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Resumo: O reuso de efluentes domésticos tratados para fins agrícolas e florestais é uma alternativa 

sustentável para essa escassez, porém é necessário um monitoramento dessa área irrigada. Para essas 

análises ambientais, o uso da Espectrometria por Fluorescência de Raios X permite uma análise 

exploratória ampla para diferentes elementos químicos. O objetivo deste trabalho foi caracterizar os 
principais óxidos presentes em solos que foram submetidos à irrigação por água residuária tratada, 

observando se houve alteração na porcentagem de óxido após dois anos de aplicação. O estudo foi 

realizado na área experimental do Instituto Nacional do Semiárido, onde são conduzidas pesquisas 
com espécies florestais da Caatinga. As amostras de solo foram coletadas no início do estudo que foi 

no ano de 2014 (testemunha) e após dois  anos de aplicação da água de reuso  através de irrigação por 

gotejamento (2016). As amostras foram prensadas e analisadas posteriormente por fluorescência de 

raio X– S2 Ranger Brukker. Houve aumento nos teores de SiO2 representando a presença de 
constituintes de minerais como o Quartzo. Já em relação ao aumento dos teores de constituintes 

menores como  TiO2, Na2O e BaO a alteração não representou uma porcentagem tão alta em dois anos 

de uso.  Os resultados seriam mais bem comprovados com o estudo mineralógico, químico e físico do 
solo. O tipo de atividade humana conduzida na área embora seja uma alternativa que busca a melhoria 

para a estrutura física, química do solo da área em questão, requer um monitoramento para que seja 

comprovado até que ponto essas alterações são beneficas e também a situação do solo e quais 
propriedades do solo que recebe essa água residuária tratada. 
. 
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semiárido.  
 

Introdução 

A água é um recurso natural de grande relevância, principalmente para o 

desenvolvimento da agricultura, e mediante o aumento populacional e industrial, há de se 

pensar em modelos sustentáveis para minimizar a escassez deste recurso. Diante disso, o 

homem vem  procurando adequar-se à nova realidade buscando tecnologias de menor custo, 

como por exemplo, a prática do uso de águas residuárias tratadas.  

O reuso de efluentes domésticos tratados para fins agrícolas e florestais consiste em 

uma alternativa interessante para regiões semiáridas, favorecendo tanto a conservação da água 

disponível e a preservação do meio ambiente e possibilidade de aporte e ciclagem de 

nutrientes (Erel et al, 2019), reduzindo a necessidade de fertilizantes comerciais.  

Todavia, é necessário um amplo conhecimento dos conceitos e propriedades dos solos, 

para não causar problemas indesejados, como acidificação do solo ou riscos de contaminação 



 

 
 

em águas subterrâneas. Pois, os metais e íons metálicos presentes no solo são normalmente 

imobilizados por adsorção e precipitação (McLean e Bledsoe, 1992a) quando o ambiente 

natural é perturbado com a adição de matéria orgânica, por exemplo, ou fertilizantes 

químicos, pode ocorrer a alteração do pH da solução do solo, o que pode ocasionar a 

solubilização e mobilização de metais que estão associados às fases sólidas dos solos 

(McBride, 1989). 

Diante disso, a química do solo demonstra a importância do pH e apresenta como uma 

“variável mestre” ( McBride, 1994) por exercer  uma forte  influencia  na carga superficial 

dos componentes do solo como minerais argilosos, óxidos de ferro (Fe), manganês (Mn), 

hidróxidos, carbonatos (McLean e Bledsoe, 1992b; Shuman e Luxmoore, 1991). O pH 

controla os sítios de troca o que, dependendo do ambiente, pode tornar alguns elementos 

relativamente móveis (Madrid e Diaz Barrientos, 1992), essas reações de oxi-redox que 

ocorrem no solo contribuem  também para a redistribuição de cátions metálicos (Chuan et al., 

1996). Um exemplo é que em condições ambientais redox, os óxidos de Fe podem ser 

reduzidos a formas mais solúveis e se associar a alguns metais que estão na solução do solo 

(Atta et al., 1996).  

Dentro desse contexto, outra variável  importante  é a matéria orgânica  que pode 

trazer metais associados a eles na solução do solo (Aharonov-Nadborny, 2018) pois é uma  

influencia importante para a  matéria orgânica do solo (MOS), contribuindo com a liberação 

de cátions  para a solução do solo e  complexos organo-metálicos solúveis em água, pois 

dependendo do ambiente, os elementos podem se tornar relativamente móveis (Maqueda et 

al., 2015).   

Ao identificar os óxidos é possível caracterizar os que estão presentes no solo e 

poderiam ser solubilizados com o constate uso da água residuária tratada (ART), e 

dependendo dos elementos traço contidos na ART. A identificação desses óxidos é possível 

pela espectrometria por fluorescência de raios x que é uma técnica que permite uma análise 

exploratória ampla para diferentes elementos químicos simultaneamente, de modo rápido e a 

baixo custo, para a avaliação qualiquantitativa de espécies químicas em vários tipos de 

amostras. 

 Diante do exposto, objetivo desse trabalho foi avaliar se houve alteração química em 

relação aos teores de óxidos e óxidos traço em solo submetido a irrigação com água residuária 

tratada após 17 meses de uso. 

Metodologia 



 

 
 

O experimento foi desenvolvido no Instituto Nacional do Semiárido (INSA), no 

município de Campina Grande, PB. A região apresenta clima semiárido quente e seco (BSh), 

com estação chuvosa de março a julho, com precipitação total no período experimental de 774 

mm, que corresponde a média histórica ao longo do período experimental. O experimento foi 

realizado no período de 10/2012 a 05/2014. Na área cultivaram-se plantas de duas espécies 

arbórea nativas da Caatinga, com irrigação localizada por gotejamento (figura 1) utilizando 

água residuária, com vazão de 14L dia
-1

 correspondente ao volume máximo do tratamento no 

experimento. A água residuária do sistema de irrigação é proveniente dos banheiros e 

cozinhas do prédio sede do INSA, e recebeu tratamento primário na estação de tratamento de 

efluentes do Instituto (Figura 2).  

 

Figura 1.  Área experimental com cultivo de duas espécies arbórea nativas da Caatinga sob 

irrigação localizada por gotejamento com água residuária tratada. 

 



 

 
 

 

Figura 2. Área do sistema de tratamento primário de efluentes com destaque, ao centro, para 

a estação de tratamento de efluentes do INSA. 

 

A água residuária utilizada na irrigação foi caracterizada em relação aos parâmetros 

físico-químicos e de qualidade para reuso, segundo as metodologias descritas no Standard 

Methods for the Examination of Water and Wastewater (APHA, 2012). Na tabela 1, 

apresentam-se os resultados médios dos parâmetros analisados na água residuária durante 

período do experimento.  

Tabela 1. Resultados médios de parâmetros físico-química das análises da água residuária 

obtidos no período do experimento. 

pH CE N P PO4
3-

 SO4
2-

 COT SDT DQO NH4
+
 NO3

-
 Na

+
 K

+
 Ca

+2
 Mg

+2
 Cl

-
 

- dS m-1 ---------------------------------------------- mg L-1 ----------------------------------------------- - 

8,3 13,5 26,3 14 9,4 51,9 3,7 681 33 22,3 4,5 22,3 27,6 24,5 10,7 270,0 

 

As coletas de solo foram realizadas em dois períodos: (1) antes da aplicação da água 

residuária (05/10/2012), que corresponde ao tempo zero de caracterização do solo; (2) após 17 

meses de experimento com aplicação da água residuária (03/05/2014), coletadas antes do 

período chuvoso. Para a caracterização do solo, no tempo zero, foram coletadas 40 amostras 

antes da aplicação da água residuária; após 17 meses do experimento, coletaram-se mais 40 



 

 
 

amostras de solo. Utilizou-se para a coleta um trado de modelo helicoidal e com coletor do 

tipo caneco, em duas profundidades (0-15 e 15-30 cm).   

Após as coletas as amostras foram secas, destorroadas e passadas em peneira de 2,00 

mm (TFSA). Para as análises de quantificação de óxidos totais e elementos traço do solo à 

TFSA, as amostras foram trituradas e passadas em peneiras de 100 MESH. Em seguida,  

usando uma proporção de 2,5g de Ácido Bórico adicionados para cada 2,5g de solo (figura 

3A), todas as amostras foram prensadas no equipamento modelo FLUXANA® da marca 

VANEOX Pressing Technology, a uma força de 35 KN durante 30 segundos,
 
formando 

amostras de pastilhas compactas (Figura3B). 

  

Figura 3A. Amostras de solo trituradas e passadas em peneiras de 100 MESH, antes da 

prensagem, numa proporção (1:1) de 2,5g de Ácido Bórico para cada 2,5g de solo; Figura 

3B. Equipamento modelo FLUXANA® da marca VANEOX Pressing Technology, do 

Laboratório de Mineralogia do INSA. 

 

Posteriormente essas amostras foram quantificadas no laboratório de mineralogia do 

INSA, no equipamento Espectrômetro de Fluorescência de Raio-x, modelo S2 Ranger da 

Bruker (Figura 4). As análises estatísticas foram realizadas utilizando-se o pacote estatístico 

SISVAR, tomando-se a época como medida repetida no tempo, enquanto que a profundidade 

como medida repetida espacialmente, utilizando o teste t (p ≤ 0,05) para verificar efeitos. 
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Figura 4. Analisador por Espectrometria de Fluorescência de Raio-x (FRX), modelo S2 

Ranger da Bruker
®
, do Laboratório de Mineralogia do INSA. 

 

Resultados e Discussão 

Os resultados foram analisados estatisticamente pelo teste T Student e representam a 

porcentagens dos óxidos presentes nas amostras antes e depois de 17 meses de aplicação de 

água residuária tratada.  

 

Tabela 1: Teores de óxidos maiores do solo antes e depois da aplicação da água residuária. 

Tratamento SiO Al2O3 Fe2O3 MgO K2O CaO Na2O SO3 

 % 

Antes 63,93
ns

 23,06
ns

 5,79
ns

 2,78a 1,99
ns

 0,56b 0,24b 0,05b 

Depois 67,5
ns

 21,03
ns

 4,79
ns

 2,31b 2,02
ns

 0,72a 0,36a 0,1a 

 

Não houve diferença entre os teores óxidos de silício (63,93%) (tabela 1), 

demonstrando que as amostras analisadas são predominantemente constituídas por SiO, o que 

pode representar altos teores de quartzo. Mesmo com a aplicação constante da água residuária 

tratada não houve dissolução desse elemento, o que pode ser justificado também pelo fato de 

que a solubilização desse óxido é intermediária de quartzo a sílica amorfa, ou seja, em solos 

desenvolvidos em clima tropical, a solubilização do Si é pouco comum, a não ser que haja 



 

 
 

impedimento de drenagem ou o solo esteja localizado numa posição mais baixa do relevo 

(Mello e Perez, 2009).  

Os teores de óxido de alumínio (22,04%) não apresentaram diferença significativa 

(tabela 1), porém o Al é um elemento de bastante relevância para agricultura, pois durante o 

processo de intemperismo o Al
3+

 pode ser liberado causando toxicidade às plantas, 

principalmente em condições em que o solo apresenta acidificação. Esse processo ocorre em 

solos mais intemperizados e com predomínios de argila de baixa atividade como caulinita e, 

ou, gibbsita (Mello e Perez, 2009). 

Os teores de óxidos de hematita (5,29%) também não apresentaram diferença 

significativa entre a época de aplicação e as profundidades (Tabela 1). Foi observado em 

estudo realizado por Kavvadias et al. (2014)  que com  a aplicação de água residuária durante 

8 anos, além do aumento no teor de MOS, polifenóis, N total e inorgânico, o Fe estava 

disponível para o solo em teores elevados devido a reação com os polifenóis da matéria 

orgânica do solo, que é bastante reativo com óxidos de Fe.  

Para os óxidos de potássio (2,0%) não houve diferenças entre as épocas de aplicação e 

as profundidades (Tabela 1). Sendo o potássio um macronutriente primário essencial para 

funções fisiológicas das plantas, como a fotossíntese, o resultado obtido pode ser explicado 

pela necessidade de absorção da planta pelo potássio e atribuído a sua alta mobilidade no solo.  

Quanto aos teores de óxido de cálcio houve diferença significativa na média geral 

antes (0,56%) e depois (0,72%) da aplicação da água residuária tratada, indicando incremento 

ao solo (Tabela 1). Os maiores teores destes óxidos foram encontrados na profundidade entre 

15-30 cm, resultando num aumento de 0,56% (antes) para 0,70% (depois) após os 17 meses 

de experimento (Figura 5). Esse aumento do óxido de cálcio na maior profundidade do solo 

amostrado sugere a ocorrência de transporte do elemento das camadas mais superficiais do 

solo para as mais internas, podendo ser explicado pela alta solubilidade do elemento (Mello e 

Perez, 2009). 



 

 
 

 

Figura 5: Comparação entre teores (%) de óxido de cálcio nas profundidades de 0-15 e 15-30 

cm em amostras de solo coletadas antes e depois do uso água residuária tratada. 

 

Para os teores de óxidos de magnésio houve uma diminuição deste elemento após a 

aplicação do reúso (Figura 6). Possivelmente, a diminuição do elemento no solo, esteja 

relacionada com o balanço gerado pela demanda de absorção da planta em relação ao 

magnésio. 

 

Figura 6. Média geral dos teores (%) de óxido de magnésio em relação à época de aplicação 

da água residuária. 

 

Foram observados teores de óxido de sódio antes (0,15%) e depois (0,58%) dos 17 

meses de experimento, nos quais identificou-se um aumento do elemento nas profundidades 

de 15-30 cm, resultado, provavelmente, da movimentação a partir das camadas mais 

superficiais do solo, sob influência da lixiviação no perfil dos solo. 
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Figura 6. Média geral dos teores (%) de óxido de sódio em relação à época de aplicação da 

água residuária na profundidade entre 15-30 cm do solo avaliado. 

 

Elementos traços em baixíssimas concentrações como o SO3, ZrO2, BaO, MnO, P2O5, 

V2O5, TiO2, foram identificados nas amostras analisadas, variando entre as concentrações de 

0,001% a 0,01% do total de óxidos analisados. 

 

Conclusões 

As alterações que ocorreram com os óxidos de cálcio, magnésio e sódio podem ser 

explicadas e comparadas, de maneira mais concisa, com estudos mineralógicos e de química 

do solo, possibilitando observar mais claramente os efeitos da água residuária na alteração 

desses óxidos. Nesse aspecto, é de grande relevância a permanência do monitoramento da 

qualidade da água usada como fonte de irrigação e do solo da área do experimento. 
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