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RESUMO

A aplicacao de lodo de esgoto pode contribuir para elevar os teores de alguns
nutrientes no solo de forma inadequada, como, por exemplo, o P. Na pratica, as
doses de lodo de esgoto sao calculadas com base na necessidade de N das culturas,
nao levando em conta a necessidade de P ou o destino do P aplicado com o residuo.
O P é um nutriente frequentemente associado com a aceleracao da eutrofizacao
nos corpos hidricos, em virtude do seu transporte por meio da enxurrada. O
presente trabalho teve por objetivo avaliar se trés extratores quimicos empregados
na determinacao de P em solos para fins de fertilidade (CaCl, 0,01 mol L1, Mehlich-1
e RTA) e um indice ambiental (GSP) poderiam ser utilizados na avaliacao de
impactos ambientais negativos, promovidos pelo deslocamento de P adicionado ao
solo por lodo de esgoto em direcao a corpos de agua. A resposta desses extratores
na determinacao de P dos solos tratados com lodo de esgoto foi avaliada nas
condig¢oes convencionais de uso e variando o tempo de extracao do método original
em busca da maior extracao de P. Além disso, os extratores também foram avaliados
apos a alteracao do pH das amostras de solo originais para modificar a
disponibilidade de P. Os resultados obtidos com os extratores quimicos foram
comparados com os do fracionamento do P nas amostras. O fracionamento de P
mostrou que a aplicacido de lodo aumentou nao apenas as concentracgoes totais de
P no solo, mas também sua disponibilidade. Esse efeito foi mais pronunciado no
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solo de Jaguaritna (argiloso) do que no de Itatinga (arenoso). Houve aumento nas
fracoes de P organico e inorganico labil e de P ligado a Al e Fe, em decorréncia da
aplicacao do residuo. Contudo, as fracoes de P soluvel e P ligado a Ca nao foram
encontradas em teores significativos nas amostras estudadas. Considerando que a
alteracao da disponibilidade de P induzida pela alteracdo do pH original das
amostras nao alterou as classes de teores do nutriente no solo empregadas
usualmente nas recomendacoes de adubacéio, os extratores quimicos e o indicador
ambiental estudados sao muito razoaveis para prever também riscos ambientais

Termos de indexagao: eutrofizagio, qualidade da agua, solo tropical, fracionamento
quimico de P, contaminacao ambiental.

SUMMARY: CHEMICAL PHOPHORUS EXTRACTORS USED AS
ENVIRONMENTAL INDICATORS IN SEWAGE-SLUDGE
TREATED SOIL

Sewage sludge (SS) application to agricultural soils can raise the levels of some nutrients
inadequately, for example P. In practice, the applied SS doses are based on the N requirement
of crops, in which the P requirement or final destination of the applied P in the residue is not
taken into account. Phosphorus is often associated with the eutrophication of water bodies, for
being transported by runoff. The objective of this study was to evaluate if three chemical
extractors used in soil fertility routine testing (CaCl, 0.01 mol L1, Mehlich-1, anion-exchange
resin) and an environmental index (GSP) could be used as indicators to assess negative
environmental impacts caused by SS application to agricultural land. The response of these
indicators was evaluated by varying the extraction time of the original method in search of the
highest P extraction in sewage sludge-treated soil samples. Besides, the indicators were also
tested after changing the soil pH of the original samples to modify P availability. These results
were compared with the P contents obtained by sample P-fractionation. P fractionation showed
that SS applications increased not only the total P concentrations in the soil, but P availability
as well. This effect was more evident in Jaguarina (clayey soil) than in Itatinga (sandy soil).
Residue application increased the fractions of organic and labile inorganic P and Al- and Fe-
bound P. However, the levels of the fractions of soluble P and Ca-bound P were not significant
in the samples. Considering that the change in P availability induced by the pH change of the
original samples did not affect the class levels of the nutrient used for liming recommendations,
the indicators studied are suitable to predict environmental risks.

Index terms: eutrophication, water quality, tropical soil, chemical P fractionation,
environmental contamination.

INTRODUCAO

Os lancamentos dos efluentes sanitdrios e, ou,
industriais sem prévio tratamento prejudicam tanto
as condicoes sanitarias e ambientais como a qualidade
dos recursos hidricos. Ampliar os niveis de tratamento
das aguas servidas é a alternativa mais viavel, porém
gera, além de aguas residuais com baixa carga
poluidora, um residuo chamado de lodo de esgoto.
Diversas op¢des tém sido propostas para a disposi¢do
final de tal residuo. No Brasil, podem ser citadas as
aplicaces em plantacgoes florestais, reuso industrial
com produgao de agregado leve, fabricagéo de tijolos e
ceramica, conversiao em 6leo combustivel, recuperacio
de areas degradadas e, principalmente, uso agricola
(Ferreira et al., 1999; Tsutiya, 2001).
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O lodo de esgoto apresenta composicao variavel,
pois depende da sua origem, a qual pode ser residencial
e, ou, industrial, e do processo de tratamento
empregado. Um lodo de esgoto tipico apresenta
basicamente 400 g kgl de matéria organica, 30 g kg'?
deN, 20 gkgldePe 10 g kg! de K e os demais macros
e micronutrientes (Mg, S, Ca, B, Cu, Fe, Zn, Mo, Cl,
Co, Si, Mn e Na) (Bettiol & Camargo, 2006). O P
contido nos lodos de esgotos provém dos dejetos dos
corpos microbianos do esgoto e dos detergentes e saboes
que utilizam fosfatos como aditivos; em alguns casos,
efluentes de industrias especificas, como as de
fertilizantes, podem contribuir com parte do P no
residuo (Tsutiya, 2001).

Diversos trabalhos demonstraram os efeitos
benéficos do lodo nas propriedades fisicas, quimicas e
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biolégicas do solo, dentre os quais se destacam: elevacao
do pH; reducio da acidez potencial; aumento da
disponibilidade de macronutrientes; reducio da eroséo;
aumento dos teores de matéria organica; aumento da
retencdo de umidade nos solos arenosos; e melhoria
da permeabilidade e infiltracido nos solos argilosos
(Simonete et al., 2003; Nascimento et al., 2004).

A aplicacao de lodo de esgoto pode contribuir para
elevar os teores de alguns nutrientes no solo de forma
inadequada, como, por exemplo, o P (Eghball & Power,
1999). Isso porque, na pratica, as doses de lodo de
esgoto sdo calculadas com base na necessidade de N
das culturas, ndo levando em conta a necessidade de
P ou o destino do P aplicado com o residuo (Maguire
et al., 2000a; Munhoz & Berton, 2006; Su et al., 2007).
A razio P/N encontrada no residuo é geralmente mais
alta do que a razao P/N necessaria as plantas (Pote et
al., 1996; O’Connor et al., 2004); desse modo, o
acumulo de P no solo tratado com lodo torna-se
inevitavel. Corroborando com esse fato, o trabalho de
Ippolito et al. (2007), por exemplo, demonstrou que a
aplicacdo de lodo de esgoto (Base-N) adicionou
consideravelmente mais P do que o removido pela
cultura de milho. O actimulo de P no solo tratado
com lodo, resultante da quantidade aplicada
excessivamente aquela removida pelas culturas e, ou,
por longos periodos de tempo, contribui para aumentar
o potencial de perda de P para o ambiente (Eghball &
Power, 1999).

Todas as formas de P, adsorvido, precipitado e or-
ganico, encontradas no solo sdo suscetiveis ao trans-
porte para o ambiente aquatico. Essa transferéncia é
conduzida via escoamento superficial em decorréncia
da interacdo da dgua da chuva com a camada super-
ficial do solo de 0 até 5 cm, pela agéo do processo erosivo
ou lixiviagdo através do perfil do solo (Mcdowell et al.,
2001). As concentragodes criticas de P em corpos de
agua superficiais sdo da ordem de 0,01 para lagos;
0,10 para rios e corregos; e 0,025 mg LI para Aguas
classe 2 (dguas destinadas ao abastecimento para con-
sumo humano apés tratamento convencional)
(CONAMA, 2005). Concentracoes de P acima desses
valores sdo consideradas inaceitaveis e podem causar
problemas ambientais potencialmente catastréficos
(Pierzynski et al., 2000), entre os quais a aceleracao
do processo de eutrofizacio é o mais importante.

A analise de solo, na agricultura moderna, é
fundamental no processo de correcio e adubacio do
solo. Existe uma grande variedade de extratores
quimicos de P em uso em diferentes regioes do mundo,
refletindo ndo apenas as condi¢ées edafoclimaticas
diferenciadas dessas regidoes, mas também a complexa
quimica do P no solo. Esses métodos, em geral, fazem
uso de solucgdes extratoras que podem ser compostas
por acidos minerais, bases, sais, quelantes ou misturas
desses e, mais recentemente, a resina trocadora de
anions. Idealmente, esses extratores sdo empregados
na determinacio do P no solo e que esteja disponivel
para a absorcéo pelas plantas, extraindo-o de formas
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quimicas de menor energia, eles apresentam potencial
como indicadores ambientais na previsao de eventos
de deslocamento do P em direc¢io aos corpos d’agua.

Embora os procedimentos de rotina para extratores
de P estabelecam uma sé extracdo da amostra
avaliada, muitos trabalhos mostram que a utilizagao
de varias extracoes sucessivas levam a respostas
diferentes, estimando melhor o fator quantidade do P
biodisponivel, Esse é o caso dos extratores Resina
Trocadora de Anions (RTA) e Mehlich-1 (Rheinheimer
et al., 2000; Gatiboni et al., 2005).

Para entender melhor a dindmica, a natureza e a
distribui¢do do P em solos, é necessario conhecer as
diferentes fracoes do elemento, mediante a utilizagao
sequencial de diferentes solucoes extratoras. Mapear
essas fragées é fundamental para aprofundar o
conhecimento dos efeitos do lodo de esgoto sobre a
dinamica do P no solo, visto que o valor absoluto da
concentracgdo de P obtido pode expressar diferentes
formas desse elemento no solo. Diversos autores tém
utilizado a técnica de fracionamento de P proposta por
Hedley et al. (1982) e modificada por Sui et al. (1999).

O presente trabalho teve por objetivo avaliar se
trés extratores quimicos empregados na determinacao
de P em solos para fins de fertilidade (CaCl, 0,01 mol L1,
Mehlich-1 e RTA) e um indice ambiental (GSP)
poderiam ser utilizados na avaliacido de impactos
ambientais negativos, promovidos pelo deslocamento
de P adicionado ao solo por lodo de esgoto em diregdo a
corpos de agua. A resposta desses extratores na
determinacado de P dos solos tratados com lodo de
esgoto foi avaliada nas condi¢bes convencionais de uso
e variando o tempo de extragdo do método original em
busca da maior extracdo de P. Além disso, os
extratores também foram avaliados apds a alteracao
do pH das amostras de solo originais para modificar a
disponibilidade de P. Os resultados obtidos com os
extratores quimicos foram comparados com os do
fracionamento do P nas amostras originais.

MATERIAL E METODOS

O trabalho foi desenvolvido de julho de 2007 a
agosto de 2008 nos laboratérios do Instituto
Agronoémico, em Campinas, SP.

Foram utilizadas amostras de dois solos tratados
com lodo de esgoto. O primeiro foi classificado como
Latossolo Vermelho distréfico psamitico textura
arenosa, sendo obtido na fazenda Entre Rios, localizada
no municipio de Itatinga-SP. O outro solo foi classificado
como Latossolo Vermelho distroférrico, com textura
argilosa, sendo obtido no Campo Experimental da
Embrapa Meio Ambiente, localizado em Jaguaritna-
SP. Nas duas localidades coletou-se o solo da camada
de 0-10 cm. As amostras foram secas ao ar e passadas
em peneira de 2 mm de abertura de malha (TSFA).

R. Bras. Ci. Solo, 34:1385-1396, 2010
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O lodo de esgoto, produzido pelo sistema de lodo
ativado convencional, aplicado na area experimental
em Jaguaritna (solo J) foi fornecido pela Estacdo de
Tratamento de Esgoto da cidade de Franca-SP; as
aplicacoes de lodo ocorreram em abril/99, dezembro/
99, outubro/00, novembro/01, novembro/02 e
dezembro/03. O lodo foi distribuido a lanco, na area
total das parcelas experimentais, e incorporado até
20 cm de profundidade com auxilio de enxada rotativa,
trés a quatro dias antes da semeadura de milho, que
foi repetida na devida época de plantio durante todo o
periodo de aplicagdo desse residuo. As doses de lodo
fresco aplicadas corresponderam a 0, 8e 16 t ha'l de
N, considerando como 30 % a taxa de mineralizacdo
do N no lodo (CETESB, 1999). Isso correspondeu a
uma aplica¢do anual média de 0, 97 e 194 t ha'l de
P,05, ou apbs as seis aplicagdes, a uma dose
acumulada de 0, 583 ¢ 1.166 t ha'! de PyO5.

O lodo de esgoto aplicado em Itatinga (solo I) foi
fornecido pela Companhia de Saneamento de Jundiai
(CSJ). Olodo foi gerado em sistema de lagoas aeradas
de mistura completa, seguida de lagoas de decantacio.
Nesse solo foi feita uma Ginica aplicacdo de lodo, em
dezembro de 2004, ap6s a qual foi plantado eucalipto.
O lodo de esgoto foi distribuido superficialmente no
solo, em faixa de aproximadamente 30 cm na linha
de plantio, com auxilio de uma adubadeira. O critério
para calculo das doses de lodo fresco a serem aplicadas
na area foi o mesmo adotado no solo de Jaguariina.
Isso correspondeu a uma aplicacdo anual de 0, 38,0 e
62,3 t halde P205.

As amostras de solo utilizadas no trabalho foram
coletadas em julho/2007; portanto, o tempo entre a
altima aplicagdo de lodo e a coleta das amostras foi de
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quatro anos para o solo argiloso (solo J) e de trés anos
para o solo arenoso (solo I).

A fim de estudar as alteracoes na disponibilidade
de P nos solos tratados com lodo nas duas localidades,
os extratores quimicos foram empregados nos testes
das amostras de terra em seu pH original e com pH
modificado, tendo sofrido a adi¢éo de calcario ou acido,
dependendo do caso, como descrito a seguir. Assim,
as amostras de terra foram codificadas quanto a sua
origem (J- Jaguariuna; I- Itatinga), a dose de lodo
recebida (0, 8 ou 16 t ha'! de N) e ao pH (o- original,
m-modificado). Essa codificac¢do foi usada em todo o
trabalho, permitindo também a interpretacdo dos
resultados obtidos apds a analise dos dados coletados
com os extratores testados.

Para o solo I, cujo pH original encontrava-se na
faixa de 3,7-4,1 (Quadro 1), o pH das amostras foi
elevado com a aplicagdo de calcario dolomitico. A
quantidade de calcario foi calculada segundo a formula
de Raij et al. (1996), com o objetivo de atingir pH 5,0.
Para i1sso considerou-se a quantidade de solo (3 kg
para cada amostra) e a CTC para se obter V=80 %.
Para o solo J, cujo pH original encontrava-se na faixa
de 4,8-5,0 (Quadro 1), utilizou-se HNO;3 1 mol Li'! a
fim de atingir o pH 4,0. A acidulacdo das amostras
do solo argiloso foi feita segundo Camargo & Raij
(1989).

A caracterizacio das amostras de terra empregadas
neste trabalho quanto a fertilidade do solo (Raij &
Quaggio, 2001) e granulometria (Camargo et al., 1986)
encontra-se no quadro 1.

Os extratores quimicos de P estudados, usando o
tempo de extracgdo convencional e mais outros cinco

Quadro 1. Caracterizacao quimica e fisica das amostras empregadas nos ensaios, na camada de 0-10 cm

Amostra®
Caracteristica® Solo arenoso Solo argiloso

100 I0m 186 I8m 1160 116 m J0o JOm J8o J8m  J160 J16m
Matéria Org. (g dm™) 26 28 28 32 24 27 19 16 18 24 20 26
pH (CaClL 0,01 mol /Yy 3,7 53 41 52 3,7 5,4 50 4,5 50 4,4 4,8 43
P resina (mg dm™) 8 8 19 15 20 36 6 5 30 45 62 77
P total (mg dm>)® 63,8 65,4 95,3 93,0 111 138 165 162 336 326 440 458
K* (mmol; dm) 0,7 0,7 0,8 0,7 0,7 0,6 0,9 0,8 2,0 1,8 2,0 1,6
Ca?" (mmol, dm™) 3 21 12 29 2 20 25 22 34 26 36 26
Mg?* (mmole dm™) 4 20 15 29 1 17 15 9 14 9 16 8
H + Al (mmol. dm™) 80 28 88 38 80 28 31 42 34 58 42 64
SB (mmol, dm) 7,7 41,7 27,8 58,7 3,7 37,6 40,9 31,8 50 36,8 54 35,6
CTC (mmol, dm™) 87,2 69,5 116,2 96,8 83,2 65,4 71,7 74,1 84,3 94,8 96,3 100
V (%) 9 60 24 61 4 58 57 43 59 39 56 36
Areia (g kg™) 870 490
Silte (g kg™") 30 110
Argila (g kg™") 100 400

@ Caracterizagdo quimica: Raij & Quaggio, 2001; granulometria: Camargo et al., 1986. @I — Itatinga, solo arenoso, J-Jaguariuna-
solo argiloso; 0, 8 e 16 — doses de N disponivel aplicada via lodo de esgoto; o- pH original das amostras, m- pH modificado em
relacdo as amostras originais. ® Considerando densidade igual a um (1). Método do Torrdo Parafinado (Blake & Hartge, 1986).
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tempos de extracao, foram: (a) Mehlich-1 — analise
baseada no método de Mehlich (1953). Para
determinar a quantidade de P do solo, pesou-se uma
quantidade de terra contida em 2,5 cm? de TFSA. A
essa massa adicionaram-se 25 mL de solucio
extratora duplo-dcido (HCI 0,05 mol L't + H,SO,
0,0125 mol L'1). As amostras foram agitadas a 180
rpm em agitador horizontal circular por 1, 3, 5
(original do método), 10, 15 ou 20 min e deixadas em
repouso por 16 h, para obtenc¢ao do extrato limpido. A
esse extrato adicionaram-se 10 mL de solugédo acida
de molibdato de amoénio diluida e 30 mg de acido
ascorbico. A concentracdo de P foi determinada
espectrofotometricamente a 660 nm; (b) RTA - resina
trocadora de anions — a andlise foi baseada no método
Raij & Quaggio (2001). Transferiram-se 2,5 cm? de
TSFA em frascos plasticos. Adicionaram-se 25 mL
de 4gua e uma bolinha de vidro. Os frascos foram
tampados e agitados durante 15 min. As bolinhas de
vidro foram retiradas e aos frascos adicionaram-se
2,5 cm? de resina aniénica IRA-400. Novamente, os
frascos foram fechados e agitados durante 6, 10, 16
(original do método), 22, 28 ou 34 h. A determinacgéo
do P no extrato foi feita espectrofotometricamente a
720 nm apds 15 min; (¢) CaCl, 0,01 mol L1 —a anélise
adotada foi baseada no método de Hedley et al. (1982).
Em 20 mL de solucdo de CaCly 0,01 mol L-!
suspenderam-se 5 g de TFSA. As amostras foram
agitadas a 180 rpm em agitador horizontal circular
por 0,5, 1, 2 (original do método), 4, 6 ou 8 h. A
determinacéao do P foi feita em espectrofotometro de
emissdo dptica com plasma induzido ICP-AES); (d)
GSP (grau de saturacio de P) — andlise baseada no
método de Schoumans et al. (2000). Paraisso, pesaram-
se 2,5 gde solo. A essa massa foram adicionados 50 mL
de solugdo extratora (16,2 g de oxalato de amonio
[(COONH,);H;0] e 10,8 g de acido oxalico
[(COOH,).2H50] em 1.000 mL de 4gua deionizada) a
pH 3,0 (+0,1). As amostras foram agitadas no escuro,
em agitador horizontal do tipo “agitador-incubadora”
por 0,5, 1, 2 (original do método), 4, 6 ou 8 h, em
temperatura controlada de 20 °C. As amostras foram
conservadas em baixa temperatura (4 °C) até a
determinacio de P, Al e Fe em espectrofotometro de
emissio 6ptica com plasma induzido ICP-AES. Esse
periodo ndo ultrapassou uma semana.

Para o fracionamento de P das amostras originais
dos solos tratados com lodo de esgoto, empregou-se a
sequéncia de extratores quimicos proposta por Hedley
et al. (1982) e modificada por Sui et al. (1999), usando
5 g de terra. Nesse caso, os extratores usados foram:
(a) CaCl; 0,01 mol L'1, (b) NaHCO4 0,5 mol L-!
(pH:8,2); (¢) NaOH 0,1 mol L'1; (d) HC1 1 mol L'1; e
(e) digestao HNO5+ H505+ HCL. A fragdo residual
foi extraida empregando-se o método 3050B (USEPA,
1996), que consiste num tratamento inicial com HNOj4
até a secura, seguido pela adi¢do de HyO, e posterior
recuperacéao do extrato com HCI.

Os resultados foram submetidos a andlise de
variancia, considerando as combinacdes de solo e
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extrator quimico como experimentos individuais.
Dentro de cada experimento foram considerados como
fontes de variacdo o tempo de extracio (seis tempos),
as doses de lodo (trés doses) e o pH das amostras (dois
pHs). Quando os efeitos principais ou de interagao
foram significativos, realizou-se uma analise de
regressdo. O nivel de significancia de 95 % foi fixado
para todos os testes estatisticos. O software empregado
nessas andlises foi o Sisvar versdo 5.0 (Build 68).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os teores de P extraidos pela RTA, nas condi¢oes
convencionais do método e de P total, foram aumen-
tados em fun¢io das doses de lodo de esgoto aplicadas
aos solos (Quadro 1). Esperava-se também aumento
do teor de matéria organica concomitantemente ao de
P dos solos em funcéo da dose de lodo aplicada, uma
vez que esta foi adicionada por meio do residuo. Esse
aumento deveria ser mais pronunciado no solo de
Jaguaritna, visto que o residuo foi aplicado varias
vezes. No entanto, esse comportamento nio est4 cla-
ro, tanto nas amostras de Itatinga quanto nas de
Jaguaritna. Isso pode ser atribuido, ao menos em
parte, ao cultivo, mas especialmente ao tempo decor-
rido entre a ultima aplicagdo de lodo e a coleta das
amostras de terra para este trabalho. Ainda conside-
rando o histérico de aplicagéo do residuo nas duas lo-
calidades, Jaguaritna e Itatinga, esperava-se que o
solo argiloso, se ndo por terem sido feitas mais aplica-
¢oes de lodo, mas por suas caracteristicas quimico-
texturais, tivesse acumulado maiores concentracoes
de P e de MO. Isso ocorreu apenas para o P (total e
resina), e ndo para a MO (Quadro 1). Esse fato fez
com que, em todas as ANOVAs, o efeito principal do
fator dose fosse significativo em todos os extratores
estudados, para os dois solos.

O método da RTA tem agio preferencial sobre as
formas de fosfato de Fe e Al, além de extrair também
as formas mais disponiveis de P do solo (Cabala-Rosand
& Santana, 1981). Nos dois solos estudados houve
extracdo de P pela RTA, e os efeitos principais e da
interacdo tripla dos fatores dose, tempo de extracao e
pH foram significativos. A anélise de regressdo mos-
trou, porém, comportamento distinto entre os solos
para a extracao de P, com excecdo da dose zero. Na
dose zero de lodo aplicado, para os dois solos, a analise
de regressao nao foi significativa, ou seja, nesse caso,
a despeito da alteracao do pH original das amostras
(acidificacdo para o solo J e elevacio do pH para o solo
I) e do aumento do tempo de extragio, as variagoes
observadas no teor de P extraido, de magnitude dife-
rente para cada solo, ndo podem ser descritas pelos
modelos linear e quadratico testados (Figura 1a,d).
Para o solo dJ (argiloso), houve aumento na extragdo de
P em funcédo da dose de lodo aplicada ao solo e do au-
mento do tempo de extracao (Figura 1b,c). Esse com-
portamento é consistente com a literatura, uma vez
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Figura 1. Extracao pelo método RTA nos solos de Jaguariuna (a, b, c) e Itatinga (d, e, f), em funcao do tempo

de extracao e da dose de lodo aplicada ao solo.

que, segundo Maguire et al. (20004a), o proprio lodo de
esgoto — e consequentemente o solo apds a sua aplica-
¢ao—contém teores elevados de P ligado ao Fee Al. A
acidificacdo das amostras de terra deste solo resultou
no aumento da disponibilidade de P em relagio as amos-
tras no pH original do solo, que foi extraido pela RTA.

Para o solo I, esperava-se que com o aumento do
pH das amostras de terra houvesse diminui¢édo da
disponibilidade de P, o que de fato foi verificado
(Figura le,f). Com o pH modificado, na dose de 8 t ha-l,
partindo de concentrac¢ées menores do que as encon-
tradas nas amostras com pH original nas mesmas
condigbes, o aumento do tempo de extracao resultou
no aumento do P extraido, de forma linear. Na dose
de 16 t ha'l, com pH modificado com o aumento do
tempo de extracgdo pode-se verificar que houve disso-
lucao parcial de formas quimicas relacionadas ao P
ligado a Al e Fe, como na dose de 8 t ha'l, ja que o teor
de P extraido aumentou. Entretanto, o modelo obtido
por meio da analise de regressao é consistente com a
readsorcao do P extraido ao solo apds certo tempo de
extracgdo, o que é corroborado por Mcdowell & Sharpley
(2003) e Gatiboni et al. (2005). Esse fenomeno pode
ser atribuido a cristalizacdo dos compostos amorfos,
que retém o fosfato, tornando-os menos soltveis com
o tempo (Ibrahim & Pratt, 1982). Nessas duas doses
de lodo, considerando o solo I no pH original das amos-
tras, nao foi obtido um modelo para descrever a extra-
¢ao de P em funcao do aumento no tempo de extracéo.
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O método Mehlich-1 é composto de uma mistura
de acidos fortes em baixas concentracdes (HySOy
0,0125 mol L1 e HC10,05 mol L'!) e com pH entre 2 e
3. Por se tratar de um extrator constituido por acidos
fortes, espera-se predominantemente a extracao de P
ligado ao Ca e quantidades menores de P ligado a Fe e
Al (Silva & Raij, 1999).

Com o extrator Mehlich-1, o fator pH néao foi
significativo para o solo J, bem como os demais efeitos
de interacdo com esse fator (Figura 2a). Quando se
aplicaram tanto 8 como 16 t ha'! de lodo, os modelos
selecionados com base na analise de regressio para
descrever a resposta de P extraido mostram coeficiente
negativo; com o aumento do tempo de extracdo, a
tendéncia é extrair menos P. Para osoloI, na dose de
0t ha'l, tanto no pH original quanto no modificado a
resposta a extracio de P com o método Mehlich-1 foi
baixa e com pouca variac¢do, o que pode explicar a
auséncia de um modelo de regressao significativo
(Figura 2b). A analise dos resultados para a extragao
de P nas doses de 8 e 16 t ha'! (Figura 2c¢,d) mostra,
com exce¢do das amostras em 1160, um efeito limitado
do fator pH, visto que as respostas das amostras com
pH original e pH modificado (elevado) estiveram
bastante préoximas. Na dose de 8 t ha'l, destaca-se
ainda a semelhanca das equacgbes do modelo, com
pequeno aumento em fungdo do tempo de extragao,
enquanto na dose de 16 t ha'! predomina o aspecto de
readsorc¢ao do P, como verificado para o solo J.
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Segundo Raij (1991), em solos acidos, com
predominio de caulinita e 6xidos de Fe e Al, como nos
solos estudados, sdo mais importantes as combinacoes
de P com Fe e Al e ndo de P com Ca, visto que este
predomina somente em solos calcarios. Além disso,
como o lodo aplicado néo foi tratado com cal, mas
desidratado com polieletrolitos, a adi¢do do lodo ndo
poderia resultar em uma fragao significativa de P-Ca
nos solos estudados. Uma elevada correlacao entre
fosforo ligado a Al e Fe e os teores de P extraidos com
o método Mehlich-1 ja foi relatada para solos tratados
com lodo de esgoto (Maguire et al., 2000b). Portanto,
pode-se afirmar que o método Mehlich-1 extraiu
principalmente o P combinado com Fe e Al (NaOH
0,1 mol L-'Y). No caso do solo I, pelo presente estudo,
nao se pode negar que uma pequena fracio de P-Ca
amorfo tenha sido introduzida pela calagem, mas
ocorrendo ainda a readsor¢do nas doses mais altas de
lodo aplicado. Isso pode ocorrer em funcgio da
redistribuicdo do fosfato adsorvido no interior das
particulas do solo com o tempo, aumentando assim a
retencdo de P no solo (Barrow, 1985). Em solos
argilosos, tém sido observadas ainda a exaustéo do
extrator, subestimando os teores de P, e a readsor¢ao
do fosfato aos coloides do solo apés a adsor¢do de ions
cloreto e sulfato pelos sitios ndo ocupados inicialmente
pelo fosfato (Novais & Kamprath, 1979).

O GSP mede a capacidade de dessor¢do do P total
do solo e é representado por uma razio percentual
entre o P extraivel e a capacidade de dessorc¢io do P
total no solo. O GSP é calculado utilizando-se a
formula [(P,,/(ou(Al+Fe,,)))x100] ( %), em que os
teores de P, Fe e Al sdo medidos por meio de extragio
com acido oxalico e oxalato de amonio, conhecido por
remover P dos 6xidos amorfos de Fe e Al no solo
(Jordao, 2006), e o valor o é um fator empirico que se
baseia nos diferentes solos e em suas propriedades (van

1801 @ °J0 =J8 A:ll6
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der Zee & van Riemsdijk, 1986). Portanto, o GSP
leva em conta tanto o fator P intensidade como o fator
capacidade, considerando, consequentemente, a
variabilidade da perda de P gracas ao tipo de solo e ao
risco de perda de P do solo para as dguas superficiais.
Valores de GSP entre 25 a 40 % estdo geralmente
associados com um grande risco de perda de P por
lixiviacao ou por fluxo superficial (Pautler & Sims,
2000). Alguns autores tém proposto GSP de 25 % ou
maior como um valor critico, em que a perda potencial
de P pela enxurrada e por lixiviagdo torna-se perigosa
e inaceitavel, sendo utilizado como critério para
determinar se a adi¢do de fertilizantes ou esterco deve
ser permitida ou ndo (Sharpley et al., 1996; Mcdowell
et al., 2001).

No presente trabalho, considerando o indice GSP,
o efeito principal do fator pH néao foi significativo para
os dois solos. Isso era esperado, considerando que
alteragoes de pH néo atuam sobre os sitios de adsorgao
de P avaliados no GSP. Apenas duas amostras (J16,
tempos de extragdo de 0,5 e 1 h) apresentaram valores
maiores que 25 % (Figura 3a), e o tempo-padrao do
método é de 2 h. Considerando as doses de 8 e 16 t ha'?
aplicadas ao solo J, verificou-se 0 mesmo comportamento
em relacdo ao tempo de extracdo, com ajuste de
modelos quadraticos. Em ambos, os maiores valores
de GSP foram obtidos com tempos de extragdo menores
do que o padréo, tendendo a estabilizar ap6s 2 h de
extracdo. Para o soloI, com excecdo da dosede O t ha'l,
néo foi possivel ajustar um modelo de regressao ou
verificar qualquer tendéncia; os valores de GSP obtidos
foram bastante baixos. Em solos tratados com lodos
de esgoto nem sempre o GSP aumenta, uma vez que
ha evidéncias de que Al-P e Fe-P também aumentam
(Maguire et al., 2000b). Em geral, pode-se dizer que
os solos utilizados neste trabalho apresentaram boa
capacidade em reter o P adicionado, podendo ser

45 (b) o 100 =[0m
40
35
30
25
20
15
0% s, 8 a .

5

0
50
45 (d) o 1160 =[16m
40 ¥ =34,25- 1,48x + 0,076x>
357 o R2=0,281 .
30-

o
gg § =3530 + 0,42x
2

15 R2=10,383
10

5

0

0 5 10 15 20 25

TEMPO DE EXTRACAO, min

Figura 2. Extracao pelo método Mehlich-1 nos solos de Jaguariuna (a) e Itatinga (b, ¢ e d), em func¢ao do
tempo de extracao e da dose de lodo aplicada ao solo.
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Figura 3. Extracao pelo indicador ambiental GSP nos
solos de Jaguariuna (a) e Itatinga (b), em funcao
do tempo de extracao e da dose de lodo aplicada
ao solo.

considerados como solos com baixo risco de perda de P
para o ambiente.

Apesar de o extrator CaCl,; 0,01 mol L1, que extrai
as formas biologicamente mais disponiveis (P
facilmente solavel), ser considerado um 6timo
indicador de perdas de P por fluxo superficial, neste
trabalho néo foi possivel extrair P dos solos estudados.
A concentracgio de P soltivel nos extratos esteve abaixo
do limite de quantificacio nas amostras (1,0 mg kg't),
nos seis tempos de extracio estudados (0,5, 1, 2,4, 6
ou 8 h), tanto nas amostras com pH original quanto
nas com pH modificado, em todas as repeti¢gdes. A
auséncia de P solavel pode ser atribuida ao cultivo
realizado nas areas apdés a aplicagdo do residuo, mas
especialmente ao tempo decorrido entre a ultima
aplicacio de lodo e a coleta das amostras de terra para
este trabalho, no qual este pode ter sido transportado
pela dgua de enxurrada, de forma soltvel ou fixado
na matéria organica ou em outras particulas do solo
(Galdos, 2003). Mesmo em condi¢des em que o tempo
entre a amostragem e a Gltima aplica¢do do residuo
nao foi importante, as concentracdes de P-soltivel em
solos tratados com lodo sdo baixas e muito préoximas
ao encontrado em areas vizinhas sem aplicagdo do
residuo (Maguire et al., 2000a).

As técenicas de fracionamento visam a identificacio
das formas preferenciais com que o P é retido no solo,
bem como da sua ocorréncia e magnitude com que
contribuem para a capacidade de suprimento de P as
plantas. Além disso, o método permite medir as fracoes
organicas, podendo, por isso, ser usado para
acompanhar também transformacées de P causadas
por processos biolégicos do solo. Os extratores
empregados e as fracgoes associadas sdo: (a) CaCl,
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0,01 mol L'! — extrai o P biologicamente mais
disponivel (P facilmente soltavel); (b) NaHCOg4
0,5 mol L1 (pH: 8,2) — extrai as fracdes mais ldbeis
(P orgénico e P inorganico); (¢) NaOH 0,1 mol L't —
extrai o P inorganico quimiossorvido a 6xidos de Al e
Fe, o qual é moderadamente 14bil; (d) HC1 1 mol L1 —
extrai o P inorganico contido nos fosfatos de Ca
fortemente adsorvido e outros menos reativos; e (e)
digestdo HNO3 + HyO4 + HCl — extrai o fosforo residual
inorganico + organico do solo, mais resistente, que ndo
pode ser extraido nas fra¢oes anteriores (Gatiboni et
al., 2005).

Assim como ocorreu com o extrator CaCl,
0,01 mol L1, na fracao CaCl,; 0,01 mol L1 o P soltivel
extraido esteve abaixo do limite de quantificagdo do
método. A auséncia de P soluvel, extraido com CaCl,
e KC11 mol L1, em experimentos semelhantes ja foi
relatada na literatura (Galdos, 2003; Chiba, 2006).
Apesar disso, o fracionamento de P nos solos estudados
mostrou que houve aumento relativo das fragdes
extraidas com NaOH 0,1 mol L' e NaHCO; 0,5 mol L1
em relacdo ao solo que néo recebeu aplicagio de lodo
e, consequentemente, diminuic¢do relativa do P
residual (Figura 4). No entanto, as concentracoes de
P-Ca obtidas com HCI 1 mol L1 também estiveram
abaixo do limite de deteccdo do método (Quadro 2).
Portanto, a aplica¢do de lodo aumentou ndo apenas

O P soluvel
= P labil
@ P-Al, P-Fe

m P-Ca
= P residual

Joo B

0% 20% 40%

60%

80% 100%

Figura 4. Distribuicao de P no fracionamento das
amostras de solos de Jaguarituna (J) e Itatinga
(I). Ver codificacao das amostras no quadro 1.



EXTRATORES QUIMICOS EMPREGADOS NA DETERMINACAO DE P COMO INDICADORES...

1393

Quadro 2. Teor de P encontrado no fracionamento das amostras dos solos de Jaguaritna e Itatinga

Amostra Fragao
CaCl;0,01 molL' NaHCO;30,5 mol L™ NaOH 0,1 molL' HCI1 1 mol L! P residual
mg kg'!
10, <1,0® 8,9 30,8 <1,0® 91,8
I0m <1,0® 20,7 28,9 <1,09 74,3
18, <1,0® 23,7 51,5 <1,0® 83,1
18 <1,0® 20,6 50,1 <1,0® 82,8
116, <1,0® 33,3 80,8 <1,0® 53,4
116 m <1,0® 22,0 49,0 <1,0® 56,8
J0, <1,0® 8,6 59,4 <1,0® 56,8
JOm <1,0® 9,3 63,7 <1,0® 115,0
J8, <1,0® 44,8 178,0 <1,0® 178,0
J8m <1,0® 40,2 157,0 <1,0® 127,0
J16, <1,0® 70,2 272,0 <1,0® 109,0
J16, <1,0® 75,5 202,0 <1,00 69,9

@ Menor do que o limite de quantificacéo.

as concentracoes totais de P no solo, mas também
sua disponibilidade, visto que as frac¢oes citadas sdo
consideradas biodisponiveis. KEsse efeito fol mais
pronunciado no solo de Jaguaritna (argiloso) do que
no de Itatinga (arenoso).

Galdos et al. (2004), trabalhando com Latossolo
Vermelho tratado com lodo de esgoto digerido, em doses
de 0, 10 e 20 t ha'! aplicadas anualmente em dois
cultivos de milho, verificaram que no fracionamento
as formas de P no solo, seis meses apds a aplicac¢io do
lodo de esgoto (LE), aumentaram as frac¢oes labeis (P-
NaHCO3) e moderadamente labeis (P-NaOH).
Munhoz (2001) também constatou aumento das fracées
mais labeis (P-CaCl,; e P-NaHCO3) e moderadamente
labeis (P-NaOH) com a aplicagdo de lodo de esgoto em
Latossolo Vermelho distréfico.

A fragdo P-NaHCOj; é considerada facilmente
mineralizavel, tornando-se disponivel as plantas e aos
microrganismos (Codling, 2006; Santos et al., 2008).
Esse extrator foi concebido para estimar o P-disponivel
do solo e também para investigar a relagdo entre o P
do solo e a transferéncia do P para a enxurrada (Turner
& Haygarth, 2003). Em ambos os solos (Figura 4) a
extracgdo de P pela fracdo de P-NaHCOj foi crescente,
estando associada a contribui¢do do residuo com
alguns nutrientes nas formas organica e inorganica
(Eghball & Power, 1999; Gatiboni et al., 2005). Além
do mais, a fracdo de P-NaHCO; encontrada nas
amostras demonstra que ndo ha uma fraca energia
de ligag¢do de P com o solo, podendo-se assim dizer que
ndo ocorreria o aumento potencial de P na enxurrada
e, por conseguinte, o incremento de P nos cursos de
agua (Pote et al., 1996).

O elevado teor de P na fracdo NaOH 0,1 mol Li'! estéd
relacionado ao aporte de P ligado a Al e Fe adicionados
via residuo. Em solos tratados com lodo, essa é a
fracao de P predominante, chegando a 75 % do P total
contido nos solos (Maguire et al., 2000a). Os teores

constatados nessa fracdo sdo importantes pelo fato de
serem mais facilmente acessados pelas plantas e
microrganismos; consequentemente, mais P é
disponibilizado (Rocha et al., 2005).

O P extraido pela RTA relaciona-se com as fragoes
CaCl, 0,01 mol/L (P biologicamente mais disponivel),
NaHCO; 0,5 mol Li! (fragdes mais 1abeis de P organico
e P inorganico) e NaOH 0,1 mol Li'! (P ligado ao Al e
Fe) (Gatiboni et al., 2005). Considerando os teores
despreziveis de P obtidos na fra¢do CaCl, 0,01 mol L1,
os obtidos na fragdo P-NaHCO4 (Figura 4 e Quadro 2)
e as caracteristicas dos solos estudados (Quadro 1),
pode-se concluir que, para este estudo, a RTA extraiu
o P das fracées NaHCO4 0,5 mol L'l e NaOH
0,1 mol L1,

Em razao da natureza acida do método Mehlich-1,
espera-se que, além das fracoes extraidas pela RTA,
seja extraida a fracdo HC1 0,01 mol L (P ligado ao
Ca), podendo ser extraidas também quantidades
variaveis de P ndolabil, superestimando o P disponivel
no solo para as culturas agricolas, como observado
nas analise de fertilidade. J4a a relacdo entre o GSP e
afracdo NaOH 0,1 mol L1 é clara, uma vez que entre
o método e o fracionamento utilizou-se apenas um
extrator diferente. As relagoes entre os extratores
quimicos testados e as fracées de P encontradas nos
solos estudados sdo consistentes com o relatado na
literatura, na qual encontraram-se correlacoes
significativas entre os teores de Al-P e Fe-P e o método
Mehlich-1, os teores de Fe-P e o GSP e das fracoes
inorganicas obtidas com NaHCO5 e NaOH com a RTA
(Maguire et al., 2000a; Gatiboni et al., 2005).

Considerando as faixas de interpretacéo dos teores
do nutriente no solo empregadas na recomendacio de
adubacdo para o Estado de Sdo Paulo, as amostras
10, e 10,,, possuem teores de P disponiveis considerados
médios (8 mg dm); I8, e I8, (15 e 20 mg dm™!), teores
considerados altos; e 16, e [16,,, teores considerados
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muito altos (20 e 36 mg dm'!) (Quadro 1), conforme
classificagdo para culturas anuais (Rajj et al., 1996).
Os teores de P disponiveis nas amostras do solo de
Jaguaritna (argiloso) séo considerados: JO, e JO,,,
muito baixos (6 e 5 mg dm); J8, e J8,,, médios (30 e
45 mg dm'1); e J16, e J16,,, altos (62 e 77 mg dm!),
segundo classificac¢io para culturas florestais (Raij et
al., 1996). Apos a realizacdo dos ensaios nessas
amostras, h4 de se destacar que, apesar de o aumento
do tempo de extragdo, na maioria dos casos analisados,
aumentar a quantidade de P extraido, em nenhum
caso os resultados das classes de teores do nutriente
no solo se alteraram. Por serem essas classes
utilizadas para recomendacdo de adubacio, isso se
torna um indicativo de que a labilidade condicionada
pelos extratores ndo superou limites que pudessem
apontar grandes riscos se os resultados estabelecidos
por esses extratores fossem usados em termos de
geodisponibilidade e impacto ambiental. Esse fato
permite concluir que os testes de laboratorios usados
na avaliacio da fertilidade do solo sdo muito razoaveis
para prever também riscos ambientais.

CONCLUSOES

1. O fracionamento de P mostrou que a aplicacédo
de lodo aumentou ndo apenas as concentracoes totais
de P no solo, mas também sua disponibilidade. Esse
efeito foi mais pronunciado no solo de Jaguariina
(argiloso) do que no de Itatinga (arenoso).

2. Considerando que a alterac¢do da disponibilidade
de P introduzida pela alteracdo do pH original das
amostras ndo alterou as classes de teores do nutriente
no solo empregadas usualmente nas recomendacoes
de adubacdo, os extratores quimicos RTA, Mehlich-1
e CaCl, 0,1 mol L'l e o indicador ambiental GSP sao
muito razodveis para prever também riscos
ambientais.
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