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INTRODUCAO

O Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA) foi criado no dia
28 de julho de 1860, como Secretaria de Estado dos Negdécios de Agricultura,
Comeércio e Obras Publicas com o intuito de proteger e estimular a agricultura
nacional. Nessa época, o Brasil vivia o ciclo do café (1800-1930), que por mais de
100 anos foi a principal atividade, impulsionando a economia brasileira, sobretudo no
gue se referia a exportagdo. O mesmo, possui uma rede de laboratérios credenciados
chamado Laboratério Nacional Agropecuério (LANAGRO) para analise e fiscalizacdo
de uma gama de produtos relacionados a agricultura, tais como: fertilizantes,
corretivos, inoculantes, sementes e mudas, produtos de origem vegetal e animal,
bebidas, vinhos e vinagres, agrotoxicos e afins, entre outros (MAPA, 2021).

Devido ao crescimento populacional e a necessidade de atender a demanda
por alimentos, um componente se destaca como fundamental: os fertilizantes. O
Brasil, conhecido como “celeiro do mundo” dada a sua extensao territorial e ao fato
da agricultura ser umas das principais atividades naturais do pais, € o quarto maior
consumidor de fertilizantes no ranking mundial, perdendo apenas para China, india e
EUA. Dentre os fertilizantes mais consumidos, temos: 60% de nitrogénio, 20% de
fosforo e 20% de potassio (FERTILIZAR, 2021).

Desta forma, surge a necessidade de fiscalizacdo dos produtos produzidos e
da metodologia de andlises fisicas e fisico-quimicas de fertilizantes e corretivos
legitimados nos controles oficiais dos principais insumos agricolas consumidos no
pais. De acordo com o MAPA, fertilizantes sao “substancias minerais ou organicas,
naturais ou sintéticas, fornecedoras de um ou mais nutrientes das plantas"(BRASIL,
2004).

Devido o processo de exportacdo de nutrientes do solo, através das plantas,
perdas por lixiviagdo ou gasosas, os fertilizantes sédo usados na agricultura para suprir
e/ou complementar a demanda por esses nutrientes, ciclo apos ciclo, para garantir
uniformidade e produtividades economicamente viaveis, além de melhorar as
condi¢des ndo favoraveis, manter a qualidade do solo para producgéo de culturas ou
recuperacéo dos mesmos (LOUREIRO, MELAMED, FIGUEIRA NETO, 2009).

Tendo em vista toda a importancia dos fertilizantes e a necessidade de
fiscalizacdo, o Ministério de Agricultura, desde 1983, vem apresentando métodos
oficiais para o controle de qualidade desses insumos. Esses métodos foram
atualizados em 2007 e oficializados pela Instrugdo Normativa SDA n° 28, de 27 de
junho de 2007 e posteriormente, pela Instrucdo Normativa SDA n° 03, de 26 de janeiro
de 2015. Este trabalho representa a segunda revisdo, ampliagéo e atualizagdo do
Manual de Métodos apresentado pela IN SDA n° 28/2007 (MAPA, 2017).

O estagio supervisionado obrigatério proporcionou vivéncia nas atividades
laboratoriais relacionadas a analises de fertilizantes, onde tive a oportunidade de
colocar em praticas alguns dos assuntos estudados na graduacdo e ainda
complementar esses estudos, contribuindo para o crescimento profissional como
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Engenheira Agronoma e abrindo minha visdo para mais ramos em que o profissional
de agronomia pode atuar.

ANALISES REALIZADAS NO LABORATORIO

1.FOSFORO SOLUVEL EM CITRATO NEUTRO DE AMONIO MAIS AGUA

O fosforo € o segundo elemento mais limitante para producdo agricola,
perdendo apenas para o nitrogénio e apresenta baixa disponibilidade em condigbes
naturais, devido a sua fixagdo a 6xidos de ferro e aluminio (NOVAIS et al., 2007). O
mesmo apresenta papel fundamental no metabolismo da planta, tendo em vista que
0 elemento € participante direto na molécula mais utilizada pela mesma como fonte
de energia (ATP - adenosina trifosfato), além de estar presente no DNA e ser
elemento principal para obtencdo de produtividades satisfatorias (SANTOS et al.,
2017).

1.1 Método gravimétrico do Quimociac
1.1.1. Principio e aplicacédo

Fundamenta-se na extracao do fésforo com agua e citrato neutro de amoénio a
65°C, seguida de precipitacdo do fosforo extraido como fosfomolibdato de quinolina
— (C9H7N)3H3[P0O4.12 Mo03] - filtracdo, secagem e pesagem desse precipitado.
Teor expresso como pentéxido de fosforo (P205).

1.1.2. Extracéo

Pesa-se uma massa (G) de 1g da amostra, com precisdo de 0,1 mg e em
seguida transfere-se para papel de filtro de porosidade média, em seguida o papel €
adaptado em um funil e colocado sobre baldo volumétrico de 500 mL(Vb). Lava-se
com aproximadamente 180 mL de 4gua, em pequenas porc¢des, tendo-se o cuidado
de promover a suspensao da amostra para que haja melhor lavagem e de s6 adicionar
nova por¢do somente apds a anterior ter passado completamente. Ao término da
lavagem, transfere-se o papel filtro com o residuo para erlenmeyer de 250-300 mL e
lava-se quantitativamente o funil com agua, ainda adaptado ao baldo volumétrico.
Adiciona-se 100 mL de solucéo de citrato neutro de aménio previamente aquecida a
65 °C, tampa-se e agita-se vigorosamente por alguns minutos. Feito isso, remove-se
momentaneamente a tampa do frasco para diminuir a presséo e coloca-se 0 mesmo,
bem fechado no agitador dentro da estufa ou em banho-maria com agitador durante
1 hora, mantendo a temperatura a 65° £ 5 °C. Ao término de 1 hora, retira-se o frasco

9



do sistema de agitacdo, deixando esfriar até temperatura ambiente e transfere-se o
conteudo do erlenmeyer para o baldo volumétrico de 500 mL usado anteriormente e
gue contém o fosforo soluvel em agua. Completa-se o volume do baldo e agita-se
para homogeneizacao, posteriormente deixa-se em repouso até obter sobrenadante
limpido, filtra-se em papel de filtro de porosidade média ou centrifuga-se, podendo ser
utilizado papel filtro de porosidade lenta se necessario.

1.1.3. Determinacdo e calculo

Para a determinacédo e calculo, pipeta-se uma aliquota do extrato obtido no
item 1.1.1 (o tamanho da aliquota depende da garantia referente a amostra
analisada), que contenha de 10 a 25 mg de P205, transfere-se para béquer de 400
mL e ajusta-se o volume a 50 mL com &gua. Acrescenta-se 10 mL de HNO3 (1+1) e
ferve-se suavemente durante 10 minutos. Ajusta-se o volume para aproximadamente
100 mL com &gua e leva-se a aquecimento até inicio de fervura. Em seguida adiciona-
se 50 mL do reagente “Quimociac” e ferve-se durante 1 minuto, dentro da capela.
Ap6s o tempo exigido, deixa-se esfriar até a temperatura ambiente, agitando
cuidadosamente de 3 a 4 vezes durante o resfriamento. Alcancado o resfriamento,
filtra-se, sob a acdo de vacuo, em cadinho de placa porosa, previamente seco a 240
+ 10 °C e pesado, lavar com 5 por¢cdes de 25 mL de agua, tendo-se o cuidado de
adicionar cada porcdo apds a anterior ter passado completamente. Em seguida, leva-
se para secar durante 30 minutos a 240 + 10 °C. Deixa-se esfriar em dessecador por
30 minutos e pesa-se.

Ao final do esfriamento, calcula-se o percentual em massa de fésforo solavel
em agua mais o soltvel em solugéo neutra de citrato de am6nio da amostra, expresso
como P205:

P205(%nvin) = 1603,5 mp AG
onde:
mp = massa do precipitado, em gramas.
A = volume da aliquota do extrato tomada para a determinacdo, em mL.
G = massa inicial da amostra, em gramas.

2. EXTRATO HUMICO TOTAL (EHT), ACIDOS HUMICOS E ACIDOS

FULVICOS - Método volumétrico do dicromato de potassio

Segundo Scharlemann et al. (2014), nos ecossistemas terrestres, o solo € um
dos mais importantes reservatérios de carbono e a determinacdo do teor desse
carbono organico é de fundamental importancia, tendo em vista que ele atua de forma
direta influenciando os atributos fisicos, quimicos e biolégicos do solo e sendo
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indicador de qualidade do solo, mostrando se o0 manejo do mesmo esta sendo feito
de forma eficiente, ou se est4 sendo promotor de processos erosivos.

No pais, diversas técnicas e/ou métodos de andlise de carbono orgéanico (CO)
séo utilizados, dentre eles, o mais utilizado é o Walkley-Black (1934), que consiste na
reducédo do dicromato (Cr207 2-) por compostos de carbono e posterior determinacao
do Cr207 2- por meio da titulacdo pela oxirreducdo com o Fe 2+ (MENDONCA &
MATOS, 2017).

2.1. Principio e aplicacéo

O termo substancias humicas se aplica a um conjunto de substancias
organicas passiveis de serem extraidas por uma solucéo alcalina diluida. Em funcao
da solubilidade em meio acido (pH 1), as substancias humicas podem ser separadas
em duas fracbes, uma soluvel (acidos falvicos) e outra insolGvel (acidos humicos),
gue precipita e pode ser redissolvida em solucdo alcalina. As amostras sao
submetidas a extracao alcalina para obter o extrato himico total e, posteriormente, se
precipitam neste extrato os acidos huamicos a pH 1, restando em solucdo os acidos
fulvicos. Na sequéncia, tanto para o extrato himico total (EHT) como para os acidos
humicos (AH’s) e os acidos fulvicos (AF’s), se determina o conteudo de carbono
organico total, por oxidacdo quimica com dicromato. Aplicavel aos fertilizantes
organicos solidos e fluidos, para aplicacdo no solo, com contetudo especificado em
EHT, AH e AF. Para os fertilizantes soélidos os resultados séo referidos as amostras
em base seca.

2.1.1 Extracao

A extracdo para amostra sélida deve-se pesar somente ap0s a amostra ser
secada a 65°C + 5°C em estufa e moida até passar totalmente em peneira de 0,5 mm
de abertura. Para amostra fluida pesar apés homogeneizacdo dentro do proprio
frasco. Em seguida, pesa-se uma massa (G) da amostra, contendo de 30 a 60 mg de
carbono organico total provavel, transfere-se para tubo de centrifuga de 50 mL,
adiciona-se de 20 mL de pirofosfato de sédio 0,1 mol L -1 em NaOH mol L -1. Agita-
se manualmente e deixa-se em repouso por 24 horas. Apos o tempo determinado,
centrifuga-se a 2000 g por 15 minutos, podendo-se utilizar maiores rota¢cdes ou maior
tempo. Recolhe-se 0 sobrenadante em tubo de centrifuga de 50 mL e reserva-se.
Adiciona-se mais 20 mL de pirofosfato de sodio 0,1 mol L-1 em NaOH 0,1 mol L- 1 a
cada amostra e agita-se manualmente até o desprendimento e suspensdo do
precipitado. Em seguida deixa-se em repouso por 1 hora, centrifuga-se novamente a
2000 g por 15 minutos (se for necessario utilizar maior rotacdo ou maior tempo),
recolhe-se o0 sobrenadante junto ao previamente reservado no tubo de centrifuga de
50 mL, obtendo a solucéo de extrato humico total (EHT).
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2.1.2 Determinacéao do teor de carbono organico total nas fracdes

Transfere-se uma aliquota de 10 mL da solucéo de extrato hamico total (EHT)
para o frasco de reacao — balédo de fundo chato ou erlenmeyer, com boca esmerilhada.
Adiciona-se 2 ml da solucdo de K2Cr207 0,33 mol L -1, agita-se o frasco para
homogeneizar seu contetdo e coloca-lo em banho de agua com gelo. Girando-se o
frasco continuamente, em seguida adiciona-se lentamente 16 mL de acido sulfarico
concentrado puro (ou acido sulftrico com Ag2S0O4 a 10 g L1, se a amostra contiver
ion CI-: ver observacgdo a seguir.). Este procedimento em banho de gelo evita uma
reacdo Inicial violenta de oxidagdo por sobreaquecimento. Prepara-se,
simultaneamente, uma prova em branco, repetindo-se o procedimento anterior com
omissao da adicdo de amostra.

Observacao 1: O ion cloreto (Cl-) presente em fertilizantes organominerais ou mesmo
organicos reage com o ion Cr207 2- interferindo no resultado do teor de carbono
organico total (superestimativa). Para eliminar esta interferéncia precipita-se o ion
cloreto na forma de AgCl usando-se o &cido sulfarico concentrado contendo Ag2S04
dissolvido. A quantidade adicionada de 16 mL de &acido sulfurico concentrado com 10
g L -1 de Ag2S04 dissolvido é suficiente para precipitar uma massa de até 37 mg de
Cl-. Se houver mais de 37 mg de cloreto provavel na massa (G) da amostra deve-se
verificar a quantidade de Ag2S0O4 necesséria e pode-se supri-la adicionalmente.

Com o branco preparado, junta-se algumas pérolas de vidro para facilitar a
ebulicdo e leva-se os frascos de reacdo para o aquecimento sob refluxo, acoplando-
os aos condensadores do equipamento.

Observacao 2: Dada a lentiddo de adicionar o acido sulfdrico concentrado na
amostra, pois 0 mesmo deve ser adicionado gota a gota, adaptou-se verter o 4cido
através dos condensadores, ja na placa de aquecido, de forma a se economizar
tempo e ndo haver perda através de vapores. Dessa forma, pula-se a etapa referente
ao banho-maria em agua com gelo.

Quando a ebulicdo se iniciar, diminui-se 0 aquecimento sem interromper a
mesma e manter por 10 minutos. Apds esse periodo, desliga-se o aquecimento e
deixa esfriar antes de desconectar os frascos de reacado dos condensadores, 0 que
deve ser feito com muito cuidado. Transfere-se o conteudo do frasco de reacéo para
um baldo volumétrico de 100 mL. Esperar esfriar e avolumar. Toma-se uma aliguota
de 20 mL e transfere-se para um erlenmeyer de 250 mL. Em seguida, acrescenta-se
5 mL de solugéo H3PO4 (1+3), 4 gotas de solucao de indicador difenilaminasulfonato
de bario e 4gua para que o volume total atinja cerca de 50 mL e titula-se com a solugéo
de sulfato ferroso amoniacal SFA 0,05 mol L-1. Simultaneamente, a prova em branco
€ conduzida, omitindo-se a presenca da amostra. Ao final, calcula-se o teor das
fracOes em equivalente a carbono organico.
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2.1.3. Célculos
Carbono organico(%omv/in) = 15C(Vb-Va) G

onde:

C = concentragao da solugcéo de SFA padronizada.

Va = volume da solucdo de SFA gasto na titulagdo da amostra, em mL.

Vb = volume da solucdo de SFA gasto na titulagcado da prova em branco, em mL.
G = massa inicial da amostra, em g.

3. CAPACIDADE DE TROCA DE CATIONS (CTC)

A capacidade de reserva e suprimento de nutrientes é aumentada quando
existe a possibilidade de acréscimo ou a manutencdo da matéria organica que ja
existe no solo, a mesma é a maior contribuinte para a capacidade de troca de cations
nos solos, principalmente os tropicais (SILVA et al., 1994), e a disponibilidade de
nutrientes oriundos de processos de ciclagem dos compartimentos organicos.
Todavia, esse aumento do conteido de matéria organica através de manejo néo
ocorre de forma rapida e simples (SA et al., 2015; CORBEELS et al., 2016).

O sistema de plantio adotado esta relacionado diretamente com o
tamponamento, a resiliéncia e a estabilidade do ambiente de producéo, por isso,
praticas agricolas que favorecem o aumento da matéria organica tém grande
relevancia, como uso de palhada em plantio direto e uso de fertilizantes organicos
e/ou organominerais com teores satisfatorios de carbono. No caso do uso da palhada
no plantio direto, além dos beneficios agronémicos, essa estratégia vem sendo
relacionada como uma das principais medidas para contrabalancar as emissées de
carbono e mitigar o aquecimento global, pois a mesma propicia a restauracao
dosestoque de carbono em solos agricolas (LAL et al., 2015; MATHEW et al., 2020).

3.1. Principio e aplicagao

A determinacdo da Capacidade de Troca Catidnica (CTC) em produtos
organicos se fundamenta, essencialmente, na ocupacdo dos sitios de troca do
material com ions hidrogénio, provenientes de uma solucéo diluida de acido cloridrico,
eliminagéo do excesso de 4cido, deslocamento dos ions hidrogénio adsorvidos com
solucéo de acetato de célcio e titulagdo do acido acetico formado. Aplicavel aos
fertilizantes orgéanicos solidos.

3.1.1. Extracéao
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A extracdo ocorre da seguinte forma: Pesa-se uma massa (G) de 2 g do
fertilizante organico preparado (secado a 65°C e pulverizado), com precisdo de 0,1
mg. Acrescenta-se 1 g de carvao ativado, pesado com a mesma precisao, e transferir
para erlenmeyer de 250 mL. Acrescenta-se 100 mL de HCI 0,5 mol L -1, medidos em
proveta, tampa e agita por 30 minutos no agitador tipo Wagner a 30-40 rpm. Prepara-
se o conjunto de filtracdo a vacuo, colocando sobre a placa do funil de Blichner um
disco de papel de filtro de porosidade fina (filtracao lenta), de diametro suficiente para
cobrir o fundo, com excesso de 2-3 mm. Se umedece o papel de filtro para melhor
molda-lo e aplica-se succdo moderada e transferindo-se o conteddo do erlenmeyer,
recebendo o filtrado em kitasato de 1000 mL. Lava-se o retido com porcdes de agua,
procedendo a uma nova lavagem s apos todo liquido da lavagem anterior ter sido
drenado. Em caso de dificuldade na filtracdo, pelo entupimento dos poros do papel
de filtro, pode-se utilizar um funil de Buchner de diametro maior, de modo que o retido
figue mais espalhado, melhorando a velocidade da filtracdo. Efetua-se um namero de
lavagens suficiente para se ter um volume de 350 a 400 mL no kitasato. Terminada a
fase das lavagens, troca-se o kitasato utilizado até aqui substituindo por outro de igual
capacidade.

3.1.2. Determinacdao e calculo

Transfere-se 100 mL da solucao de acetato de célcio 0,5 mol L -1 para béquer
de 250 mL. Este volume de solucéo sera distribuido sobre toda superficie do material
organico retido no funil de Bichner em sucessivas porc¢oes de 10 a 15 mL, sob vacuo
reduzido, para permitir uma lenta percolacdo. Uma nova porcao de solucéo de acetato
de célcio s6 devera ser adicionada ap0s a porcdo anterior ter sido drenada para o
kitasato. Na sequéncia, lava-se com porcdes de agua até totalizar um volume de
aproximadamente 300 mL no kitasato. Leva-se o kitasato ao sistema de titulagéo e
titula-se com a solugcéao 0,1 mol L -1 de NaOH padronizada, utilizando a solugéo de
fenolftaleina como indicador. Simultaneamente, conduzir prova em branco em
duplicata, com o carvao ativado, sem a presenca da amostra.

Calcular o valor da CTC, em mmolc kg-1, pela expressao:

CTC(mmolckg-1) = 1000M(Va-Vb) G ,

onde:

Va = volume da solucdo de NaOH 0,1 mol L -1 gasto na titulagdo da amostra, em mL.
Vb = volume médio da solugcdo de NaOH 0,1 mol L -1 gasto na titulacdo das provas
em branco, em mL.

G = massa da amostra, em gramas.

M = concentragéo da solucdo de NaOH padronizada, em mol L -1.
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Observacao: As operacbes de titulacdo, na padronizacdo da solugcéo de
NaOH, na verificacdo das provas em branco e nas determinagcbes da CTC, podem
ser conduzidas verificando-se o ponto final potenciometricamente, utilizando-se um
medidor de pH. As solu¢des serao tituladas com o eletrodo inserido nas mesmas para
acompanhamento da elevacdo do pH e o volume sera registrado ao atingir-se o pH
7.

3.1.3. Célculo darelacdo CTC/C

A relacdo CTC/C é dada pela razdo numérica entre os valores encontrados
para a capacidade de troca catidnica (CTC), em mmolc kg-1, e o carbono orgéanico,
em porcentagem em massa, ambos referidos a amostra em base seca. A unidade
para CTC/C sera mmolc.10-1 g de C. Esta relacdo € um paréametro do grau de
maturacédo e qualidade dos fertilizantes orgéanicos.

3.1.4. Calculo darelacdo C/N

A relacdo C/N é calculada pela divisdo dos resultados em porcentagem em
massa obtidos para o carbono orgéanico e o nitrogénio, ambos referidos a amostra em
base seca. Assim, o resultado obtido para N na amostra “in natura” precisa ser
convertido para base seca (Ns). Aplica-se aos 179 fertilizantes organicos mistos,
COmMpostos e vermicompostos.

Ns = 100N / (100-U65)

onde:

Ns: teor de nitrogénio em base seca.

N: teor de nitrogénio na amostra “in natura”.

U65: teor de umidade a 65 °C.

A relacédo serd, portanto, calculada pelo quociente €/ Ns.

4.CALCIO E MAGNESIO - Método espectrométrico por absorcdo atémica

O célcio e 0 magnésio sao elementos essenciais para o desenvolvimento da
planta e estdo diretamente relacionados a correcdo do solo e em doses
recomendaveis, somado ao avan¢go do melhoramento genético de plantas, estdo
incluidos no manejo integrado, com o monitoramento € o manejo fitossanitario,
controle de plantas daninhas, irrigacéo, colheita, armazenamento e comercializacéo
(BALDOTTO et al., 2015). Desta forma, a melhor maneira de determinar a fertilidade
do solo e saber se 0 mesmo esta com teores satisfatorios, € através da amostragem,
assim pode-se plantar por estimativa de producdo. Para isso, é necessario que 0s
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componentes dos fertilizantes estejam em conformidade com a sua granulometria,
teores presentes no produto e forma e periodo mais adequado para a disponibilizagédo
desses nutrientes para as plantas de acordo com o0 seu grau de reatividade
(PREZOTTI & GUARCONI, 2013).

4.1. Principio e aplicacéo

Consiste na extracdo do calcio e magnésio contido na amostra por digestao
acida e determinacédo de sua concentracao por espectrometria de absorcao atémica.
Aplicavel a produtos com todos os teores de célcio e magnésio.

4.1.2. Extracao - Para materiais inorganicos, exceto fritas (FTE’s)

Pesa-se uma massa (G) de 0,5 a 2,5 g da amostra, de acordo com a
especificacdo do produto, com precisao de 0,1 mg. Transfere-se para um béquer de
150 mL e adiciona-se 10 mL de HCI concentrado para massas até 1 g de amostra.
Para massas acima de 1g, aumentar proporcionalmente o volume de HCI
concentrado. Cobre-se com vidro de reldgio e leva-se a ebulicdo moderada em placa
ou chapa aquecedora até proximo a secura, sem deixar queimar o residuo. Para
amostras com teores acima de 5% em massa ou matérias-primas menos soluveis,
esta etapa devera ser repetida, com nova adi¢cdo de HCI concentrado, aquecendo-se
novamente até proximo a secura. Em paralelo, prepara-se uma prova em branco.
Apbs quase secura, retira-se da chapa aquecedora, deixa esfriar e acrescenta-se ao
residuo 20 mL da solugcéo aquosa de HCI (1+5), ferve-se ligeiramente por 10 minutos,
deixa esfriar e transfere-se quantitativamente para um baldo volumétrico de 100 mL
(Vb). Para produtos concentrados este volume final podera ser aumentado, de modo
a permitir menores diluicbes para a leitura no espectrometro de absorcao atémica.
Neste caso, deve-se aumentar proporcionalmente o volume de HCI (1+5). Completa-
se o0 volume com agua e homogeniza. Filtra-se em papel de filtro de porosidade média
ou fina, se necessario, recebendo o filtrado em um recipiente seco.

4.1.3. Determinacéao e calculo de Calcio

Toma-se uma aliquota (A) do extrato contendo até 0,5 mg de Ca e transfere-
se para baldo volumétrico de 25 mL. Deve-se tomar uma aliquota de modo a situar a
concentracao da solucéo final de leitura na faixa intermediaria da curva de calibracgao.

Observacao: Para produtos concentrados, podera ser necessaria uma diluicdo

intermediaria utilizando-se HCI (1+23). Por exemplo, para uma diluicdo intermediaria
de 5:100, o fator de diluicdo “D” sera igual a 20.
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Adiciona-se 5 mL da solucdo de 6xido de lantanio, completa-se o volume com
agua e homogeniza. Coloca-se o aparelho nas condi¢cdes exigidas para a
determinacao do calcio (lampada de Ca, comprimento de onda de 422,7 nm ou linha
secundaria e chama adequada, conforme manual do equipamento). Calibra-se o
aparelho com o branco e as solucdes-padrdo. Aspira-se agua entre as leituras e
aguarda a estabilizacdo de cada leitura antes de registrar o resultado. Procede-se a
leitura das solu¢Bes das amostras e da prova em branco, verificando a calibracdo a
cada grupo de 8 a 12 leituras. Determina-se sua concentragdo, em mg L-1, através
da equacdo de regresséo linear da curva de calibragdo ou informacéo direta do
equipamento. Calcula-se a porcentagem de calcio pela expressao:

Ca(%om/im) =2,5Cy

onde:
C = concentragéo de Ca na solucéo final de leitura, em mg L-1.
y = massa da amostra, contida na aliquota A do extrato, em mg.

Considerar diluicdes intermediarias se tiver ocorrido.
Célculo de y:
y = 10004G VbD

onde:

G = massa inicial da amostra, em g.

A = volume da aliguota tomada para a solucao de leitura, em mL.
Vb = volume do baldo utilizado na etapa de extracdo, em mL.

D = fator de diluicdo intermediaria do extrato inicial, se tiver ocorrido.

Nota: Alternativamente as leituras previstas para o equipamento de absorcao atdmica
poderdo ser feitas utilizando-se de um espectrdmetro de emissao 6tica com plasma
indutivamente acoplado (ICP/OES), respeitadas as condicbes de operacado do
equipamento e a adequacéo das concentracdes das solucdes de leitura (padrdes e
amostras) aos limites de detec¢éo e quantificacéo especificos para calcio.

4.1.4. Determinacéo e célculo de Magnésio

A determinacado para 0 magnésio é igual a do célcio. Calcula-se a porcentagem
de magnésio pela expressao:

Mg(%m/im)=25Cy

onde:
C = concentragédo de Mg na solugéo final de leitura, em mg L-1.
y = massa da amostra, contida na aliquota A do extrato, em mg.
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Considerar diluicbes intermediarias se tiver ocorrido.
Célculo de y:
y = 1000AG VbD,

onde:

G = massa inicial da amostra, em g.

A = volume da aliquota tomada para a solucéo de leitura, em mL. 56
Vb = volume do balédo utilizado na etapa de extracdo, em mL.

D = fator de diluicdo intermediaria do extrato inicial, se tiver ocorrido.

Nota: Alternativamente as leituras previstas para o equipamento de absorcdo atémica
poderdo ser feitas utilizando-se de um espectrdmetro de emissao 6tica com plasma
indutivamente acoplado (ICP/OES), respeitadas as condigcbes de operacdo do
equipamento e a adequacéo das concentracdes das solugdes de leitura (padrdes e
amostras) aos limites de detec¢éo e quantificacdo especificos para o0 magnésio.

5. MICRONUTRIENTES - B, Co, Cu, Fe, Mn, Mo, Ni, Zn

Micronutrientes sdo nutrientes minerais (KIRKBY & ROMHELD, 2007), muitas
vezes essenciais para o pleno desenvolvimento das plantas como por exemplo: ferro,
manganés, zinco, cobre, boro, molibdénio, cloro e niquel. Na auséncia desses
elementos, a planta ndo consegue completar seu ciclo de vida (FERREIRA, 2012). A
adubacao é recomendada quando os niveis desses nutrientes estdo muito baixos e
principalmente quando ndo ha disponibilidade, para que se possa elevar a teores
considerados adequados e asim as culturas possam expressar seu potencial de
rendimento (ALEXANDRE et al. 2012). Os micronutrientes sdo encontrados em
guantidades pequenas no solo e sdo exigidas quantidades igualmente pequenas
pelas plantas, mas que fazem total diferenga (MOTTA, 2007).

5.1. Principio e aplicacéo

Consiste na extracdo dos micronutrientes contidos na amostra por digestao
acida e determinacéo de sua concentracdo por espectrometria de absor¢édo atémica.
Aplica-se aos fertilizantes minerais com micronutrientes para aplicacéo direta no solo.

5.1.2. Extracao
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O método de extracéo utilizado para os micronutrientes € o mesmo realizado
para extracdo de calcio e magnésio (para os fertilizantes minerais de aplicacdo via
solo) no item 4.1.2. Apos a extragdo, faz-se as diluicdes de acordo com as garantias
estabelecidas e leva-se para leitura por espectrometria de absorcao atémica, coloca-
se o aparelho nas condicbes exigidas para a determinacdo de cada elemento
(lampada, comprimento de onda ou linha secundaria e chama adequada, conforme
manual do equipamento), calibra-se o aparelho com o branco e as solu¢des-padréo.
Aspira-se agua entre as leituras e aguarda a estabilizacdo de cada leitura antes de
registrar o resultado. Procede-se a leitura das solu¢des das amostras e da prova em
branco, verificando a calibracdo a cada grupo de 8 a 12 leituras. Determina-se sua
concentracdo, em mg L-1, através da equacdo de regressao linear da curva de
calibracéo ou informacéo direta do equipamento.

6.Contaminantes - Cd, Cr, Pb, Ni

Os fertilizantes minerais, tem sua matéria-prima proveniente de produtos
oriundos de petroquimica e da mineragdo. Dentre os fertilizantes procedentes destes
processos, 0S mais importante e consequentemente mais consumidos s&o o
nitrogénio (N), o fosforo (P) e o potassio (K) (BNDES, 200006). Alguns estudos
indicam que alguns metais pesados, como alguns chamados elementos-traco, como
magneésio (Mg), ferro (Fe), zinco (Zn), manganés (Mn), cobre (Cu), tem essencialidade
em ecossistemas e processos fisiolégicos, como fotossintese, cadeia respiratéria e
fixacdo de nitrogénio, que séo primordiais para que a planta venha a se desenvolver
e produzir. No entanto, outros elementos (metais pesados) como arsénio (As), cadmio
(Cd), cromo (Cr) e chumbo (Pb) e mercurio (Hg), apresentam alta toxicidade, tendo
niveis de tolerancia admitidos nesses produtos (MARENGONI et al., 2013).

6.1. Principio e aplicacéo

Consiste na extracdo dos contaminantes (metais pesados) contidos na
amostra por digestdo acida e determinacdo de sua concentragdo por espectrometria
de absorcéo atbmica. Aplica-se aos fertilizantes minerais e corretivos para aplicacao
direta no solo.

6.1.2. Extracéao

Apés amostra previamente preparada, pesa-se massa (G) de 0,5 a 2,5 g da
amostra, de acordo com a especificagdo do produto, com precisdo de 0,1 mg.
Transfere-se para um béquer de 150 mL e adiciona-se 3 mL de HNO3 e 10 mL de
HCI concentrado para massas até 1 g (se a massa for maior, aumenta-se a
guantidade de reagentes proporcionalmente), em seguida coloca-se em digestao
branda em chapa aquecedora, até obter uma aliquota de 2 a 3 mL, retira-se da chapa
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e coloca-se para esfriar. Apos o resfriamento, adiciona-se 20 mL de 4gua e 5 mL de
HCI (1+5) e leva-se novamente a chapa aquecedora para fervura por 10 minutos.
Passado o tempo necessério, tira-se o béquer da chapa e coloca-se novamente para
esfriar até temperatura ambiente. Quando frio, o extrato deve ser transferido
guantitativamente para baldo volumétrico de 100 mL (Vb), acoplado com funil e papel
filtro de porosidade média, apos filtragem, completa-se o baldo com agua. Em
seguida, leva-se para o espectrometro de absorcédo atdbmica, calibra-se o aparelho
com o branco e as solu¢des-padrédo. Aspira-se agua entre as leituras e aguarda a
estabilizacdo de cada leitura antes de registrar o resultado. Procede-se a leitura das
solugcbes das amostras e da prova em branco, verificando a calibracdo a cada grupo
de 8 a 12 leituras. Determina-se sua concentragdo, em mg L-1 , através da equacédo
de regressao linear da curva de calibracao ou informacao direta do equipamento.

CONCLUSAO

A realizacdo do Estagio Supervisionado Obrigatério - ESO, no Laboratorio
Federal de Defesa Agropecuaria - LFDA-PE no Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento - MAPA, foi um sonho realizado juntamente com o aprendizado
incalculavel sobre o dia-a-dia de laboratorios de fiscalizagdo como este. Me permitiu
ampliar a viséo profissional no que se diz respeito aos varios campos de atuacao do
Engenheiro Agronomo.

A vivéncia no laboratério de fertilizantes, me proporcionou colocar em prética
aprendizados anteriores a graduacao e aperfeicoar os obtidos durante o curso de
Agronomia, me concedeu aprender mais sobre os diversos tipos de fertilizantes, sua
importancia no meio agricola e a necessidade de fiscalizacdo e confirmacdo dos
teores exigidos pelas garantias estabelecidas por lei.

Vivemos em um mundo onde circula uma quantidade imensa de informagdes
equivocadas, principalmente no que se diz respeito a producdo e utilizacdo de
insumos agricolas e poder executar as analises que séo feitas para garantir que o
produtor rural receba realmente aquilo de que necessita quando da compra desses
produtos, me fez aprender e agregou de forma impar aos conhecimentos adquiridos
nesses anos de trajetéria agronomica.
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