nos macroagregados (4,00-2,00 mm) uma vez que 0s teores
obtidos nessa classe ndo diferiram estatisticamente dos maiores teores verificados na classe
0,25-0,053 mm (Tabela 3), no entanto, a menor classe (<0,053 mm) ainda detém os
maiores teores de Co em relagdo ao solo e as demais classes. Nessa profundidade (0,10-
0,20 m), as amostras moidas ndo apresentaram diferencas significativas entre as classes de
agregados para os trés tratamentos (Tabela 3).

Tabela 3. Carbono potencialmente mineralizavel (Co) no solo e nas classes de agregado
em funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (1N e 2 N) nas condicdes
intacta e moida em Latossolo Vermelho eutroférrico, Campinas-SP, camada 0,10-0,20 m.

Classes de Tratamentos
Agregado AM IN 2N
________________________ (0PN 1111 (1 [l ——
mm
-------------------------------------- Intacto
Solo 253,75 B @ 377,25A" 32592 AB”
Macroagregados
9,52-4,00 206,50 Aa™ 334,14 Aa” 258,26 Ab”
4,00-2,00 217,77 Aa™ 370,93 Aa” 319,24 Aab”
2,00-0,25 24656 Aa™ 364,57 Aa” 30350 Ab”
Microagregados
0,25-0,053 293,75Ba™ 506,38 Aa™ 51341 Aa™
<0,053 @ 536,99 B 1.128,85 A 941,58 AB
-------------------------------------- Moido
Solo 377,56 B 528,60 AB 536,68 A
Macroagregados
9,52-4,00 327,98 B a 543,30 A a 634,26 A a
4,00-2,00 350,07 Ba 560,90 A a 59490 A a
2,00-0,25 389,14 Aa 576,18 Aa 565,72 A a
Microagregados
0,25-0,053 359,46 B a 600,22 A a 559,22 A a
<0,053

(@) Co obtido pela equagdo: C-degradado = Co = (1 — e ~*%), em que C-degradado ¢ igual a quantidade de C (mg kg™)
emanada na forma de CO2 no tempo t; k é a constante de velocidade da reagdo e t é o tempo de incubagdo em dias. @
Médias seguidas de mesma letra mindsculas na coluna e maitsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a
5% de probabilidade (n = 4). @ Classe de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo
significativo a 5 % para as condicdes intactas e moidas.
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Tabela 4. Taxa de degradacdo do carbono no solo e nas classes de agregado em funcéo da
aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (1N e 2N) nas condicOes intacta e

moida em Lotossolo Vermelho eutroférrico, Campinas-SP, camada 0-0,05 m.

Classes de Tratamentos
Agregado AM AN 2N
_____________________________ Off) mmm oo emm
mm
------------------------------- Intacto
Solo 220 A7 3,02A" 223A"
Macroagregados
9,52-4,00 1,36 Ab” 1,37 Ac” 0,93Ab"
4,00-2,00 1,24 Ab” 1,17Ac” 1,07ADb"
2,00-0,25 2,14Bab” 3,12Ab" 243ABa”
Microagregados
0,25-0,053 254Ba™ 452 Aa™ 305Ba™
<0,053 @ 3,03B 5,10 A 3,88 AB
----------------------------- Moido ------------------------
Solo 2,96 B 4,69 A 3,37B
Macroagregados
9,52-4,00 2,24BDb 354Ab 2,63Bb
4,00-2,00 2,44 A ab 322Ab 247 ADb
2,00-0,25 3,23Ba 4,71 Aa 430Aa
Microagregados
0,25-0,053 2,95Bab 4,68 Aa 3,35Bb
<0,053

(@) Médias seguidas de mesma letra minidsculas na coluna e maitsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
a 5% de probabilidade (n = 4). @ Classe de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e
ndo significativo a 5 % para as condi¢des intactas e moidas.

Nesta area, independentemente da aplicacdo de adubo mineral ou lodo de esgoto, a
moagem dos agregados em particulas menores que 0,150 mm aumentou significativamente
o reservatério do Co no solo e nos macroagregados (>0,25 mm) nas trés camadas
analisadas (Tabelas 1, 2 e 3). Os valores de Co dos agregados moidos da camada 0-0,05 m
nos tratamentos com lodo de esgoto foram em média 54, 173, 154 e 63% superiores em
comparagao as amostras intactas, respectivamente para o solo e classes com didmetro entre
9,52-4,00; 4,00-2,00 e 2,00-0,25 mm. Na camada 0,05-0,10 m, para o solo e essas mesmas
classes, 0 aumento de Co quando moido foi de 34, 86, 78 e 76%. Ja na camada 0,10-0,20
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m, os aumentos de Co nas amostras moidas em relacdo as intactas foram da ordem de 53,
105, 69 e 72% para o solo e classes entre 9,52-4,00; 4,00-2,00 e 2,00-0,25 mm.

Quanto as taxas de degradacdo do carbono no solo e nos agregados, verificam-se
maiores valores para os tratamentos com lodo de esgoto, considerando as camadas 0-0,05 e
0,05-0,10 m, principalmente para os agregados com menor diametro (Tabelas 4 e 5). A
taxa de degradacéo diferiu entre os tratamentos para as classes 2,00-0,25; 0,25-0,053 e
<0,053 mm, em que a dose 1N, em geral, incrementou significativamente os valores em
comparacdo ao AM e/ou 2N (Tabelas 4 e 5).

Tabela 5. Taxa de degradacdo do carbono no solo e nas classes de agregado em funcéao da
aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (LN e 2N) nas condicfes intacta e
moida em Lotossolo Vermelho eutroférrico, Campinas — SP, camada 0,05-0,10 m.

Classes de Tratamentos
Agregado AM AN 2N
___________________________ Off =mmmmmmmmm e mmemme
mm
-------------------------------- Intacto -------------moemeeeceeeee-
Solo 2,18 A 313A° 2,44 A"
Macroagregados
9,52-4,00 163Aa™ 2,07 Abc” 1,64 Ab"
4,00-2,00 153Aa” 1,95Ac” 1,69ADb"
2,00-0,25 163Ba"” 271ADb” 1,84Bb”
Microagregados
0,25-0,053 2,10Ba™ 444 Aa™ 290Ba™
<0,053 @ 331B 6,43 A 4,12 B
--------------------------------- Moido ----------=---mmmm e
Solo 321B 4,44 A 2,93B
Macroagregados
9,52-4,00 2,15Ch 397Ab 2,87Ba
4,00-2,00 221Bb 371 Ab 2,76 B a
2,00-0,25 3,02Ba 490 Aa 3,14Ba
Microagregados
0,25-0,053 251Bab 492 Aa 3,10Ba
<0,053

@ Médias seguidas de mesma letra mindsculas na coluna e maiGsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade (n = 4). @ Classe de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 %
para as condigdes intactas e moidas.
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Para a camada 0,10-0,20 m, ndo houve efeito dos tratamentos para a taxa de
degradacdo do carbono. Em relagdo as amostras intactas, as classes 0,25-0,053 e <0,053
mm apresentaram as maiores taxas de degradacdo, enquanto nas amostras moidas, nao
houve diferenca entre as classes de agregado (Tabela 6).

E importante destacar que os valores das taxas de degradagio aumentaram tanto no
solo quanto nas classes de agregado, quando estas foram moidas, independentemente do
tratamento e da profundidade (Tabelas 4, 5 e 6). Além disso, observa-se também, que a
taxa de degradacdo aumentou com a reducdo do tamanho dos agregados, comportando-se
de forma semelhante aos teores obtidos para o0 Co (Tabelas 1, 2 e 3). Esse efeito pode ser
observado para as duas condicOes avaliadas (intacto e moido), principalmente nas duas
primeiras camadas (0-0,05 e 0,5-0,10 m). E possivel observar ainda, que a taxa de
degradacdo nas amostras moidas foram superiores as taxas observadas para as amostras
intactas, indicando que o rompimento dos agregados aumenta a possibilidade de
decomposicdo do carbono devido a exposicdo deste, e consequentemente a maior

acessibilidade aos microrganismos.

Tabela 6. Taxa de degradacdo do carbono no solo e nas classes de agregado em funcéo da
aplicacdo de adubo mineral (AM) e lodo de esgoto (LN e 2N) nas condicGes intacta e
moida, camada 0,10-0,20 m para Lotossolo Vermelho eutroférrico, Campinas - SP.

Zg;?z;z:c? Intacto Moido
mm = eseemeeeeeeeeeeeeee %0 -=--=-m=mmmmmemeeeaee
Solo 1,98 " 3,10
Macroagregados
9,52-4,00 1,640 W~ 3,00 a
4,00-2,00 1,83b" 2,99 a
2,00-0,25 2,05b" 339a
Microagregados
0,25-0,053 2,58a"™ 3,00a
<0,053 @ 3,77

@ Meédias seguidas de mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4). @ Classe de
agregado analisada separadamente das demais classes, média geral. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condi¢des
intacto e moido.

No experimento de Jaguariuna, independentemente da classe de agregado, da
condicdo (intacto e moido) e da profundidade, observa-se que ha aumento do carbono
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potencialmente mineralizavel com o incremento da dose de lodo de esgoto (Tabelas 7, 8 e
9). Observa-se que os dados se ajustarem significativamente ao modelo linear com altos
coeficientes de determinacéo (r?), variando de 0,60 a 0,98.

Na camada 0-0,05m, os teores de Co nos agregado intactos (todas as classes),
aumentaram linearmente com o aumento da dose de lodo de esgoto aplicada ao solo
(Tabela 7). Pelas equacdes de regressao verifica-se que o0 maior incremento de Co foi
obtido na menor classe de agregado (<0,053 mm), em que 0s aumentos em relacdo ao
tratamento sem lodo (ON) foram de aproximadamente 77, 155, 309 e 618 mg kg™ para as
doses 1, 2, 4 e 8N, respectivamente. Ao analisar os agregados moidos, observa-se que da
mesma forma, os teores de Co aumentaram linearmente com o incremento das doses de
lodo aplicadas no solo sem fracionar e em todas as classes de agregado (Tabela 7).

Para esta condi¢do (amostras moidas), o solo sem fracionar foi o que apresentou
maior concentragdo de Co, com aumentos de aproximadamente 18, 275, 550 e 1.100 mg
kg™ para as doses 1, 2, 4 e 8N, respectivamente, quando comparadas ao tratamento sem
aplicacdo de adubo mineral e organico (ON). Em relacdo ao tratamento com AM e dose 1N
(Tabela 7) observa-se que somente houve diferenca entre esses tratamentos para a classe
4,00-2,00 mm para as duas condicGes avaliadas (intacto e moido).

Na camada 0,05-0,10 m, o incremento dos teores de Co nas classes de agregado e
no solo intacto, foi linear com o aumentos das doses de lodo (Tabela 8). Entre as amostras
intactas, a classe <0,053 mm se destacou com 0s maiores teores de Co, tanto para as doses
de lodo (0, 1, 2, 4 e 8N), como para o tratamento AM. Os aumentos proporcionados nos
teores de Co nessa classe pela aplicacdo de lodo foram de aproximadamente 71, 142, 285 e
570 mg kg para as doses 1, 2, 4, e 8N, respectivamente.

Ainda para esta profundidade (0,05-0,10 m), os teores de Co nas amostras moidas
apresentaram comportamento semelhante ao das amostras intactas tanto para o solo sem
fracionar como para as classes de agregado (Tabela 8). Os maiores teores de Co para as
amostras moidas foram obtidos na classe 0,25-0,053 mm, em que 0s aumentos para cada
dose aplicada (1, 2, 4, e 8N) foram de aproximadamente 51, 102, 205 e 410 mg kg™,
respectivamente. Ao observar o comportamento dos teores de Co para as duas condicGes
(intacto e moido), observa-se que os teores de Co obtidos no solo sem fracionar e em todas
as classes de agregados para a condicdo intacta sdo inferiores aos teores obtidos para seus
correspondentes moidos, embora em algumas classes e tratamentos, essa diferenca ndo seja

significativa (Tabela 8). No entanto, a aplicacdo das doses mais baixas de lodo néo

109



influenciaram os macroagregados no que diz respeito a protecdo fisica, uma vez que nao
houve diferenca para as classes intactas e moidas (Tabela 8), porém, na maior dose
aplicada (8N), os macroagregados moidos apresentaram maiores teores de Co quando
comparados aos macroagregados intactos. A falta de efeito das menores doses de lodo nos
macroagregados, provavelmente é decorrente da auséncia da aplicacdo do residuo por dois
anos consecutivos, uma vez que a formacdo e/ou estabilizacdo de macroagregados esta
intimamente relacionada ao fornecimento constante de material organico mais fresco ao
solo.

Quando se compara o tratamento com AM e a dose 1N, observa-se que para as
amostras intactas, esses tratamentos foram diferentes significativamente apenas nas classes
de menor diametro (2,00-0,25; 0,25-0,053 e <0,053 mm) em que os maiores teores de Co
foram obtidos na dose 1N, indicando que a aplicacdo de lodo mesmo em doses baixas,
pode incrementar os teores de Co nas menores classes de agregado (Tabela 8). No entanto,
quando as amostras passam por processo de moagem, esse efeito € verificado apenas nas
classes 4,00-2,00 e 2,00-0,25 mm, indicando que estas classes liberam mais C-CO2 no
tratamento com lodo em relacdo ao tratamento com adubo mineral (Tabela 8), ou seja, a
mineralizacdo do carbono é mais influenciada pela adigéo de lodo ao solo.

Para a camada 0,10-0,20 m, os teores de Co continuaram aumentando com o
incremento das doses de lodo em todas as classes de agregado e solo, independetemente da
condicdo avaliada (Tabela 9). Para a condi¢do intacta, as classes 0,25-0,053 e <0,053 mm
se destacaram com os maiores teores de Co. Nesta camada, os teores de Co para o0 solo e
macroagregados (9,52-4,00; 4,00-2,00 e 2,00-0,25 mm) moidos foram significativamente
superiores aos observados na condi¢cdo intacta. Novamente a classe 0,25-0,053 mm néo
apresentou diferenca entre os teores de Co obtidos para as amostras intactas e para as

moidas, indicando auséncia de protecdo fisica nessa classe.
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Tabela 7. Carbono potencialmente mineralizavel (Co) no solo e nas classes de agregado em fungéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e
doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) nas condicGes intacta e moida em Lotossolo Vermelho distroférrico, Jaguariuna-SP, camada 0-0,05
m.

Classes de Doses

AM @ Equacéo de regressdo r?
Agregado ON 1IN 2N 4N 8N
- Co® mg kgt -
mm
- e Intacto -------
Solo 362,31 A@ns 268,62 " 354,71 A" 506,99  575,73°  828,17"™ y = 304,77 + 67,36x 0,97*
Macroagregados
9,52-4,00 32334bA" 212,19b" 306,72aA”" 281,13b" 367,20b" 574,25b" y = 220,25 + 42,68x 0,96*
4,00-2,00 348, 75b A~ 225,11ab” 311,18aA”" 38509a“ 48043a” 600,08b" y = 265,52 + 44,95x 0,95*
2,00-0,25 326,78ab A" 287,84 ab™  380,72ab A™  417,36a” 470,92a” 651,12b" y = 315,28 + 42,11x 0,98*
Microagregados
0,25-0,053 426,92a A" 316,09a" 461,46aA®  456,63a” 569,94a” 766,70 a™ y = 355,49 + 51,89x 0,96*
<0,053 @ 605,71 A 447,29 627,76 A 726,34 890,69 1.104,73 y =527,57 + 77,27x 0,95*
—————— Moido -------
Solo 453,87 A 329,26 497,97 A 582,11 746,34 888,86 y = 412,05 + 65,62x 0,91*
Macroagregados
9,52-4,00 430,16 b A 316,68 b 448,01 ab A 426,64 b 47790b  701,61b y = 345,67 + 42,83x 0,92*
4,00-2,00 537,35a A 399,50ab  467,84ab A 569,47 a 609,73a 763,91 ab y =423,2,67 + 43,14x 0,95*
2,00-0,25 470,04 ab A 336,29 b 408,53 b A 577,38 a 598,69a 766,12 ab y = 383,79 + 50,89x 0,89*
Microagregados
0,25-0,053 506,06 ab A 445,64 a 516,14 a A 606,20 a 653,80 a 833,44 a y = 461,01 + 47,80x 0,96*

@ AM = Adubagdo Mineral. @ C, obtido pela equagdo: C-degradado = Co * (1 — e ~*%), em que C-degradado é igual a quantidade de C (mg kg™) emanada na forma forma de CO, no tempo t; k é a constante de
velocidade da reagdo e t é o tempo de incubagdo em dias. ® Médias seguidas de mesma letra mindsculas na coluna e maitisculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3). @
Classe de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condi¢des intactas e moidas.
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Tabela 8. Carbono potencialmente mineralizavel (Co) no solo e nas classes de agregado em funcgéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e
doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) nas condigdes intacta e moida em Lotossolo Vermelho distroférrico, Jaguaritna-SP, camada 0,05-

0,10 m.
Classes de Doses . .
AM @) Equacéo de regressédo r?
Agregado ON IN 2N 4N 8N
Co® mg kg
mm Intacto
Solo 314,09A G 289,48 " 37355A" 412,41~ 469,47 " 588,46 " y = 322,89 + 34,60x 0,96*
Macroagregados
9,52-4,00 296,19bA* 27468a™  321,92aA"™ 35291a" 366,98b " 583,72ab” y = 270,18 + 36,62x 0,94*
4,00-2,00 31323b A" 272,94a™ 352,72aA™ 380,37a” 554,63ab"™ 543,38b" y = 351,81 + 28,26x 0,68*
2,00-0,25 246,92abB”" 254,88a"™  347,34aA"™ 381,09a"™ 462,30ab"™ 529,37b” y = 299,84 + 31,72x 0,90*
Microagregados
0,25-0,053 430,09aB” 342,45a"™  48893aA"™ 522,07a"™ 616,06a” 74665a" y = 406,58 + 45,55x 0,92*
<0,053 @ 574,34 B 707,86 660,78 A 752,54 904,22 1228,61 y = 637,08 + 71,24x 0,96*
Moido
Solo 384,28 B 364,45 469,38 A 521,79 636,50 765,85 y = 408,21 + 47,80x 0,95*
Macroagregados
9,52-4,00 408,99b A 368,24 a 442,65a A 486,75 a 528,14 b 766,36 a y = 377,19 + 47,08x 0,98*
4,00-2,00 394,72b B 407,18 a 475,78 a A 540,48 a 617,63 b 725,64 a y = 438,42 + 38,31x 0,96*
2,00-0,25 381,69b B 333,75a 429,29 a A 515,70 a 568,46 b 700,04 a y = 382,46 + 42,33x 0,93*
Microagregados
0,25-0,053 486,36 a A 390,52 a 506,16 a A 552,24 a 919,22 a 772,98 a y = 474,62 + 51,20x 0,60*

@ AM = Adubacio Mineral. @ Co obtido pela equagéo: C-degradado = Co = (1 — e -*1), em que C-degradado ¢ igual a quantidade de C (mg kg™t) emanada na forma forma de CO2 no tempo t;
k é a constante de velocidade da reagdo e t é o tempo de incubagio em dias. ®) Médias seguidas de mesma letra mindsculas na coluna e maitisculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey a 5% de probabilidade (n = 3). ¥ Classe de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condigdes intactas e moidas.

112



Semelhantemente ao observado para os teores de Co, a taxa de degradacdo do o
carbono também aumentou em funcdo do incremento das doses de lodo esgoto, nas trés
camadas (Tabelas 10,11 e 12). Na camada 0-0,05m, as doses de lodo de esgoto ndo
influenciaram apenas a classe 0,25-0,053 mm ap0s serem moidas, indicando que ap6s a
moagem, ndo houve aumento na taxa de degradacdo do carbono (Tabela 10). Na camada
0,05-0,10 m, o lodo néo influenciou a classe 4,00-2,00 mm e os microagregados (0,25-
0,053 e <0,053 mm) intactos (Tabela 11). Ja para a camada 0,10-0,20 m, a maior classe
(9,52-4,00 mm) intacta e a classe 4,00-2,00 mm (moida), ndo sofreu influéncia da
aplicacdo de lodo de esgoto (Tabela 12).

Em todas as classes verifica-se que a taxa de degradacdo aumentou & medida que
aumentou a dose de lodo, tanto para as amostras intactas quanto para as moidas. Verifica-
se ainda, que ao diminuir o didmetro dos agregados e aumentar a profundidade avaliada, a
diferenca entre a taxa de degradacdo das amostras intactas e moidas se estreitam (Tabelas
10, 11 e 12), o que evidencia menor quantidade de C-CO- sendo liberada ap6s a moagem
das amostras, e consequentemente, diminuicdo do carbono fisicamente protegido no
interior dos agregados menores.

Em Jaguaritina, de forma semelhante ao observado em Campinas, a moagem dos
agregados aumentou o reservatorio do Co no solo e nos macroagregados (>0,25 mm) nas
trés camadas analisadas, tanto para o tratamento com doses de lodo como para o
tratamento com adubo mineral (Tabelas 7, 8 e 9). Em relacdo a taxa de degradacdo, os
valores também foram significativamente maiores ap6s a moagem das amostras (Tabelas
10, 11 e 12).

Na area experimental de Campinas, os valores de carbono mineralizavel variaram de
182 a 943 mg kg para agregados intactos e de 271 a 1477 mg kg para agregados moidos
(Tabelas 1, 2 e 3). No experimento de Jaguarilna, os valores ficaram entre 212 e 819 mg

kg™ nos agregados intactos e entre 317 e 919 mg kg (Tabelas 7, 8 € 9).
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Tabela 9. Carbono potencialmente mineralizavel (Co) no solo e nas classes de agregado em fungéo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e
doses de lodo de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) nas condicBes intacta e moida, em Lotossolo Vermelho distroférrico, Jaguaritna-SP, camada 0,10-

0,20 m.
Classes de Doses . .
AM @ Equacéo de regresséo © r?
Agregado ON IN@ 2N 4N 8N
Co ®mg kg*
mm - ---- Intacto -----
Solo 465,67 A" © 309,47 351,03A° 418,22 " 473,53 " 592,05 " y = 324,98 + 34,63x 0,98*
Macroagregados
9,52 - 4,00 30431b A" 261,73b" 316,65b A" 320,33b" 352,61b" 459,48b" y = 273,82 + 22,78x 0,97*
4,00 - 2,00 292,65bB” 259,92b" 41368ab A" 391,88b" 440,64b" 577,11b" y =317,11 + 33,18x 0,85*
2,00-0,25 278,12b A~ 24720b" 327,25b A 421,04b  45550b" 570,48b" y =292,49 + 37,27x 0,91*
Microagregados
0,25 - 0,053 467,07aA™ 409,35a™  487,00aA™ 59183a™ 628,25a™ 818,88a™ y = 442,40 + 48,22x 0,96*
<0,053 ©® 681, 96 A 565,75 668,31 A 866,98 987,97 1289,75 y = 610,56 + 88,40x 0,97*
- ---- Moido -----
Solo 659,31 A 360,11 492,12 B 561,15 650,66 767,62 y = 426,60 + 46,58x 0,91*
Macroagregados
9,52 - 4,00 420,21a A 388,94 b 419,26 b A 494,54 b 503,34 b 655,54 b y = 396,24 + 32,03x 0,96*
4,00 - 2,00 431,84aB 421,05b 663,87 a A 525,20ab  608,74ab 758,51 ab y = 499,08 + 32,13x 0,62*
2,00 - 0,25 413,18 a A 380,39 b 396,09 b A 50450b  626,62ab  692,45b y = 396,18 + 41,28x 0,89*
Microagregados
0,25- 0,053 525,11a A 44381 b 498,34b A 639,62 a 690,53 a 854,27 a y = 475,75 + 49,85x 0,94*

@ AM = Adubagio Mineral. @ C, obtido pela equagdo: C-degradado = CO * (1 — e ~*%), em que C-degradado é igual a quantidade de C (mg kg*) emanada na forma forma de CO, no tempo t; k é a constante de
velocidade da reagdo e t é o tempo de incubagio em dias. ® Médias seguidas de mesma letra mindsculas na coluna e maitisculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3). @
Classe de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condi¢des intactas e moidas.
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Tabela 10. Taxa de degradacao do carbono no solo e nas classes de agregado em funcdo da aplicagéo de adubo mineral (AM) e doses de lodo
de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) nas condi¢des intacta e moida em Lotossolo Vermelho distroférrico, Jaguariuna-SP, camada 0-0,05 m.

AngSZZiS(drﬁm) AM ON IN @ Doszelil AN 8N Equagdo de regresséo r
------------------------ e
------------------------------ Intacto -------
Solo 233A® 1,98 " 2,18 A" 2,80 " 2,96 " 3,59 y = 2,12 + 0,20x 0,92*
Macroagregados
9,52 - 4,00 204aA” 152b" 1,89b A" 1,70¢” 193b" 235b" y =1,61 + 0,09x 0,86*
4,00 - 2,00 217aA” 156b" 190bA" 2,25b" 250a” 258b" y=1,81+0,12x 0,75*
2,00 - 0,25 249aA” 252a” 2,77aA 293a” 287a" 332a” y =2,62 +0,09x 0,88*
Microagregados
0,25- 0,053 2,23aA™ 195a"  2,34abA™ 2,22hbc” 2,36 ab™ 2,64 b™ y =2,09 +0,07x 0,79*
<0,053 ® 2,17 A 1,81 2,09 A 2,33 2,49 2,64 y =1,99 + 0,09x 0,81*
-------------------- - - MOidO ---------=mmmmm e
Solo 2,93 A 2,43 3,04 A 3,20 3,85 3,72 y =2,81+0,15x 0,67*
Macroagregados
9,52 - 4,00 2,72b A 2,27hb 2,77aA 2,58¢ 252¢ 2,87b y = 2,46 + 0,05x 0,43*
4,00 - 2,00 3,35aA 2,75ab 2,88aB 331lb 3,16 ab 3,27 b y =2,91 + 0,05x 0,49*
2,00-0,25 358aA 2,96 a 297aB 4,07 a 3,64 a 3,89a y=3,18 +0,11x 0,41*
Microagregados
0,25-0,053 2,63bA 2,75 ab 2,63aA 2,92 bc 2,70 bc 2,86 b NS

@ AM = Adubacio Mineral. @ Médias seguidas de mesma letra mintsculas na coluna e maitsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3). © Classe
de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condigdes intactas e moidas.
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Tabela 11. Taxa de degradacao do carbono no solo e nas classes de agregado em funcdo da aplicacdo de adubo mineral (AM) e doses de lodo
de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) nas condi¢es intacta e moida em Lotossolo Vermelho distroférrico, Jaguaritna-SP, camada 0,05-0,10 m.

il;f:;z:oe AM 0N N DOZENS N 8N Equacéo de regressao r?
------------------------------------ mg kgt ---
L — Intacto --------------mmmmmm oo
Solo 225A" 2,26 " 251A° 2,68 " 2,717 2,94" y =2,40 +0,07x 0,84*
Macroagregados
9,52 - 4,00 211aA” 2,12 a 230aA” 2,36a” 221b" 2,88a" y =2,13 + 0,08x 0,77*
4,00 - 2,00 227aA” 207a” 230aA” 241a” 3,10a 2,70a" y =2,26 + 0,08x 0,45*
2,00-0,25 206aB” 2,30 a 2,66aA 2,77a” 2,96 ab 30la” y =2,51 +0,08x 0,71*
Microagregados
0,25-0,053 2,37aA™ 2,13a™ 2,59aA™ 2,59 a™ 2,65ab " 2,77 a" NS
<0,053 2,18 A 3,00 2,37 A 2,59 2,70 3,21 NS
------------------------------ MOidO -------==-=mmmmmm oo
Solo 2,76 A 2,86 315A 3,38 3,66 3,82 y =3,04+0,11x 0,85*
Macroagregados
9,52-4,00 291lab A 2,84a 3,17aA 3,28 ab 3,18a 3,75a y =2,96 + 0,09x 0,83*
4,00 - 2,00 2,87 ab A 3,08 a 3,09aA 3,39 ab 3,44 a 3,60 ab NS
2,00 - 0,25 3,19aA 3,01a 3,28a A 3,76 a 3,63 a 3,98 a y =3,22 +0,10x 0,73*
Microagregados
0,25- 0,053 2,68b A 2,43 a 2,68aA 2,74 b 3,94 a 2,87b NS

@ AM = Adubagio Mineral. @ Médias seguidas de mesma letra mindsculas na coluna e maitsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3). @ Classe
de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condi¢@es intactas e moidas.
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Tabela 12. Taxa de degradacao do carbono no solo e nas classes de agregado em funcéo da aplicagéo de adubo mineral (AM) e doses de lodo

de esgoto (0, 1, 2, 4 e 8N) nas condi¢es intacta e moida em Lotossolo Vermelho distroférrico, Jaguaritna-SP, camada 0,10-0,20 m.

(:;:SZ;: AM ON N 2&%8 AN AN Equagio de regressio  r*
____________________ - 0 --- [
MM e Intacto -----------=--mmmmmm oo
Solo 329A°®) 243 251A" 2,69 2,82° 3,06 y = 2,47 + 0,08x 0,96*
Macroagregados
9,52 -4,00 2,13aA” 203a” 230aA” 2,14b" 2,26b" 252b" NS
4,00 - 2,00 2,06aB” 195a” 285aA" 2,50ab” 2,58ab” 2,99 ab y =2,31 +0,09x 0,47*
2,00 - 0,25 224aA”  223a” 259aA™ 304a” 303a” 345a° y = 2,47 +0,13x 0,82*
Microagregados
0,25 - 0,053 267aA™ 26la™ 271aA™ 2,96a™ 291ab™ 3,26ab "™ y =2,67 +0,08x 0,89*
<0,053 ¥ 2,70 A 2,45 2,61 A 3,02 3,14 3,45 y =257 +0,12x 0,88*
-------------------- - - M0id0 -----=-=mmmmm e
Solo 4,68 A 2,82 3,48 A 3,61 3,87 3,96 y =3,20 + 0,12x 0,66*
Macroagregados
9,52 -4,00 293aA 3,02a 3,05b A 3,3la 3,22 b 3,63 ab y =3,03 +0,07x 0,87*
4,00 - 2,00 3.04aA 3,15a 4,62aA 3,36 a 3,58 ab 3,86 ab NS
2,00 - 0,25 3,34aA 3,44 a 3,14b A 3,65a 4,17 a 4,19 a y=3,35+0,12x 0,70*
Microagregados
0,25- 0,053 3,00aA 2,83a 2,78b A 3,19a 3,19b 3,39b y =2,86 +0,07x 0,77*

@ AM = Adubagio Mineral. @ Médias seguidas de mesma letra mindsculas na coluna e maitsculas na linha ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3). © Classe
de agregado analisada separadamente das demais classes. * e ™ Significativo e ndo significativo a 5 % para as condi¢des intactas e moidas.
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Nas duas areas, 0 aumento dos valores da taxa de degradagdo quando os agregados
foram rompidos, indica que a oclusdo da matéria orgénica no interior de macroagregados,
reduz a taxa de degradacdo do carbono no solo. Dessa maneira, macroagregados sao,
portanto, estruturas eficientes na protecdo fisica da matéria organica contra o ataque dos
microrganismos e suas enzimas (TISDALL & OADES, 1982; GOLCHIN, 1994). Além
disso, pela quantidade de C mineralizado ap6s a quebra dos macroagregados (Tabelas 1, 2,
3, 7, 8 e 9) e possivel afirmar que a matéria organica oclusa nos agregados € prontamente
disponivel aos microrganismos do solo.

Para os microagregados (0,25-0,053 mm), o processo de moagem ndo induziu a
maiores teores de Co (Tabelas 1, 2, 3, 7, 8 e 9), sendo significativamente iguais aos valores
das amostras intactas em todas as profundidades avaliadas neste estudo. Desse modo, a
protecdo fisica em microagregados € nula, como ja comentado. No entanto, 0s
microagregados (0,25-0,053 e <0,053 mm) apresentaram 0s maiores teores de carbono
organico total (COT) (ver capitulo 3), entretanto uma provavel explicacdo para que a classe
0,25-0,053 mm, mesmo apds o rompimento ndo aumente a mineralizacdo do carbono, é o
predominio de minerais de argila e 6xidos e hidroxidos de ferro e aluminio, responsaveis
pela forte interacdo com o humus (BAYER, 1996).

Para as duas é&reas avaliadas, os maiores teores de Co verificados nos
microagregados culminam com maiores taxas de degradacao e maiores teores de COT (ver
capitulo 3). Dessa maneira, a perda de C-CO foi proporcional ao teor de COT se
comparadas as demais classes de agregado. Entretanto, esperava-se que as taxas de
degradacédo do carbono diminuissem com a reducdo do didmetro dos agregados, em funcédo
de uma maior a propor¢cdo de matéria organica mais humificada, resultando em menor
velocidade de decomposicdo (TISDALL & OADES, 1982; SIX et al., 2002). No entanto,
neste estudo, a classe <0,053 mm ndo se apresentou com matéria organica mais
humificada, sendo o grau de humificacdo dessa classe inferior ao grau de humificacdo
observado nas demais classes de agregado e solo (ver capitulo 3). Ao correlacionar os
valores de Co e 0 grau de humificacdo (HriL) para o solo e classes de agregado na camada
0-0,05m das duas areas, observa-se que quanto maior o grau de humificacdo de cada
classe, menor a liberacdo de C-CO; (Figuras 1 e 2). Dessa maneira, a menor classe emitiu
mais C-CO2 por possuir matéria organica menos humificada, ou seja, mais heterogénea,
fornecida pela aplicagcdo do lodo de esgoto, que esta prontamente acessivel ou disponivel

aos microrganismos do solo. Nas profundidades 0,05-0,10 e 0,10-0,20 m nas duas areas
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(dados ndo mostrados), o comportamento foi semelhante ao comportamento observado

para a camada 0-0,05 m.
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Figura 1. Correlacdo entre grau de humificagdo e carbono potencialmente mineralizavel
em Latossolo Vermelho eutroférrico, Campinas-SP, camada 0-0,05 m.
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Figura 2. Correlacdo entre grau de humificacdo e carbono potencialmente mineralizavel

em Latossolo Vermelho distroférrico, Jaguariuna-SP, camada 0-0,05 m.

A protecdo fisica do carbono dentro dos agregados pode ser mais bem visualizada

pela porcentagem de carbono fisicamente protegido no interior de cada classe de agregado

(Figuras 3, 4, 5 e 6). No experimento de Campinas, a aplicacdo de lodo de esgoto

influenciou a porcentagem de carbono fisicamente protegido no solo e nos macroagregados

(Figuras 3, 4 e 5). Na profundidade 0-0,05 m, as doses de lodo apresentaram as maiores

porcentagens do carbono fisicamente protegido no solo e nas classes 9,52-4,00; 4,00-2,00 e
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2,00-0,25 mm. Na classe 0,25-0,053 mm n&o houve diferencas entre os tratamentos
avaliados (Figura 3).
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Figura 3. Carbono fisicamente protegido nas classes de agregado em funcdo da aplicacédo
de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (LN e 2N) em Latossolo Vermelho
eutroférrico (Campinas-SP), camada 0-0,05m. Meédias seguidas de letras iguais nédo
diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).

No solo, as porcentagens de carbono fisicamente protegido foram de 0,8; 1,7 e 1,1%
para os tratamentos AM, 1N e 2N, respectivamente. A classe com diametro 9,52-4,00 mm
apresentaram as maiores porcentagens iguais a 0,9; 2,1 e 1,7% para 0s mesmos tratamentos
(Figura 3). Para a classe 4,00-2,00 mm as porcentagens variaram de 1,2 a 2% e para a

classe 2,00-0,25 mm variaram de 1,1 a 1,9% (Figura 3). A classe de menor diametro (0,25-
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0,053 mm), classificada como microagregado, apresentou as menores porcentagens de
carbono protegido (Figura 3), com valores de 0,5; 0,4 e 0,2% para AM, 1N e 2N,
respectivamente, evidenciando mais ainda a auséncia de protecao fisica nessa classe.

Na camada 0,05-0,10 m, o comportamento da porcentagem de carbono fisicamente
protegido é semelhante ao observado na camada 0-0,05 m. No entanto, na maior classe
(9,52-4,00 mm), verifica-se que a diferenca entre os tratamentos é mais evidenciada, uma
vez que a dose 1N é significativamente superior a dose 2N e ao tratamento AM (Figura 4).

Para a camada 0,10-0,20 m, ndo houve efeito de tratamento, o que indica que a
aplicacdo de lodo de esgoto ndo tem influéncia sobre o carbono protegido nessa
profundidade (Figura 5). Em relacéo as classes de agregado, observa-se que a maior classe
(9,52 — 4,00 mm) continua apresentando as maiores porcentagens, no entanto nao difere do
solo e das classes com diametros entre 4,00-2,00 e 2,00-025 mm (Figura 5). A classe de
microagregado (0,25-0,053 mm) possui a menor porcentagem de carbono protegido,
apresentando valor igual a 0,4%.

Em Jaguaritna, ndo houve efeito das doses de lodo de esgoto para o carbono
fisicamente protegido. Ao analisar as porcentagens de carbono fisicamente protegido nas
classes de agregado e no solo nas trés camadas (Figura 6), verifica-se que a classe de
microagregado (0,25-0,053 mm) apresentou valores significativamente inferiores quando
comparados aos obtidos para 0 solo e para 0s macroagregados. Os valores obtidos na
classe de microagregado foram iguais a 0,5; 0,4 e 0,2% para as camadas 0-0,05; 0,05-0,10
e 0,10-0,20 m.
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Figura 4. Carbono fisicamente protegido nas classes de agregado em funcéo da aplicacédo
de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (LN e 2N) em Latossolo Vermelho
eutroférrico (Campinas-SP), camada 0,05-0,10 m. Médias seguidas de letras iguais nédo
diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).
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Figura 5. Carbono fisicamente protegido nas classes de agregado em fungéo da aplicacdo
de adubo mineral (AM) e doses de lodo de esgoto (LN e 2N) em Latossolo Vermelho
eutroférrico (Campinas-SP), camada 0,10-0,20 m. Médias seguidas de letras iguais ndo
diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 4).
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Jaguaritina-SP. Médias seguidas de letras iguais ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade (n = 3).
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O carbono fisicamente protegido representou de 0,5 a 1,2% do carbono organico
total no experimento de Campinas e na area experimental de Jaguariuna de 0,4 a 1,1%.
Estes resultados corroboram com os encontrados por CHEVALLIER et al. (2004) e
PULLEMAN & MARINISSEN (2004), que observaram de 1 a 2,5% e de 0,5 a 1,4% de
carbono protegido em relacdo ao carbono organico total, em agregados de solos sob
pastagem.

As maiores porcentagens de carbono protegido nos macroagregados para as duas
areas deste estudo evidencia ainda mais que estas estruturas sdo efetivas na protecéo fisica
da matéria organica do solo no que diz respeito a decomposicao pela atividade microbiana.
No entanto, 0os macroagregados sdo tidos como estruturas sensiveis, que podem ser
facilmente rompidas pelas praticas de manejo (TISDALL & OADES, 1982; GOLCHIN,
1994; COSTA-JUNIOR et al., 2012).
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4. CONCLUSOES

1- Os macroagregados sdo estruturas mais eficientes na protecdo fisica da matéria
organica do solo.

2- A protecdo fisica nos agregados foi pouco relevante para 0 aumento dos teores
de carbono no solo com aplicagéo de lodo de esgoto.

3- Nos microagregados (<0,25 mm), a estabilizacdo da matéria organica nao

depende do mecanismo de protecéo fisica.
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