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Especiacgao idnica da solucdo do solo apds sucessivas aplicacdes de lodo de esgoto

RESUMO

Vérias alternativas tém sido propostas para a disposi¢éo final do lodo de esgoto sanitario,
sendo o uso agricola uma das mais ambientalmente sustentaveis. Diversos trabalhos
demonstraram os efeitos benéficos do lodo nas propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas
do solo. Em decorréncia das alteracbes da qualidade do solo, a nutricdo das culturas €
também melhorada, o que muitas vezes resulta no aumento da produtividade agricola. O
fornecimento de nutrientes como nitrogénio e fosforo, efeitos na disponibilidade metais
pesados e micronutrientes e alteracdo na dinamica do carbono (C) do solo sdo alguns
exemplos relacionados com a degradacdo deste residuo no ambiente. Assim, torna-se
importante conhecer a dinamica da solucdo do solo no ambiente. Poucos campos
experimentais com aplicacGes sucessivas de lodo de esgoto, em longo prazo, estdo
disponiveis para estudos sob condigdes edafo-climaticas brasileiras. Uma destas areas é a
do Instituto Agronémico, no Centro Experimental Central (Fazenda Santa Elisa), em
Campinas-SP. O presente trabalho envolveu o estudo da solugdo do solo (extratos 1:1),
com a andlise de componentes principais (ACP) e a especiacdo ibnica, no periodo de
pousio (2° e 3° anos) apds sete anos de aplicacfes de lodo nesta &rea. O objetivo foi
compreender como as espécies quimicas, a disponibilidade de nutrientes e de elementos
potencialmente toxicos é alterada na solucdo do solo, ao longo do tempo,
comparativamente a aplicacdo de fertilizante mineral. A area experimental recebeu
anualmente, de 2001 a 2007, doses de lodo de esgoto correspondentes a aproximadamente
10 e 20 t ha™ (base seca; designados respectivamente como 1L e 2L). Além disso, foi
conduzido um tratamento com adubac@o mineral (AM) em dose equivalente de nitrogénio
aplicado via 1L. Foram realizadas quatro amostragens de solo (setembro/2009;
mar¢o/2010; dezembro/2010 e junho/2011), além de amostragens das plantas milho
(margo/2010), milheto (fevereiro/2011) e girassol (junho/2011). A ACP e a especiagdo
ibnica da solucdo do solo mostraram que, apods trés anos da interrupcdo da aplicacdo do
lodo e trés plantios sucessivos, persiste o efeito residual da matéria organica aplicada, que
continua a ser degradada. A concentracdo de elementos potencialmente toxicos na solugdo
do solo permaneceu abaixo do limite de detecgcdo instrumental e nas épocas cultivadas

houve diminuicdo dos teores de macro e micronutrientes na solucao. Portanto, € necessaria

Xi



uma revisdo da legislacdo brasileira vigente, de forma que esta considere valores

diferenciados para areas que recebem sucessivas aplicacdes de lodo de esgoto.

Palavras-chave: biossolido, carbono organico dissolvido, metais pesados, analise de

componentes principais.
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Soil solution ionic speciation in area consecutively amended with sewage sludge
ABSTRACT

Several alternatives have been proposed for the final disposal of sewage sludge, but its
agricultural use is probably the most environmentally sound one. The scientific literature is
full of reports pointing out the beneficial effects of sewage sludge addition to agricultural
land on its chemical, biological and physical properties. As a result of the improvement on
soil quality, the plants nutrition is also improved, which is reflect as better yield on
harvesting. The supply of nutrients, such as phosphorus and nitrogen, changes in the heavy
metals availability and in the dynamic of the soil’s organic carbon are examples of the
effect of the residue’s organic matter degradation on soil. Thus, it is important to study the
dynamic of the soil solution in the environment. Quite a few long term field experiments
using sewage sludge are available under tropical conditions. One of those belongs to
Instituto Agrondmico, at Centro Experimental Central (Fazenda Santa Elisa), located in
Campinas-SP. This work studied the soil solution (1:1 extracts) of this experimental area,
by means of principal component analysis (ACP) and ionic speciation, after the sewage
sludge addition was stopped (2" and 3™ vears), after seven years of consecutive
application. The objective of the work was to understand the changes in soil solution
composition, in the bioavalability of nutrients and potential toxic elements, overtime,
compared to the mineral fertilizer treatment. The experimental area received yearly, from
2001 to 2007, two doses of sewage sludge (10 and 20 t/ha, dry basis), named as 1L and 2L
treatments. One additional treatment did not receive sewage sludge, but received mineral
fertilizer (AM) instead, corresponding to the nitrogen supplied by the 1 L treatment. Four
soil sampling (September/2009; march/2010; December/2010 and June/2011) and three
plantations sampling (corn- march/2010; milheto - February/2011; and sunflower -
June/2011) were performed. The ACP and the soil solution ionic speciation showed that,
even after three years of the last sewage sludge application and three cultivation cycles, the
effect of sewage sludge organic matter degradation remains. Surprisingly, the soil solution
concentration of potential toxic elements was below the instrumental detection limits at the
four soil sampling events, while the concentration of nutrients faded in the cultivated soil.
Our results indicated that a revision of Brazil’s sewage sludge agricultural use is

mandatory, since it does not take into account areas with repeated residue use.
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INTRODUCAO

A fertilidade do solo é fundamental para o desenvolvimento das plantas, e para que
determinada cultura cresga e se desenvolva é importante a presenca e a disponibilidade de
nutrientes no solo como, por exemplo, 0s macronutrientes e 0os micronutrientes. Porém nem
sempre 0 solo apresenta a concentracdo ou a proporcdo adequada desses nutrientes, assim
torna-se necessario o uso de fertilizantes, os quais irdo fornecé-los.

Fontes alternativas de nutrientes, como residuos organicos, incluindo o lodo de esgoto
(LE), podem fornecer nutrientes para as plantas, reduzindo a necessidade de fertilizantes
minerais. Existem algumas diferengas fundamentais quanto ao uso de fertilizantes minerais ou
LE para fornecimento de nutrientes, pois 0s primeiros geralmente apresentam alta
solubilidade e, portanto, disponibilidade em curto prazo. Por outro lado, lodos de esgoto
possuem 0s nutrientes associados a matriz organica e disponibilidade em médio-longo prazo,
além de conter uma diversidade de outros elementos, sendo alguns classificados como
elementos trago.

O LE possui elevado potencial de uso agricola, funcionando como fonte de nutrientes.
Assim, é através da reciclagem da matéria organica presente no LE que o residuo sera capaz
de fornecer nutrientes como nitrogénio (N), fosforo (P) e potassio (K) para o crescimento das
culturas. Porém, ainda sdo poucos os estudos em campo nas condi¢Bes edafo-climaticas
brasileiras que avaliem a adi¢do de LE ao solo durante varios anos, sendo uma dessas areas a
do Instituto Agronémico — IAC em Campinas-SP.

A concentracdo total de um nutriente no solo determinado por método analitico em
laboratério para fins de avaliacdo da fertilidade do solo em alguns casos ndo mostra sua real
disponibilidade para a planta. O nutriente ou o elemento traco disponivel no solo é aquele em
solucéo ou adsorvido na fase sélida do solo, mas sob forma passivel de absorcdo pela planta,
representando, muitas vezes, somente parte da concentracdo total. Assim, para o0
conhecimento da disponibilidade de nutrientes e do potencial risco de contaminagéo do solo e
da &gua a especiacdo idnica da solucdo do solo é uma ferramenta valiosa. A especiacao idnica
permite verificar em quais formas os elementos se apresentam na solucao do solo.

Sob o ponto de vista pratico, analises da solucdo do solo subsidiando tomadas de
decisdo de manejo da adubacgéo ou agdes corretivas para reducdo da disponibilidade de algum
elemento trago sdo pouco eficientes, devido a dificuldades metodoldgicas (variabilidade

espacial e temporal, métodos para obtencdo da solucdo, etc.) e aos custos associados.



Indiretamente, porém, o entendimento da complexidade das interacdes das espécies quimicas
na solugdo do solo a partir de resultados experimentais tem contribuido para o aprimoramento
das estratégias de manejo da fertilidade dos solos.

A hipoétese deste trabalho é de que o uso do lodo de esgoto, comparativamente a
fertilizacdo mineral, aumenta o teor de carbono organico dissolvido e a concentracdo de
nutrientes e elementos trago na solucdo do solo. Portanto, a presente pesquisa teve como
objetivos:

(i) estudar a composicédo da solugéo do solo em funcéo de sucessivas aplicagdes de doses
de lodo de esgoto ou fertilizante mineral, em diferentes épocas de amostragem;

(i) identificar variaveis chave na solucdo do solo alteradas pelo uso de lodo de esgoto em
longo prazo, o que pode ser utilizado no monitoramento de areas tratadas com esse residuo; e
(ili)  avaliar as espécies quimicas em solucdo, uma vez que 0 aumento do teor total de um
nutriente ou elemento potencialmente toxico pode ndo ser sinbnimo de aumento de sua

disponibilidade (espécie quimica passivel de absorcéo por plantas).

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Uso de lodo de esgoto na agricultura

Com o crescimento populacional e a busca por melhores condi¢cbes de saneamento
basico e salde da populacdo, a coleta e o tratamento do esgoto tornam-se imprescindiveis.
Como a maioria da populacéo brasileira esta concentrada nos grandes centros urbanos, o LE
gerado durante o processo de tratamento de esgotos torna-se um sério problema a ser
administrado pelo setor pablico devido aos cuidados com sua disposicao final. Por exemplo,
estima-se que a producdo de LE na Regido Metropolitana de S&o Paulo (RMSP) seré cerca de
785 toneladas por dia, em base seca, para 0 ano de 2015 (TSUTYA, 2000).

O LE gerado a partir do tratamento de efluentes é um residuo de composicgéo variavel,
a qual depende da area abrangida pela rede coletora, do processo de tratamento do esgoto e do
processo do tratamento do lodo. Em geral, esse residuo contem de 40% a 80% de materia
organica e outros nutrientes de importancia agrondmica, principalmente o nitrogénio e o
fésforo. Um LE tipico apresenta em torno de 40% de matéria organica, 3% de nitrogénio, 2%
de fosforo e 1% de potéassio (MUNHOZ & BERTON, 2006), além de micronutrientes como
zinco, cobre, ferro, manganés e molibdénio (BETTIOL & CAMARGO, 2006).



As alternativas mais usuais para 0 aproveitamento ou disposi¢do final do LE sé&o:
disposicdo em aterro sanitario (aterro exclusivo e co-disposicdo com residuos sélidos
urbanos); reuso industrial (producdo de agregado leve, fabricacdo de tijolos e cerdmica e
producdo de cimento); incineracdo (incineragdo exclusiva e co-incineracdo com residuos
solidos urbanos); conversdo em 6leo combustivel; recuperagéo de solos (recuperagédo de areas
degradadas e de mineracdo); “landfarming” e uso agricola e florestal (aplicacdo direta no solo,
compostagem, fertilizante e solo sintético) (BETTIOL & CAMARGO, 2006). Para a Regido
Metropolitana de S&o Paulo, o Plano Diretor de Lodos da SABESP recomendou para a
disposicao final de lodo, o aterro exclusivo, 0 uso agricola e a incineracdo (TSUTYA, 2000).
Os Estados Unidos, que produzem cerca de 13 milhdes de toneladas por ano de LE, e a
Europa, que produz cerca de 16 milhdes de toneladas por ano de LE dispdem a maior parte de
seus lodos (em média 40%) em aterros sanitarios (TSUTYA, 2000). O destino mais comum
ao LE (LE) gerado nas estacBes de tratamento de esgoto (ETE’S) sdo os aterros sanitarios
(PIRES, 2006). Porém, além do alto custo, que pode chegar a 50% do custo operacional de
uma ETE (BETTIOL & CAMARGO, 2006), essa ¢ uma forma de destinagdo pouco
sustentavel uma vez que se o aterro nao for bem monitorado pode causar a contaminacgéo
ambiental. Outro fator que deve ser levado em conta é o fato de que os aterros sanitarios tém
um periodo de vida Util que corresponde a capacidade desse aterro de receber residuos.
Quanto mais residuos forem depositados no aterro, menor serd sua vida Util e assim a
necessidade de construcdo de novos aterros sanitarios.

Uma das alternativas para destinacdo final do LE é o uso agricola (FERREIRA et al.,
1999; TSUTIYA, 2001; BETTIOL & CAMARGO, 2006). Diversos trabalhos demonstraram
os efeitos benéficos do lodo nas propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas do solo
(SIMONETE et al., 2003; DE MARIA et al., 2007; BUENO et al., 2011). Em decorréncia das
alteracdes da qualidade do solo, a nutricdo das culturas é também melhorada, o que muitas
vezes implica no incremento de produtividade (OLIVEIRA, 1995; BERTON et al., 1997,
MELO & MARQUES, 2000; SILVA et al., 2001; WACHOWICZ, 2002; SIMONETE et al.,
2003). Em relacdo a melhoria das condi¢es fisicas do solo, o LE, de modo semelhante as
outras fontes de matéria organica, aumenta a retencdo de agua em solos arenosos e melhora a
permeabilidade e infiltracdo nos solos argilosos e, por determinado tempo, mantém uma boa
estrutura e estabilidade dos agregados na superficie (BETTIOL & CAMARGO, 2006).

A utilizacdo agricola de lodos de esgoto baseia-se na degradacao da fracdo orgéanica do
residuo apds aplicacdo no campo e disponibilizacdo de nutrientes para a cultura instalada na

area agricola, especialmente o nitrogénio. O fornecimento de nutrientes como N e P (AYUSO



et al., 1992; FRANCO-HERNANDEZ et al., 2003), efeitos na disponibilidade metais pesados
e micronutrientes (BERTONCINI, 2002; PIRES, 2003) e alteracdo na dindmica do carbono
(C) do solo (GILMOUR et al., 1996), sdo alguns exemplos relacionados com a degradacéo do
residuo no ambiente. A degradacdo do carbono organico do lodo é influenciada por fatores
relacionados ao residuo, ao solo e ao clima (AJWA & TABATABAI, 1994). Em areas com
sucessivas aplicagdes de LE ocorre 0 aumento no teor de matéria orgénica e do estoque de C
no solo (PITOMBO, 2011; COSCIONE et al., 2012). Apesar de todas as vantagens que o lodo
apresenta, em sua composi¢do também podem ser encontrados elementos potencialmente
toxicos e agentes patogénicos ao homem. Assim seu uso em solo agricola deve ser realizado
de maneira planejada e controlada (BETTIOL & CAMARGO, 2006).

Para garantir que o uso agricola do residuo seja realmente benéfico e ambientalmente
seguro, normas regulamentadoras especificas vigoram em diversos paises. Diante da
necessidade de estabelecer-se regulamentacdo para o uso agricola do LE frente a demandas
locais, alguns Estados brasileiros desenvolveram normas e/ou manuais técnicos dando
orientacfes sobre o uso do lodo. Este é o caso, por exemplo, da Norma Técnica P4.230
elaborada pela CETESB, em 1999, para o Estado de Sdo Paulo (CETESB, 1999). Esta norma
estabelece os procedimentos, critérios e requisitos para a elaboracdo de projetos, implantacédo
e operacdo de sistemas de aplicacdo de lodos de esgoto em areas agricolas (CETESB, 1999).
Dessa forma, séo estabelecidos alguns atributos para caracterizagdo quimica e microbiologica
de lodos de esgoto cuja intencédo € a aplicacdo no solo, como por exemplo Carbono organico,
P, N amoniacal, N nitrato/nitrito, N total ou Kjeldahl, pH, K, Na, umidade, NUmero mais
provavel (NMP) de Salmonella sp, NMP de coliformes fecais, arsénio, cddmio, chumbo,
cobre, cromo total, mercuario, molibdénio, niquel, selénio, sélidos volateis e zinco.

A Resolugdo n® 375 do CONAMA publicada em 2006 define critérios e
procedimentos para o uso agricola de lodos de esgoto gerados em estacGes de tratamento de
esgoto sanitarios e seus produtos derivados, subsidiando a fiscalizagdo pelo IBAMA e 6rgaos
ambientais e promovendo o uso adequado deste residuo, de forma a prevenir contra a
contaminacdo do solo e de recursos hidricos e possiveis efeitos ndo desejados a salde da
populacio (CONAMA, 2006). De acordo com a resolugdo n® 375 do CONAMA , lodos de
esgoto para uso agricola devem respeitar os limites maximos de concentracdo apresentados na
Tabela 1. E importante lembrar que diante das regulamentacfes estaduais, vale sempre a mais

restritiva.



Tabela 1- Lodos de esgoto ou produto derivado - substéncias inorganicas (CONAMA, 2006).

. . Concentracdo Maxima permitida no
Substéancias Inorganicas
LE ou produto

derivado (mg/kg, base seca)

Arsénio 41
Bério 1300
Cadmio 39
Chumbo 300
Cobre 1500
Cromo 1000
Mercurio 17
Molibdénio 50
Niquel 420
Selénio 100
Zinco 2800

De acordo com a resolucdo n® 375 do CONAMA (CONAMA, 2006), para realizar a
aplicacdo agricola do residuo de forma segura, este devera passar por um processo de redugao
de patégenos e de atratividade de vetores, de forma a minimizar efeitos indesejaveis a
sociedade.

No Estado de Sdo Paulo ndo se tém sido relatadas experiéncias recentes com uso
agricola de LE ap6s a Publicacdo da Resolucdo CONAMA 375/2006, uma vez que houve
proibicdo a aplicacdo de lodo classe B em cana-de-agucar, a obrigatoriedade de analise de
virus entéricos, indefinicdo nos procedimentos para licenciamento de Unidade de
Gerenciamento de Lodo (UGL) e, principalmente a necessidade de pré-aprovacdo do projeto
agrondmico pelo 6rgdo ambiental estadual, a CETESB.

Ainda sdo poucas as &reas experimentais nas condicGes edafo-climaticas brasileiras
que receberam aplicacdes de LE durante varios anos, sendo uma delas a area do Instituto
Agrondmico de Campinas, no Centro Experimental Central (Fazenda Santa Elisa). H& que se
destacar que campos experimentais que possibilitem estudos de longo prazo séo raros mesmo
no exterior.

Na area do Instituto Agronémico, localizada na cidade de Campinas, SP, base deste

estudo, houve aplicacdo de LE durante sete anos, de 2001 a 2007, com trés diferentes doses



anuais e com cultivo de milho no verdo. Durante o periodo 2001-2009, estudos como
dissertagdes de Mestrado, foram realizados neste campo experimental e contemplaram
avaliacdes fisicas, quimicas e bioldgicas de solo, da enxurrada e do sedimento (GALDOS,
2003; GALDOS et al., 2004; BARCELLQS, 2006; DE MARIA et al., 2007; COSTA, 2008;
GALDOS et al., 2009; PITOMBO, 2011; COSCIONE et al., 2012). Mais recentemente, com
o0 tempo decorrido nas consecutivas aplicacdes do residuo, os trabalhos foram direcionados a
questdo de avaliacédo e indicadores de qualidade do solo, bem como de emissGes de gases de
efeito estufa.

Nesta area, PITOMBO (2011) determinou os estoques de C e N e o efeito residual das
aplicagOes de lodo ou fertilizante nitrogenado mineral nas emissdes de CO,, N,O e CH, a
partir de solo. O autor reporta que as aplicagcbes sucessivas de lodo proporcionaram
incrementos de C e N no solo e apesar das emissdes dos gases do efeito estufa terem
aumentado, o uso agricola do lodo pode constituir pratica para mitigacdo do aguecimento
global, fungdo de um balangco mais favoravel de carbono no sistema.

No trabalho de COSCIONE et al., (2012) avaliou-se em laboratério a degradagdo do C
e mineralizacdo do N usando o solo da area experimental do IAC em Campinas-SP e em
funcdo de novas doses de LE aplicadas. Assim concluiu-se que ainda havia um remanescente
do lodo das aplicagbes anteriores que estava sendo degradado e que a velocidade de
mineralizacdo do N recentemente aplicado foi alterada em relagdo aos histéricos de uso do
lodo, com maior potencial de fornecimento de N as plantas nos solos dos tratamentos com uso

anterior de lodo, aumentando, inclusive, o risco de lixiviacdo de nitrato.

2.2 Solugéo do solo

O solo é constituido por partes solidas, liquidas e gasosas, tridimensionais, dinamicas,
formadas por materiais minerais e organicos que ocupam a maior parte do manto superficial
das extensdes continentais do nosso planeta, contéem matéria viva e podem ser vegetados na
natureza onde ocorrem e podem, eventualmente, terem sido modificados por interferéncia
antrépica (EMBRAPA, 2006). O solo ¢ uma massa porosa, com parte dos espacos vazios
normalmente ocupados por uma solugdo aquosa que contém diversos solutos que influem no
desenvolvimento das plantas (MIRANDA et al, 2006).

A solucédo do solo pode ser definida como a fase aquosa associada com a fase sélida
do solo que ocupa o seu espaco poroso. A solucdo do solo é um sistema aberto, dindmico, que

troca matéria e energia com sua vizinhanca e sua composicdo é resultante das inUmeras



reacbes que ocorrem com as outras fases que constituem o solo (MEURER, 2010). E na
solucdo do solo que ocorrem as reaces quimicas edaficas e de onde as plantas absorvem os
nutrientes necessarios para o seu desenvolvimento. Portanto, seu conhecimento € importante
tanto para aspectos de fertilidade do solo e nutricdo das plantas como para areas de interesse
ambiental.

A amostragem da solucdo do solo é uma questdo delicada, porque a técnica utilizada
deve procurar refletir o ambiente quimico sem alterar o equilibrio em que este se encontra. A
amostragem da solucdo do solo pode ser feita em campo, utilizando diversos tipos de
lisimetros, ou em laboratério. A coleta da solucdo no campo pode apresentar alguns
problemas devido aos resultados obtidos serem pouco confiaveis e apresentarem muitas
varia¢fes (MEURER, 2010), além da dificuldade da técnica de amostragem no campo devido
as condicOes de umidade do solo. No laboratério estdo disponiveis técnicas como as camaras
de dispersdo, percolagdo em colunas, centrifugacdo, extratos e pastas de saturacdo (WOLT,
1994). Além da representatividade da amostra de solo coletada, 0 método de extracdo da
solucdo do solo em laboratdrio é, em geral, uma aproximacdo das condi¢des reais encontrada
no campo, a qual pode variar em funcdo das chuvas, da matéria organica, dos microrganismos
enfim, de diversos fatores que fazem com que essa solucdo esteja constantemente em
alteragéo.

A disponibilidade dos ions para as raizes das plantas é controlada por vérias reacoes,
tais como: equilibrio entre acidos e bases, complexacdo ibnica, precipitacdo e dissolucédo de
solidos, oxidacdo, reducédo e trocas ionicas. A cinética dessas reacdes e a taxa de absor¢édo
bioldgica controlam a concentracdo dos ions na solucdo do solo (CHAVES et al, 1991), além
de também serem influenciadas por fatores climaticos como a temperatura e chuvas.

Existe uma condicdo de equilibrio (Figura 1) entre os componentes da solugédo do solo
e 0s componentes da fase sdlida e, nesta interface, fase solida — fase liquida, ocorrem
importantes reacbes quimicas, com transferéncia de espécies de uma fase para outra
(MEURER, 2010). As plantas absorvem os nutrientes da solugéo do solo e ao mesmo tempo
liberam exsudatos para a solucdo, ha troca de ions entre a solucéo do solo e a fase sélida e ao
mesmo tempo ocorrem reacdes de adsorcdo de ions. Os microrganismos também podem
remover ions da solucdo e quando eles morrem e a matéria orgénica é decomposta 0s ions séo
novamente liberados para a solucdo do solo (MEURER, 2010).

A aplicacdo de LE no solo pode estimular a atividade microbiana devido ao aumento
de matéria organica e nutrientes do solo fazendo com os microrganismos mineralizem a

matéria organica e disponibilizem nutrientes como N, por exemplo. E por outro lado também



pode inibi-la devido a presenca de metais pesados e outros poluentes que se ligam a materia
organica dificultando sua mineralizagdo. Assim o comportamento da populagcdo microbiana
depende da qualidade e da quantidade dos residuos que estdo sendo adicionados ao solo
(BETTIOL et al., 2006). A mineralizacdo do nitrogénio organico é realizada pelos
microrganismos presentes no solo. Neste processo 0s microrganismos em meio aerobio
realizam a amonificacdo, transformando o N organico em NH;" e depois o processo de
nitrificacdo, onde os microrganismos oxidam o NH," a NO, e depois a NO3” (ANDRADE et
al., 2010).

Absorcao pelas

plantas
Ar do solo T l
\ fons trocaveis
Solucéo +
MO I do ——| Superficie de
_ t < solo adsorcao
Microorganismos
Precipitacdo + Fase sélida
Evaporacéo, +
drenagem minerais

Figura 1 - Condicdo de equilibrio entre os componentes da solu¢do do solo. Adaptado de
MEURER, 2010.

2.3 Especiacao ionica da solucéo do solo

O termo especiacdo € empregado para indicar a distribuicdo dos elementos entre suas
varias formas quimicas e fisicas e possiveis estados de oxidacdo. Essa distribuicdo, portanto,
inclui fons livres, complexos, pares idnicos e quelatos em solucdo e em suas fases sélidas
amorfas ou cristalinas, as quais influenciam a reatividade, mobilidade e a disponibilidade dos
elementos (BERTON, 2000).

A determinacdo da presenca, forma quimica e atividade destas espécies na solucdo do
solo podem fornecer informacgdes importantes tais como a disponibilidade do elemento para
as plantas e a possibilidade do fluxo no perfil do solo. E comum expressar as quantidades dos

ions presentes na solucdo do solo em termos de concentracao total. Entretanto, em situacfes



que requerem melhor compreensdo das reacfes quimicas que ocorrem em solugdo é mais
adequado expressar a atividade do ion e ndo sua concentragdo (MEURER, 2010).

A atividade quimica (a) de um ion pode ser calculada pela expressao:

a=c.y

Em que: ¢ = concentracdo do ion na solucdo; e y= coeficiente da atividade. O

coeficiente da atividade (y) pode ser calculado pela equacgdo de Debye-Huckel:
logy=-AZ* 1"

Em que: A= 0,509 para agua a 25°C; Z = valéncia do ion; e | = for¢a idnica da
solucdo.

A forca idnica (I), por sua vez, é obtida pelo somatdrio dos produtos entre
concentracdo do ion na solucéo (ci) e a valéncia (2):

=% ciZ?

Para realizacdo da especiacdo ibnica da solucdo do solo é necessario obter as
concentragfes dos cations, anions e do carbono orgénico dissolvido além do pH. O carbono
organico dissolvido (COD) merece especial atencdo, pois afeta a composi¢do quimica, as
formas e a atividade dos ions que se encontram na solucao do solo. O COD compreende uma
variedade de moléculas orgénicas de baixo peso molecular, dissolvidas na solucgdo, e
moléculas de alto peso molecular suspensas como coloides, resultantes da atividade
bioquimica de organismos vivos, incluindo os exsudatos das raizes (MEURER, 2010).

As determinacfes analiticas na solucdo do solo ndo sdo suficientes para permitir a
exata determinacdo das espécies quimicas em solucdo e, por isso, € comum o uso de softwares
especializados que consideram constantes de equilibrio entre os componentes da solucdo, em
calculos bastante complexos (HONG at al., 2010; EMMERICH et al., 1982; BEHEL et al.,
1983; FERNANDEZ et al., 2007).

Um exemplo interessante da importancia da especiacéo da solugdo do solo € o caso da
fitotoxidez de aluminio. O aluminio presente em solos &cidos impede adequado
desenvolvimento das raizes. Porém, ndo ¢é todo o Al trocavel que é toxico para as plantas, e
sim o aluminio na solugdo (ADAMS, 1984). Por isso, a atividade molar do AI** na solugdo do
solo (ou solucdo nutritiva) tem sido melhor correlacionada com o desenvolvimento radicular
de plantas do que a concentracdo de Al medida pelos métodos tradicionais de avaliagdo da
fertilidade do solo (PAVAN et al., 1982).

Em solos tratados com residuos, a especiacdo de metais pesados permite avaliar a

disponibilidade destes metais para absorcao pelas plantas, sua mobilidade no perfil do solo e 0



potencial de contaminacdo de aguas subterraneas e superficiais apds a aplicacdo do residuo,
bem como de balancos de massa para avaliagdo do sistema como um todo. (LAKE et al.,
1984; ASHWORTH e ALLOWAY, 2004; VULKAN et al., 2002). Recentemente alguns
estudos tem apontado o risco de aumento da solubilidade no solo e da absorcdo de metais
pesados pelas plantas em decorréncia da formagdo de complexos com a matéria organica em
solos tratados com LE (SCHWAB et al. 2006; ASHWOTH e ALLOWAY, 2007; FOSBERG
et al, 2010).

NOGUEIRA et al. (2009) observou em seu trabalho que ap6s nove anos de aplicacéo
de LE que ndo houve aumento na taxa de niquel solo. Porém, houve acimulo de niquel nas
folhas e no caule do milho, mas nos grdos ndo. Assim, elementos tragco podem n&o estar
presentes no solo em concentragOes discretas, mas necessariamente devem ser encontrados na
solucgéo do solo que é o meio do qual serdo absorvidos e acumulados nas folhas e no caule da
planta.

JORDAO (2006) realizou um trabalho em local que recebeu aplicagdes de LE durante
quatro anos. Foram utilizados 3 tratamentos com base na concentracdo de N presente no lodo
e o tratamento controle. O objetivo do trabalho foi realizar a especia¢édo ionica do fosforo na
solucgéo do solo e avaliar o risco de perdas de P no perfil do Latossolo Vermelho distroférrico
por meio do Grau de saturacdo de fosforo do solo. Assim percebeu-se através da especiacao
ibnica da solucgdo do solo que as espécies predominantes de fosforo foram P livre > P -Al > P
— Fe> P — Ca. Tal trabalho mostra a importancia da especiacéo ionica da solucéo do solo, pois
ela indicard a dinamica da solucao do solo e o que de fato estara disponivel e/ou pronto para

ser absorvido pela planta ou passivel de lixiviagdo no perfil do solo.

2.4 Andlise por componentes principais — ACP

A andlise por componentes principais (ACP) é um método de andlise estatistica
multivariada, dos mais utilizados, inclusive porque constitui a base para a aplicagdo de outros
métodos multivariados de analises de dados. Como uma ferramenta de analise exploratoria, a
PCA permite revelar a existéncia ou ndo de amostras anémalas, de relacdes entre as variaveis
medidas e de relagfes ou agrupamentos entre amostras (LYRA et al., 2010).

O uso da ACP é importante em trabalhos onde existe uma grande quantidade de
varidveis para serem analisadas. Assim, a ACP pode ser considerada como uma ferramenta de
compressdo, que permite diminuir a dimensionalidade da matriz de dados, facilitando,

consequentemente, sua visualizagdo. Em geral, espera-se que um menor numero de
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componentes principais possa explicar a maior parte da variancia dos dados originais, sem
perda de informagéo relevante. (ZIMMERMANN et al., 2008).

A ACP baseia-se nas combinac@es lineares das varidveis originais formando assim um
novo conjunto de variaveis (componentes principais - CP), as quais sao ortogonais entre si ¢,
portanto, ndo correlacionadas. As primeiras CP’s explicam a maior parte da variancia total
contida no conjunto de dados e podem ser usadas para representa-lo (MOURA et. al., 2006).
Do ponto de vista matematico a ACP decompde uma matriz de dados X, em duas matrizes,
uma de escores (scores) T e uma de pesos (loadings) L', ou seja X=T.L", onde os escores s&o
as projecdes das amostras na direcdo das componentes principais (CP), enquanto que 0s pesos
sdo 0s cossenos dos angulos formados entre a componente principal e cada variavel original.
Os escores T expressam as relages entre as amostras enquanto que 0s pesos L' mostram as
relacGes entre as variaveis (FERREIRA et. al., 2002, MOURA et. al., 2006). Os loadings
representam as variaveis originais com maior peso na combinacdo linear dos primeiros
componentes principais, sendo as mais importantes do ponto de vista estatistico (NETO &
MOITA, 1998).

Existe uma grande variedade de programas computacionais de analise estatisticas
multivariada como Unscrambler, o Statistica, o0 Minitab, e o Pirouette, e a PCA pode ser
encontrada em todos eles. Neste trabalho serd utilizado o software XLStat.

Com exemplo de uso da ACP em area de pesquisa correlata a deste trabalho podemos
citar HADLICH & UCHA, 2010. Estes autores avaliaram a distribui¢cdo de cadmio na fase
solida de um solo cultivado na Bretanha, Franca, assim como os fatores que influenciam sua
disponibilidade. Para isso foi avaliada a concentragdo total de cadmio em 22 amostras, as
quais variaram de 0,13 a 0,37 mg kg™. Através da ACP percebeu-se o efeito sinérgico do P,0s
na retencdo de cadmio nos solos cultivados. Considerando que o manejo agricola com
agrogquimicos pode contaminar o solo com metais pesados, VALLADARES et al., 2009
utilizaram a Analise por Componentes Principais e técnicas de geoprocessamento para
identificar a origem dos metais pesados Cu, Fe, Mn, Zn, Ni, Pb, Cr e Cd como contaminantes
potenciais em solos agricola, em area cultivada com vinhedos nos Estado de Sdo Paulo. A
Analise por Componentes Principais indicou enriquecimento do solo com Cu e Zn devido ao

uso e manejo dos vinhedos com agroquimicos em décadas anteriores.
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Area Experimental

A area experimental esta localizada no Centro Experimental Central do Instituto
Agrondmico (IAC), na Fazenda Santa Eliza, no municipio de Campinas-SP. O solo €
classificado como Latossolo Vermelho eutroférrico, de textura argilosa (EMBRAPA, 2006).
O clima da regido é tropical tmido com esta¢do chuvosa distinta no verdo e seco no inverno,
do tipo Cwa, segundo a classificacdo de Koéppen. A temperatura média anual é de 20,5°C, a
precipitacdo média anual é de 1400 mm, da qual 76% ocorre entre outubro e marco. Os
valores médios de temperatura e o total acumulado de chuva no periodo experimental estdo na
tabela 2.

Tabela 2 - Valores médios de temperatura (+ desvio padrdo) e total acumulado de
precipitacdo no periodo experimental ou de outubro de 2009 a junho de 2011.

MEDIA TRIMESTRAL
Temperatura  Precipitacao

Més

(°C) (mm)

Ano de 2009
jul a set 19,17+1,88 285,80
out a dez 23,13+1,40 732,10

Ano de 2010
jan a mar 23,67+0,85 587,10
abr a jun 19,53+2,05 102,50
jul a set 20,43£1,44 123,40
out a dez 23+1,31 378,90

Ano de 2011
jan amar 23,4+1,30 788,60
abr a jun 19,13+2,91 197,00

Fonte: CIIAGRO (http://www.ciiagro.sp.gov.br/ciiagroonline/)

Essa area recebeu LE anualmente no periodo de 2001 a 2007, com trés diferentes
tratamentos (AM, 1L e 2L), onde: AM ¢é o tratamento controle, ou seja, sem aplicacdo de lodo,
mas com fertilizagdo com N mineral (AM - 120 kg ha™* ano™ de N); 1L é a aplicacdo de uma
vez o recomendado de N via lodo (1L = 10 t ha™ ano™ de lodo seco); e 2L representa a
aplicacéo do dobro da dose recomendada de N via lodo (2L ~ 20 t ha™ ano™ de lodo seco). As
doses de lodo foram definidas com base em sua analise quimica no primeiro ano (Tabela 3),

na necessidade de N da cultura (milho) e na taxa de mineralizacdo do N do residuo igual a
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30%, de acordo com o preconizado pela Norma Técnica P4.230 da CETESB (CETESB,
1999) e na Resolucdo CONAMA 375 (CONAMA, 2006). Nos anos seguintes as doses foram
padronizadas em 10 e 20 t ha® ano™, respectivamente para 1L e 2L No tratamento AM
também foram aplicados anualmente fertilizantes minerais com P,Os e K,O (48,1 kg ha™
P,Os e 17,5 kg ha™ de K,0); enquanto nos tratamentos com lodo (1L e 2L) somente houve
complementacdo mineral com K (17,47 kg ha' K). Em outubro de 2008 foi feita a Gltima
correcéo da acidez do solo, aplicando-se 8 t ha™* de calcario nas parcelas com lodo.

Tabela 3 — Composicdo média (base seca) do LE utilizado no Centro Experimental Central
do Instituto Agrondmico no periodo de 2001 a 2007 e a estimativa do total aplicado ao solo
ap6s os sete anos de aplicacdes para o tratamento L1 (10 t ha).

Parametro Média (2001~2007) L1®
-kg ha”
pH 6,6 +0,7? -
Umidade (%) 68 +3 -
Solidos volateis (%) 57 +3 -
C organico (g kg™) 279 +43 19550,0
Nitrogénio Kjeldahl (g kg™) 29 +2 2052,2
Nitrogénio Amoniacal (mg kg™) 371 +133 22,3
Nitrogénio nitrato-nitrito (mg kg™) 48 £ 52 2,9
Aluminio (g kg™) 19 +2 1360,4
Arsénio (mg kg™) <05® <0,5
Boro (mg kg™) 24 +25 1,9
Céadmio (mg kg™) 8,3+3,6 0,7
Calcio (g kg™ 15+ 11 1032,1
Chumbo (mg kg™) 170 + 61 13,6
Cobre (mg kg™) 535 + 267 42,0
Cromo total (mg kg™) 168 + 22 11,7
Enxofre (g kg™) 20+ 6 1394,0
Ferro (g kg™) 22 +3 1561,0
Fésforo (g kg™) 81+27 565,0
Magnésio (g kg™) 1,6 £0,2 116,0
Manganés (mg kg™) 606 +116 48,5
Merctrio (mg kg™) <05 <0,5
Molibdénio (mg kg™) 83+27 0,3
Niquel (mg kg™) 59 + 58 4,7
Selénio (mg kg™) <05 <0,5
Zinco (mg kg™) 1339 + 279 107,2
Potassio (g kg™) 25+399 203,1
Sodio (g kg™) 22+26W 176,6
Bario (mg kg™) 347 + 159 10,4

(1) Estimativa do total aplicado ao solo apds sete anos das aplicagdes dos tratamentos com lodo de esgoto,
L1 (10 t ha™);

(2) + Desvio padrao;

(3) Valor abaixo do limite de quantificacdo do método;

(4) Em 2004 os valores de potassio e sodio foram 11,5 g kg™ e 8,1 g kg™, respectivamente.
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A area foi cultivada com milho no verdo de 2001/2002 a 2007/2008, com plantio entre
novembro e dezembro de cada ano, apds as aplicagdes do LE. A Gltima aplicacdo do residuo
foi feita em 21/11/2007.

Em 2008/2009 e 2009/2010, ap6s cessarem as aplicacdes de lodo e de adubacédo
mineral, o solo continuou a ser cultivado com milho. No verdo 2009/2010 o plantio do milho
foi feito em 22/10/2009 e colheita em 29/03/2010. Em agosto de 2010 foi cultivado milheto e
em margo de 2011 foi feito cultivo de girassol. O plantio do milheto foi em 7/12/2010 e a
colheita em 1/2/2011. O plantio do girassol foi em 25/2/2011 e a colheita em 14/6/2011.

As parcelas experimentais possuem paredes divisorias, soleira, calhas e caixas
coletoras de enxurrada e de sedimento (Figuras 2). O delineamento experimental é
inteiramente ao acaso. Cada tratamento possui quatro repeticdes num total de 12 parcelas

experimentais (Figura 2), com érea Gtil de 100 m? cada, em declive uniforme de 10%.

Figura 2 - Area de estudo, separada em 12 parcelas de 100 m2 (4 x 25 m). A éarea possui
declividade de 10% para estudo de erosdo hidrica e, em detalhe, podem ser vistos os coletores
de enxurrada e sedimentos.

O LE utilizado foi proveniente da ETE Jundiai, sendo, no periodo considerado, o
tratamento dos esgotos realizado por meio de lagoas aeradas de mistura completa, seguida de
lagoas de decantacdo, desdgue por centrifugacdo (com adicdo de polieletrélitos) e
condicionamento fisico e sanitario de 60 a 90 dias, com revolvimento mecanico em patio
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coberto (GALDOS et al.,, 2004). A aplicacdo de LE nas parcelas foi em area total, com
posterior incorporacdo manual com auxilio de enxaddo na camada 0-20 cm.
A érea de cada parcela foi dividida em trés tercos, denominados superior, médio e

inferior (Figura 3).

| FAZENDA |

T1S T28 T3S T4S T58 T6S T78 T8S TOS | [T10S| | T11S| |T12S| [T13S| | T14S

TIM| |T2M| | T3M| | T4M| [TSM| [T6M| | T7M| | T8M| | TOM| [T1OM| [T1IM| |T12M| |T13M| |T14M| | 25m

Tl T21 T3l T4l TSI T6l T71 T8l TOl T101 Ti1 Ti121 T3l T141

I LAGO 3m 4m

Onde: S = Tergo Superior; M = Terco Médio; | = Terco Inferior.

Figura 3 - Esquema da distribuigéo das parcelas no campo.

3.2 Amostragem do solo, obtencdo da solucdo do solo (extratos 1:1) e determinacdes

analiticas

Amostragens do solo (camada 0-20 cm) foram realizadas em:

1) 24 de setembro de 2009- solo em pousio, coberto com restos culturais de milho e
mato seco (dessecado com herbicida), solo umido (chuva nos 5 dias anteriores =
30,2 mm), 22 meses apos a Ultima aplicacéo de LE.

2) 10 de marc¢o de 2010 — solo cultivado com milho em fase de maturacdo dos graos,
solo seco (chuva nos 5 dias anteriores = 9,9mm), 26 meses apds a Ultima aplicagdo
de LE.

3) 16 de dezembro de 2010 — solo em pousio, coberto com restos culturais de milho e
mato seco (dessecado com herbicida), solo umido (chuva nos 5 dias anteriores =
39,0 mm), 37 meses apos a Ultima aplicagdo de LE.

4) 2 de junho de 2011- solo cultivado com girassol, coberto com restos culturais e
plantas secas de girassol, solo umido (chuva nos 5 dias anteriores = 24,6 mm), 43

meses apos a ultima aplicacao de LE.
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Foram coletadas 8 amostras simples em cada terco da parcela (superior, médio e
inferior), de forma a se obter uma amostra composta representativa de cada tergo da parcela
na profundidade 0-20 cm. Assim, foram coletadas trés amostras composta por parcela,
totalizando 12 amostras para cada tratamento (AM, 1L e 2L), por época amostral. As amostras
foram secas ao ar, peneiradas em malha 2 mm e armazenadas para as analises. Nessas
amostras foram feitas determinagdes de alguns atributos de fertilidade do solo, conforme
descrito em RAIJ et al. (2001): matéria organica (M.O.) determinada colorimetricamente
apos oxidacdo Umida em meio acido com dicromato (CANTARELLA et al., 2001); pH
determinado em extrato aquoso 1:2,5 (solo:solugéo), usando solucdo de CaCl, 0,01 mol L™
(QUAGGIO & RAIJ, 2001); P, K, Ca e Mg extraidos com resina trocadora de ions, sendo Ca
e Mg determinados por espectrofotometria de absorcdo atdmica, de K por fotometria de
emissdo atdmica e P por espectrofotometria (QUAGGIO & RAIJ, 2001); H+AI por leitura de
pH SMP (QUAGGIO & RAIJ, 2001); S extraido com solucdo de fosfato monocélcico e
determinado por espectrofotometria (CANTARELLA & PROCHNOW, 2001); S.B., CTC e
saturacdo por bases (V) calculadas em fungdo dos teores de K, Ca, Mg e H+Al; B extraido
com agua quente (ABREU et al., 2001) e Cu, Fe, Mn e Zn extraidos com DTPA em pH 7,3
(ABREU et al., 2001).

A obtencédo da solugéo do solo foi por meio de extrato aquoso, conforme descrito em
WOLT (1994), em que se utiliza relacdo solo:agua de 1:1. Dessa forma, foram pesados 20 g
do solo (seco e peneirado no tamanho 2 mm) em tubo de centrifuga de 50 mL, aos quais
foram adicionados 20 g de agua ultrapura. Em seguida, os tubos foram agitados em mesa
agitadora horizontal, por 15 minutos a 150 ciclos por segundo, permanecendo posteriormente
em descanso por 1 hora. Os tubos foram agitados por mais 5 minutos e centrifugados durante
30 minutos a 427,6 g. Na sequéncia, a solucdo sobrenadante foi filtrada em filtro Whatman 42
(retencdo de particulas > 2,5 um) para determinacdo de cations e anions e aménio. Para 0s
cations ainda foi passada em membrana de celulose com 0,45 pm de malha.

Foram realizadas trés extracdes distintas para obtencdo dos extratos para determinagéo
dos cations (AI'®, B*, Ca*?, Cd*?, Cr*3, cu*?, Fe™, Mg*™, Mn*?, Mo™®, Ni*?, Pb *?, zn*? K",
Na*™) e também de P, S e NH,", anions (F, CI', NO,, NOs, PO, SO4?) e do carbono
organico dissolvido (COD).

Também foram realizadas as determinacGes de pH imediatamente apds a obtencéo dos
extratos.

A determinacdo dos teores totais de cations na solucdo foi por espectrometria de

emissdo atbmica por plasma indutivamente acoplado (ICP-OES), em equipamento VARIAN
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modelo Vista MPX (Figura 4), com vista axial e nebulizador Meinhart. Para a curva de
calibracdo foi utilizada a solugdo rastreada ao NIST sendo uma solucdo padrédo
multielementar de Ca, Mg (0,5gL™), SeP (0,25gL™), Mne Fe (0,1 gL™), Al, Cu, Zn,Pbe
Ni (0,05 g L™Y), B, Cd, Cr (0,01 g L), As, Mo, Se e Hg (0,005 g L™); uma solugdo padréo de
bario de 1000 mg L™; uma solucéo padréo de K (1000 mg L™); e uma solucéo padréo de Na
(1000 mg L™). Apés a calibragdo do ICP, outra solugdo padrdo multielementar rastreada no
NIST foi analisada para controle de qualidade dos resultados, a qual continha Al, As, Ba, Cd,
Co, Cr, Cu, Mn, Mo, Ni, Pb, Se, Zn, B, Fee Si (5mg L") e Ca, Mg, P e S (50 mg L™). A
tolerancia para aceitacao dos resultados foi de 10% em relacdo a concentracdo dos elementos

na solucdo controle.

Figura 4 - Espectrdometro de emissdo atdmica por plasma indutivamente acoplado — ICP-
OES.

Os limites de deteccdo de cada elemento no equipamento, considerando as linhas de
emissdo e a curva de calibracdo empregada, sdo apresentados na Tabela 4.

A determinacdo do amonio (NH;") foi em colorimetro UV-Vis de fluxo continuo
(F1A-2500 Flow Injection Analyser) (Figura 5) baseado na reacdo do amodnio com o sacililato
de sddio e hipoclorito de sodio, a partir do extrato aquoso livre de particulas maiores do que
2,5 um (passado por filtro Whatman 42).
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Tabela 4 - Limites de deteccdo™® para os elementos Al*3, B*3, Ca*, Cd™, Cr', cu*? Fe®,
Mg, Mn*?, Mo™, Ni*?, Pb*?, zZn™, K™, Na™, P e S determinados no espectrdmetro de
emissdo atdmica por plasma indutivamente acoplado (ICP-OES).

Elemento Concentracdo Elemento Concentracio
-------- mg LT - B T
Al 0,068 Mo 0,009
B 0,032 Ni 0,024
Ca 0,125 P 0,172
Cd 0,004 Pb 0,030
Cr 0,003 S 0,167
Cu 0,006 Zn 0,033
Fe 0,353 K 5
Mg 0,252 Na 5
Mn 0,003 Ba 0,5

W Os limites de deteccéo foram obtidos a partir do desvio padréo de 10 leituras do branco de digestdo de uma
amostra.

Figura 5 - Sistema de fluxo continuo acoplado a colorimetro UV-Vis (FIA-2500 Flow
Injection Analyser) utilizado para a determinagéo da concentracdo de NH,".

O sistema FIA ¢é formado por uma bomba peristaltica, um computador, bobinas de
reagdo, um detector e um registrador (Figura 6). Para determinacdo da concentragio de NH,4"
no equipamento foram preparados dois reagentes, sendo eles:

- Reagente 1: 12 ml hipoclorito de sédio 10%, 5 g L™* NaOH em baldo de 1L.
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- Reagente 2: 100 g de salicilato de sodio, 0,4 g de ferro pruciato e 5 g de NaOH em
baldo de 1L.

LJ|_ BANHO MARIA 650 nm
P —
CARREADOR =i 4[[

REAGENTE | — =
REAGENTE2 == /

Figura 6 - Esquema de funcionamento do colorimetro UV-Vis de fluxo continuo (FIA-2500
Flow Injection Analyser).

Antes de iniciar a leitura das amostras foi preparada a curva de calibragdo com 0,1;
0,2;0,5; 1,0; 2,5; 5,0; € 10,0 mg L™ NH,".

A partir do bombeamento dos extratos e dos reagentes por meio de bomba peristaltica
e tubos condutores foram realizadas leituras colorimétricas para determinagdo do NH;" por
absorbancia em 650 nm e como referéncia utilizou-se 525 nm, para identificar possiveis erros
na amostra. O limite de deteccdo do equipamento para o caminho 6tico de 1 cm é de 0,5 mg
LA temperatura na bobina de reacdo foi mantida a 50°C (Banho Maria) para acelerar a
reacao da amostra com o reagente, otimizando o procedimento.

Para determinacdo de anions foi utilizado cromatografo de ions da marca Metrohm.
Este equipamento é formado pelo gabinete (820 IC Separation Center), onde a amostra fica
armazenada para posteriormente entrar na coluna, por duas bombas (818 IC Pump e bomba
peristaltica 833 IC Liquid), pelo leitor de condutividade (819 IC Detector Hnading Unit), pelo
autoamostrador (838 Advanced Sample Processor) que possui um sistema de filtragdo on-line

com membrana de 0,20 um (Figura 7).
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Figura 7 - Cromatdgrafo de fons utilizado nas determinacdes de F, CI', NO2, NO3, PO,>,
S04 nas amostras de solugdo do solo.

A curva de calibracdo para a determinacao dos ions foi preparada utilizando solugdes
padrdo (marca SPEX) de 1000 mg L™ que foi diluida & concentrages variando de 0,1 a 5,0
mgL'deF,01a10,0mgL"deCl,0,1a50mgL™"deNO,,0,25a200 mgL"deNO;s,
0,25 a 15,0 mg L™ de PO, € 0,25 a 15,0 mg L™ de SO42, num total de 6 pontos em cada
curva.

Para o controle de qualidade dos resultados foi utilizada uma amostra certificada da
Fluka Analytical com as seguintes concentragdes: 10,05 mg kg™ de Br’, 10,00 mg kg™ de CI,
10,00 mg kg de F", 10,00 mg kg™ de NO3’, 10,00 mg kg™ de PO, e 10,02 mg kg™ de SO,
2

Antes da determinacdo do carbono orgénico dissolvido (COD), os extratos aquosos
foram filtrados em filtro de microfibra de vidro GF/F de 47 mm previamente calcinados a
500°C por 6 horas. Para essa filtracdo utilizou-se o equipamento holder de filtracdo da marca
Sartorius. As amostras foram armazenadas em frascos de vidros submetidos as mesmas
condigdes de calcinacéo dos filtros. A concentracdo de COD foi determinada em equipamento
Total Organic Carbon Analyzer (TOC -V CPN) da Shimadzu (Figura 8).
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Figura 8 - Total Organic Carbon Analyzer (TOC — V CPN) da Shimadzu utilizado para
determinacdo da concentracdo de carbono organico dissolvido na solucéo do solo.

O equipamento TOC — V CPN possui faixa de medicdo de 0 & 25000 mg L™ com
limite de deteccdo de 50 pg L™ e limite de quantificacdo de 0,5 mg L™ O principio do
equipamento baseia-se na combustdo catalitica a altas temperaturas chegando a 680°C.

O COD no equipamento é determinado subtraindo-se o carbono total (CT) do carbono
inorganico (ClI), portanto, COD = CT - CI. Dessa forma, sdo determinadas as concentragdes
de CT e ClI para se obter o COD.

O padrdo 1000 mg L™ para Cl foi preparado com 3,5 g de bicarbonato de sédio
(NaHCO:s) e 4,41 g de carbonato de sodio (Na,CO3), transferidos para baldo volumétrico de
1L, avolumado com agua deionizada e homogeneizado. A partir de diluicbes desse padrdo
foram obtidos os pontos da curva de calibracdo: 500, 100 e 10 mg L™ de CI.

A solucgéo padrdo do carbono total (CT) foi preparada pesando-se e transferindo 2,125
g de fitalato de potéssio para baldo volumétrico de 1L, avolumado com &gua deionizada e
homogeneizado. A concentracdo de C nessa solucdo é de 1000 mg L™, a qual foi diluida da
mesma forma mencionada para o CI, obtendo-se a curva de calibragéo.

A curva de calibracéo foi preparada seguindo a tabela abaixo (Tabela 5).
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Tabela 5 - Curva de calibracédo para determinacdo de COD no equipamento TOC — V CPN.

Concentracédo de C (ppm) Volume (ul)
10, 100 e 500 50
CT
1000 30
10 800
100 270
Cl
500 50
1000 30

Os dados originais dos cations, anions, NH4*, COD e pH s&o encontrados nos anexos 2
e 3.
A especiacdo ionica da solucdo do solo foi feita empregando o software Visual Minteq

(GUSTAFSSON, 2004) e as concentra¢Ges de cations, anions e COD, valores de pH dos

extratos e valores calculados’ de forca idnica.

3.3 Analise dos dados

Inicialmente foram obtidas as médias das concentracdes para as espécies quimicas
presentes na solucdo do solo e aplicado o teste de comparacdo de médias de Tukey, (5%)
considerando os tratamentos dentro de cada época e fixando o tratamento e comparando-0 nas
quatro amostragens.

Para a ACP utilizou-se o programa XLSTAT. Inicialmente foi feito o pré-
processamento dos dados, centrando-os na média. O objetivo do pré-processamento é eliminar
informacdes ndo importantes do ponto de vista quimico, tornando assim, a matriz de dados
melhor condicionada para a ACP, possibilitando uma analise exploratéria dos dados mais
eficiente (SOUZA & POPPI, 2012). Ao centrar os dados na média, calcula-se a média das
medidas para cada variavel e subtrai-se cada uma delas do valor médio, assim, cada variavel
passard a ter média zero, ou seja, as coordenadas sdo movidas para o centro dos dados,
permitindo que diferencas nas concentracdes relativas das variaveis sejam mas faceis de
perceber (SOUZA & POPPI, 2012). Realizou-se a analise de correlagcdo de Pearson com 95%
de confianca, e a inspec¢éo visual para a confirmacdo. Em seguida os dados foram submetidos
a analise estatistica multivariada por componentes principais (ACP), analisando-se quatro

! Forca idnica calculada segundo Sposito (1989), a partir do somatério das concentracées multiplicadas pelo
quadrado da valéncia dos ions em solugdo: I = 1% > Ci(Zi)2; em que I ¢ a forca idnica, Ci é a concentracio
molar do ion e Zi a valéncia
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matrizes de dados, uma para cada epoca de amostragem (Set/2009, Mar/2010, Out/2010,
Mar/2011). Para selecionar o nimero de componentes principais (CP’s) que sdo suficientes
para descrever os dados experimentais considerou-se a primeira queda brusca de variancia
explicada pela CP em relacao a proxima CP.

Para a especiacdo ibnica as concentracfes das especies quimicas encontradas na
solucgéo do solo, em mg/L, foram transformadas em mmol/L e empregadas como entrada para
o programa Visual Minteg. O modelo empregado para os calculos com a matéria organica foi
o DOML1.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Composicao da solucdo do solo (extratos 1:1)

A obtencdo da solucdo do solo foi por meio de extrato aquoso, considerando relacao
solo:agua de 1:1. Este método encontra-se entre os recomendados por WOLT (1994), para
obtengdo da solucéo do solo. Na pratica, o extrato obtido néo representa fielmente a solugéo
do solo amostrada em campo, conforme comentado na revisdo bibliografica. Nem tdo pouco €
a melhor condicgéo obtida em laboratdério, como com os extratos de saturacdo, para o qual séo
necessarias grandes quantidades de amostra (da ordem de 500 g) a fim de obter solucédo
suficiente para as determinacdes. Porém, em se tratado de area na qual varios projetos de
pesquisa estavam sendo desenvolvidos estavam disponiveis pequenas quantidades de
amostras de solo. Assim, embora, em termos absolutos as concentragdes medidas possam ser
menores que as reais, a atividade e composi¢cdo dos extratos refletem a area experimental
estudada.

A andlise de componentes principais realizadas para as concentra¢fes dos elementos
estudados na solucdo do solo nas quatro épocas de amostragem considerando os tercos das
parcelas experimentais, que sera discutido oportunamente, mostrou que ndo houve diferenca
estatistica entre os tergos superior, médio e inferior das parcelas experimentais. Desta forma,
as demais analises dos dados experimentais subsequentes foram realizadas considerando a
média dos resultados obtidos para as 12 amostras coletadas para cada um dos tratamentos
(AM, 1L e 2L), conforme apresentado nas Tabelas de 6 a 9.

Considerando as condigfes do campo nas quatro datas de amostragem do solo
empregado para a obtencdo da solucdo (item 3.2, pagina 15) e as informagfes climaticas

apresentadas na Tabela 2, bem como o aumento do tempo apoés a Ultima aplicacdo de lodo na
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area (22 a 43 meses) esperava-se, em geral, um empobrecimento da solucdo do solo em
nutrientes.

Tanto o Ca como o Mg foram em parte adicionados pelo residuo e em parte
adicionados pela ultima calagem realizada nos tratamentos onde houve adicdo de lodo, em
2008. O lodo também ¢ o responsavel pela adicdo de alguns elementos, dentre eles alguns
nutrientes como Na, K, N, P, Cl e S ao solo. O empobrecimento da solu¢do do solo nos
tratamentos onde houve adicdo de lodo era esperado devido a um possivel efeito residual da
degradacido da matéria organica do lodo, rica em N (NH;", NO3 e NO,), P, S e COD que
diminuiria apds sucessivas temporadas de calor e chuvas, oscilando em funcao da presenca de
umidade no solo que possibilita a degradacdo microbiana do residuo. Dessa forma, a solucéo
do solo obtida no tratamento AM deveria ser a mais pobre nestes elementos, e enriquecida nos
tratamentos 1L e 2L em func¢éo da aplicacdo de lodo, conforme observado nas tabelas 6 e 9.
Para os demais nutrientes esperava-se 0 decréscimo das concentracdes devido a absorcédo
pelas plantas e pela lixiviagdo da solugéo do solo pois a disponibilidade destes elementos ndo
esta diretamente relacionada, em principio, com a degradacéo da matéria organica.

Essa tendéncia de decréscimo destes nutrientes ao longo do tempo foi verificada,
sendo que os macro e micronutrientes como N, P (PO,%), K, Ca, Mg, S (SO,%), Fe e Mn
(Tabelas 6, 7 e 9) foram encontrados em maiores concentragdes na solucdo do solo na 1% e 32
épocas do que na 22 e 4? épocas. Tanto na transicdo da 12 para a 22 época de amostragem,
quanto da 32 para a 4% época de amostragem ocorreram bastante chuvas e temperaturas altas
caracteristicas da regido, contribuindo tanto para a mineralizacdo de tragos da matéria
organica ainda presente na area como para a lixiviagdo destes nutrientes e formas
nitrogenadas decorrentes (nitrato, nitrito e aménio). Nas épocas 2 e 4 a area encontrava-se
cultivada e as menores concentracdes desses elementos na solucdo do solo podem ser
atribuidas especialmente a absorcdo desses nutrientes da solucdo do solo pelas plantas. O
efeito de mineralizacdo sugerido é evidenciado pela diminuicdo do pH, que foi mais &cido na
2% e na 3% época de amostragem, em relagdo a 12 época de amostragem, mesmo com a calagem
efetuada nos tratamentos 1L e 2L em 2008 (Tabela 9). Além disso, na 22 época de
amostragem, os teores de COD, NOs, NH," e SO4* também diminuiram em relacéo a 12
época, e da 32 para a 4% época de amostragem, ocasides em que a area estava cultivada com
milho e girassol, respectivamente (Tabelas 8 e 9). Para o K a diferenca nas concentracdes da
solucéo do solo foi menor entre os tratamentos durante o periodo, visto que o lodo ndo € uma
boa fonte deste nutriente. Dentro das quatro épocas de amostragem, o seu comportamento foi

semelhante ao do Ca e do Mg. Para ao Na, 0 aumento em relacdo ao tratamento AM parece
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ser significativo apenas para o 2L, no qual maiores concentracdes foram verificadas nas
quatro épocas. Apesar de se esperar uma alta mobilidade do Na no solo, a variagdo de
concentragdo entre as épocas e os tratamentos ndo foi muito grande.

Na 3% época de amostragem, as concentracdes de Ca, Mg, COD, SO,* e NO3 na
solucdo do solo voltaram a aumentar. Nesta ocasido, além do efeito residual do lodo, a area
encontrava-se Umida e em pousio apos o cultivo de milho e 0 aumento da concentracao destes
indicadores na solugdo do solo pode ser atribuido em parte a degradagéo dos restos culturais e
raizes que ficaram na area. Em geral, a disponibilidade do Al e do Fe acompanhou as
variacdes de pH da solucdo do solo, a medida que aumenta o pH a disponibilidade desses
elementos diminui, pois ele vai sendo hidrolisado (SOUZA et al., 2007).

Os teores totais de Cd, Cr, Ni, Pb e Mo na solugéo do solo estiveram abaixo do limite
de deteccdo do equipamento nas quatro épocas de amostragem. Foram encontrados tragos de
Cu e Zn nos tratamentos 1L e 2L nas quatro épocas de amostragem, mas com elevada
variabilidade (Tabela 7). Estes elementos sdo 0s que apresentaram maiores teores no lodo ao
longo dos sete anos de aplicacdo do residuo na area experimental (Tabela 3). A auséncia dos
demais metais na solucéo do solo e a variacdo observada para Cu e Zn néo era esperada uma
vez que o LE aplicado na area apresenta concentracdes consideraveis de alguns destes metais,
em sua composicdo quimica, além de ter sido aplicado por sete anos consecutivos (Tabela 3).
Esperava-se assim um acumulo desses metais no solo, cuja parte biodisponivel fosse refletida
na solucdo do solo. Embora neste trabalho o efeito de acumulacdo no solo nédo tenha sido
estudado, ha evidéncias do acimulo de metais em solo tratado com lodo de esgoto conforme
observado no experimento realizado em Guariba, SP, onde o tipo de solo é Argissolo
Vermelho de textura média e ap6s a incorporacdo do lodo (0, 10, 20 e 40 t ha™) na 4rea
(MARQUES et. al, 2006) avaliaram os efeitos dessa aplicacdo do LE em solo cultivado com
cana-de-acucar, sobre os teores fitodisponiveis de Cr, Ni, Pb e Zn em amostras de solo. O
trabalho mostrou efeito significativo de todos os tratamentos com lodo em relacdo a
testemunha e assim a aplicacdo de doses crescentes de LE aumentaram as concentracgdes de
Cr, Ni, Pb e Zn no solo, sendo que a maior dose (40 t ha™) a que promoveu as maiores
concentragdes de metais no solo.

Assim, no presente trabalho ndo foram encontrados teores totais de alguns metais na
solugéo do solo (Cd, Cr, Mo, Ni e Pb), pois estes devem estar em outros compartimentos do
solo como por exemplo complexados a matéria organica do solo, ligados a 6xidos de Fe e de
Al, fazendo com que esse metais ndo passem para fase liquida do solo. GOMES et al., (1997)

estudando o método de extracdo fracionada de metais e avaliando o comportamento desses
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metais nas formas solUvel, trocavel, ligados a matéria organica, aos oxidos de Al e de Fe e
residual do solo, perceberam que o Cd foi encontrado, principalmente, nas formas soltvel e
trocavel, e o Cr, nas formas quimicas mais estaveis, ligado aos 6xidos de Fe e residual. O Cu
foi o metal que apresentou maior afinidade pelos 6xidos de Fe, e o Pb, pela matéria organica.
O Ni foi encontrado, principalmente, na forma residual e apresentou menor afinidade pela
matéria organica. Dentre estes elementos, nem mesmo o Cd, que pode ser considerado como o
mais maovel, foi encontrado na solucéo do solo do presente trabalho.

Com o objetivo de avaliar os efeitos da aplicacdo de doses de lodo de esgoto por 11
anos consecutivos em Latossolo Vermelho distrofico sobre as concentragdes de Ba, Cd, Cr, e
Pb em trés profundidades no solo (0-10, 10-20 e 20-40cm), além de quantificar os mesmos
metais nas folhas diagnose e nos grdo de milho, MERLINO et. al, 2010 observaram que a
aplicacéo de doses de LE de 10 e 20 t ha™ aumentaram os teores de Ba, Cr e Pb na camada
superficial do solo (0-10 cm), mas ndo alterou os de Cd. As doses do LE testadas nédo
proporcionaram incrementos nas concentragdes de Cd, Cr e Pb na folha diagnose e de Ba, Cd,
Cr e Pb nas plantas de milho e a concentracdo de Ba na folha diagnose reduziu com a
aplicacdo do residuo. Ou seja, apesar do residuo aumentar os teores desses metais no solo, os
mesmos ndo foram encontrados na solucgéo, pois estes devem estar complexados, precipitados
ou adsorvidos com outros elementos fazendo com que os metais ndo passem para solucgdo do
solo, conforme ocorreu em nosso estudo.

A andlise de correlacdo permite avaliar se as respostas obtidas para as medidas de duas
variaveis de interesse variam em funcdo uma da outra, se sdo dependentes. Quanto mais
préximo o modulo do coeficiente de correlagdo for do valor 1, maior a correlacdo entre as
variaveis (NETO & MOITA, 1998). Quando se emprega a ACP para analise de um conjunto
de dados € comum realizar o teste de correlacdo das variaveis antes de aplicar a anélise de
componentes principais. O objetivo desta operacdo é identificar se ha variaveis que séo
altamente correlacionadas e, portanto, apresentam a mesma informacao estatistica (variancia)
para 0 conjunto de dados. Assim, uma das varidveis altamente correlacionadas pode ser
descartada, reduzindo-se a matriz de dados a ser examinada e permitindo uma melhor
definicdo dos grupos de amostras apresentados no grafico de scores (amostras) em funcéo das
componentes principais. Desta forma, a ACP também pode ser utilizada para a identificacdo
de um conjunto minimo de varidveis ou medigdes necessarias para explicar a variancia de um
determinado conjunto de dados. Porém, é necessario lembrar que as varidveis excluidas nem
sempre apresentam resultados baixos, mas apenas nao contribuem para mostrar as diferencas

entre os tratamentos na area estudada. Esse foi o caso do Célcio na solugéo do solo (Tabela 6),
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que além das altas concentracdes na solucéo do solo, tendo sido adicionado via calcario e via
lodo ao solo, apresentou-se altamente correlacionado com outras variaveis e foi excluido na
ACP nas quatro épocas estudadas.

Como exemplo do uso desta ferramenta, VALLADARES et. al, 2009, utilizaram a
correlacdo de Pearson para determinar a relacdo entre os teores de zinco (ZnT, ZnDTPA,
ZnM1, ZnHCI, ZnEDTA e ZnAc) e alguns atributos dos solos (argila, silte, areia fina, areia
grossa, pH, Ca, Mg, K, valor T, éxido de ferro, 6xido de aluminio, silica, carbono, Ki). Assim
puderam perceber que os atributos do solo que tiveram maior influéncia no teor de zinco
extraido pelos diferentes métodos foram o pH, silte, céalcio, magnésio e potassio, com
coeficientes de correlagdo variando, respectivamente, de 0,52 a 0,73, de 0,41 a 0,73, 0,48 a
0,75, 0,55a 0,74 e 0,54 a 0,67 e que os teores de Fe,O3, carbono organico e valor T também
revelaram coeficientes de correlacdo significativos, contudo mais baixos. No presente
trabalho também foi utilizada a correlacdo de Pearson para eliminar variaveis que

apresentaram a mesma informacdo estatistica como sera mostrado adiante.
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Tabela 6 — Teste de Tukey (5%) para a concentracdo de Al, B, Ca, Fe, Mg, Mn, P, S, K e Na na solucgdo do solo usando as 12 repeti¢des das
quatro épocas de amostragem.

Epoca Dose Al B Ca Fe Mg Mn P S K Na
mg L™

AM 52p%WB  000aA 125aC 19bA 73aC 05aB 0,08 a AB 52aA 219aC  1,0aAB
12 1L 0,62aA® 000aA 361bD 0/15aA 323bD 088aB 02bB 345bB 350bC 12aA
2L 0,22aA 000aA 493cC 000aA 437bC 22bB 03bB 6,2aA 282abC 1,7bB
AM 13aA 000aA 61aA 1,3aA 32aA 0,14aA 0118aAB 42aA 1,6aA 08aA
244 1L 15aA 001bB 206bB 1,1aA 17,0bB 030aA 0,05aA 165bA  52aA 1,1bA
2L 0,29aA 004cC 300cB 004aA 258cAB 12bAB 0117aA 42aA 1,3aA 1,2b A
AM 15aA 000aA 101aB 14aA 52aB 006aA 002aA 6,7aA 152aB 1,0aB

30 1L  0,89aA 000aA 280bC 057aA 231bC 0,15aA 002aA 18,7bA 240bB 14aAB
2L 0,16aA 002bB 465cC 004aA 342cBC 12bAB 007aA 37aA 236bC 2,0bB
AM 24bAB 000aA 43aA 1,1aA 24aA 0,15aA 026bB 44aA 99aB 1,3aC
42 1L 14abA 000aA 126bA 36bB 10,3bA 0,19aA 0116abAB 168bA 140aA 15bB
2L 0,85aB  000aA 172cA 07aA 129bA 064bA 003aA 135bA 115aB  1,7cB

(1) Letras minusculas iguais indicam néo haver diferencas entre os tratamentos; (2) Letras maitscula iguais indicam néo haver diferenca entre as Epocas; (3) 22 meses
apo6s ultima aplicacdo de LE; (4) 26 meses apos ultima aplicagdo de LE; (5) 37 meses apds ultima aplicacdo de LE; (6) 43 meses ap6s ultima aplicacdo de LE.
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Tabela 7 - Teste de Tukey (5%) para a concentragdo de elementos tracos na solugéo do solo
(12 repeticOes) das quatro épocas de amostragem

Epoca Dose Cd Cr Cu Mo Ni Pb Zn
mg L™
AM 000 0,00aA 0,005 aA 0,00 000aA 000 00laA
18 1L 0,00 0,00aA 0,017aA® 000 000aA 000 0015aA
2L 0,00 0,00aA 0,035b B 0,00 000aA 000 0014aA
AM 0,00 0017bB  0,04bAB 0,00 0015bA 000 0,009aA
2a(4) 1L 0,00 0,00aA 0,012aA 000 000aA 000 0024aA
2L 0,00 0,00aA 0,025abAB 0,00 000aA 000 0,18bAB
AM 0,00 000aAB 0,008aA 0,00 000aA 000 0,02aA
320) 1L 0,00 0,00aA 0,004 a A 000 0005aA 000 0,007aA
2L 0,00 0,00aA 0,019aAB 000 0002aA 000 039bB
AM 0,00 0,015bAB 0,055bB 0,00 0015aA 000 0,004aA
42 1L 0,00 0,005abA 0,037 ab A 000 0005aA 000 0017aA
2L 0,00 0,00aA 0,005a A 0,00 000aA 000 0004aA

(1) Letras minGsculas iguais indicam nao haver diferencas entre os tratamentos; (2) Letras mailscula iguais
indicam n&o haver diferenca entre as Epocas; (3) 22 meses ap6s ultima aplicacio de LE; (4) 26 meses
apos ultima aplicacdo de LE; (5) 37 meses apds ultima aplicacdo de LE; (6) 43 meses ap6s ultima
aplicacdo de LE.

Tabela 8 - Teste de Tukey (5%) para a concentragdo de anions na solucéo do solo (12
repeticdes) das quatro épocas de amostragem.

Epoca Dose F CI NO, NO; PO,” S0,*
mg L™
AM  0,09bYA 51aA 1,1aB 9%69aD 02aA 807aB
12 1L 0,01aA® 45aA 05aAB 954aC 01aA 8l5aA
2L 0,01aA 44aA 0,7aB 126,1aB 07aA 102,7aAB
AM 0,14aA 45aA 05aAB 285aB 015aA 116aA
24®) 1L  0,12aA 48aA 08aAB 50,3bB 024aA 725bA
2L 0,13aA 47aA 05aAB 754cA 052aA 1455cB
AM 007aA 66aA 04aAB 655aC 000aA 343aA
30 1L  017aA 76aA 1,1aB 1154bC 000aA 787bA
2L 0,06aA 94bB 06aB 211,3¢C 0,00aA 1039bAB
AM 16aB 10,0aB  0,00aA 56aA 000aA 152aA
42®) 1L  32bB 13,1aB  0,07bA 144aA 16aA 513bA
2L 2,3aB 13,1aB  0,00aA 322bA 0,04aA 9l4cA

(1) Letras minusculas iguais indicam ndo haver diferencas entre os tratamentos; (2) Letras mailscula iguais
indicam ndo haver diferenca entre as Epocas; (3) 22 meses ap6s ultima aplicacdo de LE; (4) 26 meses
apos ultima aplicacdo de LE; (5) 37 meses apds ultima aplicacdo de LE; (6) 43 meses ap0s ultima
aplicacdo de LE.
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Tabela 9 - Teste de Tukey (5%) para a concentracdo de pH, NH;" e COD na solugéo do solo
(12 repeticOes) das quatro épocas de amostragem.

Epoca Dose pH NH," COD
mg L™
AM 52a% C 20aC 61,3aC
13 1L 6,0b A® 39bC 115,3bC
2L 54 ab B 6,3¢cC 140,7¢cC
AM 45aA 0,7aA 32,1aB
244 1L 55bA 1,2b A 50,8 b B
2L 45aA 26cB 63,2¢cB
AM 49aB 0,7aA 349aB
3 1L 59bA 1,1bA 572bB
2L 44aA 15¢cA 60,0b B
AM 5,2aBC 1,6aB 219aA
420) 1L 57bA 1,9aB 38,6 b A
2L 49aAB 2,2aAB 37,7b A

(1) Letras minusculas iguais indicam ndo haver diferencas entre os tratamentos; (2) Letras mailscula iguais
indicam ndo haver diferenca entre as Epocas; (3) 22 meses apds ultima aplicacdo de LE; (4) 26 meses
apos ultima aplicacdo de LE; (5) 37 meses apds ultima aplicacdo de LE; (6) 43 meses ap0s ultima
aplicacdo de LE.

O programa utilizado calcula automaticamente a correlagdo de Pearson para todas as
variaveis da matriz de dados, retornando-a na forma de uma matriz de correlacéo, destacando
os valores estatisticamente significativos para o nivel de significancia selecionado
previamente (95%). Na Tabela 10, mostramos a matriz de correlacdo obtida para a 12 época de

amostragem da solugéo do solo.
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Tabela 10 - Matriz de correlacdo de Pearson para a primeira época de amostragem.

Variaveis pH Al Ca Fe Mg Mn P S K Na F cl NO, NO3 PO,° SO,2 NH,” COD
pH 1 -0109 0230 -0134 0331 -0459 0,351 0413 0,141 -0206 -0,046 -0,060 -0,278 -0,172 -0,413 -0,223 0,066 0,354
Al -0,109 1 -0525 0,993 -0,497 -0297 -0,213 -0,268 -0,153 -0,416 0534 -0071 0412 0,004 -0,063 0,009 -0541 -0,532
Ca 0,230 -0,525 1 -0546 0814 0645 0,737 0,077 0147 0567 -0,352 -0,124 -0,200 0,052 0420 0,007 0,777 0,752
Fe -0,134 0,993  -0,546 1 -0525 -0,295 -0,233 -0,294 -0,159 -0,425 0542 -0078 0421 -0,007 -0,091 -0,010 -0559 -0,558
Mg 0,331 -0,497 0,814 -0,525 1 048 068 0114 0138 0451 -0,343 -0,096 -0,214 -0,030 0240 -0,082 0,755 0,769
Mn  -0459 -0,297 0645 -0,295 0,480 1 0361 -0160 0,120 0456 -0,214 -0,061 0,039 0111 0,798 0,170 0,490 0,311
P 0351 -0,213 0,737 -0,233 0,686 0,361 1 0180 0,268 0463 -0080 -0,201 -0,082 0,075 0,159 -0,035 0719 0,819
S 0,413 -0,268 0,077 -0,294 0,114 -0,160 0,180 1 0434 -0188 -0,226 -0,016 -0,219 -0,192 -0,217 -0,170 -0,031 0,214
K 0,141 -0,153 0,147 -0,159 0,138 0,120 0,268 0,434 1 0228 -0154 -0,158 -0,006 -0,003 0,132 -0,044 0,208 0,365
Na -0,206 -0,416 0567 -0425 0451 0456 0463 -0,188 0,228 1 -0158 -0,197 0,018 0191 0,317 0,097 0,820 0,667
F 0,046 0534 -0,352 0542 -0,343 -0,214 -0,080 -0,226 -0,154  -0,158 1 0025 0,705 0031 -0,160 -0,113 -0,363 -0,343
o} -0,060 -0,071 -0,124 -0,078 -0,096 -0,061 -0,201 -0,016 -0,158 -0,197 0,025 1 003 0373 -003 0220 -0,203 -0,189
NO, -0278 0412 -0,200 0421 -0,214 0039 -0,082 -0,219 -0,006 0,018 0,705 0,039 1 0119 0,094 0,002 -0,243 -0,239
NO;  -0,172 0,004 0,052 -0,007 -0,03 0111 0075 -0,192 -0,003 0,191 0031 0373 0,119 1 0160 0,783 0,140 0,098
PO,® -0413 -0,063 0420 -0,091 0240 0798 0,159 -0,217 0,132 0,317 -0,160 -0,036 0,094 0,160 1 0291 0252 0,117
so,2 -0,223 0009 0,007 -0,010 -0082 0170 -0,035 -0,170 -0,044 0,097 -0,113 0,220 0,002 0,783 0,291 1 0041 -0,003
NH,* 0066 -0541 0777 -0559 0,755 0,490 0,719 -0,031 0,208 0820 -0,363 -0,203 -0,243 0,140 0252 0,041 1 0,904
COD 0354 -0532 0752 -0558 0769 0311 0819 0214 0365 0667 -0343 -0189 -0239 0098 0117 -0,003 0,904 1

Valores em negrito indicam significAncia a 5%.
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Apesar dos valores de correlacdo significativa ja estarem apontados na matriz
fornecida pelo programa, como uma medida preventiva, foi realizada também a inspecao
visual dos graficos de correlagdo a fim de evitar tirar do conjunto ao qual a ACP seria
aplicada, variaveis em que pudéssemos verificar a existéncias de blocos de amostras que nédo
apresentavam-se altamente correlacionadas como a maioria das amostras. Esse € o caso, por
exemplo, de Fe e Al, na 12 época de amostragem (Figura 9).

Para o Fe e 0 Al a matriz apresentou alta correlagdo (0,993), mas ao avaliar o gréafico a
curva de correlacdo verificou-se a existéncia de um desvio de linearidade e, portanto ao
eliminar um elemento o outro ndo apresentaria a mesma informagéo sobre o conjunto de
dados (Figura 9). J4 Ca, Mg, NH;" e P apresentaram alta correlagdo com o Carbono Organico
Dissolvido (COD) (Tabela 10). A curva de correlacdo para Mg e COD é mostrada na Figura
10. Apesar da dispersdo dos pontos, ndo ha evidencias de desvio de linearidade ou grupos em
que a correlacéo das varidveis ndo esta clara. Comportamento semelhante foi verificado para
0s outros elementos correlacionados com a COD e eles foram eliminados do conjunto de

dados a ser analisado pela PCA, mantendo-se somente o COD.

Fe
(-]
Mg

L - -100 o O 100
f o } hn 4

10 10 20 °®
L

Al " cobD

Figura 9 - Gréfico de correlacdo do Fe x Al e Mg x COD (12 época de amostragem).

A anélise por componentes principais com 14 varidveis centradas na média mostrou
que 47,6% da variancia total foi explicada pelos dois primeiros componentes na primeira
época de amostragem (Tabela 11). O critério para determinar quantas componentes principais
devem ser usadas para explicar a variancia do conjunto de dados é, muitas vezes, subjetivo.
Alguns trabalhos utilizam os trés primeiros componentes, explicando 68,4% da variagédo
(VALLADARES, 2009), enquanto outros utilizaram as duas primeiras componentes
explicando 66% da variacdo (VALLADARES, et. al, 2009). Dentre os critérios mais

empregados podemos citar 0 nimero de componentes principais que representa o acumulo de
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75% da variancia, ou o da primeira queda abrupta de variancia acumulada por componente

principal, o qual foi usado neste trabalho.

Tabela 11 - Variancia total e variancia acumulada nas duas primeiras CP’s da 12 época de
amostragem.

CP1 CP2
Variabilidade (%) 27,22 20,36
% Acumulada 27,2 47,6

Para a componente principal 1 (CP1) as variaveis que mais contribuiram foram o Al,
Fe, F e COD. Na CP2 as variaveis que mais contribuiram foram pH, Mn, S, NO3, SO,* e
PO, (Tabela 12).

Tabela 12 - Contribuicdo relativa das variaveis nas duas primeiras componentes principais (12
Epoca de amostragem).

Variavel CP1 CP2
%
pH 0,4 18,2
Al 19,5 0,5
Fe 20,2 0,5
Mn 6,2 15,0
S 2,4 12,1
K 3,7 0,5
Na 9,6 5,6
F 12,7 0,6
ol 0,2 0,8
NO, 6,9 5,1
NO3 0,1 11,5
PO, 2,3 17,5
S0,° 0,2 12,2
COoD 15,6 0,1

No gréafico das observacGes experimentais (amostras/escores) de CP1 X CP2 para a 12
época de amostragem (Figura 10) podemos observar 3 grupos de amostras que correspondem
claramente os tratamentos adubacdo mineral (AM), dose 2 de LE (2L) e dose 1 de LE (1L).
Tanto nesta época quanto nas demais épocas de amostragem, observando-se as figuras das
amostras distribuidas nas CP1 e CP2, ndo foram verificadas nem uma separacéo das amostras

em funcéo dos tercos médio, inferior e superior de cada parcela, nem confundimento entre os
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tratamentos AM, 1L ou 2L em funcéo da posicdo na paisagem (Figura 11). Assim, optamos
por usar apenas a notacdo AM, 1L e 2L nas figuras das amostras na CP das ACP deste
trabalho, em substituicdo a notagdo dos talhGes experimentais originais. A auséncia de
confundimento entre os tratamentos mostra que a analise de componentes principais pode ser
empregada para separa-lo ndo apenas em funcdo da aplicacdo do tipo de fertilizacdo (mineral
Vs. organico) e também entre as doses aplicadas (1L e 2L), com base nas variaveis de maior

contribuic&o listadas na Tabela 12.

Observacoes (eixos CP1 e CP2: 47,58 %)

GRUPO 3

GRUPO1
GRUPO 2

CP2 (20,36 %)

-6 -4 -2 0 2 4 6
CP1 (27,22 %)

Figura 10 - Gréafico de amostras nas CP1 X CP2, 12 época de amostragem.

A separacdo das amostras (escores) nas CPs pode ser explicada pela contribuicédo
relativa das varidveis originais no calculo de cada CP (Tabela 12), e pelo grafico de pesos
(loadings) (Figura 12). A sobreposicdo dos dois permite perceber quais as varidveis, dentre as
que mais contribuiram para a CP em questdo, que levaram a separagdo de cada grupo de

amostras. E importante lembrar que num grafico de amostras usando CP1 e CP2, as variaveis
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das duas componentes principais sdo importantes pela formacdo de grupos num espaco
bidimensional. Na Figura 12, pode ser observado o grafico de loadings de CP1 e CP2 para a
12 época de amostragem. Para as demais épocas este grafico ndo serad apresentado para

concisao do texto, mas 0s grupos de amostras serdo comentados com base nesta informacéo.

Observacdes (eixos CP1 e CP2: 47,58 %)
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Figura 11 - Grafico das posic¢Ges na paisagem da 12 época de amostragem.

Para a 12 época de amostragem o grupo 1 apresenta amostras com AM e sem aplicagéo
de LE. As variaveis responsaveis pela separacao deste grupo foram na CP1 positiva Al, Fe e
F’, na CP2 positiva pH e S e na CP2 negativa PO,>, Mn, NO3 e SO42. O grupo 2 de amostras
corresponde a amostras 2L e foram influenciadas na CP1 negativa por COD e Na, na CP2
positiva por pH e S e na CP2 negativa por PO, Mn, NOs™ e SO,. O grupo 3 corresponde a
1L, separadas por COD e Na e por pH e S. H& um confundimento entre amostras 1L e 2L no
eixo CP1. Com a ajuda dos valores medios das concentracdes (Tabela 6) podemos verificar
que a separacdo entre essas amostras se da principalmente pelas concentracGes de Al e Fe
(para maiores detalhes os dados originais de concentracdo dos elementos encontrados na
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solugdo do solo, estdo nos Anexos 2A e 3A). As amostras com AM tem mais Al e Fe

enquanto 2L é o grupo que tem menos Al e Fe na solucdo do solo. Tal comportamento esta

relacionado ao pH dessas solugdes uma vez que o pH no tratamento AM foi em média 5,24

enquanto em 2L o pH foi em média 5,43, assim quando aumentou o pH os teores de Al e Fe
na solucdo diminuiram (SOUZA et. al., 2007). O efeito da COD nas amostras também foi

importante e separa 0s grupos de amostras 1L e 2L do grupo de amostras com AM. Tal efeito

deve-se a matéria organica residual presente nas amostras onde aplicou-se LE. Porém as

concentragdes de COD nas amostras 1L e 2L ndo foram suficientes para separar esses dois

grupos, uma vez que, a concentracdo de COD nas amostras ndo acompanhou as doses de lodo

aplicadas.
Variaveis (eixos CP1e CP2: 47,58 %)
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CP1 (27,22 %)

Figura 12 - Gréfico de loadings da CP1 X CP2, 12 época de amostragem.

O F esté presente nas amostras AM e contribui para a separacdo deste grupo na CP1.

Teores de F nas amostras AM podem ser em funcdo da adubacédo fosfatada com supertriplo
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ou super simples que foi feita nesse tratamento. Ambos fertilizantes possuem CaF, em sua
composicdo que pode estar influenciando nos teores de F dessas amostras (ALCARDE,
2009).

Na CP2 a variavel de maior peso é o pH (18%) e com base nele é que ocorre a
separacdo das amostras 1L, 2L e AM. Nas amostras de tratamento 1L o pH variou de 4,8 a
7,0, no tratamento 2L o pH variou de 4,4 a 6,7 enquanto no tratamento AM o pH variou de
4,9 a5,6. Apesar da faixa de variagdo ser ampla para todos os tratamentos, valores maiores de
pH foram observados nos tratamento com lodo. Esses tratamentos receberam uma ultima
aplicacdo de 80 kg por talhdo de calcario em 2008, o qual elevou o pH da solucdo e
consequentemente da solugdo do solo amostrada em 24/09/2009. O PO,3, Mn, SO4% e S
também contribuiram para a separacdo das amostras nos trés grupos. Em pH’s acidos (2,0 ~
6,5) 0 P deve estar na forma de H,PO,, devido aos ions H* dos pH’s mais &cidos, enquanto
em pH’s menos &cidos (7,0 ~12,0) o P deve estar na forma de HPO, (ANDRADE, 2009).
Para os trés tratamentos na 12 época de amostragem o pH esteve em torno de 5,5 o0 que explica
os baixos teores de PO, na solugdo do solo sendo, 0,17 mgL™ na AM, 0,1 mgL™ no 1L e
0,71 mgL™ no tratamento 2L.

O Mn encontrado na solucdo do solo em 2L esta em concentragdes mais altas do que
as encontradas em AM e 1L. Embora a disponibilidade de Mn na solugdo deva ser mais
significativa em pH mais acido (SOUZA et. al., 2007), o aporte de Mn no solo da &rea via
adicdo de lodo também deve ser considerado (Tabela 3).

Para a segunda época de amostragem foram eliminados da ACP as mesmas variaveis
que na 12 época com excecdo do Zn e além dessas também foram retiradas Cu, B por
apresentarem teores totais abaixo do limite de detecgdo do equipamento e Ca, Mg e NH;" por
apresentarem correlagdo com o COD.

Na 22 época de amostragem o solo encontrava-se cultivado com milho em fase de
maturacdo de grdos. Apesar de essa ser uma época ainda mais Umida do que a anterior, na
data da coleta das amostras 0 solo estava um pouco mais seco em superficie por ter passado
por cinco dias mais secos anteriores da data da coleta. A analise por componentes principais
com 15 variaveis mostrou que 41,8% da variancia total foi explicada pelos dois primeiros

componentes (Tabela 13).
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Tabela 13 - Variancia total e variancia acumulada nas duas primeiras CP’s da 22 época de

amostragem.

CP1 CP2
Variabilidade (%) 26.06 15.71
% Acumulada 26 1 418

Para a CP1 as variaveis que tiveram maior contribuicdo foram Mn, Na, NOs, SO,2 e

COD. Na CP2 as variaveis mais importantes foram pH, K, S e NO," (Tabela 14).

Tabela 14 - Contribuicdo relativa das variaveis nas duas primeiras componentes principais (22

Epoca de amostragem).

Variavel CP1 CP2
%
pH 2,0 25,7
Al 8,7 7.4
Fe 7,9 0,4
Mn 16,3 1,1
P 0,2 0,02
S 1,7 14,7
K 1,9 13,6
Na 13,7 1,1
F- 0,2 0,2
Cl- 0,6 1,7
NO, 0,7 12,6
NO3 12,4 4.8
PO,™ 0,6 3,8
S0,° 19,2 3,5
COD 14,1 9,6

No grafico de CP1 X CP2 (Figura 13) trés grupos puderam ser observados. O grupo 1

foi representado por amostras AM, as quais foram influenciadas na CP1 negativa por terem

menores teores de COD, SO, NO5', em razdo dessas variaveis estarem ligadas as amostras

com residuo, ou seja nas amostras com mais matéria organica os teores dessas variaveis foram

maiores. Na CP2 negativa as amostras com AM foram influenciadas por Mn. O grupo 2

corresponde & amostras de dose 1L e foram influenciadas na CP1 positiva por SO, COD,

NOs, Na e Mn na CP1 negativa por Al e Fe, na CP2 positiva por pH e na CP2 negativa por

Mn. O grupo 3 séo amostras de dose 2L e foram influenciadas na CP1 positiva por SO,7,

COD, NO3’, Na e Mn, na CP2 positiva por pH e na CP2 negativa por Mn. Na 22 época a CP1

continua separando os trés tratamentos.
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Os valores médios de COD, SO, e Mn estéo menores do que na 12 época (Tabelas 9,
8 e 6), seguindo 0 mesmo padrédo entre os tratamentos, responsaveis pela separacdo em CP’s.
De maneira geral, as concentragfes de outras variaveis associadas a matéria organica como S,
NO, ,NOs", NH,;" também estiveram menores na 22 época, conforme discutido anteriormente.
Destaca-se a presenca de NO,™ nas amostras 1L, que foram as Unicas em que a concentracao
desta espécie aumentou o contrario do que aconteceu com as amostras AM e 2L. As
concentragcdes de Al e Fe diminuiram no tratamento AM da 12 para 22 época, enquanto nos
tratamentos 1L e 2L a concentracdo desses elementos aumentou. O Na' também apareceu na
CP1 da 12 época, mas com um peso menor. A concentragdo de Na' esta associada a aplicacio
de LE, ndo pelo Na* presente no lodo, mas em funcéo do aumento da CTC do solo (BUENO,
2010) ocasionado pela adi¢éo do residuo, reduzindo as perdas de solo por lixiviagcdo, uma vez
que a forca de retencdo dos cations monovalentes (Na*) é menor do que dos cétions divalentes
e trivalentes (Série liotrdpica).

Na CP2 o pH continua como a variavel mais importante, com 25% de contribui¢&o na
variancia da CP2, sendo o dobro do peso das demais varidveis com maior contribui¢do. O
NO;, esta aparecendo no lugar do NO3’, tendo os dois como fonte a matéria organica (MO).
Para os tratamentos AM e 2L a concentracdo do NO, diminuiu da 1% para 2% época,
comportamento esperado, pois 0 baixo ganho energético da oxidagdo do NO, a NO3™ (17,8
kcal mol™) comparados com 65 kcal mol™ da oxidagdo do NH," a NO,", mostra que as
bactérias tem que processar maior quantidade de substrato para sobreviver. 1sso explica, em
parte, o fato de a velocidade de oxidacio do NO,™ ser maior do que a do NH,". Dessa forma o
NO,’, que é toxico para a maioria dos organismos do solo, raramente se acumula em solos
agricolas (CANTARELLA, 2007). Porém no tratamento 1L a concentracdo aumentou 0 que
fez com que o NO;™ entrasse na 22 época como uma variavel importante.

Assim como na 1% época 0 S volta a aparecer na 2% época como uma variavel
importante para a descri¢do da variancia das amostras. Esse elemento, em geral, também esta
presente na solucdo em fungdo da matéria orgénica coloidal em suspenséo, resultante da
degradac&o parcial desta. O K* na 22 época aparece com importante contribui¢io na CP 2 pois
teve uma consideravel diminuicdo nas concentracGes nos trés tratamentos (AM, 1L e 2L)
comparadas com a 12 época (Tabela 9). Essa diminuicdo das concentracdes de K™ na solugéo
deve-se ao fato dessa ser uma época em que o solo estava cultivado com milho, assim o K*

deve ter sido absorvido pelas plantas.
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Observacdes (eixos CP1 e CP2: 41,77 %)

o 1L

4 GRUPO 2
GRUPO 3

CP2 (15,71 %)

GRUPO 1

CP1 (26,06 %)

Figura 13 - Gréafico de CP1 X CP2, 22 época de amostragem.

Para a terceira época de amostragem alem das variaveis que ja haviam sido tiradas na
12 e 22 época, foram tirados da ACP da 3 época 0, PO,, B, Cu, por apresentarem teores
totais abaixo do limite de deteccdo do equipamento e Ca e Mg por apresentarem correlacédo
com o COD.

Na 3% época de amostragem o solo estava em pousio, coberto por restos culturais de
milho, sendo que nesta época do ano o calor e as chuvas sdo intensos o que contribui para
maior degradacdo da matéria organica e maior lixiviagdo. A andlise por componentes
principais com 15 varidveis mostrou que 50,3% da variancia total foi explicada pelos dois

primeiros componentes (Tabela 15).
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Tabela 15 - Variancia total e variancia acumulada nas duas primeiras CP’s da 32 época de
amostragem.

CP1 CP2
Variabilidade (%0) 33.79 16,52
% Acumulada 338 50,3

Para a CP1 as variaveis que tiveram maior influencia foram NH,;*, Mn, COD, NO3 e

SO42. Na CP2 as variaveis mais importantes foram NO, e pH (Tabela 16).

Tabela 16 - Contribuicdo relativa das variaveis nas duas primeiras componentes principais (3
Epoca de amostragem).

Variavel CP1 CP2
%

pH 2,1 18,9
Al 53 1,2
Fe 2,6 3,6
Mn 12,4 2,8
p 1,4 3,9

S 0,8 6,3
K 6,2 0,4
Na 8,4 9,4
F- 0,3 13,9
Cl- 7,4 59
NO2- 0,1 29,5
NO3- 15,9 0,3
S0O4- 10,3 1,1
NH4+ 13,8 0,7
COD 13,1 2,1

No grafico de CP1 X CP2 (Figura 14) trés grupos puderam ser observados. O grupo 1
foi representado por amostras com AM, as quais foram influenciadas na CP1 e apresentarem
menores teores de NO3, NH;" e COD do que os tratamentos 1L e 2L, uma vez que nio
receberam lodo. Porém suas concentragdes, assim como para os tratamentos 1L e 2L, estdo
maiores do que as observadas na 22 época de amostragem. O aumento nas concentracdes
desses parametros na solucdo do solo em todos os tratamentos pode ser atribuido ao aporte de
entrada de matéria organica aos restos culturais do milho que ficaram no solo das parcelas
apos a colheita. Na CP2 positiva o tratamento AM foi influenciado por NO, e pH e na CP2
negativa por Mn. O grupo 2 corresponde & amostras de dose 1L e foram influenciadas na CP1

positiva por NOs-, Mn, NH;" e COD, na CP1 negativa por Al e Fe, na CP2 positiva por NO,
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e pH e na CP2 negativa por Mn. O grupo 3 foi formado por amostras de dose 2L as quais
foram influenciadas na CP1 positiva por NO3, Mn, NH," e COD, na CP2 positiva por NO, e
pH e na CP2 negativa por Mn. Como pode ser observado na Figurall, na 3% época a CP1
continua separando os trés tratamentos (AM, 1L e 2L).

A 32 época corresponde ao periodo apos o plantio e colheita do milho, assim percebe-
se diminuicdo nos efeitos de Al*®, Fe*® e K* e aumento dos parametros ligados a MO na 12
CP. Nesta época aparece pela primeira vez o NH;" com importante contribuicdo na CP1
(13%). A CP2 nesta epoca continua bem parecida coma CP2 da 22 época, tendo as variaveis

pH e NO3 com importante contribuicdo nessa CP.

Observacoes (eixos F1 e F2: 50,31 %)

F2 (16,52 %)

Figura 14 - Gréafico de CP1 X CP2, 32 época de amostragem.

Para a 4? época de amostragem foram eliminados da ACP as mesmas variaveis que nas
outras épocas além de B e Zn por apresentarem teores totais abaixo do limite de deteccdo do

equipamento e Ca e Cu por apresentarem correlagdo com o COD. Nesta epoca 0 solo estava
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cultivado com girassol e com restos culturais e plantas secas de girassol, essa € uma época
mais fria, com poucas chuvas, o que deve diminuir o efeito de degradagdo de residuos do
lodo.

Na 42 época de amostragem a analise por componentes principais com 16 variaveis e
resultados centrados na média mostrou que 48,5% da variancia total verificada, foi explicada

pelos dois primeiros componentes (Tabela 17).

Tabela 17 - Variancia total e variancia acumulada nas duas primeiras CP’s da 42 época de
amostragem.

CP1 CP2
Variabilidade (%) 3129 1793
% Acumulada 313 485

Para a CP1 as variaveis que tiveram maior influencia foram Mg, Mn, Na, NO3’, SO,
e COD. Na CP2 as variaveis mais importantes foram pH, K, Fe e F (Tabela 18).

Tabela 18 - Contribuicdo relativa das variaveis nas duas primeiras componentes principais (42
Epoca de amostragem).

Variavel CP1 CpP2
%

pH 0,4 25,81
Al 8,9 0,09
Fe 0,01 14,5
Mg 15,5 0,3
Mn 9,2 6,1
P 3,7 6,7
S 2,9 3,8
K 0,4 15,8
Na 13,4 0,4
F- 51 13,7
Cl- 3,8 0,4
NO3- 10,5 1,5
PO4- 0,2 0,5
SO4- 14,1 1,8
NH4+ 2,5 0,4
COD 9,4 8,2

No gréafico de CP1 x CP2 (Figura 15) podem ser observados trés grupos de amostras.

O grupo 1 corresponde amostra de AM, as quais foram influenciadas na CP1 negativa por Al
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e P, na CP 2 positiva por pH e na CP2 negativa por Mn. O grupo 2 corresponde a amostras de
dose 1L e foram influenciadas na CP1 positiva por Mg, SO, e Na, na CP1 negativa por Al e
P, na CP2 positiva por pH e na CP2 negativa por Mn. E o grupo 3 formou-se com amostras de
dose 2L, e foram influenciadas na CP1 positiva por Mg, SO, e Na e na CP2 negativa por
Mn.

Nas trés épocas 0 Mg*? foi retirado da ACP por apresentar correlagio com o COD. Na
42 época de amostragem ele ndo foi retirado, sendo que a correlagdo com o COD ocorreu
somente com Ca e Cu. O Mg aparece entdo como uma importante variavel na CP1 com 15%
de contribuic&o.

Na 4% época de amostragem ha poucas varidveis com alta contribuicdo nas
componentes principais, sendo esse um efeito, de forma geral, da diminuicdo das
concentragdes na solucdo do solo causado pela diminuigéo do efeito residual do lodo aplicado
na area apos 43 meses e varios cultivos. Alem disso, a exemplo do que aconteceu na 2% epoca
de amostragem, a diminuicdo das concentra¢bes, principalmente dos macro e dos
micronutrientes deve-se também ao fato de que na 42 época o solo estava cultivado com
girassol, portanto a planta absorveu esses elementos. Considerando-se somente esta época de
amostragem, ocorre ainda a diminuicdo do efeito residual do lodo aplicado na area nessa
época em funcdo do periodo mais seco (Tabela 4), fato pelo qual o NO,, S e P, ndo aparecem
mais nas CP’s .

De maneira geral cinco variaveis apareceram com importante contribuicdo (CP1 e/ou
CP2) nas quatro épocas de amostragem: Mn, NOs', pH, COD e SO,*. Entre estas, pelo menos
quatro séo claramente vinculadas a aplicacdo de lodo e ao efeito da degradacdo de matéria
organica do residuo (NOs, pH, COD e SO4*). O fluoreto também apareceu duas vezes na
PC2 e uma vez na PC1, em quatro epocas de amostragem, e como discutido anteriormente,
estd ligado a adubacdo fosfatada realizada no tratamento AM. Além disso, na quatro épocas
de amostragem o Ca, introduzido tanto pelo lodo que era rico neste elemento como pela
calagem, apresentou alta correlagdo com o COD, bem como 0 Mg nas primeiras trés épocas
de amostragem. Esse € um forte indicativo da associacdo destas especies, que devera ser
melhor examinadas na especiacédo i6nica, discutida a seguir.

Pode-se observar efeito residual da degradacdo da matéria orgénica das aplicacbes de
LE nas quatro épocas de amostragem. Assim, varidveis relacionadas a matéria organica como
NH4*, NO,, NO3, SO,2 P04 e COD apresentaram altas concentracGes para todas epocas.
O mesmo comportamento da matéria organica foi observado por COSCIONE et al., (2012) e
PITOMBO (2011).
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Observacdes (eixos CP1 e CP2: 48,51 %)

GRUPO 2

GRUPO 1

CP2 (17,23 %)

GRUPO 3

CP1 (31,29 %)

Figura 15 - Gréafico de CP1 X CP2, 42 época de amostragem.

4.2 Especiagéo Ionica da Solucéo do solo

Embora a especiacdo permita a analise detalhada da forma quimica de todas as
espécies medidas na solucdo do solo, sdo apresentados a seguir a contribuicdo daquelas
identificadas como mais relevantes com base na ACP (AlI"™* Ca*? Fe*?, Mg*?, Mn*?, Cu*?,
Zn*?, Na*, NO,, NO3, NH4").

O teor total de Al na solugdo do solo do tratamento AM foi cerca de 10 e 20 vezes
superior aos teores encontrados nos tratamentos 1L e 2L, em mmol/L, respectivamente
(Tabela 19). O pH da solucdo do solo ndo é suficiente para explicar este efeito (correlacéo
entre Al total x pH com r = 0,105, ndo significativo), uma vez que o valor medio do pH no

tratamento AM e do 2L esteve sempre bastante préximo dentro de cada época de amostragem.
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O AI™ livre na solucdo esteve com valores variando entre 0,12 e 7,74% do Al total,
ou seja, com disponibilidade restrita na solucdo. A disponibilidade de Al em solucio
diminui com aumento do pH, sendo de cerca de 50% em pH 4,5 e de apenas 15% em pH 5,0
(ANDRADE, 2009). Consequentemente, ocorre a formacdo de hidroxido complexos de
aluminio, de composicdo e carga variavel, que predominam em faixas de pH distintas. No
calculo de especiacdo realizado, denotamos estas espécies com a formula genérica Al-OH.
Conforme esperado, a propor¢cdo de AI-OH na solucdo do solo aumentou em funcdo do
aumento do pH da solucdo do solo e a de AI**
16.

livre diminuiu, conforme mostrado na Figura

Na 12 época 0 Al-OH seguiu a ordem de pH entre os tratamentos (Figura 16), sendo
53,9% no tratamento 1L, 27% no 2L e 11% no tratamento AM. Para 2% e 32 épocas o Al-OH
apresentou maior porcentagem no tratamento 1L, cujos valores de pH sdo superiores aos
verificados em 2L e AM. Na 42 época essa diferenca nédo ficou evidente devido aos valores
médios de pH do solo nos trés tratamentos que mostraram-se semelhantes (Figura 16).

Na primeira época de amostragem o pH da solucéo do solo para os trés tratamentos
encontram-se acima de 5,3, pH no qual somente cerca de 5% de AI** livre é esperado. Nesta
época, mesmo para o tratamento AM nota-se que a contribuicdo de espécies ligadas a matéria
orgénica (Al-COD) é importante, predominando em relac&o as demais. Além disso, apesar do
elevado desvio padrdo para as médias de Al-COD é possivel afirmar que ndo houve diferenca
entre os tratamentos AM, 1L e 2L nesta amostragem. Na 22 época de amostragem, apesar de
pH um pouco mais &cidos, houve um pequeno aumento de AI** livre, com reducéo de Al-OH,
mantendo-se o predominio de AI-COD na solugdo. O aumento da contribuicdo das formas
quimicas de Al ligado a matéria organica em funcdo do aumento do pH, conforme a
observada (Figura 16) é esperada pois aumenta a proporcao de grupos carboxilicos e fenolicos
constituintes da matéria organica desporotonados que competem com o OH pelos metais
como o AI** em funcéo do baixo ponto de carga zero (PCZ menor do que 3) (ALLEONI et
al., 2009). Desta forma, quando aumenta Al-COD, observou-se um decréscimos em Al-OH
mesmo em pHs onde se esperava um contribuicdo elevados dos hidréxido complexos de

aluminio
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Figura 16 — (A) Relacdo entre valores médios de pH da solucdo do solo e porcentagem de
aluminio livre (AI"). (B) Relagdo entre porcentagem de aluminio complexado a COD
(AICOD) e porcentagem de aluminio complexado a OH™ (Al-OH).
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Tabela 19 - Especiacao iénica do aluminio (£ erro padréo) nas quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento  Teor Total Espécies de Al
mMmol L e S
Al COD AIOH AlF AlSO, AIHPO,"  AlLPO,"
18 AM 0,19+0,05 70,7+4,3 11,0+£3,0 2,5+1,1 9,315 0,6%0,6 0,13+0,13
1L 0,02+0,00 41,8+15,5 53,9+18,5 0,5+0,5 1,8+1,0 0,740,4  0,03+0,02
2L 0,01+0,00 65,1+12,6 27,2+15,1 - 3,4+1,4 1,6+0,6 0,01+0,01
28 AM 0,05+0,01 72,7+3,9 1,7+0,3 14,3+6,9 3,1+0,9 0,47+0,35 0,01+0,01
1L 0,05+0,02 58,9+8,6 21,249,3 10,949,4 4,3+0,3 1,5+1,4 0,4+0,4
2L 0,01+0,00 62,3+4,9 1,2+0,3 19,0+7,9 11,742,2 0,6+0,4 -
3? AM 0,05+0,02 78,4+4.,3 5,6+2,8 4,8+3,1 5,1+0,7 - -
1L 0,03+0,01 36,4+20,0 44,0+£25,6 12,4+7,3 2,4+1.3 - -
2L 0,01+0,00 51,9+3,8 1,6+0,9 30,4+4.8 9,1+0,3 - -
42 AM 0,09+0,01 25,2+7,2 4,6+2,8 66,9+15,0 0,9+0,3 - -
1L 0,05+0,01 3,4+3,2 0,8+0,8 92,6+21,1 0,18+0,17 2,8+2.8 0,07+0,07
2L 0,03+0,01 2,0+2,0 0,15+0,15 97,6+13,5 0,13+0,11  0,01+0,01 -

(1) AIOH = AIOH™ + AI(OH)," + AI(OH)3 (o + AI(OH), + Al3(OH),™ + Al,(OH),"™

(2) AIF = AIF?+ AIF," + AlF3q,
(3) AISO4 = AISO," + AI(SOy),
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A espécie quimica AI-COD se destacou em termos de porcentagem do total desse
elemento na solucdo, com maiores valores no tratamento AM, seguidos dos tratamentos 2L e
1L, nas quatro épocas de amostragem. Em funcdo dos maiores teores de COD na solucgéo do
solo (Tabela 9), esperava-se maior ligacdo do Al com COD nos tratamentos 1L e 2L. Os
teores de Al total bem inferior nos tratamentos 1L e 2L em relacdo ao AM observados na 12
época de amostragem podem ter resultado em movimentacdo de parte do Al combinado com
compostos organicos soluveis (baixo peso molecular) para camadas mais profundas, tal qual
reportado em alguns trabalhos com solo sob sistema de plantio direto (MORAES et al., 2007;
GODSEY et al., 2007). Nas amostragens posteriores o tratamento AM, sofrendo os efeitos do
plantio, também passou a ser influenciado pelo COD oriundo dos restos culturais, conforme
mostrado na Tabela 9.

A porcentagem de Al*® foi maior nos tratamentos AM para 12, 22 e 42 épocas, seguidos
do tratamento 2L. Na 3? época a diferenca entre os tratamentos AM e 2L foi de apenas 1%,
porém ao relacionar a porcentagem da espécie com seu respectivo teor total percebe-se que o
tratamento AM apresentou 0,08 mg L™ de Al e o tratamento 2L 0,02 mg L™ de Al, ou seja, 0
valor de Al*® passivel de efeito toxico as plantas foi reduzido em quatro vezes no caso do uso
do lodo, comparativamente ao tratamento com adubag&o mineral.

Parte do Al apareceu ainda ligada ao SOy, principalmente quando os teores deste
ultimo mostraram-se elevados na solucdo (Tabela 8), o0 que ocorreu na 12, 22 e 32 épocas. Um
dos mecanismos mais citados quanto a reducdo da toxidez do aluminio do solo é a formagéo
de par i6nico entre 0 SO, e 0 Al*3, originando principalmente a espécie AISO,* (MCLAY &
RITCHIE, 1993).

O AI-F mereceu destaque na 42 época de amostragem onde as porcentagens dessa
espécie corresponderam a 67, 92 e 97% do total de Al, respectivamente para os tratamentos
AM, 1L e 2L. Esse comportamento ocorreu provavelmente devido aos elevados teores totais
de F" na solucgéo (tabela 8), cujo motivo ndo foi identificado.

O Ca apresentou diferentes teores totais entre os tratamentos, nas quatro épocas de
avaliacdo (Tabela 6). O tratamento AM ndo recebeu calcio nem através do lodo nem através
da adicdo de calcario para correcdo do pH. Ja os tratamentos 1L e 2L o receberam das duas
fontes. Considerando que a dose de calcério foi a mesma para os dois tratamentos, as
diferengas observadas dentro de cada época para 1L e 2L podem ser atribuidas a aplicacdo de
lodo de esgoto. Este € também o motivo pelo qual, na PCA, o calcio sempre apareceu
altamente correlacionado com o COD, possibilitando que apenas uma das variaveis (0 COD)

fosse empregada na PCA.
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Com a especiacédo idnica, apesar da contribuicdo do Ca-COD observada em todas as
épocas, a espécie quimica predominante para todas as épocas e tratamentos foi a forma iénica
bivalente (Tabela 20), indicando uma alta disponibilidade em relacdo ao teor total na solucgéo.
No tratamento AM da 12 época, o teor total de Ca na solucdo foi de 12,4 mg L™ sendo que
10,3 mg L™ (83% do teor total) estava na forma de Ca*% ou seja prontamente assimilavel pela
planta. O mesmo comportamento foi observado em todas as épocas.

Apesar da maior proporcdo de Ca*? na solugdo do solo do tratamento AM, os teores de
Ca*? livre, calculados em funcdo do total e da porcentagem obtida pela especiacéo seguiram a
ordem AM < 1L < 2L. Os valores médios de Ca?* encontrado nas quatro épocas fora, iguais a,
respectivamente, 7,07 < 18,49 < 28,62 mg L™ de Ca™%. A diferenca de 10 mg L™ de Ca*? entre
os tratamentos 1L e 2L evidencia o efeito do lodo no fornecimento desse nutriente,
excluindo-se o efeito da calagem, uma vez que tal pratica foi realizada em ambos o0s
tratamentos. Tendo sido encontradas porcentagens de Ca’* livre bastante similares, e
considerando a comparacdo de medias dos teores totais mostrada na Tabela 6, podemos
considerar essa diferenca como estatisticamente significativa.

O uso do lodo como fonte de Ca concorda com os valores obtidos por OLIVEIRA et
al. (1995) os quais avaliaram os efeitos da aplicagéo de doses de LE (equivalentesa 0, 5, 10 e
20 t hal), complementadas ou ndo com nitrogénio e/ou potassio, sobre parametros de
fertilidade do solo, absor¢do de macronutrientes e producdo de matéria seca por plantas de
sorgo granifero cultivadas em Latossolo Vermelho Escuro. A analise de variancia para as
quantidades médias absorvidas de calcio e magnésio indicou efeitos significativos das doses
de LE aplicadas e tais efeitos ocorreram de forma proporcional as doses do residuo.

Outra espécie quimica encontrada em proporgdo significativa na especiacdo de Ca foi
0 CaS0O,. O CaSO,4 é uma espécie quimica de interesse agrondémico devido a sua mobilidade
no solo (DE MARIA et al, 1993; SILVA et al., 1998). N&o foi possivel observar uma relacéo
clara de proporcionalidade entre as porcentagens da espécie CaSO, encontradas e 0s
tratamentos (AM, 1L e 2L). Porém ao relacionar esses valores com 0s respectivos teores totais
pode-se perceber que os teores de CaSO, seguiram a ordem dos tratamento AM < 1L < 2L,
independentemente da época de amostragem. Isso parece estar relacionado com os teores
médios de SO4? na solugdo (Figura 18), pois quanto maior a dose de lodo maior o teor de
SO, . De fato, 0 exame da Tabela 8 mostra que na 1% e na 3% época de amostragem 0s teores
de sulfato ndo forma significativamente entre os tratamentos 1L e 2L, mas foram diferentes

nas outras dias amostragens.
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Tabela 20 - Especiacio ionica do Ca™ (+ erro padrdo) para as quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento  Teor Total Espécies de Ca®
mmol L s 7
Ca* Ca-COD Ca-Cl* Ca-SOy (ag) Ca-NO;"
AM 0,31+0,02 83,0+24 10,2+2.4  0,02+0,00 6,6+0,1 0,28+0,04
12 1L 0,90+0,05 71,5+0,7 24,2+16 0,01+0,00 41+21 0,21+0,05
2L 1,23+0,14 73717 21,2+#1,8 0,01+0,00 49+15 0,26+0,07
AM 0,15+0,01 90,8+1,9 7,6+1,9 0,02+0,00 1,5+0,1 0,1+0,01
28 1L 0,51+0,03 80,4+14 13,4+16 0,02+0,00 5,6+£0,3 0,14+0,01
2L 0,75+0,05 80,7+0,8 9,9+0,8 0,02+0,00 9,2+0,6 0,19+0,02
AM 0,25+0,02 87,1+2,1 9,1+1,3 0,03+0,00 3,5+0,8 0,21+0,02
3 1L 0,70+0,04 79,6104 14,9+05 0,03+0,00 5,3+0,2 0,29+0,02
2L 1,16+0,06  86,5+0,5 6,8+0,4 0,03+0,00 6,1+0,2 0,54+0,04
AM 0,11+0,01 87,030 11,1+2,8 0,05+0,01 1,9+40,4  0,02+0,00
42 1L 0,31+0,02 77,2+0,4 18,4+0,5 0,05+0,01 4,3+0,6 0,04+0,01
2L 0,43+0,03 80,9+0,8 11,7+15 0,05+0,01 7,2+0,7 0,09+0,02

160

80

N A O
o O o

Teor de SO, na solucdo (mg L)
o

y=17,122x - 11,536
r=0,9225
prob. < 0,001

7

% de CaSO,

11

Figura 17 - Relagdo entre os teores médios de SO, na solucéo do solo e porcentagem de

calcio formando par iénico com SO4 (CaSO4).

A especiacdo idnica do Mg (Tabela 21) foi bastante semelhante a do Ca, sendo 0 Mg*?

a principal espéecie quimica encontrada nos trés tratamentos (de 90 a 97% do total de Mg). A

porcentagem de Mg*? praticamente ndo variou entre os tratamentos. Porém, ao relacionar a

porcentagem da espécie com o teor total do elemento, foi observado que o tratamento AM

apresentou 7 mg L de Mg, o tratamento 1L, 30 mg L de Mg e o tratamento 2L, 40mg L de

Mg. Assim, a quantidade de Mg*? acompanhou as doses de lodo aplicadas para todas as
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épocas, embora a diferenca ente 1L e 2 L na 1% e na 4? época de amostragem ndo seja
significativa devido a variacdo de concentracdo na solucdo do solo (Tabela 6). Neste caso se
supde um efeito da calagem nos maiores teores de Mg*™ das parcelas com lodo,
comparativamente a AM, mas novamente destaca-se a diferenca entre 1L e 2L como efeito do
préprio lodo, uma vez que a diferenca entre as mesmas é somente a dose de aplicacdo do

residuo.

Tabela 21 - Especiacéo iénica do Mg*? (+ erro padrao) para as quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento  Teor Total Espécies de Mg**
L T — R —
Mg *? MgCOD MgCI®  MgSO4 ag MgHPOy)
AM 0,30+0,02  93,0+0,5 1,2+0,3 0,04+0,00  5,940,2 -
18 1L 1,33+0,07  92,7+1,8 3,240,2 0,03+0,00 4,1+2,0 -
2L 1,80+0,25  92,4+1.4 2,7+0,3 0,03+0,00 4,9+15 -
AM 0,13+0,01  97,9+0,3 0,840,2 0,04+0,00  1,3%0,1 -
28 1L 0,70£0,06  93,2+0,3 1,6£0,2 0,03+0,00  5,2+0,3 -
2L 1,06£0,09  90,6+0,5 1,1+0,1 0,03+0,00  8,2+0,5 -
AM 0,22+0,02  95,9+0,9 1,0+0,2 0,05+0,00  3,1+0,8 -
3 1L 0,95+0,06  93,3+0,2 1,7£0,1 0,05+0,00  4,940,2 -
2L 1,41+0,09  93,9+0,2 0,7£0,1 0,06+0,00  5,3%0,2 -
AM 0,10+0,01  97,0+0,6 1,310,4 0,09+0,01  1,7+0,3 -
42 1L 0,42+0,02  93,2+0,4 2,240,1 0,1+0,02 4,1+0,6 0,01+0,01
2L 0,53+0,05  91,8+0,5 1,3+0,2 0,09+0,02  6,5+0,6 -

De maneira geral os teores totais de Fe na solucdo foram baixos comparados com os
do aluminio (Tabelas 6 e 22), elemento cuja quimica no solo € bastante semelhante ao ferro.
As porcentagens de Fe*® variaram de 0 a 12%. A maior parte do Fe esteve combinada com
OH em todas as épocas de amostragem sendo que sua hidrolise ocorre na faixa de pH entre
3,5e 8,5 (MELLO & PEREZ, 2009) e seu ponto de carga zero varia de 8 a 9 o que dificulta
sua deprotonacdo (ALEEONI et al., 2009). Na 12 e 32 épocas, para os tratamentos AM e 1L, a
maior parte do Fe esteve ligada a OH. Porem, a exemplo do que aconteceu para o Al, a
competicdo entre OH e COD também ocorreu.

Na 22 época de amostragem, os tratamentos com menores valores de pH (AM e 2L) o
controle do Fe*? livre em soluco foi pela complexagdo por compostos organicos (FeCOD),
enquanto no tratamento 1L, com maior valor de pH, a restricdo a forma livre foi devido a
formacédo de FeOH. Esse controle exercido pelo pH fica evidente a partir da relagdo com o

FeOH apresentada na Figura 19, em que o0 aumento do pH se correlaciona positivamente com
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a maior proporcao de FeOH na solugdo. A relagdo inversa de FeOH e FeCOD é evidenciada

na Figura 20.
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Figura 18 - Relacdo entre valores médios de pH da solucdo do solo e porcentagem de ferro
formando par idnico com OH- (FeOH).
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Figura 19 - Relacdo entre valores porcentagens de ferro formando par ibnico com OH- (Fe-
OH) e ferro complexado por compostos organicos dissolvido na solucdo do solo (Fe-COD).
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Tabela 22 - Especiacao ionica do Fe*? (+ erro padrdo) nas quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento  Teor Total Espécies de Fe*
HMOI LT e O e
Fe™ FeCOD FeSO," FeOH FeF FeHPO,
AM 34,0+9,00 - 15,3+3,9 0,01+0,00 84,6+4,2 - 0,09+0,09
12 1L 2,70£1,10 - 5915,1 - 94,1+6,2 - 0,04+0,03
2L 0,00+0,00 - - - - - -
AM 22,0+11,0 0,02+0,01 74,6+2,0 0,02+0,01 25,1+2,3 - 0,27+0,19
22 1L 20,0+6,00 14,7+8,9 0,01+0,01 85,2+10,2 - 0,06+0,04
2L 1,00£1,00 0,02+0,00 85,2+0,0 0,14+0,00 13,6+0,00 - 1,0£0,0
AM 24,0+15,0 12,7+£10,9 28,7+18,6 0,02+0,01 58,7+37,8 - -
3@ 1L 10,0+5,00 - 11,8+8,2 0,01+0,01 88,2+10,0 - -
2L 0,00+0,00 - - - - - -
AM 20,0+4,00 - 17,+4,6 - 82,9+4,8 - -
42 1L 64,0+20,0 - 4,8+1,61 - 94,3+2,4 0,05+0,02 0,79+0,78
2L 13,0+7,00 0,01+0,00 45,9+10,9 0,05+0,02 53,0+12,1 0,95+0,41 0,07+0,01

@ FeOH = FeOH™ + Fe(OH)," + Fe(OH); (s
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A especiacdo idnica do Mn (Tabela 23) mostra semelhanca entre as quatro épocas de
amostragem, sendo este elemento encontrado principalmente na forma de Mn*2. As
porcentagens de Mn*2 na solucéo foram semelhantes para os trés tratamentos, em média 97,
95 e 93% para os tratamentos AM, 1L e 2L respectivamente. Novamente quando calculados
os teores de Mn*? em funcdo do total em solucdo e da porcentagem livre, percebeu-se que ha
incremento da forma disponivel de Mn nos tratamentos com lodo, cujas médias de Mn*2
foram iguais a 0,36 mg L™ em 1L e 1,23 mg L™ em 2L, contra 0,20 mg L™ na solucéo do solo
do tratamento AM. De acordo com a comparacdo das medias dos teores totais (Tabela 6) a
diferenca entre os tratamentos AM e 1L ndo foi significativa para as quatro épocas de
amostragem.

Esperava-se maiores teores totais de Zn na solu¢do do solo nos tratamentos 2L, ou
seja, naqueles que apresentavam maiores teores de matéria organica pois, lodos de esgoto tém
sido considerados fonte de Zn para diversas culturas (SILVA, et al., 2001; MARQUES, et al.,
2006) em funcdo dos teores relativamente elevados desse elemento (GALDOS et al., 2004), e
da menor tendéncia em ser complexado pelos compostos orgéanicos do solo,
comparativamente ao cobre, por exemplo. Porém a andlise estatistica evidenciou nao haver
diferenca entre os tratamentos (AM, 1L e 2L) (TABELA 7).

A especiacdo idnica do Zn*? (Tabela 24) mostrou para as 4 épocas de amostragem que
as principais formas de zZn foram Zn*? e ZnCOD. Os valores de Zn na sua forma livre
variaram de 38 a 75% nos tratamentos AM, 0s quais correspondem a 2,78 e 19,61 pg L™ de
Zn na solugdo do solo. Nos tratamentos com lodo a porcentagem de Zn*? variou de 42 a 72%
0s quais correspondem a 10,98 e 283 pg L™ de Zn na solucéo do solo.

N4o foi observada relacéo significativa entre ZnCOD e Zn*? livre em solucdo (Figura
20).
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Figura 20 - Relacéo entre porcentagens de zinco na forma livre (Zn*?) e zinco complexado
por compostos organicos dissolvido na solugédo do solo (FeCOD).

A especiacdo ionica do Cu mostrou que a maior parte desse elemento apareceu
combinado com o COD em todas as eépoca de amostragem e em todos 0s tratamentos,
apresentando maiores porcentagens nos tratamentos com lodo (1L e 2L) o que confirma a
tendéncia desse elemento na formacdo de complexos com compostos organicos (Figura 21).
Em seguida o Cu*? livre foi a forma que apresentou maiores quantidades sendo essa a forma

disponivel para absorc¢éo pelas plantas.
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Figura 21 - Relacdo entre as porcentagens de cobre na forma livre (Cu*?) e cobre complexado
com compostos organicos dissolvidos na solugéo do solo (Cu-COD).
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Maiores teores totais de Na no solo com lodo ndo eram esperados devido ao
comportamento desse elemento que, & semelhanca do potéassio, permanece na agua apds o
tratamento dos esgotos e ndo no lodo.

Pode-se perceber para todas as épocas de amostragem que os teores totais de sddio na
solugdo aumentaram em funcao das doses de lodo aplicadas e que a principal forma de Na foi
encontrada na forma de Na*, com uma pequena variacio entre os tratamentos. Ao relacionar a
porcentagem de Na* com o teor total na solugio obteve-se para a 12 época de amostragem, por
exemplo, 0,91, 1,14 e 1,6 mg L™ de Na na solucéo respectivamente para os tratamentos AM,
1L e 2L. Comportamento semelhante foi observado em todas as épocas.

A possivel explicacdo para 0 aumento do teor total de sédio na solugdo deve-se a um
efeito indireto do lodo, que alterou a capacidade de troca cationica (CTC) do solo. BUENO et
al. (2011), nesta mesma area experimental, verificaram que a aplicacdo de LE aumentou a
CTC do solo na camada 0-20 cm de profundidade em 14 e 74% respectivamente para 1L e
2L, comparativamente ao tratamento com adubac¢do mineral. Presume-se, dessa forma, que o
aumento da CTC deva ter preservado maior quantidade de Na® no complexo de troca da
camada 0 - 20 cm, ou seja, com o0 aumento da CTC no solo com lodo houve menor perda de
Na por lixiviagdo para camadas subsuperficiais, 0 que explica as diferencas comentadas

anteriormente.
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Tabela 23 - Especiacao idnica do Mn*? (+ erro padrao) das quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento  Teor Total Espécies de Mn *2

e [ —— N —
Mn*? MnClI MnSOsa  MNNO,"  MnNO3*
AM 9,10+1,20 94,0+0,2 0,00+0,00 5,8+0,2 0,01+0,01 0,16%0,02
1@ 1L 16,10+2,70 95,7+2,1 - 42421 - 0,14+0,03
2L 39,60+11,0 94,9+1,5 - 49415 - 0,17+0,04
AM 2,60+0,70 98,7+0,1 0,01+0,00 1,3+0,1 - 0,06+0,00
28 1L 5,50+1,70 94,8+0,3 0,00+0,00 5,1+0,3 - 0,08+0,00
2L 22,00+3,70 91,8+0,5 - 8,1+0,5 - 0,11+0,01
AM 1,00+0,30 96,8+0,8 0,01+0 3,0+0,8 0,12+0,01
3? 1L 2,80%0,80 94,9+0,2 0,01+0 4,9+0,2 0,01+0,01  0,18+0,01
2L 23,20+3,70 94,5+0,2 0,01+0 5,2+0,2 - 0,3+0,02

AM 2,70+0,20 98,3+0,3 0,02+0 1,7+0,3 - 0,01+0

42 1L 3,40+0,40 95,7+0,6 0,020 4,1+0,6 - 0,020
2L 11,70+1,00 93,4+0,6 0,02+0,01 6,5+0,6 - 0,05+0,01
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Tabela 24 - Especiacao idnica do Zn*? (+ erro padréo) para as quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento  Teor Total Espécies de Zn*?
T I — g —
Zn*? ZnCOD ZnCl zZnso,Y  ZnNOs*
AM 0,20+0,10 72,840,0 21,5+0,0 0,018+0,00 5,5+0,0 0,22+0,00
18 1L 0,20+0,10 42,9+0,3 52,5+1,1 0,01+0,00 4,4+0,7 0,14+0,01
2L 2,20+1,10 45,4423 51,4+2,7 0,01+0,00 3,0£0,9 0,13+0,03
AM 0,10+0,10 38,4+22.4 1,1047,1 0,01+0,01 0,540,3 0,04+0,02
28 1L 0,40+0,20 42,6145 29,6+10,3 0,01+0,00 2,7£0,9 0,06+0,02
2L 2,90+0,70 62,5+1,6 30,5+1,8 0,01+0,00 6,910,5 0,12+0,01
AM 0,40+0,20 74,5+0,4 23,440,5 0,03+0,00 1,9+0,1 0,15+0,01
32 1L 0,10+0,10 56,0+1,2 40,3£1,5 0,02+0,00 3,50,2 0,18+0,01
2L 6,00+1,20 72,2412 22,5+1,2 0,03+0,00 4,9+0,2 0,36+0,02
AM 0,06+0,06 - - - - -
42 1L 0,30+0,20 50,2+0,7 46,4+0,6 0,04+0,01 3,31£0,0 0,030
2L 0,07+0,07 - - - - -

@ ZnS0O, = ZnSOy (g + Zn(SOy),”



Tabela 25 - Especiacio iénica do Cu*? (+ erro padréo) para as quatro épocas de amostragem.

Epoca  Tratamento  Teor Total Espécies de Cu*?
MMOl L e 0
Cu*? Cu-COD Cu-OH Cu-SO4 Cu-NOs Cu-NO,
AM 0,10+0,10 11,8+0,00 87,2+0,00 0,04+0,00 0,92+0,00 0,05%0,00 0,05+0,00
12 1L 0,30+0,10 2,9 0,16 96,8 £0,25 0,08 +0,02 0,18 0,1 0,006%0,003 -
2L 0,60+0,10 3,43+0,33 96,3+0,4 0,03+0,02 0,24+0,07 0,01+0,00 -
AM 1,00+0,20 12,7+£3,0 87,1+3,1 0,01+0,003 0,21+0,05 0,01+0,01 0,01+0,01
28 1L 0,21+0,05 5,6+0,6 93,9£0,6 0,05%0,02 0,4+£0,04 0,010,002 0,003£0,003
2L 0,40+0,05 7,5+0,54 91,5+0,61 0,002+0,002 0,9+0,09 0,02+0,003 -
AM 0,10+0,10 11,2+0,25 88,4+0,28 0,02+0,01 0,3+0,01 0,03+0,001 0,005+0,003
3 1L 0,07+0,04 4,93+0,00 94,4+0,00 0,44%0,00 0,31+0,00 0,02+0,00 0,02+0,00
2L 0,30+0,10 11,5+0,8 87,6+0,8 0,006+0,005 0,83+0,05 0,07+0,003 0,006+0,005
AM 0,90+0,30 9,3+3,2 90,4+3,24 0,04+0,01 0,2+0,02 - -
42 1L 0,60+0,30 4,0£0,1 95,7+0,13 0,050,01 0,22+0,04 - -
2L 0,07+0,03 4,64+0,00 95,0+0,00 0,02+0,00 0,31+0,00 - -

60



Tabela 26 - Especiacio idnica do Na* (+ erro padréo) nas quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento Teor Total Espécies de Na*
L L —— Y —
Na* NaSO;,  NaNOs g
AM 0,04+0,00 99,7+0,01 0,28+0,01 0,04+0,00
12 1L 0,05+0,00 99,7+0,13 0,24+0,13 0,03%£0,01
2L 0,07%0,00 99,7+0,10 0,29+0,09 0,04+0,01
AM 0,04+0,00 99,9+0,01 0,05+0,01 0,01+0,00
28 1L 0,05+0,00 99,7+0,02 0,25+0,02 0,02+0,00
2L 0,05%0,00 99,5+0,04 0,45+0,04 0,03+0,00
AM 0,04+0,00 99,8+0,04 0,13+0,04 0,030
3 1L 0,06+0,00 99,7+0,01 0,25+0,01 0,04+0
2L 0,09+0,01 99,6+0,01 0,29+0,01 0,07+0,01
AM 0,05%0,00 99,9+0,02 0,07+0,01 -
42 1L 0,06+0,00 99,8+0,03 0,19+0,03 -
2L 0,07%0,00 99,7+0,04 0,32+0,03 0,010

O NO; para as quatro épocas de amostragem foi encontrado principalmente na forma
livre (Tabela 26) e em todas as épocas os teores foram baixos, sem diferenca estatistica entre
as médias dos diferentes tratamentos (Tabela 8), com excecdo do 1L na 42 época de
amostragem. Essas observacOes estdo de acordo a dindmica dessa espécie quimica no
ambiente, que além de facilmente lixiviada no solo, constitui em forma quimica transiente
rapidamente oxidada a NO3™ sob boas condicGes de drenagem e aeracdo do solo (COSTA et
al., 2007).

O NOg3 predominou na forma livre na solugdo para as quatro épocas de amostragem
(Tabela 27), e foi influenciado pelo tratamento nas 22, 32 e 42 épocas de amostragem, com
maiores teores nos tratamentos com aplicacdo de lodo (Tabela 8) A dindmica no nitrato
durante as eépocas estudadas acompanhou a do COD e do Ca. Na especia¢do ionica, alem do
predominio da forma livre, merece destaque a formacéo de par idnico com célcio, funcéo dos
mais elevados valores totais de Ca em solugéo (Tabela 9).

Menores teores de NO3” em solucdo foram verificados quando o solo encontrava-se em
fase final de cultivo e/ou apds periodo de chuvas intensas, como em marco de 2010 (22 época)
e em junho de 2011 (4? época), assim este deve ter sido absorvido pelas plantas e/ou lixiviado
no perfil do solo, diminuindo seus teores na solucdo do solo. Portanto, se a area ndo estiver

cultivada, mas tiver recebido sucessivas aplicagfes de lodo de esgoto, o efeito residual de
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degradacdo da matéria organsina oferece um grande risco de lixiviacdo de nitrato na época

das chuvas.

Tabela 27 - Especiacdo iénica do NO;" (z erro padrdo) para as quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento Teor Total Espeécies de NO,
umolL™ - 7 Y ——
NO, HNOzq)
AM 23,318,6 99,310,1 0,740,1
12 1L 11,0+2,0 99,8+0,1 0,240,1
2L 14,1+3,6 99,040,6 1,0+0,6
AM 11,4+1,6 95,5+0,6 4,5+0,6
22 1L 16,7+3,8 99,4+0,2 0,6+0,2
2L 10,312,2 96,1+0,9 3,910,9
AM 8,0+1,6 98,0+0,6 2,0£0,6
3 1L 23,848,9 99,6+0,2 0,440,2
2L 11,943,5 94,3+1,6 5,7£1,6
AM 0,00+0,00 - -
48 1L 1,4+0,44 99,7+0,1 0,26+0,06
2L 0,00+0,00 - -

Tabela 28 - Especiacdo idnica do NO3 (+ erro padrdo) nas quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento Teor Total Espécies de NO3°

mmol L™ s Y ———
NOs CaNO;*  KNO; (ag)
AM 1,620,1 99,9+0,0 0,05+0,00 0,03+0,00
12 1L 1,5%0,2 99,83+0,0 0,12+0,01 0,05%0,00
2L 2,0+£0,3 99,8+0,0 0,17+0,01 0,03+0,00

AM 0,5+0,03 99,96+0,00 0,03%0,00 -
28 1L 0,8+0,04 99,9+0,00  0,09+0,00 0,00+0,00

2L 1,2+0,1 99,9+0,01 0,12+0,01 -
AM 1,1+0,1 99,9+0,00 0,05+0,00 0,02+0,00
3 1L 1,9+0,1 99,9+0,00  0,11+0,00 0,03+0,00
2L 3,4+0,2 99,8+0,01 0,18+0,01 0,03%0,00
AM 0,09+0,01 99,96+0,00 0,02£0 0,01+0,00
42 1L 0,23+0,05 99,93+0,00 0,050 0,02+0,01
2L 0,5+0,1 99,91+0,00 0,07+0,01 0,01%0,01
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Além do nitrato ser uma das formas de N absorvida pelas plantas e, portanto, estar
relacionada com a adequada nutricdo mineral das culturas, sua importancia ambiental também
deve ser considerada. O nitrato é passivel de lixiviacdo para aguas subterraneas e, por isso,
seu excesso no ambiente ndo é desejavel. O principal aspecto para recomendacdo da dose de
lodo para aplicacdo é suprir a demanda da cultura, sem implicar em excesso de N no ambiente
(CETESB, 1999; CONAMA, 2006). No entanto, observando-se as Tabelas 8 e 27, percebe-se
que as sucessivas aplicaces de LE levaram a maiores teores de nitrato na solugdo, o que
concorda com os aumentos dos teores totais e estoques de N nessa area experimental
(PITOMBO, 2011), bem como com o potencial de mineralizagdo do N avaliado por
COSCIONE et al. (2012). De acordo com PITOMBO (2011) os estoques de N no solo com as
doses L1 e L2 de lodo foram cerca de 1 e 2 t ha™ superiores ao encontrado no solo com
fertilizacdo mineral; e de acordo com COSCIONE et al. (2012) o lodo residual nessa area
experimental fornece quantidade superior a 120 kg ha™ de N.

A titulo de ilustragdo pode-se comparar o limite de 40 mg L™ de NOs™ em 4guas para
consumo (CONAMA, 1986) com os teores da Tabela 9, constatando-se, na maior parte dos
casos, valores na solugdo do solo superiores ao limite citado. Guardando-se as devidas
proporcdes quando se compara um valor referéncia para agua de consumo e os valores da
solugdo do solo na camada superficial, bem como considerando resultados da presente
pesquisa e de COSCIONE et al. (2012), percebe-se que o sistema de recomendacdo da dose
de lodo baseada no N deve ser melhorada. ANDRADE et al. (2010) discutem possiveis
alteracdes na resolucéo 375 do CONAMA com vistas ao aprimoramento na recomendacao da
dose de lodo com base na disponibilizagéo de nitrogénio.

A especiagdo ionica do NH," foi semelhante a do NOj3, sendo todo ele encontrado
principalmente na forma livre e com maiores teores nos tratamentos com lodo (Tabela 28).
Ressalta-se que a tendéncia é de que o NH;" ndo absorvido pelas plantas e/ou perdido por
lixiviagdo seja transformado em nitrato, mostrando que além dos teores elevados deste ultimo
na solucdo, h& maior potencial de continuidade de suprimento de NOj3; por meio da

nitrificacdo do NH,4" nos solos com lodo.
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Tabela 29 - Especiacio i6nica do NH," (+ erro padréo) nas quatro épocas de amostragem.

Epoca Tratamento Teor Total Espécies de NH,4"
mmol LT s 7 Y ——
NH4" NH4SOs  NHj aq)
AM 0,11+0,00 99,4+0,0 0,55+0,02 0,00+0,00
18 1L 0,22+0,01 99,540,2 0,46+0,24 0,06+0,02
2L 0,35+0,01 99,4+0,2 0,56+0,18 0,03+0,02
AM 0,04+0,01 99,9+0,01  0,10+0,01 -
28 1L 0,07+0,01 99,5+0,03  0,49+0,03 0,02+0,01
2L 0,14+0,01 99,1+0,07  0,87+0,07 -
AM 0,04+0,00 99,7+0,07  0,26+0,07 -
3 1L 0,06+0,00 99,4+0,06  0,49+0,03 0,08+0,05
2L 0,08+0,01 99,4+0,03  0,57+0,02 -
AM 0,09+0,01 99,9+0,03  0,13+0,03 -
42 1L 0,10+0,01 99,6+0,05  0,37+0,06 0,03+0,01
2L 0,12+0,01 99,4+0,07  0,62+0,07 -
5 CONCLUSOES

- A ACP das quatro épocas de amostragem apontou sistematicamente algumas variaveis como
as mais importantes para discernir entre os tratamentos AM, 1L e 2L (pH, Al*®, F, COD, Na*,
Fe*3, Mn*?, SO4%, NO,, NO3 e NH,"). Dentre estas, excluindo-se particularidades discutidas
no trabalho (Ca®*, F, Na*), as que mais aparecem na CP1 e na ACP podem ser utilizadas para
monitoramento de &reas tratadas com lodo de esgoto, sendo pH, Mn*?, COD, SO,*, NOs e
NH,4".

- A ACP e a especiagdo ionica da solucdo do solo mostraram que mesmo trés anos apos
cessada a aplicacdo do LE, a area estudada ainda esta sujeita ao efeito residual da degradacéo
da matéria organica, evidenciada pelo aumento das formas nitrogenadas (NOs e NH;") e do

COD na solucéo do solo
- Alem do fornecimento de nutrientes as plantas, a aplicacdo de lodo de esgoto proporcionou

controle parcial das formas livres de aluminio e ferro por meio da complexacdo pela matéria

organica dissolvida.
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- Apos sete anos de aplicacGes sucessivas de lodo de esgoto contendo elementos trago,
especialmente Cu e Zn, e trés anos de pousio, 0s elementos traco ndo foram encontrados na
solugéo do solo ou foram encontrados de maneira bastante restrita. Estes resultados indicam
que o risco ecoldgico é mais restrito do que o inicialmente imaginado para areas com historico

de aplicacao de lodo de esgoto.

- O efeito residual da degradagcdo da matéria organica do lodo é um forte evidencia da
necessidade de revisdo da legislagdo em vigor para adequar a aplicacdo de lodo em funcéo do
N disponivel em area que recebeu aplicagdes sucessivas do residuo, de modo a reduzir o risco

de contaminagdo ambiental.
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Anexo 1 — Analise de fertilidade do solo.

7 ANEXO

Anexo 1A) Anélise de fertilidade do solo da 12 época de amostragem.

Amostra  M.O. pH P K Ca Mg H+AI S.B. C.T.C. V% B Cu Fe Mn Zn
g/dm?® mg/dm? mmolc/dm?® % mg/dm?
T2l 34 53 115 3,3 42 33 42 78,3 120,6 65 0,41 18,7 100 18,4 20,6
T2M 36 52 115 3 43 35 38 81 119,1 68 0,36 20,9 113 22,4 23
T2S 33 5 109 31 37 27 42 67,1 109,4 61 0,42 20 98 22,1 28,2
T3l 35 52 112 2,4 36 28 52 66,4 118,6 56 0,44 21,5 77 18,2 21,9
T3M 39 5 322 2,4 83 71 34 156,4 190,7 82 0,31 22,5 138 18,4 29
T3S 42 5,5 173 2,6 49 41 38 92,6 130,7 71 0,4 21,1 133 15,3 26
T4l 35 6 70 4,6 51 37 22 92,6 1151 80 0,25 12,6 40 23,2 23,3
T4M 26 5,6 91 4,1 61 50 22 1151 137,6 84 0,25 13,2 57 21,5 24,1
T4S 29 54 102 35 35 25 34 63,5 97,8 65 0,31 14 54 27,5 27,4
T5I 21 59 56 4.4 33 18 18 55,4 73,6 75 0,18 4,8 8 21,4 2,3
T5M 20 59 35 35 31 16 20 50,5 70,7 71 0,2 4,6 9 20,5 15
T5S 20 6 45 2,5 33 20 20 55,5 75,7 73 0,17 52 10 19,4 2
T6l 24 55 58 4,6 29 14 22 47,6 70,1 68 0,24 55 10 25,5 2,3
T6M 23 54 53 4 28 14 25 46 71 65 0,19 53 10 23,1 18
T6S 20 5,2 30 3 20 10 28 33 60,8 54 0,23 53 11 24,2 14
T71 33 5,9 97 4 62 49 20 115 135,2 85 0,21 13,5 63 19,8 26,9
T7M 30 59 63 3,6 69 57 18 129,6 147,8 88 0,19 11,3 37 18,5 22,8
T7S 38 58 94 31 60 45 25 108,1 133,1 81 0,27 13,3 52 22,7 34,3
T9l 33 59 84 4.4 63 54 25 1214 146,4 83 0,3 15 11 1,7 1,6
T9M 27 6,2 62 2,9 102 86 15 190,9 205,7 93 0,14 10,5 35 16,9 19,7
T9S 27 5,9 72 3,4 56 45 22 104,4 126,9 82 0,23 11,3 55 26,5 21,7
T10I1 24 5,8 71 4,5 34 19 22 57,5 80 72 0,21 5,2 11 21,3 2,7
(Continua)
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Anexo 1A) ...

Continuacao.

Amostra  M.O. pH P K Ca Mg H+AI S.B. C.T.C. V% B Cu Fe Mn Zn
g/dm? mg/dm? mmolc/dm? % mg/dm?®
T10M 25 58 44 3,6 38 21 20 62,6 82,8 76 0,2 51 9 21,6 2,3
T10S 27 57 39 34 29 17 28 49,4 77,2 64 0,23 52 11 24,5 2
T11l 27 5,7 55 3,7 43 24 22 70,7 93,2 76 0,21 5,2 11 22,7 2,6
T11M 22 57 30 3,6 28 16 22 47,6 70,1 68 0,11 5 10 22,6 1,8
T11S 24 55 32 4,4 31 18 20 53,4 73,6 73 0,19 51 10 23,2 19
T121 42 55 162 2,3 52 47 42 101,3 143,6 71 0,38 25,5 193 12,4 23,2
T12M 41 5,6 148 2,1 51 44 38 97,1 135,2 72 0,41 21,4 147 141 23,2
T12S 34 58 99 2,2 65 59 31 126,2 157 80 0,32 17,5 76 17 23,5
T13I 40 5,6 107 2,5 64 56 34 122,5 156,8 78 0,32 19,9 121 135 22,1
T1i3M 45 5,4 118 1,6 54 48 42 103,6 145,9 71 0,36 21,1 133 15,3 31,4
T13S 39 54 95 1,6 32 29 42 62,6 104,9 60 0,4 20,4 125 13 21
T141 36 57 86 3,8 69 55 25 127,8 152,8 84 0,25 17,5 65 15,9 28,8
T14M 34 54 58 1,8 34 24 38 59,8 97,9 61 0,3 15,6 66 18,5 26,2
T14S 36 5,8 73 1,8 82 74 25 157,8 182,8 86 0,21 14,6 56 15 22,7
Anexo 1B) Analise de fertilidade do solo 32 época de amostragem.
Amostra M.O. pH P K Ca Mg H+AI S.B. C.T.C. V% B Cu Fe Mn Zn
g/dm? mg/dm? mmolc/dm? % mg/dm?®
T21 34 4,4 84 2,9 23 13 64 39,3 103,8 38 0,44 15 50 25,1 23,6
T2M 31 54 81 2,3 47 14 42 63,2 105,5 60 0,35 14,2 40 18,6 20,1
T2S 34 5 80 1,8 27 17 42 45,8 88,1 52 0,43 15,7 52 27,2 25,7
T3l 32 47 58 2,3 21 14 64 37,4 101,9 37 0,41 16,1 57 22,9 18,5
T3M 33 4,5 59 1,7 21 15 58 37 95 39 0,41 19,5 67 247 16,3
T3S 31 4,6 34 2,1 17 13 72 31,8 103,4 31 0,41 14,3 44 23,1 18,2
T4l 30 5,6 52 3.1 57 20 31 79,9 110,7 72 0,27 9,4 17 15,5 14,4
T4M 26 5,6 42 2,5 51 34 31 87,6 118,4 74 0,25 10,2 21 16,1 16,9
T4S 29 5,3 34 2,1 35 22 34 59 93,2 63 0,28 10,6 25 19 19,6
(Continua)
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Anexo 1B) ... Continuacao.

Amostra M.O. pH P K Ca Mg H+AI S.B. C.T.C. V% B Cu Fe Mn Zn
g/dm? mg/dm?® mmolc/dm® % mg/dm®

T5I 25 53 19 2,6 24 12 28 37,7 65,4 58 0,22 4,8 7 12,8 1,7
T5M 22 4,8 8 2,4 17 9 31 27,8 58,7 47 0,19 4,5 7 12,3 1
T5S 22 52 17 1,8 21 12 25 34,5 59,4 58 0,19 4,7 6 10,6 1,2
T6l 25 5 26 3,1 23 10 31 36,3 67,2 54 0,24 54 7 15,8 1,9
T6M 22 4,6 16 2,6 15 7 38 24,1 62,1 39 0,22 4,8 7 16,4 1,2
T6S 23 4,9 12 2,8 17 8 31 28,2 59 48 0,23 4,8 6 11,8 1,2
T71 28 5,9 42 2,5 70 14 28 87 114,8 76 0,18 9 17 12,9 17,9
T7M 27 5,2 28 3,1 28 19 34 50 84,2 59 0,25 8,8 20 18,3 13,7
T7S 26 51 36 2,5 31 22 34 55,3 89,6 62 0,28 9,5 22 19,3 16,6
T9I 26 59 55 2,9 54 18 28 75,4 103,1 73 0,28 10,7 26 147 20,2
TOM 27 6 45 3,5 50 32 25 85,7 110,7 77 0,22 8,3 14 13 14,6
T9S 26 6 44 2,5 55 74 25 131,8 156,8 84 0,23 1,7 15 16,4 13,4
T10I 26 5 27 3 32 15 42 50,3 92,6 54 0,24 51 8 15,9 2
T10M 24 51 14 2,4 24 12 38 38,8 76,9 50 0,23 5,2 7 16 1,3
T10S 26 4,9 14 2,9 21 10 42 33,3 75,5 44 0,25 5,5 8 20,5 15
T11l 25 5,4 17 2,3 27 13 31 42,8 73,6 58 0,24 5 8 13,2 1,9
T11M 23 54 11 2,6 25 14 31 41 71,8 57 0,21 51 8 15 1,4
T11S 24 4,9 17 2,5 18 8 42 28,2 70,5 40 0,28 53 9 17,4 15
T12I 31 4,5 63 15 19 13 72 33,5 105,1 32 0,41 17,8 87 12,2 13,2
T12M 31 4,6 42 15 34 17 72 52,2 123,8 42 0,37 12,6 49 13,1 13,1
T12S 28 4,6 31 1,6 19 15 72 35,1 106,7 33 0,38 13,7 46 15,2 15,5
T13l 29 4,7 60 1,9 22 14 64 38 102,4 37 0,41 15,7 66 14,4 17
T13M 31 5,4 69 1,2 53 24 58 78,5 136,5 57 0,39 16,3 68 15 19,1
T13S 31 5 65 15 27 19 64 48,2 112,6 43 0,46 17,6 72 13 21,5
T14l 28 57 56 2,5 51 36 38 89,8 127,8 70 0,3 15,5 32 12,3 19,4
T14M 28 57 34 1,4 51 24 38 76,1 114,2 67 0,27 12,8 27 13,7 17,2
T14S 25 58 33 13 44 12 34 57,3 91,6 63 0,27 10,4 23 10,4 18,7
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Anexo 1C) Analise de Fertilidade do Solo 42 época de amostragem.

Amostra M.O. pH P K Ca Mg H+AI S.B. C.T.C. V% B Cu Fe Mn Zn
g/dm? mg/dm? mmolc/dm?® % mg/dm?
T2l 31 4,3 66 2,1 14 8 80 23,6 103,2 23 0,38 16,6 100 14,6 18,9
T2M 28 4,9 39 3,3 17 11 64 31,8 96,2 33 0,29 16,1 77 11,3 18
T2S 29 4,8 31 1,6 19 15 64 35,4 99,9 35 0,33 13,2 75 12,5 13,4
T3l 31 4,4 45 1 16 10 80 27,5 107,1 26 0,37 12,9 62 13,8 11
T3M 28 477 44 15 18 14 58 335 91,5 37 0,31 13,9 72 10 8,7
T3S 27 4,8 24 1,1 17 12 80 30,5 110,1 28 0,35 10,6 44 9,6 8,1
T4l 28 5,8 36 2,9 42 29 34 73,9 108,2 68 0,23 10,1 28 11,7 145
T4M 25 55 12 1,8 20 15 38 35,9 74 49 0,24 9 25 11,9 12,9
T4S 26 4,9 33 0,9 17 11 58 29 87 33 0,33 11,6 46 14,7 17,1
T5I 22 55 18 19 24 13 34 38,8 73,1 53 0,2 45 7 11,9 1,1
T5M 21 51 8 2,1 15 8 42 24,9 67,2 37 0,2 45 7 10,2 0,6
T5S 20 5 7 1,1 11 7 42 19,1 61,3 31 0,18 4,3 7 8,9 0,5
T6l 24 51 12 3,3 17 8 38 27,9 66 42 0,2 5 8 12,6 0,9
T6M 21 51 4 2,9 16 8 38 26,6 64,6 41 0,19 4,7 7 10 0,5
T6S 21 477 9 2,1 14 5 47 20,8 67,8 31 0,21 44 8 11,1 0,7
T71 27 57 21 2,1 38 27 34 66,8 101,1 66 0,22 8,9 25 9,5 10,3
T7M 27 5,6 21 2,2 36 24 38 61,4 99,5 62 0,2 8,8 22 11,5 12,7
T7S 25 53 21 18 29 21 47 51,3 98,3 52 0,23 8 19 8,4 12,3
T9l 26 55 45 2,3 35 23 42 60,2 102,5 59 0,28 10,3 28 9,3 154
T9M 24 57 18 14 33 22 38 56,3 94,3 60 0,22 8,6 25 9,7 11,9
T9S 24 5,3 39 2,6 30 20 47 52,4 99,4 53 0,23 9,7 31 12,8 13,5
T10I 24 4,7 7 2,2 16 9 58 26,9 85 32 0,23 55 10 15,3 0,9
Ti0M 24 5,2 8 2,4 19 11 47 31,9 78,9 40 0,22 5 9 12,1 0,8
T10S 25 5,3 15 2,3 27 14 38 42,6 80,7 53 0,19 5 9 11,7 1,3
T11l 24 5 9 19 20 11 47 32 79 41 0,22 4,8 10 11,1 1
T11M 23 52 6 19 21 12 38 34,3 72,4 47 0,2 47 9 11,3 1
T11S 23 4,9 7 2 19 9 42 29,8 72,1 41 0,21 53 9 13,5 0,9
(Continua)
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Anexo 1C) ... Continuacao.

Amostra M.O. pH P K Ca Mg H+AI S.B. C.T.C. V% B Cu Fe Mn Zn
g/dm? mg/dm?® mmolc/dm?® % mg/dm?
T12I 29 4.4 46 15 18 12 88 30,6 119 26 0,34 16,2 89 6,6 134
T12M 27 4,5 27 0,9 17 12 72 29,9 1015 29 0,31 12 55 5,6 11,7
T12S 26 4.6 24 1,2 13 9 80 23,4 103 23 0,34 0,5 2 0,6 0,3
T13I 27 4,5 38 1,2 26 18 88 44,6 133 34 0,36 12,5 64 12,3 16,8
T13M 31 4,9 31 0,7 21 14 80 35,9 115,4 31 0,36 15 64 8,2 18,9
T13S 26 4,9 24 0,6 17 13 80 31,4 111 28 0,38 11,7 49 6,8 13,9
T141 25 5,6 34 1,3 43 29 38 73,2 111,2 66 0,24 13,6 27 6,9 13,8
T14M 25 53 20 0,9 23 16 52 39,9 92,1 43 0,27 11,5 29 7,4 12,7
T14S 24 5,2 13 1,1 21 16 52 37,9 90,1 42 0,29 9,6 31 5,8 12,7

Anexo 2 — Resultados de cations na solugéo do solo.

Anexo 2A) Concentracdo de cations na solugdo do solo da 12 época de amostragem.

AMOSTRA pH Al B Ca Cd Cr Cu Fe Mg Mn Mo Ni P Pb S Zn K Na NH4"
mg L™
T21 47 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 43,2 2,0 53
T2M 49 0,11 0,00 57,30 0,00 0,00 0,02 0,00 52,50 3,13 0,00 0,00 0,29 0,00 2,56 0,13 33,7 1,6 51
T2S 45 0,10 0,00 72,36 0,00 0,00 0,03 0,00 56,88 7,24 0,00 0,00 0,36 0,00 2,87 0,80 38,0 1,8 6,3
T3l 44 0,11 0,00 59,51 0,00 0,00 0,04 0,00 50,12 5,26 0,00 0,00 0,33 0,00 3,26 0,46 27,5 15 6,3
T3M 52 0,00 0,00 67,80 0,00 0,00 0,03 0,00 1,69 2,16 0,00 0,00 0,30 0,00 3,78 0,08 28,1 2,2 6,3
T3S 52 0,24 0,00 36,63 0,00 0,00 0,02 0,00 54,72 1,24 0,00 0,00 0,25 0,00 3,05 0,06 27,9 2,1 7,5
T4l 55 1,16 0,00 29,63 0,00 0,00 0,02 0,46 26,82 0,71 0,00 0,00 0,25 0,00 31,08 0,00 42,3 1,0 3,8
T4M 55 0,35 0,00 36,41 0,00 0,00 0,01 0,00 33,50 1,28 0,00 0,00 0,21 0,00 42,23 0,04 36,5 1,3 3,8
T4S 51 0,20 0,00 23,00 0,00 0,00 0,00 0,00 29,67 1,78 0,00 0,00 0,00 0,00 28,52 0,05 35,5 1,3 3,2
T5I 52 7,87 0,00 10,68 0,00 0,00 0,00 2,27 6,57 0,24 0,00 0,00 0,00 0,00 2,66 0,00 26,7 0,9 15
T5M 52 0,77 0,00 17,19 0,00 0,00 0,00 0,00 10,08 0,54 0,00 0,00 0,00 0,00 16,09 0,00 19,2 0,9 2,0
T5S 5,2 3,90 0,00 11,07 0,00 0,00 0,00 1,54 7,73 0,28 0,00 0,00 0,00 0,00 4,76 0,00 0,0 0,9 1,8
(Continua)
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Anexo 2A) ... Continuagao.

AMOSTRA pH Al B Ca Cd Cr Cu Fe Mg I\{In Mo Ni P Pb S Zn K Na NH4"
mg L
T6l 54 2,30 0,00 15,75 0,00 0,00 0,00 0,90 8,24 0,69 0,00 0,00 0,18 0,00 4,00 0,00 32,3 1,5 2,2
T6M 52 3,50 0,00 11,18 0,00 0,00 0,00 1,50 6,04 0,57 0,00 0,00 0,00 0,00 3,91 0,00 23,7 0,9 1,6
T6S 51 1,79 0,00 9,91 0,00 0,00 0,00 0,87 4,81 0,96 0,00 0,00 0,00 0,00 7,31 0,00 16,1 0,8 2,2
T71 6,4 1,17 0,00 33,50 0,00 0,00 0,03 0,48 29,37 0,39 0,00 0,00 0,32 0,00 27,79 0,00 44,9 1,0 3,2
T/M 6,4 0,45 0,00 40,25 0,00 0,00 0,00 0,00 3396 0,62 0,00 0,00 0,20 0,00 439 0,00 34,2 1,0 3,8
T7S 5,5 0,38 0,00 41,36 0,00 0,00 0,01 0,00 33,89 1,26 0,00 0,00 0,25 0,00 49,72 0,00 35,2 1,3 4,8
TIl 6,3 1,14 0,00 32,27 0,00 0,00 0,03 0,48 30,73 0,68 0,00 0,00 0,29 0,00 42,02 0,00 48,6 1,4 4,7
TOM 6,8 0,65 0,00 36,84 0,00 0,00 0,03 0,00 32,29 0,28 0,00 0,00 0,23 0,00 32,88 0,00 26,5 0,9 3,7
T9S 59 0,29 0,00 34,44 0,00 0,00 0,00 0,00 29,32 0,94 0,00 0,00 0,20 0,00 51,76 0,00 35,6 1,4 3,8
T10I 53 5,25 0,00 13,06 0,00 0,00 0,00 1,85 7,97 0,36 0,00 0,00 0,20 0,00 3,43 0,08 20,8 1,2 2,2
T10M 53 14,27 0,00 10,74 0,00 0,00 0,05 5,37 6,63 0,31 0,00 0,00 0,21 0,00 3,35 0,04 24,0 1,0 1,8
T10S 4,9 2,89 0,00 12,85 0,00 0,00 0,00 1,26 7,67 0,85 0,00 0,00 0,17 0,00 7,77 0,00 19,1 0,9 2,2
T11l 5,6 15,61 0,00 10,65 0,00 0,00 0,01 5,49 6,29 0,26 0,00 0,00 0,22 0,00 3,09 0,00 31,5 0,9 2,2
T11M 5,2 2,60 0,00 10,78 0,00 0,00 0,00 1,02 6,20 0,44 0,00 0,00 0,00 0,00 2,66 0,00 18,7 0,8 1,9
T11S 5,3 1,87 0,00 15,84 0,00 0,00 0,00 0,82 9,87 0,51 0,00 0,00 0,00 0,00 3,26 0,00 30,8 0,9 2,4
T12I 5,3 0,26 0,00 43,85 0,00 0,00 0,08 0,00 44,54 1,39 0,00 0,00 0,49 0,00 2,26 0,05 28,9 1,6 7,8
T12M 6,1 0,26 0,00 58,08 0,00 0,00 0,03 0,00 59,67 1,45 0,00 0,00 0,33 0,00 3,39 0,07 22,8 1,7 6,9
T12S 6,5 0,24 0,00 55,45 0,00 0,00 0,03 0,00 61,98 0,78 0,00 0,00 0,30 0,00 3,16 0,00 25,2 1,6 52
T13I 6,7 0,66 0,00 40,97 0,00 0,00 0,07 0,00 42,42 0,50 0,00 0,00 0,44 0,00 4498 0,00 25,7 1,3 54
T13M 6,1 0,41 0,00 54,80 0,00 0,00 0,05 0,00 54,61 1,68 0,00 0,00 0,41 0,00 2,67 0,03 19,5 1,6 6,7
T13S 55 0,25 0,00 44,32 0,00 0,00 0,02 0,00 45,03 1,25 0,00 0,00 0,25 0,00 2,89 0,07 17,5 1,5 6,2
T14l 6,5 1,18 0,00 35,47 0,00 0,00 0,04 0,38 30,60 0,41 0,00 0,00 0,38 0,00 29,40 0,00 40,3 1,0 4,1
T14M 4,8 0,44 0,00 35,31 0,00 0,00 0,01 0,00 27,37 1,72 0,00 0,00 0,26 0,00 31,89 0,09 18,2 1,4 3,9
T14S 7 0,07 0,00 54,58 0,00 0,00 0,02 0,00 50,14 0,54 0,00 0,00 0,20 0,00 2,15 0,00 21,6 1,1 3,9
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Anexo 2B) Concentracdo de cations na solucdo do solo na 22 época de amostragem.

AMOSTRA pH Al B Ca Cd Cr Cu Fe Mg Mn Mo Ni P Pb S Zn K Na NH4*
mg L™
T21 4,3 0,10 0,05 26,65 0,00 0,00 0,01 0,00 18,08 1,46 0,00 0,00 0,17 0,00 32,04 0,27 0,00 1,00 2,0
T2M 4,7 1,19 0,04 27,32 0,00 0,00 0,03 0,44 24,59 0,37 0,00 0,00 0,18 0,00 2,01 0,00 0,00 1,16 2,3
T2S 4,3 0,00 0,05 38,33 0,00 0,00 0,03 0,00 30,84 1,83 0,00 0,00 0,36 0,00 2,38 0,27 0,00 1,48 3,9
T3l 4,6 0,15 0,04 31,77 0,00 0,00 0,01 0,00 28,25 0,69 0,00 0,00 0,17 0,00 1,77 0,05 0,00 0,99 2,2
T3M 4.6 0,00 0,04 38,76 0,00 0,00 0,02 0,00 37,50 0,88 0,00 0,00 0,18 0,00 1,87 0,00 15,29 1,01 3,2
T3S 4.2 0,00 0,04 31,00 0,00 0,00 0,02 0,00 22,83 2,76 0,00 0,00 0,00 0,00 1,61 0,41 0,00 1,48 2,8
T4l 5,9 0,07 0,00 14,42 0,00 0,00 0,02 3,86 11,78 0,09 0,00 0,00 0,20 0,00 15,19 0,00 14,62 0,69 1,4
T4M 6 0,60 0,00 25,39 0,00 0,00 0,00 0,00 23,20 0,06 0,00 0,00 0,00 0,00 1,10 0,00 0,00 0,88 1,4
T4S 4,3 0,10 0,00 15,85 0,00 0,00 0,01 0,00 9,42 1,22 0,00 0,00 0,00 0,00 16,58 0,18 0,00 1,21 1,6
T5I 4,2 0,35 0,00 4,89 0,00 0,04 0,09 0,00 3,06 0,09 0,00 0,04 0,36 0,00 1,80 0,00 0,00 0,89 0,6
T5M 4.4 1,53 0,00 7,08 0,00 0,00 0,00 0,67 3,78 0,08 0,00 0,00 0,09 0,00 6,05 0,00 0,00 0,61 0,6
T5S 45 2,35 0,00 8,48 0,00 0,00 0,00 0,98 5,46 0,05 0,00 0,00 0,00 0,00 6,72 0,00 0,00 0,71 0,4
T6l 45 0,00 0,00 5,12 0,00 0,00 0,03 2,68 2,23 0,09 0,00 0,00 0,00 0,00 3,27 0,00 0,00 0,74 0,6
T6M 4.6 1,32 0,00 3,73 0,00 0,06 0,14 0,00 1,99 0,15 0,00 0,06 0,62 0,00 2,15 0,04 19,46 0,87 0,7
T6S 4,3 1,46 0,00 5,21 0,00 0,00 0,00 0,68 2,44 0,29 0,00 0,00 0,00 0,00 5,17 0,00 0,00 1,02 0,8
T71 5,7 4,76 0,00 17,63 0,00 0,00 0,01 2,19 13,35 0,36 0,00 0,00 0,00 0,00 18,06 0,00 15,86 0,85 0,8
T7M 6,7 1,77 0,00 25,34 0,00 0,00 0,02 0,65 23,42 0,06 0,00 0,00 0,00 0,00 25,01 0,00 0,00 0,93 1,2
T7S 4,6 0,28 0,03 24,95 0,00 0,00 0,00 0,00 20,72 0,46 0,00 0,00 0,00 0,00 1,38 0,05 0,00 1,34 1,3
TIl 6,9 4,31 0,00 19,98 0,00 0,00 0,02 1,96 16,59 0,10 0,00 0,00 0,18 0,00 24,52 0,00 20,38 1,03 2,0
T9M 5,8 2,40 0,00 18,99 0,00 0,00 0,01 1,08 16,22 0,10 0,00 0,00 0,00 0,00 24,92 0,00 11,67 1,08 11
T9S 47 0,45 0,03 21,28 0,00 0,00 0,00 0,00 15,74 0,47 0,00 0,00 0,00 0,00 32,18 0,06 0,00 1,52 1,0
T10I 4.9 0,71 0,00 6,10 0,00 0,04 0,10 0,00 3,54 0,10 0,00 0,05 0,50 0,00 2,92 0,00 0,00 0,82 0,9
T10M 47 0,27 0,00 7,12 0,00 0,02 0,04 0,00 4,05 0,08 0,00 0,00 0,24 0,00 4,34 0,00 0,00 0,87 0,6
T10S 4,3 2,21 0,00 6,51 0,00 0,00 0,00 0,82 3,10 0,49 0,00 0,00 0,00 0,00 6,80 0,00 0,00 0,79 0,9
T11l 4,7 0,68 0,00 4,84 0,00 0,04 0,10 0,00 2,67 0,11 0,00 0,04 0,41 0,00 2,47 0,07 0,00 0,88 0,8
T11M 4,2 4,69 0,00 7,48 0,00 0,00 0,00 2,11 3,66 0,09 0,00 0,00 0,00 0,00 4,82 0,00 0,00 0,71 0,6
T11S 4,2 0,18 0,00 6,04 0,00 0,01 0,02 7,13 3,11 0,11 0,00 0,00 0,00 0,00 3,83 0,00 0,00 0,84 0,6
T121 6,4 0,50 0,04 40,59 0,00 0,00 0,04 0,00 42,42 0,34 0,00 0,00 0,19 0,00 2,02 0,00 0,00 1,56 2,5
T12M 4,2 0,22 0,04 28,95 0,00 0,00 0,04 0,00 23,83 1,35 0,00 0,00 0,18 0,00 1,40 0,30 0,00 1,02 3,3
(Continua)
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Anexo 2B) ...

Continuacao.

AMOSTRA  pH Al B Ca cd Cr Cu Fe Mg Mn Mo Ni P Pb S Zn K Na NH4*
mg L *
T12S 41 019 0,05 2248 0,00 0,00 002 000 18,67 1,89 000 0,00 0,00 0,00 1,68 044 0,00 1,41 2,2
T13I 42 035 004 2167 000 0,00 002 000 1846 0,98 000 000 0,18 0,00 094 014 0,00 1,48 1,9
T13M 47 057 004 2560 0,00 0,00 003 000 2200 0,77 000 0,00 0,20 0,00 1,14 013 0,00 1,06 2,4
T13S 41 025 0,05 27,21 0,00 0,00 003 000 21,92 1,18 000 000 0,17 0,00 1,28 024 0,00 1,28 2,2
T141 52 000 0,03 16,94 0,00 0,00 003 228 1412 0,12 000 000 0,19 0,00 18,08 0,00 0,00 1,08 0,7
T14M 52 282 0,00 19,17 0,00 0,00 002 1,22 1637 0,17 0,00 0,00 0,00 0,00 19,17 0,00 0,00 1,11 0,9
T14S 46 022 004 2662 000 0,00 001 000 2318 040 000 0,00 0,00 0,00 1,39 0,00 0,00 1,70 1,3
Anexo 2C) Concentracgdo de cétions na solugdo na 3% época de amostragem.
AMOSTRA  pH Al B Ca cd Cr Cu Fe Mg Mn Mo Ni P Pb S Zn K Na  NH4"
mg L -1

T2l 43 015 0,04 47,71 0,00 0,00 000 000 2803 181 000 000 000 000 2559 0,72 38,41 1,84 20

T2M 4,5 000 003 519 0,00 0,00 000 000 4104 063 000 000 000 000 191 0,07 29,28 1,35 25

T2S 4,1 007 004 5165 0,00 0,00 001 000 3418 266 000 000 000 000 163 0,94 21,38 1,74 1.2

T3l 4,1 00 0,03 3872 0,00 0,00 000 000 2659 151 000 000 000 000 1,16 0,38 29,70 1,34 1,0

T3M 4,3 000 000 5289 0,00 0,00 002 000 3792 174 000 000 000 000 209 029 20,82 1,90 1,6

T3S 4,2 014 0,04 4171 0,00 0,00 000 000 3045 213 000 000 000 000 157 048 26,50 1,44 16

T4l 55 1,25 0,00 21,17 0,00 0,00 000 042 17,86 0,09 000 000 000 000 2561 0,00 27,78 1,21 1,1

T4M 5,2 000 000 3508 0,00 0,00 000 000 3061 014 000 000 000 000 166 0,00 30,24 1,38 1,1

T4S 4,5 000 0,00 3442 0,00 0,00 000 000 2748 035 000 000 000 000 128 0,04 22,66 1,43 14

T5I 5,1 454 0,00 9,07 0,00 0,00 0,00 1,62 497 0,01 000 000 000 000 522 0,00 15,97 088 009

T5M 4,6 024 000 792 0,00 0,00 0,00 0,00 415 0,04 000 0,00 000 000 924 0,00 11,73 094 08

T5S 5,1 028 000 1513 0,00 0,00 0,00 0,00 8,43 0,02 000 000 000 000 1560 0,00 9,71 092 07

Tel 4,9 058 0,00 1259 0,00 0,00 0,00 0,00 538 0,08 000 000 000 000 1,75 0,00 1863 0,74 10

T6M 4,5 000 000 10,13 0,00 0,00 0,00 0,00 441 019 000 000 000 000 614 0,00 1590 085 09

T6S 4,9 021 000 873 0,00 0,00 0,00 0,00 422 0,03 000 000 000 000 532 0,00 1583 0,78 10

T7I 6,6 1,04 000 27550 0,00 0,00 0,00 037 22,17 0,06 000 000 000 000 31,80 0,00 26,08 1,08 1,1

(Continua)
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Anexo 2C) ...Continuagéo.

AMOSTRA pH Al B Ca Cd Cr Cu Fe Mg Mn Mo Ni P Pb S Zn K Na NH4+
mg L -1

T/M 4,9 0,10 0,00 19,59 0,00 0,00 0,00 000 1487 0,32 0,00 0,00 0,00 0,00 25,24 0,00 27,73 0,84 15
T7S 4,7 0,00 0,00 29,10 0,00 0,00 0,00 000 21,37 052 0,00 0,00 0,00 0,00 28,75 0,05 24,68 0,93 1,4
T9I 6,3 0,67 0,00 27,32 0,00 0,00 0,00 000 2370 0,07 0,00 0,00 0,00 0,00 1,16 0,00 29,08 1,39 0,9
TOM 6,5 2,46 0,00 21,02 0,00 0,00 0,00 093 17,08 0,01 0,00 0,00 0,00 0,00 28,39 0,00 31,44 1,34 1,2
T9S 6,4 0,13 0,00 33,03 0,00 0,00 0,00 000 2742 0,14 0,00 0,00 0,00 0,00 1,71 0,00 26,43 1,52 1,0
T10I 4,7 0,00 0,00 8,23 0,00 0,02 0,04 000 433 005 0,00 0,00 0,24 0,00 6,06 0,07 18,56 1,29 0,5
T10M 4,5 2,91 0,00 948 0,00 0,00 0,00 1,03 528 0,03 0,00 0,00 0,00 0,00 7,24 0,00 10,69 1,20 0,6
T10S 4,4 2,16 0,00 855 0,00 0,00 0,00 081 435 0,12 0,00 0,00 0,00 0,00 4,36 0,00 15,05 1,31 0,6
T11l 4,9 0,00 0,00 7,98 0,00 0,01 0,03 10,21 438 0,02 0,00 0,00 0,00 0,00 3,75 0,06 16,36 1,35 0,7
T11M 6,5 1,21 0,00 16,13 0,00 0,00 0,00 049 969 002 0,00 0,00 0,00 0,00 8,04 0,00 18,27 0,96 0,6
T11S 4,3 5,55 0,00 7,42 0,00 0,00 003 220 321 0,04 0,00 0,00 0,00 0,00 7,37 0,16 15,75 111 0,5
T12I 4,2 0,59 0,04 51,06 0,00 0,00 0,08 053 3411 125 0,03 0,03 0,72 0,00 1,90 0,59 21,97 3,24 1,6
T12M 4,1 0,00 0,00 42,77 0,00 0,00 0,00 000 3223 101 0,00 0,00 0,00 0,00 1,76 0,25 21,38 2,27 15
T12S 4,1 0,13 0,03 3311 0,00 0,00 0,06 000 26,24 089 0,00 0,00 0,18 0,00 0,72 0,35 18,53 2,04 1,3
T13l 4,2 0,41 0,00 35,02 0,00 0,00 0,02 000 26,86 053 0,00 0,00 0,00 0,00 1,27 0,21 21,84 2,19 11
T13M 6,6 0,23 0,00 55,63 0,00 0,00 0,01 000 5033 0,31 0,00 0,00 0,00 0,00 1,78 0,00 11,84 2,64 15
T13S 4,1 0,12 0,00 55,39 0,00 0,00 0,03 000 4192 082 0,00 0,00 0,00 0,00 2,53 0,43 21,50 1,70 15
T14l 6,7 0,00 0,00 25,36 0,00 0,00 003 354 2141 0,04 0,00 0,06 0,24 0,00 22,54 0,00 21,78 1,45 0,9
T14M 6,5 4,01 0,00 27,43 0,00 0,00 001 158 2397 0,05 0,00 0,00 0,00 0,00 24,63 0,00 9,83 2,05 0,7
T14S 6,6 0,98 0,00 34,38 0,00 0,00 0,01 000 2962 0,07 0,00 0,00 0,00 0,00 31,31 0,00 10,57 1,83 0,9
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Anexo 2D) Concentracdo de cations na solugdo do solo na 42 época de amostragem.

AMOSTRA pH Al B Ca Cd Cr Cu Fe Mg Mn Mo Ni P Pb S Zn K Na NH4"
mg L™
T2l 52 251 000 10,75 0,00 000 001 105 656 0,80 0,00 0,00 0,18 0,00 18,58 005 1929 164 21
T2M 53 0,36 000 11,89 0,00 0,00 003 511 8,63 0,50 0,00 0,00 0,18 0,00 25,95 0,00 2854 158 34
T2S 52 1,13 0,00 1889 000 0,00 0,01 043 14,26 0,60 0,00 0,00 0,00 0,00 1,189 000 1565 169 18
T3l 49 0,34 000 17,30 0,00 0,00 0,01 0,00 10,98 0,97 0,00 0,00 0,00 0,00 27,38 000 739 197 272
T3M 51 0,24 0,00 1648 0,00 0,00 0,00 0,00 1231 0,88 0,00 0,00 0,00 0,00 29,39 000 11,08 165 31
T3S 49 0,0 0,00 18,19 0,00 0,00 0,00 0,00 1358 0,92 0,00 0,00 0,00 0,00 1,151 000 754 139 26
T4l 6 212 000 1033 0,00 0,01 007 106 8,25 0,30 0,00 0,00 0,37 0,00 15,66 005 3681 161 23
T4M 55 0,33 0,00 11,09 0,00 0,00 001 482 920 0,16 0,00 0,00 0,00 0,00 18,81 000 968 130 18
T4S 53 375 000 11,74 0,00 0,00 000 174 9554 0,31 0,00 0,00 0,00 0,00 18,61 000 556 120 19
T5I 5,6 158 0,00 470 000 0,00 0,03 068 2,79 0,15 0,00 0,00 0,21 0,00 3,07 000 950 095 15
T5M 52 234 000 532 000 000 000 114 274 0,10 0,00 0,00 0,00 0,00 6,97 000 79 123 18
T5S 51 0,84 0,00 577 0,00 0,00 001 0,00 329 0,11 0,00 0,00 0,00 0,00 7,26 000 496 118 272
T6l 52 323 000 261 000 002 007 167 154 0,16 0,00 0,02 0,35 0,00 2,20 0,00 1500 1,10 19
T6M 53 441 0,00 315 0,00 0,04 011 242 167 0,20 0,00 0,04 051 0,00 2,46 0,00 1513 127 2.2
T6S 5 353 000 329 000 000 000 185 1,58 0,12 0,00 0,00 0,00 0,00 4,22 000 843 120 21
T71 58 1,06 0,00 12,38 0,00 0,00 0,02 12,20 10,38 0,23 0,00 0,00 0,17 0,00 19,79 000 1737 146 24
T7M 5,9 1,38 0,00 11,71 000 0,00 0,04 059 957 0,12 0,00 0,00 0,21 0,00 17,51 0,00 1554 148 26
T7S 57 1,32 0,00 1995 000 0,00 0,00 060 1553 0,19 0,00 0,00 0,00 0,00 1,240 0,00 1443 168 23
TIl 5,9 1,24 0,00 1243 000 0,00 0,05 048 10,55 0,15 0,00 0,00 0,22 0,00 19,83 0,00 17,78 143 19
TOM 6 051 000 11,72 0,00 0,00 0,01 7,08 9,66 0,08 0,00 0,00 0,00 0,00 15,75 0,00 1284 144 15
T9S 57 0,33 0,00 1290 0,00 0,00 001 4,86 1057 0,13 0,00 0,00 0,00 0,00 22,67 0,00 1967 1,79 272
T10l 55 307 000 578 000 006 017 152 3,58 0,23 0,00 0,07 0,69 0,00 2,90 005 1342 158 1.2
T10M 51 157 000 491 000 0,00 0,03 063 277 0,11 0,00 0,00 0,22 0,00 5,14 000 1140 139 14
T10S 49 096 000 339 000 000 001 000 194 0,12 0,00 0,00 0,17 0,00 4,41 000 854 118 13
T11l 51 229 000 429 000 004 013 115 247 0,23 0,00 0,05 055 0,00 4,30 000 834 157 15
T11IM 52 238 000 408 000 001 005 115 246 0,13 0,00 0,00 0,24 0,00 4,99 000 808 131 18
T11S 51 230 000 453 000 001 005 108 238 0,13 0,00 0,00 0,23 0,00 5,18 000 833 107 09
(Continua)

83



Anexo D)...

Continuacao.

AMOSTRA pH Al B Ca Cd Cr Cu Fe Mg Mn Mo Ni P Pb S Zn K Na NH4"
mg L™
T121 4,5 1,90 0,00 1493 0,00 0,00 0,01 083 10,75 0,41 0,00 0,00 0,00 0,00 28,64 0,00 10,85 148 2,2
T12M 47 0,42 0,00 17,81 0,00 0,00 0,00 0,00 14,05 0,43 0,00 0,00 0,00 0,00 1,201 0,00 6,03 1,65 19
T12S 4.8 0,29 0,00 1889 0,00 0,00 0,00 0,00 15,46 0,61 0,00 0,00 0,00 0,00 1,479 0,00 1344 1,93 2,9
T13I 4.6 1,34 0,00 1235 0,00 0,00 0,00 0,45 9,89 0,49 0,00 0,00 0,00 0,00 23,82 0,00 7,01 1,65 1,2
T13M 5 1,40 0,00 19,04 0,00 0,00 0,00 054 1531 0,52 0,00 0,00 0,00 0,00 1,15 0,00 5,61 1,83 1,3
T13S 5 0,18 0,00 2924 0,00 0,00 0,00 0,00 22,78 0,59 0,00 0,00 0,00 0,00 1,71 0,00 5,44 1,52 15
T141 6,1 2,54 0,00 10,90 0,00 0,05 0,21 1,01 8,43 0,24 0,00 0,07 0,76 0,00 10,99 0,15 7,23 1,41 0,9
T14M 53 0,58 0,00 11,80 0,00 0,00 0,02 7,59 9,74 0,13 0,00 0,00 0,18 0,00 16,58 0,00 4,94 1,54 1,3
T14S 5,1 1,89 0,00 1455 0,00 0,00 0,00 081 11,90 0,20 0,00 0,00 0,00 0,00 24,66 0,00 6,02 1,26 1,4
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Anexo 3 — Resultados de anions na solugéo do solo.

Anexo 3A) Concentracdo de anions na solucdo do solo na 12 época de amostragem.

AMOSTRA F cr NO, NO;3 PO,? 50,2 COD
mg L™*
T2I 0 5,16 0,99 208,2 0 2249 119,9
T2M 0 47 2,22 129,6 0,95 47,2 124,3
T2S 0 4,57 0,93 1345 4,49 135,2 127,3
T3l 0 4,37 0,83 104 1,03 158,2 129,3
T3M 0 3,28 0,63 139,3 1,04 119,3 134,3
T3S 0 3,12 0,53 45,9 0,56 4,99 146,2
T4l 0 4,06 0,67 137,2 0 61,6 113,7
T4M 0 5,32 0,91 110,8 0,28 161,9 106
T4S 0 4,17 1,16 106,1 0,26 100,3 99,33
T5I 0 4.4 0,99 113,3 1,98 212,3 60,48
T5M 0 9,9 0,59 96,3 0 6,71 54,51
T5S 0 3,89 0,34 39,22 0 5 61,13
T6l 0,14 3,78 0,88 91,2 0 74,9 71
T6M 0,16 9,76 1,07 89 0 73,5 64,58
T6S 0 1,66 0,07 30,44 0 105,1 54,99
T71 0 35 0,32 49,4 0 6,61 137,1
T7M 0 3,88 0,47 45,61 0 7,06 112,3
T7S 0 4,14 0,35 54,22 0 17,04 115,6
Tl 0 4,73 0,46 90,3 0 8,88 132,8
TOM 0,1 3,49 0,56 46,99 0 8,89 121
T9S 0 3,43 0,23 32,26 0 18,51 101,3
T10I 0,43 4,19 4,1 107,7 0 46,9 69,81
T10M 0,17 4,35 3,7 124.4 0 99,1 66,91
T10S 0 5,28 0,22 109,7 0 104,7 56,68
T11l 0,17 3,54 0,18 114,6 0 68 64,75
T11M 0 4,95 0,32 121,8 0 86,9 54,63
T11S 0 4,98 04 125,1 0 84,8 56,15
T12I 0 3,65 0,3 46 0 5,43 173,2
T12M 0 3,6 0,16 39,93 0 25,3 147,3
T12S 0 3,94 0,21 42,66 0 12,24 137,7
T13I 0 5,88 0,29 169,8 0 155,3 161,2
T13M 0 6,32 0,45 195,5 0,48 154,2 154,3
T13S 0,07 4,65 0,22 258,3 0 190,6 133,1
T141 0 5,06 0,19 138,4 0 187 135,4
T14M 0 6,42 0,37 1874 0,61 2248 104,9
T14S 0 5,96 0,33 146,1 0 175,7 103,6
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Anexo 3B) Concentracdo de anions na solucdo do solo na 22 época de amostragem.

AMOSTRA F CI NO, NO5 PO, SO, COD
mg L™

T21 0,15 4,25 0,14 72,13 0 176,4 58,26
T2M 0 4,94 0,21 60,08 0,29 141,9 75,97
T2S 0 3,9 0,13 84 2,77 179,3 75,08
T3l 0 4,29 0,15 80,57 0 143,1 55,92
T3M 0 3,73 0,29 147,1 0 202,2 66,4
T3S 0 4,61 0,17 67,95 0 149 53,49
T4l 0 2,78 0,23 39,24 0 41,19 62,91
T4M 0 3,39 0,2 58,99 0 105,1 60,02
T4S 0 4,54 0,15 41,27 0 45,77 41,36
TSI 0 3,47 0,59 25,26 0 3,54 32,64
T5SM 0 3,562 0,24 24,92 0 15,07 20,38
T5S 0 3,84 0,67 25,77 1,28 17,53 25,35
Tel 0,29 3,97 0,3 27,51 0 7,8 26,4
T6M 0,35 4,21 0,72 22,51 0,33 4,12 42,02
T6S 0,18 4,92 0,11 22,57 0 12,72 31,01
T71 0 3,69 0,5 48,32 0 51,74 50,61
T7M 0,23 4,58 0,83 66,38 0 80,4 61,93
T7S 0 4,87 0,22 41,35 0 88,2 43,33
T9l 0 51 1,17 50,84 2,58 52,5 45,8
TOM 0 54 0,73 50,07 0 74,9 43,14
T9S 0 5,49 0,67 41,9 0 71,8 43,21
T10I 0,49 4,18 0,96 31,15 0,21 7,18 39,95
T10M 0 5,42 0,56 35,3 0 13,5 37,04
T10S 0 5,16 0,24 25,51 0 22,74 30,95
T11l 0,32 4,37 0,79 31,2 0 7,62 41,19
T11M 0 4,82 0,62 41,06 0 15,34 27,1
T11S 0 5,84 0,52 29,57 0 12,34 31,44
T121 0 6,08 0,79 28,7 0 192,4 60,62
T12M 0 4.7 0,71 98,8 0 134 67,45
T12S 0,37 51 0,39 51,26 0 105,9 55,92
T13lI 0,65 5,07 0,72 59,94 3,18 84,2 55,59
T13M 0 4,8 1,22 75,84 0 120 67,13
T13S 0,37 5,46 0,75 77,79 0 118,1 66,35
T141 0,55 5,78 2,11 55,44 0,31 53,5 58,99
T14M 0,36 5,62 1,62 65,05 0 79,3 52,02
T14S 0,3 5,93 0,81 44,11 0 126 45,81
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Anexo 3C) Concentracdo de anions na solucdo do solo na 3? época de amostragem.

AMOSTRA F CI NO, NO5 PO, SO, COD
mg L*
T21 0,1 10,74 0,16 308,4 0 81,4 65,57
7M 0 7,71 0,19 222 0 128,7 64,73
T2S 0 9,35 0,19 230,8 0 86,8 70,91
T3l 0 5,89 0,17 194,5 0 97,4 62,51
T3M 0,097 10 0,24 257,8 0 101,6 63,75
T3S 0,02 8,4 0,18 178,3 0 86 59,69
T4l 0 5,55 0,26 101,96 0 90,7 61,71
T4M 0,3 9,18 0,22 178,9 0 82,6 62,32
T4S 0,1 7,38 0,2 126,7 0 76,3 61,95
T5I 0 5,37 0,52 97,42 0 13,29 37,07
T5M 0 4,78 0,15 26,58 0 28,84 34,07
T5S 0 4,99 0,18 30,17 0 53,01 40,61
Tél 0 6,6 0,51 103,72 0 5,36 39,71
T6M 0 7,11 0,22 61,62 0 18,65 34,85
T6S 0 571 0,21 48,57 0 161,38 32,63
T71 0 6,52 0,46 140,72 0 78,6 71,49
T7M 0 6,21 0,19 102,7 0 61,8 50,51
T7S 0 7,14 0,16 94,7 0 62,9 51,24
T9l 0,37 6,67 0,61 114,3 0 94,8 54,49
T9M 0,45 75 0,65 119,04 0 62,5 48,67
T9S 0,2 6,92 0,5 47 0 107,5 56,41
T10I 0,26 6,98 0,5 61,88 0 20,11 38,44
T10M 0,24 7,73 0,21 60,88 0 26,09 33,07
T10S 0 8,32 0,24 72,84 0 14,63 34,42
T11l 0,17 6,79 1,03 72,6 0 12,24 35,98
T11M 0 8,44 0,32 105,54 0 30,97 29,01
T11S 0,16 6,46 0,33 43,53 0 26,69 28,41
T121 0,03 9,27 0,71 200,3 0 122,2 66,21
T12M 0,14 10,52 0,4 206,9 0 99,9 56,04
T12S 0,15 12,37 0,24 122 0 88,1 55,93
T13I 0,15 8,49 1,45 179 0 109,2 47,81
T13M 0 10,48 1,78 216,3 0 120 50,41
T13S 0 9,44 0,84 218,9 0 125,9 56
T141 0,27 7,75 4,61 133,2 0 84,9 64,66
T14M 0,2 10,26 2,8 109,4 0 64,5 53,16
T14S 0,14 9,61 2,46 116,2 0 77,1 49,26
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Anexo 3D) Concentracdo de anions na solucdo do solo na 42 época de amostragem.

AMOSTRA F CI NO, NO5 PO, SO, COD
mg L™*

T2I 2,6 7,26 0 36,67 0,06 41,53 52,88
T2M 2 5,73 0 18,98 0,06 73,76 41,83
T2S 0,75 5,49 0 16,62 0 70,91 32,02
T3l 1,65 10,56 0 27,07 0,09 148,5 34,96
T3M 2,65 12,31 0 28,68 0 74,13 32,34
T3S 1 4,65 0 9,71 0 51,4 30,82
T4l 3,56 9,96 0 19,25 0 111,06 47,17
T4M 1,32 5,72 0 3,77 0 60,87 31,85
T4S 1,02 5,96 0 21,98 18,6 25,9 38,68
T5I 1,73 6,94 0 3,76 0 6,59 21,24
T5M 1,72 8,38 0 3,47 0 26,3 15,15
T5S 1,74 6,15 0 2,61 0 24,38 15,01
Tél 1,25 6,48 0 3,58 0 4,88 29,81
T6M 1,1 7,54 0 6,03 0 52 20,57
T6S 0,91 7,39 0 3,17 0 8,77 12,75
T71 3,07 9,49 0,14 11,07 0 77,74 43,56
T7M 3,67 12,46 0,14 9,06 0 27,44 40,83
T7S 4,16 11,92 0 9,75 0 37,88 34,45
T9l 2,4 9,57 0 11,51 0 33,89 43,07
T9M 4,22 21,32 0,14 7,21 0 14,89 32,27
T9S 4,79 16,56 0,14 14,77 0 39,69 37,22
T10I 2,81 12,53 0 9,63 0 10,1 37,2
T10M 1,79 10,3 0 6,03 0 19,44 23,83
T10S 1,71 10,49 0 7,32 0 15,18 19,77
T11l 1,77 11,92 0 8,69 0 19,32 25,52
T11M 1,43 12,36 0 6,55 0 23,94 20,29
T11S 1,61 18,88 0 6,34 0 18,2 21,49
T121 2,44 15,17 0 16,7 0,09 102 39,07
T12M 2,32 7,12 0 31,03 0,015 78,06 35,27
T12S 3,15 26,88 0 37,85 0,038 103,02 39,44
T13I 2,35 21,37 0 28,27 0,034 84,52 32,68
T13M 3,86 23,61 0 52,09 0,027 83,28 42,55
T13S 2,65 17,54 0 83,06 0,094 185,4 37,96
T14l 3,09 16,15 0,082 41,21 0 25,5 46,23
T14M 4,95 22,52 0,14 18,72 0,14 62,66 36,4
T14S 2,52 15,85 0 3,86 0 98,09 31,02
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Anexo 4 — Dados analise estatistica multivariada - ACP.

Anexo 4A) Variancia explicada por cada componente principal e a variancia total acumulada da 12 época de amostragem.

CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 F7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14
Autovalor 381 28 1,78 138 1,10 098 o061 052 033 023 019 024 0,08 0,00
Variabilidade (%) 27,22 20,36 1269 988 784 697 435 369 235 165 137 100 058 0,03
% acumulada 27,22 47,58 60,27 70,16 78,00 8497 89,32 9301 9536 97,01 9838 99,39 99,97 100,00
Anexo 4B) Variancia explicada por cada componente principal e a variancia total acumulada da 22 época de amostragem.
CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14 CP15
Autovalor 391 236 205 174 105 084 070 065 056 042 026 020 013 010 0,05
Variabilidade (%) 26,06 15,71 13,68 1157 699 558 466 431 371 279 176 136 083 0,67 032
% acumulada 26,06 41,77 5545 67,02 74,02 79,60 8425 8856 9227 9506 96,82 98,18 99,01 99,68 100,00
Anexo 4C) Variancia explicada por cada componente principal e a variancia total acumulada da 32 época de amostragem.
CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14 CP15
Autovalor 507 248 177 105 099 087 08 053 040 030 025 016 013 012 0,07
Variabilidade
(%) 33,79 1652 1181 701 658 583 536 352 269 203 1,70 109 084 0,77 047
% acumulada 33,79 50,31 62,12 69,14 7572 8155 86,91 9042 93,11 9514 96,84 9793 98,76 99,53 100,00
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Anexo 4D) Variancia explicada por cada componente principal e a variancia total acumulada da 42 época de amostragem.

CP1L CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14 CP15 CP16

Autovalor 5,01 2,76 2,02 1,50 129 0,78 060 050 042 028 020 020 0,16 0,16 0,09 0,04
Variabilidade
(%) 31,29 17,23 1264 935 806 486 3,78 3,12 262 1,73 1,27 1,24 1,03 098 055 0,27
% acumulada 31,29 4851 61,15 7050 7857 83,43 87,20 90,32 9294 9467 9594 97,18 98,20 99,18 99,73 100,00

Anexo 5 — Dados analise estatistica multivariada — Loadings.

Anexo 5A) Loadings da 12 época de amostragem.

CPL CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14
pH -006 043 0211 029 -009 -0,1v 063 -0,10 -0,28 -0,10 0,09 0,07 -0,42 0,00
Al 044 -007 -011 013 021 -029 o016 023 029 -003 006 -0,03 0,00 -0,69
Fe 045 -0,07 -011 o011 019 -028 o011 024 025 -002 -005 -0,06 -0,11 0,71
Mn -025 -039 -025 -0,14 0,218 015 029 -011 0,214 020 -048 -0,22 -0,46 -0,07

S -016 03 005 025 044 028 -008 -036 058 009 019 010 -0,04 0,03
K -019 o007 -020 049 046 008 -028 040 -044 009 -0,09 -0,09 -0,02 -0,02
Na -031 -0,24 -023 020 -039 -011 -019 026 026 007 050 007 -040 0,01
F- 036 -0,08 -017 032 -028 026 012 -023 -0,12 067 0,10 -0,11 0,17 0,01
Cl- 004 -009 050 -002 -002 058 027 052 012 -002 013 -0,17 -001 0,01

NO2- 026 -022 -023 036 -015 040 -0,06 -024 -004 -066 -0,08 001 -0,07 -001
NO3- -003 -034 o047 036 -005 -0,13 -006 -0,03 006 013 -033 062 -003 -0,01
pO4-3 -0,15 -042 -020 -011 036 003 042 -008 -017 -005 044 033 031 0,08
So4-2 -004 -035 045 020 015 -029 -009 -033 -0,10 -0,06 0,24 -058 -0,03 0,01
COD -039 003 -012 033 -024 -017 029 0,11 029 -0,11 -025 -024 056 0,04
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Anexo 5B) Loadings da 22 epoca de amostragem.

CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14 CP15

pH -0,14 051 -009 -0,04 -0,17 -024 -030 -024 -029 024 016 017 -046 001 0,25
Al -029 0,27 -009 -0,12 033 -0,27 009 o060 003 009 037 -027 0,17 013 0,18
Fe -028 006 -002 -0,17 -002 081 -0,21 -0,20 005 -005 019 -0,0f 0,09 0,22 0,19
Mn 040 -0,10 -0,08 -009 027 013 030 -004 025 001 05 033 -039 -0,02 0,02
P 004 001 o003 068 -013 -0,13 -0,12 -0,09 028 -042 021 -0,23 -007 020 0,30
S -013 038 -002 -026 001 -013 061 -045 005 -03 -006 -0,19 0,08 0,03 0,00
K -0,14 037 -03©1 0238 013 o007 -005 -004 065 031 -025 012 0,02 -0,09 -0,27
Na 037 010 027 -018 024 -019 -022 -023 020 016 -00r 0,17 049 011 0,46
F- 004 004 05 032 -002 016 039 -008 -009 060 000 -027 -0,09 0,13 0,02
Cl- 007 013 052 -03 002 002 -027 014 035 -0,18 -0,10 -0,34 -0,40 -0,24 -0,09
NO2- -008 03 046 012 -022 009 009 028 -003 -025 006 059 016 011 -0,20
NOS- 03% 022 -022 002 -016 029 023 039 -007 -007 -044 001 -016 -0,09 0,48
POA4- 008 020 o007 028 0O/ 015 -013 -009 -038 -0,21 -0,19 000 -0,09 -0,08 -0,14
SO4- 044 019 -015 -0,13 -0,09 -001 -0,24 006 -0,06 000 -0,04 -020 -0,04 O,71 -0,39
COD 038 o031 -010 o010 -023 0,14 -0,10 -004 -016 003 037 -0.26 035 -052 -0,21
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Anexo 5C) Loadings da 3? epoca de amostragem.

CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14 CP15

pH -015 043 034 -020 o001 -012 -015 005 -0,01 058 -034 -018 -0,16 029 0,00
Al -023 011 -011 009 -054 -006 048 059 -0,08 004 005 003 -015 -0,04 -0,01
Fe -016 019 -017 048 015 062 -027 025 018 -005 -0,29 -0,01 -0,09 -0,04 0,07
Mn 03% -017 -012 o011 -0,18 022 006 -0,14 -054 -0,10 -0,19 -0,30 -0,24 044 -0,19
P 012 020 -038 -003 057 002 061 -00/ 006 013 006 -0,15 -0,21 0,02 0,21
S -009 02 047 -018 -0+ 034 039 -03 0,14 -043 -018 -009 0,16 0,01 0,09
K 02 -006 04 046 0211 -007 016 006 004 018 009 -033 003 -038 -041
Na 029 031 -036 -00r -003 -008 o008 008 011 001 -030 0,09 061 006 -042
F- -006 037 005 059 o000 -049 -004 -016 -003 -029 o008 009 003 033 0,18
Cl- 02r 024 -028 -001 -041 -009 -011 -038 030 002 -0,11 -0,04 -0,46 -0,37 -0,01
NO2- -003 054 -004 -018 005 023 -0,20 0,03 -0,27 -0,10 064 -0,0r -0,04 -0,05 -0,26
NOS- 040 o005 001 o008 -025 0,15 -0,0/ 006 -003 026 022 -025 0,39 -0,03 0,63
SO4- 032 010 o012 -026 019 -025 -021 050 -0,01 -048 -021 -0,25 -0,17 -0,14 0,16
NH4+ 037 -008 016 -003 -003 013 002 019 058 001 029 021 -0,19 051 -0,14
COD 036 015 024 005 008 011 o008 004 -037 010 -013 074 -0,11 -0,19 0,10
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Anexo 5D) Loadings da 42 época de amostragem.

CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10 CP11 CP12 CP13 CP14 CP15 CP16

pH -006 051 -006 o007 005 -039 011 -033 -0,13 0,214 024 014 050 019 -0,02 -0,25
Al -0,30 003 -002 044 018 023 -022 021 033 000 055 -033 013 005 003 0,02
Fe 001 038 003 -03 023 003 040 0,717 -002 -0,04 002 -006 007 003 -001 0,06
Mg 039 -006 -005 -001 0212 -039 006 -008 006 -004 033 -0,08 004 -041 -018 0,58
Mn 03 -02 023 023 -010 0214 010 013 -039 008 -009 -024 050 000 044 0,08
P -019 026 -016 048 -022 020 024 008 -023 025 000 043 -020 -0,28 0,08 0,25
S o1 o019 025 -018 033 065 011 -041 -007 0212 009 001 -001 013 -0,17 0,23
K 006 040 034 018 -0,2r -001 -0,14 -001 o048 -027 -042 001 017 004 0,02 0,29
Na 037 006 -002 o012 -019 0212 -030 023 -030 -047 029 033 -002 028 -026 -0,06
F- 023 037 -031 -0,14 000 -004 -0,33 -0,0r -006 0210 o007 -0,18 -033 019 060 0,15
Cl- 019 006 -053 -012 005 027 -034 011 015 022 -022 0,11 044 -032 -017 -0,11
NOS- 032 -012 -021 034 o008 -013 o019 o010 0417 039 -020 -0,08 -0,00 058 -028 0,09
POA4- -0,05 -0,0r 014 022 0,76 -0,18 -0,26 008 -008 -0,10 -025 036 -0,01 -0,01 017 0,04
SO4- 038 -013 002 002 001 010 033 -004 051 -006 024 039 -004 -008 037 -0,32
NH4+ 016 006 05 -009 -013 -010 -036 022 002 059 014 010 -015 -0,14 -0,10 -0,16
COD 031 029 003 034 015 o001 o011 -007 -0,12 -0,15 -0,16 -041 -0,27 -0,35 -0,16 -0,46
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