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Extracao de fosforo disponivel em um
Latossolo assistida por irradiacao ultrassénica

Ultrasound-assisted extraction of available P from a
Latosol

RESUMO: Um dos maiores desafios na fertilidade do solo € a mensuraciao da real
disponibilidade de um determinado nutriente as plantas. Por esse motivo, vdrios métodos
tém sido propostos, envolvendo extratores quimicos e formas de agita¢ao. Com este trabalho,
objetivou-se obter uma curva de extracdo de foésforo em solucdo Mehlich-1 assistida por
energia ultrassonica, avaliar se a intensidade da cavitacio exerce influéncia na extragio de P
e comparar com a extragdo convencional. Amostras da camada superficial (0-20 cm) de um
Latossolo Vermelho Distréfico foram previamente incubadas (30 dias) com diferentes doses
de P: 0 (controle), 20, 40, 80 e 160 mg kg'. Depois do periodo de incubagdo, procedeu-
se a extrag@o ultrassonica em solugdo Mehlich-1. Como referéncia, realizou-se também
a extracio convencional pelo mesmo extrator. A extra¢do ultrassonica de P em solucio
Mehlich-1 aumentou linearmente com a dose de P aplicada, ndo havendo indicativos de
uma readsorc¢io de P durante a sonificagdo. Foi obtida uma correlagao significativa entre a
extragdo ultrassOnica e a agitagdo convencional, ambas em solucdo Mehlich-1. A intensidade
da cavitagdo, produzindo a mesma quantidade de energia total aplicada, ndo influenciou a
extracao de P.

ABSTRACT: One of the greatest challenges in soil fertility is the measurement of real
availability of nutrients to plants. For this reason, several methods involving chemical
extraction and shaking conditions have been proposed. This work aimed to obtain a
phosphorus-extraction curve in Mehlich-1 solution, assisted by ultrasonic energy, to verify
the effect of cavitation intensity on P extraction and compare it to the traditional extraction
method. Topsoil samples (0-20 cm layer) from a dystrophic Red Latosol were previously
incubated for 30 days at different P concentrations: 0 (control), 20, 40, 80, and 160 mg kg™".
After the incubation period, ultrasonic extraction was performed in Mehlich-1 solution. As
a reference, the conventional P extraction was also realized. The ultrasonic extraction of P
in Mehlich-1 solution increased linearly with the P dose added. Re-adsorption of P does not
seem to occur during sonication. A good correlation between P extracted by ultrasound and
by the conventional method was verified; both in Mehlich-1 solution. Cavitation intensity
(for the same total energy) did not influence P extraction by ultrasound.
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1 Introducao

O fésforo (P) é considerado um nutriente-chave no
manejo da fertilidade dos solos tropicais (e.g., Latossolos)
(Lopes et al., 2012). Isso se deve a sua deficiéncia natural em
alguns casos associada a exigéncia pelas plantas (Dechen;
Nachtigall, 2006). Além disso, a adsorcdo especifica do
anion fosfato em solos torna o P pouco disponivel as plantas
e, consequentemente, exige adubacdes pesadas para um
adequado suprimento desse nutriente (Novais et al., 2007;
Eberhardt et al., 2008). O P em solos pode estar presente em
diferentes formas: P-14abil; P-organico; P-adsorvido aos 6xidos
de ferro e aluminio; P-precipitado; e o P soldvel ou em solucdo
(Carneiro et al., 2011; Tokura et al., 2011).

No manejo da fertilidade do solo, um dos maiores desafios
¢ a mensuragdo da real disponibilidade de um determinado
nutriente (Novais et al., 2007). Por esse motivo, varias
metodologias para extracdo de nutrientes em solos t€m sido
propostas, envolvendo a extra¢do quimica e formas de agitacao
(Palacio et al., 2000; Fuhrman et al., 2005; Soares et al., 2012).

Uma boa metodologia extratora seria aquela que melhor se
correlacionasse com a energia realizada pelas raizes das plantas
para a absorcao de um determinado nutriente. Entretanto, isto
é bastante complexo, sendo influenciado por varios atributos
quimicos, fisicos e mineral6gicos do solo (Bortolon; Gianello,
2008; Viégas et al., 2010).

Viarios extratores t€m sido propostos na avaliacido de P em
solos, como: Mehlich-1 (Mehlich, 1953); Mehlich-3 (Mehlich,
1984); Bray-1 (Bray; Kurtz, 1945); resina de troca aniOnica
(van Raij et al., 1986); entre outros (Novais et al., 2007).
Dependendo do tipo de solo e manejo, resultados diferentes
sdo obtidos entre a quantidade extraida (“disponivel”) e
a quantidade realmente absorvida por uma determinada
planta (Silva et al., 1999). No Brasil, a forma mais utilizada
para extracdo de P “disponivel” € a agitagdo orbital em
erlenmeyer de uma suspensdo solo:solucdao Mehlich-1
(H,S0O,0,0125 mol L' + HC1 0,05 mol L") por 5 min seguida
de descanso por 16 h. Trata-se de um procedimento de facil
execucao, baixo custo e apresentando extratos limpidos sem a
necessidade de filtragem (Silva et al., 1999; Santos et al., 2008).

A utilizacdo de ultrassom na extragdo de elementos em
solos baseia-se no fendmeno da cavitagdo (Rondano; Pasquali,
2008). A cavitagdo consiste na formagao de bolhas de arem um
liquido devido a variac@o de pressdo causada pela propagacgdo
de ondas sonoras. Esse fendmeno ocorre em trés fases:
1) nucleacdo (formacao de bolhas de ar proximo a superficies
irregulares); ii) crescimento das bolhas; iii) implosdo das
bolhas. No interior das bolhas, a temperatura pode atingir
5000 °C e uma pressdo de 2.000 atm (Pilli et al., 2011).
Rondano e Pasquali (2008) verificaram a possibilidade de
reducio da relac@o solo:solugdo e do tempo de agitagdo quando
a extragdo foi assistida por ultrassom.

O emprego da energia ultrassonica € uma técnica bastante
incipiente na extra¢do de elementos em solos, principalmente
no Brasil. Baseado na hipédtese de que a energia ultrassonica
pode ser uma eficiente forma de agitagdo e ataque as particulas
do solo para extracdo de P, conduziu-se este trabalho com os
seguintes objetivos: i) avaliar se a intensidade da cavitagdo
exerce influéncia na extracdo de P; ii) obter uma curva de
extracdo de P de um Latossolo, incubado com diferentes doses
de P, em solucdo Mehlich-1 assistida por energia ultrassonica;
iii) comparar a extrag@o ultrassonica proposta com a extracao
convencional de P (EMBRAPA, 2011).
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2 Material e Métodos

Foi utilizada amostra da camada superficial (0-20 cm) de um
Latossolo Vermelho distréfico, localizado em Uberlandia, MG,
sob vegetacdo nativa de cerrado. As amostras foram secas ao
ar e passadas em peneira de 2 mm. Em uma subamostra desse
material, realizou-se a caracterizac@o fisica e quimica: textura pelo
método da pipeta com uso de dispersante quimico NaOH 1 mol
L' e agitador tipo Wagner (Day, 1965); densidade de particulas
pelo método do baldo volumétrico (Blake; Hartge, 1986); matéria
orgnica pelo método da oxidagdo a CO, por fons dicromato
seguido de titulagdo (Embrapa, 2011); teores de Ca** e Mg** por
espectrofotometria de absorc¢do atdmica e AI** por titulagdo com
NaOH, ap6s extragdo em KC1 1 mol L™ (Embrapa, 2011); K* por
fotometria de chama e Cu, Fe, Mn e Zn por espectrofotometria
de absorcdo atdmica, apds extracdo em solucdo Mehlich-1; B
por espectrofotometria, apds solubilizacio em solugio de cloreto
de bdrio a quente (Embrapa, 2011). Determinaram-se também
os teores de SiO,, FeZO3, A1203 e P205 apos ataque sulfirico
(Embrapa, 2011). Na tabela 1 sdo apresentados os resultados da
caracterizacdo do solo utilizado no estudo.

Tabela 1. Alguns atributos do Latossolo Vermelho Distréfico selecionado
para o estudo.

Table 1. Some attributes of the Dystrophic Red Latosol selected for
this study.

Atributo Valor
Argila (g kg™) 380
Silte (g kg™) 45
Areia (g kg™) 575
Dp (g cm™) 2,53
pH 4.8
K* (mg dm™) 11
Ca* (cmol dm~) 0,3
Mg** (cmol dm™) 0,1
AT (cmol dm~) 0,4
H*+AP* (cmol dm™) 1,3
MO (g kg™ 10,0
SB (cmol dm~) 0,43
T (cmol dm™) 1,73
t (cmol_dm™) 0,83
V (%) 25
m (%) 48
B (mg dm™) 0,03
Cu (mg dm™) 0,1
Fe (mg dm) 3
Mn (mg dm) 1,7
Zn (mg dm™) 0,0
Si0," (g kg™) 8,8
ALO," (g kg™ 77
Fe,0," (gkg™) 55
PO (gkg") 0,1

Dp: densidade de particulas; pH em dgua (relagdo solo:dgua 1:2,5); MO:
matéria orgénica; SB: soma de bases (Ca** + Mg?* + K*); T: capacidade de
troca de cdtions potencial (SB + H*+AI*); t: capacidade de troca de cétions
efetiva (SB + Al**); V: saturagdo por bases; m: saturacdo por aluminio.
" Oxidos ap6s ataque sulftrico.
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Em potes plasticos com capacidade para 250 mL,
foram acondicionados 200 g de solo a uma densidade de
aproximadamente 1,0 g cm™, incubado com as seguintes
doses de fésforo (mg kg™'), em triplicata: O (controle),
20, 40, 80 e 160. A fonte de P utilizada foi fosfato
monopotdssico (KH,PO,). As amostras permaneceram
incubadas por 30 dias com umidade correspondente a
capacidade de campo (0,25 g g'), repondo-se a cada dois
dias a dgua perdida por evaporacdo mediante pesagem.
Depois do periodo de incubagdo, as amostras foram
novamente secas ao ar e armazenadas para posterior
determinacdo do P extraido em solu¢cdao Mehlich-1
(0,0125 mol L "' H,SO, + 0,05 mol L' HCI) com uso de
energia ultrassodnica.

Uma subamostra de 10 g de solo foi colocada em becker
com capacidade para 250 mL, adicionando-se 100 mL de
solucdo extratora Mehlich-1 (relacao solo:solugdo extratora
1:10). A suspensdo solo:solugdo foi sonificada utilizando-
se um equipamento de ultrassom tipo haste da marca
QSonica®. A haste do equipamento (19 mm de didmetro) foi
inserida a uma profundidade de 2,5 cm na suspensdo. Foram
realizados dois procedimentos de sonificacdo: i) poténcia
da haste regulada para 30 W durante 280 s; ii) poténcia
da haste de 70 W durante 120 s. Nas duas condicdes, o
nivel total de energia aplicado foi o mesmo (8.400 J), uma
vez que energia (J) = poténcia (W).tempo (s). Durante a
sonificagdo, o becker contendo a suspensdo foi mantido em
banho de gelo para evitar que a temperatura excedesse 40
°C, o que causa uma reducio da intensidade da cavitacdo.
Para avaliar o efeito apenas da cavitacdo na extracio de P,
realizou-se também a extracao em dgua destilada na mesma
relagdo solo:solugdo.

Para comparacdo dos resultados obtidos de P-Mehlich-1
extraido com uso de energia ultrassonica, realizou-se também
a extracdo convencional (Embrapa, 2011). Para isso, em
erlenmeyers com capacidade para 125 mL contendo 10 g de
solo foram adicionados 100 mL de solu¢c@o de Mehlich-1. Os
erlenmeyers foram agitados por 5 min em mesa agitadora tipo
orbital a uma rotagdo de 150 rpm, permanecendo, logo em
seguida, por 16 h em descanso.

Todos os extratos obtidos foram centrifugados (500 g por 10
min), obtendo-se o sobrenadante para posterior determinacgao
do fésforo, sendo esta realizada pelo método colorimétrico
em solucdo dcida de molibdato de amonio (Embrapa, 2011).

Os dados foram submetidos a andlise de varidncia e
regressao, relacionando a quantidade de P adicionada com
aquela extraida pelo ultrassom e pelo método convencional.
Posteriormente, estabeleceu-se uma correlagao linear entre a
extracdo ultrassdnica e convencional.

3 Resultados e Discussao

O teor de P extraido em solu¢do Mehlich-1, com agitagdo
ultrassonica (Figura la e 1b) ou convencional (Figura le),
aumentou linearmente com a dose de P aplicada. Quando
uma amostra de solo € submetida a irradiac@o ultrassdnica
ocorre a dispersdo das particulas primadrias do solo (areia, silte
e argila) (Ribeiro et al., 2013). A amostra uma vez dispersa
tem aumentada a sua drea superficial especifica. No caso
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Figura 1. Extragdo de P de um Latossolo Vermelho Distréfico assistida por
ultrassom e pelo método convencional. a) extragdo em solugao Mehlich-1 com
irradiagdo ultrassonica durante 280 s a uma poténcia de 30 W; b) extracdo em
solucdo Mehlich-1 com irradiagio ultrassonica durante 120 s a uma poténcia
de 70 W; ¢) extragdo em dgua com irradiagdo ultrassonica durante 280 s a
uma poténcia de 30 W; d) extragao em solu¢do Mehlich-1 com irradiacdo
ultrassonica durante 120 s a uma poténcia de 70 W; e) extragdo em solucdo
Mehlich-1 com agitacao convencional (EMBRAPA, 2011).

Figure 1. Extraction of P in a Dystrophic Red Latosol assisted by the
ultrasound and conventional methods: a) extraction with Mehlich-1
solution by ultrasound irradiation for 280 s at 30 W; b) extraction with
Mehlich-1 solution by ultrasound irradiation for 120 s to at 70 W;
c¢) extraction with water by ultrasound irradiation for 280 s at 30 W;
d) extraction with Mehlich-1 solution by ultrasound irradiation for 120 s
at 70 W; e) extraction with Mehlich-1 solution by conventional shaking
(Embrapa, 2009).
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do P, essa dispersdo da argila durante a sonificagdo poderia
causar uma readsor¢ao pela fase sélida durante a sonificagéo.
Entretanto, isso ndo foi observado neste trabalho. Rondano
e Pasquali (2008) realizaram a extracido de P em solugdo de
NaHCO, 0,5 mol L' (método de Olsen) em um equipamento
de ultrassom do tipo banho emitindo uma poténcia de 300 W
durante 5, 8, 10, 12 e 15 min. Os autores encontraram que a
quantidade de P extraido aumentou até o tempo de 10 min,
diminuindo logo em seguida. Esses resultados apontam para
a possibilidade de ocorréncia de uma readsorcio do P pela
fase sélida do solo.

Quando foi realizada a agitagdo ultrassdnica em agua, nas
duas condigdes de poténcia versus tempo (Figura Ic e 1d),
o teor de P extraido aumentou até a dose de 40 mg kg™ de
P. Depois dessa dose, o teor de P extraido diminui, voltando
a aumentar com a maior dose. Esse resultado remete a
possibilidade de a capacidade de extracao ultrassonica de P
ser influenciada pela concentragdo do elemento na solucao
(solo:agua). Mesmo o fendmeno da cavitacdo tendo efeito na
extragdo de P quando realizada em dgua, um mesmo padrdo de
recuperagio do P ndo foi obtido quando comparado a extragio
em solu¢@o Mehlich-1.
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Figura 2. Comparacio entre as duas formas de sonificagdo empregadas
(30 W por 280 s ou 70 W por 120 s) sobre a quantidade de P extraido
em solucdo Mehlich-1 em cada dose de P aplicada. Barras de erro
correspondem ao desvio padrdo da média (n=3).

Figure 2. Comparison between the two forms of sonication (30 W for
280 s or 70 W for 120 s) employed on the amount of P extracted with
Mehlich-1 solution for each P rate applied. Error bars correspond to the
standard error of the mean (SEM) (n = 3).
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As duas condicdes de sonificagao utilizadas, mesmo valor
de energia total e variando a intensidade da cavitacdo (maior
ou menor poténcia e maior ou menor tempo), ndo diferiram
em todas as doses de P adicionadas (Figura 2). Esse resultado
testa a possibilidade de que a maior ou menor dispersao do
solo durante a sonificag¢@o possa interferir na extracio do P por
cavitacdo, pelo aumento da superficie de contato da amostra
de solo.

A partir dos resultados apresentados na Figura 1,
estabeleceu-se uma correlacdo entre o P Mehlich-1 extraido
da forma convencional e com uso de energia ultrassonica,
obtendo-se um bom ajuste para o modelo de regressao linear
(Figura 3a e 3b). Quando a agitagdo ultrassdnica foi realizada
em 4dgua, ndo foi observada uma correlagdo significativa
(Figura 3c e 3d). Analisando-se as Figuras 3a e 3b, uma mesma
quantidade de P extraido em solu¢ao Mehlich-1 pelo método
convencional pode ser obtida quando do uso do equipamento
de ultrassom.

- Solugio Mehlich-1 -

a) b)
12 L
10 iy 10 i
8 R 8
6 6
~'p}) 4 o'y 1914 171x 4 {5 = 1824 178
?o 2 R-:o._w 2 R':o._,c)s
é 0 p=0,05 0= p=0,05
=
2 02 4 6 81012 02 4 6 81012
g
E - Agua -
2 ) 1)
C d
g 3 .
a-‘ 2 * 2 .. ..' [ ]
I i:j‘”////////
0+ 0

0123456738 0123456738

P Mehlich | - extragao convencional (mg kg’l)

Figura 3. Correlagdo entre o P extraido em solugcdo Mehlich-1 com
agitacdo convencional e com uso de energia ultrassonica. a) extragao
ultrassOnica em solugdo Mehlich-1 durante 280 s a uma poténcia de 30
W; b) extragdo ultrassénica em solu¢do Mehlich-1 durante 120 s a uma
poténcia de 70 W; ¢) extrac@o ultrassdnica em dgua durante 280 s a uma
poténcia de 30 W; d) extragdo ultrassénica em dgua durante 120 s a uma
poténcia de 70W.

Figure 3. Correlation between P extracted with Mehlich-1 solution by the
conventional shaking and ultrasound methods. a) ultrasound extraction
with Mehlich-1 solution for 280 s at 30W; b) ultrasound extraction with
Mehlich-1 solution for 120 s at 70W; ¢) ultrasound extraction with water
for 280 s at 30W; d) ultrasound extraction with water for 120 s at 70W.
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A possibilidade de reducgdo do tempo de extragdo quando
do uso da energia ultrassonica foi observada por Rondano e
Pasquali (2008). Salienta-se aqui que a extragdo foi realizada
em uma amostra de solo tratada com doses de P na forma
de KH,PO, ap6s um periodo de 30 dias de incubagdo em
condicdes laboratoriais. A energia de retencdo de P em solos
altera com o tempo de contato e, também, com as formas
de P presentes. O extrator Mehlich-1 € o mais utilizado
nos laboratdrios de solos brasileiros, muito embora possua
suas limitacdes em funcdo de condi¢des especificas de solo
(Novais et al., 2007). Nesse sentido, a relacdo obtida entre
extracdo ultrassdnica e convencional deverd ser confirmada
em diferentes condicdes para melhor validagcdo. Rondano e
Pasquali (2008) encontraram uma boa correlagio entre o P
extraido pelo método de Olsen (agitacdo convencional) e com
uso de energia ultrassdnica para trinta e cinco amostras da
camada superficial (0-20 cm) de solos cultivados na Argentina.

4 Conclusoes

A intensidade da cavitacdo, produzindo a mesma quantidade
de energia total aplicada, ndo influenciou a extracdo de P. A
extracdo ultrassonica de P em solugdo Mehlich-1 aumentou
linearmente com a dose de P aplicada, ndo havendo indicativos
de uma readsor¢cdo de P durante a sonificacdo. Foi obtida
uma boa correlacdo entre a extrag@o ultrassonica e a agitagdo
convencional, ambas em solu¢do Mehlich-1.
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