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RESUMO: A dinâmica da matéria orgânica do solo (MOS) pode ser melhor compreendida após identificadas 

suas frações lábeis (> 53 µm) e estáveis (< 53 µm). Diante da importância crescente do uso de técnicas de fracionamento 
físico da MOS, torna-se necessário avaliar se a recuperação de carbono nessas frações é influenciada pelos métodos 
utilizados para sua determinação. O objetivo deste trabalho foi avaliar os teores de carbono, por três métodos, em 
diferentes frações da matéria orgânica, num Latossolo Vermelho-Amarelo distrófico sob consórcio milho-forrageiras e em 
sistema solteiro. Foram determinados os teores de carbono das frações: (i) particulada da matéria orgânica (COP) e 
naquela (ii) associada aos minerais da matéria orgânica (COM). Determinou-se ainda, o teor de (iii) carbono orgânico total 
do solo (COT) na matéria orgânica não fracionada. Três métodos de determinação do carbono orgânico do solo foram 
utilizados: (i) Walkley & Black modificado, (ii) Mebius modificado, e (iii) combustão via seca, em analisador elementar 
(CHN). Foram utilizadas amostras de solos de três sistemas de manejo dispostos em delineamento em blocos casualizados, 
com três repetições para determinação do carbono orgânico do solo: (i) milho solteiro; (ii) milho consorciado com capim 
colonião (Panicum maximum cv. Aruana); e (iii) milho consorciado com braquiária (Brachiaria humidicola). As amostras 
de solo foram coletadas na profundidade de 0 – 5 cm. O método Walkley & Black apresentou menores valores de COT em 
relação ao CHN nos sistemas de manejo milho/braquiária e milho solteiro, e mostrou valores de COP semelhantes àqueles 
obtidos pelo CHN nos sistemas de manejo milho solteiro e milho/braquiária. Valores de COT, COP e COM obtidos pela 
metodologia de Mebius modificado foram semelhantes àqueles obtidos pelo analisador elementar, para todos os sitemas de 
manejo. O COP, quando avaliado pelas metodologias de Mebius e CHN, mostrou-se significativamente mais sensível às 
alterações de manejo em relação ao COT e COM.  

 
PALAVRAS-CHAVE: Fracionamento da matéria orgânica. Carbono orgânico total. Matéria orgânica 

particulada. 
 
INTRODUÇÃO  
 

Métodos de fracionamento físico da matéria 
orgânica do solo (MOS) têm sido utilizados 
intensamente para estudos da dinâmica de carbono 
no solo, desde que observações importantes foram 
feitas sobre a influência da sua localização e 
composição na reciclagem de nutrientes 
(STEVENSON; COLE, 1999). O método de 
fracionamento físico granulométrico da MOS 
baseia-se na separação da mesma por peneiramento 
(CAMBARDELLA; ELLIOT, 1992). Diversos 
trabalhos têm sido realizados com esse tipo de 
fracionamento com a identificação de frações lábeis 
e estáveis da MOS (BAYER et al., 2004; 
CONCEIÇÃO et al., 2005; FIGUEIREDO et al., 
2010). Nessas determinações, a MOS lábil é 
quantificada pelo teor de C presente na fração maior 

que 53 µm (COP). A MOS estabilizada é 
determinada pelo teor de C associado aos minerais 
(COM). A matéria orgânica particulada caracteriza-
se por partículas derivadas de resíduos de plantas e 
hifas com estruturas celulares reconhecíveis. O 
carbono da matéria orgânica particulada apresenta 
tempo de reciclagem mais curto do que aquele 
carbono derivado da matéria orgânica associada aos 
minerais, e mostra-se mais sensível às alterações de 
manejo do solo (CONCEIÇÃO et al., 2005; 
XAVIER et al., 2006; SOUZA et al., 2008), 
tornando-o um importante parâmetro para a 
avaliação da qualidade de sistemas de manejo em 
curto prazo (FREIXO et al., 2002). O carbono da 
fração da MOS associada aos minerais interage com 
as partículas silte e argila do solo, formando 
complexos organo-minerais e, portanto, apresenta 
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formas de proteção que proporcionam tempo de 
reciclagem mais longo (FIGUEIREDO et al., 2010).  

A sustentabilidade de sistemas de culturas e 
de pastagens abrange vários fatores, como a 
participação no processo de seqüestro de carbono, o 
qual está relacionado com a produtividade dos solos, 
devido à manutenção da matéria orgânica, e ao 
acúmulo de carbono no solo (PAULINO et al., 
2008). Alterações dos teores carbono orgânico do 
solo, ocasionadas pelo uso do solo, podem ser 
melhor compreendidas pelas mudanças nos seus 
diferentes compartimentos (FIGUEIREDO et al., 
2010). Os sistemas de consórcio visam incentivar a 
produção agrícola pela integração de grãos e 
forrageiras; forrageiras para o período de entressafra 
que produzem palhada como cobertura do solo, em 
sistema de plantio direto. Estudos mostram que 
sistemas de consórcio são ambientalmente mais 
sustentáveis do que sistemas convencionais 
(ALLEN et al., 2007; FERNANDES, 2008). O 
cultivo consorciado do milho com braquiária, 
quando comparado com sistemas sob mocultivo, 
apresentam maiores teores de matéria orgânica no 
solo, devido ao incremento de palhada e ao grande 
volume de raízes proporcionado pela braquiária 
(KLUTHCOUSKI; AIDAR, 2003).  

Atualmente, existem diversos métodos para 
a determinação do teor de carbono orgânico no solo, 
que se baseiam em princípios de combustão a seco e 
combustão úmida. O método por combustão via 
seca (analisador elementar – CHNS) é considerado 
uma referência mundial, e é eficiente na 
determinação de carbono, pois converte todo o 
carbono em presença do oxigênio para CO2 durante 
o processo de aquecimento (SKJEMSTAD; 
TAYLOR, 1999). O método analítico Walkley & 
Black (1934) é o método de determinação do 
carbono orgânico por oxidação de via úmida, e 
pressupõe que a MOS contém 58% de carbono 
orgânico (SEGNINI et al., 2008). Nesse método, 
menos matéria orgânica é oxidada, o que pode ser 
vantajoso para pesquisas que avaliam frações menos 
ativas da matéria orgânica (VERLENGIA; 
GARGANTINI, 1968); o dicromato de potássio não 
oxida frações orgânicas resistentes como o carvão 
presente no solo (NELSON; SOMMERS, 1982). A 
metodologia de Mebius modificado (NELSON; 
SOMMERS, 1982) difere do Walkley & Black 
(1934), pelo aquecimento externo das amostras, que 
resulta em maior precisão na determinação do 
carbono orgânico total nos solos (RHEINHEIMER 
et al., 2008). Como o método Walkley & Black está 
sujeito a interferências de constituintes do solo, 
como cloro (Cl-), ferro (Fe2+) e mangânes (Mn2+), e 
dependendo do tipo de solo, a eficiência na 

determinação do carbono pode variar de 56% a 
100% (SKJEMSTAD; TAYLOR, 1999).  

Desta forma, diante da importância 
crescente do uso de técnicas de fracionamento físico 
granulométrico da MOS para determinação de suas 
frações e estudos de estoques de carbono no solos, 
torna-se necessário avaliar se a recuperação de 
carbono nessas frações é influenciada pelos métodos 
utilizados para sua determinação.   

O objetivo deste trabalho foi avaliar os 
teores de carbono, obtidos por três métodos, em 
diferentes frações da MOS, em Latossolo 
Vermelho-Amarelo distrófico, sob consórcio milho-
forrageiras e em sistema solteiro do milho 

.  
MATERIAL E MÉTODOS 
 

O trabalho foi realizado, utilizando-se 
amostras de solo coletadas em um experimento 
conduzido por um período de três anos (2007/2008, 
2008/2009 e 2009/2010) em sistema de consórcio 
sob plantio direto na Fazenda Água Limpa, campo 
experimental da Universidade de Brasília, localizada 
na região do Distrito Federal. Os sistemas de 
manejo avaliados foram: T1 – milho solteiro; T2 – 
milho consorciado com capim colonião (Panicum 

maximum cv. Aruana); T3 – milho consorciado com 
braquiária (Brachiaria humidicola), dispostos em 
delineamento em blocos casualizados, com três 
repetições, totalizando nove parcelas de 80 m².  

Previamente à instalação do experimento, a 
área que estava sob pastagem de capim Andropogon 

gayanus, variedade Planaltina, por um período de 
seis anos, foi arada, gradeada e calcareada de acordo 
com as exigências requeridas a partir da análise 
química do solo. O solo da área de estudo é 
classificado como Latossolo Vermelho-Amarelo 
Distrófico típico (EMBRAPA, 2006). Algumas das 
características químicas do solo na camada de 0-20 
cm encontram-se na Tabela 1. 

As parcelas do experimento receberam, 
anualmente, 120 kg de N ha-1, 100 kg de P2O5 ha-1 e 
90 kg de K2O ha-1, sendo que 20 kg ha-1 de N e 40 
kg ha-1 de K2O foram aplicados nos plantios e o 
restante em coberturas no início do estádio de 
perfilhamento do milho. O espaçamento entre linhas 
do milho foi de 0,95 m e a densidade foi de sete 
plantas por metro linear. As forrageiras foram 
semeadas a lanço (20 kg ha-1), considerando o seu 
valor cultural. As coletas de solo foram realizadas 
na floração do milho, em março de 2010. Para cada 
parcela, foram coletadas aleatoriamente nas 
entrelinhas cinco subamostras de solo na 
profundidade de 0-5 cm. As subamostras 
constituiram a amostra composta da parcela. Os 
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resíduos vegetais (palhada) da superfície foram removidos no local de coleta das amostras de solo. 
 
Tabela 1. Caracterização química e física do solo. 

Característica1 Média e desvio-padrão (n=24) 
Argila (g kg-1) 580,8 ± 50,5 
Silte (g kg-1) 270,1 ± 30,6 
Areia (g kg-1) 140,1 ± 50,1 
pH (CaCl2) 5,1 ± 0,2 
P (mg dm-3) 0,7 ± 0,6 

K+ (mg dm-3) 46,1 ± 5,5 
Ca2+ (cmolc dm-3) 1,4 ± 0,3 
Mg2+ (cmolc dm-3) 0,8 ± 0,2 

H + Al (cmolc dm-3) 3,7 ± 0,6 
Al3+ (cmolc dm-3) 0,0 ± 0,0 

1 Atributos avaliados segundo metodologia preconizada pela Embrapa (1997). 
 

O fracionamento físico da matéria orgânica 
foi realizado separando-se as seguintes frações: 
matéria orgânica particulada (lábil, > 53 µm) e 
matéria orgânica associada a minerais (estável, < 53 
µm), de acordo com metodologia descrita por 
Cambardella e Elliot (1992), com adaptações no 
peso da amostra utilizada, conforme Bayer et al. 
(2004) e Bongiovanni e Lobartini (2006). As 
amostras de solo coletadas no campo foram 
passadas em peneira com malha de 8 mm, e após 
secagem ao ar, foram passadas em peneiras com 
malha de 2 mm. Aproximadamente 20 g de solo 
foram colocados em frascos de vidro com 70 mL de 
hexametafosfato de sódio na concentração de 5 g L-1 
e agitadas por 15 horas em agitador horizontal a 190 
oscilações por minuto. A seguir, a suspensão foi 
passada em peneira com malha de 53 µm com 
auxílio de jato de água. O material retido na peneira, 
que consiste da matéria orgânica particulada, foi 
seco em estufa a 60 °C, pesado, moído em gral de 
porcelana e analisado em relação ao teor de carbono 
na fração particulada da matéria orgânica do solo 
(COP). 

Uma alíquota da amostra de solo passada 
em peneira de 2 mm foi moída em gral de porcelana 
e posteriormente utilizada para a análise do carbono 
orgânico total (COT). O COM foi calculado pela 
diferença entre o COT e COP.  

Foram utilizados três métodos de 
determinação do carbono orgânico do solo: (i) 
Walkley & Black modificado (NELSON; 
SOMMERS, 1982; OLIVEIRA et al., 2000), (ii) 
Mebius modificado com aquecimento da amostra, 
sob refluxo (NELSON; SOMMERS, 1982), e (iii) 
por combustão via seca, em analisador elementar de 
CHN. 

Para a metodologia de determinação por 
Walkley & Black, inicialmente pesou-se 0,5 g de 
solo. Em seguida, o solo foi transferido para um 

erlenmeyer de 500 mL. Adicionaram-se 10 mL de 
K2Cr2O7 1N e, logo após, 20 mL de H2SO4 
concentrado. Agitou-se por um minuto para 
promover a mistura do solo com os reagentes 
deixando-a em repouso por 30 minutos. Após este 
tempo, adicionaram-se 200 mL de água destilada, 
10 mL de H3PO4 concentrado e 1 mL do indicador 
difenilamina, seguido de titulação com 
(NH4)2FeSO4.10H2O 0,5N até a passagem da cor 
violeta para verde, quando o excesso de dicromato é 
totalmente consumido pela reação. Fez-se o mesmo 
procedimento para a prova em branco.   

Para a determinação do carbono orgânico 
por Mebius modificado (NELSON; SOMMERS, 
1982), utilizou-se o mesmo procedimento da 
metodologia de Walkley & Black modificado 
descrita acima, porém com aquecimento externo da 
mistura de solo com K2Cr2O7 e H2SO4. Após a 
adição de K2Cr2O7 a 1N e H2SO4 concentrado, os 
frascos foram colocados em chapas aquecidas a 
aproximadamente 70°C e encaixados em 
condensadores. A mistura foi deixada sob 
aquecimento por 30 minutos e sob refluxo. 

Para as análises de carbono orgânico total e 
particulado realizadas por combustão via seca, 
avaliou-se aproximadamente 20 mg de amostra de 
solo em um analisador elementar de CHNS (modelo 
PE 2400, Série II CHNS/O, PerkinElmer, Norwalk, 
USA), da Embrapa Cerrados.  

As amostras de solo foram analisadas em 
triplicatas para as três metodologias avaliadas. Para 
a comparação das metodologias de determinação de 
carbono, foi usado o delineamento estatístico 
inteiramente casualizado, com três repetições. 
Utilizou-se o delineamento estatístico em blocos 
casualizados para analisar os dados de carbono 
orgânico nos três sistemas de manejo. Os resultados 
foram submetidos à análise de variância e as 
comparações entre as médias foram realizadas pelo 
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teste de Tukey a 5% de probabilidade, utilizando-se 
o programa estatístico SISVAR 5.3 (FERREIRA, 
2003). 

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

O método Walkley & Black apresentou menores 
valores de COT em relação ao CHN nos sistemas de 
manejo milho/braquiária e milho solteiro, conforme 
pode ser observado na Tabela 2. A recuperação de 
carbono pelo CHN foi respectivamente maior em 
23,46 % e 21,39 %. Em relação à metodologia de 
Mebius, o método de Walkley & Black mostrou 
menores valores de COT somente no manejo milho-
braquiária, subestimando em 21,12 % a recuperação 

de carbono. Menor recuperação de carbono orgânico 
total pelo método de Walkley & Black em relação a 
outras metodologias de determinação de carbono, 
também foi observada em outros trabalhos (SOON; 
ABBOUD, 1991; SILVA et al., 1999; DE VOS et 
al., 2007; KRISHAN et al., 2009). Krishan et al. 
(2009) observaram em solos de textura argilosa da 
Índia que o método Walkley & Black subestimou 
em média 25% os valores de COT em comparação 
com a metodologia de combustão seca. Esses dados 
corroboram também aqueles obtidos por Silva et al. 
(1999), em que o método de Walkley & Black 
subestimou em 26% o COT em comparação com o 
método do analisador elementar. 

 
Tabela 2. Teores de carbono orgânico total e de frações da matéria orgânica (g.kg-1 solo) de solos avaliados por três 

metodologias e oriundos de três sistemas de manejo(1)  
Manejos 

Métodos 
Walkley & Black Mebius CHN 

 COT(2) (g.kg-1 solo) 
Milho Solteiro  20,66bA 25,28abA 26,28aA 
Milho/Aruana 19,41aA 24,34aA 24,49aA 
Milho/Braquiária 19,09bA 24,20aA 24,94aA 

 COP (g.kg-1 solo) 
Milho Solteiro 6,19aA 6,69aB 7,49aB 
Milho/Aruana 8,46bA  9,92abA  10,90aA  
Milho/Braquiária 7,91aA 9,47aA 9,33aAB 

 COM (g.kg-1 solo) 
Milho Solteiro 14,47aA 18,59aA 18,79aA 
Milho/Aruana 10,95aA 14,42aA 13,59aA 
Milho/Braquiária 11,18bA 14,73aA 15,62aA 

(1)Médias seguidas pela mesma letra minúscula nas linhas e maiúsculas nas colunas, não diferem entre si pelo Teste de Tukey a 5% de 
probabilidade. (2)COT: teor de carbono orgânico total; COP: teor de carbono da fração particulada da matéria orgânica; COM: teor de 
carbono da fração associada a minerais da matéria orgânica. 

 
O método Walkley & Black possui baixa 

capacidade de oxidar formas de carbono mais 
recalcitrantes/estáveis (NELSON; SOMMERS, 
1982). Para COP, o método Walkley & Black 
somente se diferenciou dos outros métodos de 
determinação de carbono no sistema de manejo 
milho/aruana, em que o COP foi estatisticamente 
inferior àquele obtido pelo CHN. Portanto, 
dependendo do manejo, estes resultados de COP 
mostraram que por se tratar de uma fração mais lábil 
da matéria orgânica (BALDOCK; NELSON, 2000), 
esta consegue ser recuperada pela oxidação 
proporcionada pelo método Walkley & Black, 
possibilitando maior aproximação com o método de 
combustão por via seca. Sabe-se que apenas entre 
60 a 86% do carbono orgânico do solo é oxidado 
pelo método Walkley & Black (WALKLEY; 
BLACK, 1934) e que um fator médio de correção de 
1,32 é necessário para obter valores reais de carbono 
orgânico do solo. Contudo, a recuperação do 
carbono pelo método Walkley & Black pode variar 
dependendo do tipo e local do solo coletado, 

conforme resultados observados por De Vos et al. 
(2007) em que solos de florestas variaram entre 27 a 
105% na recuperação de carbono pelo método 
Walkley & Black. Portanto, não foi feita a utilização 
deste fator de correção nos valores de carbono 
orgânico obtidos neste estudo.  

Valores de COT, COP e COM obtidos pela 
metodologia de Mebius modificado não diferiram 
estatisticamente daqueles obtidos pelo analisador 
elementar. Com relação ao método Walkley & 
Black, a metodologia Mebius modificado recuperou 
maior COM e COT no sistema de manejo 
milho/braquiária. Portanto, dependendo do manejo, 
o carbono da fração particulada da MOS pode ser 
recuperado em teores semelhantes tanto na 
metodologia de Walkley & Black quanto pela 
análise no analisador elementar, sem que seja 
necessário adotar qualquer fator de correção para 
corrigir a recuperação de carbono pela metodologia 
de Walkley & Black. Ainda, conforme observado 
em outros trabalhos (CONCEIÇÃO et al., 2005; 
XAVIER et al., 2006; SOUZA et al., 2008), o COP 
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mostrou-se mais sensível às alterações de manejo do 
solo (Tabela 2), pois quando avaliado pela 
metodologia Mebius e CHN, mostrou-se 
significativamente menor no sistema de manejo 
milho solteiro em relação ao milho/aruana. Não foi 
observada nenhuma diferença significativa no COT 
e COM entre os sistemas de manejo. Dessa forma, o 
COP pode ser um importante parâmetro para a 
avaliação da qualidade de sistemas em curto prazo 
(FREIXO et al., 2002). 

Ainda, é importante ressaltar, que no solo 
avaliado, provavelmente não havia influência de 
carvão na fração COP, o que resultaria em uma 
menor recuperação nos métodos de oxidação por via 
úmida. Portanto, mais estudos com diferentes 
classes e quantidade de amostras de solos são 
necessários para avaliar a influência de métodos de 
determinação de carbono em frações da matéria 
orgânica do solo.  

 

CONCLUSÕES 
 

O método Walkley & Black apresentou 
menores valores de COT em relação ao CHN nos 
sistemas de manejo milho/braquiária e milho 
solteiro. 

O método Walkley & Black apresentou 
valores de COP semelhantes àqueles obtidos pelo 
CHN nos sistemas de manejo milho solteiro e 
milho/braquiária. 

Valores de COT, COP e COM obtidos pela 
metodologia de Mebius modificado foram 
semelhantes àqueles obtidos pelo analisador 
elementar, para todos os sistemas de manejo 
avaliados. 

O COP, quando avaliado pelas 
metodologias de Mebius e CHN, mostrou-se 
significativamente mais sensível às alterações de 
manejo em relação ao COT e COM. 

 
ABSTRACT: Soil organic matter alterations can be better understood when it is fractionated for the 

identification of its labile (> 53 µm) and stable (< 53 µm) fractions. Because of the increasing and important use of soil 
organic matter fractionation techniques, it becomes necessary to evaluate if the carbon recovery in these fractions is 
influenced by methods used for its determination. The aim of this work was to evaluate the content of organic carbon in 
soil organic matter fractions, by three different methods, under maize-grass intercropping and sole maize in a dystrophic 
Red-Yellow Latosol (Oxisol). The following carbon contents were determined from the fractions: (i) of the particulate soil 
organic matter (POM) and from that (ii) of mineral-associated soil organic matter (MOC). The content of total organic 
carbon (TOC) was also determined in the non-fractionated soil organic matter. Three methods for the determination of soil 
organic carbon were used: (i) Walkley & Black modified, (ii) Mebius modified, and (iii) dry combustion in a CHN 
elemental analyzer. The experimental design was a randomized block design with three replications. Soil samples were 
collected from three management systems: (i) sole corn; (ii) maize-Panicum maximum intercropping; and (iii) maize-
Brachiaria humidicola intercropping. Soil samples were collected from the depth of 0 – 5 cm. Lower TOC were found in 
the Walkley & Black method in relation to the CHN elemental analyzer, under the management systems sole maize and 
maize-Panicum maximum intercropping. However, the Walkley & Black method showed similar POM in relation to CHN 
analyzer method, under the management systems sole maize and maize-Brachiaria humidicola intercropping. TOC, POM 
and MOC obtained from the Mebius modified method were similar to those obtained from the elemental analyzer, under 
the three management systems. The POM when evaluated by the Mebius and CHN methods, showed to be more sensible 
to soil management alterations.   
 

KEYWORDS: Organic matter fractionation. Total organic carbon. Particulate organic matter. 
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