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ESTUDO DO ENXOFRE EM DIVERSOS SOLOS DA REGIAO DE
PIRACICABA-SP E AVALIACAO DE METODOS DE EXTRAGCAO

DO ENXOFRE DISPONIVEL USANDO 35s

“JOSE LUIS RUEDA CALVET
- Autor -

DR. TAKASHI MURAOKA

- Orientador -
RESUMO

As pesquisas sobre o enxofre no solo sao es
cassas no Brasil, sendo que a necessidade do conhecimento
das formas em que o mesmo Se encontra e a avaliacao de sua
disponibilidade, torna-se cada vez mais importante. O obje
tivo deste trabalho foi, portanto, determinar S total, S or
ganico, capacidade de retencao de S, relacoes C/S e N/S , e
avaliar diferentes metodologias de extracao do S—SOZ2 "dispo

nivel® usando®  S: (Cacf, 0,15%; NH4OAc 0,5N - HOAc 0,25N;
NaCf 1% +calor; NaHCO; 0,5M, pH 8,5; H,0 e resina trocadora

de ions).

Foram utilizados dez tipos diferentes de so

los da regiao de Piracicaba-SP, onde se aplicou uma solugao



xt.
radioativa H,3%50, livre de carregador, de 1,295 MBq
(35uci) 2%°%s/vaso (3 kg terra),deixando-os em incubagao por
50 dias. Posteriormente, foram feitas amostragens de 200 g
de terra/vaso, para as analises de enxofre e procedeu-se
semeadura de milho (Zea mays L.) e feijao (Phaseolus vulga—

nis L.) para comparagao com os extratores.

Os resultados obtidos evidenciaram que: a)
o teor médio de S total foi 169 ppm e de S organico foi de
149 ppm, observando-se que o enxofre dos solos estudados &
constituido principalmente por S organico. As médias para
as relagoes C/S e N/S foram de 119 e 9, respectivamente. D)
Existe uma correlacao significativa entre o S total e o C or
ganico, S total e N total e a capacidade de retencgao do
S—S042 dos solos com O teor extraido. c) Os
extratores que mostraram correlagdao significativa nas
atividades especificas com as culturas estudadas foram:
NH,OAc 0,5N - HOAC 0,25N; Ca(H,POy)z. Hp0 ;Ca(H,PO4)..HOAC;
CaCt, 0,153 NaCf 1% + calor e resina trocadora de ions;
sendo necessario outros estudos para a calibracao dos

métodos, preferencialmente paraos fosfatados, devidoa capa

cidade do anion fosfato em deslocar o sulfato presente nos
solos brasileiros e a resina, que ja foi oficialmente
adotado no Estado de Sao Pau lo para extragao de P, K, Ca e

Mg, por ter mostrado a melhorcorrelagéo.
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A STUDY ON SULPHUR IN DIFFERENTS SOILS FROM PIRACICABA - SP

AND AN EVALUATION OF EXTRACTIONS METHODS

FOR AVAILABLE SULPHUR USING ?25s

JOSE LUIS RUEDA CALVET
- Author -

DR.TAKASHI MURAOKA
- Adviser -

SUMMARY

Research works characterizing soil sulphur
in Brazil, are scarce, therefore a knowledge of the forms
of sulphur in the soil and evaluation of the availability

of the sulphur to plants is important.

The purpose of this work was to study total
sulphur, organic sulphur, sulphur retention and C/S-N/S ra
tios in 10 soils from Piracicaba-SP, and to evaluate seve
ral extraction methods for available sulphur using 33g
(Cacf, 0.15%; NH,OAc 0.5N-HOAc 0.25N; NaOAc 10%-HOAc 3% pH,
4.8; Ca(H2PO4)2.H;0; Ca(H,POy) 2.HOAC; NaCl 1% + heat
treatment; NaHCO; 0.5M, pH 8.5; H30 and ion-exchange resin).
Corn (Zea mays,L.) and bean (Phaseolus vulgaris, L.) were

used as test crops.
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The soils received 1.295 MBq (35uCi) / pot

(3 kg soil), of carrier free H,*°S0, solution, and were in-
cubated for 50 days. After this period 200 g of soil/pot
was separated for sulphur analysis, and then, the corn and
bean were sown and the sulphur uptake by the plants was eva

luated after 40 days.

The results indicated that: a) The mean
value for total sulphur was 169ppm and fdr organic suphur ,
14%9ppm, so, the majority of the sulphur in these soils is
in the organic form. b) The mean values of C/S and N/S ra
tios were 119 and 9, respectively. <c¢) The total S content
in the soils was correlated significantly with total N and,
there was also good correlation between retention of S-SOZ2
and extracted sulphate-S. d) The extractants that showed
significant correlation with the test plants were: CaCl,
0.15%; NH,OAc 0.5N-HOAc 0.25N; Ca(H,PO4)2.H,0; Ca(H,POy4) 2
.HOAc; NaCf 1% + heat treatment and ion-exchange resin .For
these extractants it is necessary to make sulphur response
. calibrations, for phosphate solutions preferably by the
capacity of phosphate anions to displace the sulphate in
our soils and for the resin method, already adopted in
Sao Paulo state for extraction of P, K, Ca and Mg, wich

showed the best correlation.



1. INTRODUGCAO

Embora o enxofre seja um dos principais nu
trientes da planta, sua determinacao no solo foi negligencia
da por muitos anos, em parte porque sua importancia nao era
suficientemente reconhecida, e em parte devido a dificuldades

analiticas.

As primeiras tentativas de se analisar solos
quanto ao teor de enxofre estiveram limitadas & determinacao
do ion sulfato; mais tarde, foram feitas anadlises quanto ao
enxofre total e o enxofre organico, sendo este obtido pela di
ferenca entre enxofre total e sulfato-S. Essa & mais ou me
nos a situagao nestes Gltimos anos, exceto que os métodos ana

liticos foram aperfeicoados.

No Brasil, poucos trabalhos tém sido " feitos
no sentido de estudar as formas de enxofre no solo, bem como

as relacdes destas com outros parametros analiticos. Além dis
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so, a necessidade de métodos quimicos para avaliar o estado
do S , nos solos se tornou mais aparente, conforme foram
sendo descobertas novas areas com deficiéncia aguda ou poten
cial de enxofre. Devido & mobilidade do ion sulfato, anali
ses rotineiras de enxofre "disponivel" do solo deveriam in

cluir esta forma do elemento.

Atualmente, utilizam-se no mundo todo,uma am
pla variedade de extratores que medem o enxofre solavel pron
tamente disponivel no solo; o enxofre solavel mais alguma
parte de sulfato-S adsorvido, e ha outros que também incluem

um pouco do S organico do solo.

Pelo expbsto anteriormente, & importante o)
conhecimento dos extratores mais empregados e,encontrar os
mais adequados, avaliando-os nos solos da regiao. Este estu
do pretendeu alcangar esta finalidade, utilizando uma técni
ca de analise altamente precisa, mediante o uso do tracador,
o radioisdtopo 35g: bem como, procurou-se encontrar as for

mas de S no solo e as relagoes C/S e N/S.



2. REVISZ0 DE LITERATURA -

2.1. Fontes de S para as Plantas

2.1.1. Enxofre organico do solo

Na maior parte dos solos araveis e nao sali
nos, principalmente nas camadas superficiais, o S organico
compoe 90% ou mais do S total. Em diversos solos de Iowa aci
ma de 95% do S foi observado como sendo em forma organica (TA
BATABAI e BREMNER, 19723)e, para solos brasileiros, coletados
de camadas superficiais, NEPTUNE et alii (1975), encontraram

o teor de S organico variando de 77 a 95% do contelido total.

Embora uma grande diversidade de compostos
contendo S, esteja presente no solo, o enxofre organico do

solo & composto principalmente de duas fracoes:

a. Enxofre nao ligado ao carbono, tais como sulfatos de

éster que podem ser reduzidos a H,; S, por tratamento com

acido jodfdrico (S reduzivel por HI) onde o atomo de enxofre

es ta separado do atomo de carbono por um atomo de oxigenio



(C-0-S), ou formando sulfamatos (C-N-S) e,

b. enxofre ligado diretamente ao carbono (C-S) e nado reduzf-

vel por Hl (FRENEY e STEVENSON, 1966).

A mineralizacao do S organico & considerada
como sendo executada principalmente por microrganismos ( FRE
NEY e SWABY, 1975). No entanto, embora a mineralizagao tenha
sido demonstrada em experimentos de incubagéo (WILLIAMS,1967;.
WILLIAMS e STENBERGS, 1959; 1964; WHITE, 1959) e, mineraliza
¢c8o lenta tenha sido observada em condigGes de cultivo (Mcgé
REN e SWIFT, 1977) concorda-se de maneira geral que a minera-
lizagao do S a partir da matéria organica do solo & inadequa

da para preencher as necessidades de culturas de alta produ

cao ou mesmo de pastagens (HARWARD et alii, 1962).

‘A reagdo inversa,imobilizagao do S-inorgani
co aplicado, em formas orgénicas; ocorre também no solo (WIL
LIAM e DONALD, 1957; FRENEY et alfii, 1971; FRENEY e SWABY ,
1975). Enxofre marcado radioativamente foi incorporado em

ambas as formas de S organico, mas preferencialmente na fra

cao reduzivel por HI, (FRENEY e% alii, 1971).

O ciclo microbiano de mineralizagao—-imobiliza
cao de S apresenta grande semelhanca com o do N e, tém sido
assumido que o N e S sao mineralizados aproximadamente nas
mesmas proporgoes em que encontram-se na matéria organica. Es

ta afirmacao, no entanto, contradiz diversos resultados em



5.

que a proporgao N/S mineralizados foram maiores ou bem meno-—
res que a da matéria organica (WILLIAM, 1967; TABATABAI e

‘BREMNER,1972b; NELSON, 1964).

McGILL e COLE (198l1), propuseram um modelo

conceitual na ciclagem de C, N, S e P organicos através de ma
téria orgadnica do solo, no qual conceituam que o C e N sao
estabilizados (imobilizados) juntos e, mineralizados atraves
de "mineralizacdo bioldgica", enquanto que o P orgadnico e eg
teres de sulfato sao estabilizados independentemente e sao mi
neralizados através de "mineralizag¢ao bioquimica". Enxofre 1i
gado diretamente ao carbono, aparece como sendo mineralizado

da mesma forma que o N. A mineralizag¢ao bioldgica é definida

como liberacgao de formas inorganicas de N e S de materiais or

ganicos durante a oxidacao de C, por organismos do solo, im
pulsionados pela busca de energia. Ja a mineralizacao bioquil
mica & definida como liberagao de ions inorganicos de P e S
da forma orgadnica, através da catdlise enzimidtica externa a
membrana celular, sendo fortemente controlada pelo fornecimen
to e necessidade da liberacdo do elemento ao invés de usa-la

como fonte de energia.

Diversos trabalhos tem sido efetuados concor-
dando ou discordando com este modelo. Para McLAREN et alid
(1985), o modelo parece ajustar-se as mudancgas nas duas fra
coes de S organico a longo prazo, mas ha necessidade de

se fazer mais observagoes a respeito das mudangas a curto pra
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zo embora considere que ha um acentuado desenvolvimento do S
reduzivel em HI, nas transformag5esdo S organico do solo a

curto prazo.

2.1.1.1. Enzimas sulfatadas (sulfatases) dos

solos

Somente nesta ultima década, foram detectadas

e estudadas as sulfatases nos solos. Sulfatases sao enzimas
que hidrolizam ésteres sulfatados orginicos (R.0.SO; + H,0 =

ROH + H+ + 802~) e foram detectadas em plantas,animais e mi
crorganismos. Como 50-70% do enxofre orgdnico de alguns so
los encontravam-se na forma de ésteres sulfato, sugere-se
que as sulfatases desempenham um papel importante nos proces
sos de mineralizacao do S organico do solo, tornando-o dis

ponivel para o crescimento das plantas (TABATABAI e BREMNER,
1970).

Na natureza ocorrem diversos tipos de sulfa
tases. Elas foram classificadas conforme o tipo de ésteres
sulfatados organicos que hidrolizam, com o reconhecimento
principal dos seguintes grupos: arilsulfatases, alkilsulfata
ses, sulfatases esteroides, glucosulfatases,condrosulfatases
e microsulfatases (TABATABAI e BREMNER, 1970). As arilsulfa
tases hidrolizam ésteres sulfatados com um radical aromatico

(ésteres fendlicos de acido sulfurico) e foram originalmente
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descritos como fenol-sulfatases. Elas foram as primeiras
sulfatases a serem detectadas na natureza e, tém recebido

maisatengéo que os outros grupos de sulfatases.

2.1.2. Enxofre inorganico do so lo

As plantas absorvem a maior parte do enxofre
como Ion sulfato e, embora essa forma normalmente compreenda
menos que 10% do total nos solos, sua mobilidade e reagoOes
com a fase sdlida sao de importancia principal na producao
agricola e avaliacao de disponibilidade de S do solo. A pe
quena quantidade de sulfato na solucao do solo estd em equili
brio com formas da fase sdlida. E a quantidade, indice de re
novagao e a distribuicao das formas soliveis de S no solo,

que dominam o estado de S das culturas.

A mobilidade do sulfato dentro dos solos é
influenciada principalmente por sua concentragao na solugao
de solo, suas reagoes com componentes da fase solida e a
quantidade de agua do solo. As interagoes do sulfato no solo
sao importantes na nutricao de S das plantas, e tém recebido
considerdvel atengao em anos recentes. Embora as relagoes se
jam complexas, HARWARD e REISENAUER (1966), resumiram uma sé

rie de fenOmenos:

a. A maioria dos solos tem alguma capacidade de reter sulfato

e, 0s subsolos comumente contem maiores quantidades de sul-
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fato adsorvido que os solos superficiais. Essa
diferenca pode ser devido a um menor pH- - no subsolo, ou a
saturacao das areas de adsorcao nos solos de superficie

com fosfatos e outros anions.

b. Ha uma forte dependéncia da retengao de sulfato com o equi

1ibrio de pH, a retencao aumenta conforme diminui o pH.
c. As caulinitas retem mais sulfato que as montmori lonitas.

d. Oxidos hidratados de ferro e alumfnio téem uma marcada ten

déncia para reter sulfato.

e. A quantidade de sorgao & dependente da concentragcao, e o
sulfato sorvido esta em equilibrio cinetico com o sulfato

em solugao.

f. A forca de retengcao de anions pelos solos segue a ordem:
hidroxil > fosfato > molibdato > sulfato = acetato > nitra
to = cloreto. 0 fosfato desloca ou reduz a soergao de sul

fato, mas o sulfato tem pouco efeito na sorgcao de fosfato.

g. A quantidade de sulfato retido e influenciada pelo cation
associado quando adicionado com um sal e pelos cations tro
caveis do solo. 0 efeito esta na mesma direcao da serie

liotropica cationica e, € maior que o efeito de pH.

METSON (1979) f&z uma série de consideracgoes
importantes sobre adsorgao do S no solo, discutindo a distri-

buicao deste nutriente no. perfil do solo, influéncia da mine
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ralogia do solo, os mecanismos de adsorgao, efeitos do pHe

isotermas de adsorcgao.

O sulfato adsorvido tém dois desempenhos
significantes na nutricao de S pelas plantas. E uma fonte de
S disponivel para as plantas e, retarda o indice de movimen-
to do sulfato dentro do solo, reduzindo assim as perdas por
lixivacao e modificando a distribuicao do elemento dentro
do perfil. A perda de S nos solos por lixiviacao varia de
quantidades insignificantes a ate 320 kg S/ha por ano

(HAWARD e REISENAUER, 1966).

Deficiéncias de S,atribuidas principalmente ,
a perdas por lixiviagao, sao encontradas com frequéncia em so
los quase neutros, de textura grossa, apos periodos de chuvas
pesadas. Aguas percolantes, frequentemente diminuem o teor
de sulfato nos solos de superficie, principalmente nos que

foram adubados com fosfato (BARDSLEY e KILMER, 1963).

O sulfato & removido com menos rapidez nos
subsolos que nos solos de superficie (Berg e Thomas, 1959, ci
tados por REISENAUER et afii, 1973). O Indice de 1lixiviagao
€ influenciado pelas reacOes de adsorcao e pelos efeitos dos

indices de movimento da dgua. O sulfato do subsolo, como o

nitrato, & utilizado pelas plantas.

O enxofre também ocorre em solos como sais de

sulfeto levemente solliveis e como gesso. A redugao do sulfa
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e dos compostos de S inorganico nao completamente okidados a
sulfatos & de importancia na cultura de arroz (AOMINE,1962).
Ele também estad envolvido na formagéo de Na;CO3 nos solos (WHIT—
TING e JANITZKY,1963) e pode ser de importancia na reducao da

disponibilidade do sulfato em solos mal drenados de textura pe-

sada. Sob condigoes aerdbicas normais,apenas pequenas quantida
des de compostos de S inorganico reduzidos sao encontradas nos
solos (FRENEY,1961).Como resultado,esse aspecto do S do tém solo
recebido pouca atencao. A solubilidade do gesso domina o
comportamento do sulfato em solos de regioes aridas.O sal ocor
re precipitado,sozinho ou com CaCO; e em ambas as formas é

prontamente disponivel as plantas.

2.1.3. Enxofre atmosférico

A predicao da reacao da planta a adubagao com
S &€ complicada pelo fato de que quantidades variaveis de gases
de S e compostos soluveis de S estao presentes na atmosfera e,
podem ser devolvidos ao solo.Ja se relatou adigoes anuais pela
chuva de até 234kg de S/ha;mas também de apenas 2,2kg S/ha (E-
riksson,1960, citado por REISENAUER et af4i{,1973). No Brasil,

se gundo MALAVOLTA (1980),0s valores correspondem a b5-30kg
S/ha. Além disso, tanto plantas como solos absorvem SO, ,e

provavelmente outros gases de S, diretamente pelas folhas
(Alway et alfii , 1937 e Fried,1947,citados por REISENAUER
etalii,1973). As quantidades de S fornecidos através da

absorcao direta nao sao comumente avaliadas,
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elas podem entretanto, ser de magnitude consideravel em

areas industriais e apreciavel em Aareas rurais.

O S atmosférico vem principalmente da combustao carvao de
e outros materiais, decomposigao anaerobica de mate-
riais organicos, atividade vulcanica, particulas de poeira de

areas gipsiferas e brisa marinha.

A importancia das adic¢oes de S atmosférico no

preenchimento das necessidades das plantagoes & evidente com

parando-se mapas generalizados de areas com respostas a S
(Jordan e Reisenauer, 1957, citados por REISENAUER et alid,
1973) , com mapas indicando a atividade industrial. As repos-
tas a adubacao com S tém sido relatadas como infrequentes em
areas fortemente industrializadas, areas aridas e irrigadas
do Oeste dos Estados Unidos, e regioces mais Umidas do Sudoes-
te dos Estados Unidos. O sulfato contido nas aguas de irriga
cao & na maioria das vezes adequado para satisfazer as neces-
sidades da plantacao (MARTIN, 1958). Jordan et alii, (1960)
citados por REISENAUER et afii{ (1973) avaliaram quantitativa
mente a participacao das fontes atmosféricas no abastecimento
das necessidades das plantagOes no Sudoeste. Foram obtidas
respostas a adubagao com S em experimentos de campo em areas
com adicao anual por precipitacao de 6,0 kg S/ha, mas nao em
areas com adicao de 14,6 kg S/ha. Em contraste, McKELL e WIL
LIAMS (1960) e HOEFT et alii (1972) obtiveram significantes
aumentos de produgao com adubagao de S em solos arenosos qua

se neutros em areas recebendo anualmente acima de 15 kg S/ha
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por precipitacao. Esse resultado aparentemente andmalo pode
ser atribuido d rapida lixiviagao do sulfato nas condigoes
particulares do solo e clima naqueles locais. Isso também

ilustra as complexidades em se predizer a resposta ao S.

2.2. Determinacao de Enxofre em Solos

2.2.1. Enxofre total

O conteido de enxofre total dos solos indica
as reservas desse elemento que podem ser convertidas por agao
quimica ou bacteriana em sulfato, a forma mais prontamente
disponivel as plantas. O total de S nos solos pode variar de
perto de zero a acima de 0,06% (BURNS, 1965), enquanto, em so
los organicos, pode ser acima de 0,5%. A maioria dos solos ,

entretanto, contém entre 0,01 e 0,05%.

O enxofre esta presente no solo em muitas for
mas diferentes, tanto organicas quanto inorganicas. Para  se
determinar a quantidade total & necessario mudar todo o enxo
fre desses compostos em uma forma que possa entao ser analisa
da. Isto & feito normalmente, através da oxidagao a
sulfato ou através da reducao a sulfeto. A técnica utilizada

neste estudo foi por oxidacgao.

A oxidagao a sulfato tém sido obtida por va
rios reagentes e técnicas, e com variados graus de eficién-
cia. Um procedimento comumente usado &€ a fusao do solo num

cadinho de platina ou niquel com agentes oxidantes. Entre os
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primeiros métodos esta a fusao do solo com carbonato de sddio
(EVANS e ROST, 1945), mas esta fusao simples nao tém sido ge
ralmente considerada satisfatoria. BARDSLEY e LANCASTER
(1960), porém, usando esse método, obtiveram resultados tao
bons quanto a fusao com bicarbonato de sddio, relatando que
o enxofre orgadnico foi oxidado e retido por ambos os reagen -
tes. ROBINSON (1945) usou uma fusao com carbonato de sodio
e nitrato de sddio e STEINBERGS et afii (1962), fundiram com
bicarbonato de s0dio misturado com Oxido de prata. MANN
(1955) fundiu o solo apenas com perdoxido de sdodio e LOWE e
DeLONG (1961) obtiveram resultados satisfatorios ao fundir

com peroxido de sdodio numa bomba Parr.

BUTTERS e CHENERY (1959) investigaram a efi
ciéncia de perdoxido de sodio e de nitrato de magnésio (reco-
mendado por SWANSON e LATLAW, 1922) para a oxidagao do enxo-
fre e acharam peroxido inatil e o nitrato um pouco melhor.
Eles mostraram, entretanto, que a falha da fusao de nitrato
de magnésio foi devido a falta de pureza do sal comercialmen
te disponivel, e ao prepararem seu proprio reagente a partir
de magnésio "Specpure" eles obtiveram resultados bons e repro
duziveis. O coeficiente médio de variacao foi 3,1%. CHAUDHRY
e CORNFIELD (1966) descobriram que aquecimento a 550°C duran
te 3 horas com uma mistura de nitrato de potassio-acido nitri
co produzia recuperagao satisfatoria do enxofre total e, foi

este método o testado neste trabalho.
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A analise do sulfato formado na oxidagao &
frequentemente realizada pela precipitagao como sulfato de ba
rio e determinacao da quantidade desse precipitado ou gravimé
tricamente ou turbidimétricamente. Embora o primeiro passo na
determinagao total de enxofre possa ser prontamente realizado
usando a fusao e outros métodos adequados de oxidagao,as medigoes
do sulfato de bario precipitado sao geralmente tedio sas ou
dificeis de reproduzir devido a deficiéncia nos métodos

analiticos, pelo que, deve-se ter muito cuidado.

2.2.2. Sulfato-S extraivel (disponivel)

A analise de solo para o diagndostico das ne-
cessidades de S das plantas também tém seus problemas. Embora
se concorde que o sulfato soluvel e o adsorvido forme a prin-
cipal fonte de S para a absorcao pelas plantas, existe menos

concordadncia quanto aos métodos de extracao.

Numerosos procedimentos tém sido propostos
para a avaliacao da disponibilidade do S dos solos. Os proce
dimentos incluem extragao com agua, extragao com varios sais e
acidos, liberagao de enxofre em incubagao, crescimento mi crobial
e crescimento e decomposigao de plantas, incluindo de-

terminagao do valor "A".

O S removido por esses extratores tendem a

cair nos seguintes grupos:
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a. Sulfato prontamente soluvel;
b. Prontamente sollveis e porgoes de sulfato adsorvido;
c. Prontamente soluveis , porgoes de sulfato adsorvido e por

coes de S organico.

Devido & importdncia do sulfato, Indices qui
micos do enxofre disponivel no solo deveriam incluir esta for
ma do elemento. Alguns métodos para medir o enxofre disponi
vel podem se correlacionar bem com a reagao da planta, muito
embora pouco seja conhecido quanto a natureza do enxofre medi

do.

No Quadro 1 apresenta-se um resumo dos varios
extratores usados para medir sulfato - enxofre extraivel do
solo. Os métodos utilizados para a determinacao do enxofre

nos extratos também sao indicados.

Os extratores mais amplamente usados para ca-
racterizar o estado do S dos solos sao: agua, solucao de
Morgan (acetato de sb6dio e acido acético), solugao de Bardsley
e Lancaster (acetato de amdnia e acido acético), solugao

fosfato monopotassico de Ensminger com concentragao de
500ppm de P, varias concentragoes de acido cloridrico, so-
lugao de 0,5M de bicarbonato de sddio recomendada por KILMER
e NEARPASS (1960) e solugoes de cloreto de calcio em varias
concentragoes. Numerosos outros extratores também tém sido

experimentados, como indicado no Quadro 1.



QUADRO 1*- Determinacao de S-S0,

l6.

disponivel no solo

Extratores

Técnica Analitica

1. AGUA (fria)

Agua (quente)

2. ACETATOS
acetato de amdnio

+ dcido acético
acetato de sddio

+ acido acético
(solugao de Morgan)

3. CARBONATOS

carbonato de amdnio
carbonato de calcio
bicarbonato de sddio

4. CLORETOS

cloreto de amdnio
cloreto de calcio

cloreto de litio
cloreto de magnésio
cloreto de sddio

(auto=-clave)

5. FOSFATOS
fosfato monocilcico

500 ppm p
fosfato monopotassico

100 ppm P

500 ppm p

0,2% e 0,15M
fosfato de sddio
citrato de amdnio
hidroxido de sddio
acido hidrocloridrico

+ fluoreto de amdnio
{solugao Bray)

6. RESINAS DE TROCA ANIONICA

0,1N
pH 4,65

0,5N
0,25N
pH 4,8

pH 7

1IN
0,25M

1IN
0,005M

0,15% ; 0,20%
e 0,01M
0,1M
0,005M
0,22
1,08
1,0%
6,0%
1,0N

0,5M e pH 7
0,2M e pH 4,0
0,1N

0,001N

Titrimétrico

Titrimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Colorimétrico (cloranilato de bario)
Conductométrico

Gravimétrico

Nefelométrico

Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Iodimétrico (cromato de bario)

Colorimétrico (cloranilato de bario)
Colorimétrico (azul de metileno)
Titrimetrico

Turbidimétrico

Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Turbidimétrico
Turbidimétrico
Colorimétrico (azul de metileno)

Iodimétrico
Turbidimétrico

Titrimétrico .(acidimétrico)

Colorimétrico (azul de metileno)
Colorimétrico (azul de metileno)
Colorimétrico (azul de metileno)

Gravimétrico

Colorimétrico (cromato de bario)
Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)

Colorimétrico (azul de metileno)
Raio-X fluorescente
Colorimétrico (azul de metileno)
Colorimétrico (azul de metileno)
Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Colorimétrico (azul de metileno
Iodimétrico (cromato de bario)

Colorimétrico (azul de metileno)
Turbidimétrico

Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Colorimétrico (azul de metileno)
Colorimétrico (azul de metileno)
Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Gravimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Conductométrico

Titrimétrico (cloreto de bario)
Titrimétrico

Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Gravimétrico

Turbidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)
Gravimétrico

Titrimétrico (cloreto de bario)
Colorimétrico (cloranilato de bario)
Colorimétrico (azul de metileno)
Turkidimétrico

Colorimétrico (azul de metileno)

* Quadro adaptado de BEATON et afi{, 1968,
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As duas técnicas analiticas mais frequentemen-
te usadas parecem ser o método azul de metileno colorimétrico
e o método turbidimétrico. A estimativa gravimeétrica também
€ comumente utilizada, mas nao na mesma intensidade que os
dois métodos anteriores. Varios métodos titrimétricos também
tém sido usados, assim como métodos de espectrometria de mas

sa e fluorescéncia de raios-X.

Parece que a escolha dos extratores pelos vi&

rios autores pode ter alguma relagao com a quantidade e tipo
de sulfato "disponivel" presente nos solos considerados. As
sim, uma série de pesquisadores (ENSMINGER e FRENEY, 1966 ;
REISENAUER, 1967), tem tentado categorizar as fracoes de enxo
fre extraido pelas varias solugoes. Sulfato prontamente soli
vel e quantidades pequenas variaveis de enxofre organico sao
extraidos com agua (BURD, 1925; FRENEY, 1958), 0,1M cloreto
de 1litio (ARKLEY, 1961; ROBERTS e KOEHLER, 1968), cloreto de
calcio diluido (BARROW, 1961) e cloreto de sodio (BARROW ’
1960). Cloreto de calcio e cloreto de sddio extraem menos
sulfato que a agua. Extragdao de solo com solugao 0,15% de
cloreto de calcio foi preferido por BARROW (1961) e WILLIAMS
e STEINBERGS (1959) porque, quando essa solugao era usada, a
matéria organica nao interferia com a precipitagao do sulfa -
to. Acreditava-se que a maior extracgao de sulfato pela agua

era principalmente devido & libera¢ao de sulfatos organicos.

Sulfato soluvel mais uma fracao do sulfato ad
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sorvido foi extraido por solucoes de fosfato (ENSMINGER,1954;
FOX et alii, 1964), suspensoes de carbonato de calcio (WIL
LIAMS e STEINBERGS, 1962), acetato de amdOnia neutro (BARDSLEY
e LANCASTER, 1960) e solugao de Morgan (CHESNIN e YIEN,1950).
FOX et alii (1964) usaram fosfato monocadlcico por ter encon
trado valores semelhantes ao fosfato monopotassico e também
eliminaram o problema de extratos turvos. Ions de fosfato
deslocam o sulfato adsorvido e Ions de cadlcio diminuem a ex
tracao de matéria organica do solo, eliminando em parte, a
contaminagao do enxofre organico extraivel. O uso de solu
coes de fosfato podem trazer dificuldades em solos com alto
contelido de gipsita (SPENCER e FRENEY, 1960). As particulas
de gipsita aparentemente ficam cobertas com fosfato de calcio
inibindo assim sua dissolucao. Sharpee (1968) citado por
BEATON et afidi (1968), relatou valores excessivamente altos
de sulfato em extratos de fosfato monocdlcico nao-acidifica
dos, provavelmente devido & co-precipitacao de fosfato com o

precipitado de sulfato de bario.

Em adicao ao sulfato soluvel, fragoes de
formas adsorvidas e organicas de enxofre foram extraidas por
solucao de 0,5M de bicarbonato de sdédio a pH 8,5 (BARDSLEY
e KILMER, 1963; WILLIAMS e STEINBERGS, 1959); solugéo neutra
de acetato de amOnia (McCLUNG et afii, 1959) e, tratamento de

calor seguido por extragao com solugao de cloreto de sddio
(FOX et alii, 1964; WILLIAMS e STEINBERGS, 1959).
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O sulfato adsorvido esta em equilibrio cinéeti
co com o sulfato em solugao e, pode ser substituldo por ou
tros anions de maior forca de adsorcao de acordo com a série:
hidroxil > fosfato > molibdato > sulfato = acetato > nitrato=

cloreto (BINGHAM et afii, 1965; CHAO et alii, 1964).

Todo o sulfato adsorvido sera geralmente ex
traido por solugces contendo 500ppm fdsforo. Alguns subsolos
requerem 2.000ppm f£6sforo e uma proporgao solo-solugao de
1:20 ao inveés de 1:5 para extrair todo o sulfato adsorvido. O
acetato nao € um forte substituto do sulfato em solugoes
neutras e & duvidoso, que ele desloque todo o sulfato

adsorvido sob condigoes acidas (FRENEY, 1961).

SPENCER e FRENEY (1960) compararam uma série
de métodos de extragao e descobriram que a quantidade de sul
fato extraido aumentava na seguinte ordem: soluvel em agua
quente > soluvel em calor > fosfato > agua > acetato de amd-
nio. ENSMINGER (1954) mostrou que solugoes acidas-tamponadas
e solucoes de sal neutro extraem mais sulfato solivel que a

agua particularmente de horizontes de subsolo acido.

A quantidade de enxofre extraido foi mostrado
por REISENAUER (1967), como sendo influenciado pelo equili-
brio de pH, a natureza do anion e a quantidade de matéria or
ganica presente. Dentro dos limites 5,5 a 7,2 o pH nao
teve influéncia na quantidade de enxofre extraido. BAbaixo de

PH 5a quantidade extraida caiu verticalmente.
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Sharpee em 1968 (citado por BEATON et alid
1968), testou a extragao de sulfatos do solo com citrato de
amonio, acetato de amdnio, fosfato monocalcico, EDTA, fluore
to de ambnio e agua. Os extratores mais eficazes foram solu

coes de citrato de amdnio pH 4,0 e fosfato monocalcico.

Os extratores que removem o enxofre prontamen
te soliivel, as porgoes do adsorvido e parte do S orgdnico for
necem as melhores predigSes de respostas a experimentos de
campo. Eles incluem um Acido forte (HOAc 2N) contendo fosfa
to (500ppm), empregados por COOPER (1968) e HOEFT et alid
(1973), e a solugao de NaHCO; usada por BRADSLEY e KILMER
(1963) e COOPER (1968). Entretanto, nos estudos de Bryne e
Hanley em 1969 (citados por REISENAUER et alii, 1973), o S
extraido por NaHCO3 nao foi uma estimativa do S disponivel

tao boa quanto a solugao de Morgan.

2.2.3. Enxofre organico total

Ja que boa parte do S no solo esta presente
como S organico, sugeriu-se que o S organico deva ser conside
rado na determinagao do estado de disponibilidade de S dos so
los (BEATON et alii, 1968). Muito embora, a taxa de minerali
zagao do S em solos deficientes tenha sido mostrado como sen
do insuficiente para as necessidades das plantas (COWLING e

JONES, 1970), uma estimativa do S organico pode dar uma indi

cagao da capacidade do solo em fornecer S, principalmente
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porque a taxa de liberagao de sulfato & correlacionada com o

S total em solos de superficie (TABATABAI e BREMNER, 19723).

O enxofre organico € mais facilmente determi
nado apds a conversao em sulfato pela oxidagdao (BARDSLEY e
LANCASTER, 1965). Deve-se tomar cuidado paraque a oxidagao
seja completa, que outras formas de enxofre nao estejam in
cluidas na determinacao e, que as perdas por volatilizacao ou

extracao incompleta sejam minimas.

Dos varios procedimentos propostos para a de

terminacao do contetido de enxofre organico dos solos, neste

trabalho utilizou-se o metodo de BARDSLEY e LANCASTER (1965).

2.3. Determinacao de Enxofre em Plantas

2.3.1. Enxofre total

O enxofre & um nutriente essencial as plantas
e ocorre em formas diferentes em muitos compostos. Portanto,
€ necessario um procedimento confiavel para medir a quantida
de total desse elemento no tecido vegetal. O enxofre ocorre
nas plantas em compostos tais como sulfato, coenzima A, metio
nina, cisteina, tiamina, biotina, tiocinatos, alcaldides e ou
tros (ALLAWAY e THOMPSON, 1966), assim como nos intermedia
rios associados com a formagao dessas substancias na planta.
Na maioria das plantas, metionina e cisteina representam cer

ca de 90% do enxofre total (ALLAWAY e THOMPSON, 1966).
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Uma indicagao do estado do S na planta
pode ser obtida comparando-se a concentracao de enxofre das
amostras da planta com concentracgoes criticas confiaveis rela
tadas para aquela planta particular (EATON, 1966; ENSMINGER e
FRENEY, 1966). Os valores de enxofre total também sao usados
para determinar se existe uma condigao real de deficiéncia de
enxofre como definido por Dijkshoorn et alii (1960) citados

por BEATON et afidi (1968).

O total de enxofre encontrado na matéria se
ca das plantas, geralmente varia de 0,10 a 1,5% (CHAPMAN e
PRATT, 196l1). Para forrageiras, os valores extremos do con
teudo sulfuroso variaram de 0,02 a 2,11%, mas sob condigoes
agricolas normais fica geralmente dentro de uma variagao de
0,20 a 0,45% (Whitehead, 1966, citado por BEATON et alidl

H

1968) .

Entre os métodos frequentemente usados para
liberar o enxofre presente no tecido da planta e oxida-lo a
sulfato tem-se: cinzas secas com nitrato de magnésio,'digeg
tao Umida com acidos nitrico e percldrico, ignigao na presen
ca de oxigénio e combustao numa bomba. Outros procedimentos
populares. incluiam o forno de indugao; bicarbonato de soédio
mais Oxido de prata; carbonato de sddio mais bicarbonato de
sddio; permanganato de potassio e nitrato de sddio e fluores

céncia de raios-X.
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De acordo com Johnson e Ulrich (1959) citados
por BEATON et afii (1968), a combustao umida de material ve

getal & superior a combustao seca para determinagao de todos

os elementos exceto B e Cf, principalmente porque nao ha peri
go de perda dos elementos, uma vez que a temperatura do pre
parado nao pode exceder o ponto de ebulicao do acido perclori
co ou seja 230°C. Digest3o Umida com dcido nitrico e percld
rico mostrou dar resultados precisos e corretos para o enxo
fre (CHAPMAN e PRATT, 1961; SHAW, 1959). E este metodo que

foi utilizado neste trabalho.

2.4. Técnicas Analiticas Utilizadas para Determinagao do

Enxofre

Muito tempo e esforco tem sido devotado ao de
senvolvimento de procedimentos quantitativos satisfatdorios pa
ra a determinacao do sulfato. A determinacao do sulfato e
especialmente importante porque o enxofre em varias outras
formas & frequentemente convertido em ion sulfato e quantita-
tivamente estimado como tal. Entre as varias técnicas atual
mente disponiveis para a determinagao do S extraido encontram—
se: gravimetria, turbidimetria e nefelometria, titrimetria ,
colorimetria, fluorescéncia de raios X, espectrometria de ag_

sorgcao atdmica, sendo as quatro primeiras as mais comuns para

se medir o sulfato.

Dentre esses métodos, a determinagao . turbidi
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métrica do sulfato como BaSO, & o mais amplamente usado, devi
do a necessidade nesta técnica de equipamentos simples como
‘0 espectrofotometro ou colorimetro. Por esta razao,adotau-se

esta metodologia neste trabalho.

2.4.1. Turbidimetria

O procedimento turbidimétrico baseia-se na
redugao da intensidade de luz que passa através de uma solu-
cao contendo particulas suspensas de sulfato de bario. Neste
método, o sulfato & precipitado em solugao aquosa pela adi
gEo de cloreto de bario, sendo finalmente dividido, o precipi
tado de sulfato de bario permanece suspenso na solugcao e seu
efeito por turvidez na transmissao da luz através da solugao
e medido por meio de um colorimetro ou espectrofotdmetro. As
leituras de transmissao de luz sao comparadas com as obtidas

em solugoes com concentragao de sulfato conhecida.

Geralmente, o método turbidimétrico & rapido
e sensivel, mas apresenta alguns sérios inconvenientes. Ele &
sujeito a muitas interferéncias e a formagao de suspensoes de
sulfato de bario reproduziveis sob condigoes uniformes de pre

cipitacao & extremamente dificil.

Altas concentragoes de Na, K, Ca, Mg, NO;3,PO,
e Si0, podem interferir na determinacao turbidimétrica do

sulfato (ROSSUM e VILLARRUZ, 196l1l) . BUTTERS e CHENERY
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(1959) relataram que na pratica apenas grandes quantidades

de calcio sao provaveis causas de interferéncia. Extratos

livres de toda matéria coloidal sao essenciais. Matéria
organica coloidal leva a resultados errdneos de duas maneiras
(HESSE,1957b): Agindo como um coldide protetor em solugoes

que contenham pequenas quantidades de sulfato (0 a 1l0ppm de enxo-

fre) resultando valores menores e; em concentragoes mais al
tas de sulfato, a matéria orgadnica sendo co-precipitada COm
o sulfato de bario, o que o torna mais volumoso e provoca su

perestimativas.

Cations interferentes podem ser removidos
através de tratamento com resinas de troca de cations (Samuel
son, 1963, citado por BEATON et alii, 1968), enquanto que ar
gila e coldides orgdnicos podem ser eliminados passando-se os
extratos através de um filtro de Seitz (FRENEY, 1958) ou fu
nis de filtragem a pressao (KHAN e WEBSTER, 1968). Matéria or
ganica coloidal tem sido co-precipitada com hidroxido férrico
e subsequentemente removida por filtragem antes da precipita
cao do sulfato de bario (HESSE, 1957a). Lowe 1968, citado por
BEATON ei afi4 (1968) indicou que baixos valores foram obti
dos quando essa técnica de co-precipitacao foi usada com ex
tratos diluidos de sulfato. O uso de resinas de troca de
anion, embora eficaz, & tedioso para remover coldoides organi-
cos de grandes numeros de amostras. Cloretode sddio tem si

do usado para clarear extratos de agua turvos. antes da deter
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minagdo do sulfato (WILLIAMS e STEINBERGS, 1959). Uma
maneira obvia de destruir completamente a matéria organica
coloidal & através da oxidagdo e nao pode ser usada quando
houver enxofre nao sulfato presente, porque parte deste, pode

tambem ser oxidado (LITTLE, 1953).

Extratos de solo com pH maior que 7,5-8,0
ficam fortemente coloridos por matéria organica dissolvi-
da (REISENAUER, 1967). Tratamento com carvao ativado aparen
temente remove essa interferéncia em algumas amostras. Quanti
dades de material coloidal problematico em solugoes de amos
tra sao relacionados ao tipo de extrator utilizado (BARDSLEY
e LANCASTER, 1960; BARTLETT e NELLER, 1960). Extragéo de en
xofre-sulfato em solo com solugao de cloreto de calcio de
0,15% foi recomendada, porque os extratos nao eram excessiva-
mente coloridos pela matéria organica coloidal (WILLIAMS e

STEINBERGS, 1959).

E essencial que condig¢des de precipitagao uni
formes sejam utilizadas para se obter resultados reproduzi
veis com o procedimento turbidimétrico (ROSSUM e VILLARRUZ,
1961). Quantidade e tamanho dos cristais de cloreto de ba
rio, concentragao de acido, tempo e velocidade da reacao, tem
peratura e volume do frasco, sao fatores que influenciam a me
digcao turbidimétrica do sulfato. BUTTERS e CHENERY (1959)tam
bém mostraram que a medigdo turbidimétrica do sulfato era in

fluenciada por uma série de variaveis operacionais, incluindo
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o tamanho do cristal do cloreto de bario, variagao do conjun
to de cristais de cloreto de bario, tipo e concentracgao de

acido, tempo de permanéncia e escolha do filtro otico.

STEINBERGS (1955) demonstrou que leituras
turbidimétricas reproduziveis podem ser garantidas utilizan
do-se cloreto de bario "semeado". Essas suspensoes sSao prepa
radas adicionando-se pequenas quantidades de sulfato de poté§
sio. Os pequenos cristais de sulfato de bario de tamanho uni
forme presentes no cloreto de bario, agem como nucleos ou
cristais de semente. Quando o cloreto de bario contendo a
"semente" era utilizado, suspensOes reproduziveis de pequenos
cristais de sulfato de bario de tamanho uniforme eram produzi
dos. A estabilidade da turbidimetria era realgada colocando-
se a suspensao "semente" em frascos calibrados e deixando - a
permanecer pelo menos 2 1/2 horas ou de um dia para o outro
antes da precipitacao do sulfato de bario. MASSOUMI e CORN
FIELD (1963) também observaram que o procedimento turbidimé
trico era melhorado usando-se uma suspensao diluida de semen

te de sulfato de bario.

A maioria dos métodos prescreve um estabili
zante como gelatina (DODGSON, 1961), goma acacia (MASSOUMI e
CORNFIELD, 1963), ou glicerol (STEINBERGS, 1955), para forne
cer uma maior reprodutividade das suspensoes de sulfato de ba
rio. Foi relatado que uma mistura de glicol dipropileno e

alcool melhora grandemente a estabilidade da suspensao (TOEN"
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NIES e BAKAY, 1953). Rains (1960) citado por BEATON et alid
(1968) , descobriu que quantidades em microgramas de sulfato
-poderia ser determinada com sucesso seguindo a formagao de
uma suspensao finamente dividida de sulfato de bario numa so
lucao aquosa de glicerina, cloreto de sddio e acido cloridri
co. O cloreto de sddio e o acido cloridrico sao adicionados
antes de ser feita a precipitacao de modo a inibir o cresci
"mento de micro-cristais de sulfato de bario. A glicerina es

tabiliza a suspensao.

Alguns pesquisadores usando o metodo turbidi
métrico para a determinacao do sulfato acrescentaram a solu
gEo de goma acacia estabilizante, antes de acrescentar o clg
reto de bario. Esta pratica & indesejavel ja que quantidades
consideraveis de matéria organica coloidal €& assim introduzi
da. Se o mesmo procedimento for seguido na preparacao da cur

va padrao, os erros podem ser menos apreciaveis, mas o proce

dimento nao levaria em conta o teor coloidal variavel dos ex
tratores do solo. MASSOUMI e CORNFIELD (1963)recuperaram ape
nas 2ug de sulfato-S dos solos, mas como rotina, € mais segu
ro acrescentar na solugao, goma acéciq, imediatamente apds a
precipitacao. No método dado por BARDSLEY e LANCASTER(1965),
as solugoes estabilizantes de goma sao simplesmente omitidas
apds a precipitagao com o objetivo de ganhar precisao na lei
tura de baixos teores de §fsou . No método dado por
Bardsley e Lancaster, recomenda-se agitar o extrato de solo
comcarvao e filtrad-lo antes de adicionar cloreto de bario de

modo a remover a cor e o material coloidal.
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2.5. Uso dos Isdtopos de Enxofre

2.5.1. Isotopos estaveis de S .

O enxofre tem quatro isotopos estiveis e suas

abundancias aproximadas sao:

*?s = 95,02%; °°s = 0,753, 3%s = 4,21%, 3fs = 0,02%. A com

posigdo isotdpica & expressa pela notagdo §°*S, qUe & defini

da como:
kg 3y _
amostra - padrao
™ _ 328 32S 3
§°°S x 10
34
2 padrao
325 :

O padrao & o enxofre na troilita (FeS) do me

teorito férrico "Canyon Diablo" cuja razao 32%s/3%s & 22,22,

Variagcdes na  composigao isotopica  do
enxofre foram primeiramente reportados por THODE et afid

(1949) e sao causados por dois tipos de processos:

1. Redugao de fons sulfato a sulfeto de hidrogenio por certas

bactérias anaerobicas que resultam no enriquecimento do

32
sulfeto de hidrogenio em S.
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2. Reagoes de troca isotopica entre fons, moléculas e solidos
portadores de S, nos que 3"S & geralmente concentrado em
compostos com altos estados de oxidagcao ou fortemente liga

dos (BACHINSKI, 1969).

A composigao isotdOpica de enxofre & usualmen
te medida em SO, (gas) usando espectrometro de massa equipado
com duplo coletor. Sulfetos sao convertidos a SO, por rea
¢oes com CuO, V,0s ou O, a temperaturas acima de 1000°c. Sul
fatos sao primeiramente reduzidos a sulfetos que s3o precipi-
tados como CdS e entao convertidos a SO; (gas). Detalhes des
tes procedimentos tém sido discutidos por HOET e ENGELKEMEIR

(1970) e PUCHELT et afidi (1971).

A principal causa para variagoes na com
posigao isotdpica do S na natureza & a redugao de Ions de sul
fato por bactérias anaerObicas como Desulfovibrio desulfurni -
cand que vivem em sedimentos depositados nos oceanos e lagos.
Esta bactéria separa o oxigénio dos ions sulfato e despreende
H,S que & enriquecido em ®?S em relagdo ao sulfato. A exten

sao do fracionamento & varidvel e depende de diferentes

passos ocorridos nas reagoes em que o S & metabolizado.

Em sistemas inorgdnicos, a extensao do fracio
namento isotOpico durante a redugao do ion sulfato a sulfeto
de hidrogénio & devido as diferentes propor¢oes em que liga

gSes S-0. sao quebrados. HARRISON e THODE (1957) demonstraram
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experimentalmente que ligagdes de *2?S-0 sao quebrados mais fa
cilmente que ligagdes *"S-0O. Como resultado, o primeiro H,S
produzido por reducao inorganica de SOf e enriquecido 32g

emem aproximadamente 22% comparado com o sulfato.

Reducao de sulfato pelas bactérias na nature
za enriquece o sulfeto de hidrogénio em 3*2S por 50% ou mais
comparado com o sulfato. A magnitude do enriquecimento depen
de de uma variedade de fatores, como a taxa de redugao, a tem
peratura, natureza e disponibilidade do suprimento e o tama -

nho do reservatdorio de sulfato.

Sulfato em solugao no Mar Negro tem um §3%95 =
+19,2% comparado com a triolita do Canyon de Diablo, no en

tanto, o H:S dissolvido tem um §3%*S = -31,9% -

‘Estes dados mostram uma diferenca de 50 a 60%
entre os valores de §°"S, sendo devido & agao redutora da
bactéria. No entanto, o 63"S do sulfeto dissolvido & modi
ficado posteriormente, pela precipitacao da pirita (FeS,)que

concentra 3"s.

O uso desta técnica em estudos do ciclo glo
bal de S em solos, processos como decomposigao e imobilizacao
de S, requerem uma boa base cientifica, experiéncia e equipa

mento sofisticado como o espectrometro de massa.
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2.5.2. Isotopo radioativo de S

Existindo a facilidade de usar o radioisotopo
de enxofre (3°S), mais trabalhos tém sido efetuados usando-o

como tracador.

O enxofre-35 apresenta meia vida de 87,2 dias
& emissor de particulas B~ com energia maxima 0,167 MeV, pres
tando-se muito bem para estudos de nutrigcao de plantas e fer

. tilidade do solo.

Todos os metodos utilizados nos estudos das
reagoes de troca isotdpica sao aplicacoes da lei de dilui
gao isotdpica. A analise por diluigao isotdpica foi introdu
zida por Hevesy em 1920 e revivida por Hevesy e Hofe, 1934 e
Rittemberg e Foster, 1940 , citados por NEPTUNE e MURAOKA
(1978). Desde entao, inimeras investigagoes tém sido realiza

das com tracadores isotoOpicos.

O principio da diluicao isotopica baseia-se ,
na reagao entre dois atomos ou moléculas de mesmo numero atd
mico, porem com diferentes numeros de massa, que se substi-

tuem mutuamente.
A*¥* + AB = A + A*B

Quando o equilibrio dessa reagéo de troca €

atingido, a atividade especifica do atomo A e do composto AB
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sao iguais.

Este fato permitiu que fosse proposto um meto
do analitico de diluigao isotdpica que consiste na adigao de
uma quantidade conhecida de um isdotopo radioativo ou estavel
de abundancia natural muito pequena, a um sistema em equi;E
brio, que contenha esse elemento com composigao isotdpica na
tural, cuja concentracao se deseja conhecer. Atingido o equi
1librio, & possivel calcular-se a concentracao do elemento no

sistema em equilibrio.

FRIED e DEAN (1952) introduziram o
conceito de valor "A": "quando uma planta estd em presencga de
duas fontes de nutriente no solo, ela absorvera o nutriente
em proporcao direta de cada uma das fontes igualmente
disponiveis".

Na determinagao do valor “"A" nao deve existir troca
isotdOpica de tal maneira que se possa distinguir na planta, o
nutriente proveniente do fertilizante e aquele proveniente do

solo.

LARSEN (1952) introduziu o valor "L",sendo de
finido como: "valor L de um nutriente, a quantidade
desse elemento que & trocavel com o elemento quimicamente
idéntico adicionado no solo, medido por uma planta cultivada

no sistema".

RUSSEL et afii (1954) definiu o valor "E" co

mo sendo: "valor E de um nutriente & a quantidade desse ele

mento na superficie do solo e na solucao do solo que & troca
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vel com o elemento quimicamente idéntico adicionado na solu

cao."

IOPEZ e GRAHAM (1970) definiram o conceito
do "pool 13bil de nutriente do solo", que seria: "a quantida-
de de um elemento (x) na solugao do solo e fase sdlida medida
por equilibrio quimico ou absorvido pela planta, utilizando
troca isotdpica, o qual torna-se disponivel as plantas duran

te o desenvolvimento das mesmas".

Alguma confusao existe na literatura, no que
diz respeito ao uso dos valores "L" e "A". Como estes indi
ces foram originalmente utilizados para estudar a disponibili
dade do fosforo no solo, as aplicagoes em experimentos com ou
tros nutrientes devem considerar as diferencgas basicas defini
das por FRIED (1964) e LARSEN (1967). No comego de um  expe
rimento o 3580:2 adicionado e SOZ2 inorgdnico presente no
solo, atingem o equilibrio isotopico depois de um periodo re
lativamente curto de tempo. E reconhecido que o valor "L" po
de mudar com o tempo, como resultado da mineralizagao do S
orgdnico. 1Isto & contrario ao conceito de LARSEN (1967) so
bre oequilibrio isotdpico, mas reflete uma situacao mais rea
lista para nutrientes como N, P e S e, nao anula o uso do con
ceito do valor "L" para relacionar a disponibilidade de enxo
fre entre varios solos. Numa situagao onde nao exista o sul
fato adsorvido uma troca no valor L com o tempo deve apresen

tar mudangas na disponibilidade de S organico. Isto e uma
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aplicagao do valor "L" que tem sido utilizada em estudos de

mineralizagao de S (BETTANY et alii, 1974).

JORDAN e BAKER (1959) foram os primeiros pes

quisadores a utilizar gesso marcado, sulfato de amdnio, sulfa

35
to ferroso, enxofre elementar e adubo verde com S, para ava

lia-los como fontes de S para as plantas.

O movimento de fertilizantes contendo S, tam
bém tem sido estudado, marcando-os com 3°S.GREGG e GOH (1979)
em experimento de campo com solos de Nova Zelandia,
estudaram os efeitos da chuva e do manejo, no movimento de

fertilizantes sulfurosos nos solos.

Tem—-se usado técnicas isotdpicas também nos
estudos de adsorcao de sulfatos. CHAO et afii (1962) usando
gesso marcado com 3°S, descobriram que solos ricos em ferro
livre e 6xidos de aluminio e com muito aluminio extraivel po

dem fixar o sulfato mais fortemente que outros solos.

Usando técnicas de incubagao, McLAREN et afii
(1985) com o objetivo de ter uma nogao global das transforma
coes e formas de S organico do solo, estudaram a ciclagem en
tre formas organicas e inorgdnicas. 3°S foi usado para se
guir o fluxo do S dentro do solo. Esta técnica tem sido uti
lizada com sucesso para examinar diferentes aspectos do ciclo

do S no solo (FRENEY et afi4, 1971; GOH e TSUJI, 1979; SAGGAR
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et alidi, 1981).

Na avaliagao de Indices quimicos de disponibi
lidadede S deveria-se incluir sulfato soluvel na determinacao
entretanto, qualquer método pelo qual um alto grau de correla
cao for obtido com a reagao da planta pode ser Gtil. Utilizan
do 3°s para encontrar o valor "A" usando plantas jovens de al
godao, uma correlacao de 0,89 foi obtida entre S extraivel

por NaHCO; e valor "A" (KILMER e NEARPASS, 1960).

AURORA e SEKHON (1977) avaliando diferentes
testes de solo para a estimacao de enxofre disponivel, em ex
perimento com aveia em casa de vegetagao, encontraram altos
coeficientes de correlagao entre as estimativas de S disponi
vel usando NaHCO; 0,5M; 1% NaCl apdos aquecimento, acetato de
amdnio-acido acético e valor "A" com a reagao na produgao e

os consumos de S pela aveia.

Técnicas de diluigao isotdpica tém sido usa
das para medir o "pool" do S disponivel as plantas. Os valo
res "E" e "L" tém sido encontrados frequentemente relaciona
dos com outras estimativas do enxofre disponivel (HARWARD et

alii, 1962; FOX et alii, 1964; BETTANY et alii, 1974; PROBERT

35
1976). Em estudos de campo usando gesso marcado com S,

TILL e MAY (1971) e Gregg, 1976 (citado por GOH e TSUJI,
1979) mostraram que enxofre extraido com fosfato foi o

precursor do S disponivel.
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3. MATERIAL E METODOS
3.1. Material

3.1.1. Solos

Foram utilizados dez diferentes solos da re
giao de Piracicaba=-SP, coletando-se a camada superficial
(0-25cm) . Determinou-se as principais caracteristicas fisica
e quimicas (Quadro 2). As unidades de solo utilizadas, de

acordo com a COMISSXZO DE SOLOS (1960) foram:

Solo 1 - Latossol Vermelho Amarelo-Orto (LV)
Solo 2 - Latossol Vermelho Amarelo-fase arenosa (LVa)
Solo 3 - Latossol Vermelho Escuro-Orto (LE)

Solo 4 - Latossol Vermelho Escuro-fase arenosa (com pasto)
(LES)

Solo 5 - Latossol Vermelho Escuro-fase arenosa (LEg)
Solo 6-Latossol Roxo (LR)

Solo 7-Latossol Roxo (LR-258)

Solo 8 - Latossol Roxo - var.Broa (LR-Broa)
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QUADRO 2. Caracteristicas quimicas e fisicas dos solos estu
dados.
a. Analise Quimica
~3 + 2+ 2+ 3+ +
Solo pH c PO, K ca?t Mg?t ae H
(H20) % emg/100g terra

1l (LV) 5,40 0,436 0,10 o,65 0,8 0,35 0,23 0,42
2 (Lva) 4,65 1,236 0,023 2,17 0,9 0,78 o,61 0,77
3 (LE) 5,90 1,007 0,028 0,54 7,83 1,60 0,09 0,35
4 (LEQ) 5,35 0,293 0,112 0,14 1,06 0,22 0,19 0,34
5 (LEg) 5,3 0,581 0,058 0,25 2,61 0,69 0,12 0,41
6 (LR) 5,50 0,563 0,076 0,62 6,26 3,05 0,10 0,48
7 (LR-258) 6,25 0,782 0,048 0,27 8,34 2,39 0,07 0,34
8 (LR-Broa) 6,45 0,919 0,030 0,22 6,98 1,56 0,06 0,38
9 (TE) 5,20 0,913 0,033 -0,11 0,80 0,26 0,93 0,43
10 (PVp) 5,05 0,779 0,020 0,06 0,23 0,07 0,41 0,40
b. Analise Fisica

Solo Areia% Limo$% Argila$%

1l (Lv) 38,2 45,8 16,0

2 (LVa) 51,0 26,4 22,6

3 (LE) 16,3 31,5 52,2

4 (LEY) 38,5 43,1 18,4

5 . (LEs) 17,5 32,3 50,2

6 (LR) 16,2 53,8 30,0

7 (LR-258) 27,0 35,9 37,1

8 (LR-Broa) 21,3 36,4 42,3

9 (TE) 18,7 23,9 57,4
10 (PVp) 13,7 26,9 59,4
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Solo 9 - Terra Roxa estruturada (TE)

Solo 10 ~ Podzolico Vermelho Amarelo -var.Piracicaba (PVp)

3.1.2. Planta teste

O trabalho foi realizado com duas plantas tes
te, sendo estas: Milho (Zea mays,L.) e feijao cultivar Costa
Rica (Phasecelus vulgaris, L.).

3.1.3. Adubos

Foram utilizados adubos livres.de enxofre:

. Fosfato monoamdnico (MAP) = 390 kg/ha
. Uréia (46% N) = 160 kg/ha
. KCL (60% K,0) = 200 kg/ha

3.1.4. Solucao radioativa

Foi utilizado acido sulfirico marcado com o
radioisdtopo 3°S (livre de carregador), ou seja H,’°SO,, apli

cando-se 1,295 MBq (35uCi)/vaso.

3.1.5. Solucao cintiladora

Para as leituras dos extratos de terra e plan

ta, no Cintilador Liquido Beckman LS-230, foi preparada a
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seguinte solugao cintiladora:

. Em 667mf de tolueno, foram adicionadas 4g de PPO e 100mg de
dimethyl POPOP, que depois de dissolvidos, agregou-se 333m{
de Triton X 100. Usando-se 1l0mf desta solugao por m{ de ex

trato analisado.

3.2. Metodos

3.2.1. Analises quimicas e fisicas dos solos antes

da incubacao

Para caracterizar os solos, os métodos utili-

- s . - 2
zados nas analises quimicas, quanto ao pH, P03, K+, Ca+ ,H+,

2 3
Mg+ e A£+ foram os descritos em CATANI e JACINTHO (1974), o
carbono total foi determinado pelo método de combustao seca
usando um carmografo 12-A H.W&sthoff KG, Bockum , e as textu

ras dos solos foram determinadas pelo metodo de pipeta(KILMER

e ALEXANDER, 1949).

3.2.2. Analises quimicas dos solos apds incubacao

O enxofre "disponivel" extraido pelas diferen
tes metodologias testadas, foi determinado pelo método turbi-
dimétrico de BARDSLEY e LANCASTER (1965), sendo.os . seguintes

extratores:

a. Cloreto de calcio 0,15% (WILLIAM e STEINBERGS, 1959)



41.

b. Acetato de amonio 0,5N - acido acético 0,25N (BARDSLEY e
LANCASTER, 1960).

¢. Solugao de Morgan, acetato de sbdio - acido acético pH=4,8
(CHESNIN e YIEN, 1950).

d. Fosfato monocalcico contendo 500ppm de P, dissolvido em
agua (FOX et alii, 1964).

e. Fosfato monocalcico contendo 500ppm de P, dissolvido em
acido acético 2N (HOEFT et alii, 1973).

f. Cloreto de sodio 1% + tratamento quente (WILLIAMS e STEIN
BERGS, 1959).

g. Resina trocadora de ions (RAIJ e QUAGGIO, 1983).

h. Agua (ENSMINGER, 1954).

i. Bicarbonato de sodio 0,5N, pH=8,5 (KILMER e NEARPASS,1960)

A medida de retengao de S pelos solos foi fei
ta pela técnica desenvolvida no Centro de Investigacidn Agri-
cola de Ruakura, MAF, Hamilton, Nova Zelandia (GOH e TSUJI,
1979), na qual duas amostras de 10 gramas de solo seco ao ar
(< 2mm) foram agitadas durante 12 horas, uma com 50mf de 0,01M
CaCl, e outra com 50mf de 0,01M de CaCf, contendo 50ppm de S.
A porcentagem do sulfato adicionado que & adsorvido, depois
da correcao pelo sulfato extraido com CaCf,, proporciona a

medida da retencao de sulfato.

O enxofre total do solo foi extraido pelo mé
todo de CHAUDHRY e CORNFIELD (1966) e, determinado gravimétri

camente (MALAVOLTA, 1951), ja que nao foi possivel fazer lei
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turas turbimétricas, pois embora tenha-se utilizado carvdo a-

tivado, os extratos obtidos eram coloridos e turvos.

O enxofre organico foi determinado pelo

método de BARDSLEY e LANCASTER (1965).

O nitrogénio total.foi determinado pelo proce

dimento de semi-micro Kjeldahl segundo BREMNER (1965).

O carbono total foi determinado pelo método

descrito no item anterior.

3.2.3. Conducgao do éxperimento

O presente estudo constou de duas partes
distintas: Trabalho em casa de vegetacao e Trabalho em

laboratorio.

3.2.3.1. Trabalho em casa de vegetacao

Utilizaram-se vasos plasticos, com capacidade
para 3,5 kg, onde foram colocados 3 kg de terra com
4 repeticoes para cada tipo de solo, sendo dez solos e duas

culturas, perfazendo um total de oitenta vasos.

Cada vaso com o solo seco e peneirado a lmm ,

foi marcado com *°®s, aplicando-se 1,295 MBg (35uCi).
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Os vasos com solos jamarcados, foram deixa
dos em incubacao por 50 dias mantendo-se a umidade i capacida

de de campo, durante todo o tempo.

ApOs incubacgdo, foram tomadas amostras de
200 g/vaso, procedendo-se posteriormente a semeadura das cul
turas de milho e feijao, 3 sementes/vaso, com a finalidade de

deixar 2 plantas/vaso.

Desde a semeadura até a colheita foram reali
zados os tratos culturais normais, tendo-se o cuidado de

apli car fertilizantes e defensivos, livres de enxofre.

A colheita foi feita simultaneamente para as
duas culturas, antes do florescimento do feijoeiro, ou seja ,
aproximadamente 40 (quarenta) dias e, coletadas ao nivel do

solo.

3.2.3.2. Trabalho em laboratorio

a. Solo

As amostras obtidas (200 g/vaso), apos incu
bacao foram secas ao ar e passadas por peneira de lmm , para

posterior analise.

O procedimento extrativo de S-SOj *di sponi
vel" consistiu, em todos os métodos, exceto para resina , em

agitar 59 de terra ja peneirada a 0,5mm com 25mf de solugao
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extratora durante 30 minutos, adicionando-se lg de carvao
ativado livre de enxofre, agitando por mais 5 minutos. As
amostras, foram filtradas através de papel Whatman nQ 42 , 1li

vre de enxofre.

Um resumo dos extratores utilizados, & apre
sentado no Quadro 3. No caso da resina trocadora de ions, foi
utilizada a metodologia do Instituto Agrondmico de Campinas,

desenvolvida por RAIJ e QUAGGIO (1983) e uma modificagao des

ta, que consistiu em utilizar 5 cm® de terra ao invés de
2,5 cm®, acrescentar 5 cm® de resina ao invés de 2,5 cm? e,
transferir a resina da peneira para o frasco de 100mf com

25mf da solugao 1N em NaCf e 0,1N em HCZ ao invés de 50mf ,

as demais condigoes foram mantidas.

Procedeu-se a esta modificagao, para manter
as mesmas proporgoes de terra e extrator, utilizadas nas ou

tras metodologias.

Sub-amostras contendo lmf de cada extrato de
terra e 10mf de solugao cintiladora, foram levadas, para lei
tura em cintilador liquido. Nestas amostras também foram fei
tas analises de pH, C, S total, N total, S organico e

retencao de S com CaCf, 0,15%.
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b. Planta

As plantas depois de colhidas foram lavadas
com agua desmineralizada, secas ao ar durante um dia e em es

tufa a temperatura de 60-70°C, pesadas e moidas.

As amostras (lg)foram entao digeridas com
acidos nitrico e percldorico, pelo método de JOHNSON e
ULRICH (1959), sendo que o extrato obtido foi diluido a 50mf,
para determinagao de S total pelo método turbidimétrico em

fluxo continuo (KRUG et afidi, 1977).

Foi tomado 1lmf de cada extrato de planta obti
do, adicionando-se 10mf de solugao cintiladora, para leitura

no cintilador liquido.

3.2.4. Calculos das atividades especificas

A quantidade de radioatividade por unidade de
. peso do S total presente, ou seja, as atividades especificas
do S "disponivel" para as diferentes metodologias extratoras

e para o S encontrado nas plantas, € expressa em:

_cpm_
ug S

cpm = contagem por minuto

Mg S = micrograma de enxofre
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3.2.5. Analise estatistica

O estudo foi avaliado, segundo o delineamento
em blocos casualizados, com 7 (sete) tratamentos (solugoes ex
tratoras) e quatro repetigaes, separadamente para cada solo
(10 classes) e cada cultura (2 culturas). Foram feitas corre
lacoes simples entre os diferentes parametros obtidos na ana
lise de solos e, também entre os resultados das plantas e as

extracoes de S do solo para todas as metodologias avaliadas.
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4. RESULTADOS E DISCUSSZO

4.1. Analise do Solo

Foi mencionado em Material e Métodos que o S
total tinha sido extraido pelo método de CHAUDHRY € CORNFIELD
(1966) e determinado gravimetricamente, devido a dificuldade
de fazé-lo por turbidimetria segundo BARDSLEY e LANCASTER
(1965), ja que obtiveram-se extratos coloridos e turvos, Nmes
mo tendo sido tratados com carvao ativado. Os dados obtidos
para as primeiras amostras com varias repetigoes, foram com
pletamente divergentes entre si e fora do esperado, motivo

pelo qual abandonou-se o método.

Para a determinacao de S total optou-se pelo
método proposto por BARDSLEY e LANCASTER (1960),que considera
como "enxofre do solo" 3 combinagdao de S organico, S inorga

nico oxidavel e sulfato soliivel. Uma vez que es te método ndo envol

ve fusao, compostos de sulfato
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insoliivel como BaSO, podem nao ser determinados, mas segundo
andlise de S total em solos da regiao, tém-se comprovado gque
os solos apresentam entre 75-95% de seu S total como S organi
co (NEPTUNE et alii, 1975), sendo muito pouco encontrados, os
sulfatos insoliveis. Estas variagoes foram as mesmas encon

tradas para os solos deste estudo (Quadro 4).

Os dados de S total (Quadro 4) estao compre
endidos entre 0,0075 a 0,0230% (75-230ppm) faixa que esta in
cluida entre os teores encontrados por MALAVOLTA (1952) para
solos do Estado de Sao Paulo e por NEPTUNE et afii (1975) pa

ra solos dos Estados de Sao Paulo e Parana.

A média de S total encontrada para solos de

superficie da regiao leste do Canada por BAILEY (1985) foi de
440ppm; TABATABAI e BREMNER (1972a) encontraram 238ppm para
solos da Australia e REHM e CALDWELL (1968) 50lppm para solos
de Minnesota. Neste estudo, o S total apresentou uma média
de 170ppm, sendo o valor mais baixo 75ppm, encontrado no solo
1l (LV) e solo 4 (LEQ), enquanto o valor mais alto 230ppm, no
solo 3 (LE). Os baixos teores de S total encontrados, sao de

vidos provavelmente aos baixos teores de matéria organica.

Os teores de S organico (Quadro 4), que apre

sentam média de 90% do S total, tem em média 149ppm,

sendo o teor mais baixo 58ppm, para o solo 1l (LV) e o teor
mais alto 21l6ppm, para o solo 8 (LR-Broa). Esses dados
estao dentro da faixa de teores encontrados por McCLUNG et
alii(1959), em solos do Estado de sao Paulo, que apresentaram co

mo valores extremos 10 e 24 7ppm.
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As relacgoes C/S total, apresentaram como va
lor mais alto 164 para o solo 9 (TE), sendo a média de 119.
Conforme FASSBENDER (1975) a relacao C/S pode chegar até 600
ou 700, em casos extremos, mas a média esta em torno de 100,
ou seja, um pouco abaixo da média encontrada nos solos estuda
dos. As. relagoes N/S total apresentaram uma média de 9,valor
que esta dentro da faixa encontrada por FASSBENDER (1975) pa
ra uma série de solos de diferentes regioes; NEPTUNE et afii
(1975) encontraram para solos do Estado de Sao Paulo uma rela

cdao de 7.

No Quadro 4, pode-se observar o S-S0, 2 extral

do com CaCf, 0,15% e % de retengao de S para cada solo estuda

o

do. Nota-se que a tendéncia foi a maior % de retengao de S,
quando o teor de S-S0,2 extraido com CaCf, 0,15% foi maior,le
vando este fato a considerar, que os solos como LEg e PVp (sg
lo 5 e solo 10, respectivamente) que apresentam de 5 e 6% de

retengéo de enxofre, perdem mais facilmente o S-SOI2 adsorvi

do e em solugao por lixiviacao, apresentando menores teores
de S-S0, 2 "disponivel" como foi o caso (1l e 7ppm). Resultado
similar foi encontrado por BARROW (1967) em solos do Oeste da
Australia, demonstrando que a quantidade de sulfato extraivel
(CaCf, 0,01M) presente no solo, foi altamente correlacionado

com a habilidade do mesmo em adsorver o anion. Em relagao ao
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pH, n3o foi encontrada nenhuma correlacdo com S-SOy° "dispo

nivel"” e ¢ de retencao de S, discordando com os resultados ob

tidos por VITTI (1979).

No Quadro 5, apresentam-se as correlagoes en
tre formas de enxofre e entre estas e outras propriedades do
solo. Observa-se que o S total apresentou boas correlagoes
com o carbono, podendo-se esperar altos valores de S total
sempre que houver alto teor de matéria organica no solo. Ob
serva-se que houve boa correlagao entre S total e N total,
Altas correlagdes foram também obtidas por TABATABAI e BREM
NER (1972a); MALAVOLTA (1951), NASCIMENTO e MORELLI (1980).

Deve-se ter cautela ao considerar a
mineralizagao de S tomando como base o teor de matéria

organica ou a relagao C/S e N/S. Pela estreita relacao na

conversao microbiana do N e S, tem sido assumido que as
taxas relativas a mineralizagao destes dois elementos na
matéria organica do solo, poderiam ser similares. Assim,
supoce-se que N e S seriam mineralizados aproximadamente na
mesma proporgao como se encontramnamatériaorganica.

No entanto, resultados de varios estudos demonstram
que a relagao N/S na mineralizacao foram maiores que oOs
encontrados na matéria organica (WILLIAMS, 1967; TABATABAI e
BREMNER, 1972a); outros estudos mostraram que a relagao N/S
na mineralizagao foi menor que a relagao na matéria organica
(NELSON, 1964). Ha poucos estudos em que o N foi
mineralizado sem qualquer despreendimento do S durante a

incubagao (HESSE, 1957; BARROW, 1961) .
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A mineralizacao e a imobilizagao estao ocor
rendo continua e simultaneamente no solo, no que se refere ao
S, na maioria das ocasioes envolvendo uma pequena pProporc¢ao
do "pool" de S organico (3-6%) sendo predominantemente S redu
zivel em HI (enxofre organico na forma de ésteres) a forma de
S organico envolvida nos processos de mineralizagao NEPTUNE
et alii (1975) encontraram nos solos do Estado de Sao Paulo,
de 20 a 65% do S organico na forma de ésteres, 5 a 12% liga
dos ao carbono e 24 a 59% em forma organica nao identifica

das.

Neste estudo nao foi encontrada correlagao
significativa entre o S total e enxofre "disponivel" extraido
pelas diferentes metodologias (Quadro 5). 1Isso indica que &
dificil esperar uma mineralizagao do S organico proporcional

ao seu teor no solo.

-2 :
4.2, Dados em ppm de S-SO, "Disponivel" do Solo nas Di

ferentes Metodologias de Extracao Utilizadas.

Nas Tabelas 1l a 7 sao apresentados os teores

de S-S0,2? "disponivel® do solo, para cada extrator.

Em Material e Métodos, embora tenha-se descri
to que foram avaliadas 9 metodologias de extragao, nao foi

possivel considerar o S-SO,2 extraido com dgua e NaHCO;, pois
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os extratos obtidos eram turvos e coloridos, mesmo tratando
-os com carvao ativado, a diferentes tempos de agitagdao, Hao
foi possivel conseguir eliminar a turvidez e cor, motivo pelo

qual, obteve-se os resultados de 7 extratores.

As quantidades médias de enxofre disponivel
dos solos (Quadro 6) wvariaram para cada extrator da seguinte

maneira:

caCf, 0,15% : Esta solugao extraiu quantidades pequenas de en

xofre, compreendidas entre 7-27ppm de S-S0,2. Este extrator

€ amplamente utilizado e, & considerado como remove

dor de S soluvel em agua, prontamente disponivel ds plantas .
HARWARD e REISENAUER (1966), relataram que agua ou sais de

cloreto nao deslocam o sulfato adsorvido de solos acidos.

CH3COONH, 0,5N + HOAc 0,25N : Solugao extratora, usada por

BARDSLEY e LANCASTER (1960)., considerada como extratora de S
prontamente soliivel e porcoes de sulfato adsorvido.Extraiu-se

quantidades de 9 a 49ppm de S-SO,2.

CH3COONa.3H,0 + HOAc, pH=4,8 : A solugao de Morgan, & conside
rada como um extrator de S prontamente soliuvel e porgoes de
sulfato adsorvido. Extraiu-se quantidades que variaram ampla

mente de 2 a 64ppm de S-SO,2

Ca (H,PO,) . H,0 : ENSMINGER (1954), utilizou uma solugao de
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KH,PO, contendo 500ppm de P, obtendo a mesma quantidade de S
extraivel que uma solucao neutra de acetato de sdodio, demons
trou também que alguns subsolos lixiviados, sao ricos em sul

fato, que e extraivel com fosfato.

FOX et afii (1964),utilizaram a mesma solugdo
de KH,PO, e, uma segunda solugao de Ca(H,PO,)» contendo tam
bém 500ppm de P, apresentando a primeira solugao valores de
5-S0, 2 um pouco maiores que a segunda solugao por outro lado,
a solugao de fosfato de calcio, mostrou-se mais conveniente ,
que a solugao de KH,PO,, mesmo para solos arenosos. A filtra
gem do extrato & mais rapida e os extratos turvos sao menos

frequentes.

Estas solugOes contendo fosfato, sdao conside
radas como extratoras de S prontamente sollvel e S-SOI2 ad
sorvido. O Ca(H,PO,). apresentou valores entre 10 e 35ppm

de S-S0, 2.

Ca(H»POu)2.HOAC : HOEFT et alii (1973), encontraram como me
lhor extrator para os solos de Wisconsin com pH compreendido
entre 6 e 7, o HOAc 2N contendo 500ppm de P como Ca(H,POs). .
H,0. Esta solugao extrae o S prontamente soluvel, S-SOI2 ag
sorvido e porcoes de enxofre orgidnico. E geralmente, aceito
que o S orgdnico torna-se disponivel &s plantas principalmen

te através da conversao microbiana em sulfatos (JORDAN e BAR

DSLEY, 1958). Uma vez que ele representa um suprimento poten
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cial de S disponivel, o S organico deveria ser levado em con

sideracao.

Os extratores que removem o enxofre prontamen
te soluvel e porgoes de .S adsorvido e organico, tém fornecido
melhores predigcoes de respostas d experimentos de campo. o)
Ca (H2PO,) 2 .HOAC apresentou teores compreendidos entre 9 e

30ppm de S-S0, 2

NaCf 1% + calor : WILLIAMS e STEINBERGS (1959) descobriram ,

que o simples aquecimento a seco, da amostra de solo seca ao
ar levava a um aumento na quantidade de enxofre extraida por
cloreto de sodio 1%. O fato de que boa parte do enxofre do
solo esta presente em formas organicas e, tambem que uma fra
cao desse S organico & facilmente solivel em agua, sugere que
este método libere o S prontamente sollivel, porgoes de S-S0, 2
adsorvido e porcoes de S organico. Por meio desta extracao ,

obtiveram-se valores compreendidos entre 10 e 37ppm de S-S0, 2

Resina : RAIJ e QUAGGIO (1983), introduziram no laboratodrio
de rotina do Instituto Agrondmico de Campinas (IAC), a extra
cao de fdsforo, cidlcio, magnésio e potadssio do solo por uma
mistura de resinas trocadoras de cations e anions, em meio
aquoso e apds agitagao durante 16 horas. Decorrido este pe
riodo, o solo & separado da resina, que & extraida com uma so
lucao acida de cloreto de sddio. Este procedimento foi ava

liado para determinar o teor de S-S0y 2 presente na solugao,og
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tendo-se valores de 1ll-46ppm.

Segundo dados obtidos, acredita-se que o S

extraido seja o S prontamente disponivel, S-SOZ2 adsorvido e

porcoes de S organico.

Os dados obtidos para cada solo foram agrupa
dos,segundo os valores das diferentes solugoes extratoras,ana
lisados em um desenho de blocos ao acaso,com 7 tratamentos (so

lugoes extratoras) e quatro repetigoes.

De acordo com o Quadro 6,o0bserva-se que Os re
sultados foram altamente significativos pelo teste F,para tra
tamentos (solugoes extratoras) em todos os solos. Sendo que

existiu diferencas reais entre eles.

Para o solo nuamero 1 (LV), pode-se observar
que os valores de enxofre disponivel foram similares para
Cacf, 0,15%, resina, NaCf 1% e Ca(H,PO4)2.HOAc (18-21ppm) sen

‘do o menor valor obtido com CH3COONa.3H,0-HOAc pH=4,8 (8ppm).

Para o solo numero 2 (LVa), todos os valores
de S foram diferentes, sendo o maior obtido com acetato de so
dio-acido acético (64ppm) e o menor com cloreto de calcio

0,158 (19ppm).

Para o solo numero 3 (LE), os teores de
enxofre foram também diferentes, exceto para acetato de
amdnio acido acético e fosfato monocalcico em agua que foram
iguais o maior valor obtido com resina (38ppm) e o menor com

fosfato de calcio emacido acético (l4ppm) .
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No solo numero 4 (LEL) , praticamente todos os
valores apresentados foram iguais, sendo os valores compreen-—

didos entre 10 e 1l5ppm.

Acetato de sodio-acido acéetico, deu o maior
valor para o solo numero 5 (LEg) , 32ppm,.sendo o fosfato mo
nocalcico em agua, fosfato monocalcico em acido acético, resi
na, acetato de amOnio-acido acetico e cloreto de sodio+calor,

iguais. O menor valor foi para o cloreto de calcio (llppm).

No solo numero 6 (LR), os tratamentos foram
iguais, exceto para o acetato de sdodio com acido acético que
apresentou o menor valor (2ppm). A faixa para estes, esteve

entre 9-12ppm.

No solo numero 7 (LR-258), os teores obtidos
foram diferentes, sendo o maior valor para resina (30ppm) e o

menor para acetato de sodio com acido acético (4ppm).

Resina e cloreto de sodio + calor, extrairam
mais no solo numero 8 (LR-Broa), 20ppm, sendo o menor valor

de novo para acetato de sodio com acido acético (4ppm).

Para os solos numero 9 (TE) e numero 10 (PVp)
o acetato de sddio com acido acético, apresentou os maiores

valores (40 e 25ppm respectivamente), seguido da resina (34
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e 2lppm) sendo os demais praticamente iguais, e o menor valor

foi obtido com cloreto de calcio,para os 2 solos (13 e 7ppm).

Nestes resultados nao foi encontrada nenhuma
tendéncia quanto ao pH do solo e tipo de solugEo utilizada ,

quer seja, solugao salina, acida ou neutra.

Nas Tabelas 8 e 9 apresentam-se os valores de
S total tanto para a cultura de milho como feijao. - Para es
tes valores foram feitas correlagoes simples com S-80,2 do so
lo, em cada extrator, para se estimar a dependéncia entre es

sas variaveis (Quadro 7).

Verifica-se inicialmente que na maioria dos
casos, nao houve correlacao entre os teores de S-total das
culturas com valores de S-S0,? apresentados pelas solugoes ex

tratoras. A explicacao para tais fatos & que os solos estuda

dos nao apresentaram niveis criticos (Quadro 6) nos teores de
S—SOZ2 onde as plantas desenvolveram—-se normalmente. Em solos
brasileiros McCLUNG et alii (1959) verificaram que quando o
teor de S-SOI2 (acetato de amobnio) no solo era acima de 6 -

7ppm, nao ocorria resposta & aplicagao de S no milho, FREIRE

et alii (1974), estabeleceram como niveis criticos para cul

tura de milho de 3,1 a 4,5ppm de S—SOI2 (acetato de amonio)no

solo, em ¢ondigaes de casa de vegetagao. Neste estudo a me

dia de S-SO,2 encontrada pelo acetato de amonio foi de 20ppm

de S-S0,2 sendo o menor valor de 8ppm.
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QUADRO 7. Coeficientes de correlacao simples (r) entre os
teores de S—SOZ2 obtidos para os diferentes solos
com solugSes extratoras e os valores de S-total

para milho e feijao.

S total milho S total feijao
Extratores e e

S—SOI2 solo S-SOZ2 solo
cacf, 0,15% 0,58% 0,520
CH3COONH, 0,5N-HOAc 0,25N 0,278 0,48"°
CH3COONa. 3H,0-HOAc pH 4,8 0,02"% 0,12"°
Ca(H2PO4) 2 .2H,0 0,30"% 0,49™°
Ca(H2PO4) 2 .HOAC 0,40™° 0,217
NaCf 1% + calor 0,43"° 0,50
Resina 0,32M8 0,207%

* ~ significativo ao nivel de 5% de probabilidade

ns - nao significativo ao nivel de 5% de probabilidade
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Existiu apenas uma baixa correlagao simples
e significativa para a cultura do milho e os valores de

CaCZZ 0'15%.

A explicagcao para este fato @ que a solugao
de cloreto de calcio 0,15% extrai o S prontamente solavel
quantidade que & rapidamente disponivel 3s plantas, ele repre
senta um suprimento de S para uso imediato e @ particularmen
te importante para as plantas novas. Neste experimento
colheu-se as culturas aos 40 dias apbs a semeadura,
absorvendo o S prontamente soluvel. Em tal sentido,
observa-se que o coefi ciente de correlagao para o feijao de
ciclo vegetativo mais curto, foi de 0,52 (nao
significativo), e para o milho de «ci clo mais longo, foi de
0,58 (significativo) . Isto concorda com Os conceitos de

JORDAN e BARDSLEY (1958) e ENSMINGER (1958) .

4.3. Dados de Atividade Especifica de Enxofre para as So

lugoes Extratoras e nas Diferentes Espécies Vegetais

Utilizadas.

Os resultados das atividades especificas de S
obtidas pelas solugoes extratoras para cada solo podem ser

observadas nas Tabelas 10, 11 e 12.

Estes valores foram analisados num desenho es

tatistico de blocos ao acaso, transformando todos os valores



64.

avx+0,50 (Quadro 8) . Obteve—-se resultados altamente signifi tivos
paratratamento(solugGesextratoras)pelotesteF,eﬂntodosos

solos; sendo que existiudiferencas reais entre eles.

Fazer uma analise com o objetivo de procurar
justificativas das diferengas encontradas nas atividades espe
cificas apresentadas pelas diferentes extragaes, quando nao
se tem um seguimento das mudancas destas, através do periodo
de incubacao & arriscado, sendo que também nao foi objetivo
deste trabalho estudar as transformagoes nas fragoes de S
do solo durante a incubaggo, no entanto, usando os wvalores
encontrados de uma maneira global e consultando a
pouca litera tura existente utilizando esta técnica, pode-se

fazer algumas observagoes aos resultados obtidos.

GOH e TSUJI (1979) trabalhando com solos de
Nova Zeldndia incubaram com gesso marcado com ’°S numa cama
ra de crescimento sem planta, até que a ciclagem do S entre
os diferentes "pools" tivesse alcancado um “aparente estado
de equilibrio". Fracoes de S organico e inorganico extraidos
por 6 métodos foram avaliados durante a incubagao,encontrando
o "aparente estado de equilibrio", depois de 50-70 dias de in

cubacgao.

Neste estudo, os solos foram deixados em incu
bagao durante 50 dias, para que se atingisse o "aparente esta
do de equilibrio", entre as formas de S soluvel, S adsorvido

e fragoes de S organico.
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No estudo de GOH e TSUJI (1979) as atividades
especificas dos extratos, diminuiram até 50-70 dias depois da
incubagao. Esta diminuicao indicou que a diluigao isotdpica
do sulfato marcado do gesso foi causado pelo sulfato nativo
do solo. Isto nao necessariamente indica que a diluigao iso
tOpica ocorreu em todo o "pool" do S organico nativo do solo,
primeiramente porque tanto o S adicionado como o S nativo fo
ram simultaneamente deslocados pelos extratores e em segundo,
pequenas mudangas nas atividades especificas no "pool" de S

organico como a fragao S reduzivel-HI, foram observados.

McLAREN et alii (1985) usando 3°s estudaram
as transformagoes do S em solos do Sudeste da Escbcia e cons
tataram que durante a incubagao a atividade especifica do
S-SO';2 extraido com CaH,PO,.H,0 diminuiu no solo. Somente a
imobilizagao do sulfato-S em formas organicas nao foi a cau
sa da diminuigdo na atividade especifica desde que 3?s e 3°s
foram incorporados a taxas similares. O decréscimo na ativi-
dade especifica foi devido a mineralizacdo do 32?8 nativo do

S organico do solo.

Observa-se no Quadro 8, que para a maioria
dos solos, as atividades especificas de S apresentadas por a
cetato de amdonio-acido acetico e por fosfato monocalcico em
agua, apresentaram os valores mais altos, sendo o mesmo obser

vado por GOH e TSUJI (1979) para a extragao com Ca(H,POu)»

H,0. 1Isto pode ser devido a que estas duas solugoes extraem
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principalmente o S prontamente soluvel e o S—adsorvido,que de
pois da incubagao provavelmente ficaram marcados em sua tota-
lidade. O CaCf, 0,15% apresentou na maioria dos solos a ati
vidade especifica mais baixa, sendo o mesmo encontrado no tra
balho de GOH e TSUJI (1979) que atribuiram que mais
sulfato marcado foi distribuido dentro da forma adsorvida que
na fracao soluvel em agua, principalmente no ltimo periodo
de incubagao, devido ao decréscimo no pH pela nitrificagao.
Neste tra balho, a maioria dos solos apresentam a um pH com

tendéncia acidez.

Quanto as atividades especificas dos demais

extratores obteve-se tanto valores altos como baixos, po-

dendo ser devido a4 extragcao além do S soliivel e S adsorvido

marcado, o S orgdnico que estava marcado ou sem marcar.

Os valores das atividades especificas do S pa
ra os extratos de solos foram comparados com as atividades es
pecificas do S obtidas para o milho e feijao (Tabela 13) por
meio de correlagdes simples (Quadro 9). Com excegao para ace
tato de sdodio-acido acético e cloreto de sodio + calor, todos
os demais extratores mostraram correlagao significativa com
as culturas testadas, sendo que com o feijEQ a maior correla
cao foi para cloreto de cidlcio (r=0,72**) seguida de acetato
de amnio em acido acético, fosfato monocalcico em agua, fos
fato monocalcico em acido acético (todos com r=0,70%**) e re

sina (r=0,61*), Com o milho, a maior correlagao foi também
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QUADRO 9. Coeficientes de correlagio simples (r) entre . as
atividades especificas (cmp/ug) do S obtidas com
solugoes extratoras para os solos e as atividades

‘especificas (cpm/ug) de S para o milho e feijao.

AE milho AE feijao
Extratores e e

AE solo AE solo
CaCl, 0,15% 0,79%%* 0,72*%*
NCH 3 COONH, O0,5N-HOAc 0,25N 0,70%* 0,66%*
CH3 COONa. 3H,0-HOAc pH 4,8 0,147 0,35"°
Ca(H2PO4)2.2H50 0,70%* 0,65%*
Ca(H,PO,) , .HOAC 0,66% 0,65%
Nacf 1% + calor 0,54ns 0,51ns
NaCf 1%+calor (sem solo 6-LR) 0,75%*%* 0,80%*%*
Resina 0,65% 0,61%*
Resina (sem solo 6-LR) 0,82** 0,92%%

AE = Atividade Especifica

* @ ** = gignificativo respectivamente aos niveis de 5 e 1%
de probabilidade

ns = Nao significativo ao nivel de 5% de probabilidade
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para cloreto de calcio (r=0,79**) seguido de acetato de amd

nio em acido acético, fosfato monocalcico em agua (ambos com
r=0,70*%) e fosfato monocalcico em acido acético, resina (am
bos com r=0,66**). Os resultados obtidos neste estudo coinci

dem com os resultados encontrados na literatura, sendo que o

uso de extratos que incorporam o dnion (/ fracamente (nao es

pecificamente) adsorvido, tem sido utilizado com sucesso por

varios pesquisadores (WILLIAMS e STEINBERGS, 1959; 1962;CHAO,

1964; ROBERTS e KOEHLER, 1968; CARSON et aﬁii, 1972 ; TABATABAI
e BREMNER, 1972b; WESTERMANN, 1974), sendo assim também para

os extratores contendo o dnion fosfato (H,PO,), tem-se apre
sentado como deslocadores do sulfato sorvido, e na maioria
dos trabalhos que tém sido testados, encontrou-se altas cor
relagoes com as reagoes da planta na produgdao e seu  consumo
de S (ENSMINGER, 1954; BARDSLEY e LANCASTER, 1960; FOX et
alii, 1964; BARROW, 1967; BLAKEMORE et alii, 1968; HOEFT et

alisi, 1973; PROBERT, 1976; PROBERT e JONES, 1977).

Foi importante observar que o solo 6 (LR)apre
sentou as maiores atividades. especificas com os - tratamentos
NaCf 1% + calor e resina (Tabela 11) quando comparadas com as
outras extracoes sendo que especificamente para este solo,nao
concordaram com as. atividades especificas apresentadas pelas
duas culturas (Tabela 11l), pois era de se esperar também as
maiores atividades especificas. Uma explicagao para este fa

to, esta em que 95% do enxofre total deste solo, encontra-se
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como S organico (Quadro 4) e os teores de S-SOZ2 extraidos
pelas diferentes metodologias foram baixos (Tabelas 1 a 7).

Considerando-se que tanto o NaCf 1% + calor como a resina ex
traem porg5es de S organico, obtem-se altas atividades , que
ao serem divididas pelos baixos contelidos de S, podem super
estimar as atividades especificas. Devido a essa divergéncia
optou-se por fazer a analise de correlagao sem o solo numero

6 (LR), para melhor comparar os resultados dos demais extrato

res. Assim, a melhor correlagao foi entao obtida para o fei
joeiro, com a resina (r = 0,92%*%) e com NaCf 1% + calor
(r = 0,80*%%), Para o milho a maior correlagao foi também

obtida com a resina (r = 0,82*%*) e NaCf l1l%+calor (r=0,75%%).

ARORA e SEKHON (1977). avaliando diferentes me
todologias de extracao de S "disponivel" encontraram que oOs
maiores coeficientes de correlacao com os consumos de S pela
aveia, foram obtidos com valor "A", cloreto de sddio 1%+ ca
lor e acetato de amonio em acido acético, como pode-se inse
rir as metodologias avaliadas que foram encontradas com coe

ficientes de correlacao significativos, tem estado de acordo

com a informagcao existente, no entanto, pouco se sabe com

respeito ao uso de resina como extratora de S "disponivel”..

Dentro da pouca informagao encontrada tem-se
que Grant ef alii{ (1965) citados por BEATON et afii (1968) ,
usou resina trocadora de &dnions para extragdao de S-S0,2
"disponivel® dos solos; resinas quelatadas tém sido

utilizadas para extragao de fragoes de S organico (METSON, 1979)
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e, ultimamente tem-se investigado o uso de discos de papel
saturados com resina, usando espectrometria por fluorescéncia
de raios X, para determinagao de enxofre. Os valores de
S-S0, 2 extraidos, tem sido iguais ou maiores &s obtidas por
extratores contendo fosfato, como Ca(H,POy), .H20, o que indica

ser uma boa metodologia de extracgao.

Mencionou-se em Material e Metodos que foi a
valiada a resina usando-se o método desenvolvido por RAIJ e
QUAGGIO (1983) e uma modificacao deste, com o objetivo de man
ter as mesmas proporcoes de terra e solugao utilizadas nas de
mais metodologias. Os resultados obtidos foram praticamente

Os mesmos, tanto para a quantidade de ppm de S-SOZ2 como para

as atividades especificas, demonstrando ser um bom método de
extracao, no entanto, os coeficientes de variagao foram maio-
res para as leituras turbidimétricas no método original. Es
te fato foi devido as altas proporgaes de terra-resina e
solugao acida de cloreto de sddio,foram utilizadas sendo o fa
tor de corregéo para obter ppm de S-S0, 2 muito pequeno, pelo
que ao fazer-se as leituras turbidimétricas, a diferencga de

um nimero na escala do espectrofotdmetro, origina grande va

riagao que chega a 1l2ppm.

Embora os extratos obtidos por meio desta me

todologia sejam limpos e claros, sendo ideal para a leitura

turbidimétrica, & dificil que os laboratdrios que adotaram
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esta técnica de extragao para fosforo, calcio, magnésio e po
tassio, mudem as proporcoes utilizadas para a determinacao de
enxofre, sendo mais pratico investigar outra técnica de deter
minagao do S-SO,? presente na solugao extraida da resina. Uma
alternativa, poderia ser a determinagao indireta de sulfato

via espectrometria de absorgao, determinando o bario.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Verificou-se que existe uma correlagao positi
va e significativa entre o S total e o C organico, S total e
N total, e a capacidade de retencao de S—SOZ2 dos solos com o
teor extraido; por outro lado, nao houve correlagao entre o

pH do solo e as diferentes formas de S do solo.

O teor médio de S encontrado foi de 169ppm e
de 149ppm para o S organico, observando-se que o enxofre dos
solos estudados estao constituidos principalmente por S orga-
nico. As médias para as relagSes C/S total e N/S total foram

de 119 e 9, respectivamente.

Com respeito as. diférentes metodologias de
avaliacao do S "disponivel",os seguintes extratores mostraram
correlacao significativa com as culturas testadas:0,15% CaCl:
CH3;COONH, O0,5N-HOAc 0,25N; Ca(H2PO,)2.H20; Ca(H2PO4)2. HOAcC ;

NaCf 1% + calor e resina. Ha necessidade, porém,de mais estu
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dos com esses extratores, em diversos solos, com uma ampla

variagao de niveis de enxofre, desde deficiente até teores
altos para se poder fazer uma calibragao dos métodos. Dentre

estes, seriam recomendados testar principalmente os fosfatos e

aresina.

Os primeiros, pela capacidade do anion fosfato em deslo

car o S-SOT,2 presente em nossos solos, e a resina cujo metodo
ja foi oficialmente adotado pelo Estado de Sao Paulo, para ex

tragao de P, K, Ca e Mg, por ter mostrado a melhor correlacgao.
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TABELA 1. Valores de S-SO3 2 (ppm) "disponivel" do solo, ex-
traido com CaCf, 0,15%, para os diferentes solos.
SOLO Repetigoes
I II ITT IV
1 (Lv) 16 22 22 18
2 (Lva) 19 19 18 19
3 (LE) 19 16 18 17
4 (LEQ) 11 14 11 11
5 (LEg) 14 9 11 11
6 (LR) 14 19 9 12
7 (LR-258) 29 27 25 27
8 (LR-Broa) 19 16 16 17
9 (TE) 11 11 13, 13
10 (PVp) 8 6 8 7
TABELA 2. Valores de S-SO,2 (ppm) "disponivel" do solo, ex-
traido com CH;COONH, 0,5N + HOAc 0,25N, para oOs
diferentes solos.
SOLO Repeticoes
I II IIT IV
1 (Lv) 17 10 16 16
2 (LVva) 48 44 52 50
3 (LE) 21 21 24 23
4 (LEL) 13 9 6 10
5 (LEg) 24 24 20 25
6 (LR) 6 9 9 8
7 (LR-258) 24 20 17 21
8 (LR—-Broa) 9 6 9 10
9 (TE) 24 28 31 28
10 (PVp) 13 10 13 12
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TABELA 3. Valores de S-SOI2 (ppm) "disponivel" do solo, ex-
traido com CH,COONa . 3H,0 + HOAc pH 4,8, para os
diferentes solos.

SoLO Repeticgoes

I IT IIT IV

1 (LV) 8 5 11 9
2 (Lva) 72 89 63 68
3 (LE) 33 33 29 29
4 (LEY) 15 11 8 12
5 (LEg) 29 33 33 32
6 (LR) 2 2 1l 2
7 (LR-258) 2 5 2 1l
8 (LR-Broa) 4 3 4 1
9 (TE)- 40 37 40 39
10 (PVp) 26 29 25 24

-2 -

TABELA 4. Valores de S-S0, (ppm) "disponivel" do solo, ex-
traido com Ca(H,PO,), .H,0 para os diferentes so
los.

SOLO Repeticoes

I IT ITITI IV

1l (LV) 16 13 14 14
2 (Lva) 29 30 35 34
3 (LE) 22 22 19 21
4 (LEg) 10 10 11 12
5 (LEg) 23 24 23 25
6 (LR) 10 9 10 8
7 (LR-258) 16 19 17 16
8 (LR-Broa) 10 10 13 7
9 (TE) 22 23 19 22
10 (PVp) 13 12 10 13




Valores de S-SO,2 (ppm) "disponivel" do solo,

96.

TABELA 5. ex-
traido com Ca(H,PO4) ,.HOAc, para os diferentes Cle}
los.

SOLO Repeticoes

I II ITT IV
1 (LV) 24 21 18 20
2 (Lva) 30 27 27 29
3 (LE) 12 13 12 14
4 (LEQ) 15 14 15 16
5 (LEg) 18 21 18 18
6 (LR) 12 9 9 12
7 (LR-258) 24 21 21 23
8 (LR-Broa) 15 12 12 14
9 (TE) 24 21 23 24

10 (PVp) 9 9 10 9

TABELA 6. Valores de S-S0,2 (ppm) "disponivel" do solo, ex-—
traido com NaCfZ 1% + calor, para os diferentes so
los,

SOTL O Repeticoes

I II ITT IV

1 (LV) 20 17 23 19
2 (Lva) 40 37 30 34
3 (LE) 33 37 35 35
4 (LEg) 14 17 15 15
5 (LEg) 24 27 24 25
6 (LR) 11 9 10 9
7 (LR-258) 20 25 27 25
8 (LR-Broa) 20 27 23 22
9 (TE) 20 23 23 23
10 (PVp) 11 11 10 11
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TABELA 7. Valores de S-S0 2 (ppm) "disponivel" do solo, ex-
traido com resina trocadora de ions, para os di
ferentes solos.

SoLo Repetigoes

I I ITI Iv
1 (LV) 21 37 21 37
2 (Lva) 50 317 37 >0
3 (LE) 37 37 37 37
4 (LEL) 21 6 6 21
5 (LEg) 21 ‘21 21 21
6 (LR) 21 6 6 21
7 (LR-258) 37 21 37 21
8 (LR- Broa) 21 6 21 21
9 (TE) 37 21 37 37
10 (PVP) 21 6 6 21




TABELA 8. Teores de S-total (mg/2 plantas),

lho, 40 dias apds a semeadura.

98.

na cultura de mi

SOLO Repeticoes
I II ITT IV
1 (Lv) 27 (0,15)%* 24 (0,15) 25 (0,15) 38 (0,15)
2 (Lva) 22 (0,22) 27 (0,21) 32 (0,22) 22 (0,22)
3 (LE) 38 (0,22) 32 (0,15) 21 (0,15) 25 (0,15)
4 (LEQ) 33 (0,22) 20 (0,15) 18 (0,17) 18 (0,15)
5 (LEg) 20 (0,15) 25 (0,22) 19 (0,15) 23 (0,22)
6 (LR) 18 (0,15) 18 (0,15) 24 (0,15) 34 (0,15)
7 (LR-258) 33 (0,22) 21 (0,15) 20 (0,15) 25 (0,22)
8 (LR-Broa) 20 (0,15) 20 (0,15) 22 (0,15) 23 (0,15)
9 (TE) 14 (0,15) 21 (0,20) 14 (0,15) 12 (0,15)
10 (PVp) 12 (0,15) 9 (0,15) 12 (0,15) 9 (0,22)

* numero entre paréntesis, expressam S-total

seca.

em & de matéeria

TABELA 9. Teores de S—total (mg/2 plantas), nacultura de feijao,

40 dias apOs a semeadura.

SOLO Repeticoes
I IT ITII Iv
1 (LV) 12 (0,22)* 17 (0,28) 20 (0,28) 15 (0,28)
2 (Lva) 17 (0,22) 20 (0,22) 16 (0,28) 24 (0,35)
3 (LE) 20 (0,22) 20 (0,22) 19 (0,22) 20 (0,22)
4 (LEQ) 17 (0,22) 17 (0,27) 19 (0,28) 17 (0,22)
5 (LEg) 21 (0,22) 18 . (0,22) 18 (0,22) 15 (0,28)
6 (LR) 30 (0,35) 25 (0,28) 33 (0,41) 24 (0,28)
7 (LR-258) 19 (0,28) 17 (0,22) 18 (0,22) 18 (0,22)
(LR-Broa) 9 16 (0,22) 18 (0,22) 21 (0,22) 20 (0,22)
(TE) 10 (0,22) 11 (0,22) 13 (0,23) 14 (0,23)
10 (PVp) 10 (0,28) 12 (0,22) 12 (0,22) -10 (0,26)

* nimero entre paréntesis, expressam S-total

secCa.

em % de materia
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TABELA 13. Atividades especificas de S (cpm/ug) para as cul-

turas de milho e feijao.

MILHO FEIJAO

SOLO Repeticao Repeticao
I II III IV I II 111 IV
.1 (LV) 38 69 52 49 52 28 30 36
2 (Lva) 14 20 25 21 15 15 13 14
3 (LE) 19 28 25 27 14 19 20 18
4 (LEQ) 34 48 41 41 52 55 50 49
5 (LEg) 24 21 15 26 23 21 25 23
6 (LR) 22 26 40 40 33 21 29 28
7 (LR-258) 19 29 30 24 23 25 18 23
8 (LR-Broa) 27 28 27 31 28 21 30 25
9 (TE) 26 21 31 30 17 23 16 18

10 (PVp) 22 33 22 20 34 20 22 24






