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RESUMO

No presente estudo, foram investigados os efeitos da calagem superficial sobre: os atributos
quimicos, as propriedades de interacdo com a radiacdo e a estrutura (sistema poroso) de um
Cambissolo Haplico aluminico. A estrutura do solo foi analisada em escala micrométrica,
considerando monolitos (8x8x8 cm) e pequenos agregados do solo (2-4 e 1-2 mm de didmetro).
O experimento consistia de cinco faixas, uma delas em area de pasto, considerada como
referéncia (REF) e representando as condig¢Ges do solo antes da implementagéo do sistema de
plantio direto (SPD), e as demais, sob SPD, receberam as seguintes doses de calcario: 0 (CO0),
10 (C10), 15 (C15) e 20 (C20) t ha* aplicadas na superficie do solo. A coleta das amostras se
deu aos trinta meses apds o procedimento de calagem, nas camadas 0-10 cm (A) e 10-20 cm
(B). Os atributos quimicos do solo foram caracterizados de acordo com procedimentos
experimentais padrGes e a composicdo de Oxidos do solo, obtida por meio de analise de
espectroscopia de fluorescéncia de raios X (FRX), foi usada para o calculo do coeficiente de
atenuacdo de massa do solo (Um), por meio do codigo computacional XCOM, para as energias
de = 60 keV (>**Am) e = 662 keV (**¥'Cs). Os valores de pm foram utilizados para calcular as
demais propriedades de interacdo da radiacdo com o solo e para simular as variacdes causadas
na densidade (D) e porosidade total (Pt) do solo. Para a analise da estrutura do solo, foram
utilizadas imagens 3D de microtomografia computadorizada de raios X (UTC), com resolugédo
espacial de 60 pm (mondlitos), e de UTC utilizando radiacdo sincrotron (uTC-RS), com
resolucdo espacial de 1,64 um (agregados). A visualizacdo, processamento e andlise das
imagens foram realizadas com o software Avizo Fire. Foram determinadas as seguintes
propriedades micromorfoldgicas e geométricas: porosidade baseada na imagem (P’), nimero
de poros (NP), distribuicbes de P’ e NP em funcéo de intervalos de volume, comprimento,
alongamento, formato, conectividade e tortuosidade dos poros (mondlitos); e: P’, distribuic6es
de P’ e NP em funcéo de intervalos de volume, conectividade, tortuosidade e dimensdo fractal
(agregados). Complementarmente, a composicéo elementar dos agregados do solo foi avaliada
por meio de medidas de FRX. Na maioria dos casos, o0s efeitos da calagem concentraram-se na
camada A, onde houve melhora nos atributos quimicos e, portanto, no grau de acidez do solo,
bem como houve aumento nas propriedades de interacdo da radiacdo em funcao das doses de
calcario. O aumento nas propriedades de interacdo da radiacdo foi mais acentuado para a
energia de = 60 keV em relagdo a =~ 662 keV e, no primeiro caso, as mudancas causadas em pm
promoveram variagdo consideravel na D e P; do solo, demonstrando a relevéancia do estudo. A
exemplo dos efeitos da calagem sobre o sistema poroso de monolitos do solo, na camada A,
ressalta-se o aumento de P’ e do numero de poros em que o poro principal foi separado, 0s quais
foram identificados como sendo mais alongados e mais conectados devido a calagem. A
calagem promoveu ainda alterac@es no arranjo dos poros separados, em ambas as camadas, com
a formacéo de poros cilindricos na direcdo horizontal, o que pode ser atribuido ao estimulo da
atividade da fauna do solo. Para os agregados de solo, na camada A, a porcentagem de célcio
foi elevada a um valor mais alto em agregados de 1-2 mm em comparacdo com aqueles de 2-4
mm, em funcéo das doses de calcario. A calagem afetou negativamente a estrutura de pequenos
agregados do solo, diminuindo a P’ e aumentando a tortuosidade de poros para agregados de 1-
2 mm. Além disso, a calagem reduziu a dimensdo fractal em agregados de ambas as classes de
tamanhos, em acordo com o fato de que, com a calagem, poros maiores foram substituidos por
poros menores em agregados de 1-2 mm, conforme analises de natureza quantitativa e
qualitativa.

Palavras-chave: Espectroscopia de fluorescéncia de raios X. Microtomografia computadorizada
de raios X. Acidez do solo. Propriedades de interacdo da radiagdo com o solo. Propriedades
micromorfoldgicas e geométricas do solo.



ABSTRACT

In the present study, effects of surface liming on: chemical attributes, soil-radiation interaction
properties and the structure (porous system) of a Dystrudept soil were investigated. The soil
structure was analyzed in micrometric scale, considering monoliths (8x8x8 cm) and tiny
aggregates (2-4 and 1-2 mm in diameter). The trial consisted of five stripes, one of them under
pasture, considered here as reference (REF), representing the soil conditions before the no-till
system (NTS) implementation, and the remaining, under NTS, received the following lime
rates: 0 (C0), 10 (C10), 15 (C15) and 20 (C20) t ha on the soil surface. Samples were collected
thirty months after the liming procedure, at the 0-10 cm (A) and 10-20 cm (B) soil layers. The
soil chemical attributes were characterized according to standard experimental procedures and
the soil oxide composition, obtained by X-ray fluorescence spectroscopy (XRF), was used for
the calculation of the soil mass attenuation coefficient (um), by means of the computer code
XCOM, for the energies of =~ 60 keV (***Am) amd = 662 keV (**'Cs). The um values were used
to calculate the remaining soil-radiation interaction properties and to simulate variations caused
on soil density (D) and total porosity (P). For the soil structure analysis, 3D images of X-ray
computed microtomography (uCT), with spatial resolution of 60 pm (monoliths), and 3D
images of synchrotron radiation based X-ray computed microtomography (SR-uCT), with
spatial resolution of 1,64 um (aggregates) were used. The image visualization, processing and
analysis were performed in the Avizo Fire software. The following micromorphological and
geometrical properties were determined: image-based porosity (P’), number of pores (NP),
distributions of P> and NP as function of volume intervals, length, elongation, shape,
connectivity, and tortuosity of pores (monoliths); and: P’, distributions of P” and NP as function
of volume intervals, connectivity, tortuosity, and fractal dimension (aggregates). Additionally,
the elemental composition of the soil aggregates was evaluated by XRF. In the majority of
cases, liming effects were concentrated at layer A, where there was an improvement of soil
chemical attributes and, therefore, of soil acidity level, as well as there was an increase in the
soil-radiation interaction properties as function of lime rates. The increase in soil-radiation
interaction properties was more accentuated for the energy of = 60 keV in relation to =~ 662 keV
and, in the former case, the pm variation promoted considerable variation in D and Py,
demonstrating the relevance of the study. Highlighted instances of liming effects on the porous
system of the soil monoliths, at layer A, were an increase in P’ and in the number of pores into
which the main soil pore was separated, which were identified as being longer and more
connected due to liming. Moreover, liming promoted changes in the arrangement of the
separated pores, at both soil layers, with the formation of cylindrical pores in the horizontal
orientation, which can be attributed to stimulation of the soil fauna activity. Regarding the soil
aggregates, at layer A, calcium was raised to a higher percentage in aggregates of 1-2 mm when
compared to those of 2-4 mm, as function of the lime rates. Liming affected negatively the
structure of the soil tiny aggregates, decreasing P’ and increasing the tortuosity of pores for 1-
2 mm aggregates. Besides, liming decreased the fractal dimension in aggregates from both size
classes, in accord to the fact that, with liming, larger pores were replaced by smaller ones in 1-
2 mm aggregates, as both quantitatively and qualitatively analyzed.

Keywords: X-ray fluorescence spectroscopy; X-ray computed microtomography; Soil acidity;
Soil-radiation interaction properties. Soil micromorphological and geometrical properties.
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1 INTRODUCAO

Fisicamente, o solo é tradicionalmente descrito como um sistema trifasico, em que a
fase soélida é composta de material organico e inorganico, enquanto o espaco poroso &
preenchido pelas fases liquida e gas (LAL; SHUKLA, 2004). A estrutura do solo pode ser
entendida como o arranjo de solidos e poros, em diferentes escalas, e é responsavel por controlar
muitos dos processos no interior deste meio poroso complexo, como a retencao e infiltracéo de
agua, trocas de gases, dindmica da matéria organica e nutrientes, penetracdo de raizes e
susceptibilidade a erosdo, para citar alguns (RABOT et al., 2018). Em solos utilizados na
agricultura, as propriedades relacionadas a estrutura do solo afetam expressivamente a sua
produtividade.

Solos provenientes de regides tropicais e subtropicais geralmente apresentam elevada
acidez, o que limita a producéo das culturas (TRITAN et al., 2016). A calagem € uma pratica
utilizada com a finalidade de corrigir a acidez do solo, reduzindo os efeitos negativos da
toxicidade do Al e aumentando a disponibilidade de nutrientes como o célcio, fosforo,
nitrogénio e molibdénio as plantas (HAYNES; NAYDU, 1998; EDMEADES; RIDLEY, 2003).
Essa pratica favorece o desenvolvimento radicular das plantas, especialmente de raizes
finas/alongadas e, consequentemente, pode atuar de forma indireta em mudancas positivas na
estrutura do solo (SOUSA; DE MIRANDA; DE OLIVEIRA, 2007). A calagem esta ainda
relacionada a alteracdes na fauna do solo, as quais promovem mudangas no volume total de
poros (GRIEVE; DAVIDSON; BRUNEAU, 2005). Além disso, é possivel que ocorra aumento
na agregacao do solo, devido ao crescimento radicular favorecido pela calagem, uma vez que
as raizes atuam como agentes temporarios de ligacédo das particulas do solo (BRONICK; LAL,
2005).

A calagem superficial, sem aplicacdo de modos de incorporacdo do calcario, vem
sendo amplamente empregada quando o solo € cultivado sob sistema de plantio direto (SPD)
(GODSEY et al.,, 2007; BARBIERI et al, 2015). O SPD é um sistema de manejo
conservacionista, em que o solo permanece sem revolvimento e é continuamente coberto. A
cobertura se da pelos residuos das culturas ou por culturas préprias de cobertura, como uma
forma de protecdo contra a erosdo, podendo ser associado a um sistema de rotacdo de culturas
(BLANCO; LAL, 2008). No entanto, quando se deseja que a correcdo dos atributos quimicos
do solo seja eficaz em profundidade, sdo realizadas operacdes que promovem a incorporagdo
do calcario por meio do revolvimento do solo, utilizando-se arados de disco e arados
escarificadores (WEIRICH NETO et al., 2000; DOS SANTOS, 2015). Em um estudo dos
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efeitos da calagem superficial e incorporada sobre atributos quimicos e producéo de gréos de
um solo sob SPD, Caires; Barth e Garbuio (2006) demonstraram que a calagem superficial se
destacou como melhor alternativa para neutralizar a acidez do solo, pois além de conservar a
sua estrutura, proporcionou maior retorno econdmico na produtividade. Crusciol et al. (2016)
também relataram alteracdes positivas na produtividade de graos devido a calagem superficial
do solo.

Existem trabalhos na literatura que sugerem que a calagem promove a alteracdo de
parametros associados a retencdo de agua no solo (AULER et al., 2017; BORTOLUZZI et al.,
2008; CARMEIS FILHO et al., 2018). Por outro lado, alguns estudos indicam que a adicéo de
calcario ndo é fator determinante de alteracdo das propriedades fisico-hidraulicas do solo
(AGUIAR, 2007, BORTOLANZA; KLEIN, 2016). Nesse contexto, sdo encontrados diversos
trabalhos na literatura que relacionam a calagem com propriedades fisico-hidraulicas do solo a
partir de parametros derivados da curva de retencdo de agua (CRA) (AULER; PIRES; CAIRES,
2017; BALDOCK et al., 1994; TORMENA; ROLOFF; SA, 1998), medidas de condutividade
hidraulica (BENNET et al., 2014) e infiltracdo de &4gua (ROTH; PAVAN, 1991). A CRA
consiste em uma fungdo hidraulica do solo tradicionalmente utilizada na determinacao
concomitante da macroporosidade, microporosidade, capacidade de campo, quantidade de agua
disponivel para as plantas, quantidade de agua retida no potencial referente ao ponto de
murchamento permanente, distribuicao de poros em termos de tamanho (diametro equivalente),
etc (PREVEDELLO; ARMINDO, 2015). Entretanto, a CRA ndo permite a avalia¢do do arranjo
(i.e., configuracdo) do espaco poroso do solo e, por este motivo, pode suprimir efeitos
relacionados a distribuicéo espacial dos poros.

A microtomografia computadorizada de raios X (LTC) € uma técnica ndo destrutiva e
ndo invasiva baseada no processo de atenuacdo da radiacdo pela matéria, o que a torna ideal
para a caracterizacdo de meios porosos de diferentes densidades, como o solo, possibilitando
analisar a estrutura interna da amostra (PIRES et al., 2010). Esta técnica pode fornecer
informacBGes sobre o numero, area, perimetro, didmetro, tortuosidade, conectividade,
distribuicdo do tamanho de poros, etc. (PIRES et al., 2017; BORGES, 2015; CARDUCCI et
al., 2014; PASSONI et al., 2015). Visto que os efeitos da calagem sobre as propriedades fisicas
do solo ocorrem de maneira indireta, a investigacdo viabilizada pela técnica de pTC pode
proporcionar um melhor entendimento das possiveis modificacdes causadas pelo uso do
calcério e que frequentemente ndo sdo verificadas por meio da CRA ou qualquer outra técnica
tradicional de analise do solo. No entanto, a concordancia entre os resultados provenientes

destas duas técnicas representa um indicio da qualidade do pré-processamento das imagens
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microtomograficas, de modo que tais técnicas podem ser utilizadas complementarmente
(PIRES et al., 2017).

A técnica de espectroscopia de fluorescéncia de raios X (FRX) fornece informag6es
importantes a respeito da composi¢cdo quimica elementar de materiais complexos como o solo,
a exemplo, citam-se o0s estudos feitos por Brinatti et al. (2010) e Prandel et al. (2014). Por ser
um procedimento que promove alteragdes em atributos quimicos relacionados ao complexo de
troca, espera-se também que a calagem altere a composicdo quimica elementar do solo. A
técnica de FRX pode, portanto, auxiliar no estudo de efeitos da calagem, no sentido de que
algumas medidas de propriedades fisicas do solo (como sua densidade e porosidade), quando
determinadas a partir do coeficiente de atenuacdo de massa do solo, dependem da composicgéo
elementar do mesmo (PIRES; MEDHAT, 2016). Ainda, alteracfes nos atributos quimicos do
solo influenciam o seu estado de agregacéo e, consequentemente, sua estrutura (REGELINK et
al., 2015).

Diante do exposto acima, o presente trabalho aborda e explora os efeitos da calagem
superficial sobre atributos quimicos e propriedades fisicas do solo e esta organizado em
capitulos, os quais foram estruturados nos moldes de artigos cientificos (Capitulo 2, ja
publicado: Ferreira et al. (2018a), Capitulo 3, ja publicado: Ferreira et al. (2018b) e Capitulo 4,
submetido para publicacéo). Para maior compreensdo, resumem-se e destacam-se na sequéncia:

as hipoteses, 0s objetivos gerais e 0s objetivos especificos do presente trabalho de tese.

Hipoteses

Trés hipoteses principais foram propostas e testadas:

e Quanto maior a dose de calcario, maior a eficiéncia na correcdo da acidez do solo;

e A calagem superficial promove alteraces na composi¢do quimica elementar do solo
e, consequentemente, modificacBes nas propriedades de interacdo da radiacdo com o
solo;

e A calagem superficial do solo cultivado em SPD promove efeitos positivos no sistema

poroso do solo, melhorando a sua estrutura.
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Objetivos Gerais

Determinar os atributos quimicos de um Cambissolo Haplico Aluminico e as
propriedades de interacdo da radiacdo com esse solo, em uma area de referéncia (REF),
que representa as condi¢cdes do solo prévias ao experimento, e quando submetido a
aplicacéo superficial das doses 0 (C0), 10 (C10), 15 (C15) e 20 (C20) t ha de calcério
em SPD, nas camadas de 0-10 cm (camada A) e 10-20 cm (camada B);

Caracterizar 0 espago poroso de:

I.  monodlitos de solo, com dimensfes de 8x8x8 cm, provenientes dos tratamentos
REF, CO e C20, nas camadas A e B, a partir da andlise de imagens
microtomograficas com resolucdo espacial de 60 um;

I1.  agregados de solo, com diametros de 2-4 e 1-2 mm, provenientes dos tratamentos
CO0, C10, C15 e C20, nas camadas A e B, a partir da analise de imagens

microtomograficas com resolucao espacial de 1,64 um.

Objetivos Especificos

Verificar se a implementacdo do SPD e a calagem superficial alteram os atributos
quimicos do solo, tais como: pH, teor de carbono organico, acidez potencial, aluminio,
calcio e magnésio trocaveis; e as propriedades de interacdo da radiacdo com o solo, tais
como: coeficiente de atenuacdo de massa, secGes de choque atdbmica e eletrbnica,
namero atémico efetivo e densidade eletronica;

Determinar se a implementacdo do SPD e a calagem superficial promovem alteracfes
na estrutura do solo, com base nas seguintes propriedades micromorfologicas e
geométricas: porosidade, numero de poros, distribuicdo da porosidade e nimero de
poros em funcdo de intervalos de volume, comprimento, alongamento, formato,
conectividade e tortuosidade dos poros;

Analisar se a calagem superficial do solo promove alteracBes na estrutura de agregados
do solo com dimensdes de 2-4 e 1-2 mm, com base nas seguintes propriedades
micromorfoldgicas e geométricas: porosidade, distribuicdo da porosidade e nimero de
poros em funcdo de intervalos de volume, conectividade, tortuosidade dos poros e

dimensao fractal.
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2EFEITOS DA CALAGEM SUPERFICIAL SOBRE PROPRIEDADES DE
INTERACAO DA RADIACAO COM O SOLO

Resumo

Neste estudo, analisaram-se os efeitos da calagem superficial do solo sobre os seus atributos
quimicos: pH, carbono organico, H+Al, AI**, Ca*" e Mg %*; e sobre as propriedades de interacéo
da radiacdo com o solo: coeficiente de atenuacdo de massa, m, Se¢Oes de choque atbmica e
eletronica, ca € oe, NUMero atdmico efetivo, Zer, e densidade eletrdnica, Ne. A motivacao deste
trabalho consiste no fato de que possiveis variagdes em pm podem causar alteracbes em
propriedades fisicas do solo. Um Cambissolo Haplico aluminico, de textura argilo-siltosa, foi
utilizado neste estudo. O experimento possuia cinco faixas, uma delas em area de pasto e as
demais, sob sistema de plantio direto (SPD), receberam as seguintes doses de calcario: 0 (CO0),
10 (C10), 15 (C15) e 20 (C20) t ha™. As amostras de solo foram coletadas nas camadas
superficial (0-10 cm) e subsuperficial (10-20 cm) trinta meses apds o procedimento de calagem.
Os atributos quimicos do solo foram caracterizados de acordo com procedimentos
experimentais padrées. A composicao de o0xidos do solo, obtida por meio de anélise de FRX,
foi usada para o célculo de pm, com o auxilio do codigo computacional XCOM, para as energias
de ~60 keV (***Am) e =662 keV (**'Cs). Os valores de pm foram utilizados para calcular as
propriedades c,, oe, Zer€ Nel€ simular as variagdes causadas na densidade (D) e porosidade total
(Py) do solo. A calagem promoveu aumento significativo nos teores de pH, Ca* e Mg*, .
enquanto reduziu significativamente H+Al e A" na camada superficial do solo, na qual pim, Ga,
oe, Zef também aumentaram com as doses de calcario. Entretanto, na camada subsuperficial, a
calagem ndo reduziu a acidez do solo e nem induziu alteracdes consideraveis nas propriedades
de interacdo da radiacdo com o solo. Quando a energia de =662 keV foi utilizada, o
espalhamento incoerente foi totalmente dominante entre os processos de interacdo enquanto
que a absorcdo fotoelétrica e o espalhamento coerente contribuiram substancialmente quando a
energia de ~60 keV foi considerada. Portanto, 0 aumento nas propriedades de interacdo da
radiacdo na camada superficial do solo foi mais acentuado para a energia de ~60 keV em relagao
a~662 keV. Mudangas causadas em pm promoveram variagdo consideravel em D e Pt somente
para a energia de ~60 keV. Os resultados envolvendo o efeito da variacdo de pm, devido a
calagem, sobre a determinagé@o de propriedades fisicas do solo sdo extremamente relevantes
porque, tradicionalmente, na fisica do solo, os valores de um sdo calculados sem considerar
qualquer modificacdo quimica a qual o solo possa ter sido submetido. Considerando que D e Pt
sdo propriedades importantes, medidas ndo representativas de pum podem levar a valores ndo
representativos dessas propriedades.

SURFACE LIMING EFFECTS ON SOIL-RADIATION INTERACTION
PROPERTIES

Abstract

This study analyzes the effects of soil surface liming on its chemical attributes: pH, organic
carbon, H+AI, AP*, Ca?* and Mg?*; and on the soil-radiation interaction properties: mass
attenuation coefficient, pm, atomic and electronic cross sections, ca and ce, effective atomic
number and electron density, Zefr and Nei. The motivation of this research relies on the fact that
possible um variation might cause as well variation in soil physical properties. A Dystrudept
soil, of sity-clay texture, was used in this study. The trial consisted of five stripes, one of them
under pasture and the remaining under no-till system (NTS), which received the following lime
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rates: 0 (C0), 10 (C10), 15 (C15) and 20 (C20) t ha'™. The soil samples were collected at the top
(0-10 cm) and subsoil (10-20 cm) layers, thirty months after the liming procedure. The soil
chemical attributes were characterized following standard experimental procedures. The soil
oxide composition, obtained by XRF analysis, was used to calculate pm, with the help of the
computer code XCOM, for the energies of ~60 keV (**!Am) e =662 keV (**’Cs). The pm values
were employed to calculate Ga, ce, Zetf and Nej and to predict variations in soil bulk density (D)
and total porosity (Py). Surface liming significantly increased contents of soil pH, Ca?" and Mg?*
while significantly reduced H+Al and AP* at the top soil layer, where pm, a, ce and Zes were
also increased with the lime rates. However, at the subsoil layer, liming neither lessened soil
acidity nor induced remarkable changes in the radiation interaction properties. When using the
energy of =662 keV, incoherent scattering totally dominated over the radiation interaction
processes whereas photoelectric absorption and coherent scattering substantially contributed
when the energy of ~60 keV was used. Therefore, the increasing in soil radiation interaction
properties at the top soil layer was more accentuated considering the energy of ~60 keV in
relation to ~662 keV. Variation in pum caused considerable variation in D and P only for the
energy of ~60 keV. The findings regarding the effect of um variation, induced by liming, on the
determination of soil physical properties are extremely relevant because traditionally, in the soil
science area, pm values are calculated without considering any chemical modification to which
the soil can be submitted. Bearing in mind that D and P; are important properties, not
representative measurements of pum can lead to not representative values of these properties.

2.1 INTRODUCAO

O coeficiente de atenuacdo de massa (Um) € um parametro importante de interagdo da
radiagdo gama (y) e X com materiais puros, compostos e misturas (HUBBELL, 1969). Para o
solo, este parametro pode ser determinado experimentalmente por meio da técnica de atenuagéo
de raios y ou teoricamente a partir do conhecimento da sua composi¢ao quimica ou técnicas de
simulacdo (Monte Carlo), com boa concordancia entre tais metodologias (PIRES; PEREIRA,
2014; MEDHAT; PIRES; ARTHUR, 2014; PIRES; MEDHAT, 2016). A determinacéo tedrica
de pumpode ser realizada com a ajuda de codigos computacionais especificamente desenvolvidos
para este proposito, como o software XCOM (BERGER; HUBBELL, 1987) e seu sucessor
WinXCom (GERWARD et al., 2004), em uma larga faixa de energia (1 keV a 100 GeV).

Os programas mencionados levam em consideracdo 0os mecanismos de absorcao e
espalhamento (efeitos fotoelétrico, Compton, Rayleigh e producéo de pares) por meio dos quais
a radiacdo é atenuada pela matéria (KAPLAN, 1977). No caso de materiais compostos, 0s
processos de interacdo da radiacdo estdo relacionados com propriedades como o numero
atdmico efetivo e a densidade eletrdnica (Zer € Nel), 0S quais por sua vez dependem das secoes
de choque moleculares, atbmicas e eletronicas (om, 6a, oe) (HAN; DEMIR, 2009). Todas essas
propriedades podem ser previstas com base no pm do solo e em sua composi¢do quimica,
conforme proposto em Medhat (2011) e Un e Sahin (2012).
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Diversos estudos envolvendo a CRA (funcdo hidréulica) e medidas de propriedades
fisicas do solo, tais como: umidade, densidade e porosidade tem sido desenvolvidos adotando-
se a atenuacdo de raios y e X como uma técnica acurada, conveniente e ndo-destrutiva (PIRES;
BACCHI; REICHARDT, 2005; DEMIR et al., 2008; PIRES et al., 2009; COSTA; BORGES;
PIRES, 2013). Entretanto, € importante que quaisquer medidas de propriedades fisicas sejam
representativas desse meio poroso. Sendo assim, embora seja provavel que pUm ndo varie
drasticamente com a adicdo de corretivos no solo, como por exemplo o calcério, resultados
tendenciosos de propriedades fisicas, utilizando medidas de atenuacéo de fétons, podem ser
obtidos caso tal variagdo ndo seja considerada.

A calagem é a préatica mais utilizada na agricultura para corrigir a acidez do solo. O
uso de aditivos a base de calcio (Ca), como o calcério, provou aumentar o pH do solo e diminuir
0 aluminio trocével, consequentemente melhorando a producdo agricola (MORA,;
SCHNETTLER; DEMANET, 1999). As aplicacfes de calcario também induzem o aumento do
conteido de matéria organica do solo a longo prazo (HAYNES; NAIDU, 1998). O calcario
consiste em um composto de 6xidos de Ca (CaO) e magnésio (MgO), podendo conter ainda
teores de Ca e Mg na forma de carbonatos [(Ca, Mg)COs] (JONES, 2003; AULER, 2014; DOS
SANTOS, 2015). Assim, depois da solubilizacéo, é possivel que os conteddos de CaO e MgO
do solo aumentem devido a porcéao do calcario que ndo apresentou reacao, 0 que pode promover
alteracdes na composicao elementar do solo. Alteraces na composicdo elementar do solo, por
sua vez, causam modificacdes em pm.

Este estudo tem como objetivo investigar os efeitos da calagem superficial, trinta
meses apos a aplicacdo do calcario, sobre os atributos quimicos do solo e as propriedades de
interacdo da radiacdo com o solo, nas camadas superficial (0-10 cm) e subsuperficial (10-20
cm). Também se avaliou o efeito de possiveis diferencas nos coeficientes de atenuacdo de
massa, devido a calagem, nas medidas de densidade e porosidade do solo, considerando as duas

fontes radioativas mais utilizadas na area de fisica aplicada a solos (**:Am e ¥'Cs).

2.2 MATERIAL E METODOS
2.2.1 Amostragem

Amostras de um Cambissolo Haplico Aluminico (SANTOS et al., 2013), provenientes
de um experimento instalado em maio de 2012, em uma area rural localizada no Distrito do
Cerro da Ponte Alta, Irati, Parand (25°28°S, 50°54’W e 821 m a.n.m) foram utilizadas neste
estudo. Esse experimento foi inicialmente planejado para a investigagédo dos efeitos de doses e

modos de aplicagdo do calcario sobre a qualidade fisica do solo, por meio de estudos de curvas
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de resisténcia do solo a penetracdo de raizes (DOS SANTOS, 2015). Complementarmente,
Auler (2014) investigou efeitos dos diferentes modos de aplicacdo do calcério, considerando
somente a presenca (uma Unica dose) ou auséncia de calcéario, sobre propriedades fisico-
hidraulicas do solo aqui considerado. De acordo com a caracterizacdo realizada por estes dois
autores, 0 solo em estudo apresentava textura argilo-siltosa (40, 467 e 493 g kg™ de areia, silte
e argila, respectivamente) antes da instalacdo do experimento.

Cinco faixas experimentais foram consideradas: area de pasto (sem pisoteio intenso de
animais) representando as condigdes do solo antes da implantacdo do sistema de plantio direto
(SPD), aqui denominada referéncia (REF); e areas sob SPD que receberam as seguintes doses
de calcério: 0 (C0), 10 (C10), 15 (C15) e 20 (C20) t ha (tonelada hectare™), as quais foram
aplicadas na superficie do solo (Figura 2.1). As doses de calcario de 10, 15 e 20 t ha? foram
calculadas para elevar a saturacdo por bases, da camada 0-20 cm do solo, para 50%, 70% e
90%, respectivamente (DOS SANTOS, 2015). O calcario utilizado apresentava poder de
neutralizacdo de 100,57 %, reatividade de 74,67 %, poder relativo de neutralizacédo total de
75,10 % e teores CaO, MgO e agua de 285, 200 e 100 g kg, respectivamente (AULER, 2014).

Figura 2.1 Representacdo esquematica das cinco faixas experimentais consideradas, medindo 30 m de
comprimento por 5 m de largura: &rea de pasto (REF) e areas sob sistema de plantio direto (SPD) com as doses 0
(C0), 10 (C10), 15 (C15) e 20 (C20) t ha de calcario. “x” representa os pontos de coleta selecionados para o
presente estudo.

REF CO Cl10 C15 C20

X X X X X
X X X X X
30 m
X X X X X
X X X X X
<
Pasto SPD 5m

Fonte: A autora.

Trinta meses apos a calagem, durante a floracdo do feijdo, foram selecionados quatro
pontos de coleta de amostras de solo em cada faixa experimental (Figura 2.1). As amostras
deformadas foram coletadas nas camadas de 0-10 cm (camada A) e 10-20 cm (camada B) com
o0 auxilio de enxadas e pas. A sequéncia cronoldgica do experimento é apresentada na Tabela
2.1 (AULER et al., 2017; AULER; PIRES; CAIRES, 2017; DOS SANTOS, 2015).
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Tabela 2.1 Rotacéo de culturas adotada a partir da implementacgdo do experimento.

Densidade de .
Cultura Estagdo Data de 1 semeadura Espa_gamento Manejo
semeadura entrelinhas (m)  do Solo
(sementes por m)
Aveia preta + ervilhaca peluda Out. — Inv.  31/05/2012 200 + 200 Semea_d ura Né&o
superficial
Milho Pri.—Ver.  16/10/2012 8 0,90 *
Aveia preta Out. — Inv.  18/05/2013 400 Semeadura Néo
superficial
Milho Pri.—Ver.  22/10/2013 8 0,90 *
. Semeadura x
Aveia preta Out. —Inv.  2/06/2014 400 superficial Néo
Feijdo Pri.—Ver.  10/11/2014 24 0,45 *

Fonte: André C. Auler, com base em dos Santos (2015).

Nota: 'Datas aproximadas; *Uma semeadora-adubadora equipada com discos de corte liso foi utilizada para
abertura do sulco e disco duplo para a deposicdo de adubo e semente, em acordo com requerimentos do SPD;
Out.= outono, Inv. = Inverno, Pri. = Primavera; Ver.=Ver&o.

Na Tabela 2.2 encontram-se dispostos 0s conteudos de areia, silte e argila,
determinados em abril de 2014 (DOS SANTOS, 2015), para a camada 0-20 cm do solo,
considerando os tratamentos CO, C10, C15 e C20. Segundo Dos Santos (2015), ndo houve
diferenca significativa na granulometria do solo entre os tratamentos (doses) avaliados. No
trabalho de Dos Santos (2015), também podem ser consultadas informacdes relacionadas a
média historica de precipitacdo pluviométrica no periodo de 1963-2013 e, mais detalhadamente,
ocorrida entre maio de 2012 e dezembro de 2013 e os dados de temperaturas (maximas e

minimas), no periodo de 2012 a 2013, na regido onde o experimento foi conduzido.

Tabela 2.2 Contelido de areia, silte e argila determinados para os tratamentos CO, C10, C15 e C20, na camada 0-
20 cm do solo, em abril de 2014.

[ C10 C15 C20

--------- (g kg) --------
Areia 83 (24) 99 (32) 101 (22) 99 (29)
Silte 398 (25) 389 (25) 387 (25) 379 (18)
Argila 519 (10) 511 (26) 512 (23) 522 (17)

Fonte: Dos Santos (2015).
Nota: Os valores entre parénteses representam os desvios padrdes.
2.2.2 Anélises do solo
2.2.2.1 Atributos Quimicos

Antes da serem submetidas as analises quimicas, as amostras de solo foram secas em
estufa com circulacdo forcada de ar (40 °C / 48h) e deformadas para que passassem em peneira
de malha de 2 mm (FERREIRA et al., 2018). O teor de carbono orgéanico (CO) do solo foi
determinado de acordo com a adaptacdo do método Walkley-Black (VAN RAIJ et al., 2001).
O pH do solo (acidez ativa) foi determinado por potenciometria em solucéo de cloreto de célcio

(CaCl) 0,01 mol L™ e relagdo solo:solugdo 1:2,5 (v/v). A acidez potencial (H+Al) foi
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determinada por potenciometria em solugdo tampao SMP e relagéo solo:solucdo 1:2,5 (v/v). A
acidez trocavel (AI**) e os cétions basicos trocaveis (Ca** e Mg?*) foram determinados em
solucéo de cloreto de potassio (KCI) 1,0 mol L, relagéo solo:solugdo 1:10 (v/v). O teor de AP*
foi obtido por titulagdo com solucéo padronizada de NaOH 0,025 mol L enquanto Ca?*e Mg?*
foram obtidos por titulagio com EDTA 0,025 mol L (PAVAN et al., 1992).

Os teores de CO, pH, H+AIl, AP*, Ca?*, Mg?" identificados aos 30 meses apos a
calagem, referentes ao presente estudo, foram comparados com aqueles obtidos aos 18 meses
apos a calagem, referentes ao estudo de Auler et al. (2017), também apresentado em Auler
(2014), para os tratamentos CO e C15. Esta comparagéo foi realizada com a anuéncia dos
autores citados, tendo em vista que os mesmos desenvolveram um estudo dos efeitos da
calagem superficial e incorporada sobre as propriedades fisico-hidraulicas do mesmo solo
investigado no presente trabalho, considerando no entanto somente as doses 0 e 15 t ha*
(equivalentes a CO e C15). A finalidade desta comparacéo foi verificar se houve diferencas nos
efeitos do calcario sobre os atributos quimicos do solo entre o segundo e o terceiro ano apés a

calagem.

2.2.2.2 Tecnica de espectroscopia de fluorescéncia de raios X (FRX)

Para as analises elementares das amostras de solo, utilizou-se um espectrometro de
fluorescéncia de raios X por dispersao de energia (modelo EDX — 720, Shimadzu) equipado
com tubo de Raodio (Rh). A voltagem do equipamento varia de 5 a 50 kV e a corrente de
operagdo do filamento varia de 1 a 1000 pA. O sistema de deteccdo do equipamento consiste
de um semi-condutor de Si(Li) resfriado com nitrogénio liquido a -196 °C. Procedimentos
padrdes de calibracdo foram realizados sempre que necessarios (PIRES et al., 2016).

Trés medidas foram realizadas para cada porcao de amostra: = 2 g, contendo aliquotas
iguais provenientes das quatro amostras originais, para cada faixa experimental e camada de
solo. As amostras foram reduzidas a didmetros de particulas de 45 um por meio de maceragao
em almofariz de agata seguida de peneiramento e, entdo, foram colocadas em porta-amostras,
fornecidos pelo fabricante do equipamento, cobertos com filme de Mylar (6 um de espessura).
O tempo de medida para cada amostra foi de 100 s nas faixas de energia de Na-Sc (voltagem
de 15 kV) e de Ti-U (voltagem de 50 kV). As medidas foram realizadas sob vacuo (< 30 Pa),

em modo semi-quantitativo, com saida de dados em termos de éxidos.
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2.2.2.3 Propriedades de interacdo da radiacdo com o solo

O cddigo computacional XCOM, disponibilizado eletronicamente pelo “National
Institute of Standards and Technology”, foi utilizado para determinar o coeficiente de atenuacao
de massa do solo, pm=p/D (cm? g1), em que p é o coeficiente de atenuagdo linear (cm™) e D é
a densidade do solo (g cm?). Para isso, as composi¢des de 6xidos obtidas via FRX foram
adotadas como dados de entrada do codigo.

As energias dos fotons relacionados aos radioisotopos mais comumente utilizados
como fontes radioativas em pesquisas envolvendo atenuacdo de raios v, sendo elas: ~60 keV
(*1Am) e =662 keV (**¥'Cs), foram utilizadas para verificar o possivel efeito de mudancas na
composicao quimica do solo em suas propriedades fisicas (COREY; PETERSON; WAKAT,
1971; REGINATO, 1974; FERREIRA,; PIRES, 2016).

Foram construidos graficos dos valores de pH, teores de CO, H+Al, AF*, Ca?* e Mg?*
contra os valores de um para cada tratamento, os quais foram matematicamente ajustados por
uma fungéo polinomial de segundo grau. Alem disso, foram realizadas analises de correlagéo
linear simples, entre os valores de pum e as contribuicdes dos diferentes 6xidos que compde o
solo, com o objetivo de determinar se variagdes em pm podem ser explicadas por variacdes nas
proporcoes dos 6xidos mais abundantes.

Para cada energia de foton estudada, o codigo computacional XCOM forneceu as
contribuicdes parciais dos processos fisicos de espalhamento incoerente (ei), espalhamento

coerente (ec), absor¢do fotoelétrica (af) e producao de pares (pp) na determinacdo de pm
(BERGER; HUBBELL, 1987):
Wm = Hmei + Hmec + Hmar + Wn pp, (2.1)
Os valores de pmtambém foram utilizados para calcular a se¢do de choque molecular
(om) (AKCA et al., 2014):

O = () (%) 2.2)
onde M = Y}; n;A; é o peso molecular do composto, Naé o nimero de Avogadro, Aié o peso
atémico do i-ésimo elemento e n; € o nimero de unidades de formula na molécula.

As secOes de choque atdbmica e eletrdnica (ca e ce) foram obtidas por meio das
seguintes equacdes (HAN; DEMIR, 2009):
Og = 2 (2.3)

= )
Xing

iAi
Oe = 7= S 2 ()i (2.4)

Zj
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onde X;n; € o nimero total de unidades de formula; f; = n;/¥;n; e Zi correspondem
respectivamente a abundancia fracional e ao nimero atémico do elemento constituinte, nj é o
nimero de atomos do elemento constituinte e };;n; € 0 nimero total de atomos presentes na
formula molecular.
O ntimero atdmico efetivo (Zef) foi obtido relacionando as equagdes (2.2), (2.3) e (2.4)
(HAN; DEMIR, 2009; AKCA; ERZENEOGLU, 2014):
Om = Og i Ny = ZefOe XN, (2.5)

Loy =22, (2.6)

Oe
A densidade eletrénica (nimero de elétrons por unidade de massa) foi calculado como
segue (MEDHAT; PIRES; ARTHUR, 2014):

N, =*tm (2.7)

Oe
Os valores de um e as contribuigdes percentuais de ei, ec, af, 6a, ce, Zer€ Ne foram
colocados em graficos em fungéo dos tratamentos (C0, C10, C15, C20) e REF, para as energias
dos fotons y das fontes de 2**Am e ¥’Cs. A variacdo de pm, Zer, Nei (além do comportamento de
Zes versus Ne), em funcdo da energia do foton (40 keV a =662 keV), foi apresentada

graficamente com ajustes do tipo lei de poténcia, logaritmico e linear.

2.2.2.4 Simulacéo de propriedades fisicas do solo
Quando um feixe de raios y de intensidade incidente lo (medida em contagens por
segundo, cps) interage com uma amostra de espessura X, a intensidade transmitida I (cps)
através do meio absorvedor obedece a Lei de Beer-Lambert (JENKINS; GOULD; GEDCKE,
1995):
I = [je HmDx (2.8)
Portanto, os valores calculados de pum e fixos de I (62.035 cps), lo (506.458 cps) e x
(6,027 cm), extraidos de um estudo previamente realizado (PIRES; PRANDEL; SAAB, 2014),
com um solo de composicdo elementar similar ao investigado no presente estudo, foram

utilizados para simular valores de densidade (D) e porosidade total (Py) como segue:

_ 1 (ko

D= umxln(l), (2.9)
_4_D

Po=1-1- (2.10)

onde D, representa a densidade de particulas do solo, determinada com o uso de um
multipicnémetro a gas Hélio (modelo MVP-D160-E, “Quantachrome Instruments™). O valor

médio de Dy obtido para as camadas A e B foram, respectivamente, 2,38 e 2,47 g cm™.
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2.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Comparando C10, C15 e C20 com REF e CO (Tabela 2.3), nota-se que a calagem
superficial aumentou os teores de pH, Ca?" e Mg?*, enquanto reduziu H+Al e AP na camada
A. Por outro lado, na camada B, ndo houve alteracdo pronunciada dos atributos quimicos. O
fato de a calagem néo ter sido eficiente para corrigir a acidez do solo na camada subsuperficial
se deve a lenta mobilizacdo do calcéario ao longo da profundidade do solo, uma vez que o
corretivo apresenta baixa solubilidade (ERNANI; RIBEIRO; BAYER, 2004). N&o foi
observado efeito isolado de manejo sobre os atributos quimicos, em nenhuma das camadas,
visto que os resultados para REF (&rea de pasto) e CO (SPD sem calagem) praticamente ndo

diferem entre si.

Tabela 2.3 Atributos quimicos para as camadas A (0-10 cm) e B (10-20 c¢cm) do solo (n=4).

Y Cco H+Al APR* Ca** Mg?*
P gkghy e (cmolc dm3) ---------
Camada A
REF 4,22 (0,22) 31,75 (6,29) 13,18 (2,72) 3,43 (2,04) 2,05 (1,09) 1,89 (0,76)
Co 3,93 (0,11) 36,50 (2,65) 15,35 (1,41) 4,15 (1,09) 1,53 (0,85) 2,55 (1,44)
C10 5,13 (0,43) 40,25 (7,59) 5,97 (2,04) 0,13 (0,15) 7,50 (2,16) 3,69 (2,45)
C15 5,59 (0,72) 42,00 (6,16) 4,31 (2,06) 0,10 (0,14) 8,95 (2,63) 4,63 (1,32)
C20 5,49 (0,48) 35,00 (1,83) 4,96 (2,11) 0,08 (0,05) 7,97 (1,75) 5,58 (0,88)
Camada B
REF 3,95 (0,09) 18,50 (3,11) 16,82 (0,94) 6,30 (0,83) 0,90 (0,41) 1,01 (0,37)
Co 3,89 (0,09) 25,25 (2,06) 16,84 (1,29) 5,85 (1,29) 1,05 (0,61) 1,02 (0,54)
C10 4,01 (0,17) 23,50 (6,24) 15,42 (2,19) 5,28 (1,86) 1,61 (1,42) 1,53 (0,53)
C15 3,98 (0,09) 21,00 (1,63) 13,78 (3,80) 5,73 (0,67) 1,16 (0,43) 1,33 (0,17)
C20 3,99 (0,10) 20,50 (2,08) 15,62 (2,60) 5,90 (1,25) 1,30 (0,49) 1,76 (0,46)

Fonte: Ferreira et al. (2018).

Nota: pH = em CaCl,. CO = teor de carbono organico (método Walkley-Black). H+Al = acidez potencial. AI**,
Ca?" and Mg?* = aluminio, calcio e magnésio trocaveis. n representa o nimero de repeticGes e os valores entre
parénteses representam os desvios padrdes.

Rheinheimer et al. (2000) realizaram um estudo considerando doses de calcério de 0,
2,8,5¢e 17t ha' aplicadas de duas maneiras, superficialmente e incorporada, em um solo da
regido sul do Brasil. Esses autores relataram que a correcdo da acidez do solo na camada
superficial foi proporcional a dose de calcario empregada, independente da forma de aplicacéo.
No entanto, maiores valores de pH, CO e Ca?" assim como menores valores de H+Al e AI¥*
foram observados para C15 ao invés de C20, na camada A (Tabela 2.3). Isto indica que a maior
dose de calcario (C20) nao foi mais eficiente na correcdo da acidez do solo do que a dose
intermediaria (C15).

Observou-se que as alteragdes nos atributos quimicos do solo, entre as avaliagdes feitas

aos 18 (AULER et al., 2017) e aos 30 meses apés a calagem, foram mais pronunciadas para
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C15 do que para CO, na camada A (Figura 2.2). Isto indica que tais varia¢des se devem néo
somente & rotacdo de culturas, cujos efeitos ocorrem exclusivamente para CO, mas estdo ainda
fortemente relacionadas ao tempo de reacdo do calcario no solo. As alteragdes nos atributos
quimicos do solo entre 18 e 30 meses foram mais sutis na camada B (Figura 2.2b) em relacéo
a camada A (Figura 2.2a). Ademais, na camada B, somente a reducdo em H+AIl foi mais
pronunciada para C15 do que para CO. Isto indica que a acidez do solo em subsuperficie ndo
foi reduzida no decorrer do tempo. Resultados similares de efeitos da calagem sobre os atributos
quimicos do solo em um periodo de quatro anos, nas profundidades 0-5, 5-10, 10-20 e 20-40
cm, séo apresentados em Caires; Barth e Garbuio (2006).

Entre os 6xidos constituintes do solo, sdo predominantes SiO2, AlbOs e Fe O3
(GARRISON, 2008) (Tabela 2.4). Considerando que o CaO ndo foi identificado para REF e CO
na camada A e para nenhum dos tratamentos na camada B, é razoavel dizer que este xido ndo
faz parte da composicéo do solo estudado. Cambissolos sdo de fato pobres em Oxidos basicos
devido ao fato de que o seu material parental apresenta caracteristicas acidas (HUDNALL,
2011). Portanto, o aparecimento de CaO na camada A se deve exclusivamente a calagem e,
como seria esperado, sua contribuicdo aumentou com o aumento da dose de calcario. Em
virtude da lenta mobilizacdo do calcario na profundidade do solo, o CaO ndo atingiu a
subsuperficie em quantidade suficiente para que fosse detectada pela técnica de FRX (Tabela
2.4).

Sabe-se que fétons de baixa energia apresentam maior interagdo com a matéria em
comparacdo aos fotons de mais alta energia (RANGACHARYULU, 2014). Por este motivo,
valores mais baixos de pm foram obtidos para a energia de foton da fonte radioativa de 3'Cs
(Figura 2.3). Os valores de pm medidos estdo em acordo com aqueles determinados em Pires et
al. (2016) (***Am: 0,2648-0,3018 e 1¥'Cs: 0,0764-0,0765 cm? g*) para solos coesos brasileiros.
Como pode ser visto na Figura 2.3, umaumentou com o aumento da dose de calcéario na camada
A, considerando as duas energias de fotons estudadas (fontes de 2**Am e $*’Cs). Na camada B,
entretanto, Uum Se manteve praticamente constante entre os tratamentos independentemente da

energia de foton adotada.



34

Figura 2.2 Comparacéo dos atributos quimicos do solo ap6s 18 (AULER et al., 2017) e 30 meses de calagem
superficial na (a) camada A (0-10 cm) e na (b) camada B (10-20 cm). Para essa compara¢do somente os tratamentos
CO0 e C15 foram considerados.
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Tabela 2.4 Anélise de FRX para as camadas A (0-10 cm) e B (10-20 cm) do solo (n=3).

35

Oxidos (g kg™

SiOz A|203 Cao Fezog K>,O 303 TiOz MnO ZrO; Zn0O szo

Camada A

REF 608,88 (1,22) 299,93 (3,56) - 52,93 (1,43) 15,57 (0,40) 12,69(0,39) 9,01(0,22) 0,41(0,03) 0,38(0,02) 0,08 (0,01) 0,11 (0,00)
Co 605,36 (0,55) 307,81 (0,75) - 51,03 (1,06) 15,20(0,13) 11,21(0,13) 8,73(0,13) 0,33(0,02) 0,19(0,02) 0,06 (0,00) 0,07 (0,00)
C10 609,71 (1,40) 291,52(3,84) 8,50(0,58) 52,08 (0,43) 14,73(0,31) 13,47(1,63) 8,84(0,05) 0,69 (0,01) 0,27(0,01) 0,08 (0,00) 0,09 (0,00)
C15 599,04 (1,52) 291,89(2,06) 22,69 (0,63) 50,34(0,46) 14,16 (0,74) 12,33(0,15) 8,48(0,09) 0,60 (0,02) 0,28(0,01) 0,07 (0,00) 0,10 (0,01)
C20 582,85(2,22) 262,33(4,70) 68,71(2,20) 48,09 (0,64) 14,16(0,09) 14,06 (1,58) 8,72(0,10) 0,67 (0,02) 0,24 (0,03) 0,08 (0,01) 0,08 (0,00)
Camada B

REF 575,81(1,52) 328,32(2,02) -- 57,72 (0,62) 15,84 (0,05) 12,14(0,55) 9,50(0,12) 0,29 (0,02) 0,23(0,02) 0,07 (0,01) 0,08 (0,01)
Co 593,73 (1,92) 316,11 (2,76) - 54,10 (0,68) 15,18 (0,08) 11,47 (0,51) 8,59 (0,09) 0,27 (0,02) 0,34(0,01) 0,06 (0,00) 0,12 (0,01)
C10 593,30(0,18) 314,62 (0,32) - 55,40 (0,37) 14,66 (0,03) 12,07 (0,56) 8,93 (0,06) 0,30(0,02) 0,34(0,02) 0,06 (0,000 0,11(0,01)
C15 585,61(2,49) 327,22(2,52) - 52,82 (0,31) 14,86 (0,26) 9,78(0,11) 9,05(0,08) 0,26 (0,04) 0,23 (0,00) 0,06 (0,01) 0,08 (0,00)
C20 593,54 (4,47) 322,86 (3,96) - 49,33 (0,52) 14,71(0,13) 10,02 (0,53) 9,01(0,08) 0,24(0,02) 0,17(0,02) 0,06 (0,01) 0,06 (0,01)

Fonte: Ferreira et al. (2018).
Nota: Oxidos contribuindo com menos de 0,005 g kg* foram desconsiderados. n representa o nimero de repeticdes e os valores entre parénteses representam os desvios padrdes.

Figura 2.3 Coeficientes de atenuacdo de massa do solo (Um) obtidos via XCOM em func¢do dos tratamentos (REF, CO, C10, C15 e C20), nas camadas A (0-10 cm) e B (10-20
cm) do solo, para as energias de foton das fontes radioativas de (a) 2**Am e (b) *¥Cs.
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Os graficos dos atributos quimicos da Tabela 2.3 contra os valores de pm (calculados
para as energias de foton do 2*1Am e *’Cs) para REF e tratamentos de calagem (Figura 2.3), na
camada A, resultaram em curvas que, na maioria dos casos, foram bem ajustadas por uma
funcdo polinomial de segundo grau (Figura 2.4). Isso mostra que a variagdo de umesta de fato

relacionada a calagem.

Figura 2.4 Atributos quimicos do solo correlacionados aos coeficientes de atenuacdo de massa do solo (Um) por
uma func¢do polinomial de segundo grau na camada A (0-10 cm), sob os tratamentos REF, C0, C10, C15 e C20,
para as energias de foton das fontes radioativas de (a) 2'Am e (b) ¥'Cs. R? representa o coeficiente de
determinacédo dos ajustes.
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Figura 2.4 Atributos quimicos do solo correlacionados aos coeficientes de atenuacdo de massa do solo (Um) por
uma func¢éo polinomial de segundo grau na camada A (0-10 cm), sob os tratamentos REF, C0, C10, C15 e C20,
para as energias de fton das fontes radioativas de (a) 2*:Am e (b) 1¥'Cs. R?representa o coeficiente de determinagéo

dos ajustes.
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Fonte: Ferreira et al. (2018).

Ressalta-se que 0s ajustes apresentados na Figura 2.4 podem ndo retratar os reais
efeitos de doses entre 15 e 20 t ha® de calcario (maximos ou minimos dos polindmios). Os
ajustes propostos sugerem que uma determinada dose, entre 15 e 20 t ha, maximizaria os teores
de pH, CO, Ca* e Mg?" enquanto minimizaria os teores de H+Al e AI**, o que ndo pdde ser

testado no presente estudo. Além disso, os valores negativos de H+Al e AI¥* previstos pelos
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ajustes, entre C15 e C20, ndo sdo quimicamente possiveis, sugerindo que, nesses casos, €
provavel que qualquer dose entre 15 e 20 t ha™ promoveria efeitos similares as doses testadas.

Dentre todos os atributos quimicos avaliados, o CO foi 0 menos influente no aumento
de um (Figura 2.4). O CO serve como um parametro indireto na avaliagdo do contetdo de
matéria organica do solo, porém, mede somente a contribuicdo do carbono (BALDOCK;
BROOS, 2011). A baixa influéncia do CO nos valores de um se deve, portanto, ao fato de o
carbono ser um elemento leve (Z=6). Na camada B, nenhuma curva de ajuste para os dados foi
possivel, sugerindo que a variacdo dos atributos quimicos e dos valores de pm ndo estdo
associados nesta profundidade.

A anélise de correlacdo linear simples entre os éxidos constituintes do solo (Tabela
2.4) e os valores de pumobtidos para cada tratamento (Figura 2.3) fornecem ainda evidéncias de
que, na camada A, o aumento em Um foi mais fortemente relacionado ao aumento no contetdo
de CaO no solo (Tabela 2.5). Os coeficientes de correlagio para as energias de foton do 2**Am
e 1¥'Cs sdo mais proximos na camada A do que na camada B. Isto ocorre provavelmente porque
a variacdo em Um na camada B (Figura 2.3) apresentou um comportamento inverso quando se
compara os resultados para as duas diferentes energias, isto é, pm respectivamente diminuiu e
aumentou para **Am e '¥’Cs. Portanto, na camada B, o decréscimo em pm para a energia de
foton do 2*1Am deveu-se, principalmente, a redugdo no contetido de Fe,Os, 0 que esta de acordo
com o que foi encontrado em Pires et al. (2016), e 0 aumento em Um para a energia de foton do

137Cs foi induzida pelo aumento em SiO; (Tabela 2.5).
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Tabela 2.5 Coeficientes de correlagdo linear simples de Pearson (r) entre as contribui¢@es individuais de dxidos e
os coeficientes de atenuacio de massa (Um) determinados com as energias de féton das fontes radioativas de **Am
e 1¥7Cs para as camadas A (0-10 cm) e B (10-20 cm) do solo (n=3).

Camada A Camada B
Oxidos
g kg'l) Mu(Aam-241) Iu(cs-137) Mu(Am-241) INu(Cs-137)
SiO, -0,942* -0,945* -0,549 0,993*
Al,Os3 -0,986* -0,981* -0,053 -0,762
CaO 0,993* 0,996* - -
Fe>03 -0,861 -0,894* 0,996* -0,644
K20 -0,733 -0,765 0,668 -0,862
SO3 0,757 0,735 0,875 -0,309
TiO, -0,281 -0,325 0,321 -0,873
MnO 0,664 0,678 0,915* -0,314
ZrO; -0,143 -0,253 0,580 0,304
Zn0O 0,545 0,499 0,854 -0,783
Rb,O -0,254 -0,356 0,583 0,296

Fonte: Ferreira et al. (2018).
Nota: Valores maiores de r estdo indicados em negrito; Valores destacados com o asterisco apresentam

significancia estatistica ao nivel de 95% de confianca (p-valor<0,05).

Na Figura 2.5, nota-se que o espalhamento incoerente foi o processo dominante de
interacdo da radiacdo com a materia, principalmente para os fotons y da fonte radioativa de
137Cs (~99,5 % da interacio). De fato, o espalhamento incoerente deve ser dominante quando a
energia do féton incidente esta em um intervalo intermediario de energias, ~100 keV até ~1
MeV (KUCUK; TUMSAVAS; CAKIR, 2013). Por outro lado, considerando a baixa energia
de foton caracteristica da fonte radioativa de 2**Am, a contribuicdo do espalhamento incoerente
foi reduzido para aproximadamente metade do total (Figura 2.5c), com contribuicdes
consideraveis dos processos de absorcao fotoelétrica (Figura 2.5e) e espalhamento coerente

(Figura 2.5a).
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Figura 2.5 Contribuic6es percentuais dos processos de espalhamento coerente, espalhamento incoerente e absor¢édo
fotoelétrica para a determinacéo dos coeficientes de atenuacdo de massa (Um) em fungéo dos tratamentos (REF,
C0, C10, C15 e C20), nas camadas A (0-10 cm) e B (10-20 cm) do solo, para as energias de foton das fontes
radioativas de (a, ¢, €) 2*Am e (b, d, f) ¥¥"Cs.
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Fonte: Ferreira et al. (2018).

A secdo de choque do espalhamento incoerente é fracamente influenciada pela
composicdo quimica do material, pois varia linearmente com Z. As se¢des de choque
fotoelétrica e de espalhamento coerente, por outro lado, apresentam maior dependéncia em
relagdo ao nimero atdmico dos elementos constituintes (Z* a Z°e Z2a Z3, respectivamente)
(MEDHAT; PIRES; ARTHUR, 2014). Assim, levando em consideracdo as variacdes na
composicdo quimica do solo devido aos tratamentos, as maiores alteracdes em Hm, observadas

para os fotons y da fonte radioativa de *Am em comparagdo ao “*’Cs (Figura 2.3), sdo
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explicadas pelas diferentes contribuigdes dos processos de espalhamento e absorcéo entre as
energias de foton consideradas (Figura 2.5).

A suposicdo de que os dtomos originais em uma determinada molécula ou composto
podem ser substituidos por um nimero equivalente de atomos “médios”, cada um possuindo o
mesmo numero atdmico, leva a ideia de nimero atdmico efetivo (Zef) (MANOHARA et al.,
2010). Zer depende ndo somente dos nimeros atdmicos dos diversos elementos que constituem
0 compasito e suas proporcdes relativas, mas também do nimero de elementos presentes nesse
material (MUDAHAR; SAHOTA, 1988; BALTAS; CEVIK, 2008). Uma demonstracdo da
dependéncia de Zer em relacdo a composicao quimica de aminoéacidos pode ser encontrada em
Manohara e Hanagodimath (2007).

O solo em estudo possui em sua composicdo elementos de nimero atbmico variando
de 8 (O) a 40 (Zr) e, como esperado, Zes encontra-se dentro deste intervalo (Figuras 2.6e e 2.6f).
Entretanto, Zes varia inversamente com o somatorio dos valores de fi de cada elemento
constituinte do solo (ver Egs. 2.4 e 2.6) e 0s elementos que apresentam maior f; sdo: O (8), Si
(14) e Al (13) (Tabela 2.6). Por esta razéo, Zefesta mais proximo ao limite de variagéo inferior
de Z.

Conforme o nimero de elementos quimicos constituintes do solo aumentou, quando
Ca comecou a contribuir para os dados devido as doses de calcario (Tabela 2.6), na camada A,
Zes também aumentou (Figuras 2.6e e 2.6f). Deste modo, na camada A, o aumento da
contribuicdo do processo de absorcdo fotoelétrica (Figuras 2.5e e 2.5f) e consequente
diminuicdo na contribuicdo do processo de espalhamento incoerente (Figuras 2.5¢ e 2.5d), com
as doses de calcario, podem ser relacionados ao aumento em Zes (ONDER et al., 2012). Isto se
deve a maior dependéncia de Z no caso da absorcdo fotoelétrica em comparagdo com o
espalhamento incoerente (KAPLAN, 1977). Na camada B, Z¢ se manteve praticamente
constante entre os tratamentos e, consequentemente, menores diferencas nas porcentagens de

cada processo de interacdo foram identificadas.
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Figura 2.6 SecOes de choque atdbmica e eletrénica médias (ca € oe), NUMero atbmico efetivo (Zer) e densidade
eletronica (Ne) em fungdo dos tratamentos (REF, CO, C10, C15 e C20), nas camadas A (0-10 cm) e B (10-20 cm)
do solo, para as energias de foton das fontes radioativas de (a, c, e, g) **Ame (b, d, f, h) ¥¥"Cs.
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Tabela 2.6 Abundanica fracional (fo + fa +...+ fzn = 1) dos elementos constituintes do solo para as camadas A
(0-10 cm) e B (10-20 cm) do solo.

Abundancia fracional

REF Cco C10 C15 C20

Camada A
0O (8) 0,495 0,496 0,494 0,491 0,483
Si (14) 0,285 0,283 0,285 0,280 0,272
Al (13) 0,159 0,163 0,154 0,154 0,139
Ca (20) -- -- 0,006 0,016 0,049
Fe (26) 0,037 0,036 0,036 0,035 0,034
K (19) 0,013 0,013 0,012 0,012 0,012
S (16) 0,005 0,004 0,005 0,005 0,006
Ti (22) 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005

Camada B
0 (8) 0,492 0,494 0,494 0,494 0,495
Si (14) 0,269 0,278 0,277 0,274 0,277
Al (13) 0,174 0,167 0,167 0,173 0,171
Fe (26) 0,040 0,038 0,039 0,037 0,035
K (19) 0,013 0,013 0,012 0,012 0,012
S (16) 0,005 0,005 0,005 0,004 0,004
Ti (22) 0,006 0,005 0,005 0,005 0,005

Fonte: Ferreira et al. (2018).
Nota: Valores entre parénteses representam o nimero atbmico de cada elemento. A abundancia fracional dos
elementos Mn (25), Zr (40), Zn (30) e Rb (37) correspondem a menos de 0,001.

Na Figura 2.6, é possivel perceber que a tendéncia de comportamento de todas as
propriedades de interacdo da radiacdo com 0 solo (oa, Ge, Zef € Nei) € equivalente para ambas as
energias de féton analisadas. No entanto, houve menor variacdo dessas propriedades para o
foton y da fonte radioativa de **’Cs do que para >**Am, devido a predominancia do processo de
espalhamento incoerente no primeiro caso e maior contribuicdo no processo de absorcédo
fotoelétrica no dltimo (Figura 2.5). Ambas as secBes de choque, atdmica e eletronica,
aumentaram com o aumento da dose de calcario, o que significa que as amostras que foram
submetidas a calagem apresentam maior probabilidade de atenuar os fotons de raios gama, em
acordo com a variagdo de pm (Figura 2.3) (EISBERG, 1985).

A Figura 2.7 mostra como [m, Zer€ Nei vVariaram para a faixa de energia de 40 a ~662
keV. E possivel verificar que neste intervalo de energia, pPm variou de ~0,60 cm? g™ até ~0,10
cm? g obedecendo uma lei de poténcia (Figuras 2.7a e 2.7b; Tabela 2.7) e a variagdo devido
aos tratamentos foi mais evidente em baixas energias, como visto na Figura 2.3.

Para todos os tratamentos, Zeraumentou abruptamente de 40 a 200 keV e, entdo, passou
a aumentar de forma menos acentuada, sendo bem representado por uma funcao logaritmica
(Figuras 2.7c e 2.7d; Tabela 2.7). O comportamento descrito para Zer € muito similar aquele
apresentado em Medhat; Pires e Arthur (2014), no mesmo intervalo de energia, para oito solos

provenientes das regides sudeste e sul do Brasil. As diferencas em Zes entre os tratamentos
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permaneceram praticamente as mesmas sobre toda a faixa de energia considerada, sem

maximizagdo em regides de baixas ou altas energias (Figuras 2.7c e 2.7d).

Figura 2.7 Variacdo do coeficiente de atenuacdo de massa (Um), NUmero atébmico efetivo (Zer) e densidade
eletronica (Ne) em funcédo da energia de féton (E) (40-661,6 keV) com ajustes logaritmico e de lei de poténcia.
Variagdo de Neem funcdo de Zer, com ajuste linear, no mesmo intervalo de energia, na (a, c, €, g) camada A (0-
10 cm) e na (b, d, f, h) camada B (10-20 cm) do solo.
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Tabela 2.7 Parametros de ajuste: do tipo lei de poténcia para a variagdo do coeficiente de atenuacgdo de massa (jim)
e logaritmico para a variagdo do numero atdémico efetivo (Zer) e densidade eletronica (Ne) em funcéo da energia
(E) (40-661,6 keV); ajuste linear de Nei em fungio de Zes na mesma faixa de energia, considerando as camadas A
(0-10 cm) e B (10-20 cm) do solo. R? representa o coeficiente de determinacé&o.

Camada A Camada B
a b R? a b R?
Hm:aEb
REF 4,097 -0,631 0,926 4,206 -0,635 0,926
Co 4,002 -0,627 0,927 4,103 -0,631 0,926
Cc10 4,161 -0,633 0,926 4,141 -0,632 0,926
C15 4,270 -0,637 0,925 4,045 -0,628 0,927
C20 4,799 -0,656 0,923 3,940 -0,624 0,927
Zg=aln(E)+b
REF 0,054 9,926 0,822 0,057 9,930 0,820
Co 0,052 9,970 0,827 0,055 9,923 0,818
C10 0,053 10,000 0,816 0,056 9,924 0,816
C15 0,050 10,048 0,815 0,053 9,928 0,819
C20 0,046 10,215 0,830 0,051 9,933 0,806
Nei=aln(E)+b
REF 0,016 2,287 0,822 0,016 2,868 0,820
Co 0,015 2,878 0,827 0,016 2,872 0,818
Cc10 0,015 2,877 0,816 0,016 2,871 0,816
C15 0,015 2,883 0,815 0,015 2,875 0,819
C20 0,013 2,894 0,830 0,015 2,880 0,806
Nei=aZerth
REF 0,290 -2,101! 1,000 0,289 -9,10%? 1,000
Co 0,289 1,101t 1,000 0,289 -2,101! 1,000
C10 0,288 0,000 1,000 0,289 4,101 1,000
C15 0,287 0,000 1,000 0,290 3,101 1,000
C20 0,283 -7,101! 1,000 0,290 -2,101! 1,000

Fonte: Ferreira et al. (2018).

Assim como Zes, Ne também variou de forma logaritmica com a energia, como pode
ser observado nas Figuras 2.7e e 2.7f e na Tabela 2.7. Diversos estudos, tais como 0s
desenvolvidos por Baltas e Cevik (2008); Medhat (2011) e Marashdeh et al. (2015) relataram
que Zere Neivariam de maneira similar com a energia. Isto foi confirmado a partir do gréfico
de Nel versus Zes (Figuras 2.7g e 2.7h), o qual resultou em uma relacdo linear entre essas duas
propriedades de interacio da radiacdo com a matéria. E importante mencionar que a escala dos
gréficos na Figura 2.7 foi ampliada em relacdo aos graficos da Figura 2.6 para uma melhor
visualizacdo das variacoes em Nej € Zer.

As variagdes em Um devido a calagem, apesar de pequenas, causaram mudangas
importantes nos valores de D e P, quando a energia de foton da fonte radioativa de **Am foi
utilizada, no sentido de que maiores valores de pum forneceram menor D e maior P; (Tabela 2.8).
Por outro lado, os valores de pmobtidos a partir da energia de foton da fonte radioativa de **’Cs

praticamente ndo causaram alteracdo em D e P, em nenhuma das camadas. Isto se deve a fraca
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interacdo dos fdtons com o solo no caso dessa energia especifica, o que explica as similaridades
nos valores de pm (PIRES; PEREIRA, 2014; PIRES et al. 2016).

Com base nos resultados apresentados, ressalta-se a necessidade de considerar que 0 uso
de um Unico valor de coeficiente de atenuacdo na determinacao de D e P; do solo submetido a
diferentes doses de calcério pode resultar em sub ou superestimacao destas propriedades fisicas,
especialmente quando a fonte de energia escolhida é o radioisétopo 2*!Am. Isso ¢ bastante
relevante porque, tradicionalmente na fisica do solo, pim € calculado sem levar em consideracéo
qualquer alteracdo quimica a qual o solo tenha sido submetido. Portanto, medidas néo
representativas de um podem levar a valores tendenciosos de propriedades importantes do ponto
de vista da agricultura e do meio ambiente (PIRES; MEDHAT, 2016).
Tabela 2.8 Valores de densidade (D) e porosidade total (P;) do solo com base nos valores dos coeficientes de

atenuacdo de massa (Um) determinados com as energias de foton das fontes radioativas de 2**Am e *¥’Cs para as
camadas A (0-10 cm) e B (10-20 cm) de um Cambissolo Haplico aluminico.

Camada A Camada B
Hm D Pt Hm D P
(cm?g?) (gcm?) (cm3 cm®) (cm?g?) (gcm?) (cm3 cm’®)

241Am

REF 0,2929 1,190 0,502 0,2953 1,180 0,523

Co 0,2907 1,199 0,498 0,2930 1,189 0,520
C10 0,2944 1,183 0,504 0,2939 1,185 0,521
Ci15 0,2970 1,173 0,509 0,2916 1,195 0,517
Cc20 0,3088 1,128 0,526 0,2891 1,205 0,513
137CS

REF 0,07668 1,236 0,482 0,07663 1,237 0,500

Co 0,07668 1,236 0,482 0,07666 1,237 0,501
C10 0,07670 1,236 0,482 0,07666 1,237 0,501
Ci15 0,07671 1,236 0,482 0,07665 1,237 0,500
Cc20 0,07678 1,235 0,483 0,07666 1,237 0,501

Fonte: Ferreira et al. (2018).

Conclusoes

1. Trinta meses apds a calagem superficial, ocorreram melhorias substanciais nos
atributos quimicos do solo na camada superficial, indicando a reducdo da acidez. A
dose intermediaria de 15 t ha* de calcéario foi mais eficiente na correcio da acidez
dentre as avaliadas. No entanto, esse procedimento ndo foi eficiente para reduzir a
acidez do solo em subsuperficie;

2. A calagem promoveu aumento nas propriedades de interacdo da radiacdo com o solo
(coeficiente de atenuacdo de massa, secGes de choque atdmica e eletrbnica, nimero

atdbmico efetivo e densidade eletronica), para as energias de féton das fontes
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radioativas de 2**Am e ¥¥’Cs, na camada superficial, mas praticamente ndo causou
alteracdo na camada subsuperficial,

3. O aumento nas propriedades de interacdo da radiacdo com o solo foi mais acentuado
quando se utilizou a energia de foton da fonte radioativa de 2*1Am em comparagéo ao
137Cs, devido a maior contribuicdo do processo de absorcéo fotoelétrica no primeiro
caso;

4. A determinacdo de propriedades fisicas do solo, tais como densidade e porosidade
total, foi mais fortemente influenciada pela variagdo no coeficiente de atenuacédo de
massa calculado para a energia de foton da fonte radioativa de **Am do que para o

137CS.
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3 MICROTOMOGRAFIA DE RAIOS X NA ANALISE DOS EFEITOS DA CALAGEM
SOBRE O SISTEMA POROSO DO SOLO

Resumo

A calagem e um procedimento eficiente de conversdo de solos &cidos em solos adequados para
a agricultura. Os efeitos da calagem na estrutura do solo tem sido analisados por meio do estudo
de propriedades fisicas macroscépicas, mas praticamente ndo existem trabalhos que avaliem as
mudancas na estrutura deste meio poroso na microescala. A técnica de microtomografia
computadorizada de raios X (UTC) é atil para obter informagdes importantes sobre
propriedades micromorfoldgicas e geométricas do solo e, assim, pode viabilizar o entendimento
de como a calagem afeta este sistema poroso. Neste estudo, a técnica de uTC foi usada para
avaliar alteracBes em propriedades micromorfolégicas e geométricas (porosidade, nimero de
poros, comprimento, alongamento, formato, conectividade e tortuosidade dos poros) de umsolo
cultivado sob SPD quando submetido a aplicacdo de calcario em sua superficie. Uma area de
pasto em estado degradado, representando as condi¢fes do solo antes da implementacdo do
SPD, também foi considerada. Foram analisadas amostras de duas camadas do solo (0-10 cm,
camada A, e 10-20 cm, camada B) com tamanho de voxel de 60 pum. A visualizagéo,
processamento e analise das imagens foram realizadas por meio do software Avizo Fire. A
calagem melhorou os atributos quimicos do solo somente na camada A, onde o procedimento
também produziu efeitos positivos sobre o sistema poroso do solo, no periodo de trinta meses.
A exemplo dos efeitos da calagem, ressalta-se 0 aumento da porosidade do solo baseada na
imagem (P’) e do nimero de poros (NP) em que o poro principal foi separado. Na camada A,
esses poros foram identificados como sendo mais alongados e mais conectados para as amostras
de solo submetidas a calagem. No entanto, verificou-se que a calagem promoveu alteragdes no
arranjo dos poros separados em ambas as camadas, com a formacdo de poros cilindricos na
direcdo horizontal, o que pode ser atribuido ao estimulo da atividade da fauna do solo devido a
calagem.

X-RAY MICROTOMOGRAPHY ANALYSIS OF LIME APPLICATION EFFECTS
ON SOIL POROUS SYSTEM

Abstract

Soil liming is an efficient procedure to convert acidic soils in ones that are suitable for
agriculture. The effects of liming on the soil structure have been analyzed by studying
macroscopic physical properties, but studies regarding the evaluation of changes in the structure
of such porous media in the microscale are scarce. The X-ray microtomography (uCT)
technique is useful to obtain valuable information about micromorphological and geometrical
properties of soil and, thus, can provide important insight into how liming affects such a porous
system. In this study, uCT was used to evaluate changes in micromorphological and
geometrical properties (porosity, number of pores, pore length, elongation, shape, connectivity
and tortuosity) of a soil cultivated under no-tillage (NTS) when submitted to the application of
lime on its surface. A degraded pasture area representing soil conditions before the NTS
implementation was also considered. Samples from two soil layers (0-10 cm, A, and 10-20 cm,
B) were analyzed with a voxel size of 60 um. Image visualization, processing and analysis were
performed in the Avizo Fire software. Liming improved the soil chemical attributes only at
layer A, where it also produced positive effects on the soil porous system, within a period of
thirty months. The increase in image-based soil porosity (P’) and number of pores (NP) into
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which the main soil pore was separated are highlighted as instances of liming effects. At layer
A, those pores were found to be more elongated and more connected for the soil samples
submitted to liming. However, it was verified that liming promoted changes in the arrangement
of the separated pores, at both soil layers, with the formation of cylindrical pores in the
horizontal orientation, which can be attributed to stimulation of the soil fauna activity due to
liming.

3.1 INTRODUCAO

A calagem é uma prética comumente utilizada para corrigir atributos quimicos
relacionados a acidez do solo (TURNER, 1929). A aplicacdo de calcario é também conhecida
por promover efeitos secundarios no sistema poroso do solo, os quais sdo refletidos em um
maior desenvolvimento de raizes e plantas (HAYNES; NAIDU, 1998). Portanto, uma vez que
a calagem pode melhorar as condicdes de solos acidos, existe um grande interesse em entender
se e de que maneira esta pratica pode afetar os processos que ocorrem no interior do solo. Nesse
contexto, diversos estudos vém sendo realizados com foco na investigacdo de efeitos da
calagem sobre propriedades quimicas e fisicas do solo visando utiliza-las como indicadores de
alteracdes na sua estrutura e de qualidade do solo.

Anikwe; Eze e Ibudialo (2016) e Auler et al. (2017) relataram que a calagem reduziu
a densidade do solo e, consequentemente, aumentou a sua porosidade total. Este efeito se deve
ao fato de que aditivos a base de Ca promovem a floculagédo das particulas de solo, aumentando
0 seu espaco poroso. Carmeis Filho et al. (2016) mostraram que a calagem superficial reduziu
a taxa de resisténcia a penetracdo na camada superficial de um solo cultivado sob sistema de
plantio direto (SPD) e resultou na formacdo de bioporos devido a estimulacdo da atividade
biologica. Neste mesmo estudo, os autores demonstraram que a calagem aumentou a
estabilidade de agregados até a profundidade de 40 cm, a macroporosidade (poros com diametro
equivalente > 30 um) e a porosidade total até a profundidade de 10 cm. Com base nos resultados
mencionados, 0s autores consideraram a calagem como uma estratégia adequada para melhorar
a qualidade da estrutura do solo.

No entanto, estudos baseados em técnicas tradicionais de medidas de propriedades
macroscopicas fisicas do solo geralmente ndo fornecem informacbes detalhadas sobre as
possiveis alteracdes no seu sistema poroso promovidas pela calagem. Dados relacionados ao
tipo, nimero e continuidade dos poros sao vitais para o entendimento dos processos de retencédo
e movimento de agua através do perfil do solo e podem ser determinados a partir de analises
micromorfoldgicas.

Inicialmente, os estudos da micromorfologia do solo eram principalmente realizados

por meio de imagens microscopicas de laminas delgadas confeccionadas a partir de amostras
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indeformadas de solo (CASTRO et al., 2003). Algumas contribui¢des cientificas inclusive
objetivaram explorar técnicas micromorfolégicas na detecgdo de efeitos da calagem sobre a
estrutura deste meio poroso. Com esse propdésito, Grieve; Davidson e Bruneau (2005)
quantificaram o espaco poroso de dois horizontes diferentes de perfis do solo sem e com
calcario por meio de analise de imagem de laminas de solo. Esses autores encontraram que a
porcentagem de espago vazio total era maior para o perfil com calagem. Com o avango das
tecnologias relacionadas a aquisicdo e processamento de imagens, outras técnicas passaram a
ser exploradas para a caracterizagdo micromorfoldgica do solo.

A microtomografia computadorizada de raios X (UTC) consolidou-se como uma
técnica Gtil na investigacdo da estrutura interna do solo (ELLIOT; REYNOLDS; HECK, 2010;
LAMANDE et al., 2013; NAVEED et al., 2013; PIRES et al., 2017b). Esta técnica fornece
radiografias em 2D da distribuigdo de coeficientes de atenuacdo linear (1) da amostra porosa
escaneada. A conversdo da distribui¢do dos valores de p em uma representagdo razoavel do
espaco poroso do solo é feita por meio do processo de segmentacdo (IASSONOV;
GEBRENEGUS; TULLER, 2009; SCHLUTER et al., 2014). Apds este procedimento,
informacGes a respeito de propriedades micromorfolégicas do solo sdo obtidas em 2D ou 3D.
Propriedades geometricas, como a conectividade e tortuosidade dos poros, que ndo podem ser
verificadas por meio de métodos tradicionais, sdo tambeém determinadas por meio de imagens
3D.

Imagens tridimensionais com resolugdes espaciais variando de 500 um a 1 um podem
ser geradas atualmente por meio da uTC (WILDENSCHILD et al., 2002). Usualmente, para
colunas grandes de solo e, consequentemente resolucbes menores, é possivel identificar
macroporos oriundos do desenvolvimento radicular ou da acdo de minhocas (bioporos) e até
mesmo rachaduras no solo. Por outro lado, altas resolucdes espaciais podem ser obtidas para
amostras de poucos milimetros cubicos de tamanho, o que permite a avaliacdo da porosidade
intra-agregados (no interior de agregados) e da regido interfacial entre poros e particulas do
solo (VAZ et al., 2014). Desta forma, para cada dominio de volumes de poros acessados por
uma determinada resolucdo, torna-se possivel uma caracterizacdo detalhada da configuracéo
espacial do sistema poroso do solo.

O estudo apresentado neste capitulo estd baseado na hipotese de que a aplicacdo de
calcério na superficie do solo cultivado sob SPD promove efeitos positivos no seu sistema
poroso e, consequentemente, na sua estrutura. O objetivo foi utilizar a técnica de uTC para

avaliar propriedades micromorfolégicas e geométricas do solo, nas camadas de 0-10 cm e 10-
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20 cm, tais como: porosidade, numero de poros, comprimento, alongamento, formato,

conectividade e tortuosidade dos poros.

3.2 MATERIAL E METODOS
3.2.1 Amostragem
As amostras avaliadas neste capitulo sdo provenientes do experimento descrito em
Ferreira et al. (2018a) (item 2.2.1 deste trabalho) e foram coletadas na mesma ocasido. No
entanto, para o presente estudo, somente os tratamentos REF, CO e C20 foram considerados.
Um total de 18 mondlitos de solo (3 amostras x 3 tratamentos x 2 camadas) foram
coletados manualmente, com aproximadamente 12x12x12 cm, e posteriormente, ajustados as
dimensBes maximas, no plano horizontal, de 8x8 cm para as medidas de pTC. Um total de 24
amostras indeformadas (4 amostras x 3 tratamentos x 2 camadas) foram coletadas em anéis
cilindricos de ago (50 mm de altura e 48 mm de didmetro interno), com um amostrador do tipo

Uhland, para medidas de retengéo de agua (RA) no solo.

3.2.2 Imagens microtomograficas
A Figura 3.1 apresenta um diagrama com a sequéncia dos procedimentos (aquisic¢ao,
reconstrucdo, visualizacdo, processamento e analise das imagens) e softwares adotados para o

estudo das imagens de uTC, os quais serdo descritos nos subitens 3.2.2.1 — 3.2.2.3.
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Figura 3.1 Diagrama esquematico dos procedimentos (a esquerda, cor cinza) e softwares (a direita, cor azul)
adotados para o estudo (descricdo a direita, cor rosa) das imagens de uTC. NIKON XT H: equipamento
microtomogréafico; UH: Unidades Hounsfield.
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3.2.2.1 Sistema de pTC e configuragdes do escaneamento

Antes do escaneamento, os mondlitos (Figura 3.2a) foram secos em estufa de
circulacdo forcada de ar (40 °C). Um microtomdgrafo de raios X de terceira geracdo (modelo
NIKON XT H 225 ST), mantido no Departamento de Energia Nuclear da UFPE (Figuras 3.2b
e 3.2c), foi usado para escanear os mondlitos. A voltagem, corrente e o tempo de integracdo
adotados para o processo de aquisicdo das imagens foram 150 kV, 226 pA e 500 ms,
respectivamente. Um filtro de Cobre com espessura de 0,5 mm foi utilizado para minimizar os
efeitos de endurecimento de feixe (WILDENSCHILD et al., 2002).

Figura 3.2 (a) Visdo lateral dos mondlitos de solo com dimensdo méaxima de 8x8 cm para o plano horizontal de
escaneamento; (b) sistema microtomografico: fonte de raios X a esquerda e amostra de solo posicionada a direita;
(c) sistema computacional de controle do microtomdgrafo.

A— LN -

(@) (b) (©

Fonte: A autora.

A avaliacdo da resolucdo espacial apropriada para o escaneamento levou em conta a
configuracdo do detector do sistema microtomografico, o qual possuia 1920 colunas e 1536
linhas. Nesse caso, projeta-se a maior dimensao do plano horizontal da amostra (Equacéo 3.1;
Figura 3.3) sobre a dimenséo horizontal do detector, de modo que a resolucao é fornecida pela

Equacéo 3.2:

diagonal = (82 + 82)V/2 = 11,31 cm, (3.1)

113100 pm

resolugao =
1920 voxels

~ 60 um. (3.2
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Figura 3.3 Representacdo esquematica da projecdo de planos horizontais das amostras de solo sobre o detector do
sistema microtomografico, composto por 1920 colunas x 1536 linhas, para determinacéo da resolugao espacial das
imagens.
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Fonte: A autora.

Sendo assim, as imagens de solo foram geradas com uma resolugdo espacial de 60 pm

(tamanho de voxel: 60x60%60 pm).

3.2.2.2 Etapas de reconstrucdo e processamento

A reconstrucdo das imagens 3D foi realizada com o software CTPro 3D XT (Nikon
Metrology NV). Foram selecionadas regides de interesse de 667 x 667 voxels nas direcdes x e
y (plano horizontal da amostra) e 900 voxels na direcdo z (altura da amostra), equivalente a
40x40x54 mm. O software VGStudio MAX 2.2 (Volume graphics, Heidelberg, Alemanha) foi
utilizado para ajustar a escala das imagens em unidades Hounsfield e também para aplicar o
filtro Gaussiano.

Todos os procedimentos de visualizacdo, processamento e analise das imagens foram
realizados com o software comercial Avizo Fire™, cuja licenca pertence a Oregon State
University, EUA. Os ruidos nas imagens originais (1) (Figura 3.4a) foram eliminados aplicando-
se o filtro non-local means (In.) (Figura 3.4b) com os parametros de ajuste search window: 15;
local neighborhood: 5; similarity value: 1 (BUADES; COLL; MOREL, 2005). Os contornos
entre as fases (ar e solidos) foram aprimorados aplicando-se o filtro unsharp mask (InL+um)
(Figura 3.4c) com os parametros de ajuste edge size: 5, edge contrast: 1 e brightness threshold:
0 (SHEPPARD; SOK; AVERDUNK, 2004). O efeito dos filtros mencionados pode ser
observado na Figura 3.4d, que mostra os histogramas de escala de cinza das imagens T, TnL e

TnL+um. Percebe-se que o uso dos filtros proporciou melhor definicdo do pico associado ao ar.
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Os métodos de segmentacdo classificados como locais vém apresentando resultados
mais satisfatorios em comparacdo com técnicas de segmentacdo que utilizam um valor global
de thresholding (IASSONOV; GEBRENEGUS; TULLER, 2009; SCHLUTER et al., 2014).
Com o objetivo de aprimorar a segmentagcdo, no presente estudo, o algoritmo watershed
segmentation foi usado para binarizar as imagens (VINCENT; SOILLE, 1991). Uma funcéo de
segundo grau foi ajustada no vale entre os picos correspondentes ao ar e aos sélidos no
histograma obtido a partir de Tni+um (Figura 3.4e). O valor minimo da fungio de segundo grau
foi adotado como o valor aproximado na escala de cinza que separava as duas fases.

O algoritmo gradient mask, configurado com desvio padréo de 20%, foi ent&o aplicado
a imagem Tni+um resultando em Tni+um+ic (Figura 3.4f) a fim de detectar voxels parciais entre
as fases consideradas (SCHLUTER et al., 2014). Os parametros de ajuste para os filtros non-
local means e unsharp mask foram definidos com base na imagem resultante, apés a aplicacéo
do algoritmo gradiente mask. Especificamente, um valor baixo para search window resulta em
contornos mais grosseiros entre as fases enquanto que um valor alto resulta em uma imagem

borrada.



Figura 3.4 Esquema de processamento das imagens: filtragem, obtenc¢éo dos histogramas e segmentacéo.
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O algoritmo watershed segmentation usa como dado de entrada a imagem TnL+um+ic.
Ajustando-se o parametro Threshold Gradient Magnitude (Figura 3.4g) é possivel selecionar
as regides de classificagdo mais complexa, que circundam as fases, para que sejam
automaticamente analisadas pelo algoritmo. Uma pré-classificacdo das fases ar e sélidos pode
entdo ser realizada e, nesse caso, a fase correspondente ao ar foi classificada entre o primeiro
valor do histograma até o valor equivalente a min - 10% e a fase sélida entre min + 10% até o
ultimo valor do histograma (Figura 3.4h). O intervalo de valores na escala de cinza contidos no
intervalo entre min - 10% e min + 10% foi entdo processado pelo préprio algoritmo, a fim de

delimitar acuradamente as fases.

3.2.2.3 Analises
A porosidade do solo baseada na imagem (P”) foi calculada de acordo com a Equacéo
3.3 (DANE; HOPMANS, 2002):

P'(%) = 100, (3.3)

em que Vp representa o volume de poros detectados com a resolucéo de 60 um (i.e., poros com
didmetro equivalente > 60 pum) e V¢ representa o volume total da amostra. Vp e Vi foram obtidos
utilizando-se o médulo Volume Fraction.

As amostras coletadas em cilindros de aco foram utilizadas para determinar a
porosidade relacionada a poros com diametro equivalente > 60 um (também representada por
P’) via dados de RA. Nesse caso, P’ foi determinada de acordo com a Equacéo 3.4 (PIRES et
al., 2017a):

P'(%) = 85 — s (3.4)
em que Os é o conteudo volumétrico de dgua na saturagdo do solo (equivalente a porosidade
total) e Onso € 0 contetdo volumétrico de agua no potencial matricial (h) de -50 cm H20. Este
valor de h esta associado a poros com diametro equivalente de ~60 um (KLUTE, 1986; LAL;
SHUKLA, 2004), permitindo assim a comparagao dos valores de P’ obtidos via uTC e RA.

O namero de poros (NP), entendido como o namero total de poros ndo conectados
entre si, e o volume de cada poro isolado foram obtidos utilizando-se um algoritmo
classificativo pertencente ao modulo Label Analysis. Para isso, poros isolados com dimens6es
de 1-8 voxels (volume limite de poros: 0,002 mm3) foram removidos na analise quantitativa
das imagens. Isto foi feito porque, no caso de voxels isolados ou pequenos grupos de voxels,
torna-se dificil distinguir se 0s mesmos representam de fato o sistema poroso, isto &, se possuem

significado fisico, ou se sdo provenientes de artefatos gerados pelo processo de segmentagéo
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(PETH et al., 2008; KATUWAL et al., 2017). Os valores de P’ e NP foram, entdo, comparados
entre os tratamentos e camadas. Posteriormente, P’ e NP foram classificados em diferentes
intervalos de volume: 0,001-0,01; 0,01-0,1; 0,1-1; 1-10; 10-100 e >100 mm?®.

Sistemas porosos como 0 solo sdo geralmente constituidos de um Unico poro
dominante (poro principal), ou alguns poros principais em alguns casos, que estao distribuidos
ao longo de toda a amostra em conjunto com um grande nimero de poros pequenos
desconectados (poros residuais) (SCHMITT et al. 2016; PASSONI et al., 2015; PIRES et al.,
2017b; REZANEZHAD et al.,, 2009). Enquanto os poros principais sdo formados por
macroporos criados por raizes, fauna do solo, entre outros agentes, 0s poros residuais podem
ser associados a poros muito menores classificados como inter-estruturais e matriciais (ou
texturais). Poros inter-estruturais sdo formados entre unidades estruturais (agregados do solo),
enquanto poros matriciais sdo formados pelo empacotamento das particulas priméarias do solo
(areia, silte e argila) (LAL; SHUKLA, 2004). Por esta razdo, o poro principal e os poros
residuais foram estudados de maneira independente.

Quando o poro principal € avaliado como um dnico poro, a caracterizacdo dos detalhes
da sua geometria complexa se torna limitada. Por esse motivo, o0 médulo Separate Objects,
baseado em um algoritmo do tipo watershed, foi aplicado na imagem segmentada contendo
apenas o0 poro principal para separa-lo em poros individuais. De acordo com Schmitt et al.
(2016), esse algoritmo detecta superficies e separa aglomerados de particulas (voxels),
preservando o volume original, na imagem 3D segmentada.

Para a separacdo do poro principal, foi necessario ajustar o parametro separation
extent. Esse parametro € responsavel pelo nivel de separa¢do promovido, no sentido de que
guanto menor € o seu valor, maior é o grau de separacdo da unidade em estudo (nesse caso, 0
poro principal) (FEI, 2015). O parametro marker extent foi definido com a finalidade de que
algumas partes do poro principal fossem mantidas, tomando-se por exemplo poros de formato
cilindrico como referéncia (as Figuras 3.10a e 3.10b, p. 70, podem ser consultadas para melhor
entendimento). Assim, o valor 7, para o parametro marker extent, se mostrou mais adequado
para separar o poro principal sem alterar a sua morfologia original. Um valor mais baixo desse
parametro fazia com que o poro principal fosse demasiadamente separado, quebrando por
exemplo poros cilindricos em duas ou mais partes, enquanto que um valor mais alto agrupava
diversos poros cilindricos em um Unico poro.

O volume médio associado ao poro principal (VPp) e 0 nimero médio de poros
resultante de sua separacdo (NPs) foram comparados entre os tratamentos e entre as camadas.

Os poros separados também foram avaliados em termos do comprimento, alongamento e
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namero de Euler médios utilizando-se um algoritmo classificativo pertencente ao modulo Label
analysis.

E importante enfatizar que o alongamento é um parametro de forma, adimensional,
dado pela razdo entre a espessura e 0 comprimento do poro (Schmitt et al., 2016). No software
Avizo, o alongamento € determinado pela razdo entre os autovalores intermediario e maximo
da matriz de covariancia associada a cada um dos poros identificados, sendo que valores baixos
préximos de zero representam poros mais alongados (MERLE et al., 2016). O namero de Euler
é um indicador adimensional de como um poro esta conectado a outros poros: quanto menor
(mais negativo) é o nimero de Euler, melhor € a conectividade entre os poros (BRABANT et
al., 2011; WILDENSCHILD; SHEPPARD, 2013).

Os poros residuais tambem foram avaliados em termos de comprimento, alongamento
e nimero de Euler. Complementarmente, o volume de poros residuais (VPr) € 0 numero de
poros residuais (NPr) foram classificados quanto ao formato. Para esta classificacdo, foram
determinadas caracteristicas geometricas dos poros conhecidas como didmetros de Feret, a
partir da aplicacdo do modulo Label Analysis, sendo elas: Dmax, @ maior dimensdo do poro;
Dmin, @ menor dimensdo do poro e Dmed, @ maior distancia entre duas linhas paralelas que tocam
0 poro sem intercepta-lo e que pertencem ao plano ortogonal a Dmax (Figura 3.5a) (FEI, 2015;
SCHMITT et al., 2016). No software Avizo, Dmax, Dmin @ Dmed S0 denominados Length 3D,
Width 3D e Breadth 3D. Os didmetros de Feret foram entéo utilizados para classificar os poros
residuais de acordo com a terminologia proposta por Bullock et al. (1985): esferoidal, canal,
disco, triaxial, planar, acircular e acircular-planar (Figura 3.5b).

Para as analises micromorfoldgicas e geometricas dos poros residuais (comprimento,
alongamento, niumero de Euler e formato), somente poros maiores que 501 voxels foram
considerados, os quais correspondem ao volume limite de 0,1 mm?3. Isto foi feito a fim de
eliminar uma grande gquantidade de poros muito pequenos que ndo contribuiriam de forma
expressiva para a analise e acarretariam em enorme carga computacional. Conforme proposto
por Rezanezhad et al. (2009), quando um poro dominante esta ativo (muito maior do que 0s

demais), a contribuicdo de poros pequenos pode ser desconsiderada.
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Figura 3.5 (a) Representagéo dos didmetros Dmax € Dmea de Feret; (b) Formato de um objeto a partir de seus

didmetros de Feret: a é equivalente a Dmax, b € equivalente a Din¢g € C € equivalente a Dmin.
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Fonte: (a) Adaptado de FEI (2015); (b) Adaptado de Bullock et al. (1985) e Borges (2015).

O nimero de Euler foi ainda utilizado para avaliar a conectividade do poro principal,
sem separacao, e da rede de poros formada pelos poros residuais. Para isso, 0 médulo Euler 3D
foi aplicado diretamente na imagem segmentada contendo somente o poro principal e, depois,
na imagem segmentada contendo somente a rede de poros residuais. Esses dominios de poros
foram também caracterizados em termos da tortuosidade, aplicando-se 0 médulo Centroid Path
Tortuosity nas respectivas imagens segmentadas. Vale ressaltar que a conectividade e a
tortuosidade consistem em propriedades geométricas adimensionais dos poros. Fundamentos
teoricos a respeito de medidas do numero de Euler e da tortuosidade podem ser encontrados em
Alam e Takhar (2016), Brabant et al. (2011), Chen et al. (2015), Kaczmarek et al. (2017),
Wildenschild e Sheppard (2013), Vogel; Weller e Schliiter (2010) e Lehmann et al. (2006).

Todas as analises de uTC tiveram como foco a deteccdo de alteracdes entre REF e CO
(devido ao estabelecimento do SPD) e entre C0O e C20 (devido a calagem), considerando as duas
camadas estudadas. Por esta razdo, nos casos em que houve sobreposi¢édo parcial ou nenhuma
sobreposicdo da margem de erro ao nivel de 95% de confianga entre: REF e CO ou CO e C20,
para cada camada; ou separadamente para cada tratamento entre camada A e camada B, aplicou-
se o teste t de Student unicaudal para estimar possiveis efeitos e, nessas situacdes, o p-valor
(probabilidade de significancia) sera apresentado. Néo se estabeleceu um p-valor critico porque
este estudo pretende identificar uma tendéncia de efeitos da calagem e ndo exatamente
diferencas absolutas. Isto se baseia no fato de que a dindmica da correcdo da acidez do solo
depende ndo somente da dose de calcario aplicada, mas também e, principalmente, do tempo
de reacgéo do corretivo no solo (SPARKS, 2003).
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3.3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.3.1 Comparagdo entre técnicas

As Figuras 3.6a e 3.6b mostram que houve concordancia entre os valores de P’ obtidos
a partir das técnicas de uTC e RA. Esta concordancia tem sido relatada em diversos estudos a
fim de demonstrar a viabilidade da técnica de uTC quando comparada ao método tradicional
de determinacdo da P’ (PIRES et al., 2010; RAB et al., 2014; RACHMAN; ANDERSON;
GANTZER, 2005). No entanto, a tendéncia apresentada pelas duas técnicas ndo é exatamente
amesma. Ambas as técnicas indicam que ndo houve alteragdo em P’ de REF para CO na camada
A (Figura 3.6a), porém, na camada B, a uTC forneceu um valor maior de P’ para CO em
comparagdo com REF (p-valor=0,14), o que ndo ocorreu para as medidas de RA (Figura 3.6b).
De acordo com os resultados para uTC, a calagem promoveu aumento de P’ na camada A (p-
valor=0,12), o que também ndo foi observado para as medidas de RA (Figura 3.6a).

De acordo com Naveed et al. (2014), a calagem esta associada a um processo de
floculagédo que promove a ligacéo entre particulas de argila ao redor das particulas de calcério,
resultando em maiores agregados de solo e, consequentemente, rearranjando o sistema poroso
do solo. Essa hipdtese foi empregada pelos autores para explicar a maior porosidade
determinada para agregados provenientes de um solo com calcario, usado para cultivar graos
continuamente, em relacdo a agregados de dois outros solos sem calcario, um deles cultivado
com plantas forrageiras e outro com rodizio de culturas.

As diferentes tendéncias observadas entre os valores de P’ para uTC e medidas de RA
provavelmente se devem ao fato de que estas técnicas sdo diferentes. As medidas de RA séo
passiveis de erros na avaliacdo do instante em que ocorre o equilibrio termodinamico, o que
pode acarretar em valores ndo representativos da agua retida no solo em um determinado
potencial matricial. Além disso, a aplicacdo de ciclos de umedecimento e secamento também
podem afetar a estrutura do solo (PIRES; BACCHI; REICHARDT, 2005). Por outro lado, no
caso da uTC, somente poros com didmetros maiores do que a resolugdo espacial da imagem
(60 wm no presente estudo) sdo analisados. Procedimentos néo representativos de segmentacéo
das imagens também podem levar a medidas subestimadas ou superestimadas de propriedades
fisicas do solo. Ainda, os procedimentos de preparacao das amostras podem ocasionar danos

na estrutura do solo em ambas as metodologias.
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Figura 3.6 Porosidade (P’) do solo determinada via uTC, a partir de imagens com resolugdo espacial de 60 pm, e
por meio de dados de reten¢do de 4gua (RA) no solo, para o potencial matricial de -50 cm H;0, na (a) camada A
(0-10 cm) e na (b) camada B (10-20 cm). (c) P’ e (d) nimero de poros (NP) determinados via pTC para as camadas
A e B, considerando volumes de poro maiores do que 0,002 mm?®. Barras verticais representam o desvio padrdo
para trés repetices.
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Fonte: Ferreira et al. (2018b).

3.3.2 Dominio total de poros analisado em termos de P’ e NP

As Figuras 3.6¢ e 3.6d trazem os valores de P’ e NP para um volume limite de 0,002
mm? para ambas as camadas. A remocdo dos volumes de poros menores do que 9 voxels nas
imagens segmentadas de uTC néo alteraram os valores de P’ (Figuras 3.6a-c)

Em solos sob SPD, relata-se reducdo na P’ e NP, em funcédo a profundidade do solo,
devido ao acumulo de matéria organica e maior atividade de raizes na camada mais superficial
(Cercioglu et al., 2018). No presente estudo, apesar do valor significativamente mais alto de
CO na camada A em comparacdo com a camada B (Tabela 2.3), os valores de P’ e NP sdo
equivalentes nas duas camadas para CO (Figura 3.6¢ e 3.6d), o qual possui somente o efeito do
SPD. Por sua vez, Pires et al. (2017b) encontraram maior P’, porém menor NP, na camada
superficial (0-10 cm) em comparagdo com a camada subsuperficial (10-20 cm) para um
Latossolo Vermelho sob SPD.
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Observa-se nas Figuras 3.6¢ e 3.6d que, com a calagem (C20), P’ se tornou maior (p-
valor<0,01) e NP se tornou menor (p-valor=0,02) na camada A em relacdo a camada B. Assim,
com a calagem, a camada superficial se tornou mais porosa, com menos poros isolados, em
comparagdo com a camada subsuperficial. Apesar de P’ e NP ndo serem estritamente
condicionados entre si, conforme relatado por Pires et al. (2017), os resultados contrastantes
mencionados entre camadas para C20, considerando P’ e NP, sugerem a presenca de poros mais
conectados na camada A. Entre tratamentos, o Unico efeito observado em NP foi um decréscimo
no seu valor de REF para CO na camada B (p-valor<0,01) (Figura 3.6d).

3.3.3 Poro principal e poros residuais

Considerando a Figura 3.7, nota-se que o sistema poroso do solo consiste basicamente
de um poro principal conectado, ao qual se atribui, em todos os casos, mais de 90% de P’, e
uma grande quantidade de poros residuais desconectados que contribuem de maneira limitada
a P’. De acordo com Bullock e Thomasson (1979), esse tipo de distribuicdo de poros é tipica
de solos com estrutura fortemente desenvolvida, enquanto que uma distribuicdo homogénea de
macroporos entre classes de tamanhos € tipica de solos cuja estrutura € fracamente
desenvolvida.

Né&o foram observadas diferencas relevantes no que diz respeito a distribuicao de P’ e
NP para o poro principal e poros residuais (Figura 3.7). Isso indica que, dada a resolucao aqui
empregada, a transicdo do solo de pasto para SPD (REF para CO) e a calagem (CO para C20)
ndo promoveram alterac6es na contribuicao de diferentes classes de volume de poros para P’ e
NP.
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Figura 3.7 Distribuigdo normalizada da porosidade (P”) e nimero de poros (NP) em funcéo de intervalos de volume
para a (a) camada A (0-10 cm) e para a (b) camada B (10-20 cm), considerando volumes de poros maiores que
0,002 mm?®. Barras verticais representam o desvio padrdo para trés repetices
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3.3.4 Separacdo e caracterizacdao do poro principal

3.3.4.1 Volume do poro principal (VPp) e nimero de poros resultante da separacdo do poro
principal (NPs)
A Figura 3.8a traz que os valores de VPp variam exatamente da mesma maneira que

P’ na Figura 3.6c, para ambas as camadas. Esta concordancia se deve ao fato de que a
porosidade ¢ totalmente influenciada pelo poro principal (>100 pm®) (Figura 3.7) e, por esse
motivo, a exclusdo dos poros residuais nao afetou a tendéncia entre tratamentos. Por outro lado,

0 NPs representa um novo tipo de informagé&o.
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Figura 3.8 (a) Volume do poro principal (VPe) e (b) nimero de poros resultante da separagdo do poro principal
(NPs), para as camadas A (0-10 cm) e B (10-20 cm). Barras verticais representam o desvio padrdo para trés
repeticoes
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Fonte: Ferreira et al. (2018b).
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Com relacdo ao efeito isolado da implementacdo do SPD, observou-se um aumento
em NPs nas camadas A (p-valor=0,08) e B (p-valor=0,02) (Figura 3.8b). A partir da mesma
figura, nota-se que o NPs é significativamente maior para C20 em relagéo a CO na camada A
(p-valor=0,03). Isto significa que, nas amostras com calagem, um nimero maior de macroporos
individuais constituem a estrutura do poro principal. Na camada B, C20 é comparavel a CO em
termos de NPs. Um maior namero de macroporos (>1000 um em termos de didmetro) promove
maiores taxas de transmissao de agua, quando 0s poros estdo preenchidos com agua, ou maiores
taxas de transmissdo de géas, quando os poros estdo preenchidos com ar (KIM et al., 2010). No
entanto, considerando que a separacdo do poro principal foi feita computacionalmente, nada se

pode afirmar quanto a relevancia fisica de diferentes valores de NPs

3.3.4.2 Comprimento, alongamento e numero de Euler para os poros separados

A Figura 3.9 apresenta os valores médios de comprimento, alongamento e nimero de
Euler para 30 poros resultantes da separacdo do poro principal, sendo esses 0s mais longos
(Figura 3.9a,b), mais alongados (Figura 3.9c,d) e que apresentavam maior nimero de Euler
(Figura 3.9¢,f) para cada tratamento e camada do solo. A selecdo desses 30 poros foi feita
porque o numero de poros resultante da separacdo foi diferente entre as amostras, como pode
ser visto na Figura 3.8b. Assim, foi necessario determinar o nimero comum de poros que
poderia ser avaliado simultaneamente para todas as amostras. Na Figura 3.9, os poros foram
organizados do mais longo para o mais curto, do mais alongado para o menos alongado e do
menor para 0 maior numero de Euler. Por esse motivo, é importante considerar que a ordem
dos poros apresentada para o comprimento, alongamento e numero de Euler ndo é

necessariamente a mesma.
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Figura 3.9 Valores médios de comprimento, alongamento e nimero de Euler para os 30 primeiros poros (indice
do poro: 1 a 30) resultantes da separacdo do poro principal na (a,c,e) camada A (0-10 cm) e na (b,d,f) camada B
(10-20 cm). Os poros foram organizados do (a,b) mais longo para mais curto, (c,d) mais alongado para 0 menos
alongado e (e,f) menor para maior nimero de Euler (mais para menos conectado).
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Na camada A (Figura 3.9a), observou-se uma diferenca importante entre REF e CO:

REF apresentou poros consideravelmente mais longos desde o 1° até aproximadamente o 23°

poro, com comportamento inverso a partir dai. Os tratamentos CO e C20 apresentaram poros de

comprimento similar. Esses resultados mostram que o comprimento médio dos poros diminuiu

com a implementacdo do SPD e praticamente ndo foi alterado com a calagem na area sob SPD.
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As imagens de uTC na Figura 3.10 foram geradas com o objetivo de complementar os gréaficos

descritos.

Figura 3.10 Imagens 3D de puTC representando os cinco primeiros poros mais longos, resultantes da separacéo do
poro principal, para uma amostra de cada tratamento na (a) camada A (0-10 cm) e na (b) camada B (10-20 cm),
em que a sequéncia de cores: alaranjado, azul, vermelho, verde e amarelo retrata os poros do mais longo para o
mais curto. Imagens 3D de uTC representando os poros residuais maiores que 0,1 mm?, na (c) camada A e na (d)
camada B, para as mesmas amostras de cada tratamento.

REF

Co

C20

(a) Camada A (b) Camada B (c) Camada A (d) Camada B
Fonte: Ferreira et al. (2018b).

Apesar de a calagem ndo ter promovido aumento no comprimento de poros, a Figura
3.10a mostra que houve alteracdo na configuragdo espacial de poros, tornando possivel a
identificacdo de um padrdo de formacéo de poros para os diferentes tratamentos. Uma vez que

as imagens representam as amostras na posicao vertical, nota-se claramente que enquanto REF
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apresentou poros mais finos e longos, espalhando-se preferencialmente ao longo da
profundidade da amostra, sendo tipico de raizes de gramineas (HINO; FUJITA; SHUTTO,
1987), CO apresentou aglomerados de poros sem direcdo preferencial. Por sua vez, C20
apresentou alguns poros de formato cilindrico orientados horizontalmente, que nao foram
observados para REF e CO.

A adicdo de calcério é conhecida por estimular a atividade e variedade de espécies de
minhocas no solo (SYERS; SPRINGETT, 1984). Nesse contexto, as minhocas tendem a deixar
caminhos sinuosos (bioporos) que se configuram tanto horizontalmente quanto verticalmente
(NIEBER; WARNER, 1991). O aumento da atividade de minhocas causado pela calagem
constitui entdo uma hipoOtese razodvel para explicar a existéncia de poros orientados
horizontalmente em amostras provenientes de C20 (Figura 3.10a). De fato, Joschko et al.
(1991), utilizando imagens de uTC, relataram a formag&o de poros horizontais em colunas de
solo de 30 cm devido a atividade de minhocas.

Segundo Sasal; Andriulo e Taboada (2006), uma orientacao preferencial de poros pode
influenciar consideravelmente os dados de retencdo de agua uma vez que a continuidade dos
poros ao longo da profundidade da amostra pode favorecer a suc¢éo de agua na mesa de tenséo.
Portanto, a formacao de poros horizontais favorecida nas amostras provenientes do solo com
calagem (C20) (Figura 3.10a) ajuda a explicar a diferenca pronunciada, no caso de C20, entre
os valores de P’ obtidos via uTC e medidas de RA na camada A (Figura 3.6a).

A diferenca no comprimento de poros entre REF e CO foi menos expressiva na camada
B (Figura 3.9b) em comparacéo a camada A (Figura 3.9a). CO e C20, por sua vez, apresentaram
comprimento de poros similar, como observado na camada A. E interessante notar que, na
camada B, REF e CO apresentaram poros principalmente orientados verticalmente (Figura
3.10b), com maiores aglomerados de poros para CO. Isto implica que o impacto da conversao
da area para SPD, em termos do padrao de formacdo de poros, foi menos acentuado na camada
subsuperficial do que na camada superficial. Por outro lado, C20 exibiu aglomerados de poros
ao invés de poros predominantemente orientados na vertical e também poros orientados
horizontalmente.

Considerando as caracteristicas observadas nas imagens de uTC, entende-se que, ainda
que a calagem ndo tenha alterado significativamente os atributos quimicos do solo na camada
B (Tabela 2.3), o padrdo de formacdo de poros foi afetado nesta profundidade. Conforme a
hipdtese proposta por Ernani; Ribeiro e Bayer (2004), é possivel que as raizes na camada
superficial do solo com calagem (C20) tenham superado as limitacGes de acidez em seus

arredores. Com o estimulo da atividade de minhocas causado pela calagem na camada
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superficial, as mesmas podem ter migrado para a subsuperficie do solo, possibilitando novas
configuracGes de poros. De forma complementar, sabe-se que as raizes tendem a seguir 0s
caminhos/poros criados por minhocas no solo (LOGSDON; LINDEN, 1992; SPRINGETT,;
GRAY, 1997). No entanto, estudos mais especificos a respeito das hipoteses aqui sugeridas
(estimulo do desenvolvimento de raizes e da atividade de minhocas, devido a calagem, como
fatores responsaveis pela formacéo de poros orientados horizontalmente, em ambas as camadas
do solo) sdo necessarios para investigar se, e de que maneira, o padrdo de formacao de poros é
afetado pela calagem.

A fim de interpretar as Figuras 3.9c e 3.9d, é vélido enfatizar que os valores de
alongamento que se aproximam de O representam poros mais alongados. A Figura 3.9c mostra
que, na camada A, todos os tratamentos apresentaram medidas de alongamento similares para
0S primeiros nove poros mais alongados. Depois deste ponto, C20 apresentou poros mais
alongados que CO, que por sua vez apresentou poros mais alongados que REF. Na camada B
(Figura 3.9d), observou-se uma tendéncia similar aquela apresentada para a camada A, porém
com menor variacdo entre C20 e CO e variagdo praticamente desprezivel entre CO e REF. A
partir desses resultados, verificou-se que a calagem estd associada com um aumento no
alongamento dos poros individuais que constituem o poro principal.

Com relacéo a conectividade, na camada A (Figura 3.9¢e), C20 apresentou numeros de
Euler mais negativos em comparacdo com CO para 0s cinco primeiros poros (indice do poro de
1 a 5), o que significa que eles sdo mais conectados. No entanto, entre todos os tratamentos,
REF apresentou poros mais conectados ao menos até o 11° poro, com similar tendéncia na
camada B (Figura 3.9f). Isso estd em acordo com o que se observou nas imagens de uTC, nas
quais o tratamento REF apresentou poros que percolam a amostra, nas duas camadas (Figuras
3.10a e 3.10b). Entretanto, na camada B (Figura 3.9f), C20 foi caracterizado por poros menos
conectados do que CO, para 0s primeiros cinco poros.

Portanto, na camada A, a conversdo do solo de pasto em SPD diminuiu
expressivamente a conectividade dos poros (indice do poro de 1 a 5) enquanto que a calagem
no solo sob SPD melhorou a conectividade. Na camada B, em contrapartida, a calagem néo foi

eficiente para melhorar a conectividade dos poros resultantes da separacdo do poro principal.
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3.3.5 Caracterizagéo dos poros residuais
3.3.5.1 Comprimento, alongamento e nimero de Euler para os poros residuais

A Figura 3.11 apresenta os valores médios de comprimento, alongamento e nimero de
Euler para 30 poros residuais, sendo esses os mais longos (Figura 3.11a,b), mais alongados
(Figura 3.11c,d) e que apresentavam maior numero de Euler (Figura 3.1le,f) para cada
tratamento e camada do solo. Nesta figura, os poros foram organizados do mais longo para o

mais curto, do mais alongado para o0 menos alongado e do menor para 0 maior nimero de Euler.

Figura 3.11 Valores médios de comprimento, alongamento e ndmero de Euler para os 30 primeiros poros (indice
do poro: 1 a 30) residuais na (a,c,e) camada A (0-10 cm) e na (b,d,f) camada B (10-20 cm). Os poros foram
organizados do (a,b) mais longo para mais curto, (¢,d) mais alongado para 0 menos alongado e (e,f) menor para
maior nimero de Euler (mais para menos conectado).
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Nas Figuras 3.11a e 3.11b, nota-se que, em ambas as camadas, C20 apresentou poros
residuais mais curtos em comparagao a REF e CO, considerando os trinta poros mais longos.
Isso é ilustrado nas Figuras 3.10c e 3.10d, as quais mostram a presenca de poros residuais mais
longos para REF e CO. As Figuras 3.11c e 3.11d corroboram os resultados mencionados no
sentido de que a REF apresentou poros mais alongados entre os tratamentos. Porém, C0O e C20
apresentaram um intervalo de valores de alongamento similar. Analisando a Figura 3.11e,
percebe-se que C20 apresentou em geral poros residuais menos conectados, 0 que também esta
em acordo com os resultados de comprimento e alongamento.

As pequenas variacOes observadas demonstram que a calagem reduziu os valores
médios de comprimento, alongamento e conectividade dos poros residuais, principalmente na
camada A. Pode-se interpretar, portanto, que parte dos poros, que eram previamente mais
longos para as amostras de CO, foram incorporados ao poro principal em funcéo da calagem
(C20). Este é um efeito interessante, uma vez que poros residuais longos ndo sdo Uteis para o
transporte de 4gua no solo, considerando que a agua permanece retida nesses poros pelo fato de

ndo possuirem abertura.

3.3.5.2 Classificacdo de poros em termos de formato

Para todos os tratamentos, em ambas as camadas, 0s poros com formato de disco
ocuparam a maior fragdo do volume de poros residuais (VPr), enquanto que 0 nimero de poros
residuais (NPr) mais abundante ocorreu para os poros com formato de canal (Figura 3.12).
Maric (2016) relatou a predominancia de poros do tipo canal para um solo sob SPD e atribuiu
esta formacdo tubular ao prolongamento de raizes e fauna do solo. De maneira complementar,
Pires et al. (2017b) mostraram que poros do tipo canal eram abundantes em um solo sob SPD,
mas a sua proporcao era comparavel a de poros de formato acircular.

O VPr néo foi alterado pela implementacdo do SPD (REF para CO) para nenhum dos
formatos de poros, em nenhuma das camadas de solo. No entanto, a implementacdo do SPD,
na camada A, causou respectivamente um aumento e uma diminuicdo no NPr para 0s poros
com formato de canal e acircular (Figura 3.12c). O Unico efeito observado da calagem foi um

aumento no VPr classificado no formato triaxial, na camada B (Figura 3.12b).
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Figura 3.12 Distribuicdo normalizada do volume de poros residuais (VPg) € nimero de poros residuais (NPg) em
funcdo do formato de poros na (a,c) camada A (0-10 cm) e na (b,d) camada B (10-20 cm). Volumes de poros
menores que 0,1 mm? foram desconsiderados. Barras verticais representam o desvio padrédo para trés repeticdes
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3.3.6 Tortuosidade e conectividade: poro principal e poros residuais

A Figura 3.13 mostra os valores de conectividade e tortuosidade para o poro principal,

sem separacdo, e para a rede de poros formada pelos poros residuais, considerando as duas

camadas de solo estudadas. A conectividade foi novamente medida em termos do nimero de

Euler (quanto menor/mais negativo, mais conectado € o espaco poroso), assim como foi feito

para as Figuras 3.9 e 3.11. A diferenca entre a presente analise e aquela feita para as Figuras

3.9 e 3.11 consiste no fato de que, nos casos mencionados, a conectividade foi medida

isoladamente para cada poro (aqueles resultantes da separacao do poro principal na Figura 3.9

e 0s poros residuais na Figura 3.11). Isto explica a diferenca no intervalo de nameros de Euler

estimados entre as Figuras 3.9¢,f (0 a-1.000) e a Figura 3.13a (0 a -13.000) para o poro principal

e entre as Figuras 3.11e,f (0 a -30) e a Figura 3.13c (0 a 23.000) para 0s poros residuais.
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Figura 3.13 Numero de Euler (conectividade) e Tortuosidade para (a,b) o poro principal e (c,d) a rede de poros
residuais (com volumes de poros maiores que 0,002 mm?), na camada A (0-10 cm) e na camada B (10-20 ¢cm) do
solo. Barras verticais representam o desvio padrdo para trés repeticoes
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Fonte: Ferreira et al. (2018b).

A tendéncia observada para o0 nimero de Euler na Figura 3.13a concorda com aquela
verificada nas Figuras 3.9e e 3.9f, o que fornece evidéncia de que a separacdo dos poros foi
feita de forma razoavel. A implementacdo do SPD (CO em comparagdo com REF) promoveu
uma diminuicdo da conectividade do poro principal enquanto que a calagem (C20 em
comparacdo com C0) aumentou a sua conectividade na camada A (p-valor=0,12 em ambos 0s
casos) (Figura 3.13a). Em acordo com este resultado, Naveed et al. (2014) encontraram maior
conectividade de poros em amostras de agregados de solo quando este foi submetido a calagem.
Na camada B, ndo houve alteracdo na conectividade do poro principal entre tratamentos.

Nas Figuras 3.6¢ e 3.6d, 0 comportamento inverso entre P> e NP, considerando as
camadas A e B, para C20, corrobora a maior conectividade encontrada para C20 na camada A
em relacdo a camada B (p-valor=0,07) (Figura 3.13a). N&o foram observadas diferencas entre
tratamentos, na camada A, em termos da tortuosidade do poro principal; na camada B, tanto
REF (p-valor=0,06) quanto C20 (p-valor=0,12) apresentaram maior tortuosidade do que CO
(Figura 3.13b). Vale ressaltar que maiores valores de tortuosidade representam maior
resisténcia ao fluxo de fluidos (PERRET et al., 1999).
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De forma geral, como esperado, a rede de poros residuais é consideravelmente menos
conectada (nimeros de Euler todos positivos) e mais tortuosa (Figuras 3.13c e 3.13d) que o
poro principal (Figuras 3.13a e 3.13b). De acordo com Lehmann et al. (2006), o nimero de
Euler é de fato negativo para redes de poros altamente conectadas e positivo para um conjunto
de elementos isolados. Além disso, Jarvis et al. (2007) relataram que, considerando a hierarquia
natural de poros do solo, maiores macroporos sao geralmente mais continuos e menos tortuosos.
Rezanezhad et al. (2009) propuseram que poros pequenos, desconectados e mais tortuosos
contribuem para a obstrugdo do fluxo de ar/dgua no solo, enquanto um Unico poro grande
implica em um caminho que proporciona fluxo mais efetivo.

N&o houve concordancia com relagdo as tendéncias observadas na Figura 3.13c e
Figuras 3.11e,f. Isto se deve ao fato de que, na Figura 3.13c, a analise de conectividade foi
realizada na rede de poros residuais como um todo, considerando volumes de poros maiores
que 0,002 mm?, enquanto que nas Figuras 3.11e e 3.11f, somente os trinta primeiros poros
residuais mais conectados foram analisados.

A implementacéo do SPD (REF para C0) n&o influenciou os valores de conectividade
e tortuosidade da rede de poros residuais na camada A (Figuras 3.13c e 3.13d). Entretanto, na
camada B, a implementacdo do SPD causou aumento da conectividade (p-valor<0,01) e da
tortuosidade (p-valor=0,04). Por outro lado, a calagem somente aumentou a tortuosidade da
rede de poros residuais, na camada A (p-valor=0,07) (Figura 3.13d). Entre camadas, observou-
se melhor conectividade (p-valor=0,02) e maior tortuosidade (p-valor=0,03) na camada A em

comparacdo com a camada B para C20 (Figuras 3.13c e 3.13d).

Conclusotes

1. A calagem do solo sob SPD somente aumentou a P’ na camada A e, com a calagem, a
camada A do solo se tornou mais porosa, com menos poros isolados, em comparagédo
com a camada B.

2. Verificou-se que o sistema poroso do solo estudado era formado de um poro principal,
que domina a P’, e de grande quantidade de pequenos poros desconectados (residuais)
que contribuem minimamente para a P’. A implementacdo do SPD aumentou o nimero
de poros em que o poro principal foi separado (NPs) nas duas camadas e tornou estes
poros mais curtos, porém mais alongados e menos conectados, principalmente na
camada A. A calagem do solo sob SPD aumentou o NPs na camada A, onde esse

procedimento resultou em um aumento nos valores médios de alongamento e



78

conectividade dos poros separados. Na camada B, a calagem somente aumentou o
alongamento dos poros separados.

3. Foram observadas mudancas na configuracao do poro principal, devido a sua separacao,
em funcdo das condicbes do solo. Verificou-se principalmente a presenca de poros
cilindricos orientados verticalmente para REF (antes da implementacdo do SPD),
aglomerados de poros sem orientacdo preferencial para CO (SPD) e formacdo tipica de
bioporos, com poros cilindricos orientados horizontalmente, para C20 (SPD com
calagem). O fato de que a uTC permitiu identificar alteracdes no padréo de formacao
de poros devido a calagem em ambas as camadas, ainda que somente a camada A tenha
sido quimicamente afetada, consiste em uma vantagem importante com relagdo a
métodos tradicionais de analise de propriedades fisicas do solo, uma vez que revelou
efeitos secundarios da calagem.

4. Poros residuais mais curtos, menos alongados e menos conectados foram identificados
como consequéncia da calagem. Entre os poros residuais, 0s poros com formato de disco
foram predominantes, em termos do volume de poros, e os com formato de canal foram
predominantes em namero de poros. A calagem do solo aumentou ainda a conectividade
do poro principal como um todo (sem separacdo) e a tortuosidade da rede de poros

formada pelos poros residuais na camada A.
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4 MICROTOMOGRAFIA DE RAIOS X POR RADIACAO SINCROTRON NA
AVALIACAO DE EFEITOS DA CALAGEM EM AGREGADOS DO SOLO

Resumo

A organizacdo hierarquica dos agregados no solo é responsavel pela presenca de poros inter- e
intra-agregados. No presente estudo, teve-se como objetivo investigar os efeitos da calagem
superficial, considerando as doses de 0, 10, 15 e 20 t ha!, sobre o sistema poroso (poros intra-
agregados) de agregados do solo possuindo diametros equivalentes de 2-4 e 1-2 mm, nas
camadas de 0-10 cm e 10-20 cm do solo. Estes agregados foram selecionados pelo método de
peneiramento Umido, o qual foi realizado para a determinacdo do seu didmetro médio
ponderado. Imagens de microtomografia computadorizada utilizando raios X gerados por
radiacdo sincroton (uTC-RS) foram utilizadas para caracterizar os agregados em termos de
porosidade, conectividade, tortuosidade, dimensdo fractal e distribuices de porosidade e
ndamero de poros em funcdo de intervalos de volume. Complementarmente, a técnica de
fluorescéncia de raios X foi utilizada para avaliar a composicdo elementar dos agregados do
solo. Todos os efeitos da calagem concentraram-se na camada de 0-10 cm, onde a porcentagem
de calcio foi elevada a um maior valor em agregados de 1-2 mm em comparagdo com aqueles
de 2-4 mm. Em acordo com esse resultado, as propriedades fisicas estudadas foram, em geral,
mais fortemente influenciadas no caso dos menores agregados (1-2 mm). A calagem diminuiu
a porosidade baseada na imagem e aumentou a tortuosidade de poros para agregados de 1-2
mm, mas ndo alterou a conectividade em nenhuma das circunstancias. Alem disso, a calagem
reduziu a dimenséo fractal em agregados de ambas as classes, 0 que concorda com o fato de
que, com a calagem, poros maiores foram substituidos por poros menores em agregados de 1-
2 mm, conforme anélises de natureza quantitativa e qualitativa.

SYNCHROTRON BASED X-RAY COMPUTED MICROTOMOGRAPHY TO
EVALUATE LIME APPLICATION EFFECTS ON SOIL AGGREGATE
PROPERTIES

Abstract

The hierarchical organization of aggregates in the soil is responsible for the presence of inter
and intra-aggregate pores. This research aimed to investigate effects of surface liming,
considering lime rates of 0, 10, 15, and 20 t ha, on the porous system (intra-aggregate pores)
of soil aggregates with equivalent diameters of 2-4 and 1-2 mm, from 0-10 (A) and 10-20 cm
(B) soil layers. These aggregates were selected by the wet sieving method, carried out for the
determination of its mean weight diameter. Synchrotron based computed microtomography
(SR-uCT) images were used to characterize the aggregates in terms of porosity, connectivity,
tortuosity, fractal dimension and distributions of porosity and number of pores as function of
volume intervals. Additionally, X-ray fluorescence was used to evaluate the elemental
composition of the soil aggregates. All liming effects were concentrated at layer A, where
calcium was raised to a higher percentage in aggregates of 1-2 mm when compared to those of
2-4 mm. Accordingly, the physical parameters studied were in general more influenced in the
case of smaller aggregates (1-2 mm). Liming decreased the image-based porosity and increased
tortuosity of pores for 1-2 mm aggregates but it did not affect pore connectivity under any of
the circumstances. Besides, liming decreased the fractal dimension in aggregates from both 2-
4 and 1-2 mm classes, which is in line with the fact that larger pores were replaced by smaller
ones in 1-2 mm aggregates, as both quantitatively and qualitatively analyzed.
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4.1 INTRODUCAO

Solos que oferecem estrutura adequada para o crescimento de plantas, bem como
armazenamento e transporte adequados de &gua, sdo caracterizados pela presenca de agregados
estaveis (HILLEL, 2004). Estes agregados apresentam, em Seu espago poroso, poros inter- e
intra-agregados, sendo que 0s poros inter-agregados podem responder a agdes humanas e
naturais de forma diferente em relacio a poros intra-agregados (KUTILEK, 2004).

O diametro médio ponderado é o indice mais utilizado quando se deseja relacionar o
tamanho e a estabilidade de agregados, isto é, maiores agregados implicam em maior
estabilidade (NIMMO; PERKINS, 2002). No entanto, esse indice ndo oferece informacdes a
respeito do espago poroso no interior dos agregados. Uma questéo importante a ser considerada
é se diferentes tamanhos de agregados apresentam propriedades distintas do sistema poroso do
solo. Como exemplo, Zhou; Mooney e Peng (2017) investigaram efeitos de fertilizantes na
bimodalidade da estrutura porosa do solo a partir de uma combinacdo das porosidades de
agregados e de monolitos (amostras indeformadas) de solo determinadas por microtomografia
computadorizada. Considerando os diferentes tamanhos de amostras, os ultimos autores
mencionados somente encontraram diferencas na porosidade inter-agregados. Esse resultado
seria previsto devido ao fato de grande parte dos poros inter-agregados ser eliminada na analise
de pequenos agregados.

Agregados individuais sdo geralmente mais densos em compara¢do com grupos de
agregados, tais como aqueles encontrados em amostras indeformadas de solo (DEXTER, 1988;
HORN, 1990). Agregados pequenos séo principalmente caracterizados pela presenca de poros
intra-agregados, os quais influenciam na hidrostatica e hidrodindmica da agua (TISDALL,;
OADES, 1982; KUTILEK; JENDELE; PANAYIOTOPOULOS, 2006). Dos pontos de vista
fisico e ambiental, a caracterizacdo desses agregados é importante, uma vez que 0S mMesmos
influenciam nas propriedades fisicas do solo em diferentes escalas (WANG et al., 2012).

Uma ferramenta importante que pode ser utilizada na avaliacdo do sistema poroso de
pequenos agregados € a microtomografia computadorizada de raios X (uTC). A uTC por
radiacdo sincrotron (uTC-RS) é especialmente interessante devido as altas resolucdes espaciais
obtidas (RABOT et al., 2018). Entre diversos exemplos, a uTC-RS vem sendo utilizada para
estudar a influéncia de sistemas de manejo, os efeitos de restauracdo da vegetacdo a longo prazo
e adistribuicdo da matéria organica em termos de redes de poros nos agregados de solo (NGOM
etal., 2011; ZHOU et al., 2012; PETH et al., 2014). Propriedades fisicas do espago poroso intra-

agregados, tais como sua conectividade, alongamento dos poros, tortuosidade e dimenséo
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fractal podem ser avaliadas por meio da uTC, a partir da aplicacdo de conceitos matematicos
de geometria e morfologia (MARTINEZ et al., 2015; TSENG; ALVES; CRESTANA, 2018;
CHAKRABORTI et al., 2003; PASSONI et al., 2015; PIRES et al., 2017).

A calagem é utilizada para reduzir problemas relacionados a acidez do solo, podendo
afetar a sua estrutura, a depender, entre outros fatores, do tempo de aplicagcdo do calcério e da
atividade biolégica do solo (HOLLAND et al., 2018). Ferreira et al. (2018a) demonstraram que
a calagem superficial promove alteracbes em propriedades de atenuagdo do solo devido ao
aumento no conteddo de célcio (Ca) nas faixas de solo com calagem. Relata-se também que a
calagem fortalece as ligacdes responsaveis pela estabilidade de agregados em agua (>0,25 mm),
0 que pode ser atribuido a formacdo de pontes idnicas de Ca entre a matéria organica e a
superficie de argilo-minerais (CHAN; HEENAN, 1999). Além disso, existem evidéncias de
uma forte relacdo entre a formacdo de agregados, a porosidade e os atributos quimicos do solo
(REGELINK et al., 2015). Porem, até o presente momento, s&o encontrados poucos trabalhos
cientificos que abordam efeitos de corretivos no solo, com foco especifico no sistema de poros
intra-agregados (ZHOU et al., 2013; NAVEED et al., 2014; WANG et al., 2017).

O presente estudo tem como objetivo analisar o potencial da pTC-RS na investigacéo
dos efeitos da calagem superficial (doses 0, 10, 15 e 20 t ha™) sobre o sistema poroso de
agregados do solo, com diametros equivalentes de 2-4 e 1-2 mm, coletados nas camadas de O-
10 cm e 10-20 cm. Foram realizadas analises das seguintes propriedades micromorfologicas e
geométricas: porosidade, conectividade, tortuosidade, dimensdo fractal e distribuicdo da
porosidade e nimero de poros em funcdo de intervalos de volume. De maneira complementar,
determinou-se o diametro médio ponderado a fim de verificar efeitos na agregacédo do solo, bem
como utilizou-se a técnica de FRX para detectar possiveis alteracdes na composicéo elementar

dos agregados do solo.

4.2 MATERIAL E METODOS

As amostras avaliadas neste capitulo sdo provenientes do experimento descrito em
Ferreira et al. (2018a) (item 2.2.1 deste trabalho) e foram coletadas no mesmo periodo. No
entanto, foram considerados para o presente estudo os tratamentos C0, C10, C15 e C20.

Um total de 24 mondlitos de solo (4 amostras x 3 tratamentos x 2 camadas) foram
coletados manualmente (12x12x12 cm). Os mondlitos foram cuidadosamente desagregados,
buscando-se romper manualmente os planos de fraqueza encontrados. Foram selecionadas, para
0 peneiramento Umido, trés porc¢des de agregados (triplicata) de 8-19 mm (100 g/cada porcao),

provenientes de cada um dos monolitos desagregados (total de 12 porgdes por
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tratamento/camada) (Figura 4.1a). O peneiramento imido foi feito com base no procedimento
originalmente desenvolvido por Yoder (1936) e adaptado por Castro Filho; Muzilli e
Podanoschi (1998), seguindo as instruces propostas em Briedis et al. (2012). Para isso,
utilizou-se uma sequéncia de peneiras sobrepostas com malhas de 8, 4, 2, 1, 0,5, 0,25 e 0,053
mm (Figura 4.1b).

Apbs o peneiramento Umido, os conjuntos de agregados retidos em cada peneira
constituiram as seguintes classes: 8-19, 4-8, 2-4, 1-2, 0,5-1, 0,25-0,5 e 0,053-0,25 mm. A
propor¢do de fragmentos >0,25 mm constitui os agregados estaveis em agua, enquanto 0s
fragmentos com diametros entre 0,05 e 0,25 mm representam 0s microagregados estaveis em
agua (RABOT et al., 2018). Os agregados de cada uma das classes foram secos em estufa a 40
°C em recipientes de plastico. O didmetro médio ponderado (DMP) foi calculado, para cada
porcédo (Figura 4.1c), pela equacéo proposta em Hillel (2004):

2 (ewy), (4.1)
onde w; € a proporcdo da massa de agregados em cada classe em relacdo ao total (100 g) e x; €
o didametro médio (mm) de cada classe. Determinou-se, entdo, o valor médio de DMP para cada
tratamento/camada, considerando-se, nos respectivos casos, 0s valores obtidos para os quatro
mondalitos.

Foram selecionadas e agrupadas aliquotas iguais de agregados das classes
correspondentes, provenientes dos quatro monolitos originais de cada tratamento/camada;
como resultado, formou-se apenas uma porc¢édo de agregados de cada classe para C0, C10, C15
e C20 nas camadas A e B (Figura 4.1d). As classes de agregados de 1-2, 0,5-1 e 0,25-0,5 mm
foram combinadas e as seguintes classes foram adotadas para as demais analises (conforme
descricdo nos proximos paragrafos): 8-19 (CL1), 4-8 (CL2), 2-4 (CL3), 0,25-2 (CL4) e 0,053-
0,25 (CL5) mm (Figura 4.1e).
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Figura 4.1 Sequéncia dos procedimentos experimentais adotados para a separacdo dos agregados. Cada porcédo
continha 100 g de agregados. X representa os tratamentos, C0, C10, C15 e C20 e Y representa as camadas A (0-
10 cm) e B (10-20 cm) do solo.

TRATAMENTO X, CAMADAY

Mondlito 1 Monodlito 2 Monolito 3 Monolito 4
(a) Selegdo de agregados
‘L A A 1L
3 porgdes de 3 porcdes de 3 porgdes de 3 porcdes de
agregados de agregados de agregados de agregados de
8-19 mm 8-19 mm 8-19 mm 8-19 mm
(b) Peneiramento timido (c) Determinagdo do DMP
” 8-19 mm 8-19 mm 8-19 mm
"cg“ .. 4-8 mm 4-8 mm 4-8 mm
o S
g = 2-4 mm 2-4 mm 2-4 mm
& g
o © -2 mm 1-2 mm [-2 mm
< E
§ A 0,5-1 mm 0,5-1 mm 0,5-1 mm
é@ = 0,25-0,5 mm 0,25-0,5 mm 0,25-0,5 mm
0,053-0,25 mm | 0,053-0,25 mm | 0,053-0,25 mm
Porgdo 1 Porgdo 2 Porcao 3

(d) Agrupamento das classes
correspondentes entre os 4 mondlitos:

(e) Classes de agregados adotadas
para as demais andlises:

8-19 mm
4-8 mm 8-19mm  |CLI
2-4 mm 4-8 mm CL2
1-2 mm 2-4 mm CL3

0,5-1 mm »[ 0252mm |CL4
0,25-0,5 mm 0,053-0.25 mm |CL5

0,053-0,25 mm

Fonte: A autora.
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Para as medidas de FRX (modo semi-quantitativo), por¢des iguais de agregados das
classes CL1, CL2, CL3, CL4 e CL5 foram maceradas em almofariz de agata para reducdo do
didmetro de particula (45 pm) (Figuras 4.2a e 4.2b). Armazenou-se aproximadamente 2g de
amostra em porta-amostras proprios do equipamento, envolvidos com filme de Mylar (6 um de
espessura). Trés medidas foram realizadas para cada amostra utilizando-se o equipamento e
configuracbes previamente descritos no item 2.2.2.2 (Figura 4.2c). Entretanto, no presente
estudo, as medidas foram realizadas com a saida de dados em termos de elementos (%).

Para cada tratamento e camada, foram selecionados trés agregados estaveis em agua
com diametros variando de 2 a 4 mm (pertencentes a classe CL3) e 1 a 2 mm (pertencentes a
classe CL4) para o escaneamento, como exemplificado na Figura 4.2d. Esta selecdo foi baseada
nas dimensdes do detector do uTC-RS.

Figura 4.2 (a) Classes de agregados que passaram por (b) maceracdo e peneiramento para as medidas de (¢) FRX;
(d) selecdo de trés agregados, para cada tratamento e camada, das classes CL3 e CL4 para analises de
microtomografia de raios X por radiagéo sincrotron (uTC-RS).

(a) classes de agregados

CL1 8-19 2¢ TF
(b) maceragao e
peneiramento
CL2 4-8 26 @
CL3 2-4 2¢ [ —(©FRX
CL4| 0.25-2 2¢
CL5| 0.053-0.25 26 @

mm

Fonte: A autora.
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A Figura 4.3 apresenta um diagrama com a sequéncia dos procedimentos (aquisigéo,
reconstrucdo, visualizagdo, processamento e analise das imagens) e softwares adotados para o

estudo das imagens de uTC-RS, os quais serdo descritos nos paragrafos seguintes.

Figura 4.3 Diagrama esquematico dos procedimentos (a esquerda, cor cinza) e softwares (a direita, cor azul)
adotados para o estudo (descricdo a direita, cor rosa) das imagens de uTC-RS. LNLS: Laboratério Nacional de
Luz Sincrotron; IMX: Linha de Luz.

LNLS-IMX

h 4

Aquisicdo da Imagem

A 4

h 4

Reconstrucdo pyRAFT

h 4

Visualizacdo \

v

Avizo Fire (v. 9.3)

'—I
e Filtro Non Local Means
v ¢ Gradient mask
Processamento --t--1e Segmentag¢ao

e Filtro Majority
» Regido de interesse

v / e Porosidade (P”)
Analises 1| e Numero de poros (NP)
i e Classificacdo de P’ ¢ NP em intervalos
bemee de volume <

e Conectividade
e Tortuosidade
e Dimensao Fractal

Fonte: A autora.

O escaneamento dos agregados foi realizado no Laboratério Nacional de Luz
Sincrotron (LNLS), pertencente ao Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais
(CNPEM), localizado em Campinas (SP). Foram adquiridas 1001 projecbes por amostra,
distribuidas angularmente de 0 a 180°, com feixe rosa (policromatico) de energia entre 5 keV e

20 keV e tempo de exposicdo configurado em termos de contagem (125.000). O detector foi
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posicionado a uma distancia de 260 mm da amostra e uma camera modelo PC0O.2000, com
sensor composto de 2048x2048 pixels, foi utilizada para adquirir a imagem. O microscépio
6tico foi configurado com objetiva de 5x, a qual proporciona um campo de visdo de 3,4x3,4
mm e tamanho de voxel de 1,64x1,64 x1,64 um. Filtros de silicio, com espessura de 200 e 350
pum, foram utilizados para atenuar os fotons de raios X de baixas energias, minimizando assim
efeitos de endurecimento de feixe. O processo de reconstrucdo foi realizado utilizando-se o
software pyRAFT, desenvolvido pela equipe do LNLS, no qual ajustou-se o valor de threshold
e a intensidade do filtro para correcéo de artefatos em forma de anéis.

As etapas de visualizagdo, processamento e analise das imagens foram realizadas com
o uso do software comercial Avizo Fire™ (v. 9.3). Os ruidos nas imagens originais (1) foram
eliminados aplicando-se o filtro non-local means (InL) com os pardmetros de ajuste search
window: 15; local neighborhood: 3; similarity value: 1 (BUADES; COLL; MOREL, 2005). O
algoritmo gradiente mask, configurado com desvio padrdo de 20%, foi ent&o aplicado (TnL+ic)
a fim de detectar voxels parciais entre as fases ar e slidos (SCHLUTER et al., 2014). O
parametro de ajuste search window para o filtro non-local means foi definido com base na
imagem resultante apos a aplicacdo do algoritmo gradiente mask. O ajuste do parametro local
neighborhood foi crucial para a eliminacéo de ruidos na imagem original. Se este parametro ¢
muito menor ou muito maior do que as estruturas mais finas na imagem, o algoritmo apresenta
pouco ou nenhum efeito (FEI, 2017).

Mesmo com a aplicacdo do filtro non-local means, ndo foi possivel identificar a
separacdo entre as fases no histograma de escala de cinza. Neste caso, o filtro unsharp mask
ndo foi eficaz para realcar a separacdo de fases como havia sido para o processamento de
imagens descrito no item 3.2.2.2 e, portanto, nao foi aplicado.

Tendo em vista a impossibilidade de identificar a separacdo entre as fases ar e sélidos
no histograma dos valores de cinza das imagens, a pré-classificacdo das respectivas fases foi
realizada utilizando-se o critério visual do usuario. Para isso, ao utilizar o algoritmo watershed
segmentation (VINCENT; SOILLE, 1991; IASSONOV; GEBRENEGUS; TULLER, 2009;
SCHLUTER et al., 2014), preenche-se 0 espago poroso, sem invadir a fase sélida e,
posteriormente, preenche-se a parte sélida sem invadir o espaco poroso. Entdo, para a
binarizacdo (segmentacdo) das imagens, as fases sdo delimitadas automaticamente pelo
algoritmo, o qual adicionalmente leva como dado de entrada a imagem TnL+is, com a deteccdo
dos voxels parciais entre as fases. O maior intervalo a ser processado pelo algoritmo foi de oito
valores consecutivos na escala de cinza (ex: 132 e 140, sendo esses respectivamente os valores

de threshold definidos, visualmente, para as fases ar e solidos).
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Na sequéncia, aplicou-se nas imagens segmentadas o filtro majority, configurado com
0 valor 3 para o parametro kernel size em cada umas das direc6es. De acordo com FEI (2017),
este filtro substitui grupos de voxels pelo valor mais abundante em suas vizinhangas; se diversos
valores estdo presentes simultaneamente em suas vizinhancgas, o grupo de voxels original é
mantido. Isso foi feito com a finalidade de evitar que voxels isolados ou pequenos grupos de
voxels, com alta probabilidade de serem provenientes de artefatos gerados no processo de
segmentacdo, fossem considerados como poros reais nas analises das imagens (PETH et al.,
2008; KATUWAL et al., 2017).

O modulo Volume Edit foi utilizado para selecionar a regido de interesse no interior
das imagens de uTC-RS para as analises subsequentes. Selecionou-se o0 maior volume de
imagem possivel para cada agregado utilizando-se uma ferramenta de sele¢do a mao livre (draw
+ cut outside). Nas Figuras 4.4a e 4.4b observa-se uma fatia em 2D da regido de interesse de
uma das imagens de uTC-RS em escala de cinza e apds segmentacdo. Com a finalidade de
determinar o volume associado a regido de interesse (volume total, Vt), 0 médulo Create Mask
foi aplicado, gerando uma imagem conforme representacdo na Figura 4.4c. O volume de poros
(Vp) e 0 V; foram determinados aplicando-se respectivamente o modulo Volume Fraction na
imagem segmentada (Figura 4.4b) e na imagem resultante do mddulo Create Mask
(representacdo na Figura 4.4c). A porosidade baseada na imagem (P’, %) foi calculada de
acordo com a Equacdo 3.3, p. 60; porém, no presente caso, V, representa o volume de poros

detectados com a resolucdo de 1,64 um (i.e., poros com diametro equivalente > 1,64 um).



92

Figura 4.4 Fatia em 2D da regido de interesse de uma das imagens microtomograficas (a) em escala de cinza, ap6s
filtro non-local means, onde os tons mais escuros representam a fase ar e os tons mais claros representam a fase
de sélidos; (b) apds segmentacao pelo método watershed, onde a cor azul representa a fase ar; () ap6s aplicacdo
do médulo Create Mask para determinacédo do volume total de interesse (representacdo aproximada).

Fonte: A autora.

O namero de poros (NP), entendido como o nimero total de poros ndo conectados, e
0 volume de cada poro isolado foram obtidos utilizando-se um algoritmo classificativo
pertencente ao modulo Label Analysis. Os valores de P’ e NP foram classificados em diferentes
intervalos de volumes: 0-10; 10-10%; 102-10%; 10%-10%; 10*-10°; 10°-10° pum®.

A conectividade e a tortuosidade foram caracterizadas utilizando-se respectivamente
0s mddulos Euler 3D e Centroid Path Tortuosity. O nimero de Euler é um indicador de quéo
conectado esta um poro a outros poros: quanto menor (mais negativo) for o nimero de Euler,
maior é a conectividade (WILDENSCHILD; SHEPPARD, 2013; LEHMANN et al., 2006).
Com relacdo a tortuosidade, ha indicacdo de um caminho linear (poro retilineo) quando seu
valor ¢ “um”, enquanto valores mais altos indicam caminhos (poros) mais tortuosos (PETH,

2010).
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O mobdulo Fractal Dimension foi empregado para caracterizar a estrutura porosa dos
agregados em termos de complexidade. Esse mddulo fornece um ndmero maior que 2 e
estritamente menor que 3, com nimeros préximos de 2 representando superficies geométricas
padrdes (SCHMITT et al., 2016). Quando associada & uma imagem 3D, a dimenséo fractal é
um indicador eficaz para medir e comparar a irregularidade de uma superficie. No caso de
amostras de solo segmentadas, essa superficie pode ser entendida como as paredes dos poros.
Quanto menos regular for a superficie (0 que caracteriza um sistema poroso mais complexo),
maior é a dimensdo fractal (FEI, 2017).

Todas as andlises quantitativas foram feitas considerando o desvio padrdo associado
ao valor médio das medidas. Buscou-se identificar efeitos (entre tratamentos e entre camadas)
quando houve pequena ou nenhuma sobreposicdo das barras de desvio. N&o foram aplicados
testes estatisticos de comparacéo de medias em razdo da dependéncia entre os tratamentos (por

se tratar de doses progressivas de calcario).

4.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 4.5 mostra que as doses de calcario causaram aumento em DMP na camada
A. Briedis et al. (2012) também relataram aumento em DMP para um solo sob SPD como
consequéncia da calagem superficial e, segundo 0s autores, isso esta relacionado ao fluxo
favorecido de carbono em direcéo aos agregados devido ao aumento na producao de biomassa
proporcionado pela calagem. Relata-se também que o aumento do pH do solo devido a calagem
(Tabela 2.3) aumenta a sua agregacéao e resulta na formacéo de agregados maiores (BRONICK;
LAL, 2005; CARMEIS FILHO et al., 2016). Além disso, maiores concentracdes de Ca*
também sdo responsaveis por aumentar a formacao de agregados, uma vez que a interacdo entre
a matéria organica e as particulas minerais dependem da concentracdo de cations trocaveis
multi-valentes (REGALINK et al., 2015). Na camada B (Figura 4.5), a aplicacdo de calcario
ndo apresentou qualquer efeito na agregacdo do solo, o que esta de acordo com a ineficacia da

correcdo da acidez nesta profundidade (Tabela 2.3).
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Figura 4.5 Diametro médio ponderado (DMP) de agregados para C0, C10, C15 e C20, na camada A (0-10 cm) e na
camada B (10-20 cm). Barras verticais representam o desvio padréo para quatro repeticdes.
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Fonte: A autora.

A analise elementar semi-quantitativa dos agregados classificados nas classes CL1 —
CL5 (Figuras 4.2a - 4.2c), para as camadas A e B, é apresentada na Figura 4.6. Para todas as
amostras, os elementos com as maiores concentragdes foram Si, Al e Fe, seguidos por
contribuicdes menores de K, Ti, S e Ca.

Os elementos identificados na Figura 4.6 também foram identificados para amostras
de terra fina seca ao ar, provenientes do mesmo solo em estudo (Tabela 2.4, em termos de
oxidos; Figura 4.7, em termos de elementos) (FERREIRA et al., 2018a). No entanto, em
amostras de terra fina seca ao ar, a contribuicdo do elemento Ca somente ocorreu devido as
doses de calcario (C10, C15 e C20), na camada A. Por este motivo, considerou-se que o Ca ndo
seria um elemento inerente ao solo estudado, pelo menos tendo em vista os limites de detec¢éo
do equipamento utilizado nas medidas. No entanto, no estudo referente ao presente capitulo,
observou-se que os menores agregados (classes CL4 e CL5) (Figura 4.6) contém certa
porcentagem de Ca para CO — sem aplicacdo de calcario — na camada A e para todos 0sS
tratamentos na camada B — onde a corre¢do de acidez ndo foi eficaz. Isto mostra que, na
verdade, existe uma baixa concentracdo de Ca que € inerente ao solo e encontra-se
preferencialmente em pequenos agregados. Em outras palavras, em analises de FRX para
amostras de terra fina seca ao ar, a baixa quantidade de Ca presente em pequenos agregados
acaba sendo insignificante, em termos de concentracdo, de tal forma que nao atingem o limite

de deteccdo do equipamento para analises semi-quantitativas.
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Figura 4.6 Analise de FRX de agregados de solo classificados nas seguintes classes: 8-19 (CL1), 4-8 (CL2), 2-4
(CL3), 0,25-2 (CL4) e 0,053-0,25 (CL5) mm, na (a) camada A (0-10 cm) e na (b) camada B (10-20 cm) para CO,
C10, C15 e C20. Elementos cuja contribuicdo foi menor que 0,5% foram desconsiderados. Barras verticais
representam o desvio padréo para trés repeticoes.
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Figura 4.7 Analise de FRX para amostras de terra fina seca ao ar, na (a) camada A (0-10 cm) e na (b) camada B
(10-20 cm), para C0, C10, C15 e C20. Elementos cuja contribuigdo foi menor que 0,5% foram desconsiderados.
Barras verticais representam o desvio padrdo para trés repeticGes.
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Fonte: A autora.
Nota: As medidas apresentadas nesta figura sdo equivalentes aquelas apresentadas na Tabela 2.4, porém em termos
de elementos ao invés de dxidos.

A partir da Figura 4.6a, observa-se que a contribuicdo de Ca aumenta
progressivamente, na camada A, com as doses de calcario. Especificamente, nas classes CL4 e
CL5, a quantidade de Ca aumenta de 1 % em CO para~ 1,5 % em C10,~2 % em C15, =2 e~
4 % respectivamente em C20. Além disso, o Ca foi identificado na classe CL3 somente para
C15e C20 e nas classes CL1 e CL2 somente para C20. E provavel que a quantidade de Ca entre
0s agregados da camada B também aumentasse no caso da aplicacdo de um método de manejo
do solo que promovesse a incorporacdo do calcario em profundidade. Esta hipdtese esta baseada
nos resultados de Auler et al. (2017), em que foram observados efeitos positivos em atributos
quimicos do solo na profundidade de 10-20 cm devido a associacdo da calagem com métodos
de incorporacao.

Até o presente momento, ndo foram encontrados na literatura resultados similares aos
obtidos no estudo aqui realizado. Estes resultados representam, portanto, um avango no
entendimento de processos relacionados a agregacdo do solo devido a calagem. Por este motivo,
notou-se a necessidade de investigar se maiores quantidades de Ca, nos menores agregados
estaveis em agua, afetam a sua estrutura. As dimensdes do detector do uTC-RS tornou possivel
0 escaneamento de agregados justamente provenientes das classes de tamanho de interesse
(CL3: 2-4 mm e CL4: 1-2 mm).

A caracterizagdo via pTC-RS do espago poroso intra-agregados em termos da
porosidade, nimero de poros, nimero de Euler, tortuosidade e dimensdo fractal (defini¢des na

secdo 4.2) séo apresentadas nas Figuras 4.8-4.11.
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Os tratamentos de calagem ndo afetaram a P’ no caso dos maiores agregados (CL3),
em nenhuma das camadas de solo (Figura 4.8a), apesar de um pequeno aumento na quantidade
de Ca ter sido observado devido a calagem (C15 e C20) para CL3 na camada A (Figura 4.6a).
No entanto, a calagem promoveu uma reducéo na P’ dos menores agregados (CL4) na camada
A, com valor minimo de P’ para C15 (Figura 4.8b). Considerando que a Unica alteracdo
relevante observada na composicdo elementar dos agregados pertencentes a CL4 foi associada
ao Ca, na camada A (Figura 4.6a), isso pode ter colaborado para torna-los mais densos nos
casos de C10, C15 e C20 em comparagdo com CO (Figura 4.8b).

A reducdo em P’ descrita para agregados da classe CL4 na camada A, devido a
calagem, contrasta com o aumento em P’ observado, também devido a calagem, para as
amostras de mondlitos do solo (Figura 3.6; FERREIRA et al., 2018b). A maioria dos estudos
referentes aos efeitos da calagem em mondlitos relatam de fato um aumento na porosidade com
0 emprego desta pratica (HAYNES; NAIDU, 1998; AULER et al., 2017). Entretanto, ha que
se considerar que a estrutura de poros € altamente dependente da escala de analise, isto é, a
escala dos mondlitos ¢ diferente da escala de agregados do solo (ZHOU; MOONEY; PENG,
2017). Na literatura, poucas investigacGes sdo encontradas a respeito de efeitos da calagem no
sistema de poros de agregados, algumas das quais mostram certa concordancia com 0s
resultados apresentados neste trabalho, enquanto outras mostram tendéncias opostas (WANG
et al.,, 2017; NAVEED et al., 2014).

Figura 4.8 Porosidade (P’) determinada via pTC-SR, a partir de imagens com tamanho de voxel de 1,64 pm, para
agregados com didmetros de (a) CL3: 2-4 mm e (b) CL4: 1-2 mm para C0, C10, C15 e C20, nas camadas A (0-10
cm) e B (10-20 cm) do solo. Barras verticais representam o desvio padréo para trés repeticoes.
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No que se refere a diferentes tamanhos de agregados, Wang et al. (2017) demonstraram
que a calagem do solo é mais impactante sobre o tamanho e a morfologia de macroporos em
agregados de menor tamanho, o que leva a uma diminuicao da eficiéncia do fluxo de ar no seu
interior. De fato, o fluxo de ar é limitado pela reducdo em P’, conforme observado para
agregados de CL4 na camada A (Figura 4.8b). Por outro lado, Naveed et al. (2014) examinaram
agregados naturais (8-16 mm de didmetro) de solos empregados para cultivar diferentes
culturas, sendo um deles submetido a calagem, usando um microtomégrafo industrial com
resolucdo de 30 um; estes autores verificaram que, entre os tratamentos considerados, 0s
agregados provenientes do solo com calcéario eram mais porosos.

Uma vez que P’ ndo variou na camada B, para nenhuma das classes de tamanho de
agregados (Figura 4.8), provavelmente devido a ineficacia da calagem nessa profundidade
(Tabela 2.3, Figura 4.6), a distribuicdo de P’ e NP, em funcédo de intervalos de volume para
cada tratamento, € apresentada somente para a camada A (Figura 4.9). Nota-se que a
distribuicdo de NP n&o variou entre os tratamentos considerando ambas as classes de tamanho
de agregados (Figura 4.9). Em todos os casos, o valor mais alto de NP ocorreu para poros com
volumes contidos no intervalo de 10-100 pmd.

Apesar da distribuicdo de P’ ndo ter variado expressivamente entre tratamentos para
CL3 (Figura 4.9a), verificou-se uma variacao interessante deste parametro para CL4 (Figura
4.9b). No ultimo caso, nota-se que a contribuicdo de poros contidos no intervalo de maiores
volumes (10°-10° um?®) diminuiu de CO para C15, enquanto a contribuicdo de poros contidos
em intervalos de volume inferior aumentou. Isso significa que, com uma dose de 15 t ha™ de
calcério, poros maiores (em termos de volume) foram substituidos por poros menores em
agregados da classe CL4.

De fato, as Figuras 4.10a e 4.10b mostram que no caso de CL4, na camada A, 0s
agregados provenientes de CO possuem uma estrutura mais porosa do que os agregados
provenientes de C15, em acordo com a Figura 4.8b. O poro mais volumoso identificado para
CO0 é claramente maior do que o poro mais volumoso identificado para C15 (Figuras 4.10c e
4.10d), em acordo com a alteracdo observada na distribuicdo da P’ (Figura 4.9b). Além disso,
a partir das Figuras 4.10e e 4.10f, que mostram a rede de poros isolados (excluindo o poro mais
volumoso apresentado nas Figuras 4.10c e 4.10d), € possivel visualizar uma estrutura mais
densa para C15 em comparac&o com CO. E importante ressaltar que, por serem menos porosos
e consistirem, em geral, de poros menores em termos de volume, o0s agregados da classe CL4,
na camada A, provenientes de C15 tendem a reter a agua mais fortemente do que os agregados
provenientes de CO (KUTILEK; NIELSEN, 1994; HILLEL et al., 2004).
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Figura 4.10 (a,b) Secdes transversais, (c,d) poro mais volumoso e (e,f) espago poroso sem o poro mais volumoso,
em que as diferentes cores representam poros isolados nas imagens de uTC-RS de agregados com didametro de 1-
2 mm, na camada A (0-10 cm) do solo, para CO e C15.

CO C15

Fonte: A autora.
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Nota-se a partir das Figuras 4.11a e 4.11b que a conectividade dos poros ndo foi
alterada pela calagem para nenhuma das classes de tamanho de agregados em nenhuma das
camadas de solo. Isto sugere que a menor contribuicdo de poros mais volumosos (10°-10° pmd)
identificados para C15 em comparagdo com CO (Figuras 4.9b, 4.10c e 4.10d), no caso de
agregados da classe CL4 na camada A, ndo foi relevante para a avaliagdo da conectividade do
espaco poroso como um todo. De acordo com Lehmann et al. (2006), o nimero de Euler €
negativo para redes altamente conectadas e positivo para um conjunto de elementos isolados.
Portanto, devido ao fato de que o sistema poroso dos agregados é constituido de uma grande
quantidade de poros pequenos e isolados (Figuras 4.9, 4.10e e 4.10f), o grau de conectividade
encontrado € baixo (valores positivos) em todos os casos (Figuras 4.11a e 4.11b).

A tortuosidade dos poros também ndo foi alterada para os maiores agregados (CL3)
em nenhuma das camadas de solo (Figura 4.11c). No entanto, a tortuosidade alcangou um valor
méaximo para C15 no caso dos menores agregados (CL4), nacamada A (Figura 4.11d). Portanto,
em conjunto com a menor P> e menor contribuicdo de poros mais volumosos (10°-10° um),
identificados em agregados de CL4 para C15 na camada A (Figuras 4.8b, 4.9b, 4.10c e 4.10d),
a maior tortuosidade (Figura 4.11d) pode ser associada a um transporte de fluidos menos
favoravel através do espaco poroso intra-agregados. Peth et al. (2008) realizaram uma
interpretacdo similar envolvendo agregados de solos sob diferentes sistemas de manejo. Em
contrapartida, na camada B, a tortuosidade sofreu um comportamento inverso (Figura 4.11d),
0 que ndo pode ser interpretado como um resultado da calagem do solo, uma vez que este
procedimento nao foi eficiente em tal profundidade (Tabela 2.3, Figura 4.6).

As Figuras 4.11e e 4.11f mostram que houve uma reducdo na dimensao fractal devido
a calagem, destacando-se C15 para agregados de CL3 na camada A (Figura 4.11e) e todas as
doses de calcéario (C10, C15 e C20) para agregados de CL4 na mesma camada (Figura 4.11f).
A menor dimensdo fractal verificada para agregados provenientes do solo com calagem indica
gue, nesse caso, a estrutura porosa se tornou mais homogénea. Uma representacdo de tal
homogeneizacdo estrutural pode ser visualizada nas Figuras 4.10a e 4.10b. Conforme descrito
anteriormente, verificou-se que os agregados de CO na classe CL4, na camada A, eram
constituidos de uma proporcdo maior de poros mais volumosos em compara¢do com C15
(Figura 4.9b). A superficie desses poros € de fato naturalmente menos regular e

consequentemente mais complexa do que a superficie de poros pequenos e isolados.
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Figura 4.11 NUumero de Euler, tortuosidade e dimensao fractal determinados via uTC-SR, a partir de imagens com
resolucdo espacial de 1,64 um, para agregados com diametros de (a,c,e) CL3: 2-4 mm e (b,d,f) CL4: 1-2 mm para
C0, C10, C15 e C20 nas camadas A (0-10 cm) e B (10-20 cm) do solo. Barras verticais representam o desvio
padrdo para trés repeticoes.
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A partir de analises de dimensao fractal superficial, Mufioz; Martinez e Caniego (2014)
demonstraram maior irregularidade superficial de poros para amostras de solo sem perturbagédo
(vegetacdo natural) em comparagdo com amostras sob plantio convencional. Esses autores
também usaram a dimenséo fractal volumétrica e dimens&o fractal da distribui¢do de poros para
mostrar que amostras provenientes do solo sem perturbacdo eram mais heterogéneas que
amostras provenientes do solo sob plantio convencional devido ao maior nimero de

macroporos no primeiro caso.
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Na camada A, tracando-se uma comparagdo com CO, todas as propriedades estudadas

foram mais fortemente influenciadas por C15 do que por C10 e C20. Isto pode ser observado a

partir das seguintes caracteristicas observadas para C15 na camada A: maior valor de DMP

(Figura 4.5), menor P’ para CL4 (Figura 4.8b), mudanca mais expressiva na distribuicdo da P’

para CL4 (Figura 4.9b), maior tortuosidade de poros para CL4 (Figura 4.11d) e menor dimenséo

fractal para ambas as classes de tamanho de agregados (Figuras 4.11e e 4.11f). A concordancia

entre os resultados mencionados sugere que a dose de 15 t ha é suficiente para maximizar os

efeitos fisicos da calagem em agregados do solo.

Conclusoes

1.

A calagem superficial aumentou o didmetro médio ponderado de agregados na camada
A (0-10 cm), aumentando, assim, a agregacdo do solo, mas ndo influenciou este
pardmetro na camada B (10-20 cm).

O elemento calcio (Ca) foi identificado por analises de FRX em agregados com
didmetros variando de 0,053 a 2 mm, selecionados pelo metodo do peneiramento Umido,
para todos os tratamentos (CO, C10, C15 e C20) e ambas as camadas. A porcentagem
de Ca nesses agregados aumentou progressivamente com as doses de calcario na camada
A, onde os agregados com diametro equivalente de 2-4 mm para C15 e C20 e de 4-19
mm, somente para C20, também passaram a apresentar uma baixa quantidade de Ca em
sua composicao elementar.

As propriedades micromorfolégicas e geométricas do solo, analisadas via imagens 3D
de uTC-RS, considerando agregados com tamanhos de 2-4 mm (CL3) e 1-2 mm (CL4),
foram em geral mais fortemente influenciados pela calagem no caso dos menores
agregados.

Na camada A, a calagem foi associada a uma reducdo na porosidade e aumento na
tortuosidade de poros para agregados de CL4, prejudicando a eficiéncia do fluxo de ar
e agua. A conectividade de poros ndo foi afetada pela calagem em nenhuma das classes
de tamanho de agregados para nenhuma das camadas de solo.

A calagem reduziu a dimensdo fractal em agregados de CL3 e CL4, na camada A,
promovendo assim maior homogeneidade do espaco poroso intra-agregados. Estes
resultados foram corroborados pelo fato de que poros maiores, em termos de volume,
foram substituidos por poros menores em agregados de CL4. Analises quantitativas da

distribuicdo da porosidade em funcdo de intervalos de volume e qualitativas pela
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visualizacdo de fatias transversais em escala de cinza de imagens de pTC-RS foram
utilizadas para corroborar esses resultados.

6. A dose intermediaria de 15 t ha? de calcéario foi, de maneira geral, suficiente para
maximizar os efeitos da calagem em agregados do solo.
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CONSIDERACOES FINAIS

No Capitulo 2, verificou-se que a calagem foi eficiente para melhorar os atributos
quimicos do solo, os quais se tornaram mais adequados a agricultura para a dose de calcéario
intermediaria de 15 t ha™* do que para a dose maxima de 20 t ha™. A reducéo da acidez do solo
concentrou-se em sua camada superficial. No mesmo capitulo, constatou-se que, na camada
superficial, ocorreram modificacbes na composi¢do quimica elementar do solo devido a
calagem e que tais modificagdes foram responsaveis por promover um aumento nas seguintes
propriedades de interacdo da radiacdo com o solo: coeficiente de atenuacdo de massa, secoes
de choque atémica e eletrdnica, namero atémico efetivo e densidade eletronica. Essas
modificacbes foram relevantes para a determinagdo de propriedades fisicas do solo, como a
densidade e porosidade, quando a energia de foton do 2*1Am foi considerada. A implementacéo
do SPD néo foi um fator determinante para os atributos quimicos do solo e as propriedades de
interacdo da radiagdo com o solo em nenhuma das camadas avaliadas.

No capitulo 3, os resultados quantitativos e qualitativos baseados em imagens 3D de
uTC mostraram que a calagem superficial em SPD causou efeitos positivos na estrutura de
monolitos do solo. Como evidéncias de tais efeitos, a calagem aumentou a porosidade do solo
na camada superficial e proporcionou um maior volume de poros com menor ndmero de poros
isolados na camada A (0-10 cm) em comparacdo com a camada B (10-20 cm). Além disso,
verificou-se que a calagem alterou o padrdo de formacdo de poros, considerando 0s poros
resultantes de um procedimento de separacdo do poro principal, favorecendo a formacdo de
poros cilindricos orientados horizontalmente, em ambas as camadas avaliadas. Poros residuais
mais curtos, menos alongados e menos conectados também foram identificados como
consequéncia da calagem. A implementacdo do SPD causou aumento da P’ e NP na camada B
e tornou os poros resultantes da separacdo do poro principal mais curtos e menos conectados,
favorecendo a formacdo de aglomerados de poros sem orientacdo preferencial, principalmente
na camada A.

No capitulo 4, mostrou-se que a calagem aumentou o DMP de agregados na camada
A do solo, melhorando a sua agregacao. No entanto, os resultados quantitativos e qualitativos
baseados em imagens 3D de pTC-RS mostraram que a calagem superficial em SPD causou
efeitos negativos na estrutura dos menores agregados do solo considerados para o estudo (1-2
mm de diametro). Nesses agregados, a porcentagem de Ca aumentou progressivamente com as
doses de calcario na camada A, nos quais as doses de calcario também reduziram a P’ e

aumentaram a tortuosidade dos poros, limitando a eficiéncia do fluxo de ar e dgua. A calagem
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reduziu também a dimensdo fractal em agregados de ambos os tamanhos estudados (2-4 e 1-2
mm), promovendo assim uma maior homogeneidade do espaco poroso intra-agregados. Tal
resultado foi corroborado pelo fato de que poros maiores, em termos de volume, foram
substituidos por poros menores no caso dos agregados de 1-2 mm.

Em geral, as técnicas de uTC e uTC-RS forneceram informacfes importantes a
respeito das modificacBes causadas na estrutura do solo devido a calagem superficial. Tais
informacdes ndo sdo acessiveis por métodos tradicionais de analise e representam um avanco

no entendimento de efeitos secundarios de uma pratica comumente aplicada na agricultura.
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TRABALHOS FUTUROS

Pretende-se complementar a caracterizagdo do solo investigado no presente trabalho

de tese a partir da:

a.

Andlise detalhada dos efeitos da calagem sobre a curva de retencdo de agua no
solo e curva de distribuicdo de poros em termos de tamanho, geradas a partir da
aplicacdo dos potenciais matricos de -10, -30, -60, -80, -100, -300, -500, -700, -
1000, -4000, -7000 cm H.O, com ajuste matematico dos dados por meio de uma
funcdo do tipo Spline Cubica.

Anaélise dos efeitos da calagem sobre a mineralogia do solo, para amostras de terra
fina seca ao ar e da fracdo argila do solo. Para isso, foram realizadas medidas de
difracdo de raios X, as quais devem ser submetidas ao refinamento pelo método
de Rietveld.



