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RESUMO

Os ninhais de garca-vaqueira, cujas excrecdes sdo compostas principalmente por fésforo
(P) e nitrogénio (N), podem alterar a composicdo quimica do solo e da camada de
serrapilheira subjacentes e, consequentemente, influenciar a absorcéo de nutrientes pelas
plantas ali presentes. O surgimento de equipamentos portateis de fluorescéncia de raios-
X (pXRF), que conseguem determinar a composicdo elementar de solos, folhas e outros
materiais com rapidez, baixo custo e minimo preparo de amostras, pode contribuir para
essas avaliagdes. Entretanto, ainda existem poucos trabalhos comparando seus resultados
com aqueles do método padrdo (digestdo &cida da amostra e leitura por Plasma por
Acoplado Indutivamente (ICP OES)). Portanto, este estudo tem por objetivos analisar os
teores dos nutrientes Ca, P e K em folhas de Inga, serrapilheira e solos, de &reas com
influéncia direta, onde se encontram 0s ninhais de garca-vaqueira, € em areas sem
influéncia, onde n&o se encontram os ninhais, e comparar os resultados obtidos por pXRF
e por ICP-OES, avaliando a capacidade do pXRF substituir, pelo menos parcialmente, a
quantidade de amostras analisadas via ICP OES. O estudo foi realizado em uma area de
ninhal de garca-vaqueira e de recuperacdo ambiental, localizada na Universidade Federal
de Lavras, no municipio de Lavras, Minas Gerais. As amostras de folhas de Inga,
serrapilheira e solo, foram coletadas em 6 locais, 3 deles com influéncia direta e 3 sem
influéncia dos ninhais, com 3 repetices de cada ponto. Para as analises de folhas de Inga
sp., serapilheira e de solos foi coletado um total de 18 amostras, sendo 6 amostras de
folhas saudaveis, 6 de serrapilheira e 6 amostras de solo (0-20cm de profundidade). As
amostras de folha e serrapilheira foram secas, moidas e lidas em pXRF Tracer 5g (Bruker)
antes de passarem por digestéo &cida e leitura via ICP-OES. Enquanto para amostras de
solos foram peneiradas em malha de 2 mm, obtendo-se a terra fina seca ao ar (TFSA),
para posteriormente serem lidas em pXRF e encaminhadas para analises para a
determinacéo de textura, fertilidade e teor de matéria organica do solo. Diante da média
de Scott-Knott os teores de P, Ca e K, presentes nas folhas e na serrapilheira foram
superiores em areas sem influéncia em relacéo as areas de influéncia direta. Enquanto,
nas amostras solo dos pontos P1 e P3, o teor de P foi superior em area de influéncia direta
em relacdo a area sem influéncia, indicando uma diferenca significativa. Os resultados
dos teores de P, K e Ca obtidos via pXRF e ICP OES apresentaram alta correlagéo,
indicando que o equipamento pXRF possui resultados consistentes. Portanto, 0s
excrementos de gargas-vaqueiras ndo influenciaram diretamente a quantidade P, Ca e K
presente nas folhas do Inga e na serrapilheira. No solo somente o teor de P apresentou
influéncia. Os resultados de pXRF e ICP OES apresentaram alta correlacdo, indicando
gue o pXRF pode substituir, pelo menos parcialmente, analises do ICP OES, podendo ser
uma ferramenta para agilizar trabalhos futuros e contribuir para a rapida caracterizacao
de folhas, serrapilheira e solo.

Palavras-chave: Ninhal Garga-vaqueira. Inga sp.. Tecido vegetal. Matéria orgénica. Solos
tropicais. Excretas. Digestdo acida. Sensores proximos.



ABSTRACT

Cattle egret nests, whose excretions are mainly composed of phosphorus (P) and nitrogen
(N), can change the chemical composition of the underlying soil and litter, besides
consequently influence the absorption of nutrientes by plants. The emergence of portable
X-ray fluorescence (pXRF) equipment, which can determine the elemental composition
of soils, leaves and other materials quickly, at low cost and with minimal sample
preparation, can contribute to such assessments. However, there are still few works
comparing pXRF results with those of the standard method (acid digestion of the sample
and analysos by Inductively Coupled Plasma (ICP OES)). Therefore, this study aims to
analyze the contents of Ca, P and K in Inga sp. leaves, litter and soils, in areas with direct
influence of cattle egret nests, and in areas without influence, where there is no nestling,
and compare the results obtained by pXRF and by ICP OES, evaluating the ability of
pXRF to replace, at least partially, the amount of samples analyzed via ICP OES. The
study was carried out in a cattle egret nesting and environmental recovery area, located
at the Federal University of Lavras, in the municipality of Lavras, Minas Gerais. Samples
of Ingé leaves, litter and soil were collected in 6 locations, 3 of them with direct influence
and 3 without influence of nesting, with 3 repetitions of each point. For the analysis of
leaves of Inga sp., litter and soils, a total of 18 samples were collected, 6 from healthy
leaves, 6 from litter and 6 from soil (0-20cm depth). Leaf and litter samples were dried,
ground and analyzed by a pXRF Tracer 5g (Bruker) before undergoing acid digestion and
reading via ICP OES. For soil samples, they were sieved in a 2 mm mesh, obtaining air-
dried fine earth (TFSA), to later be read by pXRF. Subsequently, these same samples
were used for determination of soil texture, fertility and organic matter content. Regarding
Scott-Knott mean test, the contents of P, Ca and K present in the leaves and litter, were
higher in areas without influence than in the areas of direct influence. In soils, only P
content at points P1 and P3, were higher in the area of direct influence than in the area
without influence, indicating a significant difference. The results of P, K and Ca contents
obtained via pXRF and ICP OES showed high correlation, indicating that the pXRF has
consistent results. Therefore, cattle egret excrements did not directly influence the amount
of P, Ca and K present in the leaves of Inga sp. and litter. In the soil, only P content was
influenced. In relation to the pXRF and ICP OES, their results, showed a high correlation,
indicating that pXRF can replace, at least partially, ICP OES analyses, and may be a tool
to facilitate future work, contributing to the rapid characterization of leaves, litter and soil
samples.

Keywords: Cattle egret nesting. Inga sp.. Plant tissue. Organic matter. Tropical soils.
Excrements. Acid digestion. Proximal sensors.
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1. INTRODUCAO

Em ninhais de garca-vaqueira (Bubulcus ibis), cujas excrecGes sdo compostas
majoritariamente por P e N, podem alterar a composi¢do quimica do solo subjacente
(Barbosa Filho et al., 2009). Além disso, cascas de ovos e outros materiais podem
contribuir para 0 aumento de demais nutrientes aos solos. Consequentemente, esses

aumentos podem melhorar a fertilidade dos solos e a nutri¢do das arvores locais.

O Inga sp. é uma arvore frutifera, o solo em que ela esta inserida, ela auxilia na
melhora de fixacdo de nitrogénio no solo, podendo também ajudar no crescimento de
outras plantas ou culturas proximas. Assim como suas folhas que possuem flavondides e

polifendis, sendo utilizadas na medicina popular.

O estudo do solo € uma ciéncia de campo e de laboratoério, pois o solo, € por
natureza, um continuo tridimensional, temporalmente dinamico e espacialmente
anisotrdpico, tanto vertical como lateralmente. Com o0 avanco tecnoldgico, surgiram
equipamentos portateis de fluorescéncia de raios—X (pXRF), que possibilitam determinar
a composicdo elementar de solos, folhas e outros materiais (Silva et al., 2020). Esse
equipamento é capaz de detectar elementos do Mg ao U na Tabela Periddica, sendo que,
dentre os macro e micronutrientes, apenas N e B ndo sdo detectados. Entretanto, ainda
existem poucos trabalhos comparando os resultados do pXRF com o método mais
utilizado: digestdo acida seguida por leitura por Plasma Acoplado Indutivamente (ICP),

principalmente em folhas de espécies arboreas nativas.

Portanto, este estudo tem por objetivos analisar os teores dos nutrientes Ca, P e K
em folhas de Inga, serrapilheira e solos, de areas com influéncia direta, onde se encontram
0s ninhais de garca-vaqueira, e em areas sem influéncia, onde ndo se encontram 0s
ninhais, e comparar os resultados obtidos por pXRF e por ICP OES, avaliando a
capacidade do pXRF substituir, pelo menos parcialmente, a quantidade de amostras
analisadas via ICP OES.

2. REFERENCIAL TEORICO

2.1. Solos



O solo, além de ser um meio insubstituivel para a agricultura, constitui um
componente vital de processos e ciclos ecologicos; um depdsito para acomodar residuos;
um melhorador de qualidade da &gua; um meio efetivo para a recuperacdo bioldgica; um
suporte da infraestrutura urbana, rodoviaria e industrial; sendo ainda um meio onde
arqueologos conseguem investigar a histdria cultural e desenvolvimento de espécies
(Miller, 1993). O conhecimento detalhado da composicéo fisica, quimica, mineraldgica e
biolégica dos solos, bem como sua distribuicdo geografica, é fundamental para
determinar os usos e limitacGes potenciais e 0 manejo adequado para cada condi¢do
(Resende et al., 2014). Portanto, a classificacdo do solo e sua distribui¢do na paisagem
sdo fatores cruciais para planejar e desenvolver diversas atividades agricolas e nédo

agricolas.

Para classificar os solos em diferentes niveis categoricos, além da avaliacdo in
situ, geralmente sdo necessarias andlises laboratoriais para determinar atributos como
textura, fertilidade, mineralogia, entre outros (Chakraborty et al., 2019). A maioria dos
procedimentos laboratoriais tradicionais, no entanto, demanda custo financeiro, tempo e
reagentes quimicos, sendo, portanto, caro além de produzir residuos quimicos (Weindorf
etal., 2014).

A fertilidade do solo tem sido conceituada como "a capacidade do solo de ceder
elementos essenciais as plantas” (Raij, 1981; Braga, 1983). Alguns autores (Malavolta,
1976; Raij, 1981) acrescentam que esta capacidade, para ndo apresentar limitagoes, deva
ser mantida durante todo o crescimento e desenvolvimento da planta, mesmo que esta
deixe de absorver ou utilizar nutrientes numa determinada fase de seu ciclo. A maior parte
dos nutrientes absorvidos pelas plantas retorna ao solo pela queda dos componentes
senescentes da parte aérea e sua posterior decomposicdo. Esses fragmentos organicos, ao
cairem sobre o solo, formam uma camada denominada serapilheira, que compreende
folhas, caules, frutos, flores, bem como restos de animais e material fecal. Uma vez
depositada sobre o solo, a serrapilheira protege-o contra a erosdo, além de tornar-se uma
fonte potencial de energia para as espécies consumidoras do ecossistema, ao participarem

da ciclagem de nutrientes (Neto et al., 2001).
2.2. Determinacao de elementos quimicos por ICP OES

Os métodos tradicionais de laboratorio para analise elementar do solo e de outros

materiais incluem digestdo &cida da amostra e leitura do extrato por métodos como a



espectroscopia de emissdo Optica por plasma acoplado indutivamente (ICP OES),
espectrometria de emissdo atdbmica por plasma acoplado indutivamente (ICP AES),
espectrometria de massa por plasma acoplado indutivamente (ICP MS) e espectrometria
de absorcdo atbmica (AAS) (Shi et al., 2014; Soodan et al., 2014). A anélise foliar de
culturas tem sido tradicionalmente realizada por digestdo umida de amostras de folhas
secas em estufa e moidas em condicGes de laboratério (Miller, 1998; Isaac, 1998).
Embora esses métodos convencionais sejam amplamente reconhecidos e precisos, eles
sdo demorados, caros, destrutivos das amostras e contribuem para a geracdo de residuos

quimicos (Wang et al., 2015).

Em um estudo feito por Faria et al. (2022), para a determinacdo de Fe em
fertilizantes, utilizando as técnicas, ICP OES e FAAS, o método ICP OES, apresentou
bom resultado em determinar o teor de Fe presente no fertilizante, porém demonstrou que
0 custo da operagdo € alto, por exemplo, gera maior gasto devido ao custo do gas argénio
que opera sob alta vazdo para manter o plasma de argonio e resfriar as paredes da tocha
de quartzo, assim como o preparo de amostra demorado, requer todo cuidado devido as

diluicdes que devem ser feitas para alcancar a faixa de ppm.

Com isso, nas ultimas duas décadas, a espectrometria portéatil de fluorescéncia de
raios X (pXRF) tem sido uma ferramenta importante e inovadora na ciéncia do solo
(Weindorf, 2014; Ribeiro, 2017).

2.3. Determinacdo de elementos quimicos por pXRF

Os avangos tecnoldgicos possibilitaram o surgimento de equipamentos portateis
de fluorescéncia de raios-X (pXRF), que se mostraram um método preciso, acurado, de
baixo custo, rapido, ndo destrutivo de amostras e ecologicamente correto para determinar
a composicédo elementar de solos e de outros materiais (Radu; Diamond, 2009; Zhu;
Weindorf; Zhang, 2011; Bastos; Melquiades; Biasi, 2012; Weindorf et al., 20123;
Weindorf et al., 2012b Weindorf et al., 2014a; Weindorf et al., 2014b; Stockmann et al.,
2016a, 2016b).

Esse equipamento emite feixes de raios-X de alta energia que causam o
deslocamento de elétrons das Orbitas internas para as externas dos atomos quando
atingidos pelos raios-X. Na sequéncia, os elétrons deslocados retornam as suas érbitas
originais emitindo uma fluorescéncia caracteristica de cada elemento quimico, por estar

relacionada ao nimero atémico do elemento. Assim, em poucos segundos 0 equipamento
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é capaz de determinar o contetdo total dos elementos da Tabela Periddica entre Mg e U,
permitindo sua utilizacéo tanto em campo quanto em laboratério (Weindorf; Bakr; Zhu,
2014).

Através das informacOes coletadas por essas metodologias em associagcdo com
modelos matematicos, € possivel prever diversas propriedades do solo. Entre suas muitas
aplicacdes, o pXRF tem sido usado para prever pH (Sharma et al., 2014), capacidade de
troca catibnica (Sharma et al., 2015) e textura (Zhu et al., 2011; Silva et al., 2020).

Para andlises quantitativas de teores de elementos quimicos em tecidos vegetais,
recomenda-se a obten¢do de um material em pd fino apds secagem em estufa (60 °C)
(Margui & Van Grieken, 2013) garantindo uma amostra mais homogénea, porém, nao ha
consenso sobre o tamanho das particulas. Os mesmos fatores que influenciam a anélise
do solo via pXRF (Weindorf et al. 2014; Ravansari et al. 2020; Parsons et al. 2013;
Ribeiro et al. 2017) também impactam a andlise de tecidos vegetais, tais como: teor de
agua; tamanho de particula, espessura da amostra, tempo de varredura e interferéncia
espectral (Zhou et al. 2020).

Em um estudo realizado por Ribeiro et al. (2021), para andlise de folhas de
espinafre e de Post Oak, avaliando o material vegetal seco em estufa e moido, a espessura
da amostra deve ser fortemente considerada. Este trabalho sugere que pelo menos 1 cm

de espessura é necessario para leituras precisas; grossura>1 cm é desejavel.

A andlise de pXRF tem inUmeras vantagens sobre os métodos tradicionais de
laboratério, incluindo assim 5 delas: a necessidade de preparacdo minima da amostra; ndo
sd0 necessarios reagentes quimicos; permite analises in situ e ex situ; aquisicao rapida,
confiavel e econdmica de dados e em uma Unica varredura, varios atributos podem ser
medidos ou previstos com alta precisdo (Sarkhot et al. 2011; Viscarra Rossel et al. 2011;
Weindorf et al. 2012; Wang et al. 2015).

2.4. Garga-Vaqueira (Bulbulcus ibis)

A garc¢a-vaqueira (Bubulcus ibis) € uma espécie que originalmente ocorria apenas
na Africa, Asia e no sul da Espanha, porém se espalhou pelo mundo acompanhando a
expansdo do gado. Foi primeiramente observada na América do Sul em 1877 e no Brasil
em 1964, na ilha de Maraj6 (Sick, 1965). E um dos poucos vertebrados que se encontra
em expansédo geografica, devido ao aumento global de &reas dedicadas a criagéo de gado
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(Rice, 1956). E encontrada forrageando em pastos, quase sempre associada ao gado (Sick,
2001), se alimentando das presas espantadas pelo gado, o que aumenta consideravelmente
a sua eficiéncia energética (Thompson et al., 1982).

Apesar de ser 0 ardeideo que possui 0s habitos mais terrestres, provavelmente é
uma das espécies que mais contribui para o aporte aldctone de nutrientes aos corpos de
agua doce. Isso se da pelo seu comportamento, pois se alimenta de artropodes e pequenos
vertebrados em areas de pasto, retornando para suas areas de dormida ao final do dia, que
frequentemente se localizam a beira d’agua, como arvores e bancos de macrofitas

aquaticas (Sick, 2001).
2.5. Inga sp.

Ingas sdo arvores frutiferas que pode ser encontrada na Ameérica Central e do Sul
e esta espécie possui diversas propriedades que a tornaram interessante para variados
estudos. Pertence a familia Leguminosae e seu plantio melhora a fixagéo de nitrogénio e
auxilia o crescimento de outras espécies vegetais (Nichols & Carpenter, 2006), além de
aumentar da infiltracdo de 4gua quando combinada com a cultura do café (Canavo et al.,
2011). As folhas de Inga sp. possuem diversas propriedades e sao utilizadas na medicina
popular contra inflamacGes e diarreias. As folhas sdo ricas em substancias como
flavondides e polifendis. Varios estudos sobre a extracdo desses compostos, atividade
antioxidante e atividades bioldgicas, como antifingica, sdo relatados na literatura (Johann
etal., 2010; Silva et al., 2011).

3. MATERIAL E METODOS

3.1. Area de estudo

Os pontos (Figura 1) de ninhais de garca-vaqueira foram localizados e estudados,
em uma area de recuperacdo ambiental dentro da Universidade Federal de Lavras
(UFLA), Lavras-MG, com as seguintes coordenadas (21°13°39.85°°S, 44°58°41.17”°W,
917m). O clima da area estudada, segundo a classificacdo climatica de Koppen é do tipo
CWA, com precipitacdo média anual de 1.529,7 mm e temperatura média anual de 19,4°C
(Zuffi et al., 2020). Tais locais, se encontram as margens de lagos, sendo os solos

subjacentes de textura media (franco arenoso) a textura argilosa.
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Figura 1. Visao area dos 3 pontos de coleta.

-
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Fonte: Google Imagens.

Para as analises de folhas de Inga spp. e de solos foi coletado um total de 18
amostras, sendo 6 amostras de folhas saudaveis, 6 de serrapilheira e 6 amostras de solo
(0-20cm de profundidade). Amostras de folhas de Inga e de solos foram coletadas em 6
locais, 3 deles com influéncia direta e 3 sem influéncia dos ninhais de garca-vaqueira,

com 3 repeti¢Oes de cada ponto.

As amostras de folhas foram secas, moidas e lidas em pXRF Tracer 5g (Bruker)
antes de passarem por digestao acida e leitura via ICP-OES. As amostras de solos foram
peneiradas em malha de 2 mm, obtendo-se a terra fina seca ao ar (TFSA), para
posteriormente serem lidas em pXRF Tracer 5g (Bruker) (detalhado na se¢éo abaixo). Na
sequéncia, essas mesmas amostras foram encaminhadas para analises de rotina para a

determinacdo de textura, fertilidade e teor de matéria organica do solo.
3.2. Analise via pXRF

As amostras de solo, de folhas e de serrapilheira foram analisadas por um pXRF
(Bruker® modelo Tracer 5g) que contém um tubo de raios X de Rh de 4W, 15-50 keV e
5-100-pA, detector de desvio de silicio (SDD) com uma resolucdo de <145 eV. Todas as
amostras foram analisadas em triplicata, por 60 segundos no modo Soil e no modo Plants,
para solos e folhas/serapilheira, respectivamente, e utilizando o software Geochem,
conforme Weindorf e Chakraborty (2016) e Silva et al. (2021). A precisdo do
equipamento foi avaliada por meio de comparacGes de contetdos elementares presentes

em amostras certificadas pelo fabricante do pXRF (check sample - CS) e amostras
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certificadas pelo National Institute of Standards and Technology (NIST) com contetdos

elementares obtidos pelo pXRF (Figura2) para tais elementos como P, Ca e K.

Figura 2. Equipamento de pXRF utilizado no estudo.

Fonte: Do autor.

3.3. Analise via ICP OES
3.3.1. Preparacéo para a analise foliar

O preparo de amostras das folhas, passou por 4 etapas: lavagem, secagem,
moagem e armazenagem. As amostras foram lavadas com agua de torneira e agua ultra

pura, posteriormente com detergente neutro e novamente com égua ultra pura.

Posteriormente, as folhas foram secas primeiramente ao ar, sobre superficie
plastica limpa e a sombra. Entdo foram embaladas em sacos de papel etiquetados e
colocadas para secar em estufa com circulacdo forcada de ar em temperaturas variando
de 65 a 70°C até atingirem peso constante. A temperatura nao ultrapassou 70°C, para se

evitar a perda de nutrientes.
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A etapa seguinte, foi a moagem, realizada em moinhos tipo Willey, com facas e
camara de aco inoxidavel e com peneiras de 0,5 ou 1mm de didmetro (20-40mesh),

visando assegurar a homogeneizagdo da amostra.
3.3.1.2. Digestdo das amostras

Para a realizacdo da digestdo por via Umida anterior a leitura do extrato via ICP,
as amostras foram solubilizadas com a mistura dos &cidos nitrico e perclorico (relagdo

4:2). Este método foi realizado para determinacdo dos nutrientes P, K e Ca.

O procedimento para realizacdo da digestdo das amostras consistiu em transferir
500 mg de material vegetal seco e moido para o tubo digestor, adicionar a mistura acida
supracitada e deixar em repouso por aproximadamente 12 horas (digestdo prévia).

Utilizando um sistema de digestdo em bloco de aquecimento, as amostras foram
digeridas em trés etapas: i) aquecimento a 120°C por 30 min; ii) aquecimento a 160°C
por 40 min; e iii) aquecimento a 210°C por 20 min. Essa temperatura foi mantida até se
obterem fumos brancos de HCIO e o extrato se apresentar incolor. Apés resfriamento o
volume foi completado para 25 mL com agua deionizada. As amostras foram analisadas
usando um ICP-OES Spectro modelo Blue (Spectro Analytical Instruments Inc., Kleve,
Alemanha).

3.4. Andlises estatisticas

Para as analises dos teores de Ca, P e K foram calculados os valores de média,
coeficientes de determinacdo e de correlacdo, além do teste de médias de Scott-Knott, a
5% de significancia, para os resultados obtidos via ICP e pXRF. Os calculos de
coeficiente de correlacdo (R) e coeficiente de determinacdo (R?) foram realizados

conforme abaixo.

Coeficiente de Correlagéo:

n p—
Y.i_1XiYi—XY

R =
\/[Z;I:l \f— — 11,_1'2][2}’:1 y;?- — 11_1_/2]

Onde n, x e y indicam o nUmero de amostras e a respectiva media de cada variavel
XieYi.



15

Coeficiente de Determinacao:

Onde, Y1, Y'i e Yi indicam o observado, o previsto ¢ a média da variavel alvo.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Teor de fosforo nas folhas, serrapilheira e solo

O teor de fosforo nas folhas de Inga sp., utilizando da média total, em locais sem
influéncia dos ninhais de garca-vaqueira foi maior do que em relacdo aos locais de
influéncia direta, ao contréario do esperado (Tabela 1). De acordo com Gomes & Braga
(1980), deve ser lembrado que a quantidade de P absorvido pelas plantas, além de ser
afetada por fatores edéaficos, pode variar, também, em funcéo de diferencas em capacidade
de extracdo do nutriente do solo entre espécies ou cultivares, assim como a fase de
crescimento das plantas (Fageria,1990) e de outras caracteristicas, tais como a densidade

e volume radicular e mudangas quimicas na interface solo-raiz (Barber,1979).

Dentre os nutrientes, o fésforo (P) € um macronutriente, componente estrutural de
macromoléculas, como acidos nucléicos e fosfolipideos e, também, da adenosina
trifosfato (ATP). Entretanto, é geralmente encontrado em baixa quantidade disponivel
para as plantas nos solos brasileiros, por estes serem acentuadamente intemperizados,
com baixa capacidade de troca catidnica (CTC) e alta adsorcdo anionica (Resende et al.,
2014).

Pontos ICP OES pXRF ICP OES pXRF | Fertilidade solo | pXRF
folha (mg folha Sp. (mg kg~ Sp. (%) (mg dm'3) solo (%0)
kgd) (%0) 1
P1 0,1519 0,0917 0,1204 0,0585 63,29 427
Direto
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P1 0,1897 0,1106 0,1207 0,0786 20,88 339
Indireto

p2 0,2198 0,1191 0,0898 0,0676 3,12 291
Direto

p2 0,2364 0,1161 0,1246 0,1020 5,27 281
Indireto

P3 0,1913 0,1020 0,2261 0,1090 145,51 506
Direto

P3 0,2638 0,1249 0,1042 0,0479 3,33 273
Indireto

Tabela 1. Média dos resultados do elemento Fdsforo (P) em folhas, serrapilheira (Sp.) e solos provenientes
das analises via pXRF e ICP OES das amostras coletadas em locais com influéncia direta e indireta dos

ninhais de garca-vaqueira.

Em relacdo ao teor de P presente no solo, em dois pontos (P1 e P3) de influéncia
direta, os teores de P foram maiores em relacdo aos locais sem influéncia, ou seja, esse
fosforo esta disponivel no solo, porém nédo sendo absorvido pelas plantas e incorporado
as folhas. Isso pode ser justificado, conforme Mahtab et al. (1971), pelo fosforo
movimentar-se predominantemente por difusdo até a superficie das raizes, na qual ocorre
sua absorcdo. Assim como Goedert et al. (1986) apontam, os fatores genéticos da planta,
a extensdo do sistema radicular, o conteido de agua e a concentracdo de P na solugdo do
solo estdo relacionados a difusdo e consequentemente a absorcao desse elemento pela

planta.

Assim como os fatores supracitados, a quantidade e poder-tampdo de P que
regulam o equilibrio entre o P-labil e o P-solucdo influenciam a concentracdo e
quantidade de P na parte aérea das plantas (Kamprath & Watson, 1980; Bahia Filho, 1982;
Muniz et al., 1985 e Fonseca, 1987). Os principais atributos do solo que refletem esses
fatores sdo: teor de argila (Lopes & Cox, 1979 e Novais & Kamprath, 1979), matéria
organica (Bahia Filho, 1982) e teor de agua no solo (Silveira & Moreira, 1990).

Os teores de P obtidos pelo ICP-OES foram sempre superiores aos teores obtidos
pelo pXRF nas folhas e na serrapilheira, possivelmente pela digestdo completa desses
compartimentos favorecer a quantificacao de todo o P presente no material analisado. Por
outro lado, as analises via pXRF sé abrangem uma porc¢do das amostras (em torno de 8

mm de didmetro e 3 mm de profundidade).
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Quanto as analises de solo, os teores bem maiores de P no solo obtido por pXRF
em relacdo ao da andlise de fertilidade é consequéncia da andlise de fertilidade exprimir
apenas o P disponivel para as plantas e ndo o P total, isto €, aquele presente também na

estrutura dos minerais e da matéria organica do solo.
4.2. Teor de potéssio nas folhas, serrapilheira e solo

Diante dos resultados (Tabela 2), utilizando da média total, o teor de potassio nas
folhas de Inga sp., em dois pontos (P1 e P2) de sem influéncia, foram maiores em relagéo
aos pontos de influéncia direta, e no ponto 3, os resultados foram semelhantes. A partir
disso, pode-se observar que nos pontos onde o teor de K presente na folha foram maiores,
ocorreu 0 mesmo no solo como na serapilheira, podendo deduzir que nesse caso ha uma
relacdo direta, entre a quantidade encontrada no solo e a absorcao das raizes até a folha.
Segundo Meurer (2006), o K é o cation mais abundante nos tecidos vegetais, sendo
absorvido da solucdo do solo em grandes quantidades pelas raizes na forma do ion K+.
Este nutriente, porém, ndo faz parte de nenhuma estrutura ou molécula organica, sendo
encontrado como cation livre ou adsorvido, o que o torna facilmente trocavel das células

ou dos tecidos, com alta mobilidade intracelular.

Em um estudo conduzido por Zuffi et al. (2020), na mesma éarea deste estudo, mas
sobre a alteragcdo da composicdo quimica do solo em locais de defecagdo da B. ibis, foram
relatados que somente o potassio (K) apresentou uma diferenca significativa entre os
locais com influéncia direta e sem influéncia, e os demais elementos quimicos nao

apresentaram diferenca significativa.

Pontos ICP OES pXRF ICP OES pXRF Fertilidade pXRF
folha (mg | folha (%) | Sp.(mg Sp.(%) Solo (mg Solo (%)
kg'd) ) dm™3)
P1 Direto 0,8890 0,6426 0,3434 0,1435 48,56 4,527
P1 Indireto | 1,1859 0,7416 0,4560 0,2196 116,12 4,457
P2 Direto 1,4608 1,0042 0,1821 0,0947 59,79 1,829
P2 Indireto | 2,2670 1,3020 0,2339 0,1317 110,99 2,264
P3 Direto 1,3412 0,9051 0,8178 0,3826 222,91 2,264
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P3 Indireto 1,3241 0,7271 0,5396 0,2082 42,98 3,476
Tabela 2. Média dos resultados do elemento Potassio (K) em folhas, serrapilheira (Sp.) e solos provenientes

das analises via pXRF e ICP OES das amostras coletadas em locais com influéncia direta e sem influéncia

dos ninhais de garga-vaqueira.

Diante disso, conforme Reichenbach (1972), o K trocavel é liberado rapidamente
porque envolve simplesmente reacGes de troca na superficie dos coldides. Por outro lado,
0 K ndo-trocével é liberado com maior dificuldade, porque sdo envolvidas, além das
reacOes de troca, a expansdo das argilas, quando presentes, e a difusdo do elemento de

posicOes entre as camadas da argila até a superficie externa.

Em relagdo a liberacdo do K estrutural, segundo Schroeder (1979), envolve
mecanismos de dissolucdo dos minerais primarios, variavel de acordo com o tipo de
mineral. Devido a este equilibrio entre as formas de K no solo que a concentracdo deste
elemento na solucdo do solo tende a ser mantida quando as raizes de uma planta estdo

absorvendo o nutriente do solo (Diest, 1979).

Com isso, Schroeder (1975), reitera que o potassio que estd em imediato equilibrio
com aquele da solu¢éo do solo é denominado de fator de quantidade, porque € esta fracdo
do K do solo que determina a quantidade do nutriente que pode ser liberada para as raizes,
via solucdo, durante o periodo em que a planta o esta absorvendo. J& o K na solucéo do
solo é denominado de fator intensidade, porque determinada a velocidade de absorcéo do
elemento pela planta em um dado momento, embora represente uma por¢do em

quantidade muito pequena do K disponivel.

Assim como Diest (1979), em que ele afirma que a capacidade de um solo em
manter uma dada concentracdo de K+ na solucdo quando este é absorvido pelas plantas
constitui o fator capacidade, ou seja, o poder tampdo de potassio, que € definido por
Mielzniczuk (1982), a relacdo entre a quantidade de K que esta em imediato equilibrio

com a solugéo e a concentracdo deste nutriente na solugédo do solo.
4.3. Teor de calcio nas folhas, serrapilheira e solo

Diante dos resultados (Tabela 3), utilizando da média total, o teor de calcio nas
folhas de Inga sp., nos trés pontos (P1, P2 e P3) sem influéncia, foram maiores em relagéo
aos pontos de influéncia direta. Na serrapilheira, os teores de Ca foram maiores nos

pontos P2 e P3 de influéncia direta em relacdo aos mesmos pontos sem influéncia, sendo
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que no ponto 1, o teor de Ca foi maior no local sem influéncia. Nos solos, os teores de

Ca, foram maiores nos pontos P1 e P3 sem influéncia em relagdo aos pontos de influéncia

direta.
Pontos ICP OES pXRF ICP OES pXRF | Fertilidade solo | pXRF
folha (mg | folha (%) | Sp. (mg Sp.(%) (mg dm'3) solo (%0)
kg kgl

P1 1,9846 1,2346 4,0542 2,0362 2,71 5,3842
Direto

P1 2,1399 1,3298 4,8139 2,9518 10,23 2,3855
Indireto

P2 1,5261 0,9808 4,2452 3,2877 7,65 7,9785
Direto

P2 2,4239 1,3131 4,1099 3,5112 5,98 1,7768
Indireto

P3 0,9557 0,7434 3,2606 2,1746 3,36 5,3531
Direto

P3 1,9174 1,1767 1,5693 0,9874 5,46 8,4784
Indireto

Tabela 3. Média dos resultados de folhas, serrapilheira e solo do elemento Célcio (Ca) das analises via
pXRF e ICP OES das amostras coletadas em locais com influéncia direta e sem influéncia dos ninhais de
garca-vaqueira.

De acordo com Marschener (1986) e White (1998), o Ca geralmente encontra-se
em baixa concentracdo nos solos acidos, que sao tipicos do territério brasileiro. Tal
nutriente participa nas funcdes estruturais, osmoticas e de mensageiro citoplasmatico.
Além disso ele é um nutriente com papel preponderante no crescimento radicular das
plantas (Ritchey et al., 1982). Segundo Quaggio (2000), a absor¢do de Ca ocorre apenas
nas partes mais novas, ainda nao suberizadas das raizes, havendo assim a necessidade de
absorcéo continua desse nutriente para assegurar o desenvolvimento do sistema radicular,

0 que implica que o calcio deve estar distribuido adequadamente no solo.

Como é de conhecimento biologico, o calcio € absorvido em sua forma divalente:
Ca*? e sua entrada na raiz parece estar restrita a regido apical da mesma. Por isso, ha
grande importancia na distribuicdo do Ca no perfil do solo, ou seja, torna-se necessaria

uma distribuicdo maior ao longo do perfil para que haja maior possibilidade do Ca entrar
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em contato com a coifa, ou seja, a sua absorc¢ao ocorre de forma passiva, seguindo o fluxo
de agua do solo a raiz. Entretanto, a sua absor¢do pode ser diminuida pelo excesso de

outro fon em estudo nesse caso, 0 potassio.

Com isso, diante do resultado do teste de médias de Scott-Knott é possivel
observar que na folha houve uma diferenca significativa no teor de Célcio, tanto via pXRF
quanto no ICP-OES, sendo que o teor de Calcio foi maior em locais sem influéncia dos
ninhais de gar¢a-vaqueira. I1sso ocorreu também para o teor de Fosforo, sé que apenas via
ICP-OES. Além disso, no solo, ocorreu uma diferenca significativa no teor de Fosforo,
nos dois métodos utilizados, em que o teor de Fosforo foi maior em locais de influéncia
de direta, indicando que possivelmente as excretas da garca-vaqueira alteraram a

composicao quimica do solo. A seguir, os graficos utilizando o teste de Scott-Knott:

GRAFICO 1

TEORES NA FOLHA

H Direto W Indireto

P_PXRF
K_PXRF
CA_PXRF
P_ICP
K_ICP
CA_ICP

MEDIA SCOTT-KNOTT

TEORES
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GRAFICO 2

TEORES NA SERRAPILHEIRA

B Direto M Indireto

P PXRF 0,8a 0,7a
2 K_PXRF 0,29a 0,19a
gCA_PXRF 2,52 2,48 a
= P_ICP 1454,02 a 1164.79a
K ICP 4477,49a 4097,97 a
CA_ICP 38533,01a 34977,01a
MEDIA SCOTT-KNOTT
GRAFICO 3
TEORES NO SOLO
H Direto ®Indireto
P pXRF 408 a 297,67b
K _pXRF
¥ 4
~ Ca pXRF
S PIcP
K ICP
Ca ICP

MEDIA SCOTT-KNOTT

Gréficos 1, 2 e 3. Média dos teores a partir do teste Scott-Knott, com 5% de significancia. Médias seguidas

da mesma letra, ndo diferem estatisticamente.
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4.4. Correlacao entre os resultados via pXRF e ICP OES.

A partir dos resultados obtidos pelas duas técnicas pXRF e ICP OES, utilizou do
coeficiente de correlacdo, para analisar separadamente cada nutriente, em cada amostra e
se 0s resultados possuiam uma relacdo, e se possivelmente o pXRF, poderia substituir
parcialmente, o método convencional, devido o equipamento ICP OES ser mais caro para
a realizacdo da leitura das amostras, 0 material ser destruido e produzindo residuo, no
qual é necessario o descarte correto dessa amostra. A seguir, os graficos com a correlagédo
dos equipamentos:

GRAFICO 4

Correlacao do teor de P na folha via pXRF
e ICP OES

0,16
0,14
0,12
0,1
0,08
0,06
s 004 R? = 0,8836
0,02

0
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

Teores de P (ICP OES) mg kg

de P (PXRF) %

[%2]

Teore

GRAFICO 5

Correlacdo do teor de P na serrapilheira
via pXRF e ICP OES
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GRAFICO 6

Correlacéo do teor de P no solo via pXRF
e ICP OES

Teores de P (pXRF) %
s &8 & & 2
o o o o o

=
o
o

R?=0,9416

o
o

50 100 150 200
Teores de P (ICP OES) mg kg

Gréficos 4, 5 e 6. Correlacdo dos teores de P via ICP OES e pXRF, presente na folha, serrapilheira e no
solo.

Portanto, diante dos resultados, existe uma correlacdo alta entre os resultados
encontrados via pXRF e ICP. No teor de P, a correlacdo entre os métodos utilizados para
folha foi de R= 0,94, enquanto na serrapilheira foi de R= 0,73 e por ultimo no solo foi R=
0,97, ou seja, esses numeros estdo proximos de 1,0 que indica que existe uma correlacédo

entre os resultados.

GRAFICO 7

Correlacdo do teor de K na folha via pXRF e

ICP OES
° 1,6
91 1,4
LL
o 1,2
X 1 [
= 0,8
N °
< 0,6
o
@ 04 ,
[<B] =
< 02 R*=0,9098
(<B]
- o
0 5000 10000 15000 20000

Teores de K (ICP OES) mg kg
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GRAFICO 8

Correlacéo do teor de K na serrapilheira via
pXRF e ICP OES

Teores de K (pXRF) %

0 2000 4000 6000 8000
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GRAFICO 9

Correlacéo do teor de K no solo via pXRF e
ICP OES

>

Teores de K (pXRF) %
N w
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/

-

R?=0,1109
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o
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Teores de K (ICP OES) mg kg

Gréficos 7, 8 e 9. Correlacdo dos teores de K via ICP OES e pXRF, presente na folha, serrapilheira e no
solo.

No teor de K, a correlacdo entre os métodos utilizados para folha foi de R= 0,96,
enquanto na serrapilheira foi de R= 0,98, apresentando uma alta correlagdo entre os
equipamentos. E por ultimo no solo foi uma correlacao baixa R= - 0,33, pois os dados do
ICP OES séo referentes aos teores disponiveis no solo, enquanto no pXRF ¢ o valor total

dos teores presente no solo.
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GRAFICO 10

Correlacao do teor de Ca na folha via
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GRAFICO 11
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GRAFICO 12

Correlacéo do teor de Ca no solo via pXRF e
ICP OES

10

2 ° R2 = 0,068
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Gréficos 10, 11 e 12. Correlacdo dos teores de Ca via ICP OES e pXRF, presente na folha, serrapilheira e
no solo.

No teor de Ca, a correlacdo entre os métodos utilizados para folha foi de R= 0,98,
enquanto na serrapilheira foi de R= 0,84, apresentando uma alta correlacdo entre os
equipamentos. E por ultimo no solo foi uma correlacao baixa R= - 0,26, pois o0s dados do
ICP OES séo referentes aos teores disponiveis no solo, enquanto no pXRF € o valor total
dos teores presente no solo.

5. CONCLUSAO

Os excrementos da garca-vaqueira ndo influenciaram diretamente nos teores dos
elementos quimicos Ca, K e P presentes nas folhas de Inga sp. e na serrapilheira. Em
relacdo aos teores dos elementos quimicos presentes no solo, em alguns pontos (P1 e P3)
de influéncia direta, o teor de P foi maior em relagéo aos pontos sem influéncia. Apesar
desse resultado inesperado, € necessario entender que alguns fatores podem influenciar a
composi¢do quimica do solo. Nesse caso, solos brasileiros sdo considerados velhos, no
qual sofreu um intemperismo intenso, onde a lixiviagdo juntamente com a eroséo,
consequentemente leva os nutrientes. Em algumas dessas areas, a cobertura de matéria

orgénica, poderia estar liberando P ao solo. O espacamento das raizes bem distribuido
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pelo solo, aumentando sua area de absorcdo de P, com isso ndao pode se afirmar que houve

clara influéncia dos excrementos da garca-vaqueira.

Os resultados dos teores de P, K e Ca obtidos via pXRF e ICP OES, apresentaram
alta correlagdo, indicando que o equipamento pXRF pode substituir, pelo menos
parcialmente, sendo um importante método para as analises de folhas de Inga sp.,
serrapilheiras e solos via ICP OES, podendo ser uma ferramenta para agilizar trabalhos

futuros.
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