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RESUMO

Diante dos recentes estudos sobre as mudancas climaticas, a preocupacéo sobre a reparticdo e
a disponibilidades dos recursos hidricos é cada vez maior, estimulando pesquisas sobre
métodos de reuso de agua. Dentre estes métodos, o0 uso de efluente de estacdo de tratamento
de esgoto (EETE) para irrigacdo de culturas agricolas apresenta vérias vantagens, como por
exemplo, suprir a necessidade hidrica das plantas e fornecer nutrientes essenciais ao seu
desenvolvimento, evitar o despejo dos efluentes nos corpos d’agua e ainda poderia ser
considerado como um tratamento complementar dos esgotos tratados. Entretanto, os impactos
nos solos tropicais que o uso de efluentes para irrigacdo agricola podem causar precisam ser
melhores conhecidos. Desta forma, pesquisas vém sendo realizadas desde 2002 no campo
experimental de reuso de dgua em Lins (SP) cujos objetivos visam a sustentabilidade do uso
de efluente de tratamento de esgoto para irrigacdo de culturas agricolas. Entre as culturas ali
estudadas selecionou-se para o desenvolvimento deste trabalho de doutorado, a area cultivada
com capim-Bermuda Tifton 85 e o foco da pesquisa foi avaliar os efeitos da irrigacdo com
efluente sobre a matéria organica do solo (MOS). O delineamento experimental foi de blocos
completos casualisados com trés tratamentos e quatro repeticdes e o periodo do experimento
em campo foi de junho de 2007 a junho de 2009. Os tratamentos avaliados foram SI: sem
irrigacdo e sem fertilizacdo, tratamento de referéncia, E66 - irrigagdo com EETE e adubacédo
de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0Os e
W100: irrigacdo com &gua potavel e adicdo de 520 kg ha™* ano™ de nitrogénio via nitrato de
amonio, 416 kg ha' ano® de K,O e 140 kg ha® ano™® P,Os. A mineralogia do solo
determinada por difracdo de raios-X, analise térmica diferencial e por espectroscopia de

refletdncia difusa, apresentou-se simples, caracterizada, principalmente, pela presenca



dominante de quartzo e por caulinita, gibbsita, goethita e hematita. A &gua do solo foi coletada
por meio de lisimetros de succdo e observou-se uma forte correlacdo (0,93) entre os valores
de NO, e de NO3 e coeficientes de correlacdo mais baixos, mas ainda consideraveis entre a
profundidade e o K*, Na* e NO3, CI" e F, CI" e SO,*. Apesar dos altos teores de carbono
organico dissolvido e de aménio no efluente, a correlacdo entre estes compostos foi negativa
(0,40), reforcando estudos anteriores que mostraram que o alto teor de NH;" estimula uma
alta atividade microbiana, resultando numa rapida oxidacdo do amonio em nitrato e
subsequente absorcao desta espécie pelas plantas. No solo, os teores de carbono foram baixos
(inferiores a 1%) para os solos irrigados (E66 e W100) e para o solo de referéncia (SI), com
esses valores decrescendo com a profundidade. O estoque de carbono foi menor nos solos
irrigados que no solo sem irrigacdo. As amostras de solo dos tratamentos SI e E66 foram
submetidas a separacdo densimétrica, obtendo-se as fracdes: densidade <1,6 livre, composta
por restos de planta poucos decompostas; densidade superior a 2, representada pela fase
mineral; e as fragdes de densidade <1,6 occ, 1,6<d<1,8; 1,8<d<2,0, compostas de fragmentos
de planta cobertos pela fase mineral. Observou-se que em ambos o0s solos mais de 60% de
carbono encontrava-se associado a fase mineral, sendo principalmente formado por matéria
organica muito humificada e matéria organica associada aos microrganismos. Os resultados
obtidos das anélises da razdo isotépica do C (5'°C) nos solos totais ndo evidenciaram
influéncia do efluente, porém mostraram que a irrigacdo promoveu uma desestruturacdo dos
agregados. Esta observacao foi confirmada pela comparacao dos indices de humificacdo das
fracOes de densidades superior a 2 calculados a partir dos teores de carbono e das intensidades
de fluorescéncia induzidas por laser. Os espectros de fluorescéncia da matéria organica
extraida por uma solucdo NaOH 1 mol L™ e tratados com o método matematico PARAFAC,
permitiram identificar trés componentes: a primeira associada as proteinas, a segunda aos

acidos humicos e a terceira aos acidos fulvicos. Apesar da interpretacdo dos resultados ter sido



dificultada pela provavel ndo homogeneidade da extracdo da matéria organica, eles indicaram
uma transferéncia da matéria organica mais labil das camadas superficiais para as camada
mais profunda do perfil de solo. A analise conjunta dos resultados obtidos permitiu concluir
que: (i) a diminuicdo do estoque de carbono dos solos irrigados e 0 aumento do grau de
humificacdo da matéria organica do solo associada a fracdo mineral sdo, principalmente,
conseqiiéncia da desestabilizacdo dos agregados devido aos altos teores de sodio do efluente e
agua potavel. O controle do processo de sodificacdo € fundamental para manter as
caracteristicas da matéria organica do solo, bem como para manter sua condutividade
hidraulica; (ii) ndo foram observadas diferencas entre 0 comportamento da matéria organica
do solo irrigado com efluente de estacdo de tratamento de esgoto e a do solo irrigado com
agua potavel. Evidenciando que as alteracbes na MOS sdo provenientes, sobretudo, do
processo de irrigacdo com aguas sddicas e nao especificamente com efluente de estacdo de
tratamento de esgoto; (iii) as técnicas de fluorescéncia utilizadas para a carcacterizacdo da
matéria organica aparentemente se mostraram sensiveis para monitorar as variagdes da MOS,
no entanto, ainda é necessario se conhecer melhor a relagcdo entre os sinais observados nos

espectros e as propriedades agronémicas

Palavras-chave: matéria organica, solo, fluorescéncia, efluente, tratamento de esgoto, agua do

solo, capim-Bermuda



ABSTRACT

In face of recent studies on climate changes, the concern about sharing availability of water
resources is increasing, stimulating research about methods of water reuse. Among these
methods, the use of treated sewage effluent (TSE) for irrigation of agricultural crops presents
several advantages, such as supplying water for plants, providing essential nutrients for its
development, avoiding effluent spillage in the water stream and it might be also considered a
supplementary treatment to treated sewage effluent. In the mean time, the impact the effluents
might cause on tropical soils, requires further study. In this way, some research on the reuse of
water-experimental-field is being carried out in Lins(SP) since 2002. The main objective of
this research is to reuse the effluent water to irrigate crops in a sustainable way. Among the
studied crops, the planted area with Tifton 85 Bermudagrass was selected in order to develop
this Study. The experimental layout was of randomized complete blocks and composed of
three treatments, four repetitions and the period of the experiment in the field was carried out
from June 2007 to June 2009. The treatments applied were SI: without irrigation and without
fertilization, the reference treatment, E66 — irrigated with TSE and fertilized with 343 kg ha™
year ammonium nitrate, 416 kg ha™ year of K,0 and 140 kg ha™ year™ of P,Os, and W100
— irrigated with drinking water and fertilized with 520 kg ha™* year* ammonium nitrate, 416
kg ha™* year™ of K,0 and 140 kg ha™ year™ of P,Os. The soil mineralogy that was determined
by X-ray diffraction, Thermogravimetric analysis and Diffuse reflectance spectroscopy, was
simple, mainly characterized by Kaolinite, gibbsite, goethite and hematite. The soil water was
collected by suction lysimeter and showed a strong correlation (0,93) between NO," and NO3
values and lower correlation, but still noticeable, between depth and K*, Na* e NOs", Cl e F,

Cl e SO,*. Regardless the high concentration of dissolved organic carbon and ammonium of



the effluent, the correlation between those component was negative (0,40) strengthening
previous studies which showed that high concentration of NH," promote a high
microbiological activity, resulting in quick oxidation of the ammonium in nitrate and
subsequent absorption of this specie by plants. In the soil, concentrations of carbon were low
(lower than 1%) for the irrigated soils (E66 and W100) and for the reference (SI) soil, and
those values decreased according to the depth. The soils samples of SI and E66 were
separated in density fractions. The fractions obtained were: dentisy <1,6 free, composed of
plant fragments poorly decomposed; density >2 is composed by the mineral phase; The
fraction of densities <1,6 occ, 1,6<d<1,8; 1,8<d<2,0 was composed by plant fragments
incrusted by minerals . In both soils more than 60% of the carbon was associated with the
mineral phase, mainly composed by highly humified organic matter and microbial product.
The results obtained from &C isotopic ratio analysis of total soils failed to prove the
influence of the effluent, but showed irrigation promoted aggregate destabilisation. This
observation was confirmed by the comparison of the humification indices of density >2
fractions, which were calculated from the carbon concentrations and Lazer induced
fluorescence intensities. The fluorescence spectres of organic matter extracted by NaOH 1
mol L™ and treated parallel factor analysis (PARAFAC) algorithm, permits the identification
of 3 components: the first associated to protein, the second to humic acid and the third to
fulvic acid. Regardless the difficult interpretation of the results due to the probable non-
homogeneity of the extraction, they indicate a transfer of solute organic matter from
superficial to deeper layers of the soil. The analysis of the results obtained allows us to
conclude: (i) the decrease of the soil carbon on irrigated soils and the increase of the
humification of the mineral associated organic matter are caused mainly by the destabilization
of aggregates due to high concentration of Na* in the effluent and drinking water. The control

of the sodification process is fundamental to maintain soil organic matter characteristic, as



well as the soil hydraulic conductivity. Differences in the behavior of the soil organic matter
from effluent irrigated soil and drinking water irrigated soil were not observed. This shows
that the changes are due to irrigation with sodic water and not specifically to waste water
treatment plant effluent irrigation. The control of the sodification process is fundamental to
maintain the soil organic matter characteristic, as well as the soil hydraulic conductivity. (ii)
Differences in the behaviour of the soil organic matter between effluent irrigated soil and
drinking water irrigated soil were not observed. This shows that the changes are due to the
irrigation with sodic water and not specifically to the irrigation with waste water treatment
plant effluent. (iii) the fluorescence utilized to characterized the organic matter apparently
showed sensitiveness to monitor MOS variations. However, further study is essential in order

to understand the relationship among the observed scope and agronomic properties

Keywords: organic matter, soil, fluorescence, effluent, sewage treatment, soil water,

Bermudagrass



RESUME

Devant les récentes études sur les changements climatique, la préoccupation au sujet de la
répartition et de la disponibilité des ressources hydriques est chaque jour plus grande,
stimulant la recherche sur les méthodes de réutilisation de l'eau. Entre ces méthodes,
l'utilisation d'effluent de station de traitement des eaux usées (EST) pour l'irrigation des
cultures agricoles présente plusieurs avantage comme, par exemple, subvenir au besoin en eau
des plantes, fournir les nutriments essentiels a leurs développement, empécher que ces
effluents soient jeté dans les plans d’eau, ou encore pour servir de traitement complémentaire
de l'effluent. Cependant, I'impact sur les sols tropicaux de l'utilisation des effluents dans
I'irrigation agricole a besoin d'étre mieux connu. Ainsi, depuis 2002, des recherches ont été
réalisé dans la zone expérimentale de réutilisation des eaux usées de Lins (SP) avec pour
objectif de déterminer la viabilité de l'utilisation d'effluent de station de traitement des eaux
usees pour l'irrigation agricole. Entre les cultures étudiées, le capim-Bermuda Tifton 85 a été
sélectionné pour cette étude de doctorat, et I'objet de la recherche a été d'évaluer les effets de
I'irrigation avec l'effluent sur la matiére organique du sol. Le dispositif expérimental était en
blocs aléatoires avec 3 traitements, 4 répétitions et une période expérimentale de juin 2007 a
Juin 2009. Les traitements évalués furent SI: non irrigué et non fetilizé, E66, irrigué avec
I'EST, et fertilizé avec 343 kg ha-1 an-1 de nitrate d'ammonium, 416 kg ha™ an™ de K,O et
140 kg ha™ an™ P,0s et W100, irrigué avec de I'eau potable et fertilizé avec 520 kg ha™ an™
de nitrate d'ammonium, 416 kg ha® an™ de K,O et 140 kg ha® an™ P,Os. La minéralogie
déterminé par diffraction de rayon-X, analyse thermodifférentiel, et par spectroscopie par
réflectance diffuse, c'est montrée simple, principalement caractérisée par la présence de

guartz, kaolinite, gibbsite, goethite et hematite. Les eaux de sol ont été collectées avec des



lysimétres a succion et il a été observé une forte corrélation (0,93) entre les valeurs de NO,™ et
de NOgj, et des coefficients de corrélations plus bas mais, néanmoins significatif, entre la
profondeur et K*, Na* e NO3', CI" e F, Cl" e SO,*. Malgré les hautes concentrations en
carbone organique dissout et en ammonium, la corrélation entre ces deux composés a été
négative (0,40), renforcant les études antérieurs qui montrent qu'une forte teneur en NH4"
favorise une forte activité microbienne, résultant en une rapide oxydation de I'ammonium en
nitrate qui est alors absorbé par les plantes. Dans le sol, les teneurs en carbone ce sont
montrées basses (inferieur a 1%) pour les sols irrigués (E66 et W100) et pour le sol de
référence (SI), ces valeurs diminuant avec la profondeur. Le stock de carbone des sols irrigues
a été inferieur au sol de référence. Les échantillons de sol des traitements Sl et E66 ont été
soumis a une séparation par densité, définissant les fractions: densité <1,6 libre, composée de
restes de plantes peu décomposés; densité >2, représentant la phase minérale; et les fractions
de densité <1,6 occ, 1,6<d<1,8, 1,8<d<2,0, composées de fragments de plantes couverts par la
phase minérale. Il a été observé que dans les 2 sols, plus de 60% du carbone était associé a la
phase minérale, étant principalement composé de matiere organique trés humifiée et de
matiére organique associée a l'activité des micro-organismes. Les résultats obtenu avec
I'analyse du rapport isotopique du C ( 613C), dans les sols entiers n'ont pas montré d'influence
de l'effluent, mais ont montré que l'irrigation a favorisé la déstructuration des agrégats. Ces
observations ont été confirmées par la comparaison des indices d'humification des fractions de
densité supérieur a 2, calculés a partir des teneurs en carbone et des intensités de fluorescence
induite par laser. Les spectres de fluorescence de la matiére organique extraite par une
solution de NaOH 1 mol L™, et traités avec la méthode mathématique PARAFAC, ont permis
d'identifier trois composés: le premier associé aux proteines, le deuxiéme associé aux acides
humiques, et le troisiéme associé aux acides fulviques. Malgré que linterprétation des

résultats ait été difficultée par la probable inhomogénéité de l'extraction de la matiere



organique, ils ont indiqué un transfert de la matiére organique labile des couches supérieures
aux couches inférieures du sol. L'analyse conjointe des résultats obtenus a permis de conclure
que: (i) la diminution du stock de carbone des sols irrigués et l'augmentation du degrés
d'’humification de la matiere organique du sol associée a la fraction minéral sont
principalement des conséquences de la destabilisation des agrégats due aux fortes teneurs en
sodium de l'effluent et de I'eau potable. Le contrle des processus de sodification est
fondamental pour maintenir les caractéristiques de la matiére organique du sol et la
conductivité hydriques; (ii) il n'a pas été observé de différences entre le comportement de la
matiére organique du sol irrigué avec effluent de station de traitement des eaux usées et celle
du sol irrigué avec l'eau potable. Ceci met en évidence que les altérations de la matiere
organique du sol sont dues au processus dirrigation avec des eaux sodiques et non
spécifiqguement a l'utilisation de I'effluent de station de traitement des eaux usées; (iii) les
techniques de fluorescence utilisées pour chartériser la matiére organique du sol ce sont
montrées suffisamment sensible, mais il est cependant nécessaire d'approfondir la relation

entre les signaux observés et les propriétés agronomiques.

Mots clefs: matiére organique, sol, effluent, traitement des eaux usées, eau du sol, capim-

Bermuda



1 Introducéo

As mudancas climaticas bem como o desenvolvimento crescente da populagéo
mundial levam cada vez mais a preocupacgdes sobre a disponibilidade, a reparticdo e o uso dos
recursos hidricos. Recentemente, um grupo de cientistas em um férum internacional sobre as
mudangas climaticas, publicou os resultados de um estudo criterioso sobre o tema
(INTERGOVERNMENTAL PANEL ON CLIMATE CHANGE, 2007). O relatorio
demonstrou que para o proximo século a temperatura media mundial vai se elevar em até 6°C
provocando o aumento na intensidade e na duragdo das secas. Mais especificamente, as
regides sub-tropicais do Brasil enfrentardo uma diminuicdo nas quantidades de precipitagdes

que poderéo chegar a 20%.

Além dos problemas econémicos, ecoldgicos e de salde, a escassez dos recursos
naturais e a diminuicdo do acesso a agua, também provocardo inseguranca e conflitos
violentos em vérias partes do mundo (GLEICK et al., 1994; HOMMER-DIXON, 1994;
HENSEL et al., 2006; INTERGOVERNMENTAL PANEL ON CLIMATE CHANGE, 2007).
Essas constatacBGes levam os cientistas a intensificar as pesquisas sobre novas fontes de dgua

potavel e métodos de reuso de agua.

A titulo de exemplo pode ser citado a dessalinizacdo da agua do mar como fonte de
agua potavel (MISRA, 2007; REDDY & GHAFFOU, 2007) e como métodos de reuso de
agua, o uso de aguas de chuvas e de aguas cinzas, para utilizacdo em descargas de vasos
sanitarios (FRIEDLER & HADARI, 2006; GHISI et al., 2006; GODDARD, 2006; GHISI et
al., 2007a; GHISI et al., 2007b; KIM et al., 2007; VILARREAL & DIXON, 2007), o uso de
efluente de lavagem de recintos de animais (ALI et al., 2006; ALI et al., 2007), de culturas de
peixes (CASTRO et al., 2006) e os efluentes de estacbes de tratamento de esgoto para

irrigagdo de culturas agricolas (AL LAHHAM et al., 2003; SINGH & BHATI, 2005;



JANOSOVA et al., 2006; PETALA et al., 2006; SHARMA & ASHWATH, 2006).

No tocante a este Gltimo método de reuso de &gua, a irrigacdo com efluentes de
estacao de tratatamento de esgoto € economicamente interessente, pois além de economizar 0s
recursos hidricos de qualidade para irrigar culturas agricolas, fornece parte dos nutrientes
essenciais para as plantas. Além disso, o sistema solo-planta atua como “filtro vivo” 0 que
permite também minimizar o uso de sistemas de tratmento de esgotos terciarios que, em geral,
sdo de alto custo. Entretanto, apesar dos aspectos favoraveis, os teores elevados de sodio e a
adicdo de matéria organica e nitrogénio, podem alterar, por vezes, negativamente a estrutura e

a fertilidade do solo. (FEIGIN et al., 1978; BOND, 1998).

Dentro do intuito geral de avaliacdo da sustentabilidade da irrigacdo de cultutras
agricolas com efluentes de estacdo de tratamento de esgotos (EETE), foi objetivo do presente
trabalho caracterizar a matéria organica dos solos irrigados (EETE e dgua potavel) e compara-

la aguela do sistema sem irrigacéo.



2 Revisao de liteiratura

2.1 Efluentes de estagdo de tratamento de esgoto
Com o crescimento constante da populacdo mundial, o uso de efluentes de estacdo de
tratamento de esgoto domestico (EETE) para irrigacdo tornou-se uma via particularmente
interessante, tanto economicamente, quanto ecologicamente (LUBELLO et al., 2004). O
tratamento de esgoto através de processos bioldgicos, cada vez mais utilizado em cidades

brasileiras, gera dois subprodutos: o lodo de esgoto e o efluente.

O lodo de esgoto (LDE) é um residuo semi-solido com altos teores de matéria
organica, nitrogénio e fosforo (FUENTES et al., 2007; SINGH & AGRAWAL, 2007) que,
qguando aplicado ao solo, melhora suas caracteristicas fisicas e quimicas (SILVEIRA et al.,
2003; VEERESH et al., 2003a). Essas caracteristicas, somadas as grandes quantidades
produzidas anualmente, fazem dele um produto muito interessante para a adubacéo de solos
agricolas (FUENTES et al., 2007). Entretanto, esse produto contém, em geral, altos teores de
metais pesados (sobretudo esgotos com importante contribuicdo industrial), que podem se
acumular no solo, sendo toxicos para as plantas ali cultivadas. Se as plantas por um lado nédo
morrem, por outro elas podem constituir grave ameaca a cadeia tréfica. (VEERESH et al.,

2003b; FORSBERG et al., 2006; WALTER et al., 2006; SINGH & AGRAWAL, 2007).

O efluente é também rico em nitrogénio e fosforo, e eventualmente, em matéria
orgénica e, geralmente, apresenta baixa concentracdo em metais pesados (CAMERON et al.,
1997; BOND,1998; KARVELAS et al., 2003). Apesar dessa vantagem, a maior parte dos
EETE ¢ atualmente langada nos corpos hidricos (rios, lagos, mares) ocasionando problemas
de saude, de eutrofizacdo das aguas e aumento da populacdo de algas, devido a presenca de
patdgenos e de macronutrientes, respectivamente (BOND, 1998; VALIELA et al., 2000a;

VALIELA et al., 2000b; CLOERN, 2001; ARANDACIREROL et al., 2006; TOZES, 2006).



Entretanto, paradoxalmente, a agricultura utiliza 70% da agua consumida mundialmente (essa
porcentagem pode ultrapassar 90% em alguns paises) (WORLD HEALTH ORGANIZATION,

2006) e a maior parte dos adubos produzidos.

Nesse contexto, o uso do EETE apresenta varias vantagens. Economicamente, a
producdo de EETE é, geralmente, constante e fiavel e permite reduzir os custos de
fertilizantes podendo levar a economia, em alguns casos, de 80%, na adubacdo nitrogenada
via fertilizante mineral (FEIGIN et al., 1991; AL LAHHAM et al., 2003; FONSECA, 2005;
FONSECA, 2007; QADIR et al., 2007). Além disso, o sistema solo-planta atua como filtro
removendo 0s nutrientes, poluentes e organismos patogénicos que s6 um tratamento de esgoto
terciario, de alto custo, conseguiria remover eficientemente (BOUWER; CHANEY, 1974;

TOZES, 2006).

Ecologicamente, a utilizacdo de EETE na irrigacdo reduz a sua disposicdo em
ecossistemas sensiveis, diminui os riscos de poluicdo, reduz o consumo de agua para irrigacao
e contribui para a recarga de aquiferos (U.S. ENVIRONMENTAL PROTECTION AGENCY,
2004). Entretanto, a aplicagdo dos EETE no solo ndo deve ser feita indiscriminadamente e, se
0 processo ndo for cuidadosamente manejado e monitorado, as caracteristicas quimicas e
fisicas do solo podem ser alteradas (BOUWER; CHANEY, 1974; FEIGIN et al., 1991). Os
EETE contém, geralmente, altas concentragcdes de sais que podem se acumular na zona
radicular pela evapotranspiracdo e também prejudicar o crescimento das plantas em solos mal

drenados (BOND, 1998).

O sadio presente em altas concentracdes € um dos maiores problemas da irrigacao
com EETE. O aumento de sodio no solo provoca a expansao e a dispersédo das argilas devido
a substituicdo de cations bivalentes pelo ion Na®, monovalente e de grande esfera de
hidratagdo (SUMNER, 1993; HALLIWELL et al., 2001). Esses fendmenos provocam a

obstrucdo gradual dos poros e a reducdo da condutividade hidrica (SUMNER, 1993;



EMONGOR; RAMOLEMANA, 2004; GONCALVES, 2005; BAGARELLO et al., 2006;
GLOAGUEN, 2006; GHIBERTO et al., 2007), ocasionando diminuicdo da condutividade
hidraulica, impermeabilizacdo do solo, escoamento superficial e erosdo do solo, e decréscimo
na aeracdo do solo (LADO et al., 2004; REICHARDT & TIMM, 2004; FETTER, 1993; MC

BRIDE, 1997).

Os elementos quimicos podem ser lixiviados pela introducdo do acido carbénico
(H,CO3, HCO3) e da matéria organica pouca humificada (fragmentos celulares, exudatos
metabolicos, entre outros) carregados pelo EETE (BOUWER; CHANEY, 1974). Atuando
sobre o pH, o primeiro modifica o equilibrio das reacdes de oxido-reducdo, liberando os
elementos precipitados ou adsorvidos na superficie dos minerais e da matéria organica
(ROBERT, 1996; HELMKE, 2000; BRADY; WEIL, 2002). No segundo caso, a matéria
organica pouca humificada, por ser uma fonte de energia facilmente acessivel, é rapidamente
degradada pelos microrganismos do solo, levando a um aumento de populacdo. Este aumento
da atividade microbiana estimula a degradacdo da matéria orgénica endogénica (BOUWER,;
CHANEY, 1974). A degradacgdo dos dois tipos de matéria organica libera dioxido de carbono
assim como compostos carbonicos de baixo peso molecular que, por quelagdo, formam
complexos sollveis com os metais, levando a sua lixiviagdo (STEVENSON, 1994; ROSE et

al, 1998; DARBAN et al, 2000; MARTINEZ et al, 2001; BRADY; WEIL, 2002).

Outro problema na utilizacdo de EETE na irrigacdo é o manejo dos nitratos que podem
contaminar as aguas subterraneas (QUIN & FORSYTHE, 1978; LINDEN et al., 1981;
FEIGIN et al., 1991; EMONGOR; RAMOLEMANA, 2004; CHOI et al., 2007). Além dos
problemas de eutrofizacdo resultantes da descarga nas aguas superficiais (BOND, 1998;
VALIELA et al., 2000a; VALIELA et al., 2000b; CLOERN, 2001; ARANDACIREROL et al.,
2006; DAVIDSON et al., 2006). O nitrato (NO3’) é altamente prejudicial a saide humana,

particularmente para mulheres gravidas e criancas (WORLD HEALTH ORGANIZATION,



2006). Por esse motivo, a Organizacdo Mundial da Saude recomenda ndo ultrapassar 50 mg
L™ de NO; nas &guas destinadas ao consumo humano e o monitoramento cuidadoso das

aguas subterraneas (WORLD HEALTH ORGANIZATION, 2006).

Os virus, bactérias, protozoarios e helmintos sdo as formas mais comuns de patdgenos
presentes nos EETE (TOZES, 2006). Esses microrganismos podem apresentar riscos a saude
humana, pelo contato direto com o efluente (DERRY et al., 2006; QADIR et al., 2007), aos
usuarios de aguas contaminadas pelos patdgenos devido ao escoamento superficial dos
campos irrigados com EETE (TOZES, 2006; SERVAIS et al., 2007) ou aos consumidores de
frutas e legumes que receberam o efluente (AL-LAHHAM et al., 2003; EMONGOR;

RAMOLEMANA, 2004).

Portanto, se a utilizacdo do EETE na agricultura apresenta inimeras vantagens, 0 seu
uso necessita ser monitorado para ndo induzir mudancas fisicas, quimicas e bioldgias adversas

ao sistema solo-planta-agua.

2.2 Matéria organica do solo
O solo, com 2000 petagramas de carbono, é o segundo maior reservatorio deste
elemento na Terra (HOUGHTON, 2003). A maior parte deste carbono esta presente na forma

de matéria organica.

O termo matéria organica do solo (MOS) se refere ao conjunto de compostos
organicos presentes no solo. Ele engloba a liteira, a biomassa microbiana, as raizes, as

enzimas, 0s compostos organicos dissolvidos e o humus.

A MOS é fonte de nutrientes para a biota, além de ser importante para 0 ambiente no
combate ao aquecimento global e, desta forma, possui importancia econémica no mercado do

carbono (BALDOCK; NELSON, 2000). Ela favorece a retencdo da agua, modifica a



capacidade de troca catiénica do solo e contribui para retencdo/eliminacdo dos poluentes.

O processo de formacdo da matéria organica do solo (MOS) comeca com a sintese de
matéria organica a partir do CO, atmosférico durante o processo de fotossintese que ocorre
nos vegetais. Neste processo, o dioxido de carbono é transformado em um aculcar simples, a
glucose (CsH120¢), que é usada como fonte de energia pela planta ou convertida em peptideo
e estruturas mais complexas tais como proteina, amido, lignina, etc. (CAMPBELL, 1995;

BALDOCK; NELSON, 2000)

O carbono assim fixado ao longo do crescimento da planta é depois depositado
(folhas) ou incorporado (raizes, exsudato das raizes) no solo durante o crescimento e a morte
do vegetal. Esse material torna-se, entdo, uma fonte de nutrientes para os organismos do solo
que vdo decompb-lo, transforméa-lo e assimila-lo. Entretanto, é preciso ressaltar que o papel
destes organismos, que apresentam funcdes diferentes, ndo €é somente limitado a
mineralizacdo da matéria organica, mas envolve também a reducdo do tamanho das particulas
da liteira, o transporte, a redistribuicdo da MOS e a translocagdo dos microrganismos. Toda a
cadeia produz formas mais complexas a base de carbono, tais como quitinas, proteinas,

polissacarideos, etc (BALDOCK; NELSON, 2000).

As bactérias e os fungos sdo 0s grupos mais importantes na decomposicdo da MOS,
pois produzem compostos extracelulares que auxiliam na formacéo dos agregados do solo e
grupos especializados que promovem a ciclagem do nitrogénio. Os fungos, particularmente
eficazes na degradacdo de compostos resistentes como a lignina, participam também da
agregacdo e do enriquecimento em MOS por meio de suas hifas e dos exudatos a que d&o
origem (OADES, 1989; OADES; WATERS, 1991). Minhocas, além de criar macroporos que
aumentam a infiltracdo da agua e a aeracdo, adicionam secrecOes e bactérias, e modificam a
reparticdo da matéria orgéanica no solo. Protozoarios, artropodes e nematdides aceleram a

decomposicdo ao consumir residuos vegetais, fungos e bactérias (BALDOCK; NELSON,



2000).

Para melhor entender o processo de formacdo da MQOS, varios autores usaram a
técnica de ressonancia magnética nuclear e observaram a diminuicdo dos grupos O-alkil e o
enriquecimento de grupos carboxil, metoxil, fenolyc e alcil com o aumento do grau de
humificacdo da matéria organica. Assim, chegaram a conclusdo que os componentes mais
facilmente degradaveis (aglUcares, aminoacidos, proteinas) sao primeiramente decompostos
pelos organismos levando a um aumento da concentracdo dos componentes mais resistentes,
tais como a lignina ou a celulose (GOLCHIN et al., 1994a; ZECH et al., 1997). Entretanto,
outros estudos revelaram que a matéria organica ndo se acumula indefinidamente no solo, mas
que chega a um equilibrio que é dependente tanto de fatores inerentes a matéria organica

como a fatores externos.

Além da quantidade de material que entra no ciclo, a flora e a fauna determinam
também a qualidade da MOS. As plantas, ainda que constituidas dos mesmos componentes, 0s
contém em propor¢des muito variaveis dependendo da espécie considerada e, obviamente,
essas variacOes na qualidade do material de entrada refletem nas taxas de humificacdo e de
mineralizacdo (KONONOVA, 1966). Por exemplo, lignina e celulose sdo altamente
recalcitrantes a mineralizacdo, enquanto proteina e carboidratos sdo fontes de nutrientes
prontamente disponivel para o ambiente. Stevenson (1994) ressalta que a falta de um dos
nutrientes essenciais (nitrogénio (N), fosforo (P), enxofre (S)) limitara a quantidade de himus
estavel que serd sintetizado. Zech et al. (1997) baseando-se na razdo C/N chegaram a mesma

conclusao.

O clima é outro fator que influi na matéria organica do solo, pois condiciona em
grande parte a umidade, a temperatura e as radiacdes solares. Esses trés parametros, além de
contribuirem para a selecdo das especies presentes numa zona geogréafica, condicionam a

atividade dos organismos. Portanto, na auséncia de limitagdes de nutrientes, a producao



vegetal é determinada pelo clima (STEVENSON, 1994; CAMPBELL, 1995). Estudando a
degradabilidade do carbono organico em solos nos quais foram adicionadas quantidades
conhecidas de matéria organica a fim de se obter texturas diferentes, Thomsen et al. (1999)
demonstraram que a atividade microbiana de decomposicdo € altamente correlacionada ao
volume de agua do solo. Sollins et al. (1996) em uma revisdo sobre os mecanismos de
controle da estabilizacdo/desestabilizacdo da matéria organica do solo ressaltam também a
importancia da umidade e da temperatura nas atividades microbianas e enzimaticas.
Guggenberger et al. (2001) discutindo sobre o efeito do gradiente climatolégico na Sibéria
concluiram que o frio, através de sua influéncia na vegetacédo, impacta também a qualidade da

matéria organica.

A estabilizacdo da MOS pelas interacdes com a fracdo mineral do solo é um fato bem
conhecido. A adsorcdo da matéria organica aos argilominerais é efetuada por troca catiénica,
por ligacdo hidrofobica no caso de minerais ja cobertos por matéria organica, ou pela
formacdo de pontes por cétion polivalente (Ca**, Mg?*,...) (SOLLINS et al.,1996; ZECH et
al., 1997). Nos solos tropicais, onde os ¢xidos de ferro e de aluminio sdo abundantes, as
interacbes ocorrem principalmente por atracdo eletrostatica, por ponte de hidrogénio e por

reacao de troca de ligante (OADES, 1989; WAGAI & MAYER, 2007).

A estrutura do solo também controla os processos bioldgicos pela incorporacdo do
material organico aos agregados (GOLCHIN et al., 1994a; GOLCHIN et al., 1995; TISDALL,;
OADES, 1982) ou pela sua retengdo nos poros menores que 1 um (ELLIOT; COLEMAN,
1988). Em ambos 0s casos, a matéria organica € fisicamente inacessivel aos organismos

decompositores.

Por expor a matéria organica do solo aos processos de decomposicdo, as praticas
agricolas e as alteragdes no manejo do solo devem ser cuidadosamente efetuadas para nao

provocar a reducdo de seu contetido (JASTROW, 1996; SIX et al., 1999).
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Historicamente a MOS foi dividida em duas categorias: as substancias ndo humicas
(20 a 30% do COS, carbono organico do solo) e as substancias humicas (SH). As substancias
ndo hdmicas, séo residuos de plantas, assim como compostos organicos bem definidos, tais
como 0s aminoacidos, a lignina, os aclcares, os carboidratos e os acidos nucléicos. As
substancias humicas sdo subprodutos da decomposicdo das primeiras, e compostos
sintetizados pelos microrganismos. So altamente resistentes aos ataques dos microrganismos,
possuem alto peso molecular, cor escura, estrutura ndo definida e sdo heterogéneas

(STEVENSON, 1994; BRADY; WEIL, 2002).

Na prética, os componentes das SH foram classificados em funcéo de sua solubilidade
na solucdo usada para extracdo. Foram definidos trés tipos de compostos: i) os acidos
falvicos, soltveis em solugdo acida e em solugdo basica; ii) os acidos humicos, sollveis em
solucdo basica e insolGveis em solucdo acida; e iii) as huminas, insoltveis em solugédo basica.

(STEVENSON, 1994)

O primeiro conceito sobre as SH considerou-as como polimeros macromoleculares
formados pela condensacgdo de diversos compostos tais como aminoacidos, lignina, celulose,
acucares (KONONOVA, 1966; SCHULTEN, 1995) e levou a modelos complexos de
macromoleculas, e as seguintes defini¢bes: (i) as substdncias humicas sdo materiais
polieletrdlitos, de cores escuras, parcialmente aromaticas, &cidas, hidréfilas, molecularmente
flexiveis, (SCHNITZER, 1986); (ii) as substancias humicas sdo uma categoria geral de
substancias organicas ocorrendo naturalmente que podem ser, geralmente, caracterizadas
como sendo de cor amarela até negra, de peso molecular elevado e refrataria (AIKEN, 1985).
Entretanto, com o desenvolvimento de técnicas analiticas e novos resultados, outro conceito
foi estabelecido para as substancias himicas (PICOLO et al., 1996; PICOLO, 2001), sendo

estas descritas como uma associacao supramolecular de moléculas heterogéneas relativamente
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pequenas, unidas por ligacfes fracas como é o caso das interagdes de Van Der Waals, -,

CH-n. (PICOLO et al., 2002; PICOLO et al., 2003)

A importancia da matéria organica como fonte de nutrientes € conhecida desde a antiguidade,
tanto é que os romanos ja julgavam a qualidade da terra pela sua cor (KONONOVA, 1966;
WAKSMAN, 1938). Atualmente sabe-se que a matéria organica do solo é o maior

reservatoriode N, Pe S.

Stevenson (1994) observou que o valor médio da razdo C/N/S para solo sob florestas e
pastagens € de 200:10:1, enquanto a propor¢do de C/N/P/S para solos agricolas é
140:10:1,3:1,3. Os nutrientes podem estar presentes como parte das estruturas das moléculas
organicas (N, P, S), na forma de cétions trocaveis (Ca, Mg, K,..), ou ainda, complexados na
matéria organica (Cu, Fe, Zn,...), sendo lentamente liberados atraves dos processos biologicos
e fisico-quimicos da mineralizacdo. Mais de 90% do nitrogénio presente no solo esta na forma
organica (CHAPMAN et al., 2001), sendo que 40 a 50% sdo parte de compostos quimicos
bem definidos e facilmente degradaveis tais como os aminoacidos (STEVENSON, 1994). O
fosforo esté presente principalmente na forma de inositol fosfato (2 a 50%), fosfolipideo (1 a

5%) e acido nucleico (0,2 a 2,5%). (BALDOCK; NELSON, 2000)

O humus geralmente contribui com 25 a 90% no poder de adsorcdo de cations na
superficie dos minerais dos solos e retém de forma facilmente trocivel os nutrientes potassio,
magnésio, calcio, etc. (BRADY; WEIL, 2002). Esse efeito é particularmente importante em
solos altamente intemperizados, ricos em caolinita e oxidos e Oxi-hidroxidos de ferro e

aluminio com baixa capacidade de troca cationica (ZECH et al., 1997).

A mateéria organica, através da variedade dos grupos acidos e basicos, € responsavel
por uma grande parte da capacidade de tamponamento do pH nos solos. A presenca de grupos
funcionais possibilita também reacdes de complexacdo com céations (BALDOCK; NELSON,

2000).
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Azevedo et al. (2001) estudando a camada de 0-20 cm de solos Aluvial, Glei pouco
Humico, Glei HUimico e Organico artificialmente drenado, demonstraram por meio dos
parametros das isotermas de Freundlich e Langmuir que a matéria organica esta
correlacionada a quantidade de boro retido no solo. Além dos metais, a matéria organica esta
também envolvida na retencdo de moléculas toxicas como os pesticidas e herbicidas. Fuscalo
et al. (1999) estudando a persisténcia dos herbicidas Atrazine, Metribuzin e Sinazine na
camada 0-15 cm de dois solos do sudeste da Provincia de Buenos Aires, Argentina,
demonstraram que a adsorcdo dos herbicidas aumenta com maiores teores de matéria
organica, diminuindo assim suas persisténcias. Resultados semelhantes foram publicados
sobre os herbicidas Imazaquin em Latossolo Vermelho distréfico sob plantio direto e
convencional (OLIVEIRA et al., 2004), Acido 2,4-Dichlorophenoxyacetic em Latossolo Roxo
(PRADO et al., 2001), ou ainda Acetochloro em Argissolo Vermelho distréfico (FERRI et al.,

2005), esse ultimo se ligando preferencialmente as huminas.

A formagdo e a estabilidade de agregados dos solos séo favorecidas, principalmente,
pelas substancias produzidas durante a decomposi¢do da MOS. No conceito da hierarquia dos
agregados de Tisdall e Oades (1982), os diferentes agentes de ligacdo atuam em diferentes
estagios de agregacdo. Esses agentes foram classificados como transitorios (polissacarideo
derivado das plantas e dos microrganismos), temporarios (raizes, hifa de fungo) e persistentes
(matéria organica num estado avancado de humificacdo, complexos de cétions polivalentes).
Os agregados de tamanho inferiores a 20um e as particulas primarias sao ligados entre si por
agentes persistentes em agregados de tamanhos inferiores a 250um. Estes ultimos sdo ligados
por agentes transitorios e temporarios em agregados de tamanhos superiores. Oades e Waters
(1991) modificaram esta classificagdo, sendo a proposta por estes autores a utilizada
atualmente. Nesta nova classificacdo, os agregados de tamanho superior a 250um foram

denominados macroagregados e sua integridade ¢ mantida pelas raizes das plantas. Quando as
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raizes morrem e se decompdem, os macroagregados perdem a estabilidade passando a
agregados menores com tamanhos compreendidos entre 250 e 20um denominados
microagregados. A fracdo dos agregados compreendida entre 250 e 20um foi inicialmente
dividida em duas (WATERS & OADES, 1991): agregados compreendidos entre 250 e 90um e
entre 90 e 20um. A fracdo entre 250 e 20um é muito mais estavel que os macroagregados. Os
residuos de plantas servem de nudcleos para microagregados que os protegem de uma
degradacdo répida. Os cimentos dos microagregados sao, principalmente, produtos da
decomposic¢do dos nucleos organicos. Nos agregados inferiores a 20um, até os produtos mais
recalcitrantes, como a lignina, sdo decompostos restando, em sua maior parte, argila, éxidos
de ferro e aluminio. Neste caso, a matéria organica contida nestes agregados inferiores a

20um ¢é composta principalmente por produtos dos microrganismos.

Golchin et al. (1994b) e Golchin et al. (1995), separando os agregados por diferenca
de densidade e analisando a matéria organica a partir de técnicas de ressonancia magnética
nuclear, mostraram que a matéria organica contida nos agregados mais estaveis sdo de um
lado mucilagens e metabolitos produzidos pelos microrganismos durante a decomposicéo de
residuos de plantas e nucleos organicos, esses produtos tendo um papel de cimento entre
particulas, de outro lado compostos humificados caracterizados por alta precentagem de cilcos
aromaticos. Os estudos citados por Von Litzow et al. (2007) relacionam a matéria organica
mais evoluida, portanto com maior grau de humificacdo, aos agregados de tamanho menor e

de densidade maior.

2.3 Resumo das caracteristicas do solo, solucédo do solo e efluente a partir

de trabalhos anteriores realizados na area de estudo.
A area experimental localizada no municipio de Lins (49°50°W e 22°21°S), Estado de

Sé&o Paulo, utilizada para o desenvolvimento deste trabalho vem sendo estudada desde o ano
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2000, sendo que varias pesquisas com objetivos distintos foram ali conduzidas. Sera
apresentada uma revisdo sobre os principais resultados obtidos nestas pequisas visando
contextualizar o presente trabalho, no que diz respeito a area cultivada com capim-Bermuda

Tifton 85 que sera objeto deste doutorado.

Os trabalhos realizados na area cultivada com capim-Bermuda Tifton 85 tiveram como
objetivos verificar a possibilidade do uso do efluente como fonte alternativa de agua e
nitrogénio, avaliar as alteracGes em propriedades do solo e efeitos na microbiota em razdo da
irrigacdo com EETE (FONSECA, 2005; FONSECA et al., 2007; NOGUERIA et al., 2005;

NOGUEIRA, 2008; SANTOS, 2008).

A regido de estudo faz parte do Planalto Ocidental Paulista que ocupa cerca de 50% do
Estado de S&o Paulo sendo o relevo, de modo geral, suave a levemente ondulado, exceto nas
proximidades das cuestas basalticas. A area experimental esta inserida na Formacao
Adamantina (Cretaceo Superior), pertencente ao Grupo Bauru na bacia sedimentar do Parana,
localmente caracterizada por um banco de arenito de granulagdo fina a muito fina,

moderadamente selecionado, com espessura superior a trés metros (IBRAHIM, 2002).

O clima da regido é classificado como Cwa, caracterizado como mesotérmico de
inverno seco segundo a classificacdo de Koppen. A temperatura anual média varia entre 18°C
e 22° C e a precipitacdo anual entre 1100 e 1300 mm, sendo que a precipitacdo € menor que

30 mm durante o més mais seco (IBRAHIM, 2002). (Figura 2.1).
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Figura2.1- Pluviometria e temperatura mensal média em Lins (10 ultimos anos, fonte:
http://www.cpa.unicamp.br/outras-informacoes/clima_muni_308.html).

De acordo com o mapa pedoldgico do Estado de Sdo Paulo, o solo desta regido é
classificado como Argissolo Vermelho-Amarelo distrofico, com textura argilosa e Argissolo
Vermelho distrofico e eutrofico, com textura arenosa/média, em relevo suavemente ondulado
(OLIVEIRA, 1999). Os constituintes minerais da fracdo argila sdo de baixa atividade e o
horizonte B textural situa-se imediatamente abaixo do horizonte A ou E, sendo fortemente
arenoso. Na regido de Lins os solos tém mudanca textural abrupta, conferindo maior

susceptibilidade a erosdo (OLIVEIRA, 1999).

Os solos do campo experimental constituem um sistema Latossolo (a montente) —
Argissolo (a jusante), com caracteristicas morfologicas relativamente homogéneas.
Apresentam ao longo da vertente intensa porosidade, caracterizada pelo empilhamento dos
grdos do esqueleto quartzoso, predominante, e pelo arranjo entre 0s microagregados

granulares (IBRAHIM, 2002; IBRAHIM & MELFI, 2008).

O solo onde esta sendo desenvolvido o presente estudo foi classificado como
Argissolo Vermelho distrofico Latossdlico. Sete horizontes foram identificados até a

profundidade de 210 cm. A textura € areia-franca nos horizontes A e AB e franco-argilo-
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arenosa nos demais. Os horizontes Btl a Bt3 (até 200 cm) tém estrutura em blocos
subangulares de grau moderado a fraco passando no Bw para grau fraco, que se desfazem em
agregados granulares. A macroporosidade ¢ alta em todo o perfil. Raizes foram observadas até
160 cm de profundidade, e, também, uma atividade bioldgica intensa até a profundidade de 56
cm (IBRAHIM, 2002; IBRAHIM & MELFI, 2008). A mineralogia predominantemente €
constituida por quartzo, caulinita, hematita, magnetita e/ou maghemita e illita e tem como
minerais acessorios ilmenita, zircdo, turmalina e epidoto (IBRAHIM, 2002; IBRAHIM &

MELFI, 2008).

Os estudos realizados por Fonseca (2005) e Fonseca et al. (2007) entre os anos de
2003 e 2005, visaram avaliar o potencial de utilizacdo do efluente secundario de esgoto
tratado (ESET) de origem doméstica como uma fonte alternativa de dgua e de nitrogénio ao
capim-Bermuda Tifton 85, monitorando o sistema solo-planta-agua. Para tal foram
empregados cinco tratamentos experimentais que consistiram na variacdo da dose de
fertilizante nitrogenado mineral (FNM) e irrigacdo com efluente (EO, E33, E66 e E100 -
irrigacdo com ESET e adicdo de 0, 171,6; 343,2 e 520 kg ha™ ano™ de FNM) e 4gua potével

(W100 (controle) - irrigagdo com &gua potavel e adicdo de 520 kg ha™* ano™ FNM).

Por ocasido da instalacdo do experimento, o solo apresentava caracteristicas
intrinsecas a solos altamente intemperizados: baixa fertilidade natural, baixa saturacdo por
bases nas camadas 20-100 cm, baixas concentracdes de carbono total e nitrogénio total, cargas
elétricas predominantemente negativas, baixas concentragdes de micronutrientes e elementos
toxicos A capacidade de armazenamento de agua do solo era pequena, o que implicava na

necessidade de maior freqliéncia de irrigacéo.

Os constituintes quimicos analisados nas amostras do ESET apresentaram maior
variacdo quando comparados aos da agua de abastecimento utilizada na irrigacdo. Os

constituintes do ESET variaram ao longo do ano, sobretudo na estacdo chuvosa (verdo)
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verificando-se diminuicdo em suas concentracfes devido aos efeitos de diluicdo. A irrigacdo
com ESET apresenta menor risco de sodificacdo do solo quando comparado a agua potavel de
Lins pelo fato de apresentar menor razdo de adsor¢do de sodio (RAS) e uma maior

condutividade elétrica.

Pelo fato do capim-Bermuda Tifton 85 responder linearmente até 600 kg ha™ ano™ de
FNM e a irrigacdo com ESET ter proporcionado ndo somente aporte médio de N-mineral, mas
também de outros nutrientes, o uso de doses mais elevadas de FNM associadas a irrigacdo
com ESET ocasionaram maiores rendimentos de mateéria seca (MS). Assim, observou-se que a
substituicdo da agua potavel pelo ESET, na irrigacdo do capim, pode levar a economia de 32,2
a 81,0% na dose de FNM necessaria. Comprando com outros estudos, estes rendimentos
foram altos principalmente devido ao fator irrigacdo. As freqlentes irrigacGes ocasionaram
uma baixa tenséo da agua no solo, levado ao aumento da eficiéncia de uso do N. Entretanto, o
menor rendimento obtido na auséncia de FNM demonstrou que o efluente ndo supre toda a

necessidade de N do capim.

Os tratamentos empregados ocasionaram pequenas alteragcdes do pH (menor que uma
unidade) do solo e da solugdo no solo somente na camada 0-10 cm. Devido ao pH da &gua
potavel empregada na irrigacdo do tratamento de controle W100 ser maior que o pH do ESET,
a solucdo do solo da camada 0-10 cm apresentou o maior pH. Porém, gracas ao efeito do
ESET como amenizador da acidez do solo, os pH ndo diferiram estatisticamente. Durante o
estudo, o0 solo e a solugédo do solo ainda sofreram alteracdes sazonais de pH na maior parte das
camadas devido a: (i) liberacdo de proton pelos microrganismos que atuam no ciclo do N e na
degradacdo da MOS; (ii) lixiviacdo de ions acidificagdo do solo por as chuvas; (iii) ao aporte

de HCOg3 por 0 ESET; (iv) ao baixo poder tampéo do solo estudado.

Os tratamentos ocasionaram alteracdes da acidez potencial do solo (H+Al) somente

nas camadas 0-10, 20-40 e 40-60 cm, e nas concentracdes de Al trocavel somente nas
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camadas 0-10 e 20-40 cm. Os tratamentos que receberam maiores doses de FNM

apresentaram menores valores de pH e maiores concentracdes de H+Al e Al trocavel.

Devido a o baixo rendimento de MS decorrido da auséncia de FNM que ocasionou
menor crescimento, desenvolvimento vegetal e exportacdo dos elementos, as maiores
concentracdes de Ca, Mg e K trocavel foram observadas no tratamento EO. As maiores
concentracdes de Ca, Mg, e K soltvel no extrato de saturacdo foram observadas no tratamento
EO. Os efeitos dos tratamentos nas concentraces destes elementos na solugdo do solo nédo
foram similares aos ocorridos no complexo de troca, pois foram observados baixos
coeficientes de correlacdo ou inexisténcia de correlagdo entre os parametros trocavel e

percentual trocavel com o Ca soluvel.

Sodicidade do solo

Os tratamentos empregados ocasionaram alteracGes nas concentracdes de Na trocavel
no solo e no percentual de sodio trocavel (PST) nas camadas superficiais (até 20 cm) assim
como na camada de 80 a 100 cm. Em algumas camadas as chuvas do verdo e inicio de outono
promoveram diminuicdo na concentracdo de Na trocavel e no PST. O acimulo semestral foi
inferior a 50kg ha™*, mesmo com aporte médio anual via irrigacéo variando de 569,5 a 2127,4
kg ha™*. Embora a maior parte do Na-efluente que atingiu o solo foi perdida do sistema via
lixiviagdo, as concentracfes de Na soluvel das camadas superficiais estdo grandemente

relacionadas a capacidade de extracdo deste elemento pelas plantas.

Apesar da associacdo das caracteristicas do capim-Bermuda Tifton 85 e das praticas
agrondmicas (fertilizacéo e irrigacdo) adequadas ter mantido o sistema solo-planta eficiente
para receber irrigagdo com ESET, os autores concluem que o curto prazo do experimento

impede afirmar que o sistema solo-planta suportard, em longo prazo, o elevado aporte de Na
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via irrigacao.
Foi também observado que o aumento das concentracGes de Na no solo alterarou sua
fertilidade. O Ca e o Mg foram progressivamente substituidos pelo Na, ocasionando uma

diminuicdo destes elementos, simultaneamente ao aumento do Na trocavel e soltvel, do PST e

da RAS da solucéo do solo.

Faésforo, enxofre, carbono e nitrogénio

Os tratamentos empregados ocasionaram alteracBes nas concentracdes de P, S,
disponivel nas camadas superficiais do solo. O sistema solo-pastagem atuou como “filtro -
vivo” em relagdo ao P-efluente, pois maiores doses de irrigacdo com ESET néo
proporcionaram aumento do P no solo, mas ocasionaram incremento no acumulo deste
elemento nas planta. A quantidade de irrigacdo foi o fator que controlou a quantidade de S no

capim.

Durante 0 experimento, as doses de FNM, o aporte de N-efluente, ou o tipo de &gua
empregada na irrigagdo ndo foram suficientes para ocasionar alteraces nas concentracdes de
carbono total (CT) e nitrogénio total (NT) no solo. Apesar da adicdo de FNM associada a
irrigacdo ter promovido maior rendimento de MS, o aporte de residuos orgénicos nao foi
suficiente para promover incremento nas concentragdes da MOS. A relagdo C/N diminui com

o tempo de experimentacdo, mas nao foi diferente para os tratamentos.

Na solugdo do solo, as concentragdes de N-NO3z + N-NO,", N-NH;",e N-mineral (N-
NOs + N-NO, + N-NH,") foram alteradas pelos tratamentos, principalmente na camada 0-10
cm. As maiores concentracdes de N-NO3 foram observadas nos tratamentos que receberam
doses mais elevadas de N, sobretudo, associadas a irrigagdo com ESET, e as menores

concentragdes de N-NH," foram observadas nos tratamentos que receberam maiores doses de
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irrigacao e/ou de FNM.

Micronutrientes e elementos toxicos

Os tratamentos influenciaram as concentracdes de B disponivel no solo somente na
camada 0-10 cm. Como para o B, o fato da 4gua e o ESET terem apresentado baixas
concentracgdes, a irrigacdo nao ocasionou aporte significante de Cu e Zn, ndo alterando suas
biodisponibilidades. As concentracdes de Fe, Mn, e Cr disponivel foram influenciadas pelos
tratamentos apenas nas camadas superficiais, até 20 cm. As concentracdes disponiveis de Cd,

Ni e Pb se encontravam abaixo do limite de deteccdo do método empregado.

Como conclusdo geral tem-se que o ESET pode substituir eficientemente a agua
convencional de irrigacdo em sistema de producéo de feno de capim-Bermuda Tifton 85. Essa
substituicdo pode proporcionar beneficios econdmicos e aumento da qualidade do capim.
Ainda, o ESET pode atuar como amenizador da acidez do solo. A magnitude de resposta do
capim ao ESET, bem como da economia de nitrogénio via fertilizante mineral (FNM) é
dependente da precipitagédo pluvial e da lamina de irrigacdo empregada. Assim, a substituicdo
da agua potavel pelo ESET, na irrigacdo do capim, pode levar a economia de 32,2 a 81,0% na
dose de NFM necesséria & obtengdo de altos rendimentos, sem ocasionar alteragcdes negativas
no contetido de nutrientes nas plantas e na fertilidade do solo (FONSECA, 2005 e FONSECA

et al. 2007).

O trabalho de Nogueira (2008), avaliou a dindmica do carbono e do nitrogénio e o
impacto dos manejos (irrigacdo associada a doses de fertilizante nitrogenado) sobre a

qualidade do solo por meio de estudos de indicadores microbioldgicos. Os tratamentos
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empregados para o estudo foram os mesmos ja descrito nos trabalhos de Fonseca (2005) e
Fonseca et al. (2007), acrescentando-se um tratamento que ndo recebeu irrigacdo nem
fertilizacdo (SI). Considerando os objetivos de seu trabalho, foram considerados dois anos
hidrolégicos (2004 a 2007) com as amostragens realizadas nos periodos de seca (de abril até
setembro) e chuva (de outubro até margo). Assim como apresentado anteriormente, serdo

descritos os resultados mais importantes obtidos por Nogueria (2008).

Os solidos suspensos totais contidos no efluente representaram uma entrada de 1,7 t
ha™ de carga organica no primeiro ano hidrolégico, 0,7 t ha™ no segundo ano e no terceiro
ano, sendo que 35% deste aporte correspondeu ao carbono particulado total. Entretanto, de
acordo com a fisiologia das gramineas, as entradas de C mais importantes no sistema solo
foram as provenientes da deposicao de residuos vegetais pelo capim-Bermuda Tifton 85 (6 a 9
Mg de C ha™ ano™). Os resultados sugerem também uma permanéncia desta liteira sobre o
solo relativamente pequena com valores médios de emissdo de C-CO, oriundos da
decomposicéo de 8,7 a 11,5 Mg de C ha™* ano™. Das entradas totais de C no sistema, 20 a 45%
foram do C acumulado na liteira, 48 a 64% C mineralizado (residuos de plantas

decompostos), e 2,1 a 5,3% do C organico via esgoto tratado.

A andlise das variagdes dos conteudos de carbono na fracdo estdvel da MOS
mostraram que o0s tratamentos irrigados com &gua e com efluente apresentaram um
decréscimo dos estoques de C em relacdo ao tratamento Sl. Contudo, o decréscimo nos
tratamentos irrigados com esgoto tratado foi inferior aos tratamentos irrigados com agua,
provavelmente devido a estabilizacdo do C nos complexos organominerais, como funcdo da
maior liberacdo de exsudatos organicos pelas raizes e decomposicdo de raizes mortas. Com
relagdo a composicao isotopica, os tratamentos irrigados com valores sempre menores que 0
tratamento SI sugerem uma possivel desestruturacdo dos microagregados tornando o carbono

remanescente oriundo da vegetacdo C3 pré-existente ao capim disponivel para o microbiota.
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Comparando a pratica convencional (W100) com as parcelas irrigadas com efluente ou
sem irrigacdo, nao foi observado aumento das emissdes de CO,. As emissdes de CH,, de

forma geral, foram negligiveis para os solos de todos os tratamentos.

Refletindo sobre o balanco global de C, a imobilizacdo de C (parte aérea e sistema
radicular), o acimulo de C (raizes mortas, exsudatos e liteira) e exportacdo de C (biomassa)
pelo capim-Bermuda Tifton 85, como resultado dos estimulos da irrigacdo e fertilizacdo ao
aumento de sua producdo primaria liquida (PPL), ao longo dos anos de monitoramento,
sugerem que os tratamentos irrigados com esgoto tratado tém compensado a saida de C (COy)

do sistema.

Como mencionado o aporte dos SST representou a entrada de 1,7 t ha de carga
organica no primeiro ano hidrolégico, 0,7 t ha™ no segundo e terceiro anos. Do SST
proveniente do esgoto tratado, 6% corresponderam a nitrogénio particulado total (NPT). As
entradas de N através do esgoto tratado constituiram-se de 70% de N-NH,", 27% de NPT e

3% de N-NOs'.

Considerando as varia¢fes quantativas do N na fracdo estavel da matéria organica do
solo, os estoques de N nos tratamentos irrigados com efluente ndo mostraram diferencas em
relacdo aos estoques das parcelas ndo irrigadas. O tratamento W100 apresentou uma
diminuicdo do seu estoque de N, provavelmente devido a desestruturacdo de complexos
organominerais, em funcdo dos processos de sodificacdo, disponibilizando o N para o

microbiota e as plantas.

Os resultados mostraram variacbes na qualidade no N para os tratamentos que
receberam esgoto tratado, sendo os valores de 5N para a camada 0 a 5 cm maiores que para
0S outros tratamentos. A autora sugere que isto se deve ao aumento da diversidade microbiana
pela introdugdo no sistema de microrganismos ndo nativos e pelo favorecimento das

comunidades existentes pelos compostos organicos e inorganicos facilmente disponibilizados
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pelo esgoto tratado.

Os contetdos de N-NH;" e N-NOs™ no solo mostram claramente o efeito da fertilizagao
(acréscimo) e da absorc¢éo das plantas e imobilizacdo pela microbiota (decréscimo), e também
o efeito dos tratamentos, pois os tratamentos irrigados com esgoto tratado que receberam
maiores doses de N mineral apresentaram os maiores contetdos. As taxas liquidas de
mineralizacdo e nitrificacdo negativas ou nulas nas épocas Seca-04, Chuvas-05 e Seca-05
indicaram predominancia de processos de imobilizacdo do N pela microbiota em virtude de
uma alta relacdo C:N da MOS. Nas épocas de Chuvas-06 e Seca-06, as taxas tornaram-se
positivas indicando a diminui¢do da relacdo C:N da MOS, término do efeito priming e

ciclagem interna de N na camada avaliada.

As emissdes de NO; pelo solo no experimento realizado por Nogueira (2008) foram
condicionadas pelas entradas de N no sistema via fertilizante mineral e esgoto tratado, sendo
as maiores emissdes observadas ap6s a aplicacdo de N mineral nos tratamentos irrigados com

esgoto tratado.

No primeiro ano hidrolégico as maiores laminas de irrigacdo para os tratamentos
irrigados ocasionaram elevadas exportacdes de N pela biomassa vegetal. A partir do segundo
ano a exportagdo de N diminuiu juntamente com as laminas de irrigagdo aplicadas. As
exportaces maximas foram obtidas com os tratamentos E100 e E66, este Gltimo apresentando
rendimento proximo ao ideal nas épocas de chuvas. Neste estudo a irrigacdo com esgoto
tratado permitiu uma reducdo de N mineral como fertilizante de 54%. Valor intermediario

aquele obtido por Fonseca (2005) e Fonseca et al. (2007).

No caso do estudo de Nogueira (2008), a baixa relacdo C:N das entradas de insumos
nos tratamentos irrigados, quando aliadas a disponibilidade hidrica, indicam favorecimento

das atividades de mineralizagdo pelos microrganismos.
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As variacdes do pH foram temporéarias, sendo os menores valores observadas trés e
quinze dias apds o manejo. Essas variacGes provavelmente foram em razdo da oxidacdo do
amonio decorrente da utilizacdo de fertilizantes nitrogenados e da baixa capacidade de
tamponamento do solo da area experimental. Entretanto, as entradas de bicarbonato via
irrigacao favoreceram a alcalinizacdo do meio compensando a acidificacdo. No tratamento Sl,
a decomposicdo dos residuos organicos do capim acumulado na superficie do solo promoveu

uma elevacéo do pH de 5,7 a 6,5 ao longo do experimento.

Os tratamentos tiveram efeito no carbono organico total (COT) somente na época de
Seca-06 e ndo tiveram efeito significativo no NT do solo. As concentraces do C da biomassa
microbiana (Cpic) mostraram-se dependentes da umidade do solo, aumentando e diminuindo
conforme este parametro. Entretanto, o aumento médio de Cmic ao longo do tempo sugere um
incremento da comunidade microbiana. O N na biomassa microbiana (Nmic) variou conforme
a disponibilidade de N no sistema, diminuindo durante as épocas de maiores entradas de N.
Durante primeiro ano hidroldgico, a relagdo Cnic:Nmic permaneceu estavel, caracterizando
uma populacdo microbiana composta principalmente por bactérias. Os menores conteidos de
agua no solo no segundo ano e provavel alteracbes na composicdo da liteira, alteraram,

aparentemente,a diversidade microbiana no solo.

O indicador microbioldgico Cpic:COT refletiu 0 comportamento do Cmic, variando
com as condi¢Oes de umidade do solo. A variagdo de 2,3 a 3,8% deste indicador mostrou a
boa resilienca do sistema. O quociente metabdlico (qCO2) refletiu a resposta positiva do
sistema ao manejo no primeiro ano, e o estresse do microbiota ocasionado pela diminui¢cdo do

volume de agua no segundo ano.

Os tratamentos aplicados no trabalho de Nogueira (2008) permitiram concluir que
considerando apenas o elemento carbono, o tratamento E33 (171,6 kg ha™ ano™ de FNM)

seria 0 manejo mais sustentavel utilizando-se esgoto tratado na irrigagdo. A quantidade de C
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exportada por E33, como biomassa, ndo diferiu das maiores producgdes e a alteracdo em seu
estoque de C foi inferior aos demais tratamentos irrigados. Contudo, de acordo com as demais
varidveis avaliadas, 0 manejo com maior sustentabilidade produtiva e ambiental é a pratica
aplicada no tratamento E100 (520 kg ha™* ano™ de FNM), sistema agricola onde as saidas de
N ndo superaram as suas entradas. Nos demais tratamentos a producdo foi mantida pela
utilizacdo do N do sistema solo, situacdo que provavelmente ndo se sustentara a longo prazo.
Através do monitoramento dos indicadores Cn,ic:COT e qCO2, a irrigagdo com esgoto tratado
ndo representa, em areas com trés anos de manejo, uma préatica que implique em alteracdes na

qualidade do solo.

Com o objetivo de avaliar e caracterizar atraves de métodos quimicos e
espectroscopicos as alteracBes da matéria organica (MQO) e seus principais constituintes
himicos em solos submetidos e ndo submetidos a aplicacdo de esgotos tratados (ET), Santos
(2008) desenvolveu um estudo na area experimental cultivada com capim-Bermuda Tifton 85,

utilizando os mesmos tratamentos descritos por Fonseca (2005) e Nogueira (2008).

De maneira geral, apds aproximadamente quatro anos de irrigagdo com ET, ndo foram
observadas alteragdes na MO, em razdo dos tratmentos aplicados. No caso da analise
elementar (C, H, N, S) a técnica ndo se mostrou sensivel o suficiente para detectar as
mudangas. As razdes C/N para todos os tratamentos também estdo dentro dos intervalos
referidos na literatura. A razdo H/C indicou maior percentual de grupos alifaticos para os
acidos humicos (AH), sendo também comprovado através dos espectros de ressonancia
magnética nuclear (*C RMN VACP/MAS). A razdo O/C foi similar em todos os casos ndo
mostrando, portanto, efeito dos diferentes tratamentos. Os espectros de infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) obtidos sdo tipicos para AH. Neles as principais bandas estéo

associadas a grupos carboxila, carbonila, amida, amina, hidroxila, fenois e aromaticos. Assim
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como os espectros de FTIR, os espectros de *C RMN VACP/MAS foram semelhantes para
todas as amostras de AH analisadas, possuindo maior percentual de grupos alifaticos do que
aromaticos, e a aplicacdo das aguas residuarias nao alteraram, de forma significativa, a
distribuicdo dos grupos funcionais no espectro. A espectroscopia de fluorescéncia, entretanto,
demonstrou ser uma ferramenta sensivel para a avaliacdo das alteracdes ocorridas nas
amostras de AH extraidos dos solos sob os diferentes tipos de tratamentos. De maneira geral,
a espectroscopia de fluorescéncia bidimensional mostrou que a irrigacdo com aguas
residudrias nao afetou significativamente a estrutura do AH das camadas superficiais, mas
causou um ligeiro aumento do grau de humificacdo em profundidade. Esta tendéncia foi
observada através dos trés indices de humificacdo calculados, sugerindo que a irrigacdo com
aguas residudrias favorece a formacdo de substancia humicas (SH) soluveis que tendem a se
acumular em profundidade. Os espectros tridimensionais mostraram que a fluorescéncia dos
AH de um mesmo tratamento aumenta com a profundidade. Comparando-se os tratamentos
W100 (irrigacdo com &gua de consumo e adicéo de 520 kg ha™* ano™® FNM) e E100 (irrigacdo
com esgoto tratado e 520 kg ha™ ano™ de FNM), observou-se que a irrigagdo com é&guas
residuarias promoveu um aumento na concentracdo de estruturas fluorescentes em geral,
possivelmente acarretado por um aumento na atividade microbiana e consequente degradacéo
da matéria organica do solo. Mudancas estruturais também foram observadas pela
espectroscopia 3D através da razdo entre 0s maximos de excitacdo em 470 e 320 nm (R3D).
Os AH dos solos irrigados com aguas residuarias mostraram alteragdes estruturais muito mais
significativas do que os solos irrigados com agua de consumo quando comparados ao solo
sem irrigacdo (SI — referéncia). Os resultados da espectroscopia de fluorescéncia induzida por
laser (FIL) aplicada aos solos inteiros mostraram um incremento no grau de humifica¢do da
materia organica com a profundidade do solo, similar ao observado na fluorescéncia dos AH

em solucgdo. A partir dos resultados obtidos por ressonéncia paramagnética eletronica (RPE)
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foi observado um incremento na concentracdo de radicais livres semiquinona (RLS) em
profundidade para todos os tratamentos e nas amostras de AH extraidas dos solos irrigados
com aguas residuarias, a concentracao de RLS foi maior. Comparando-se os tratamentos E100
e W100, observou-se que a aplicacdo das aguas residuarias aumentou a concentracdo de RLS
e o0 grau de humificacdo dos AH do solo, corroborando com os resultados obtidos por meio

dos espectros de fluorescéncia tridimensional.

Como conclusdo geral Santos (2008) ressaltou que os resultados obtidos pelas
diferentes técnicas espectroscopicas e quimicas mostraram que a irrigacdo com aguas
residudrias pelo periodo de quatro anos ndo afetou de maneira significativa a MOS. Uma

ligeira elevacao do grau de humificacdo foi observada, principalmente para os AH.
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3 Material e Métodos

3.1 Area experimental e manutencéo das condicBes experimentais
O presente estudo, como mencionado, foi realizado no campo experimental construido
pela Universidade de Sdo Paulo (Nucleo de Pesquisa em Geoquimica e Geofisica da Litosfera
- NUPEGEL/USP) em parceira com a companhia de Saneamento Basico do Estado de Sao
Paulo (SABESP), no municipio de Lins (21°40°43” S, 49°44°23” W), Estado de Sao Paulo,
para realizar pesquisas sobre a sustentabilidade da utilizacao de efluentes de esgoto tratado na
irrigacdo de culturas agricolas, verificando os impactos no sistema solo-planta-agua (Figura

1).

O sistema de tratamento de esgoto € por lagoas de estabilizacdo constituido por trés
conjuntos, dispostos em paralelo, de lagoas anaerdbias (tratamento primario) seguidas por
lagoas facultativas fotossintéticas (tratamento secundério), com capacidade de 55.522 m? e
23.227 m?, respectivamente, e com uma producdo de efluente secundério de esgoto tratado de

140 L s™ (Figura 1).

Para os estudos especificos que foram realizados no presente trabalho, selecionou-se,
dentro do campo experimental, a area com experimento ja implantado utilizando o capim-
Bermuda Tifton 85 (FONSECA, 2005; NOGUEIRA, 2008, SANTOS, 2008). Esta area foi
escolhida em razdo da irrigacdo do capim estar sendo realizada desde 2003, de forma
continua, o que poderia permitir uma avaliacdo dos efeitos da aplicacdo dos efluentes em

atributos do solo, cujas alteragdes ndo séo imediatas.
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cana-de-aclcar

Tratamento Secundario

café

Figura3.1- Imagem de satélite mostrando a estacdo de tratamento de esgotos (lagoas
anaerdbias — tratamento primario, seguidas de lagoas facultativas — tratamento
secundario) e o campo experimental de capim-Bermuda Tifton 85, cana-de-
acucar e café.

O solo da area plantada com capim-Bermuda Tifton-85 foi classificado como
Argissolo Vermelho Distrofico Latossolico (IBRAHIM, 2002; IBRAHIM & MELFI, 2008),
com as camadas de 0 a 40 cm classificadas como textura média-arenosa e de 40 a 100 cm,

textura média-argilosa (20% de argila).

O delineamento experimental, estabelecido nos trabalhos de Fonseca (2005) e
Nogueira (2008), foi o de blocos completos casualizados, com seis tratamentos e quatro
repeticdes. Os tratamentos empregados foram: Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; W100:
irrigacdo com agua potavel e adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio via nitrato de amdnio;
EO0, E33, E66 e E100: irrigacdo com esgoto tratado e adicdo de 0, 172, 343 e 520 kg ha™ ano™
de nitrato de amonio, respectivamente. O corte e a remo¢do do capim foi realizado
bimestralmente. As parcelas foram dimensionadas com 10 m de largura, 10 m de
comprimento, com distancia de 10 m entre si e entre blocos, perfazendo uma area total de 100

m?. A érea (til por unidade experimental foi de 48 m?, apés ter sido desprezado 1,0 m de cada
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lado (bordadura) e 16m? centrais da parcela (4rea cuja precipitacdo dos aspersores ndo era
uniforme). O sistema de irrigacdo empregado foi o de aspersdo convencional com aspersores
instalados a 90 cm da superficie do solo no centro de cada parcela. O manejo da irrigacéo foi
realizado na frequiéncia de dois dias pela leitura dos tensibmetros a partir da tensao critica do

solo para a cultura (-34 kPa), na camada de 0 a 60 cm.

Para atingir os objetivos da presente pesquisa foram selecionados para a coleta de
dados de solo e solucdo do solo os tratamentos E66, W100 e SI. O tratamento E66 foi
selecionado por apresentar, segundo Fonseca (2005) e Fonseca et al., (2007), maior interesse
econémico (produtividade e economia de nitrogénio) e impacto no solo semelhante aos
demais tratamentos irrigados com efluente testados no trabalho daqueles autores e, portanto, o
manejo que poderia se empregado comercialmente, Os tratamentos W100 e SI foram

considerados 0s controles para comparacao com as parecelas irrgadas com esgoto tratado.

3.2 Caracteriticas da agua e do esgoto tratado e precipitacédo

pluviométrica
As principais caracteristicas da dgua e do EETE empregados na irrigacdo do capim-

Bermuda Tifton 85 podem ser observadas na Tabela 3.1.

A 4gua utilizada na irrigacdo é a mesma fornecida a populacdo do municipio de Lins,
sendo classificada como termal, mineral, predominantemente alcalina-sddica e alcalina-
bicarbonatada (Cédigo de Aguas Minerais; BRASIL, 1945) e tem como fonte os aqtiiferos

Guarani e Serra Geral.

Quando comparadas aos valores da literiatura (BOUWER; CHANEY, 1974; FEIGIN
et al., 1978; ASANO; PETTYGROVE, 1987; FEIGIN et al., 1991; PESCOD, 1992), as

concentragfes médias para a maior parte dos constituintes do EETE de Lins sdo consideradas
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normais. As excecdes sdo para as concentracdes de CPT (ligeiramente superiores a média),

Ca, Mg e Mn (valores inferiores as concentragdes médias).

Tabela 3.1 - Caracteristicas da dgua e do esgoto tratado utilizados na irrigacdo do capim-
Bermuda Tifton 85 e valores médios de esgotos tratados apresentados na
literatura.

Unidade Agua Esgoto Concentragdo Referéncia
g Tratado normal @
Caracteristicas
SST® mg L™ - 127,8 +20,4 - -
sDT® mg L™ 429 + 67 691 + 70 40021200  Feigin et al. (1991)
. Bouwer e Chaney
(4) 1 -
CPT mg L 44,9 10,0 10a 30 (1974)
CID® mg L™ 436+87 847+17,0 - -
cop® mg L 16+22 220 +17,7  30a60 Bouwffg‘;%ha”ey
53¢ (%o) - 23,8+ 1,34 - -
CE® dS m? 043+0,1 085%0,1 1,0a8,1 Pescod (1992)
g)H 9,5 75 7,8a8,1 Feigin et al. (1991)
RAS 12de 6a 119429
-1 0’5 a .
RAS de 20 a (mmol L™) 45a79 Feigin et al. (1991)
10 32,2+10,1
Na" mg L™ 88,9+335 131,7+6,6 50 a 250 Feigin et al. (1991)
creo mg L™ 590+108  634+79 40 a 200 Feigin et al. (1991)
B™ mg L™ 0,15+0,04 0,17 0,08 0al Feigin et al. (1991)
ca®® mg L™ 0,83+0,33 8,06+1,07 20 a 120 Feigin et al. (1991)
Mg®? mg L™ 0,17+0,04 186+0,46 10a 50 Feigin et al. (1991)
HCO, ™ mg L™ 2%12'3;1’ 449,0+79,1  200a 700 Feigin et al. (1991)
NPT mg L™ - 85+2,0 10a 50 Feigin et al. (1991)
N-NO, %" mg L™ - 22,2+52 1a40 Feigin et al. (1991)
N-NO; mg L™ 042+05 0,80+0,6 0a10 Feigin et al. (1991)
Al mg L™ 0,04+0,02 0,03+0,02 - -
(12) 1 (13) (14) Asano e Pettygrove
Cd mg L nd nd < 0,002 (1987)
12) 1 (14) Asano e Pettygrove
Cr mg L nd nd < 0,020 (1987)
cu® mg L 0’00111“0’00 oéoggli 0,040%  Feigin etal. (1991)
F12 mg L 0,70+£0,14 0,48+0,32 1,249 Pescod (1992)
Fe? mg L™ Nd 0,08 + 0,06 0,300 Pescod (1992)
Mn(2) mg L 0’00221“0’00 Oéoég; 0,20020,700  Pescod (1992)
Ni®? mg L Nd nd 0,007"¥ Feigin et al. (1991)
Znt? mg L Nd 0,02 0,040 Feigin et al. (1991)

(1) Faixa de concentracdo considerada normal para os constituintes do efluente secundéario de esgoto tratado
(ESET), de acordo com as referéncias apresentadas nesta tabela; (2)Solidos suspensos totais; (3)Solidos
dissolvidos totais (GLOAGUEN, 2006); (4)Carbono particulado total (NOGUERIA, 2008); (5)Carbono
inorganico dissolvido (NOGUEIRA, 2008);
(7)Composicdo isotopica do C contido nos SST (NOGUEIRA, 2008). (8)Condutividade elétrica; (9)Razdo de
adsorcdo de sddio nos intervalos que compreendem os valores de RAS determinados na gua e no esgoto tratado

(FONSECA, 2005); (10) Nogueira, 2008;

(6)Carbono orgéanico dissolvido (NOGUEIRA, 2008);

(11 e 12) Fonseca, 2005, (13)Concentracdo abaixo do limite de
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deteccdo do método empregado. (14) Valores de referéncia.

Comparando as caracteriticas do efluente e da agua potadvel com os valores
orientadores da Food and Agriculture Organization of the United Nations (FAO) (AYERS;
WESTCOQOT, 1985) para a qualidade das aguas para utilizacdo na irrigacdo agricola, verifica-se
que: (i) os valores dos sélidos suspensos totais classificam o efluente como grau de restricdo
“severo”; (ii) em relacdo a salinidade, a agua apresenta grau de restrigdo “baixo” quanto aos
seus valores de condutividade elétrica e solidos dissolvidos totais e o efluente é classificado
com grau de restri¢do “baixo a moderado”; (iii) quanto aos riscos de sodificacdo a dgua e 0
efluente apresentam graus de restricdo “severo” e “baixo a moderado”, respectivamente; (iv)
as concentragfes médias de Na e HCOj' classificam a &gua e o efluente com restrigdo “baixo
a moderado”; (V) as concentragdes de CI', B e N-NO3" sdo adequadas ao uso agricola para 0s
dois tipos de aguas de irrigacdo; (vi) o pH da agua apresenta-se acima do intervalo normal
considerado adequado para as aguas de irrigacdo (6,5 — 8,0) e o efluente esta dentro do limite;
(vii) os elementos Al, Cd, Cr, Cu, F, Fe, Mn, Ni, e Zn apresentam concentracdes abaixo dos

valores limitantes para a irrigacao.

Considerando as concentragfes de C no efluente e a lamina de irrigacdo aplicada,
Nogueira (2008) determinou que o aporte de C via efluente representou apenas 5,3% do
carbono total acumulado no solo, sendo que as contribuicdes mais importantes foram

provenientes da deposicéo de residuos vegetais.

Na Figura 3.2 estd representada a precipitacdo pluviométrica semanal na area
experimental de janeiro de 2003 a maio de 2009, correspondendo, aproximadamente, ao
periodo de irrigacdo total que o capim-Bermuda Tifton 85 recebeu desde a implantacdo do

campo experimental de Lins. Desde o inicio do experimento com o capim-Bermuda Tifton 85
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(janeiro de 2003) até o final do periodo experimental do presente trabalho (junho de 2009) os
solos dos tratamentos E66 e W100, receberam, respectivamente, da ordem de 3560 e 3210

mm de lamina de irrigacéo.
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Figura3.2 - Precipitacdo semanal na area experimental (mm de lamina d'agua) (fonte
CIIAGRO, 2010).

3.3 Coleta, preparacdo e métodos de analises para as diferentes amostras

estudadas

3.3.1 Amostras de solo
As amostras de solo foram coletadas em junho 2007, maio e junho de 2009 mediante o
emprego de trado tipo holandés nas camadas 0-5, 5-10, 10-20, 20-40, 40-60, 60-80, 80-100
cm de cada uma das quatro repeticdes dos tratamentos E66 e Sl na a primeira coleta, e E66, Sl

e W100 nas demais amostragens. As amostras individuais coletadas em cada parcela
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correspondendo a uma determinada profundidade de um determinado tratamento, foram
misturadas e homogeneizadas para formarem as amostras compostas representativas que
foram submetidas as diferentes analises. O detalhamento das coletas até 20 cm foi, sobretudo,

em razdo dos estudos que foram realizados sobre carbono do solo.

As amostras de solo da primeira amostragem (junho 2007) foram submetidas as
analises mineraldgicas. Ainda para estas amostras foi realizada uma separacdo por diferenca
de densidade para a determinacdo, nas diferentes fracdes, do carbono total e do grau de
humificacdo por fluorescéncia UV-visivel. Foi também realizado a determinacdo do grau de
humificado com a LIF nas amostras de solo inteiro (ou total) e nos solos da fracdo de
densidade >2. Nas amostras de solo inteiro das trés coletas (junho 2007, maio e junho de
2009) foi determinado o teor de carbono total e o grau de humificacdo usando-se o

equipamento portatil de LIF.

3.3.2 Anadlises mineraldgicas
As analises mineraldgicas foram realizadas mediante emprego de métodos
instrumentais de difracdo de raios X (DRX), de analise térmica diferencial e gravimétrica
(ATD-TG) e de espectroscopia optica por reflectancia difusa (ERD). As andlises foram
realizadas nos Laboratorios de Mineralogia do Nucleo de Pesquisa em Geoquimica e

Geofisica da Litosfera (Nupegel), USP.

As analises mineraldgicas por DRX, ATD-TG e ERD foram realizadas em amostras
brutas (terra fina seca ao ar - TFSA). As fracGes granulométricas areia, silte e argila foram

analisadas por DRX.

A amostra de TFSA recebeu um tratamento prévio com perdxido de hidrogénio (H,05)

para a remocdo de materia orgénica. Livre de matéria organica, a TFSA foi dividida em duas
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partes, sendo uma submetida ao tratamento com ditionito-citrato-bicarbonato de sédio (CBD)
para remoc¢do dos oxidos e oxidréxidos de ferro (MEHRA; JACKSON, 1958) e a outra ndo
tratada. Essas amostras separadas foram passadas por peneira de malha 0,053 mm para a
separacdo da fracdo areia, tendo como resultado amostras constituidas pelas fracdes silte e
argila. Em seguida, adicionou-se as amostras NaOH 0,02 mol L™, como agente dispersante, a
fim de separar a fracdo inferior a 0,002 mm. A partir dessa separacéo feita por centrifugacéo a
700 rpm, controlada por tacometro, obtiveram-se as fracGes argila e silte. As amostras das
fraces areia e silte, livres de matéria organica, as amostras brutas dos perfis (TFSA) foram
moidas em almofariz de agata e passadas por peneira com malha de 0,106 mm, para a

realizacdo das diferentes analises.

Para as analises por DRX procedimentos adicionais foram realizados, considerando
que certos minerais quando submetidos a determinados tratamentos podem apresentar
variacdo na distancia interplanar 001, o que facilita o processo de identificacdo. Dessa forma,
a fracdo argila livre de matéria orgénica e deferrificada foi separada em trés partes: (i) argila
(CDB), (ii) argila (CDB) saturada com K* (KCI) para posterior tratamento térmico (110, 350 e
550° C) e (iii) argila (CDB) saturada com Mg®* (MgCl) para posterior solvatacio com etileno-

glicol (JACKSON, 1969).

3.3.3 Difracao de raios X (DRX)

Essas analises foram realizadas em difratdmetro Philips PW 1877 operado em
potencial de 40 kV, corrente de 40 mA, fonte de Cu (radiacdo Ko, A=1,54186 A), com
monocromador para eliminacdo da radiagdo Kf, com varredura de passo de 0,02° (26) e

tempo de acumulagéo de 1 segundo por passo.

Tanto as amostras brutas dos solos como as fragOes areia e silte pulverizadas foram
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depositadas em porta-amostra e analisadas em amplitude de varredura de 3° a 90° (26). As
amostras das fracOes argila livre de matéria organica, argila livre de matéria orgénica e de
6xidos de ferro e argila tratada com Mg?* e K* foram depositadas sobre laminas de vidro e

analisadas em amplitude de varredura de 3° a 65° (26).

3.3.4 Andlise térmica diferencial e gravimétrica (ATD-TG)

A identificacdo de caulinita e gibbsita, também realizadas por DRX, e a
semiquantificacdo de caulinita e gibbsita foram realizadas por andlise térmica diferencial e
gravimétrica. As amostras brutas (TFSA) pulverizadas foram depositadas em porta-amostra de
alumina e levadas ao analisador Shimadzu DTG-60H-Simultaneous DTA-TG, operado em
ciclo de aquecimento e resfriamento a partir da temperatura ambiente até 1 200 °C, com razéo

de aquecimento de 10 °C min™ e uso de atmosfera de N,.

A gibbsita foi identificada pela ocorréncia de picos endotérmicos de 240 a 256 °C,
caracteristicos de sua desidroxilacdo. A ocorréncia de picos endotérmicos de 503 a 517 °C e
exotérmicos de 980 a 992 °C estéa relacionada, respectivamente, a desidroxilacdo da caulinita e

a formacéo da metacaulinita.

3.3.5 Espectroscopia por reflectancia difusa (ERD)

A identificacdo de dOxidos e oxidroxidos de ferro por reflectancia difusa foi realizada
em amostras brutas pulverizadas do solo nas diferentes camadas. As amostras pulverizadas foi
adicionado Oleo de parafina para espectrofotometria PHOTREX® com a finalidade de
ressaltar as bandas de absorc&o. Essas amostras foram colocadas em porta-amostra com janela

de quartzo, evitando-se compactar a fim de minimizar a orientacdo preferencial e a reflexdo
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especular.

As medidas foram realizadas no espectrometro Varian, um Cary 5 (UV-VIS-NIR)
equipado com esfera integradora de 110 mm de didmetro coberta com Halon (Labsphere, Inc.,

USA).

A reflectancia R das amostras foi medida em relacdo a um padrdo de Halon. Os
espectros foram obtidos no intervalo de 350 a 840 nm, com incrementos de 0,1 nm. A
reflectancia foi transformada na funcéo de reemisséo de Kubelka Munk [f(R) = (1 — R)* / 2
R], a qual € proporcional a concentracdo do absorvedor. Das curvas obtidas foi calculada a
segunda derivada (MALENGREAU et al., 1996), que foi a seguir suavizada usando o ajuste
cubic spline. Os 6xidos e oxidroxidos de ferro foram identificados a partir da posicdo das
bandas de absorcdo mais intensas (KOSMAS et al., 1984; SCHEINOST et al., 1999)
determinadas nas curvas da segunda derivada apds suavizagdo. A identificacdo da goethita
ocorreu por meio de bandas de absorcdo entre 475 e 481 nm (transicdo eletrénica ETP). A
hematita foi identificada em bandas de absorcdo entre 526 e 553 nm (transigdo eletronica
ETP). A quantificacdo foi realizada a partir das medidas das amplitudes das bandas absorcéo

da goethita e hematita, conforme procedimento descrito em Scheinost et al. (1999).

3.3.6 Separacao densimétrica, determinacdo do carbono total e grau de humificacéo
As preparacdes e analises das amostras de solo foram realizadas nos laboratorios do
NUPEGEL/USP, da Embrapa Instrumentacdo Agropecuaria, Sdo Carlos, SP e do PROTEE,

Université du Sud Toulon — Var.

Devido as baixas concentracbes em COS (carbono orgénico do solo) nos solos
estudados (NOGUEIRA 2008), as amostras foram submetidas a um fracionamento por

densidades, objetivando separar o material organico em funcdo do grau de humificacéo
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(GOLCHIN et al., 1994a; GOLCHIN et al., 1994b).

As amostras de solo foram passadas em peneira de malha de 2 mm e, apos este

procedimento, o fracionamento foi realizado utilizando-se politungstato de sodio

(Nag(H2W12040).H,0) dissolvido em agua, em concentracdes de 0,25, 0,33, 0,42 mol L™, para

se obter as densidades 1,6, 1,8 e 2,0, respectivamente (GOLCHIN et al., 1994b). Apoés a

separacdo da matéria organica livre (fresca), pela solucdo de densidade 1,6, o solo foi

submetido ao ultrassom para dispersdo dos agregados e entdo realizada a separacdo nas

demais densidades (Figura 3). Os resultados esperados para cada fracdo sao:

d<1,6 livre: matéria organica livre da fragdo mineral, ainda ndo decomposta ou pouca

descomposta (restos vegetais).
Ap06s 0 emprego do ultra-som:

2,0<d: fracdo mineral livre. A matéria organica nesta fracdo € principalmente associada

aos microrganismaos.
1,8<d<2,0: matéria organica pouco decomposta, fortemente ligada a fracdo mineral.

1,6<d<1,8: matéria organica mais decomposta que a fracdo precedente e menos

associada a fase mineral.

d<1,6 oclusa: matéria organica muito decomposta, livre da fracdo mineral.
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Amostras de terra fina seca ao ar

|

Preparagéo de 2 tubos: 16g de terra + 40ml de SPT
d=1,6

|

Repouso durante 30 min. Centrifugagéao a 3500
rotacées/min durante 30 min

|

Filtracdo com filtro de fibra de vidro (0,70 micrometro)
previamente queimado a 450°C

’ ’

Amostra 1: fracdo 1,6L Adicdo de 40 mL de SPTd=1,6 a
(seca em estufa) amostra.

|

6 min 30 s de exposicao ao ultrassom (desestruturacdo dos
agregados e liberacdo da matéria organica ocluida)

Centrifugagao durante 1h a 3500 l

rotacdes/min e filtracao

Adicdo de 40 mL de SPT d=1,8 a Amostra 2: fragéo 1,60
amostra. (seca em estufa)

Centrifugacéo durante 1h a 3500
rotacdes/min e filtracao

Amostra 3: fracao 1,6- l
1,8 (seca em estufa) Adicdo de 40 mL de SPT d=2,0
a amostra

Centrifugacao durante 1h a 3500
rotacfes/min e filtracdo

' y v

Reciclagem do SPT  Amostra 4: fracéo 1,8-2,0 Amostra 5: fracéo d>2,0
(seca em estufa) (seca em estufa)

Figura3.3- Diagrama dos procedimentos para a separacdo densimetrica da matéria
orgénica utilizado no presente estudo. SPT — solugéo de politungstato de sodio.

O carbono total foi determinado nas amostras brutas (solo total) e em cada fragdo
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separada por combustdo a seco (NELSON; SOMMERS, 1996) em equipamento Shimadzu

TOC-5000A acoplado ao médulo SSM-5000A do laboratério PROTEE.

3.3.7 Fluorescéncia induzida por laser

As amostras de TFSA do solo total de junho 2007, marco de 2009 e junho de 2009
foram analisadas com o dispositivo portatil. Aproximadamente 5 g de TFSA foram
compactadas (pressao de 10 bars) para formar as pastilhas que foram submetidas as analises.

As amostras foram excitadas com uma radiacdo de comprimento de onda de 405 nm.

As amostras de TFSA da coleta de junho de 2007 e aquelas correspondentes a fracédo
de densidade superior a 2 foram analisadas usando o laser de laboratorio (MILORI, 2006).
Aproximadamente 5 g de amostra foram introduzidas numa capsula com janela de quartzo. As
amostras foram excitadas com 300 mW de luz monocromatica com comprimento de onda de

458 nm produzido por um laser de argénio.

Independentemente do equipamento de medida utilizado, a normalizacdo entre a
intensidade de emissdo e a concentracdo de fluor6foros presente na MOS foi realizada por
meio do célculo do indice de humificacdo. O indice de humificacdo é definido como razéo
entre o valor da area (ACF) sob o espectro de emissao de fluorescéncia e o valor do carbono

organico total (COT) presente na amostra (MILORI et al 2004, 2006):

_ACF

IH=—+
coT

Em razdo das diferencas tecnicas entre os dois equipamentos, os indices de

humificacdo s6 puderam ser comparados entre as amostras medidas no mesmo aparelho.
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Verificou, porém, que as variacOes relativas dos IH foram indénticas independente do

equipamento utilizado.

3.3.8 Fluorescéncia dos extratos de acidos himicos e fulvicos extraidos das amostras
separadas por densimetria

Os é&cidos hamicos e fulvicos foram extraidos das amostras fracionadas por
densimetria (item 3.3.6), de acordo com a metodologia desenvolvida no laboratério PROTEE,

e encontra-se resumida na Figura 3.4.

Para as extragdes dos acidos humicos e fllvicos das diferentes fragdes utilizou-se,

respectivamente, 5 mL de 0.1 mol L™ HCl e 5 mL de 0.01 mol.L™* NaOH.
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Amostra

Extracdo com NaOH 1M
Teste da cuba com agua miliQ

Enxaguada da cuba (2ml de 4gua
miliQ e depois 2ml de solucao)

injecdo de 2ml de solugdo com uma seringa possuindo um filtro

l

borbulhamento com N2 ,10min ( eliminacdo do oxigénio da solucéo
gue poderia oxidar as liga¢des fluorescentes)

l

Primeira serie de medida (espectro
3D + espectro de emissao)

Diluicéo da solucgéo por 2

Segunda serie de medidas (espectro 3D
+ espectro de emissao)

l

medida do pH

l

resultados

Figura3.4 - Diagrama dos procedimentos de extracdo dos acidos humicos e fulvicos
analisados por fluorescéncia. 3D: tridimensional.

As matrizes de luminescéncia total (matrizes de excitacdo emissdo (EEM) de

fluorescéncia (Figura 3.5) das extragdes foram medidas com um espectrometro HITACHI
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F4500 nos intervalos de 250 a 450 nm (excitacdo) e 250 a 600 nm (emissdo), com a fenda
fixada em 5 nm para ambos intervalos. A velocidade de varredura foi de 2400 nm/min. Os
resultados foram tratados pelo método PARAFAC para extrair as componentes independentes
apos difusdo fisica e eliminacdo do efeito interno (Figura 3.6)(LUCIANI et al., 2009). As
intensidades maximas de fluorescéncia foram divididas pelos teores de carbono da amostra

para serem comparadas.

480 E66_Br 00 05 M_

EX
(nm)

200 |
200 EM(nm) 600

Figura3.5- Exemplo de matriz de excitacdo-emissdo (EEM) do extrato da MOS de solo
irrigado com efluente de estacdo de tratamento de esgoto.
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Figura3.6 - Componentes 1, 2 e 3 obtidas pelo método PARAFAC e descritivas da
fluorescéncia 3-D dos extratos da MOS.

3.3.9 Solucdo do solo, efluente de estacdo de tratamento de esgoto e agua potavel

As amostras liquidas foram analisadas para a determinacdo do pH, da condutividade
elétrica, do grau de humificacdo, dos cations e anions, do carbono organico dissolvido (COD),

carbono inorganico dissolvido (CID) e carbono organico particulado (COP) nos laboratérios

do NUPEGEL e PROTEE.

Foram realizadas cinco coletas de solug¢fes sendo trés durante as estagdes secas (junho

de 2007, 2008, e 2009) e duas durante as esta¢des chuvosas (dezembro 2007 e margo 2008).

A solucéo do solo foi coletada, nos tratamentos SI, W100 e E66, utilizando-se cdpsulas
de ceramica porosas (WAGNER, 1962) instaladas no meio das camadas 0-20, 20-40, 40-60,

60-80, 80-100 cm. As capsulas foram assentadas em pd de silica sobre um selo de bentonita
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utilizada para delimitar as camadas e outro selo proximo a superficie para evitar percolacéo
preferencial (ASTM,1996). Sete dias antes da coleta uma pressdo negativa de 80,0 kPa foi
aplicada no seu interior com utilizacdo de uma bomba de vacuo manual, com o objetivo de
criar um gradiente de potencial negativo entre o solo e o interior de capsula que decrescera
com a entrada de agua até que o equilibrio seja atingido. Entretanto, apesar de ser o sistema de
extracdo de solucdo mais utilizado (AHMED et al., 2001), os volumes de solugédo coletados
tem sido muito variaveis e, como também observado no presente trabalho, muitas vezes
insuficientes para efetuar as anéalises (WAGNER, 1962; MENENDEZ et al., 2003). Desta
forma, assim como para amostras de solo, uma amostra composta para cada camada das

diferentes repeticdes foi obtida e submetida as analises.
O efluente e a agua potavel foram amostrados antes da entrada no sistema de irrigacao.

Apbs a coleta todas as amostras de solucBes foram mantidas numa temperatura de
aproximadamente 4°C. No laboratorio, o pH e a condutividade elétrica foram medidos, nos
equipamentos Digimed DM2 e DM3, e cada uma das amostras foi submetida aos seguintes

procedimentos:

Uma aliquota foi filtrada em filtro de microfibra de vidro com poros de 0,45 um de
didmetro previamente calcinado a 500°C durante 6 horas, seco a 60°C durante 48 horas e
pesado. O filtrado foi preservado com solugdo de HgCl 30 mmol L™ e guardado em recipiente
de vidro na geladeira para anélise de COD e CID, por meio do equipamento Shimadzu TOC-
5000A acoplado ao modulo SSM-5000A, fluorescéncia UV-visivel (equipamento HITACHI
F4500) e cations (Na", NH4", K*, Mg* e Ca*") por cromatografia ionica liquida em

equipamento Dionex DX-120.

Outra aliquota foi filtrada em filtro de éster-celulose com poros de 0,22 pum de
diametro, preservada com Timol (C10H40) e estocada em recipiente de polietileno de alta

densidade para analise dos anions (CI, NOs', NO,, PO,*, SO,%) também por cromatografia
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ibnica liquida.

3.4 Andlise estatistica dos dados
Os dados obtidos foram submetidos ao teste de Tukey (5%) para comparagdo das
médias. O programa estatistico utilizado foi 0 SYSTAT 9.0 (SAS INSTITUTE INC., 1999). A
andlise estatistica da composi¢do quimica das aguas do solo de &gua do solo (matriz de

correlagOes e analise de componentes principais) foi realizada com o progama StatistiXL 1.8.
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4 Resultados e discussoes

4.1 Mineralogia

As analises mineralogicas apresentadas nas Tabelas 4.1 e 4.2 permitiram verificar que,
sob o ponto de vista mineraldgico o solo da area cultivada com capim Bermuda-Tifton 85
apresenta uma mineralogia relativamente simples e mondtona em todas as camadas
analisadas, caracterizada pela presenca de quartzo, caulinita, gibbsita, goethita, hematita,
magnetita e/ou maghemita. Ndo foram observadas diferencas mineraldgicas entre os solos das
diferentes parcelas dos tratamentos analisados (E66 e Sl). As fracdes areia e silte, analisadas
por DRX, sdo dominadas por quartzo e a fracdo argila € constituida por caulinita, ilita,

hematita e magnetita e/ou maghemita.

Tabela 4.1 - Composicdo mineralégica das amostras brutas e fracGes granulométricas
separadas representativas para os solos dos tratmentos E66 e Sl.

Camada Mineralogia @
(cm) Amostra bruta Areia® Silte® Argila®
0-5 Q¥, cBY ¥ Go® HM® Q Q C,I,Hm M
5-10 Q,C, G, Go, Hm Q Q C,ILHm M
10-20 Q,C, C,Go, Hm Q Q C,ILHm M
20-40 Q,C, G, Go, Hm Q Q C,I,Hm, M
40-60 Q,C, G, Go, Hm Q Q C,ILHm M
60-80 Q,C, G, Go, Hm Q Q C,ILHm M
80-100 Q, C, G, Go, Hm Q Q C,I,Hm M
(1) Q = quartzo, C = caulinita, G = gibbsita, Go = Goethita, Hm = hematita, | = ilita, M = magnetita/maghemita,

(2) analisadas por difratometria de raios-X (DRX), (3) identificados por difratometria de raios-X, (4)
identificadas por analise térmica diferencial e gravimétrica (ATD-TG), (5) Identificadas por espectroscopia de
reflectancia difusa (ERD). Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg
ha® ano™ de nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

[

A partir dos difratatogramas de raios-X ndo foi possivel identificar a gibssita e
goethita. Sendo estes minerais identificados e quantificados, respectivamente, por meio da
ATD-TG e por ER (Tabela 4.1 e 4.2). O teor de hematita no solo também foi determindao por

EDR.
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Tabela 4.2 - Analise térmica diferencial e gravimétrica (ATD-TG) e espectroscopia por
reflectancia difusa (ERD) das amostras brutas dos solos dos tratamentos E66 e

SI.
Tratamento Sl Tratamento E66
Camada ATD-TG ERD ATD-TG EDR
Gibbsita Caulinita Goethita Hematita Gibbsita Caulinita Goethita Hematita
(cm) - Y — Gkgt = e Y — g kg™

0-5 3,67 12,60 21,0 31,2 3,48 12,54 241 39,2
5-10 2,94 12,05 17,8 35,3 2,32 12,52 29,0 419
10-20 3,08 13,29 24,7 40,1 2,24 11,07 22,6 38,5
20-40 2,95 17,38 24,6 40,3 2,25 14,96 24,0 39,6
40-60 3,01 17,79 29,3 45,4 2,58 17,36 22,7 39,6
60-80 2,47 16,29 21,7 42,0 2,66 16,29 24,7 39,8

80-100 2,40 15,89 29,2 45,5 1,96 15,89 27,4 42,4
SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubaco de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de
amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

Né&o foram observadas diferencas estatisticas entre as médias nas diferentes camadas e
entre os tratamentos Sl e E66 tanto para os resultados de ATD-TG como para os de ERD.
Entretanto, verifica-se uma tendéncia de aumento no teor de caulinita a partir da camada 20-
40 comparativamente as camadas superficiais, o que estd de acordo com a textura

determinada para este solo, media-arenosa na superficie e média argilosa em profundidade.

4.2 Aguas de percolacdo no solo
O estudo das variacBes da composicdo quimica das aguas de percolacdo no solo
coletadas por meio de lisimetros de succao nao foi objetivo deste trabalho, sendo tal estudo ja
realizado em trabalhos anteriores (GLOAGUEN, 2005; FONSECA, 2005; NOGUEIRA,
2008). No ambito deste trabalho, procurou-se verificar eventuais relacdes entre o COD e as
outras espécies dissolvidas na solugédo do solo dos trés tramentos, bem como entre 0 COD e a

MOS das camadas de solo correspondentes as posi¢des dos lisimetros.

As correlagbes entre espécies dissolvidas na solucdo do solo (dados completos no

anexo) séo apresentadas na Tabela 4.3.
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Tabela 4.3 - Matriz de corelacdo entre as espécies dissolvidas na solucdo do solo.
Prof COD Na* NH,” K' Mg* Ca®* F CI' NO, NO; PO,” SO/

Prof 1,00

CoD -0,09 1,00

Na®* -0,34 -0,03 1,00

NH,” -0,10 -0,40 -0,02 1,00

K" 061 -0,02 000 -0,13 1,00

Mg®* 0,20 -0,17 0,23 -0,09 0,38 1,00

ca®* -0,05 0,03 -0,02 -003 -002 0,18 1,00

F -022 002 025 0,22 0,05 042 025 1,00

cI -0,24 -0,07v 0,38 -003 -006 046 0,01 0,61 1,00

NO, -0,12 -0,05 044 -0,12 -0,03 -0,12 -0,11 -0,22 0,14 1,00

NO; -0,18 -0,02 052 -0,19 0,02 0,00 -005 0,01 0,33 093 1,00
PO,> 0,20 -0,06 -0,16 -0,24 042 0,08 001 0,00 -0,09 -0,12 -0,03 1,00

so,” -0,25 0,26 006 -023 -009 -005 -0,11 0,22 055 -007 0,03 -0,05 1,00
Prof: profundidade; COD: carbono orgéanico dissolvido.

Observa-se uma forte correlacdo (0,93) entre os valores de NO, e NO3* Séao
observados coeficientes de correlagio entre 0,52 e 0,61 entre a profundidade e 0 K*, Na* e
NOs, ClI" e F, CI" e SO, Valores entre |0,38| e |0,46| séo verificados entre o COD e
NH4*, K" e PO,#, Na* e CI', Mg** e F', Mg?* e CI". Estas correlagfes sdo coerentes com as
obervacdes feitas nos estudos anteriores (op. cit), sendo a maioria, relacionada as
propriedades do efluente e da gua de Lins (correlagdes entre Na* e CI'; K*, Na* e NOs™; Cl e
SO4%; COD e NH,"; bem como as espécies do nitrogénio na atividade microbiana no solo). A
correlagdo negativa de 0,40 entre 0 COD e o amdnio pode parecer surpreendente pelos dos
altos teores de COD e de NH,4" no efluente. Entretanto, os estudos anteriores mostraram que o
alto teor de NH," estimula uma alta atividade microbiana, resultando numa réapida oxidac&o
do amdnio em nitrato e subsequente absorcdo desta espécie pelas plantas (GLOAGUEN,

2005).

A andlise de componentes principais confirma essas observacdes. Os pesos das
variaveis em relacdo aos dois primeiros eixos fatoriais, explicam 38,3% da variancia

observada (Tabela 4.4 e Figura 4.1). O primeiro eixo fatorial é determinado, principalmente,
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pela profundidade, pelo cloro, sddio, nitrito e o nitrato, e o segundo eixo pelo magnésio e
nitrito. Observa-se que o COD parece nao ter peso significativo na discriminacao estatistica

da projecédo no plano dos dois primeiros €ixos.

Tabela 4.4 - Peso dos eixos fatoriais na explicacdo da variancia.

pPC PC PC PC PC PC PC PC PC PC PC PC PC

valor " 3 4 5 6§ 7 8 9 10 11 12 13

Peso 28 22 20 16 11 09 o047 O6 04 03 02 01 00
% da variancia 21,6 16,7 154 126 85 66 54 49 34 21 17 08 0,2
% cumulativo 21,6 38,3 53,7 66,3 74,8 81,4 86,8 91,8 952 97,2 989 99,8 100,0

PC: componente principal.
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Figura4.1- Peso das varidveis em relacdo aos dois primeiros eixos da andlise de
componentes principais das espécies dissolvidas nas solucdes do solo. COD:
carbono organico dissolvido.

A Figura 4.2a apresenta a relacdo entre o COS e o COD da solu¢do do solo, das

amostras coletadas nas mesmas profundidades e épocas (junho de 2007 e junho de 2009).
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Observa-se uma fraca correlacdo negativa entre 0 COS e COD (Figura 4.2a), pelo fato que o

COD néo apresenta diminuicdo com a profundidade (Figura 4.2b), ao contrario do COS

(Figura 4.2c). Desta forma, ndo houve uma relacédo direta entre o teor de matéria organica do

solo e 0 COD da solucéo do solo numa determinada profundidade.
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v v 3 0,0 T .
0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Profundidade (m) Profundidade (m)

Relacdo entre o carbono organico do solo (COS), e o carbono organico
dissolvido (COD) da solucdo do solo (a); COD e COS com a profundidade (b)
e (c), respectivamente.

4.3 Teores de carbono no solo

4.3.1 Carbono no solo total

A Figura 4.3 apresenta a evolucdo dos teores de carbono no solo para cada

profundidade nos diferentes tratamentos entre Janeiro de 2003 e Junho de 2009 (FONSECA,

2005; NOGUERIA, 2008;SANTOS, 2008 e dados deste trabalho).

Os teores de carbono foram baixos para os trés tratamentos (inferior a 1%), com 0s
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valores decrescendo com a profundidade (de 1% nas camadas superficiais a 0,3% nas
camadas mais profundas). Pode-se observar que nos primeiros 40 cm os teores de carbono do
solo Sl sdo, em geral, maiores que dos solos irrigados com excecado das amostras de Junho de

2005.



53

1,6 1,6
0-5cm 5-10 cm
1,4 / 1,4
1,2 1.2
1 "“ 1
A s
0,8 0,8
' A, 2 oA PN ' ., A £
05...&%:«&'— 0’6_"}\__‘«5\.,.- .t \
i i W
0,4 0,4
O‘zmmmmvvvwv © O ™~ O‘zmmmmqvvwv O O N~
3338333299 838353553883 3333333998335 55383
883383885858 ¢8585 883383885858 8585
1,6 16
10-20 cm 20-40 cm
1,4 . 1,4
12 — 12
1 L 1
0,8 - — 0,8 - -
06 : ‘ 0.6 = A
, - N ) _...J\Y..q\:_“_ 5,
0,4 0,4
O’memmvvvwvmmool\mm O’memmvvvwﬂ-mm@@l\mm
R R R I R e R - CR R P99 3920 203805
882383885858 85¢85 §8323838858 588585
1.6 1,6
40-60 cm 60-80 cm
1,4 1,4
1.2 i 1.2
1 - 1
[ I ]
0,8 = 08 n
0.6 — 0,6
g B, . : . . A b
0,41 0.4 %-mﬂ-‘w-ﬁﬁ
Ozmmmm#vvvvmmm@nmm Omemm#vvvvmmm@nmm
2299929239392 99930 2222922222222 2929
8523838585858 F585 8582383885858 585
1,6
80-100 cm
1,4
1,2 —r— G|
1
0,8 ——a-— E66
0,6
0,4 A
, n == a==W100
-"""l-g-r---;-‘--n-f"-M

0,2

o
S
B
£ -

Flgura43- Evolugao dos teores de carbono no solo (porcentagem em massa) para as

profundidades nos diferentes tratamentos entre Janeiro 2003 e Junho 2009. Os
resultados de janeiro de 2003 a maio de 2006 foram extraidos de Fonseca,
2005, Nogueira, 2008 e Santos, 2008. SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66
- irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio,
416 kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s; W100 — irrigacdo com &gua
potavel e adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio via nitrato de aménio, 416
kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.
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Os teores de carbono permaneceram relativamente estaveis até Junho de 2005. A partir
desta data, os teores de carbono dos solos irrigados (E66 e W100) apresentaram um aumento
brusco. Embora essa variagdo pareca um evento isolado, ndo foi possivel identificar sua
causa. Em Dezembro de 2008, ocorerram problemas no manejo do campo experimental os
quais resultaram em um maior acimulo de liteira que provocou um aumento dos teores de

carbono nas camadas 0-5 cm dos solos tratados.

O menor estoque de C nos solos irrigados em relagdo ao solo sem irrigacdo pode ter
origem em dois processos: (1) mineralizagdo e lixiviagdo de uma matéria orgéanica
anterioramente estavel, devido a sua exposicdo apds a desestruturacdo dos complexos
organominerais em razdo dos altos teores de Na* (132+7 mg L™; NOGUEIRA, 2008) no
efluente (STEVENSON, 1994; ZECH et al, 1997; BALDOCK;NELSON, 2000; JIMENEZ &
LAL, 2006); (2) efeito “priming”. O efeito “priming” foi descrito por Kuzyakov et al. (2000)
como sendo um aumento da taxa de mineralizacdo do C conseqiiente do aumento da atividade
microbiana resultado da maior presenca de agua no sistema. Este efeito pode ser definido
como uma mudanca de curta duracdo do “turnover” do C ou do N, em resposta a introducéo
de material de alto potencial energético no sistema. O fendmeno pode corresponder a uma
aceleracdo (efeito priming positivo) ou uma reducdo (efeito priming negativo) da

mineralizacdo do C e do N.

Fonseca (2005), apoiando-se na eficiéncia de conversdo do N aplicado ao solo no
periodo de abril 2003 a julho de 2004, descartou o efeito “priming” como explicacdo das
mudancas por ele observas. No entanto, Nogueira (2008), monitorando a mesma area de julho
de 2004 a fevereiro de 2006, determinou que até a seca de 2006, o efeito “priming” foi a

principal causa das mudancas de C e N no solo.
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4.3.2 Carbono nas diferentes fracGes densimétricas
O rendimento da separacdo das fracGes por densimetria foi baixo, com quantidades
extraidas inferiores a 1g para a maioria das fracGes (Tabela 4.5). Por este motivo, ndo foi
possivel realizar todas as analises inicialmente previstas. Optou-se por realizar, para todas as
fracBes, a extracdo da matéria organica com solugdo de NaOH 1mol L™ e a caracterizacio dos
extratos por fluorescéncia. A analise da composicdo isotdpica e do grau de humificacdo por

fluorescéncia induzida por laser foram realizadas nas fracdes de densidade >2.

Tabela 4.5 - Fracionamento densimétrico da matéria organica do solo (MOS) (g).

d® 1,6 liv® 1,6 occ® 1,6-1,8 1,8-2,0 >2

E66 0-5 ND® ND ND ND ND
E66 5-10 0,08495 0,02319 0,03446 0,02486 31,83254
E66 10-20 0,07915 0,03439 0,05363 0,07053 31,76230
E66 20-40 0,04625 0,01193 0,02945 0,04467 31,86770
E66 40-60 0,04567 0,02668 0,04514 0,03301 31,84950
E66 60-80 0,00000 0,0647 0,06976 0,00000 31,86554
E66 80-100 0,02112 0,00000 0,01946 0,62046 31,35691
SI0-5 0,20052 0,02883 0,02079 0,01772 31,73214
SI5-10 0,11175 0,01483 0,01672 0,01166 31,84504
SI10-20 0,07902 0,03832 0,01933 0,02957 31,83376
SI 20-40 0,07884 0,01083 0,00654 0,04104 31,86275
SI 40-60 0,05585 0,01192 0,06656 0,04363 31,82204
SI 60-80 0,02070 0,02179 0,02858 0,01580 31,91313
Sl 80-100 0,02637 0,02001 0,02167 0,05465 31,87730

(1)d: densidade; (2)liv: matéria organica livre da fragdo mineral ndo decomposta ou pouca descomposta; (3)occ:
matéria organica intra-agregados; (4) 0-5 representam as diferentes camadas de solo; (5) ndo determinado. Sl:
sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacio com EETE e adubacfio de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de
amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

A observacdo visual das fragdes permitiu uma primeira avaliacdo da origem da matéria
organica. Como se esperava, as fragdes 1,6 liv eram, principalmente, compostas por restos de
plantas e matéria organica fresca. As fragdes de densidade superior a 2 eram, principalmente,
constituidas pela da fase mineral. As outras fracdes eram compostas por fragmentos de folhas
e raiz recobertos pela fase mineral. Outros elementos, provavelmente minerais, foram

observados porém ndo identificados.

A figura 4.4 mostra a reparticdo do carbono entre as diferentes fragdes densimetricas
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para as amostras coletadas em junho 2007 dos solos dos tratamentos SI e E66. Observa-se

que, independentemente do tratamento, mais de 60% do carbono do solo é estreitamente

associado a fase mineral (fracdo de densidade superior a 2). Ressalta-se que esta fragdo, além

da matéria organica humificada, compGe-se de matéria organica pouca humificada de tipo

polissacarideos associada aos microrganismos. Este resultado concorda com aqueles obtidos

por Christensen (1986) que, num estudo para determinar a estabilidade da matéria organica

associada com varias fracbes minerais de solos europeus, mostrou que mais de 50% do

carbono dos solos estavam associados com as argilas. Roscoe et al. (2001), estudando a

dindmica da matéria organica de um oxisolo do Cerrado, encontraram resultados semelhante

com 89 a 91% do carbono organico concentrado fracdo mineral.
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Teores relativos de carbono (%) nas diferentes fracbes densimétricas da MOS.
d: densidade; liv: matéria organica livre da fracdo mineral ndo decomposta ou
pouca descomposta; occ: matéria organica intra-agregados; profundidade em
cm. Sl: sem irrigacédo e sem fertilizagdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacéo
de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg
ha™ ano™ P,0s.

A fracdo 1,6 liv, é composta, predominantemente, por fragmentos vegetais pouco

decompostos, estando, portanto, mais sujeita a variacBes aletatorias, decorrentes, por



57

exemplo, da presenca de fragmentos de raizes nas amostras. Estas variacdes poderiam ser
responsaveis pelas diferencas observadas entre as camadas 60-80 e 80-100 para ambos
tratamentos Sl e E66. Desta forma, € pertinente analisar os teores de C contidos nas fragdes

densimeétricas retirando-se a contribuicéo da fracdo 1,6liv (Figura 4.5).

E66 SI
100
80 |d>2
m1,820
% 60 016-18
m 1,6 occ
40
20
0
0-5 510 100 20- 40 60- 80 05 510 10- 200 40 60- 80-
20 40 60 80 100 20 40 60 80 100
Profundidade

Figura4.5- Teores de carbono (%) nas diferentes fracGes fracGes densimétricas da MOS,
retirando-se a fracdo 1,6 liv . d: densidade; occ: matéria organica intra-
agregados de densidade <1,6; profundidade em cm. Sl: sem irrigacdo e sem
fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de
nitrato de amdnio, 416 kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

Observa-se que a porcentagem de carbono contido nas fracdes mais densas 1,8 a 2 e
>2, estreitamente ligadas a fracdo mineral, € maior no solo irrigado que no solo néo irrigado.
Essa observacdo concorda com aquelas previamente realizadas sobre a desestruracdo dos

agregados nos solos irrigados.
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4.4 Composicao isotdpica do carbono

4.4.1 Composicao isotopica do carbono no solo total

O perfil da composicdo isotépica do C com a profundidade (Figura 4.6) mostra
diferencas relacionadas aos tratamentos e uma relativa estabilidade ao longo do periodo
experimental. Até 40 cm, os solos irrigados apresentaram composic¢des isotdpicas com valores
mais negativos que o solo n&o irrigado, com exe¢édo para as profundidades 0-5 e 5-10 cm em

junho de 2007.
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Composicdo isotépica (5*3C) da matéria organica do solo total. Os resultados
de janeiro de 2004 a janeiro de 2007 foram extraidos de Nogueira (2008). SlI:
sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacéo de 343
kg ha™* ano™ de nitrato de amdnio, 416 kg ha™ ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano™
P,Os; W100: irrigagdo com &gua potavel e adicdo de 520 kg ha™ ano™ de
nitrogénio via nitrato de aménio, 416 kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™* ano™
P20s.
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Os valores semelhantes entre os solos irrigados com EETE e dgua evidenciam que nao
houve influéncia do efluente, cuja composicgéo isotopica do carbono (-23,8 %o, Tabela 3.1) é
mais negativa do que a da MOS (ver Figura 4.6) ou do capim (-13 %o.; NOGUEIRA, 2008).
Isto pode ser explicado pela pequena contribuicdo do C orgénico oriundo do EETE (menos de

5,3% dos aportes totais de C; NOGUEIRA, 2008).

Os valores mais negativos de 8*3C da MOS nos dois solos irrigados, restritos aos
horizontes superficiais, sdo muito provavelmente devido a irrigacdo. Werth e Kuzyakov
(2010) mostraram que 0s microrganismos tendem a consumir e mineralizar uma MOS de §**C
menos negativa, resultando em uma MOS residual mais negativa. Isto reforca a hipdtese do
favorecimento da atividade microbiana pela irrigacdo, conforme citado na literatura

(FRIEDEL et al, 2000; RAMIREZ-FUENTES et al,2002)

4.4.2 Composicao isotdpica na fracao densimétrica superior a dois

Na Figura 4.7 apresenta-se uma comparacdo das composicdes isotdpicas do C da MOS
total e da fracdo de densidade superior a 2 dos solos dos tratamentos SI e E66. Embora todos
os perfis apresentem valores mais negativos com a profundidade, a MOS total apresenta
sistematicamente valores inferiores aos da fracdo de densidade d>2 correspondente. Pode-se
também observar que a diferenca entre a MOS total e a fracdo d>2 é maior no solo irrigado
que no ndo irrigado. Esta diferenca € coerente com a hipo6tese de consumo preferencial da
MOS de 8"*C menos negativa da fracdo d>2, favorecido pela dispersdo dos agregados em
razdo da alta concentragdo em Na nas aguas de irrigacdo (WERTH E KUZYAKQV; 2010). A
hipotese de um enriquecimento da fracdo mineral em matéria organica oriunda do capim é
dificil de sustentar, uma vez que a fracdo d>2 é mais resistente & degradacdo que as demais

fragdes.
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Figura4.7 - Composicdo isotopica (5°C) da matéria organica do total e da fragdo d>2 dos
solos dos tratamentos Sl e E66 (amostragem de Junho de 2007). d: densidade;
Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacéo de
343 kg ha™* ano™ de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™
ano™ P,Os; W100: irrigacdo com agua potavel e adicio de 520 kg ha™ ano™ de
nitrogénio via nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™
P20s.

4.5 Fluorescéncia induzida por laser (LIF)

45.1 LIFdo solo total
A partir dos resultados obtidos por espectroscopia induzida por laser (FIL) e do valor
da concentracdo do carbono organico total (COT) no solo foi calculado o indice de
hamificacdo (IH) das amostras de solo total e da fracdo com densidade superior a 2 para 0s
diferentes tratamentos e camadas do solo. Os resultados sdo apresentados na Tabela 4.6 e na

Figura 4.8.
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Tabela 4.6 - Indice de humificacio (IH) para as amostras de solo total (junho 2007).

camada (cm) 0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100
IH

E66™ 600,3°  969,4° 1044,2° 1169,8¢ 1569,9° 2162,7° 2926,5°

Sl 603,9°  836,3" 978,5° 1232,7° 1494 5° 22711 3037,5°

(1) Tratamentos; Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacédo de 343 kg ha-1 ano-
1 de nitrato de amdnio, 416 kg ha-1 ano-1 de K,O e 140 kg ha-1 ano-1 P,Os; Letras iguais nas colunas ndo
diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P < 0,05).
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Figura4.8- Indice de humificacdo da MOS total (Junho 2007). SI: sem irrigacdo e sem
fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de
nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™* ano™ P,0s.

N&o foram observadas diferencas estatisticas entre os valores de IH para as amostras
de solo total entre os tratamentos. Resultado semelhante foi obtido por Santos (2008) que
concluiu que a espectroscopia induzida por laser (FIL) ndo foi sensivel para detectar
alteracdes no grau de humificacdo que, possivelmente, ocorreram nos solos. Entretanto, como
também observado por Santos (2008), hd uma tendéncia de aumento progressivo do grau de
humificacdo com a profundidade. Isto concorda com as conclusdes de numerosos trabalhos,
gue mostraram que a humificacdo medida, por exemplo, pelo grau de condensacdo, bem como
a idade média e a estabilidade da MOS, aumenta com a profundidade (STEVENSON, 1994;

ZECH et al, 1997; BALDOCK;NELSON, 2000). As camadas superficiais apresentaram um
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estoque maior de matéria organica mais jovem, menos humificada, de “turnover” mais rapido

devido, concomitantemente, a entrada mais rapida e maior degradacdo microbiana.

4.5.2 LIF nafragdo densimétrica superior a dois

Comparando-se os valores do indice de humificacdo para o solo total e para a fragdo
densimétrica superior a 2 (Tabela 4.7 e Figura 4.9), verifica-se que nas camadas superficiais
(até 10 cm de profundidade) estes valores ndo diferem estatisticamente. Entretanto, a partir de
10 cm os IH sdo distintos, sendo o indice de humificacdo da fracdo densimétrica superior a 2
significativamente menor que o obtido para o solo total. Isto poderia ser explicado pelo fato
que, segundo Golchin et al. (1995), os cimentos na fracdo < 20um, porém mais densa, sdo
sobretudo de tipo mucilagem (polissacarideos), 0 que aumenta a razdo da matéria pouco

humificada.

Tabela 4.7 - Comparacdo entre os valores do indice de humificacdo (IH) para as amostras
de solo total e da fracdo densimétrica superior a 2 para o tratamento Sl (junho

de 2007).

camada (cm) 05 510 1020 2040 40-60 __ 60-80 __ 80-100
IH

SI(1) 603,9a 836,3b 978,5 1232,7 14945 2271,1 3037,5

Sl d>2 616,1a  8921b 6899 8571 9479 19859 17993

(1)Tratamentos; Sl sem irrigagdo e sem fertilizagdo; d densidade.Letras iguais nas colunas ndo diferem
estatisticamente pelo teste de Tukey (P < 0,05).
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Figura4.9 - Indice de humificacio da MOS total e da fracdo d>2 para o tratamento SI
(Junho 2007). d: dendidade; SI sem irrigacéo e sem fertilizacéo.
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Na Tabela 4.8 e Figura 4.10 sdo apresentados os resultados da comparacao dos valores
de IH para as fragdes de densidade superior a 2 para os diferentes tratamentos. \erifica-se que
somente as camadas de 40-60 e 80-100 cm apresentaram valores estatisticamente iguais. Nas
demais profundidades os IH da fracdo d>2 do solo irrigado séo estatisticamante maiores. Essa
evolucédo da MOS pode estar ligada a alteracao da atividade microbiana sob efeito do efluente,
resultando numa aceleracao da degradacéo da matéria organica mais labil como, por exemplo,
dos cimentos polissacarideos dos agregados organo-minerais. Estes processos podem ser
favorecidos pela dispersdo dos agregados pelo efeito da sodicidade do efluente
(GONCALVEZ, 2005). Um outro processo citado por Santos (2008), seria que a irrigacao
com aguas residudrias favoreceria a formacdo de substancia humicas solUveis que tenderiam a

se acumular em profundidade.

Tabela 4.8 - Comparacdo entre os valores do indice de humificacdo (IH) para as amostras
de solo da fragdo de densidade superior a 2 para os tratametos S| e E66.

camada (cm) 0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100
IH

E66" 13355 2501,2 1696,8 1016,9 1475,5° 1728,5 2679,2°

Sl 616,1 892,1 689,9 857,1 947,9° 1985,9 1799,3

(1)Tratamentos; Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha-1 ano-
1 de nitrato de amdnio, 416 kg ha-1 ano-1 de K,O e 140 kg ha-1 ano-1 P,Os. Letras iguais nas colunas ndo
diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P < 0,05).
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Figura 4.10 - indice de humificacdo da fracio d>2 da MOS dos solos dos tratamentos Sl e
E66 (Junho 2007). d densidade; SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 -
irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416
kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

4.5.3 Evolucdo do IH durante o periodo experimental
Nas Tabelas 4.9, 4.10 e 4.11 e nas Figuras 4.11, 4.12 e 4.13 s&o apresentadas as
evoluc@es dos valores de IH para o solo total durante o periodo experimental para os solos dos

tratamentos SI, E66 e W100, respectivamente.

Tabela4.9 - Evolucdo do indice de humificacdo (IH) para as amostras de solo total no
periodo experimental para o tratamento SI.

camada (cm) 0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100
IH

Junho 2007 11327,3%° 13622,1° 14735,0° 16157,2° 20517,0 27352,5° 35024,6

Maio 2009 10097,  12787,4° 13981,3°  14209,5° 22967,8  26065,7

Junho 2009 9727,5° 11219,2°  13841,4° 227292 20091,6 257516° 317734

Sl sem irrigacdo e sem fertilizagdo. Letras iguais nas colunas ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P
<0,05).
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Figura 4.11 - Evolucdo temporal do indice de humificacdo para o solo do tratamento Sl (solo
total). SI sem irrigacdo e sem fertilizacéo.

Tabela 4.10 - Evolucdo do indice de humificacdo (IH) para as amostras de solo total no
periodo experimental para o tratamento E66.

camada (cm) 0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100
IH
Junho 2007 11010,0 15914,5  16989,0° 19052,7 21518,3° 29124,2°  34860,2'
Maio 2009 6637,1*  10422,7°  11038,0 18414,2°  24065,7 25286,4

Junho 2009 6766,8" 9943,3°  20506,3° 18718,1 23965,1° 29953,6° 33614,3

E66 - irrigacdo com EETE e adubacio de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140
kg ha™ ano™ P,0s. Letras iguais nas colunas néo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P < 0,05).
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Figura 4.12 - Evolucéo temporal do indice de humificacdo para o solo do tratamento E66
(solo total). E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de
nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™* ano™ P,0s.

Tabela 4.11 - Evolucdo do indice de humificacdo (IH) para as amostras de solo total no
periodo experimental para o tratamento W100.

camada (cm) 0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100

IH

Maio 2009 6390,1*  10007,5° 128230 193929 227915  26176,3
Junho 2009 8261,3° 12392,1° 173150 19079,6 234205 284257  37506,1

W?100: irrigacdo com agua potével e adi¢do de 520 kg ha-1 ano-1 de nitrogénio via nitrato de amdnio, 416 kg ha’
! ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s. Letras iguais nas colunas ndo diferem estatisticamente pelo teste de
Tukey (P < 0,05).
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Figura 4.13 - Evolucdo temporal do indice de humificacdo para o solo W100 (solo total).
W100: irrigacdo com agua potéavel e adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio
via nitrato de aménio, 416 kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

A evolugdo temporal do IH apresenta feigdes similares para os solos dos trés
tratamentos. As curvas de junho de 2007 e de junho de 2009 s&o similares, com excecéo de
valores mais elevados na profundidade de 20 a 30 cm, nos tratamentos Sl e EG66.
Considerando o solo do tratamento W100, a auséncia dos valores para junho de 2007 néo
permite uma conclusdo, no entanto, a curva de junho de 2009 apresenta um ombro na
profundidade de 20 cm, o que poderia indicar comportamento semelhante aos demais
tratmentos (ver tambem a figura 4.16). Comparando os valores de IH de junho e maio de 2009
verifica-se que, abaixo da camada 10-20 cm, os valores de IH s&o menores em maio para 0s

solos dos trés tratamentos.

Quais fatores poderiam dar origem as variagdes observadas? O estado fenoldgico da
cultura pode ser descartado, considerando que se trata de capim e que o corte e a sua remocao
foram realizados bimestralmente. A variacdo de temperatura média parece desprezivel,

sobretudo quando se trata de variagdes em profundidade. A origem mais provavel, portanto,
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se encontra na diminuicdo da pluviosidade iniciada em fevereiro de 2009 (ver Figura 3.2) e
que, apesar da irrigacdo, poderia resultar em uma inversdo do fluxo vertical da solucédo do
solo, fenémeno que foi observado por Gongalvez (2005) e Gloaguen (2006). A variacao do IH
com a umidade do solo ja foi evidenciada por Hentschel et al. (2007). No caso deste
experimento, o aumento do IH com a diminuicdo do fluxo de solucdo proveniente da parte
superior do solo, poderia estar relacionado a diminuicdo da entrada de compostos maveis

pouco humificados em profundidade..

Ressalta-se que areas agricolas irrigadas com esgoto bruto durante 25, 65 e 80 anos
ndo apresentaram variagdes significativas do quociente metabdlico (FRIEDEL et al., 2000).
Porém, a atividade metabdlica dos microrganismos aerdbios é controlada por fatores sazonais
tais como, a difusdo do oxigénio no solo, fator afetado pela quantidade de poros preenchidos
com agua (JONES et al., 2005; MOREIRA; SIQUEIRA, 2006), o volume de agua no solo
(THOMSEN et al., 1999) e a temperatura (SOLLINS et al., 1996). Nogueira (2008)
monitorou a atividade dos microrganismos da camada 0-5cm durante 2,5 anos por meio da
respiracdo heterotrofica, do quociente metabolico e do grau de saturacdo de adgua no solo. Os
resultados mostraram variaces sazonais dos trés parametros, sendo as variagfes do grau de
saturacdo de agua no solo aquelas que apresentaram as maiores diferencas entre 0s
tratamentos. Os resultados obtidos, no entanto, ndo permitiram concluir que as variacdes da
atividade microbiol6gica foram suficientes para explicar as diferencas observadas entre os
tratamentos. Os processos de mineralizacdo poderiam ter sido temporariamente compensados
pelos processos de maior estabilizacdo do C nos microagregados, decorrente da decomposicao
de raizes mortas (TRUJILLO et al., 2006) ou da maior liberagdo de exsudatos pelas raizes
(KASTOVSKA; SANDRUCKOVA, 2007). Em experimentos com gramineas perenes, Hiitsch
et al. (2002) determinaram que até 20% do C fixado fotossinteticamente sdo exsudatos das

raizes para o solo durante a fase vegetativa.
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As Tabelas 4.12, 4.13 e 4.14 e as Figuras 4.14, 4.15 e 4.16 apresentam a comparacédo

dos valores de IH do solo de cada tratamento para as diferentes épocas de amostragem.

Tabela 4.12 - indices de humificagdo (IH) para as amostras de solos coletadas em junho 2007
para os tratamentos Si e E66.

camada (cm) 0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100
IH
S| 11327,3% 13622,1° 14735,0° 16157,2% 20517,0° 273525 35024,6°
E66 11010,0° 15914,5° 16989,0° 19052,7¢ 21518,3° 29124.2"  34860,2¢

(1)Tratamentos. Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha-1 ano-
1 de nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano™ P,Os; SI (controle) — auséncia de irrigacéo e
de adubago. Letras iguais nas colunas ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P < 0,05).
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Figura 4.14 - Comparacao dos indices de humificacdo (IH) entre os tratamentos Si e E66
(Junho de 2007, solo total). SI: sem irrigacéo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo
com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de amonio, 416 kg ha™
ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

Tabela 4.13 - Indices de humificacdo (IH) para as amostras de solos coletadas em maio 2009
para os tratamentos Si, E66 e W100.

camada (cm) 0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100
IH
SIW 10097,1  12787,4*  13981,3° 142095 22967,8°  26065,7°
E66 6637,1°  10422,7* 110380 18414,2  24065,7°  25286,4°
W100 6390,1°  10007,5°  12823,3" 19392,9 227915° 26176,3°

(1)Tratamentos. SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacio de 343 kg ha™ ano™
de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,Os; W100: irrigacdo com agua potavel e
adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio via nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano™
P,0s. Letras iguais nas colunas ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P < 0,05).
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Figura 4.15 - Comparacao dos indices de humificacdo (IH) entre os tratamentos Si, E66 e
W100 (Maio de 2009; solo total). SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 -
irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416
kg hat ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano® P,Os. W100: irrigagdo com &gua
potavel e adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio via nitrato de aménio, 416
kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

Tabela 4.14 - Indices de humificacdo (IH) para as amostras de solos coletadas em de junho
2009 para os tratamentos Si, E66 e W100.

camada (cm)  0-5 5-10 10-20 20-40 40-60 60-80 80-100
IH
S| 9727,5° 11219,2° 13841,4 22729,2 20091,6 257516  31773,49
E66 6766,8° 9943,3° 20506,3°  18718,1°  23965,1°  29953,6° 33614,3°

W100 8261,3° 12392,1° 17315,0° 19079,6° 234205°  284257"  37506,1

(1)Tratamentos. SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacio com EETE e adubacio de 343 kg ha™ ano™
de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano™ P,0s; W100: irrigacdo com &gua potavel e
adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio via nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano™
P,Os; Sl (controle) — auséncia de irrigacdo e de adubacdo. Letras iguais nas colunas ndo diferem estatisticamente
pelo teste de Tukey (P < 0,05).
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Figura 4.16 -

Comparacdo dos indices de humificacdo (IH) entre os tratamentos Si, E66 e
W100 (Junho de 2009, solo total).. SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 -
irrigacdo com EETE e adubacéo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416
kg ha™ ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano™ P,Os. W100: irrigacdo com agua
potavel e adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio via nitrato de aménio, 416
kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

Como ja foi observado, os valores de IH da primeira coleta foram estatisticamente

idénticos (Tabela 4.12). Na coleta de maio de 2009, os valores de IH dos solos irrigados foram

estatisticamente iguais e para as camadas 60-80 e 80-100 ndo foram observadas diferencas

significativas para as amostras de solos dos trés tratamentos. Os valores de IH dos solos

amostrados em junho de 2009 sdo estatisticamente iguais para todas as camadas dos solos dos

tratamentos W100 e E66, exceto para a ultima. Os valores de IH das duas primeiras camadas

sdo estatisticamente idénticos para todos os tratamentos.

Verifica-se, portanto, que a irrigagdo com efluente ou com agua, ndo alterou de

maneira significativa os IH medidos a partir do solo total. Ressalta-se, no entanto, que

ocorreram diferencas significativas nos valores de IH para as amostras de solo da fracdo d>2

do tratamento

E66 quando comparado ao solo do Sl (Tabela 4.8; Figura 4.10), ndo refletindo,

entretanto, nos valores de IH do solo total.
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4.5.4 RelacGes entre o IH e a composicdo isotopica do carbono
A Figura 4.17 mostra a comparacao entre os resultados de IH e a composicao isotdpica
do carbono (5'°C) dos extratos obtidos para as amostras de solos totais e para as fracdes d>2

dos tratamentos Sl e E66.

Com excec¢do da camada 80-100 cm de ambos os solos e da fracdo d> 2 do solo E66,
os resultados do IH e do &°C apresentaram uma boa correlagdo. O §*3C torna-se mais
negativo com o aumento do indice de humificacdo. Esta variacdo € coerente com a hipotese.
ja mencionada, na qual os microrganismos tendem a consumir e mineralizar uma MOS de

8*3C menos negativa (WERTH; KUZYAKOV, 2010).
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Figura4.17 - Comparacdo entre o indeice de humificagdo (IH) determinado por
fluorescéncia induzida por laser (LIF) e a composicdo isotdpica (6%%C). d:
densidade. SI: sem irrigacdo e sem fertilizagdo; E66 - irrigacdo com EETE e

adubacéo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e
140 kg ha™* ano™ P,0s.
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4.6 Fluorescéncia tridimensional (3D)

4.6.1 Fluorescéncia 3D dos extratos de solo total

O tratamento dos espectros tridimensionais de fluorescéncia dos extratos de solos
foram analisados com o emprego do PARAFAC. Para efetuar a comparagéo, a contribuigdo da
intensidade de cada componente c; foi dividida pelos teores de carbono total da amostra,
determinando-se assim o indice “c; /COT”. Foram identificadas trés componentes. A
componente 1, com comprimentos de onda de excitacdo de 250 nm e de emissdo de 375 nm,
corresponde as componentes tipo proteina. A componente 2 (260/450 nm) € tipica das
componentes do tipo A identificadas por Coble (1996) e associadas aos &cidos fulvicos. A
componente 3 (350/450 nm) corresponde a componente C de Coble (1996) e é usualmente

associado as substancias humicas.

Os resultados mostraram a predominancia da componente 2 de carater falvico nos
extratos de ambos os solos e em todas as profundidades (Figura. 4.18). As feicdes da
componente 1 de carater proteico no solo do tratamento E66 mostram uma relativa
estabilidade até 40 cm, um aumento ao redor de 40-80 cm e em seguida observa-se uma
diminuicdo. O solo tratamento Sl apresenta feicdes da componente 1 muito parecidas, com
excecdo de valores mais baixos nas camadas superiores, 0-5 e 5-10 cm. Sendo a componente
1 caracteristica da atividade microbiana na época da amostragem, esses dados mostram uma
fraca atividade nas camadas superiores do solo do tratamento Sl, devido, provavelmente, ao
baixo grau de umidade destas camadas ndo irrigadas. Em ambos os solos, 0 maximo da
componente 1 observado de 40 a 80 cm de profundidade, pode estar relacionado ao maximo
de atividade microbiana na época da amostragem. Uma outra hipotese seria que a matéria
organica pouca humificada oriunda da atividade microbiana é mais facilmente extraida e,
portanto, mais facilmente lixiviada das camadas superficias, se acumulando em profundidade

média.
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A componente 2 de carater fulvico mostrou variacbes mais aleatorias com a
profundidade em ambos os solos. A componente 3, de carater himico, apresentou valores
mais elevados no solo E66 nas profundidades de 0 a 40 cm em comparagdo ao solo SI. A

partir de 40 cm os os resultados foram semelhantes em ambos os solos.
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Figura 4.18 - Indice ci /COT dos componentes 1, 2 e 3 dos extratos de solo total (Junho de
2007). comp: componente. SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacao
com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416 kg ha™
ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,Os. Eixo X: representa a profundidade das
diferentes camadas de solos em cm.

Na Figura 4.19 sdo apresentadas as intensidades de fluorescéncia das trés
componentes, no intuito de dar uma idéia da quantidade total de fluor6foros nos extratos e da
guantidade de fluor6foros das componentes 2 e 3 correspondentes as substancias fulvicas e

hdmicas.
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Figura 4.19 - Contribui¢Bes a fluorescéncia ci /COT das componentes 1, 2 e 3 dos extratos
de MOS (Junho de 2007). comp: componente. Sl: sem irrigacdo e sem
fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de
nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™* ano™ P,0s..

Observa-se que a fluorescéncia total é, sobretudo, controlada pelas substancias
falvicas e hamicas. A fluorescéncia apresentou-se relativamente estavel da superficie até 80
cm de profundidade no solo E66, e diminuiu em 80-100 cm. No solo Sl apresentou-se mais
baixa nas camadas superiores e com maiores variagdes em profundidade. Estas diferencas

podem resultar das variaces de umidade e de fluxo de solug¢Ges na coluna de solo.

Relacionando a contribuicdo c;, a intensidade la relativa aos compostos de tipo fulvico,
e a contribuicdo c3 a intensidade Ic relativa aos compostos de tipo himico, pode-se considerar
a razdo la/lc=c,/c; como representativa da razéo fulvico/himico. A razéo la/lc dos extratos
dos solos mostrou uma relativa estabilidade com a profundidade no solo SI, e um aumento no
solo irrigado E66 (Figura 4.20). As duas curvas, porém, apresentam variacdes importantes na
faixa 30-70 cm. Sendo o la teoricamente relacionado as substancias falvicas e o Ic as
substancias humicas, esperava-se uma diminuicdo da razdo la/lc com a profundidade, bem

como um aumento da quantidade total de fluoroforos, o que seria coerente com as variagoes
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do indice de humificacdo, este aumentando progressivamente com a profundidade (ver figura

4.8). Entretanto, a diminuicdo da razéo la/lc com a profundidade foi verificada somente no

solo Sl, exceto para o ponto mais profundo (80-100 cm), e o contrario foi observado para o

solo E66 (Figura 4.21).
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Razdo la/lc (intensidade relativa aos compostos de tipo falvico/intensidade
relativa aos compostos de tipo himico) dos extratos de solo total (Junho de
2007). Sl: sem irrigacdo e sem fertilizagdo; E66 - irrigacdo com EETE e
adubacdo de 343 kg ha™* ano™ de nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e
140 kg ha™* ano™ P,0s.
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Comparagdo da razdo la/lc (intensidade relativa aos compostos de tipo
falvico/intensidade relativa aos compostos de tipo humico) dos extratos de solo
total (Junho de 2007) e do IH (indice de humificacdo) do solo total. SI: sem
irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg
ha™ ano™ de nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,O e 140 kg ha™ ano™
P,Os. O ponto de cor verde pertence ao conjunto do solo Sl e ndo foi
considerado no célculo da correlacéo.
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Uma provavel explicagdo seria que a extragdo da MOS mais humificada das camadas
mais profundas ndo foi completa, uma vez que tal matéria organica, como ja ressaltado por
Stevenson (1994), ¢é de dificil extracdo. Se a fracdo mais humificada, mais condensada, sofreu

uma extracdo incompleta, o extrato apresentaria um grau de humificacao inferior ao real.

Entretanto, ndo se pode descartar, a dificuldade de relacionar nos espectros de
fluorescéncia as componentes 2 e 3 com 0s picos de tipo A e de tipo C, bem como a relacéo
entre 0s picos de tipo A e de tipo C com a abundancia relativa de compostos falvicos e
hamicos. As bases da interpretacdo usual referem-se aos estudos relacionados, sobretudo, a
matérias organicas dissolvidas em aguas naturais ou a extratos aquosos de MOS (ZSOLNAY
et al., 1999). A relacdo com as propriedades de matérias organicas extraidas dos solos por

extracdo alcalina é ainda pouco estudada (SIERRA et al, 2005).

4.6.2 Fluorescéncia 3D das fracdes densimétricas
Os valores obtidos para cada componente de fluorescéncia das fragdes densimétricas

séo apresentados nas Figures 4.22 a 4.24.

A componente 1 (Figura 4.22 apresenta uma contribuicdo a fluorescéncia inferior em
média de 2 e 4 vezes em relacdo as das componentes 3 e 2 (Figuras 4.23 e 4.24),
respectivamente. A fracdo d>2 tem a maior intensidade de fluorescéncia, com variagdes com a
profundidade similares nos solos dos tratamentos Sl e E66, a saber: valores médios de 0 a 10
cm, minimos de 10 a 40 cm e aumentando com a profundidade para atingir os valores
méaximos entre 80-100 cm. A soma das fracdes d>2 e 1,8<d<2 segue 0 mesmo padrdo. As
fragdes 1,6<d<1,8 e 1,6 occ apresentaram valores insignificantes, exceto nos extratos de E66
5-10 e 10-20. A fracdo 1,6 livre esta sempre presente com valores baixos, exceto nos extratos

de E66 10-20, SI 20-40 e SI 60-80.
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indice ci /COT da componente 1 dos extratos de solo das fracdes densimétricas
separadas (Junho de 2007). comp: componente; d: densidade; livre: matéria
organica livre da fracdo mineral ndo decomposta ou pouca descomposta; occ:
matéria orgénica intra-agregados. Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 -
irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416
kg ha’ ano® de K,O e 140 kg ha™ ano™ P,Os. Eixo X: representa a
profundidade das diferentes camadas de solos em cm.

As componentes 2 e 3 (Figuras 4.23 e 4.24) apresentaram variacgdes relativas muito

semelhantes as da componente 1. As maiores diferencas foram observadas nas variagdes das

contribuicdes da fracdo d>2. Para a componente 2 foram observadas no perfil Sl,

contribuicbes menores nas camadas mais superficiais e aumento progressivo com a

profundidade e no perfil E66, verificou-se contribui¢cbes mais elevadas nos niveis superficiais

e diminui¢do com a profundidade. Para a componente 3 os valores foram elevados tanto em

superficie como em profundidade. As variacGes das componentes 2 e 3 da fracdo d>2 séo

coerentes com aquelas do indice de humificacdo da fracdo d>2 da MOS dos solos dos

tratamentos Sl e E66 (Figura 4.10). Embora a matéria organica mais humificada, segundo
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Roscoe et al. (2001), encontra-se na fracdo 1,6 occ, esta fracdo ndo apresentou elevadas

contribuicdes de fluorescéncia ¢i/COT, provavelmente porque esta matéria organica é de mais

dificil extracdo (STEVENSON, 1994).
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indice ci /COT da componente 2 dos extratos de solo das fracdes densimétricas
separadas (Junho de 2007). comp: componente; d: densidade; livre: matéria
organica livre da fracdo mineral ndo decomposta ou pouca descomposta; occ:
matéria organica intra-agregados. Sl: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 -
irrigacdo com EETE e adubacéo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416
kg ha® ano®’ de K,O e 140 kg ha™ ano® P,Os. Eixo X: representa a
profundidade das diferentes camadas de solos em cm.
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Figura 4.24 - ndice ci /COT da componente 3 dos extratos de solo das fracdes densimétricas
separadas (Junho de 2007). comp: componente; d: densidade; livre: matéria
organica livre da fracdo mineral ndo decomposta ou pouca descomposta; occ:
matéria organica intra-agregados. SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 -
irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416
kg ha’ ano® de K,O e 140 kg ha™ ano™ P,Os. Eixo X: representa a
profundidade das diferentes camadas de solos em cm.

As observacdes realizadas a partir dos dados de fluorescéncia 3D, permitiram concluir
que: (i) a maior diferenca entre o solo Si e o solo E66 refere-se a contribuicdo de
fluorescéncia da fracdo d>2, devida, sobretudo, as fracdes fulvicas e himicas, sendo no solo
Si maior em profundidade, e no solo E66 maior nas camadas superficiais, coerente, portanto,
com os dados de IH; (ii) a incoeréncia aparente entre os dados de IH e a fluorescéncia das
fracOes densimétricas e a razdo la/lc do extrato de solo total é, provavelmente, devida a
extracdo ndo homogénea da matéria organica destas fracoes; (iii) a maior contribuigdo relativa

a componente 1, caracteristica de matéria protéica oriunda da atividade microbiana recente,

ocorre em profundidade, indicando uma provavel transferéncia de matéria organica mais labil.
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Essa hipotese é reforcada pelo fato da fluorescéncia da fracdo 1,6 livre ser maior nos niveis de

20 a 60 que na superficie.

4.7 Razdo C/N da matéria organica do solo
Os resultados apresentados por Coble (1996), bem como os de fluoerescéncia 3-D do
presente estudo, mostraram que as componentes protéicas apresentam maior fluorescéncia
quando excitadas com comprimento de onda de 250 a 275 nm. No método utilizado por
Milori et al. (2006) e aqui empregado para determinacdo do IH, as amostras séo irradiadas por
uma luz monocromatica em 458nm, que corresponde ao comprimento de onda de excitacdo

das estruturas cuja concentragdo aumenta com o grau de humificagdo (MILORI et al., 2002).

Isto leva ao questionamento se a LIF permite obter o comportamento das componentes
protéicas como foi avaliado a partir da fluorescéncia 3-D. No intuito de obter dados

complementares em relacédo a este problema foi determinada a razdo C/N.

Os resultados obtidos (Figura 4.2r) variaram de 11 a 13,5 para as amostras de solo
total, e de 10,5 a 9 para as fracbes de densidade >2, o que é coerente com 0s dados
encontrados na literatura para o tipo de solo estudado (LEHMANN et al, 2001; NOGUEIRA,
2008). Observa-se um leve acréscimo da razao C/N com a profundidade para os solos totais, e
0 contréario para as fragdes d>2. Estas observacGes sdo de dificil interpretacdo, tendo em vista
0S NUMerosos processos que podem alterar a razdo C/N durante o processo de humificagéo,
tais como a razdo C/N da matéria organica fresca ou o tipo de atividade microbiana, bacterias

versus fungos, por exemplo (GOLCHIN et al., 1997; ZECH et al., 1997).
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Figura 4.25 - Razdo C/N para as amostras de solo total (SI e E66) e para as amostras da
fracdo densimétrica superior a 2 (SI d>2 e E66 d>2) (amostragem de junho
2007) . d: densidade; SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com
EETE e adubagéo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™
de K50 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

Na Figura 4.26 apresenta-se o resultado da comparacgéo entre a razdo C/N e o indice de
humificacdo determinado por fluorescéncia induzida por laser. Os valores relativos as fracdes
de densidade>2 apresentaram boa correlagdo com a razdo C/N. O mesmo ndo foi observado
quando a comparacéo foi realizada entre a razdo C/N e os solos totais, cujas correlagfes nao
foram significativas. Entretanto, para se concluir que a partir do IH medido pelo método de
Milori et al. (2006) é possivel obter-se resultados satisfatorios em relagdo as componentes
protéicas, seria necessario superar as eventuais dificuldades de extracdo no protocolo de

fracionamento da MOS.
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Figura 4.26 - Comparacdo entre a razdo C/N e o indice de humificacdo (IH) determinado por
fuorescéncia induzida por laser (LIF). d: densidade; SI: sem irrigacdo e sem
fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacio de 343 kg ha™ ano™ de
nitrato de amdnio, 416 kg ha™* ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s.

Comparacdo semelhante foi realizada entre a composicdo isotopica do carbono e a
razdo C/N (Figura 4.27). Os resultados mostraram uma correlacdo positiva igual a 0,67 no
caso do extrato do solo total do tratamento Sl. Esta correlacdo, no entanto, parece ter pouco

significado, sendo devida, sobretudo, a um ponto mais afastado do conjunto de dados.
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Figura 4.27 - Comparacdo entre a razdo C/N e a composicéo isotopica (5*3C). d: densidade;
Sl: sem irrigagdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubagé&o de
343 kg ha™ ano™ de nitrato de aménio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™

ano* P,Os.
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5 Sintese dos Resultados

A mineralogia dos solos estudados é simples, dominada pela presenca de quartzo,
caulinita, gibbsita, goethita, hematita, e magnetita e/ou maghemita. Ndo foram
observadas diferencas estatisticas entre os solos dos tratamentos Sl e E66 para os

teores de caulinita, gibbsita, goethita e hematita.

Verificou-se um menor estoque de C nos solos irrigados em relacdo ao solo ndo
irrigado, o que poderia ter origem em trés processos: (i) mineralizagéo e lixiviacdo de
uma matéria organica anteriormente estavel, devido a sua exposicdo apds a
desestruturagdo dos complexos organominerais em razdo dos altos teores de Na* no
efluente bem como na &gua potavel; (ii) solubilizacdo maior e consequente lixiviacao
da MOS devido aos valores de pH mais elevados das solugdes do solo induzidos pelo

efluente bem como pela dgua potavel; (iii) efeito priming;
A maior parte do carbono nos solos (mais de 60%) esta associada a fase mineral;

O carbono contido nas fracbes mais densas de 1,8 a 2 e >2, estreitamente ligadas a
fracdo mineral, € maior no solo ndo irrigado que no solo irrigado. Esta observacdo
reforca a hipotese de desestruturagdo dos agregados nos solos irrigados, em razdo do

carater sodico das aguas de irrigagdo;

A fracdo de d<1,6 livre € maior nos horizontes superficiais e em profundidade, o que

indica uma provavel lixiviacdo dos compostos mais soluveis;

O indice de humificacdo (IH) do solo total ndo apresentou diferencgas significativas
entre 0 solo do tratamento Sl e do E66. Em ambos os casos ha um aumento com a
profundidade, o que era esperado devido ao aumento do grau de condensagéo, da

idade média e da estabilidade da MOS;
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O IH da fracdo densimétrica superior a 2 foi significativamente menor que para o solo
total, o que poderia ser explicado pelo fato dos cimentos na fracdo granulométrica <
20um serem, sobretudo, de tipo mucilagem (polissacarideos), 0 que aumenta a razao

da matéria pouco humificada;

A evolugdo temporal do IH mostra, em ambos os solos, um aumento em profundidade
associado, provavelmente, a diminuicdo do fluxo de solucdo proveniente da parte
superior do solo. O processo seria uma diminuicdo dos aportes, em profundidade, de

compostos moveis pouco humificados;

Observa-se um aumento significativo do IH da fracdo densimétrica d>2 do solo E66
em comparagdo ao Sl, ndo refletindo no valores de IH do solo total. Dois processos
poderiam dar origem a essa diferenca: (i) a alteracdo da atividade microbiana sob
efeito do efluente, resultando numa aceleracdo da degradacdo da matéria organica
mais labil, menos humificada. Este processo poderia ser favorecido pela dispersao dos
agregados em razdo da sodicidade do efluente; (ii) irrigacdo com aguas residuarias
favoreceria a formacédo de substancias himicas soluveis que tenderiam a se acumular

em profundidade;

Considerando a fluorescéncia tem-se que, a maior diferenca entre o solo do tratamento
Sl e do E66 estd na intensidade de fluorescéncia da fracdo densimétrica d>2, devida
sobretudo as fracdes falvicas e humicas, sendo, no solo SI maior em profundidade, e
no solo E66 maior nas camadas superficiais. Esta observacao é coerente com os dados

de IH e as variag0es da razdo C/N;

A correlagdo entre a razdo C/N e o indice de humificacdo determinado por
fluorescéncia induzida por laser é boa considerando-se as fragdes d>2 e ruim

considerando-se os solos totais. Isto indica que: (i) o IH medido pelo método de Milori
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et al. (2006) forneceria resultados satisfatorios em relacdo as componentes protéicas;

(ii) que a extracdo da MOS da fragdo d>2 foi, provavelmente, incompleta

e A MOS total dos dois solos irrigados apresentou nas camadas superficiais valores mais
negativos de 5'*C. A MOS das fracdes d>2 apresentou sistematicamente valores
superiores aos do solo total correspondente, sendo esta diferenca maior no solo
irrigado que no ndo irrigado. O processo responsavel poderia ser uma maior
mineralizagdo da MOS de 8*3C menos negativa pelos microrganismos, eventualmente

favorecida pela dispersao dos agregados.
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6 Conclusao Geral

A irrigacdo com efluente de estacdo de tratamento de esgoto promoveu mudangas
tanto qualitativas como quantitativas na matéria orgénica do solo em relagdo ao tratamento
sem irrigacdo. Essas mudancgas, no entanto, parecem estar mais associadas a prépria irrigacao
do que as propriedades especificas do efluente. Esta constatacdo se deve ao fato que néo
foram observadas diferengas nitidas entre o comportamento da matéria organica do solo
irrigado com efluente de estacdo de tratamento de esgoto e a do solo irrigado com agua

potavel.

Em consequéncia, a diminui¢do do estoque de carbono dos solos irrigados, 0 aumento
do grau de humificacdo da matéria organica do solo ligada a fracdo mineral e a lixiviagdo e
acumulacgdo nas camadas mais profundas no perfil de solo das substancias himicas soltveis
sdo, principalmente, provenientes da desestabiliza¢do dos agregados do solo, devido aos altos
teores de sdédio nas aguas de irrigacdo. Portanto, o problema néo é o efluente em si, mas sim a

sodicidade.

Desta forma, o manejo adequado do solo para preservar, a longo prazo, suas
qualidades agrondémicas devera, obrigatoriamente, manter a estabilidade estutural do solo, o

que propiciara uma boa condutividade hidraulica.

As técnicas de fluorescéncia de matéria organica empregadas parecem ser sensiveis
para monitorar as variagdes da MOS, no entanto, ainda é necessario se conhecer melhor a

relacdo entre os sinais observados nos espectros e as propriedades agronémicas.
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Anexo

TabelaAl- Amostras de solugédo do solo para os tratamentos E66, SI e W100.
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SD

Tratamento  profundidade  repeticio ~ COD COD Na* NH4* K* Mg2*  Cca® F cr NO, NO5 PO~ SO~
Junho de 2007
sl 0-20 10,16 0,62 48,62 066 025 148 256 ND ND ND ND ND ND
sl 20-40 15,84 0,60 221,94 ND 1,63 088 4724 ND ND ND ND ND ND
sl 40-60 10,40 1,08 50,42 143 132 141 ND ND ND ND ND ND ND
sl 60-80 14,87 0,71 50,39 1,37 060 0,32 ND ND ND ND ND ND ND
sl 80-100 21,75 0,50 52,43 145 422 090 353 ND ND ND ND ND ND
E66 20-40 24,39 3,64 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 40-60 15,75 217 151,23 ND 091 165 6,20 ND ND ND ND ND ND
E66 80-100 38,08 5,79 71,22 1,29 601 184 414 ND ND ND ND ND ND
E66 60-80 9,84 4,62 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 60-80 3,27 0,01 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 40-60 22,36 6,99 13883 <0,03 292 1,40 1143 ND ND ND ND ND ND
W100 40-60 8,39 0,03 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 60-80 2595 12,30 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 60-80 11,68 0,16 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 20-40 30,70 10,20 21367 <003 152 131 5,17 ND ND ND ND ND ND
W100 20-40 13,56 0,26 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 80-100 12,12 028 14292 <0,03 247 2,00 547 ND ND ND ND ND ND
W100 80-100 14,53 0,77 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
Dezembro de 2007

Sl 60-80 86,64 1,42 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 20-40 44,97 0,73 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 20-40 33,85 0,21 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 20-40 23,71 0,28 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 40-60 55,27 0,44 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 40-60 61,83 0,70 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 80-100 24,37 0,15 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
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E66 80-100 103,30 1,67 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 80-100 ND ND 64,01 <0,03 6,27 1,88 3,85 0,54 50,58 0,04 16,55 2,42 32,63
E66 80-100 18,24 0,29 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 80-100 19,88 0,40 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 80-100 20,14 0,36 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 20-40 47,85 0,75 ND ND ND ND ND 0,61 125,46 0,60 254,83 <0,07 42,45
W100 20-40 64,88 1,13 ND ND ND ND ND 0,54 118,72 0,61 240,42 <0,07 40,32
W100 40-60 69,18 5,22 ND ND ND ND ND 0,55 58,36 0,05 53,55 0,09 38,61
Maio de 2008
E66 20-40 ND ND 129,53 ND 1,29 0,52 2,80 0,60 73,19 0,09 0,99 <0,07 74,57
E66 40-60 56,29 0,42 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
E66 60-80 641,20 0,46 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 20-40 351,40 2,31 ND ND ND ND ND 0,50 13,75 <0,03 1,24 0,15 47,69
W100 40-60 R3 ND ND ND ND ND ND ND 0,59 29,53 0,07 1,57 0,17 47,02
W100 40-60 222,70 1,88 ND ND ND ND ND 0,65 21,22 0,09 2,53 0,35 44,46
W100 60-80 ND ND -0,01 -0,22 -0,11 -0,24 -0,33 ND ND ND ND ND ND
W100 80-100 122,80 0,29 ND ND ND ND ND 0,15 43,13 0,08 1,46 0,02 35,47
Junho de 2008
E66 20-40 R3 ND ND 83,06 ND 2,34 0,72 4,09 0,58 83,12 0,09 0,43 <0,07 86,78
E66 20-40 R2 ND ND 86,09 ND 0,54 0,64 4,10 0,49 51,91 0,09 1,75 0,11 68,86
E66 20-40 R1 ND ND 126,23 ND 0,65 0,74 2,47 ND ND ND ND ND ND
E66 40-60 R1 ND ND 67,81 ND 1,42 2,47 4,11 ND ND ND ND ND ND
E66 60-80 R1 ND ND 55,07 ND 1,47 0,71 2,20 ND ND ND ND ND ND
E66 80-100 R3 ND ND 38,62 0,67 4,23 1,22 6,17 ND ND ND ND ND ND
E66 80-100 R4 ND ND 99,08 ND 2,28 2,36 2,71 ND ND ND ND ND ND
W100 20-40 R2 ND ND 65,71 ND 1,15 1,16 5,19 0,66 16,44 <0,03 0,91 0,56 39,13
W100 20-40 R4 ND ND 887,26 ND 2,54 1,45 3,53 0,58 28,09 0,06 0,45 0,01 37,33
W100 40-60 R4 32,10 0,35 117,30 ND 2,88 1,81 9,99 ND ND ND ND ND ND
W100 40-60 R3 19,70 0,11 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND
W100 40-60 R3 ND ND 86,05 ND 1,69 0,69 2,33 0,53 27,05 0,07 1,21 0,19 41,80
W100 40-60 R3 ND ND ND ND ND ND ND 0,59 29,84 0,07 1,14 0,20 48,12
W100 40-60 R4 ND ND 121,66 1,76 3,55 1,58 6,35 ND ND ND ND ND ND
Junho de 2009
E66 20-40 R4 39,59 0,67 389,34 ND 2,56 3,29 9,01 1,50 172,02 <,03 1,92 <0,07 20,85
E66 20-40 R1-R3 39,86 0,47 229,83 ND 1,38 1,02 2,73 0,81 155,90 <,03 0,77 <0,07 72,11
E66 40-60 R1-R3 34,71 0,18 284,33 ND 2,55 2,43 6,31 ND ND ND ND ND ND
W100 20-40 R3 43,42 0,29 110,13 2,04 1,43 0,89 2,39 0,66 6,04 0,06 0,89 0,17 13,81
W100 20-40 R2 46,93 0,52 85,67 1,74 2,11 1,37 6,41 0,63 13,82 <,03 0,47 0,12 15,64



W100
W100

W100
W100
W100

W100
Sl
EG6
EG6
EG6
EG6
EG6
E66
E66
E66
E66
E66
E66
W100
W100
W100
W100

20-40
20-40
40-60
40-60
60-80
80-100
60-80
20-40
20-40
20-40
40-60
40-60
80-100
80-100
80-100
80-100
80-100
80-100
20-40
20-40
20-40
40-60

R1
R4

R1-R2
R4
R1-R4
R3

48,17
22,47

31,64
31,85
47,32

55,04
86,64
44,97
33,85
23,71
55,27
61,83
24,37
103,30
ND
18,24
19,88
20,14
47,85
64,88
ND
69,18

0,68
0,35
0,22
0,09
0,89
0,04
1,42
0,73
0,21
0,28
0,44
0,70
0,15
1,67
ND
0,29
0,40
0,36
0,75
1,13
ND
5,22

111,58
277,43

82,22
134,18
112,16

140,78
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND

64,01
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND

1,88
ND
1,57
2,11
2,02
2,71
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
<0,03
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND

0,19
1,61
0,40
0,40
0,85
511
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
6,27
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND

0,92
2,51
0,49
0,96
1,08
1,50
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
1,88
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND

ND
7,72
ND
15,04
1,59
1,30
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
3,85
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND

0,59
0,84
0,69
0,62
0,63
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
0,54
ND
ND
ND
0,61
0,54
ND
0,55

17,69
99,47

11,69
37,55
21,74

ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
50,58
ND
ND
ND
125,46
118,72
ND
58,36

0,07
<,03
0,07
0,10
0,08
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
0,04
ND
ND
ND
0,60
0,61
ND
0,05

0,59
0,57
0,92
1,15
1,34
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
16,55
ND
ND
ND

254,83
240,42

ND
53,55

<0,07
0,10
0,22
<0,07
<0,07
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
2,42
ND
ND
ND
<0,07
<0,07
ND
0,09

110

20,23
8,33

13,18
24,48
25,12

ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
ND
32,63
ND
ND
ND
42,45
40,32
ND
38,61

COD: carbono organico dissolvido;SD COD: deviacdo padrdo do COD; SI: sem irrigacdo e sem fertilizagdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubagéo de 343 kg ha™ ano™ de
nitrato de amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,0s; W100: irrigacdo com agua potavel e adicdo de 520 kg ha™ ano™ de nitrogénio via nitrato de amdnio, 416
kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha™ ano™ P,Os.
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Tabela A2 - Dados de carbono total (COT) e da fluorescéncia dos extratos das amostras de

solo de junho 2007.
. Fluorescéncia dos extratos

Tratamento Profondidade CoT c1/COT 2/COT 3/COT I/l
0-5 0,808 1037,11 3693,94 1068,97 3,46
5-10 0,685 0,00 7330,75 2168,38 3,38
10-20 0,628 1798,55 1445441 4538,90 3,18
Sl 20-40 0,580 1850,35 7942,06 2915,89 2,72
40-60 0,500 2251,94 13300,10 4363,58 3,05
60-80 0,366 4684,78 3725,97 1710,17 2,18
80-100 0,270 1968,53 6431,27 1643,69 391
0-5 0,779 2886,04 1424204 8564,35 1,66
5-10 0,523 1343,16 11009,67 5218,90 2,11

10-20 0,513
66 20-40 0,480 1741,13 11409,82 3426,37 3,33
40-60 0,455 4620,72 7536,86 3478,57 2,17
60-80 0,343 2378,10 7572,34 2006,74 3,77
80-100 0,267 1389,93 3441,85 830,79 4,14

SI: sem irrigacdo e sem fertilizagdo; E66 - irrigagdo com EETE e adubacfo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de
amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha-1 ano™ P,0s.
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Tabela A3 - Dados de carbono total (COT) e da fluorescéncia dos extratos das fracdes
densimétrica das amostras de solo de junho 2007.
. x Fluorescéncia dos extratos
Tratamento Profondidade Fracéo coT c1/COT ©2/COT 3/COT la/lc
0-5 1,61 26,527  3084,73 5876,33 176841 3,32
0-5 1,6 occ 24,475 107132 1173,13 41154 285
0-5 1,6<d<1,8 0,000 3293,14 1291,64 64591 2,00
0-5 1,8<d<2 39,640  2667,61 2860,13 1281,82 2,23
0-5 d<?2 0,557 847,78 6133,57 208560 2,94
5-10 1,61 24,197 211410 7390,83 2212,37 3,34
5-10 1,6 occ 99,483 873,33 1895,47 676,14 2,80
5-10 1,6<d<1,8 0,000 1979,71 1712,71 60329 2,84
5-10 1,8<d<2 1,031 124191 4282,52 1256,18 3,41
5-10 d<?2 0,348 968,08 4162,78 1106,55 3,76
10-20 1,61 23,000  1299,72 2483,44 802,09 3,10
10-20 1,6 occ 0,000 940,94 940,34 489,99 1,92
10-20 1,6<d<1,8 0,000 3375,05 2633,55 1052,02 2,50
10-20 1,8<d<2 15,143 185834 3453,42 125859 2,74
10-20 d<?2 0,618 493,81 5518,63 187750 2,94
20-40 1,61 9,079 3600,03 7334,70 2560,15 2,86
20-40 1,6 occ 0,000 526,73 840,34 35339 2,38
S 20-40 1,6<d<1,8 0,000 1201,75 1047,22 357,090 2,93
20-40 1,8<d<2 0,000 1451,62 2910,41 1027,45 2,83
20-40 d<?2 0,456 667,62 5108,94 197132 2,59
40-60 1,61 14,283 167549 1625,68 48351 3,36
40-60 1,6 occ 0,000 1315,12 1494,71 498,98 3,00
40-60 1,6<d<1,8 0,000 2366,75 1036,76 48376 2,14
40-60 1,8<d<2 0,000 1697,65 1315,54 407,35 3,23
40-60 d<2 0,459 1028,59 5470,02 2702,15 2,02
60-80 1,61 0,861 1282,17 1277,15 431,14 2,96
60-80 1,6 occ 0,000 1317,48 759,13 389,99 1,95
60-80 1,6<d<1,8 0,000 1604,83 1118,99 389,26 2,87
60-80 1,8<d<2 0,000 1143,98 2641,94 582,30 4,54
60-80 d<2 0,228 439,41 4195,27 1479,19 2,84
80-100 1,61 60,850  1127,57 1572,04 431,94 3,64
80-100 1,6 occ 0,000 569,48 667,95 259,02 2,58
80-100 1,6<d<1,8 0,000 1094,53 1634,20 437,98 3,73
80-100 1,8<d<2 0,000 1513,08 2103,35 568,43 3,70
80-100 d<2 0,251 1747,10 4069,92 341572 1,19
0-5 1,61 22,913  2583,01 4824,93 1581,05 3,05
0-5 1,6 occ 31,717 547,32 903,84 347,94 2,60
0-5 1,6<d<1,8 0,000 1695,81 2516,22 937,75 2,68
0-5 1,8<d<2 20,143 2430,82 3635,45 123479 2,94
0-5 d<? 0,347 1130,81 6317,50 227790 2,77
5-10 1,61 24,480 827,05 3639,40 1234,83 2,95
E66 5-10 1,6 occ 2,512 367,84 498,53 237,74 2,10
5-10 1,6<d<1,8 4,780 1000,22 2467,26 833,37 2,96
5-10 1,8<d<2 20,050  2458,09 3819,01 125231 3,05
5-10 d<? 0,361 466,88 8862,43 4241,47 2,09
10-20 1,61 22,400 514584 1716,32 1056,49 1,62
10-20 1,6 occ 3,715 573,21 2076,58 700,61 2,96
10-20 1,6<d<1,8 5,944 882,08 6289,11 213378 2,95



10-20
10-20
20-40
20-40
20-40
20-40
20-40
40-60
40-60
40-60
40-60
40-60
60-80
60-80
60-80
60-80
60-80
80-100
80-100
80-100
80-100
80-100

1,8<d<2
d<2

1,61

1,6 occ
1,6<d<1,8
1,8<d<2
d<2

1,61

1,6 occ
1,6<d<1,8
1,8<d<2
d<2

1,61

1,6 occ
1,6<d<1,8
1,8<d<2
d<2

1,61

1,6 occ
1,6<d<1,8
1,8<d<2
d<2

4,188
0,386
30,055
0,000
14,926
2,265
0,753
20,376
0,000
0,000
0,000
0,489
35,065
0,000
0,000
0,000
0,484
0,000
0,000
0,000
0,218
0,334

2047,75
0,00
2899,37
2050,50
1801,56
1568,52
59,39
1509,58
432,47
261,39
2570,10
1534,12
2465,23
1998,73
721,76
1665,59

1435,59
2419,43
580,22
245466
854,01
1946,11

10219,41
5117,68
3298,11
1476,08
3221,80
5302,07
7233,67
1563,96

791,36

3766,73
4487,43
6723,63
2054,78
1014,39
2892,30
2469,56

5252,38
857,61
1118,65
5140,72
393,38
3604,61

3244,43
1849,56
1050,67
418,46
1298,04
1326,04
2918,17
515,82
311,86
1017,01
1443,76
1755,41
682,84
362,74
831,71
632,82

1908,72
353,17
409,84

1306,82

1735,26

3533,26
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3,15
2,77
3,14
3,53
2,48
4,00
2,48
3,03
2,54
3,70
3,11
3,83
2,91
2,80
3,48
3,90
2,75
2,43
2,73
3,93
0,23
1,02

SI: sem irrigacdo e sem fertilizacdo; E66 - irrigacdo com EETE e adubacdo de 343 kg ha™ ano™ de nitrato de

amonio, 416 kg ha™ ano™ de K,0 e 140 kg ha-1 ano™ P,0s.



