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Anélises quimicas do solo e o controle de qualidade dos laboratérios

Deleon Bernardes Assuncéo’, Flavia Andrea Nery Silva?

Resumo — A agricultura moderna exige o uso de fertilizantes e corretivos em quantidades adequadas para atender a
critérios econdmicos, as necessidades das culturas e conservar e/ou propiciar aumentos na fertilidade do solo, entre
outros fatores esta melhoria pode ser atingida através da avaliacéo da disponibilidade de nutrientes existentes no solo e
neutralizagdo de elementos téxicos. Neste contexto, a andlise da fertilidade das terras tem sido um dos principais
veiculos de transferéncia aos produtores de tecnologia obtida através de pesquisas, e também uma das principais
ferramentas a serem utilizadas para a racionalizacdo dos custos com adubacdo e calagem de culturas. Para a sua
recomendacdo é indispensavel que se utilize dos resultados da analise de solo da maneira mais eficiente possivel, desta
forma, observa-se a grande importancia dos laboratorios de analise de amostras de terra, que tem como funcéo fazer a
sua caracterizacdo quimica e fisica. A andlise de amostras de terra disponibiliza ao produtor rural informacgdes
imprescindiveis ao sucesso da sua lavoura e cabe aos laboratérios prezar pelo controle de qualidade das suas operacdes.
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Chemical analysis of soil and the quality control of laboratories

Abstract - Modern agriculture requires the use of fertilizers and in adequate quantities to meet the economic criteria,
the crop needs and maintain and/or enable increases in soil fertility, among other factors this improvement can be
achieved by assessing the availability of nutrients in the soil and neutralization of toxic elements. In this context, the
analysis of fertility of the soil has been a major vehicle for transfer to producers of technology obtained through
research, and also one of the main tools to be used to rationalize the cost of liming and fertilization of cultures. In its
recommendation is vital to use the results of soil analysis, the most efficient manner possible, thus, there is the great
importance of the laboratory analysis of soil samples, which is designed to make its chemical and physical
characterization. The analysis of soil samples provides essential information for the agricultural producers to the
success of their crops and it is laboratories appreciate the quality control of its operations.

Keywords: Analysis, soil, laboratory, quality.

INTRODUCAO servicos de consultoria e assisténcia técnica
(RAIJ, 1991).
Para se  obter sucesso na

As analises quimicas e fisicas de

amostras de terra no Brasil antes de 1965

eram realizadas por laboratdrios vinculados a recomendacao de corretivos e fertilizantes, €

instituicbes de pesquisa e faculdades de preciso  observar,  principalmente,  0s

Agronomia, com o passar dos anos os procedimentos corretos a serem adotados na
coleta e consequiente preparo da amostra de
terra (CFSG, 1988). Segundo Silva (1999), a

amostragem consiste em um conjunto de

laboratorios se multiplicaram, e a analise de
amostras de terra passou a ser realizada por

diversas organizagdes, e observou-se também

uma amplia(;éo dos servigos prestados por operagoes que permite extrair porgoes de terra

laboratorios privados, abrangendo também de uma determinada area, que devidamente

analise foliar, de fertilizantes, corretivos, em reduzidas e combinadas a tamanho

alguns casos racGes, e também a prestacdo de apropriado, fornece uma parcela

significativamente representativa do sistema.
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A confiabilidade dos resultados de uma
analise est4 relacionada diretamente com o
uso correto dos equipamentos utilizados para
medidas de massa e volume (RAIJ et al.,
2001). Segundo Raij et al. (1987) o nimero e
0 tipo de materiais utilizados em um
laboratdrio de solos variam de acordo com a
técnica adotada tanto nos processos de
extracdo como na quantificacao.

De acordo com Raij et al. (1987) e
Tomé Janior  (1997) os

equipamentos utilizados nas determinacgdes

principais

quimicas sdo o colorimetro, fotdmetro de
chama, espectrofotometro de absorcéo
atdbmica e medidores de pH, e ressaltam que
as diversas atividades de rotina dentro de um
laboratério de analise de solos devem seguir
padroes e especificacdes, desde a lavagem de
material utilizado, de reagentes analiticos até
0 processamento das informacdes referentes
aos resultados obtidos na anélise.

Um ponto fundamental é a
participacdo do laboratério de solos em um
programa interlaboratorial de controle de
qualidade dos resultados visando minimizar
as diferencas de resultados entre o0s
laboratorios, e visando a uniformizacdo e
aprimoramento analitico, através de reunides,
analise de amostras iguais por todos
laboratorios e troca de informagdes (RALJ,
1991).

Esta revisdo foi desenvolvida com 0s
objetivos de identificar os principais métodos

quimicos de analise do solo utilizados no

Brasil, como também o0s programas de

controle de qualidade dos laboratérios.
REVISAO

Analises quimicas de amostras de terra

para avaliacdo da fertilidade

Segundo Raij (1981), as analises mais
comuns realizadas em todos os laboratorios
de analise de amostras de terra com o objetivo
da avaliacdo da fertilidade sdo: pH em agua,
KCL ou CaCly; potéssio (K); fésforo (P);
calcio (Ca) e magnésio (Mg) ou calcio +
magnésio (Ca + Mg); aluminio (Al); carbono
organico (C); textura; pH SMP ou hidrogénio
+ aluminio (H + Al), e Silva (1999) cita além
das determinacOes citadas anteriormente, as
determinacbes do sodio (Na) e
micronutrientes.

No caso das determinacdes dos
nutrientes disponiveis (P, K, Ca e Mg), acidez
trocavel (Al), acidez potencial (H + Al) e
micronutrientes, a analise quimica segue duas
etapas, a primeira é a extracao que é realizada
através da homogeneizacdo da amostra de
terra com solucBes extratoras apropriadas,
apos esta etapa é realizada a decantacdo ou
filtragem, onde o extrator far4& com que, as
formas extraiveis ou trocéveis do teor trocavel
do nutriente existente naquela amostra de solo
aquela sejam deslocadas para a solucdo ou
sobrenadante. A segunda etapa € a
determinacdo onde se faz a quantificacdo dos

teores extraidos, presentes no sobrenadante,
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atraves de aparelhos ou reacbes quimicas
apropriadas (TOME JUNIOR, 1997).

Determinacédo da acidez ativa ou pH do

solo e da acidez potencial

A reacdo de uma solugéo, seja esta
acida, neutra ou alcalina, pode ser conhecida
através da atividade dos ions H+ nesta
solucdo. Tal atividade é expressa como
potencial de hidrogénio, ou simplesmente: pH
= - log a [H"] (Lopes et al., 1991). De acordo
com Raij et al. (1987) a determinacdo da
atividade do fon H' em suspensdes de
amostras de terra, tem como base o emprego
de 4gua ou solucdes de KCI 1 mol L™ ou
CaCl, 0,01 mol L™ . Posteriormente o pH da
suspensdo € determinado com o emprego de
um potenciémetro.

A acidez ativa do solo refere-se ao
hidrogénio que se encontra dissociada na
forma de H* e é determinada através do pH
(RALJ, 1991). A determinacdo do pH baseia-
se na medicdo do potencial eletronicamente
por meio de eletrodo combinado imerso em
suspensdo solo/liquido, podendo este Gltimo
ser 4gua, KCI ou CaCl, (EMBRAPA, 1997).
Segundo Tomé Janior (1997) utiliza-se dgua e
CaCl, para fins de fertilidade do solo em
laboratério de rotina de analises, e 0 pH em
KCI e utilizado para levantamentos
pedoldgicos.

De acordo com Silva (1999), a medida

do pH em &gua tem seus resultados bastante

influenciados pela presenca de sais ou pelo
revestimento dos eletrodos do potenciémetro
com Oxidos de Fe e Al, que podem variar de
acordo com época da coleta das amostras ou
pelo proprio manuseio da amostra de terra,
devido a isso, a determinagdo do pH em
solugdo de CaCl, 0,01 0,01 mol L™ tem sido
utilizada com a finalidade de reduzir tais
influéncias.

Segundo Raij et al. (1987) a
concentragdo de CaCl, 0,01 0,01 mol L*
evita as variagcOes estacionais no valor do pH,
pois € suficiente para padronizar as variacdes
de sais entre amostras. O pH em CaCl,
representa a atividade do ion H" mais préxima
daquela que acontece no ambiente radicular
dos vegetais, devido a sua concentracdo salina
ser semelhante aquela observada na maioria
dos solos considerados ferteis, associado a
abundancia do fon Ca?* na maioria dos solos.

A determinacdo da acidez potencial

I** e é também

fornece os teores de H' e A
conhecida como pH SMP (RAIJ, 1991). Para
tal, existem dois processos, 0 de extracdo
seguida da determinacdo, feita utilizando-se
uma solucdo de acetato de célcio 0,5 mol L™
tamponada em pH 7,0, e um processo
indireto, através do chamado indice SMP.
(TOME JUNIOR, 1997).

De acordo com Tomé Junior (1997),
no método de extragdo utiliza-se uma solugéo
de acetato de célcio 0,5 mol L™ tamponada
em pH 7,0, que ap6s ser homogeneizada

juntamente com uma amostra de terra por 15
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minutos é decantada até se obter um
sobrenadante limpido, a partir de uma
aliquota deste sobrenadante é feita a titulacéo
com NaOH diluido na presenca de um
indicador, a fenolftaleina. A concentracdo de
NaOH ¢é ajustada de tal forma que o volume
gasto de titulante seja numericamente
correspondente ao teor de H + Al do solo.

De acordo com Silva et al. (2006) esse
método tem apresentado algumas limitacGes,
como o consumo de grande quantidade de
reagente por amostra, o que eleva o custo da
determinacdo, e a dificil visualizacdo do
ponto de viragem do indicador fenolftaleina.

O método indireto, conhecido como
indice SMP (Shoemaker, Mclean e Pratt), faz
0 uso de uma solucdo tampdo SMP, que
consiste em uma mistura de sais neutros com
diversos  tamples, objetivando-se um
decréscimo linear do pH quando titulada
potenciometricamente com 4acido forte
(SILVA, 1999).

A solugcdo SMP tamponada em pH 7,5,
foi desenvolvida para a utilizacdo como um
método rapido na determinacdo da
necessidade de calagem de solos, sendo
empregada no Brasil nos estados do Rio
Grande do Sul e Santa Catarina. Essa solugédo
ao ser misturada com amostras de terra, se
comporta como um acido fraco, o pH desta
suspensdo formada por solo + SMP assume
valores menores que 7,5, sendo essa reducéo
proporcional ao teor de H + Al existente no
solo (TOME JUNIOR, 1997).

De acordo com Lopes et al. (1991),
este método indireto, indice SMP, apesar de
tornar a rotina do laboratorio mais fécil,
somente fornece resultados confidveis quando
for  utilizada uma curva calculada
especificamente para o0s solos daquela
determinada regido em questéo.

Segundo Silva et al. (2006), no Brasil,
0 método de determinacéo da acidez potencial
com a solucdo de acetato de célcio a 0,5 mol
L™ e pH 7,0 é considerado como padr&o.

Determinacéao de célcio, magnésio e

aluminio trocaveis

De acordo com Silva (1999), para a
determinacdo de Ca, Mg e Al trocaveis, na
maioria dos laboratorios brasileiros utiliza-se
o extrator KCI 1 mol L™ | e segundo Tomé
Janior (1997) o fon K* em alta concentragao,
provoca o deslocamento dos ions Ca, Mg e Al
adsorvidos as cargas dos colbides do solo,
tomando seus lugares, e os colocando em
solucéo.

Os processos utilizados para a
quantificacdo de Ca e Mg trocaveis no extrato
sdo a titulacio com o emprego do 4&cido
etilenodiaminotetracético, conhecido como
EDTA 0,025 mol L™ , e através da
espectrofotometria de absorcdo atdémica
(SILVA, 1999). De acordo com Raij (1966) a
dosagem de calcio e magnésio em solugdes
pode ser feita rapidamente pelo EDTA, que
atua como um agente complexante de notavel

importancia em determinagBes analiticas de
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cations metéalicos.O processo de titulacdo com
EDTA  baseia-se
determinacdo conjunta da quantidade de

primeiramente na

calcio e magnesio, onde uma solugédo
contendo EDTA é gotejada no extrato,
formando assim quelatos com os &tomos de
calcio e magnésio, que sdo quantificados pelo
volume de solugdo EDTA gasto na titulacao,
e 0 ponto de viragem da cor vermelho-
arroxeada para azul puro ou esverdeada,
determinado por um indicador especifico. Em
seguida é determinada a quantidade de calcio
isoladamente, utilizando o mesmo principio
citado anteriormente, porém valendo-se de
uma solucdo de KOH a 10%, onde o
magnésio também seja precipitado, e o teor de
magnésio é obtido pela diferenca entre os
resultados dessas determinacbes (TOME
JUNIOR, 1997; EMBRAPA, 1997).

Nas titulacGes do calcio e magnésio é
importante levar em consideracdo o pH do
meio, que para célcio + magnésio deve ser 10,
e para célcio isoladamente deve ser 12,5.
Além dos indicadores, 0s mais usados para
calcio + magnésio, o negro de eriocromo T ou
ério T, e para o calcio isoladamente o azul de
eriocromo R, ou calcon ou Murexida_(RAIJ et
al., 1987; EMBRAPA, 1997).

De acordo com Tomé Janior (1997), o
termo acidez trocavel refere-se aos ions H" e
AI** adsorvidos na s fons dos &cidos que
compdem o Mehlich 1 extraem o K"
adsorvido a superficie das argilas (TOME
JUNIOR, 1997).

Em laboratorios de solos do Estado de
Sé&o Paulo, quando se utiliza a resina de carga
positiva para a extracdo do fésforo, costuma-
se utilizar juntamente na mesma agitacdo a
resina de carga negativa, que extrai também o
potéssio trocavel (TOME JUNIOR, 1997).

Boeira et al. (2004) avaliaram a
extracdo com NH,CI 1 mol L? (cloreto de
amOnio) na determinacdo simultanea dos
cinco cations trocaveis: Al, Ca, Mg, K e Na,
em comparacao aos extratores KCI e Mehlich
1, e concluiram que a solucdo de NH4CI ¢
uma opgao conveniente para a extracao destes
cations trocaveis do solo. Yamada e Roberts
(2005) observaram boa relagéo entre os teores
de potéassio extraidos pelos seguintes
extratores: resina de troca ionica, Mehlich 1,
acetato de amonio a pH 7,0 e HNOg fervente.

Segundo Tomé Junior (1997), os
extratores mais utilizados no Brasil sdo o
Mehlich 1 e a resina trocadora de ions, ndo
sendo verificadas grandes variacfes entre 0s
teores quantificados pelos dois métodos ao
contréario do que é observado para o fosforo.
A determinacdo do potassio pode ser feita
através da leitura direta pelo fotbmetro de
chama e também pelo espectrofotbmetro de
absorcdo atbmica, porém este ultimo método
tem seu uso reduzido devido ao alto custo na
aquisicdo de lampada de catodo oco e a
chama utiliza o acetileno, que é um gas mais
caro que o butano (RALJ et al., 1987). O
fotbmetro de chama quantifica os foétons

luminosos emitidos pelos atomos de potassio
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que sdo excitados pelo calor de uma chama de
GLP (Gas Liquefeito de Petrdleo)- atingindo
temperaturas proximas de 700° C, e
anteriormente a leitura do extrato o aparelho
deve ser calibrado com solucdo conhecida de
potassio (TOME JUNIOR, 1997).

Determinacéo de micronutrientes (cobre,

ferro, manganés, zinco e boro)

De acordo com Raij (1991), a extracéo
e determinacdo de micronutrientes em solos é
mais complexa que a convencional de
macronutrientes, pois problemas como
contaminagdes, tanto na fase de amostragem
atraves de ferramentas inadequadas, como
também na fase laboratorial pelo emprego de
reagentes muitas vezes improprios para tais
determinagfes, podem causar erros. Os
micronutrientes apresentam-se em teores
baixos sendo de dificil detec¢do, aumentando
o0 erro analitico e ainda ndo ha concordancia
nos metodos a serem usados no Brasil (RAIJ,
1991).

Os laboratorios de analises de
amostras de terra no Brasil tém utilizado
diferentes solucbes extratoras para a
quantificacdo de micronutrientes, nas quais
destacam-se os acidos diluidos, complexantes
organicos e solugdes salinas diluidas, porém
tais solucdes vém sendo utilizadas sem uma
devida e criteriosa avaliacdo de eficiéncia
(ORTIZ et al., 2007).

Segundo Raij (1991) na extracdo de
metais, tais como Cu, Fe, Zn e Mn, tém sido
empregados muitos extratores, sendo indicado
atualmente o uso de DTPA, Mehlich 1 ou de
HCI 0,1 mol L™. No caso do elemento boro o
método de extracdo com &gua quente ainda é
0 mais utilizado, sendo este proposto por
Berger e Truog (1940) (RAIJ, 1991).

O principio da determinacdo de
micronutrientes em amostras de terra consiste
na extragdo dos microelementos através de
solucéo quelante,
(DTPA) ou
solucdo mista de &cidos, como o extrator de

dietilenotriaminopentacético

Mehlich 1, seguindo-se a determinagdo dos
seus teores através da espectrofotometria de
absorcdo atbmica (EMBRAPA, 1997). Raij et
al. (2001), cita, além da espectrofotometria de
absorcdo atomica, a espectrofotometria de
emissdo em plasma (ICP-AES) para a
determinacdo de micronutrientes.

O método de extragdo através do
DTPA estd entre os mais eficientes para a
avaliacdo de micronutrientes (SILVA, 1999).
O principio do método DTPA, desenvolvido
por Lindsay e Norvell (1978), é a
complexacdo dos metais (RAIJ et al., 2001).
De acordo com ABREU et al. (1997), em seus
estudos realizados em solos do Estado de S&o
Paulo, verificaram que os valores de
correlagéo obtidos entre os teores de Zn ou de
Cu em amostras de solo extraidos pelo DTPA
e seus teores na planta se mostraram iguais ou

melhores do que aqueles obtidos utilizando-se
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os extratores Mehlich 1 e HCI que sdo aqueles
comumente utilizados no Brasil.

Na maioria dos laboratérios do Estado
do Parana, utiliza-se solugdo Mehlich 1,
proposta por Nelson e Mehlich (1953) para
extrair os micronutrientes Fe, Cu, Zn e Mn
em amostras de solos, pois a adogdo de tal
extrator ndo implica em custos adicionais e
também dispensa adaptacbes da estrutura
fisica dos laboratérios, pois ja é utilizado
rotineiramente para extracdo de P e de K do
solo (ORTIZ et al., 2005).

Segundo Ortiz, Brito e Borkert (2007)
em estudo realizado no municipio de
Mamboré-PR,

superficiais coletadas da camada de 0 a 20 cm

utilizando amostras
e de forma aleatéria de um Latossolo
Vermelho distréfico de textura franco
arenosa, comparando os extratores Mehlich 1
e DTPA para a quantificacdo de zinco, cobre
e manganés, observou que o extrator Mehlich
1 foi o que extraiu as maiores quantidades
destes micronutrientes e as maiores diferencas
entre as quantidades extraidas foram
observadas para o0 elemento manganés,
extraido com a solugdo Mehlich 1, como pode
ser visualizado na tabela 1.

forma trocavel as cargas negativas
dos coloides do solo, porém as quantidades de
fjons H" sdo tio pequenas na forma trocavel
que pode-se dizer que a acidez trocavel € o
mesmo que aluminio trocavel.

Segundo Silva (1999) utiliza-se para a
extracéo do AI** do solo 0 KCI 1 mol L™ e os

ions extraidos podem ser determinados pela
titulagdo acido-base ou, pela
espectrofotometria de absorcdo atdbmica, por
meio de leitura direta no aparelho (TOME
JUNIOR, 1997).

No caso da titulacdo, esta é feita com
o titulador NaOH 0,025 mol L™ diluido com
um indicador, a fenolftaleina ou azul de
bromotimol. Quando a solucdo de NaOH
entra em contato com o extrato, as hidroxilas

I** formando

(OH") reagem com os ions de A
0 hidréxido de aluminio (AI(OH)3) que é
insolGvel, até que todos os fons AI** sejam
consumidos e entdo o indicador mude de cor
indicando o fim da reagcdo. O NaOH tem sua
concentracdo ajustada de forma tal que o seu
volume gasto na titulacdo corresponde a
quantidade de Al presente no solo, sem
necessidade de calculos ap6s a leitura (TOME

JUNIOR, 1997; EMBRAPA, 1997).

Determinac¢do da matéria organica

O teor de matéria organica de uma
amostra de terra pode ser determinado por
métodos diretos ou indiretos, entre os diretos
temos a queima da matéria organica a 500°C,
gue necessita de altas temperaturas tornando
assim a analise cara e perigosa, ou a digestdo
da matéria organica com agua oxigenada
concentrada, mas neste caso a oxidagdo nédo é
completa, e devido a tais limitacGes, tem-se
preferéncia pelos métodos indiretos (TOME
JUNIOR, 1997).
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De acordo com Raij e Quaggio (1983)
0s métodos indiretos para se determinar a
matéria organica do solo se baseiam na
oxidacdo do carbono organico por dicromato
de potassio na presenca de acido sulfurico,
sendo no primeiro método empregada a
titulacdo (método de Walkley-Black), e no
outro a colorimetria.

No método de Walkley-Black, o
dicromato de potéssio é utilizado em excesso
em relagdo ao teor esperado de carbono
organico, sendo uma parte deste dicromato
usada para oxidar o carbono organico que
transforma-se em CO; e a restante, sendo esta
titulada com sulfato ferroso na presenca do
indicador difenilamina. Apds a viragem e
entdo calcula-se a quantidade de carbono
através da quantidade gasta de sulfato ferroso
na titulacio (TOME JUNIOR, 1997).

@) método  colorimétrico  foi
desenvolvido por Quaggio e Raij, recorrendo
a modificagbes em um metodo j& utilizado
nos Estados Unidos (RAIJ et al., 1987). Este
método difere do método de Walkley-Black
nos seguintes aspectos: a oxidacdo € feita a
frio, apenas agita-se 0 solo em uma solugéo
de dicromato e acido sulfurico; utiliza-se o
dicromato de sodio no lugar do dicromato de
potassio, por este ser um sal de maior
solubilidade; e nédo se determina o excesso de
dicromato por titulagdo, mas determina-se por
colorimetria o fon Cr** que é formado na

reacdo de oxi-reducdo, oxidagdo do carbono

organico e reducdo do dicromato (LIMA,
2003).

A determinagdo direta da quantidade
de fons Cr** através da colorimetria é obtida
medindo-se a intensidade da cor esverdeada
produzida por tais ions em solucdo. Esta
determinacdo requer a montagem de uma
curva-padrdo de calibracdo, feita com uma
série de amostras de solo, determinando-se o
teor de matéria organica por titulacdo, pois
apresenta maior precisdo (RAIJ et al., 2001).

De acordo com Raij et al. (1987), os
resultados obtidos pelo método de Walkley-
Black s&o mais precisos do que os obtidos por
colorimetria, porém, em um laboratério que
manuseia um numero elevado de amostras
este método se torna inconveniente devido ao
tempo gasto nas titulagdes, sendo assim mais
conveniente o0 uso do método colorimétrico.

Ebeling (2006) cita também o método
do analisador elementar, conhecido como
CHN, que permite a quantificagdo do teor
total de C em uma amostra, valendo-se do
principio de que elementos simples sédo
convertidos em gases e podem entdo ser
quantificados, porém seu uso é limitado nas
condicbes de solos com altos teores de
carbonatos e naqueles solos com presenca de
carvao.

Este metodo exige muita precisdo e
alto grau de representatividade da amostra,
pois 0 equipamento trabalha com pequenas
guantidades de material, de 1 a 3 mg, embora,

de acordo com Perez et al. (2001), estudando
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solos de diversas regides do Brasil,
verificaram que o uso de 100 mg de amostra
foi muito mais confiavel do que de 10 mg.

Determinacéo do fosforo disponivel

O elemento P (fosforo) pode ser
determinado na sua forma  trocavel,
apresentando assim boa correlagdo com a
absorcédo deste elemento do solo pelas plantas
(LIMA, 2003).

E encontrada nas diferentes regides do
mundo uma grande variedade de métodos de
extracdo de fosforo de solos, tal fato
demonstra a complexidade do padrdo deste
elemento no solo, e a falta de um método
considerado mais adequado (RALJ, 1991).
Diversos métodos de extracdo podem ser
utilizados, entre estes pode-se destacar: 0
Mehlich 1, Bray 1, resina trocadora de anions
e Mehlich 3, porém a eficiéncia destes
depende principalmente das suas
caracteristicas em relacdo as do solo e da
interacdo do P com o solo (OLIVEIRA et al.,
2007). Silva et al. (2008) ressalta que para
solos de reacgdo alcalina ou calcérios, deve-se
usar extratores alcalinos, como o extrator de
Olsen.

Segundo Tomé Janior (1997), no
Brasil, dependendo da regido sdao empregados
0s extratores Mehlich 1 e a resina de troca
anionica, e a existéncia destes dois métodos

sempre proporcionou duavidas entre 0s

profissionais sobre qual destes melhor
caracteriza a condi¢do do solo em fornecer o
elemento fosforo para as culturas.

O extrator de Mehlich 1, conhecido
também como solucdo duplo-acida ou de
Carolina do Norte, constituido de HCI 0,05
mol L™ + H,SO, 0,0125 mol L™, empregado
também como extrator de potassio, sodio e
micronutrientes do solo, atua solubilizando o
elemento fosforo através do efeito do pH,
entre 2,0 e 3,0, e 0 ion CI" tendo o papel de
restringir a readsor¢do dos fosfatos recém-
extraidos (SILVA, 1999).

De acordo com Silva et al. (1999) a
utilizacdo de extratores &cidos, como o
Mehlich 1, em solos corrigidos com fosfatos
de baixa solubilidade, proporciona valores
superestimados do P disponivel, ndo
apresentando boa correlagdo com 0s
rendimentos das culturas. Segundo Raij
(1999) os extratores acidos subestimam o teor
do P disponivel em solos argilosos, mesmo
quando o histérico da area indica auséncia de
respostas de plantas a adubacéo fosfatada.

Os extratores 4&cidos possuem a
vantagem para uso rotineiro em laboratdrio, o
fato de fornecer extratos limpidos por
sedimentacdo, ocasionada por uma maior
velocidade de decantagdo das suspensoes,
dispensando a filtragcdo (RAIJ et al., 1987).

Quanto as resinas de troca anibnica
estas sdao formadas por hidrocarbonetos em
cadeia tridimensional contendo  grupos

quimicos com cargas elétricas, e sdo produtos
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sintéticos de estrutura porosa e flexivel, onde
tais cargas atraem ions de forma trocével
assim como acontece com o0s coldides do
solo. (TOME JUNIOR, 1997).

De acordo com Silva et al. (1999) a
utilizagdo de resinas de troca ibnica
teoricamente corrigem ou minimizam alguns
problemas apresentados pelos extratores
acidos, como a superestimar valores de
fosforo  disponivel ~em  determinadas
condigOes, e apresenta melhor correlagdo com
respostas a adubacdo fosfatada.

O método de extracdo com resinas
anionicas, segundo Raij (1991), € mais
complexo que os demais, e necessita de longo
periodo de extracdo (16 horas), separacdo da
resina e extracdo do P da resina. Segundo
Tomé Janior (1997) os métodos que utilizam
resinas de troca anidnica tém sido hoje
utilizados somente por laboratorios do Estado
de Sdo Paulo que seguem o método
desenvolvido pelo Instituto Agrondmico de
Campinas.

Independente do extrator utilizado, a
determinacdo do fosforo em solucdo pode ser
feita através da colorimetria, onde através da
intensidade de cor azul ou amarelo refletida
pelas moléculas formadas, estabelece-se uma
relacdo entre concentracdo de P em solugdo e
a absorvancia em um  determinado
comprimento de onda (440 ou 660 nm,
dependendo do método utilizado), através do
aparelho conhecido como colorimetro ou
espectrocolorimetro (LIMA, 2003).

Determinacéo do potéssio trocavel

De acordo com Raij (1981), na
maioria dos paises, a determinacdo do
potéssio do solo leva em consideracao 0s seus
teores na forma trocavel, que é atualmente o
critério mais usado para diagnosticar o estado
de caréncia deste elemento, e no processo de
extracdo sdo utilizadas solugdes salinas ou de
acidos fortes diluidos.

Segundo Kaminski et al. (1998) o
potassio disponivel, indice utilizado para
diagnosticar a disponibilidade deste elemento
e recomendacdo de adubacdo para os solos e
culturas do Rio Grande do Sul e Santa
Catarina, € estimado pelo extrator de Mehlich
1. Quando utilizado este extrator para extrair
o fosforo disponivel, o0 mesmo extrato pode
ser utilizado para a determinagdo do potassio
trocavel, pois o Ortiz et al. (2007) concluiram
em seus estudos que os coeficientes de
correlagdo entre os extratores Mehlich 1 e
DTPA, para extracdo de Zn, Cu e Mn em
amostras de solo arenoso, séo significativos, e
que extrator Mehlich 1 € mais indicado para a
extracdo conjunta de zinco, cobre e manganés
uma vez que substitui com vantagens o DTPA
e se adapta facilmente a rotina dos

laboratorios.
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Tabela 1. Teores minimos e maximos (mg dm-) de Zn, Cu e Mn extraidos com solucdes Mehlich 1

e DTPA em um LVd — Latossolo Vermelho distrofico, textura franco arenosa do municipio de

Mamboré, PR. Camada de 0-20 cm.

Extrator Zinco Cobre Manganés
Mehlich 1 0,39-1,63 1,02 -1,94 20,99 — 46,73
DTPA 0,46 — 0,95 0,73-1,48 3,05-6,01

FONTE: Ortiz et al. (2007).
Controle de qualidade dos laboratdérios

Segundo Raij et al. (1987) os erros
analiticos prejudicam tanto a precisdo, que
estd relacionada com a proximidade em
relacdo ao valor verdadeiro, quanto a exatiddo
dos resultados, referindo-se a concordancia
das medidas entre si, e podem ser divididos
em erros determinados ou sistematicos que
sdo conhecidos e tem valores definidos, e
podem ser corrigidos no resultado final, como
limitacbes de equipamentos de laboratério,
calibracdo inadequada de buretas e pipetas,
erros pessoais como verificacdo da mudanca
de cor de wum indicador, e erros
indeterminados que ndo possuem valores
definidos e somente através de procedimentos
estatisticos podem ser considerados.

O controle de qualidade realizado
diariamente em um laboratério de solos tem
como objetivo decidir se tais resultados
analiticos obtidos sdo aceitaveis ou devem ser
descartados (RAIJ et al.,, 2001). Segundo
Silva (1999) a qualidade dos resultados
fornecidos pelo laboratorio ndo deve se
limitar apenas ao controle analitico, mas deve

envolver diversos outros cuidados que

transcendem a analise, como a definicdo da
responsabilidade pelo laboratorio ou pelo
controle de qualidade, treinamento do pessoal
envolvido nas diversas atividades, descrigéo e
facil acesso aos procedimentos laboratoriais,
documentacdo das etapas envolvidas na
andlise com anotacfes completas e precisas,
uso de computadores ou meios eletronicos
para geracdo e manuseio de dados,
manutencdo de equipamentos, observacdo da
qualidade dos reagentes, uso de amostras-
controle e participagdo em programas
interlaboratoriais.

O uso da amostra-controle, ou padrdo
de laboratério, com o decorrer dos anos se
tornou indispensavel no controle de qualidade
dos laboratérios de analises de solos, pois
através dela pode-se determinar tanto os erros
determinados como os indeterminados (RAIJ
et al., 1987). Amostras-controle sdo amostras
com teores ou concentracdes conhecidos,
devem ser homogéneas inclusive quanto a
granulometria, o ideal é utilizar amostras-
padrdo ou certificadas, que foram preparadas
e garantidas por uma instituicdo idonea,
porém tais amostras sdo muito caras para uso
em rotina, por isso podem ser preparadas no

proprio laboratorio a partir de amostras

Revista Tropica — Ciéncias Agrarias e Bioldgicas

V.6, N.3, pag.130,2012



ASSUNCAO DELEON BERNARDES;DE ET AL

homogéneas, analisadas repetidas vezes a fim
de se obter uma estimativa razoavel dos
valores verdadeiros e intervalos de confianga
para 0s resultados desejados (SILVA,
1999).Normalmente  dois sistemas sdo
utilizados para o controle de qualidade das
analises através do uso de amostras-controle,
0 primeiro que consiste em repetir, a
intervalos regulares de amostras analisadas, a
analise de uma unica amostra-controle, e, 0
segundo, repete-se, a intervalos irregulares, a
analise de uma de varias amostras-controle,
sendo o uso simultdneo destes dois sistemas
um acompanhamento detalhado da atividade
analitica desenvolvida como também a
identificacdo de possiveis erros sistematicos
existentes, e ainda fornecendo indicacdes
sobre suas causas (ZULLO, 1985).

De acordo com Raij et al. (2001)
atualmente no mercado brasileiro muitos
reagentes disponiveis podem nédo ser de alta
qualidade, por isso cada lote deve ser testado
antes de entrar em uso, e deve-se usar um
caderno para anotar informagdes como
quando o lote de reagentes entrou em uso, €
observar o periodo de validade destes, pois
alguns reagentes organicos e solucdes
preparadas podem sofrer alteracbes em um
curto periodo de tempo.

Segundo Raij et al. (1987) ¢
conveniente utilizar em um laboratorio de
rotina varias amostras-controle diferentes, e
que sejam  conhecidas apenas pelo

responsavel pelo laboratorio, evitando-se

assim por parte do analista o erro de pré-
julgamento. Para o preparo da amostra-
controle deve-se escolher pelo menos quatro
amostras de solo com resultados em faixas de
teores variados para as determinacGes no
laboratorio, estas devem ser secas, peneiradas
e homogeneizadas, na quantidade de amostra
suficiente para um ano, em seguida faz-se as
analises quimicas seguindo a rotina do
laboratorio, no minimo dez vezes e em dias
diferentes, os resultados das diferentes
determinacbes devem ser tabulados e
estimados os valores da média, desvio-padréo
e coeficiente de variagdo, caso ocorram
resultados discrepantes dentro das
determinacfes realizadas, ao ponto de elevar
o coeficiente de variacdo acima de 20%, tais
resultados deverdo ser rejeitados e realizar
outras repeticGes e novos célculos estatisticos
(RAL etal., 2001).

E mais comumente recomendado que
as amostras-controle sejam colocadas ao
acaso entre as demais amostras do lote a ser
analisado, pois deste modo o laboratorista ndo
consegue identifica-la e assim ndo incorra em
erro de pré-julgamento, porém com o passar
do tempo esta amostra pode ser identificada
pelo operador pela cor ou aparéncia, devido a
isso o laboratério do IAC (Instituto
Agrondmico de Campinas) optou por colocar
tais amostras em posicdes fixas e treinou 0s
operadores para colaborar com o processo de
qualidade (RANJ et al., 2001).
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Segundo Silva (1999) apdés a
verificacdo e aprovagdo dos resultados da
amostra-controle é necessario um exame ou
controle individual dos resultados analiticos,
que visa detectar erros ndo-sistematicos ou
ocasionais que podem ocorrer em uma ou
algumas amostras da bandeja, normalmente
este erro decorre de contaminacGes da
amostra, falhas de anotacGes de leitura de
equipamentos, diluicdes e erros de célculo.
De acordo com Raij et al. (1987) o controle
individual baseia-se na coeréncia e
interrelacGes que existem entre os resultados
das varias determinacdes realizadas em cada
amostra, cada vez que um resultado
apresentar um desvio razoadvel deve-se
verificar a analise e repeti-la, e a mais
importante relacdo que existe é entre o pH e a
porcentagem de saturacdo de bases que deve
ser bem definida, principalmente para solos
de uma mesma regido.

Os programas interlaboratoriais de
controle de qualidade promovem um
intercambio entre laboratorios, onde uma
entidade coordenadora envia amostras
idénticas a todos os participantes, que
realizam as analises independentes e enviam
0s resultados a coordenacdo que faz a
avaliagdo estatistica (SILVA, 1999). De
acordo com Raij (1991) tais programas sédo
importantes, pois minimizam as diferencas de
resultados entre laboratérios e visam a
uniformizacdo e o aprimoramento analitico,

estes programas funcionam ndo s6 com o

envio de amostras iguais para os laboratorios,
mas também através de reunides e troca de
informacdes.

Segundo Silva (1999) existem varios
programas interlaboratoriais, alguns
internacionais, no Brasil os programas em
funcionamento sdo: Programa de Controle de
Qualidade de Laboratorios com o Sistema
IAC de Analise de Solo, o PAQLF (Programa
de Analise de Qualidade dos Laboratérios de
Fertilidade) — Método da Embrapa Solos,
Programa Interlaboratorial de Controle de
Qualidade de Analise de Fertilidade de Solo —
Profert, Comissdo Estadual de Laboratorios
de Anélises Agrondmicas do Parand -
C.E.L.A. e a Rede Oficial de Laboratdrios de
Andlise de Solo e Tecido Vegetal do Rio
Grande do Sul e Santa Catarina — Rolas.

De acordo com Bernardi et al. (2003),
0 Programa de Analise de Qualidade de
Laboratorios de Fertilidade que utilizam o
Método Embrapa — PAQLF é de participacédo
voluntéria, de &mbito nacional e coordenado
pela Embrapa Solos, atualmente fazem parte
mais de 90 laboratorios de fertilidade de 23
estados brasileiros. Segundo Bernardi (2004)
0 programa foi instituido em 1992 e dele
participam os laboratérios que utilizam o0s
métodos proposto pela (Embrapa, 1997) para
a analise de amostras de terra, inicialmente
proporcionava uma avaliagdo e correcdo da
qualidade  analitica  dos  laboratdrios
participantes, mas a partir de 1998, foi

instituido o Selo de Qualidade, e com isso 0
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PAQLF também passou a funcionar como um
meio de atestar o desempenho satisfatorio dos
participantes perante aos seus clientes

externos.

O Programa de Controle de Qualidade
de Laboratorios com o Sistema IAC de
Analise de Solo teve inicio em 1984, apds o
langamento em 1983 dos metodos de analise
de solo do IAC, o programa foi depois
denominado de “Ensaio de Proficiéncia TAC
para Laboratorios de Andlise de Solo para fins
Agricolas”, e ¢ um ensaio interlaboratorial
onde amostras de solo idénticas sdo enviadas
a todos os participantes, que fazem as analises
e tém seus resultados comparados e avaliados
estatisticamente, conforme procedimentos
publicados pelo IAC (PAGINAS AZUIS,
2005).

CONSIDERACOES FINAIS

1- O laboratério de solos possui
diversas metodologias quimicas para a
determinacdo dos mais variados nutrientes,
cabendo ao responsavel pelo laboratério ou
pelo engenheiro agronomo que pediu a
analise, escolher aquele método que julga
mais apropriado para a condicdo em que esta
inserido, principalmente atentando-se para
aqueles solos com caracteristicas especiais,
como os salinos, organossolos e carbonaticos,
onde o0s metodos de andlise de solos
comumente difundidos ndo se adaptam a tais

solos.

2- O controle de qualidade no
laboratorio de solos deve ser praticado de
forma a garantir uma andlise confiavel e de

qualidade.
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