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RESUMO

COSTA, S. J. B., M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, outubro de 2023. Mehlich-
3BR: extrator Mehlich-3 modificado. Orientador: Reinaldo Bertola Cantarutti.
Coorientador: Julio César Lima Neves.

Para avaliar a fertilidade dos solos, € fundamental ter a estimativa dos teores
disponiveis dos nutrientes no solo. Para isso, utilizam-se extratores quimicos
sensiveis as fracdes dos nutrientes no solo, que garantam a disponibilidade deste para
as plantas. O extrator Mehlich-1 (M-1) é amplamente utilizado para caracterizar a
disponibilidade de P, K, Fe, Mn, Cu e Zn em solos altamente intemperizados. No
entanto, o M-1 pode ser menos eficiente na estimativa do P disponivel em solos com
fertilidade melhorada, onde pode ser mais expressiva a fracao de P associada ao Ca,
que é de menor labilidade. Isso pode levar a interpretacoes incorretas sobre o estado
nutricional do solo. Diante disso, o extrator Mehlich-3 (M-3) tem se mostrado uma
alternativa e com a vantagem de possibilitar a avaliacdo do Ca e Mg trocaveis. Apesar
das evidéncias favoraveis ao M-3, a sua adog¢ao nos laboratérios de fertilidade do solo
tem sido limitada pela dificuldade de acesso ao nitrato de aménio (NH4NOs), um dos
componentes do M-3. Assim, este trabalho teve como objetivo adequar a composicao
do M-3, sem o nitrato de aménio, preservando seu carater de extrator multielementar
para avaliar a disponibilidade de macro e micronutrientes. As modificagdes
consistiram na omissdo NH4NOs ou na sua substituicdo por NH4OH, NH4Cl ou
(NH4)2SO4, assim como, alteragdes nas concentragées dos demais constituintes do
extrator. Para avaliar as alteragées do M-3 utilizaram-se amostras de 28 solos de
varias unidades taxondmicas, com ampla variagao de textura e teores dos nutrientes
e matéria organica. Validou-se o extrator alterado confrontando seus resultados com
os teores de P, K, Fe, Mn, Cu e Zn obtidos pelo extrator M-1 e os teores de Ca** e
Mg?* extraidos em KCI 1 mol L' de 54 solos. Os nutrientes foram dosados por
espectrofotometria de: absorcdo molecular (EAM), emissdo de chama (EEC),
absorcao atbmica (EAA) e de emissao odtica em plasma indutivamente acoplado
(EICP). Avaliou-se também o pH das solugdes extratoras. Os resultados obtidos com
os extratores modificados (yj) foram confrontados com os obtidos com o M-3 (y1). A
comparacao se deu pelo teste de identidade de métodos analiticos, fundamento nas
estatisticas do teste de F modificado de Graybill, teste de t para o erro médio e analise



dos coeficientes de correlacdes lineares. A simples omissdo do NH4sNOs, mantendo-
se a composigcao e concentracao original dos demais reagentes (15 mmol/L NH4F, 13
mmol HNOs, 1,0 mmol/L EDTA e 200 mmol/L CH3COOH) resultou na recuperagao de
menores teores de P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu. As substituicbes do NH4NOs por
NH4OH, NH4Cl ou (NH4)2SO4 proporcionou elevacdao no pH dos extratores e menor
eficiéncia na extragéo de P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu. Diante disso, omitindo-se o
NHsNOs testaram-se em etapas sucessivas, ajuste nas concentragées dos reagentes
até chegar ao extrator E-35, composto por 20,0 mmol/L de NH4F, 17,32 mmol/L de
HNOs, 0,6 mmol/L de EDTA e 200 mmol/L de CH3COOH. O E-35 recuperou dos 28
solos teores de P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Cu e Zn estatisticamente equivalentes aqueles
recuperados pelo M-3. A dosagem por EICP mostrou a mesma eficacia que a EAM,
EEC, EAA nas dosagens de P, K e Ca, respectivamente. Os teores de P, K, Ca, Mg,
Mn, Cu e Zn recuperados pelo E-35 mostrou elevada correlacdao (> 0,90) com os
teores recuperados pelo M-1 e KCI 1 mol/L. Para os teores de Fe esta correlacao foi
de 0,75. Os resultados indicam que o extrator E-35 é equivalente ao Mehlich-3 e tem
potencial para ser adotado com extrator multielmentar par P, K, Ca, Mg, Mn, Cu e Zn,
em substituicdo ao Mehlich-1 e KCl a 1 mol/L.

Palavras-chave: Extrator multielementar. Nutriente disponivel. Nutriente trocavel.
Extrator Mehlich-1. Extrator KCI.



ABSTRACT

COSTA, S. J. B., M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, October, 2023. Mehlich-
3BR: modified Mehlich-3 extractor. Adviser: Reinaldo Bertola Cantarutti. Co-adviser:
Julio César Lima Neves.

To assess soil fertility, it is essential to estimate the available nutrient levels in the soil.
To achieve this, chemical extractants are used that are sensitive to the fractions of
nutrients in the soil, which guarantee their availability to the plants. The Mehlich-1 (M-
1) extractor is widely used to characterize the availability of P, K, Fe, Mn, Cu and Zn
in highly weathered soils. However, M-1 may be less efficient in estimating available P
in soils with improved fertility, where the fraction of P associated with Ca, which is less
lable, may be more significant. This can lead to incorrect interpretations of the
nutritional status of the soil. Given this, the Mehlich-3 (M-3) extractor has proven to be
an alternative and has the advantage of enabling the evaluation of exchangeable Ca
and Mg. Despite the evidence in favor of M-3, its adoption in soil fertility laboratories
has been limited by difficulties in accessing ammonium nitrate (NH4NOgs), one of the
components of M-3. Thus, this work aimed to adapt the composition of M-3, without
ammonium nitrate, preserving its character as a multi-element extractor to evaluate
the availability of macro and micronutrients. The modifications consisted of omitting
NH4NOs or replacing it with NH4OH, NH4Cl or (NH4)2SO4, as well as changes in the
concentrations of the other extractant constituents. To evaluate changes in M-3,
samples of 28 soils from various taxonomic units were used, with wide variations in
texture and nutrient and organic matter content. The altered extractor was validated by
comparing its results with the levels of P, K, Fe, Mn, Cu and Zn obtained by extractor
M-1 and the levels of Ca?* and Mg?* extracted in KCI 1 mol L' from 54 soils. Nutrients
were measured using spectrophotometry: molecular absorption (EAM), flame emission
(EEC), atomic absorption (EAA) and optical emission in inductively coupled plasma
(EICP). The pH of the extracting solutions was also evaluated. The results obtained
with the modified extractors (yj) were compared with those obtained with the M-3 (yi).
The comparison was made using the identity test of analytical methods, based on the
statistics of Graybill's modified F test, t test for the average error and analysis of linear
correlation coefficients. The simple omission of NH4sNOs, maintaining the original
composition and concentration of the other reagents (15 mmol/L NH4F, 13 mmol HNOs,
1.0 mmol/L EDTA and 200 mmol/L CH3zCOOQOH) resulted in the recovery of lower levels



of P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn and Cu. Replacing NH4NO3s with NH4OH, NH4CI or
(NH4)2SO4 provided an increase in the pH of the extractants and lower efficiency in the
extraction of P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn and Cu. Therefore, omitting the NH4NOg3, they
were tested in successive steps, adjusting the concentrations of the reagents until
reaching the E-35 extractor, composed of 20,0 mmol/L of NH4F, 17,32 mmol/L of
HNO3, 0,6 mmol/L EDTA and 200 mmol/L CH3COOH. E-35 recovered contents of P,
K, Ca, Mg, Fe, Mn, Cu and Zn from the 28 soils that were statistically equivalent to
those recovered by M-3. EICP dosage showed the same efficacy as EAM, EEC, EAA
in P, K and Ca dosages, respectively. The levels of P, K, Ca, Mg, Mn, Cu and Zn
recovered by E-35 showed a high correlation (> 0,90) with the levels recovered by M-
1 and KCI 1 mol/L. For Fe contents this correlation was 0,75. The results indicate that
the E-35 extractor is equivalent to Mehlich-3 and has the potential to be adopted as a
multi-element extractor for P, K, Ca, Mg, Mn, Cu and Zn, replacing Mehlich-1 and KClI
at 1 mol /L.

Keywords: Multi-element extractor. Nutrient available. Exchangeable nutrient. Mehlich-
1 extractor. KCI extractor.
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1. INTRODUCAO

A andlise quimica do solo € uma ferramenta essencial para a produgéo
agricola, pois permite aos agricultores entenderem as caracteristicas e necessidades
de correcdes dos solos em suas propriedades. Através da analise quimica, é possivel
determinar os teores de nutrientes disponiveis presentes no solo, bem como sua
acidez ou alcalinidade. Para determinar os teores de nutrientes presentes no solo, sédo
utilizados métodos quimicos que visam prever a disponibilidade destes para as
plantas. Isso é feito através do uso de solu¢gdes ou materiais, conhecidos como
“extratores”, que deslocam uma porc¢ao dos nutrientes para a solugao. A concentracao
desses nutrientes na solugdo € entdo determinada por meio de algum método de
dosagem.

O extrator Mehlich-1 (Mehlich, 1953) é amplamente utilizado em regiées com
solos altamente intemperizados, devido a sua boa capacidade de predicado de P
disponivel para as plantas nessas condigdes. No entanto, Novais e Smyth (1999)
ressaltaram duas caracteristicas desse extrator. Primeira, o extrator pode sofrer
desgaste de acordo com o teor de argila e, consequentemente, extrair menores teores
de P. Segunda, em solos com predominancia de formas de P ligado a calcio (P-Ca),
o Mehlich-1 pode solubiliza-lo, superestimando o teor do nutriente. A primeira
caracteristica é contornada empregando-se o teor de argila — uma caracteristica do
solo — ou valor de P remanescente — uma propriedade do solo — como critérios
complementares para a interpretacdao dos teores de P obtidos pelo Mehlich-1 para o
diagnéstico da sua disponibilidade. A segunda caracteristica, no entanto, € uma
limitagdo a utilizagdo do extrator em solos com maior ocorréncia de P-Ca. Diante
dessa limitacdo, o uso de extratores com maior capacidade de seletividade na
solubilizacao das diferentes fracées de P, como o Mehlich-3 (Mehlich, 1984) tem sido
considerado como uma alternativa para contornar esses problemas.

Diversos trabalhos demonstraram que o Mehlich-3 possui uma atuacdo mais
seletiva sobre as formas labeis de P, especialmente em solos com predominio de P-
Ca. Nestas condicdes, o Mehlich-1 apresentou uma atuacdo menos seletiva,
acessando formas nao-labeis do nutriente, como o P-Ca, superestimando o seu teor
no solo (Bortolon, et al. 2009; Gatiboni et al., 2005; Rolim et al., 2008; Santos et al.,
2015; Rocha et al., 2005).
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O P-Ca é comumente encontrado nos solos menos intemperizados e nos solos
de matriz mineraldgica apatitica. No entanto, segundo Reis (2016), o manejo dos solos
acidos com insumos agricolas como fosfatos naturais, proporcionam o enriquecimento
gradativo desta fracdo. Isso significa que nestas condigdes o uso do Mehlich-1
superestima a disponibilidade de P, podendo implicar em recomendagdes indevidas
de fertilizantes fosfatados, e perda de produtividade das lavouras. Portanto, o uso do
Mehlich-3 nestas condi¢des condicionara uma predicdo mais exata da disponibilidade
do nutriente.

Outra vantagem do uso do Mehlich-3 € o seu carater multielementar
propiciando estimativa da disponibilidade também de K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu. Esta
caracteristica apresenta-se como uma grande vantagem operacional, em relacao ao
Mehlich-1. Além disso, para a dosagem desses oito nutrientes, utilizam-se
essencialmente trés métodos espectrofotométricos: de absorgdo molecular (EAM)
para P, de emissdo de chama (EEC) para K e o de absor¢éao atémica (EAA) para Fe,
Mn, Zn e Cu, e de Ca e Mg. No entanto, a espectrometria de emissdo atémica por
plasma acoplado indutivamente (EICP) contorna este desafio operacional, porque em
uma unica solugao, é possivel realizar a leitura simultdnea destes oito nutrientes.
Portanto, o carater multielementar do Mehlich-3, associada a dosagem simultanea
pelo EICP revela uma grande otimizacao operacional no processo de dosagem dos
nutrientes, especialmente para os laboratérios prestadores de servicos de andlise de
solo.

Para possibilitar o diagnéstico da disponibilidade de P e de outros nutrientes
nos solos, foram realizados diversos estudos de correlagao e calibragdo com o uso do
extrator Mehlich-3. Esses estudos detalharam a observagdo da disponibilidade de
nutrientes sob diferentes caracteristicas e propriedades dos solos, como teor de argila
e P remanescente, que tém relagdo com a capacidade tampao de fosfato dos solos,
e teor de matéria organica. Como resultado desses estudos, foram obtidas faixas de
disponibilidade para os nutrientes analisados, que possibilitam condicionar altas
produtividades das lavouras ao fornecer informacgdes exatas sobre a disponibilidade
de nutrientes nos solos.

De acordo com estudos realizados por Bortolon et al. (2009 e 2010), foi
encontrado um maior coeficiente de correlacdo entre o P absorvido por plantas de
milho e o P do solo extraido com Mehlich-3 (0,91), do que com o extrator Mehlich-1
(0,88). O mesmo autor ainda observou alta correlacao entre o K absorvido por plantas
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de soja e o K disponivel com o Mehlich-3. Em experimentos de correlagéo e calibracao
em solos com amplas caracteristicas utilizando plantas de milho, Vieira (2016) gerou
cinco classes de interpretagdo da disponibilidade de P por Mehlich-3 de acordo com
o teor de argila e o P remanescente. Além disso, para a interpretagcdo da
disponibilidade de P em solos do sul do Brasil, 0 manual dos estados do Rio Grande
do Sul e Santa Catarina ja utiliza o Mehlich-3 para diagnéstico de disponibilidade de
P para diferentes culturas e em diferentes condigbes de solo (CQFS — RS/SC, 2016).

Até o momento os métodos de dosagens mais difundidos nos laboratérios de
andlise de solo sdo o0 EAM para P, EEC para K e EAA para Fe, Mn, Zn e Cu, Ca e Mg.
Entretanto, o uso da EICP para as determinagcdées dos nutrientes nos solos vem
ganhando cada vez mais espaco nos laboratérios de andlise de solo. Apesar de seu
principio ser diferente em relacdo aos meétodos tradicionais, diversos trabalhos
demonstraram que a EICP apresenta resultados altamente correlacionados aos
obtidos pelos outros métodos de dosagem, e com respostas positivas com a producao
vegetal.

Pittman et al. (2005) observaram que recomendacdes de fertilizante fosfatado
baseadas no P previsto pela EICP foram altamente relacionadas as recomendacdes
de fertilizantes baseadas no P pela EAM. Paz-Ferreiro et al. (2012) observaram em
extratos de Mehlich-3 coeficiente de correlagdo altamente significativo (r= 0,943; p <
0,01) entre os teores dosados por EAM e EICP. Adesanwo et al. (2013) encontraram
altas correlacdes entre os teores de P dosados pela EAM e EICP em extratos de
Olsen, Mehlich-3, CaCl2e com a determinacao de P entre o método EAM e o EICP.

Em vista disso, € evidente as vantagens do uso do Mehlich-3 como extrator
multielementar, especialmente quando associado as dosagens pela EICP. Entretanto,
a sua difusdo nos laboratérios brasileiros pode ser limitada diante da dificuldade na
aquisicao do nitrato de amoénio, um dos seus constituintes, cuja comercializacao é
controlada pelo exército brasileiro. Além do rito processual ha restricbes quando as
quantidades permitidas por aquisicao. Isto se da pelo fato de que o reagente é de
elevado grau de periculosidade por conta de suas caracteristicas explosivas, e por
isso, ser utilizado para a producéo de explosivos com diversas finalidades.

Neste contexto é fundamental propor alternativas para a producao do extrator
Mehlich-3, com énfase na substituicdo do nitrato de aménio. Com isso em mente, o
objetivo deste estudo foi adequar a composi¢do do Mehlich-3 sem o nitrato de aménio,
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preservando seu carater de extrator multielmentar para prever a disponibilidade de

macro e micronutrientes em amostras de solo.
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2. REVISAO DE LITERATURA

Uma das condigbes para que os teores dos nutrientes obtidos na analise de
solo sejam interpretados como estimadores da disponibilidade é que existam
correlacdes entre os valores obtidos pelos métodos de analise e a resposta de plantas
a adubacao ou calagem em condi¢cdes de campo (Freire, et al., 2008). Os métodos
que sao eficazes na caracterizacao da disponibilidade dos nutrientes, devem extrair
uma por¢ao do nutriente na fase solida (fator quantidade ‘Q’) passivel de repd-lo na
solugao (fator intensidade ‘'), de modo a estimar a necessidade de suplementagéo do
mesmo (Novais e Smyth, 1999). A eficiéncia em extrair teores préximos aos que a
planta pode adquirir nos solos depende da forma que o nutriente esta interagindo com
a matriz (ou sistema) coloidal do solo, de forma a caracterizar a facdo labil (fator
quantidade, Q) (Gatiboni, 2003). A capacidade de adsorcao de P no solo tém grande
influéncia na resposta das plantas a adubacado fosfatada e na calibracdo do P
disponivel do solo. Por isso, o conhecimento da capacidade tampéo (CT) ou fator
capacidade de P (FCP) do solo ou de alguma propriedade do solo a ele correlacionada
poderia melhorar a interpretacao de andlises dos solos e a estimativa do requerimento
de P para os cultivos (Freire et al., 1979; Cajuste et al., 1992; Moughli et al., 19983;
Ron et al., 1995).

O fator capacidade é uma medida da resisténcia do solo a mudangas da
atividade no nutriente na solugéo do solo (l) quando se alteram os teores e formas dos
nutrientes da fracao labil no solo (Q). A CT de fésforo (CTP) é influenciada pelo teor
de argila e, sobretudo, a mineralogia da argila e, também, pelo teor de matéria
organica, dentre outros fatores. A caracterizacao da CTP dos solos tem sido feita por
meio dos indices de adsor¢édo de fosfato, e entre eles o P remanescente (cP-rem),
que é um indice de adsorcao de Unica concentracdo (Novais e Smyth, 1999) e tém
reconhecida correlacdo com a CTP (Novais, 1977; Alvarez V., 1982; Bahia Filho,
1982; Resende, 1983; Muniz, 1983; Muniz et al., 1987; Ker, 1995; Fernandez R.,
1995).

A capacidade tampdo de P no solo influencia no desempenho na
caracterizagcao da disponibilidade do nutriente por meio dos extratores acidos.
Conforme observado por Bahia Filho (1983), os teores de P obtidos podem ser
subestimados pela exaustao dos extratores acidos em solos com altos teores de 6xido
de ferro e de argila, que imprimem ao solo maior CT. Rolim Neto et al. (2004)
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ressaltaram que o entendimento do significado dos fatores |, Q e CT é essencial para
a interpretacao dos resultados obtidos pelo método de extracao, principalmente para
o P disponivel. O aumento do poder tampao de fosfato do solo diminui a extragao de
P por estes extratores, essencialmente se a argila, for de natureza oxidica, o que se
caracteriza pela elevada capacidade maxima de adsorcao de P (CMAP) e menor valor
de P remanescente (Simdes Neto et al., 2009).

A difusé@o no uso dos extratores acidos para os solos altamente intemperizados
deve-se a boa correlacdo dos teores extraidos por eles com os conteudos dos
nutrientes na planta, especialmente de P, e além de suas facilidades operacionais nos
laboratérios. Todos utilizam solugdes diluidas de acidos fortes com um pH em torno
de 1,0 a 2,0. Entre eles, destaca-se os extratores Bray-1 (NH4F 0,03 mol/L + HCI 0,025
mol/L), Bray-2 (NH4F 0,03 mol/L + HCI 0,1 mol/L) e o Mehlich-1 (HCI 0,05 mol/L +
H2SO4 0,0125 mol/L) (Silva e Raij, 1999, Novais e Smyth, 1999). J4 os extratores
menos acidos, como o Mehlich-3 (CH3COOH 0,2 mol/L, NHsNOs em 0,25 mol/L, NH4F
em 15 mmol/L, HNOs em 13 mmol/L e &cido etileno diamino tetracético (EDTA) a 1
mmol/L), utilizam acidos mais fracos diluidos em solugdo, como o acido acético, e
possui um pH maior que 2,0 (Mehlich, 1984).

O extrator Mehlich-1 € amplamente utilizado para caracterizar o P disponivel
de solos tropicais (Novais e Smyth, 1999). No entanto, considerando que este extrator
solubiliza formas de P associadas ao Ca (P-Ca), que € de baixa labilidade, ha a
possibilidade de ele superestimar os teores de P em solos com fertilidade melhorada,
manejados com adubagao fosfatada, incluindo fosfatos naturais. Tran et al. (1990) por
exemplo, perceberam o efeito da solubilizagdo do P-Ca pelo Mehlich-1 ao determinar
o teor disponivel do nutriente em solos de Quebec, e percebeu que este efeito ndo
ocorreu ao utilizar-se o Mehlich-3.

O extrator Mehlich-3 tém apresentado melhores correlacbes com o conteudo
de P nas plantas em solos com predominancia de P-Ca. Reis (2016) utilizando solos
com ampla variacdo de caracteristicas fisicas, quimicas e mineralégicas encontrou
melhores correlagcées do P por Mehlich-3 com o contetudo de P em plantas de milho
em relacdo as obtidas para resina mista e Mehlich-1. Comparando a extragdo de
micronutrientes por Mehlich-1, Mehlich-3 e DTPA, Silva et al. (2009) observaram que
os trés extratores apresentaram boa correlacdo entre si. Resultado que corroboram
com os obtidos por Mylavarapu et al. (2002), ao avaliar a extracdo de macro e
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micronutrientes em solos minerais da Florida utilizando os extratores Mehlich-1 e
Mehlich-3.

Assim, uma grande vantagem do Mehlich-3 é o seu carater multielementar, o
que lhe confere a denominacao de “extrator universal”. Enquanto o Mehlich-1 extrai
teores disponiveis de P, K, Fe, Cu, Mn e Zn, o Mehlich-3 é capaz de fornecer, além
desses, os teores Ca e Mg, que correlacionam com o0s teores trocaveis extraidos em
solugéo de KCI 1 mol/L e em acetato de amédnio. Com os resultados da pesquisa de
formulacdo do Mehlich-3, Mehlich (1984) encontrou alta correlacdo com os teores de
P obtido com os extratores Mehlich-2 e Bray-1, e com os teores de K, Ca e Mg
extraidos com o acetato de aménio e com o Mehlich-2. Além disso, o autor observou
qgue os teores de Mn e Zn correlacionaram aos obtidos por Mehlich-2. Adicionando
EDTA na solucdo Mehlich (1984) ainda observou que o teor de Cu em Mehlich-3 se
aproximou ao obtido pelo extrator Mehlich-Bowling, que, reconhecidamente, tem boa
capacidade preditiva da disponibilidade do nutriente (Mehlich e Bowling, 1975;
Makarim e Cox, 1983; Alva, 1992). Schoninger et al. (2012) demonstraram que o
Mehlich-3 € eficiente na extracdo de Cu e Zn em solos com alto teor de matéria
organica, podendo substituir o método de HCI 0,1 mol/L. Bortolon (2006) observou
que os teores de Ca, Mg e K obtidos por Mehlich-3 foram similares aos obtidos pelo
método de extracdo por acetato de amoénio. Utilizando amostras de solos
representativos no cultivo de cana-de-agucar na Australia, Ostatek-Boczynski e Lee-
Steere (2012) observaram correlacoes satisfatorias entre os teores de Zn, Cu e Fe
extraidos por HCI 0,1 mol/L aos de Mehlich-3.

O extrator Mehlich-3 foi idealizado em 1984 como uma modificagdo do Mehlich-
2, que consiste em uma solugdo de CH3COOH 0,18 mol/L, NH4F 0,015 mol/L, HCI
0,01 mol/L e NH4CI 0,20 mol/L. O objetivo dessa modificacdo foi diminuir o efeito
corrosivo causado pela base de cloreto do Mehlich-2 e incluir o EDTA para permitir a
estimativa dos teores de cobre disponivel nos solos (Mehlich, 1984). O principio de
atuacao do extrator na extragéo de P é pela acao dos acidos acético (CHzCOOH) e
nitrico (HNOgs), que agem solubilizando porgdes de fosfatos de aluminio e de ferro
(Thomas e Peaslee, 1973; Bortolon et al., 2009). O anion fluoreto (F°) presente no
fluoreto de amoénio (NH4F) age como um complexante de aluminio com alta energia
de ligacéo, evitando a precipitacdo do P com aluminio em solucédo (Beegle, 2005;
Mehlich, 1984). Os cétions K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu séo deslocados do complexo
de troca por um efeito de massa do ion aménio (NH4*) presente no nitrato de amonio
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(NH4NOs3) e no NH4F, e do ion hidrogénio (H*) decorrente do carater acido dos acidos
na solucao. O EDTA quelata os micronutrientes que foram deslocados pelos ions na
solugdo, possibilitando a dosagem. Além disso, o acido acético proporciona o
tamponamento da solugéo para pH 2,5 + 0,1. Ele também corrige o efeito corrosivo e
0 solubilizante dos componentes mais acidos do Mehlich-1 e Mehlich-2 sobre as
formas de P ligado ao calcio (Mehlich, 1984). Entretanto, como o Mehlich-3 é uma
solucdo altamente concentrada, principalmente pela contribuicdo do NH4NOs, ele é
um liquido muito viscoso. Isso pode potencialmente causar entupimento nos tubos de
passagem nos equipamentos de dosagem e ainda causar precipitacdao quando a
solucao concentrada € armazenada por mais tempo.

Obtidos os extratos, sucede-se a etapa de dosagem dos elementos.
Usualmente utiliza a espectrofotometria de absorcdo molecular (EAM) para a
determinacao do P, a espectrofotometria de emissdo de chama (EEC) para K, e a
espectrofotometria de absorcédo atémica (EAA) para determinar Fe, Zn, Mn, Cu, Ca e
Mg. Além dos métodos de andlise de solo terem adequada capacidade preditiva da
disponibilidade dos nutrientes é de interesse dos laboratorios de rotina que as técnicas
de extracdo e de dosagem sejam mais rapidas, que proporcionem resultados com
exatidao e precisdo e com menor custo (Soltanpour et al., 1982; Valladares et al.,
2001; Soares et al., 2010). Diante disso, a espectrofotometria de emissao 6ética em
plasma induzido (Inductively Coupled Plasma — Optical Emission Spectrometry
(EICP)) é vantajosa por ser capaz de dosar simultaneamente varios elementos
quimicos em solucdes de diferentes matrizes. Isso otimiza o processo por eliminar o
uso de quatro operacbes de dosagem e trés equipamentos analiticos, e
principalmente quando combinado com o carater multielementar do extrator Mehlich-
3.

Diante a possibilidade de dosagem simultadnea de nutrientes por EICP, Pittman
et al. (2005), Paz-Ferreiro et al. (2012) e Adesanwo et al. (2013), ndo encontraram
diferengas significativas entre os teores de P, no extrato de Mehlich-3 dosados por
EICP e por EAM. E possivel que isso seja em razdo do carater pouco dispersante do
extrator Mehlich-3, assim como o Mehlich-1, evitando a dispersao da fragcao orgéanica
associada a fragdo mineral evitando a liberacao de formas organicas de P. Milagres
(2001) e Paulucio (2020) também constataram equivaléncia nas dosagens de Zn, Cu,
Mn e Fe pela EICP e por EAA.
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Com isso, é evidente as vantagens do extrator Mehlich-3 na determinacéo de
nutrientes no solo. No entanto, apesar das evidéncias claras de sua eficacia, sua
adocao em laboratorios de rotina no Brasil podera ser limitada devido ao fato de que
o extrator contém um reagente de dificil aquisicao: o nitrato de aménio (NH4NO3).

Por ser um cristal altamente higroscopico, o nitrato de aménio pode receber
tratamento com compostos impermeabilizantes, como o nitrato de magnésio
(Mg(NOs3)2). Este composto cria uma camada protetora envolta no cristal que protege
contra a agao da umidade do ar e prolonga seu tempo armazenamento (Babrauskas
e Leggett, 2020). Mesmo recebendo este tratamento, as industrias produtoras do
reagente ndo especificam o magnésio residual no rétulo das embalagens ou nos
certificados de analises do produto. Isto ocorre apenas para a existéncia de outros
compostos, como impurezas de materiais insoluveis residuais apds evaporacgao,
possibilidade da presencga de cloreto, nitrito, fosfato, sulfato, metais pesados (Pb) e
ferro. A especificacdo de contaminantes nas embalagens de reagentes quimicos €
importante para garantir a seguranca e a qualidade dos produtos. Os contaminantes
além de afetar a pureza dos reagentes, interferem em suas propriedades quimicas, o
que pode comprometer a precisdo e a confiabilidade dos resultados obtidos em
experimentos e analises que utilizam esses reagentes.

O acesso ao nitrato de aménio é limitado devido ao seu alto grau de
periculosidade. No Brasil, a aquisicdo do NH4NO3 é controlada pelo exército. De
acordo com a portaria N° 147 - COLOG, de 21 de novembro de 2019 do Ministério da
Defesa do Governo Brasileiro, o NH4sNOs com concentragdo superior a 70% €
classificado como produto quimico controlado pelo exército (Brasil, 2019). O acesso a
esse produto € mediante autorizacdo do comando logistico do exército brasileiro e
envolve uma série de procedimentos, o que muitas vezes torna o seu uso comercial
extremamente limitado.

Para a obtengéo de resultados analiticos confiaveis, além de dispor de métodos
de analises de solo adequados, deve-se zelar pelos procedimentos analiticos. Sao
importantes aspectos como a calibragdo de vidrarias volumétricas e balangas, o uso
de reagentes livres de contaminantes, e a exatiddo e precisdo nas tomadas de
aliquotas reagentes e solugbes. Além disso, como observado por El Haddad et al.
(2014), para métodos espectrofotométricos € fundamental a boa execug¢édo da curva
de calibracdo, estando atendo a relevancia do efeito matriz, a repetibilidade dos
parametros da curva (coeficiente linear e coeficiente angular) e do coeficiente de
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determinagao (R?). Também ¢é preciso ter dominio sobre caracteristicas do método
analitico, que decorrem da interacdo entre os procedimentos e 0s equipamentos, tais
como: o limite de deteccdo, o limite de quantificagdo e a sensibilidade (Peixoto
Sobrinho et al., 2008).

Portanto, é importante que a adocao de um novo método analitico leve em
consideracao todas essas variaveis de resposta, e ndao apenas as diferencas
absolutas entre os teores de nutrientes obtidos por um método alternativo em relagéao
ao método de referéncia.
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3. MATERIAL E METODOS

O estudo foi conduzido no Departamento de Solos da Universidade Federal de
Vigosa (UFV). O inicio do trabalho se deu com a coleta e caracterizagcao dos solos,
seguindo-se do preparo das solugdes extratoras com as variagdes objeto do estudo,
a dosagem dos nutrientes, a obtencdo dos resultados e o tratamento e analises

estatisticas dos dados.

3.1 Caracterizacao das amostras de solo

Para a conducdo da pesquisa foram utilizadas 28 amostras de solos
provenientes de varias regides, incluindo diferentes classes taxondmicas, de acordo
com o Sistema Brasileiro de Classificagdo de Solo (SiBCS) (Tabela 1), visando ampla
variabilidade de textura, mineralogia, teores dos nutrientes e de matéria organica. As
amostras foram coletadas na camada de 0-20 cm, tanto em areas que,
historicamente, ndo receberam praticas de cultivo agricola, quanto de ambientes
cultivados.

As amostras foram secas ao ar, destorroadas e passadas em peneira de 2 mm.
Posteriormente, subamostras foram retiradas para realizar-se a caracterizagao fisica
e quimica de acordo com métodos descritos na tabela 2, sendo realizadas nos
Laboratorios de Andlises de Rotina para Fertilidade e Fisica do Solo do Departamento
de Solos da UFV.

3.2 AlteragOes e ajustes do extrator Mehlich-3

Foram avaliadas 35 variagdes na composig¢éao original do extrator Mehlich-3,
que compreenderam a exclusdo do NH4NOs, a inclusdo de NH4OH ou NH4Cl ou
(NH4)2S04 € alteracdes nas concentracdes dos constituintes de acordo com as etapas
de avaliacao descritas na Tabela 3. Em todas as etapas os resultados obtidos com os
diferentes extratores foram confrontados com aqueles obtidos com o Mehlich-3 na
etapa 1. A evolucao das etapas € ilustrada pelo fluxograma na Figura 1. Nas etapas
em que ocorreram extracoes e dosagens dos nutrientes, o método utilizado foi o
mesmo que estd ilustrado na Figura 2.
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Tabela 1. Classes taxonémicas com respectivos simbolos de acordo com o Sistema
Brasileiro de Classificacdo de Solos (SiBCS), procedéncia e condicdo atual da area
de coleta dos solos utilizados na pesquisa

N°  Simbolo! Classe taxondmica Procedéncia Area
1 PVAet Argissolo Vermelho Amarelo eutréfico’ Mascote/BA cultivada
2  MTvl Chernossolo Vértico Muqui/ES cultivada
3  MTr Chernossolo Réndzico Cachoeiro de Itapemirim/ES  cultivada
4 LVe Latossolo Vermelho eutréfico Sete Lagoas/MG cultivada
5 CX1 Cambissolo Haplico Coimbra/MG cultivada
6 RLet Neossolo Litélico eutréfico Patos de Minas/MG cultivada
7  LVdf Latossolo Vermelho distroférrico Patos de Minas/MG cultivada
8 LA Latossolo Amarelo eutréfico Irecé/BA nao cultivada
9 LAd1 Latossolo Amarelo distréfico Rio Paranaiba/MG cultivada
10 LVpf Latossolo Vermelho perférrico Nova Lima/MG cultivada
11 LVAd2 Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico Araponga/MG cultivada
12 LVAh Latossolo Vermelho-Amarelo himico Vitéria da Conquista/BA nao cultivada
13 LVAd3 Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico Hortolandia/SP ndo cultivada
14 LVAd4 Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico ltacaré/BA nao cultivada
15 LAe Latossolo Amarelo eutréfico Barreiras / BA cultivada
16 LVAd5 Latossolo Vermelho Amarelo distréfico Luis Eduardo Magalhdaes/BA cultivada
17  LAd2 Latossolo Amarelo distréfico Barreiras/BA cultivada
18 LAet Latossolo Amarelo eutréfico lIhéus/BA cultivada
19 PVAe2 Argissolo Vermelho Amarelo eutréfico lIhéus/BA ndo cultivada
20 PVAe3 Argissolo Vermelho Amarelo eutréfico Alegre/ES cultivada
21 LAe2 Latossolo Amarelo eutréfico Sinop/MT cultivada
22 MTv2 Chernossolo Vértico Muqui/ES nao cultivada
23 TPo Luvissolo Hipocrémico Ortico tipico Solanea/PB nao cultivada
24 NVe Nitossolo Vermelho eutréfico Muniz Freire/ES cultivada
25 CX2 Cambissolo Haplico Curvelo/MG cultivada
26 PVAe4 Argissolo Vermelho Amarelo eutréfico Rondond&polis/MT cultivada
27 RLe2 Neossolo Litélico eutréfico Patos de Minas/MG cultivada
28 TCo Luvissolo Crémico Ortico tipico Séao Mamede/PB ndo cultivada
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Tabela 2. Métodos utilizados na caracterizagdo quimica e fisica das amostras de solo

Andlise Unidade Método

pH em agua Relagao 1:2,5 de solo:agua(®

Matéria orgénica (MO) g/kg Método Walkley & Black

Célcio trocavel (Ca?+) cmolc/dm3 KCI 1 mol/L

Magnésio trocavel (Mg2+) cmolc/dm3 KCI 1 mol/L

Acidez trocavel (Al3+) cmolc/dm3 KCI 1 mol/L

Acidez potencial (H+Al) cmolc/dm3 Ca(CHsC0O0)2 0,5 mol/L a pH= 7"

Fésforo disponivel mg/dm3 Mehlich-1

Fosforo remanescente (cP-rem) mg/L P na solucao de equilibrio (1:10
solo:solugdo com 60 mg/L de P)®@

Potéssio disponivel mg/dm3 Mehlich-1

Ferro disponivel mg/dm3 Mehlich-1

Manganés disponivel mg/dm3 Mehlich-1

Zinco disponivel mg/dm3 Mehlich-1

Cobre disponivel mg/dm3 Mehlich-1

Densidade aparente do solo kg/dm3 Método da proveta @

Equivalente de umidade kg/kg Método da coluna de solo

Areia grossa % Dispersdao com NaOH 0,1 mol/L®

Areia fina % Dispersdao com NaOH 0,1 mol/L®

Silte % Dispersdao com NaOH 0,1 mol/L®

Classificacéo textural Tridngulo Textural®

1 Defelipo & Ribeiro (1997); 2 Alvarez V. et al. (2000); s Teixeira et al. (2017); 4 Ruiz (2005).

Etapa 1

Nesta etapa, o extrator Mehlich-3 com a composic¢ao original foi comparado
com o extrator E-1, que é o Mehlich-3 sem a presenca de NH4sNOs. O pH dos
extratores foi medido e a extracéo foi realizada em 28 solos utilizando 10 cm? de solo
e 100 mL do extrator, em erlenmeyers de 125 mL, com cinco minutos de agitacao a
200 rpm em mesa agitadora. Apds o descanso de 16 h, aliquotas analiticas foram
tomadas dos extratos sobrenadantes. Nas aliquotas dos extratos, foram determinados
o pH e os teores de fésforo, potassio, calcio, magnésio, zinco, ferro, cobre e
manganés. O P foi medido por espectrofotometria de absorcdo molecular (EAM) e o
K por espectrofotometria de emissdo de chama (EEC). Com excecdo do P e do K, os
demais elementos também foram dosados por espectrofotometria de absorcao
atdmica (EAA). Além disso, apenas para o Mehlich-3, todos os elementos foram
dosados por espectrofotometria de emissao 6tica em plasma induzido (EICP).



22
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Figura 1. Fluxograma das etapas na evolucdo do estudo de ajustes no extrator
Mehlich-3. Os numeros correspondem aos extratores com a composicao e
concentracao descritas na Tabela 3.
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10cm® de St.:il.o é retirado Em um Erlenmeyer de Em seguida, as amostras Apos 16 h de repouso,
com auxlilc deum 125 ml ¢ adicionado o séo agitadas durante 5min  aliquotas do sobrenadante
cachimbo solo e 100 mL do extrator a200 rpm em mesa sdo retiradas
agitadora
Os teores dos nutrientes sdo
determinados a partir do valor de leitura, As solugées de leitura sdo dosadas pelos Dos extratos sdo preparadas
utilizando-se a equagao da curva de equipamentos especificos para cada as solucoes de leitura,
calibragao e ajustando-se com os fatores nutriente utilizando o método de
de diluigdo adotados nas andlises dosagem especifico

Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 2. Representagdo esquemadtica do método de extracdo e dosagem dos
nutrientes em amostras de solos.

Etapa 2

Nesta etapa avaliaram-se os extratores E-2 a E-9 constituidos por variacoes
nas concentracdées dos componentes do extrator E-1 e com ou sem a adicdo de
NH4OH, NH4Cl ou (NH4)2SO4 (Tabela 3). Os extratores E-2, E-4 e E-6 foram
modificados utilizando o dobro, 2/3 e 1/3, respectivamente, da concentracdo dos
componentes do E-1. O extrator E-9 foi modificado com NH4OH e HNO3 na mesma
concentracao (e mais 1,3 mol/L de HNOg3 ja existente) para simular o reagente NH4NO3
em solugdo. Foram preparados 500 mL de cada extrator e o pH de cada um foi
medido.
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Tabela 3. Variagdes na composicado e nas concentragbes dos reagentes do extrator
Mehlich-3, que constituiram os tratamentos na etapa 2

Extrator NHsNOs NHsF  CHsCOOH HNOs EDTA  NH4OH NH4Cl  (NH4)2S0O4

mmol/L
E-2 30 400 26,00 2,00
E-3 30 200 263,00 2,00 125
E-4 25 200 21,65 1,66
E-5 15 200 263,00 1,00 250
E-6 25 200 17,32 1,33
E-7 25 200 263,00 1,66
E-8 15 400 263,00 1,00 250
E-9 15 200 263,00 1,00 250
Etapa 3

A partir do extrator E-9, que na etapa 2 foi 0 que apresentou o maior pH (7,8),
foram derivados os extratores E-10 a E-22. Esses extratores compreenderam
alteracées na concentracdo do acido acético (Tabela 4), componente acido do
Mehlich-3, com o objetivo de reduzir o pH para 2,5, conforme recomendado por
Mehlich (1984). Nesta etapa, também foram preparados 500 mL dos extratores e
apenas o pH foi avaliado.

Tabela 4. Variacbes na composicao e nas concentragcdes dos reagentes do extrator
Mehlich-3, que constituiram os tratamentos na etapa 3

Extrator NH4NOs NH4F CHsCOOH HNO:3 EDTA NH4+OH
mmol/L
E-10 15 400 263,00 1,00 250
E-11 15 600 263,00 1,00 250
E-12 15 800 263,00 1,00 250
E-13 15 1000 263,00 1,00 250
E-14 15 1200 263,00 1,00 250
E-15 15 1600 263,00 1,00 250
E-16 15 1800 263,00 1,00 250
E-17 15 2200 263,00 1,00 250
E-18 15 2400 263,00 1,00 250
E-19 15 2600 263,00 1,00 250
E-20 15 2800 263,00 1,00 250
E-21 15 3500 263,00 1,00 250
E-22 15 4000 263,00 1,00 250
Etapa 4

Em uma quarta etapa avaliaram-se os extratores E-23 a E-28 (Tabela 5), que
foram constituidos a partir dos extratores E-2, E-4 e E-6 (Figura 1), que na segunda
etapa foram aqueles em que o pH mais se aproximou do pH 2,5, semelhante ao do
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extrator Mehlich-3. Esses extratores compreenderam de alteragbes no extrator E-1
(Mehlich-3 sem o NH4NO3) com a inclusdo ou ndo de NH4Cl ou (NH4)2SOs4 de
alteracdes nas concentragcées dos demais componentes. Na etapa em questéao, foi
realizada a extragcdo de fosforo dos cinco solos que apresentaram as maiores
diferencas nos teores extraidos nos dois tratamentos da etapa 1, sendo estes: PVAe1,
LVAd2, LAe, LVdf e MTr. O procedimento de extracdo seguiu 0 mesmo ilustrado na
figura 2, e o P nos extratos foram determinados por EAM. Neste ensaio, foram
utilizadas trés repeticdes de cada solo. Os teores de P obtidos com os seis extratores
foram comparados com aqueles obtidos pelo Mehlich-3 na etapa 1. Nesta etapa, o
extrator E-28 (Tabela 5) foi 0 que, além de apresentar um pH de 2,5, também extraiu
teores de fésforo dos cinco solos mais proximos aos obtidos com o extrator Mehlich-
3.

Tabela 5. Variagdes na composicédo e nas concentragdes dos reagentes do extrator
Mehlich-3, que constituiram os tratamentos na etapa 4

Extrator NH4NOs NH4F CHsCOOH HNO3 EDTA NH4Cl (NH4)2S04

mmol/L
E-23 15 400 26,00 1,00
E-24 30 400 26,00 2,00 125
E-25 30 400 26,00 2,00 250
E-26 25 200 21,65 1,66 125
E-27 25 200 21,65 1,66 250
E-28 20 200 17,32 1,33

Etapa 5

A partir do extrator 28, foram derivados os extratores E-29 a E-35, conforme
mostrado na tabela 6. Nesses extratores, variou-se a concentracdo do EDTA,
seguindo o adotado por Mehlich (1984), e eles foram avaliados em uma quinta etapa.
Nessa etapa, a extracao foi realizada utilizando 15 solos com ampla variagcdo em suas
caracteristicas, sendo eles: PVAe1, MTv1, MTr, LVe, CX1, RLe1, LVdf, LA, LAd1,
LApf, LVAd2, LVAh, LAe, LVAd5 e LAd2, e que foi uma quantidade operacionalmente
viavel no momento das analises. Nos extratos, foram determinados os teores de P por
EAM, K por EFC, Ca, Mg, Zn, Fe e Mn por EAA. No ensaio desta etapa os tratamentos
foram 15 solos e os 8 extratores aplicados com trés repeticoes.
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Tabela 6. Variagdes na composicado e nas concentragbes dos reagentes do extrator
Mehlich-3, que constituiram os tratamentos na etapa 5

Extrator NH4NO3 NHsF CHsCOOH HNO3 EDTA
mmol/L

E-28 20 200 17,32 1,33
E-29 20 200 17,32 1,00
E-30 20 200 17,32 0,40
E-31 20 200 17,32

E-32 20 200 17,32 0,50
E-33 20 200 17,32 0,80
E-34 20 200 17,32 0,70
E-35 20 200 17,32 0,60

Etapa 6

Na etapa em questéo, o extrator E-35, que se mostrou equivalente ao extrator
Mehlich-3 na etapa anterior, foi utilizado para a extragao de nutrientes dos 28 solos
listados na tabela 1, utilizando o método de extracdo ilustrado na figura 2. Foi
utilizando trés repeticbes e um delineamento inteiramente casualizado. Nos extratos,
o P foi medido por EAM e o K por EEC. Com exceg¢do do P e do K, os demais
elementos também foram medidos por EAA e todos os elementos foram medidos por
EICP. Os teores obtidos com o E-35 foram comparados com aqueles obtidos com o

Mehlich-3 na etapa 1.

3.3. Métodos de dosagem

Em aliquotas tomadas dos extratos obtidos nas etapas 4, 5 e 6, procederam as
dosagens dos elementos de interesse, utilizando as técnicas de espectrofotometria de
absorcao molecular (EAM), de emissao na chama (EEC), de absorcéo atdémica (EAA)
e espectrofotometria emissdo 6ética em plasma indutivamente acoplado (EICP),
conforme especificado na Tabela 7.

Tabela 7. Técnicas analiticas de dosagem de acordo com os elementos
quimicos extraidos do solo pelos extratores nas etapas de alteracéo e validagéao
do extrator Mehlich-3

Técnica analitica Elementos quimicos
EAM P
EEC K
EAA Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu

EICP P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn, Cu
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Previamente aos procedimentos de dosagem nos extratos, foram realizados os
ajustes dos equipamentos com a solugdo de leitura do primeiro ponto de cada curva
de calibracao, ou seja, aquele que contém toda a matriz das solu¢des de leitura exceto
os analitos. As equacOGes matematicas representativas das curvas padrées foram
ajustadas a partir da intensidade do sinal do aparelho (absorvancia ou emissao) em
funcao das concentracdes nas solucdes de leitura.

3.3.1 Dosagem por espectrofotometria de absor¢ao molecular (EAM)

Para dosagem do P por EAM utilizaram-se solugdes de leitura de 10 mL
adotando-se o método (5 + 5), isto é: aliquotas de 5 mL do extrato e 5 mL de reagente
de trabalho de Braga & Defelipo (1974) modificado por Alvarez V. et al. s.d. ' (RTm).
O RTm é composto por 1,6 g de acido ascérbico mais 200 mL da solugdo 725m,
diluidos para 1 L. A solucao 725m € composta de 2,0 g de subcarbonato de bismuto,
30,0 g de molibdato de amédnio, 138 mL de acido sulfurico diluidos em1 L de solucao.
Para obter as concentragdes crescentes de P nas curvas de calibracdo foi utilizada
solucdo padrao estoque 1000 mg/L de P da marca Specsol®, diluidas para obter a
concentragdo de P em cada ponto da curva. A composi¢ao das solugdes de leitura da
curva de calibragdo, de acordo com o método 5 + 5, esta descrita na Tabela 8. A
aliquota do extrator com concentracdo dobrada (aE-2x) é utilizada para preservar a
matriz na solugéo de leitura da curva. As leituras de absorvancia foram realizadas em
EAM da marca Biospectro® modelo SP-22, no comprimento de onda (A) de 725 nm.
As amostras com solucao de leitura que atingiram absorvancia acima daquela
verificada para a maior concentracdo da curava de calibracdo foram diluidas

utilizando-se o respectivo extrator como diluente.

! Alvarez, V. V.H; Fonseca, C. e Cantarutti, R.B. Dosagem colorimétrica de fésforo pelo complexo
fosfo-molibdico reduzido em extratos com Mehlich-3. s.d. (artigo em processo de submissao, ainda
néo publicado)
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Tabela 8. Aliquotas dos constituintes para compor 10 mL das solu¢des de leitura da
curva de calibracdo para dosagem do P por espectrofotometria de absorcdo molecular
para o método de dosagem 5 + 5 (5 mL do extrator e 5 mL do reagente de trabalho),
para a concentracdo de até 1 mg/L de P

Concentragdo de P(W  aSPP@) aH20 aE-2x@® aRTm“

mg/L mL

0,0 0,0 2,5 2,5 5,0
0,2 0,5 2,0 2,5 5,0
0,4 1,0 1,5 2,5 5,0
0,6 1,5 1,0 2,5 5,0
0,8 2,0 0,5 2,5 5,0
1,0 2,5 0,0 2,5 5,0

() Concentracdo da solucdo de leitura; @ Solugcdo padrdo (SPP) contendo 4 mg/L de P; @ Extrator
duas vezes mais concentrado; ) Reagente de trabalho para 10 mL de solucdo de leitura: 1,6 g de
acido ascorbico e 200 mL de 725m’ para 1 L.

3.3.2 Dosagem por espectrofotometria de emissdo na chama (EEC)

Para compor a curva de calibragao utilizou-se uma solucao padréo de 40 mg/L
de K diluida a partir de solugédo estoque de 1 000 mg/L da marca Merck®. O volume
da solucao de leitura (20 mL) da curva de calibragao foi composta pelas aliquotas da
solucao padrao com 40 mg/L de K, acrescida de 10 mL do extrator com concentracao
dobrada, para preservar a matriz e completando-se o volume com agua, conforme
descrito na tabela 9. A leituras da intensidade de emissdo no EEC da marca MicroNal®
modelo B462, foram feitas diretamente em aliquotas de cerca de 10 mL dos extratos.
As amostras com solucédo de leitura que atingiram intensidade de emissdo acima
daquela verificadas para a maior concentracao da curava de calibracao foram diluidas

utilizando-se o respectivo extrator como diluente.
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Tabela 9. Aliquotas dos constituintes para compor 20 mL da soluc¢éo de leitura da curva
de calibracdo para dosagem do K por espectrofotometria de emissdo de chama para
concentragdes de até 20 mg/L de K

Concentragdo de K() aSPK®@) aH20 aEx (2x)®

mg/L mL

0,0 0,0 10,0 10,0
0,0 0,0 10,0 10,0
4,0 1,0 9,0 10,0
8,0 2,0 8,0 10,0
12,0 3,0 7,0 10,0
16,0 4,0 6,0 10,0
20,0 5,0 5,0 10,0

(1) Concentracdo da solucédo de leitura; @ Solucdo padrdo (SPK) contendo 40 mg/L de K; @ Extrator
duas vezes mais concentrado

3.3.3 Dosagem por espectrometria de absorcao atdmica (EAA)

As dosagens de Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu foram feitas por meio do
espectrometro de absorgcao atdmica das marcas Varian® modelo SpectrAA 220 FS ou
Agilent Technologies® modelo 200 série AA.

Para Ca e Mg utilizou solucao de leitura de 21 mL composta por 1 mL do extrato
mais 20 mL do reagente de trabalho (RT). A solucao RT foi composta de 6389,87 mg/L
de SrCl2.6H20. A curva de calibragao foi composta por aliquotas da solu¢ao padrao
mista de 210 mg/L de Ca e 21 mg/L de Mg, do extrator com concentracao dobrada,
do RT e agua, como descrito na tabela 10. A solucdo padrao mista foi preparada pela
diluicdo de aliquotas de solugédo estoque comercial da marca Merck®, de 1000 mg/L
de Ca e Mg, respectivamente. As amostras com solugdo de leitura que atingiram
absorvancia acima daquela verificada para a maior concentragdo da curava de
calibracao foram diluidas a partir da solucao de leitura adicionando-se aliquotas do
RT.

Para a dosagem de Fe, Mn, Zn e Cu as leituras foram feitas diretamente em
aliquotas de cerca de 10 mL dos extratos. Os 20 mL da solucao de leitura da curva de
calibracao mista foi composta de aliquotas da solugéo padrao complexa (30, 10, 4, e
4 mg/L de Fe, Mn, Zn e Cu, respectivamente), 10 mL do extrator com concentracao
dobrada e aliquotas de agua, conforme descrito na tabela 11. As amostras com
solucao de leitura que atingiram absorvancia acima daquela verificadas para a maior
concentracao da curva de calibragao foram diluidas utilizando-se o respectivo extrator
como diluente.
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Tabela 10. Aliquotas dos constituintes para compor 21 mL das solugdes de leitura da
curva de calibracdo para dosagem do Ca e Mg por espectrofotometria de absorcéao
atdbmica para o método de dosagem 1 + 20 (1 mL do extrator e 20 mL do reagente de
trabalho), para a concentracao de até 5,0 E 0,5 mg/L de Ca e Mg, respectivamente

Concentragéo (!

Ca Mg aSPCaMg® aH:0 aEx (2x)® aRTCaMg®¥
mg/L mL
0,0 0,0 0,0 0,5 0,5 20,0
1,0 0,1 0,1 0,4 0,5 20,0
2,0 0,2 0,2 0,3 0,5 20,0
3,0 0,3 0,3 0,2 0,5 20,0
4,0 0,4 0,4 0,1 0,5 20,0
5,0 0,5 0,5 0,0 0,5 20,0

(' Concentragdo da solugéo de leitura; @ Solugdo padrdo (SPCaMg) contendo 210,0 mg/L de Ca e 21,0
mg/L de Mg; @ Extrator duas vezes mais concentrado; Y Reagente de trabalho: 6 389,87 mg/L de
SrCl2.6H20.

Tabela 11. Aliquotas dos constituintes para compor 20 mL da solugcao de leitura da
curva de calibracdo mista para dosagem do Fe, Mn, Zn e Cu por espectrofotometria
de absorcao atbmica para concentracoes de até 12, 5, 2 e 2 mg/L de Fe, Mn, Zn e Cu,
respectivamente

3 1
= Mfonce”";rfao( ) = aSP®  aH.0 aEx (2X)©
mg/L mL
0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 10,0 10,0
15 05 0.2 0.2 1.0 9.0 10,0
3.0 1,0 0.4 0.4 20 8.0 10,0
6.0 20 08 08 4.0 6.0 10,0
9.0 3.0 1.2 1,2 6.0 4.0 10,0
12,0 4.0 1,6 1,6 8.0 20 10,0
15,0 50 20 20 10,0 0,0 10,0

() Concentracdo da solugdo de leitura; @ Solugédo padrédo (SP) contendo 30,0 mg/L de Fe e 10,0 mg/L
de Mn, 4,0 mg/L de Zn e 4,0 mg/L de Cu; @ Extrator duas vezes mais concentrado.

3.3.4 Dosagem por espectrofotometria emissdo 6tica em plasma indutivamente
acoplado (EICP)

Com o espectrofotdmetro emissédo 6tica em plasma indutivamente acoplado
(marca PerkinElmer®, modelo Optima 8300) foi dosado o P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e
Cu em leituras feitas diretamente no extrato. Para a curva de calibragao, foi utilizado

as solucdes padrao multielementar preparada pela diluicdo de aliquotas das solug¢des
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estoques ja indicados anteriormente, com concentragcdes de 1 000 mg/L em agua
ultrapura. O volume de 30 mL da solucéo de leitura da curva padrdao multielementar
foi preparada por aliquotas da solu¢do padrdo multielementar, 15 mL do extrator com
concentragdo dobrada e aliquotas de agua (Tabela 12).

Tabela 12. Curva de calibragdo do espectrofotdmetro de emissdo ética em plasma
indutivamente acoplado para a leitura multielementar (10 mL de extrato) na relagao
solo:extrator 1:10

Concentragao (!
P K Ca Mg Fe Mn 2zn ocu 2orM® HO - aBx (2X)®
mg/L mL
0,0 0 0 0,0 0 0,0 0,00 0,00 0,00 15,00 15
0,2 2 10 1,6 2 1,0 0,10 0,04 1,50 13,50 15
0,4 4 20 3,2 4 2,0 0,20 0,08 3,00 12,00 15
0,6 6 30 4,8 6 3,0 030 0,12 4,50 10,50 15
0,8 8 40 6,4 8 40 040 0,16 6,00 9,00 15
1,0 10 50 80 10 50 050 0,20 7,50 7,50 15
1,5 15 75 120 15 75 0,75 0,30 11,25 3,75 15
2,0 20 100 16,0 20 10,0 1,00 0,40 15,00 0,00 15

() Concentracdo da solucdo de leitura; @ Solugdo padrdo multielementar (SPM) contendo 4 mg/L de P,
40,0 mg/L de K, 200 mg/L de Ca, 32 mg/L de Mg, 40 mg/L de Fe, 20 mg/L de Mn, 2 mg/L de Zn, 0,8 mg/L
de Cu; @ Extrator com 2x de concentragio.

3.4 Validacao do extrator E-35

Para a validagdo foram utilizadas 54 amostras de solo com ampla variacao
quanto ao fator capacidade de P, caracterizado pelo teor de P remanescente e quanto
ao teor de matéria organica. Estes sdo solos de clientes do Laboratério de Analises
de Rotina para Fertilidade e Fisica do Solo do Departamento de Solos da Universidade
Federal de Vigosa, que ja haviam sido analisadas a partir dos procedimentos de
extracao pelos Melhich-1 (P, K, Fe, Mn, Zn e Cu) e KCI 1 mol/L e dosagens pela EAM
(P), EEC (K) e EAA (Fe, Mn, Zn e Cu). As 54 amostras foram submetidas a extracdo
com Melhich-3 e com E-35, utilizando 10 cm® de solo e 100 mL do extrator, em
erlenmeyers de 125 mL, com cinco minutos de agitacdo a 200 rpm em mesa agitadora.
As aliquotas analiticas foram tomadas dos extratos sobrenadantes. A dosagem dos

analitos foram por estes mesmos procedimento analiticos.
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3.5 Andlises estatisticas

Os teores dos elementos extraidos dos 28 solos pelos extratores E-1 (Etapa 1)
e E-35 (Etapa 6) foram comparados aos teores extraidos pelo extrator Mehlich-3
(Etapa 1) por meio do procedimento estatistico para testar a identidade de métodos
analiticos proposto por Leite e Oliveira (2002). O mesmo procedimento foi adotado
também para comparar os teores de cada analitos obtidos pelos diferentes métodos
analiticos (EAM, EEC, EAA) com os teores obtidos pelo método EICP.

De acordo com este procedimento estatistico os teores obtidos pelo extrator
modificado (Yj) foram relacionados com aqueles obtidos pelo extrator Mehlich-3 em
sua composigao original (Y1) por meio da fungéo

Y= Bo + B1Yi- eq. 1

A mesma relacao funcional foi estabelecida entre os teores obtidos pelo método
analitico alternativo (EICP) (Yj) e os teores pelo método convencional (Yi) para cada
analito.

O procedimento avalia simultaneamente as hip6teses: Ho: Bo=0e Ho: B1 =1,
ou seja, Ho: B’ = [0 1], o que é feito por meio da estatistica F (F(Ho). Estima-se o erro

médio associado ao modelo de regressao (€) por meio da expressao:

& = T[(Yji- Yi) /Yiil

n

b

em que, Yiji e Yi corresponde aos valores para os métodos Mehlich-3 modificados (ou
método analitico alternativo EICP) e aos valores para o método Mehlich-3 original (ou
0s métodos analiticos EAM, EEC, EAA, respectivamente estimados pela regressao
da eq.1. O teste da hipdtese Ho: € = 0 e feito por meio da estatistica t (ts).

O procedimento estima ainda o coeficiente de correlacdo linear entre as
variaveis yj e yi (ryj yi) € a compara com o & por meio da expressao (1- | €|). As decisdes
para a equivaléncia, ou ndo, entre as estimativas y; (alternativa) e yi (convencional)
foram tomadas de acordo com as regras sumariadas na tabela 13.

Para a validacao os resultados obtidos tanto com o Mehlich-3 como com o E-
35 foram correlacionados com o0s respectivos resultados obtidos a partir dos
procedimentos de extragédo pelos extratores Melhich-1 e KCI 1 mol/L no Laboratorio
de Analises de Rotina para Fertilidade e Fisica do Solo.



33

Tabela 13. Regra de decisdo para a o teste de identidade de métodos analiticos

Situacao F (Ho) te Fyj yi Decisao
1 ns ns iy (1-] &|) Y=Y,
2 ns ns niyi<(1-| &) YizYi
3 ns * ryjy|2(1-|é|) Yiz Y
4 ns * ryjy|S(1-|é|) Yiz Y
5 * ns ryjy|2(1-|é|) Yiz Yi
6 * ns ryjy|s(1-|é|) Yiz Yi
7 * * ryjy|2(1-|é|) Yiz Yi
8 * * ryjy|S(1-|é|) Yiz Y
ns e * correspondem, respectivamente, ndo significativo e significativo ao nivel a de

probabilidade. Fonte: Leite & Oliveira (2002).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Caracterizacao dos solos

De acordo com a classificacdo dos solos pelo Sistema Brasileiro de Classificacao
dos Solos (Santos et al., 2018) mostrados na tabela 14, é possivel observar a
existéncia de uma diversidade de classes de solos, e que por conseguinte,
representam boa parte dos solos brasileiros, segundo IBGE (2023). Dentre os 28 solos
analisados, a classe predominante foi a dos Latossolos, com 14 amostras. Também
foram encontradas amostras das classes dos Argissolos, Chernossolos, Cambissolos,
Neossolos, Nitossolos e Luvissolos. Segundo Ker et al. (2015), as classes dos
Latossolos, Argissolos e Nitossolos tém como maior predominancia a existéncia de
minerais que sofreram grande alteracao no intemperismo, como os éxidos de Fe, Al e
Mn, além de quartzo e caulinita. Ja as classes dos Chernossolos e Luvissolos, que
sS40 menos intemperizados que os demais citados, possuem predominantemente uma
mineralogia caracterizada por minerais menos alterados, os chamados 2:1
(vermiculita, esmectita e montmorilonita), sendo este ultimo o mineral que caracteriza
o0 solo dois (Chernossolo Veértico).

Ampla variabilidade foi observada em cada caracteristica quimica e fisica dos solos,
conforme indicado pelos valores de coeficientes de variacao (CV). Por exemplo, os
valores de fésforo remanescente (Prem) das amostras variaram entre 6,0, 30,0 e 48,1
mg/L para valores minimos, médios e maximos, respectivamente, com um CV de 43%.
Isto é relevante porque indica ampla variacdo dos solos quanto ao fator capacidade
para P. Essa variabilidade pode ser entendida observando os teores de argila, com
minimo de 16% e maximo de 78% e CV de 31%, e a classe textural dos solos que
variaram desde franco-arenosa a muito argilosa (Tabela 15). O solo LVA2, por
exemplo, com alto teor de argila (78%) e classificacdo textural como muito argilosa,
apresentou o menor valor de Prem (6,0 mg/L). Ja o solo RLe2, com menor teor de
argila (29%) e maior teor de areia (34%) e silte (25%), apresentou um valor médio de
Prem (30 mg/L). Além disso, a grande variabilidade no teor de matéria orgénica (CV
de 63%) sugere que os solos possuem diferentes capacidades tampao de acidez e
capacidade de troca cati6nica (CTC). Segundo Novais e Smyth (1999), essas
caracteristicas juntas refletem na capacidade de reposi¢ao do nutriente da fase sélida

para a fase liquida do solo.
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Dentre os solos, 11 foram classificados como eutroficos (PVAe1, LVe, RLe1, LAe,
LAel, PVAe2, PVAe3, LAe2, NVe, PVAe4 e RLe2), enquanto os outros 17 foram como
distroficos, (MTv1, MTr, CX1, LVdf, LA, LAd1, LApf, LVAd2, LVAh, LVAd3, LVAd4,
LVAd5, LAd2, MTv2, TPo, CX2 e TCo).

Esta ampla variabilidade dos teores de nutrientes das amostras auxiliard a
evidenciar a sensibilidade de extracdo em solos com altos e baixos teores desses
nutrientes. Para o teor de fosforo, o CV foi de 122%, com valores variando entre 0,1 e
75,1 mg/dm?3, com uma média de 19,1 mg/dms3. Para os solos com baixo teor de P, a
classe predominante foi a dos Latossolos. Para o potassio, o CV foi de 87%, com
valores variando entre 5 e 345 mg/dm3, com uma média de 100 mg/dm3. Para o calcio,
o CV foi de 146%, com valores variando entre 0,05 e 26,36 cmolc/dm3. Para o
magnésio, o CV foi de 99%, com valores minimos de 0,04 e maximo de 10,24
cmolc/dm3. Também foram observadas variagdes nos teores de ferro (41%),
manganés (181%), cobre (82%) e zinco (92%).



Tabela 14. Caracterizacao quimica de 28 amostras de solos

Solo  pH P K Caz* Mg* AR+ H+Al MO Prem Cu Mn Fe Zn
----mg/dm3--- - cmolc/dm3----------- gkg mglL e mg/dm3------------
PVAel 5,93 1,5 32 352 251 0,02 1,3 2,1 24,5 0,37 180,5 50,3 1,61
MTvl 6,23 2,2 41 11,03 7,12 0,00 1,2 29 29,4 438 757 43,1 1,88
MTr 7,75 9,5 130 24,31 5,02 0,00 1,4 45 27,3 2,63 4552 18,1 1,50
LVe 6,12 2,0 112 6,69 1,78 0,00 20 55 25,7 1,69 419 29,7 0,71
CX1 4,99 0,3 20 0,82 0,08 0,12 02 1,7 25,4 0,59 19,9 454 0,36
RLet 557 66,5 345 26,36 10,24 0,00 0,8 8,6 26,1 5,75  385,9 29,2 7,70
LVdf 519 20,4 3 043 029 0,23 20 2,0 7,6 2,73 12,2 37,6 0,74
LA 6,38 57,7 322 484 3,10 0,00 21 23 30,7 2,58 198,2 57,2 5,41
LAd1 529 5,5 45 231 1,48 0,00 55 54 11,9 1,34 8,6 32,4 1,85
LVpf 6,05 1,4 11 1,97 0,34 0,00 16 1,6 9,1 0,41 46,5 37,4 2,45
LVAd2 5,24 0,6 33 028 0,08 0,00 1,4 09 6,0 0,20 1,5 33,6 0,30
LVAh 4,92 1,1 46 1,87 195 0,25 2,3 9,1 11,2 0,61 15,8 46,5 1,97
LVAd3 5,08 0,3 17 0,23 0,22 0,97 50 24 13,1 1,73 8,0 34,9 0,39
LVAd4 4,80 0,1 5 0,11 0,04 0,49 16 05 34,9 0,34 0,3 28,1 0,29
LAe 5,57 9,9 118 2,49 2,05 0,00 1,9 1,6 481 1,22 6,5 45,1 5,37
LVAd5 4,71 0,9 19 0,05 0,05 0,27 33 14 22,4 0,41 6,2 33,2 0,34
LAd2 5,10 1,9 47 0,47 042 0,09 28 1,7 30,0 0,60 16,0 20,2 0,49
Continua

9¢



Tabela 14. Caracterizagcao quimica de 27 amostras de solos

Solo pH P K Caz* Mg>  AB+ H+Al MO Prem Cu Mn Fe Zn

----mg/dms3----  ----oeeeee- cmole/dm3----------- gkg mglL - mg/dm3------------
LAe1 421 343 188 238 1,71 0,00 39 32 33,8 236 721 90,2 2,03
PVAe2 5,23 1,9 107 2,05 260 0,00 32 39 247 035 83 83,1 0,32
PVAe3 425 12,0 194 3,14 2,70 0,00 23 39 233 069 64 60,7 0,69
LAe2 523 3,6 109 212 2,09 0,00 40 3,6 21,2 025 41 754 0,35
MTv2 458 75,1 176 421 267 0,00 40 59 26,5 423 9.2 66,1 4,23
TPo 427 49,6 91 3,72 3,01 0,00 2,7 47 26,5 5,10 13,2 51,2 4,87
NVe 489 144 117 448 299 000 16 65 153 2,14 174 53,1 1,98
CX2 523 159 119 457 3,06 000 18 24 153 220 16,2 589 2,01
PVAe4 6,14 20,8 156 263 1,33 0,00 53 69 145 2,69 8,1 88,7 1,87
RLe2 524 374 34 209 167 000 32 26 299 247 9.2 62,1 2,41
TCo 452 52,6 131 2,73 227 000 35 27 40,2 3,20 101,2 85,1 3,36

Menor 4,21 0,1 5 0,05 004 000 02 05 6,0 020 0,3 18,1 0,29

Maior 7,75 75,1 345 26,36 10,24 097 55 9,1 48,1 575 4552 90,2 7,70
Média 5,31 19,1 100 435 225 0,09 26 36 230 190 623 499 2,05
Cv 145 1229 87,0 146,1 995 2399 530 63,0 434 822 1819 414 927

pH em agua (relagdo 1:2,5 de solo:agua); P, K, Fe, Mn, Zn e Cu por Mehlich-1; Ca?*, Mg?*, M** (Acidez Trocavel) por KCI 1
mol/L; HAI (Acidez Potencial) por (CH3COOH)2Ca 0,5 mol/L a pH 7; MO (Matéria Organica do Solo) pelo método Walkley-
Black; P-rem — Fosforo remanescente (ALVAREZ V. et al., 2000).

LE



Tabela 15. Caracterizacdo fisica de 28 amostras de solos

Solo DS EU Areia Grossa Areia Fina Silte Argila Classificagao Textural
kg/dm3 kg/kg %

PVAet 1,09 0,28 33,3 7,5 13,4 458 Argilosa
MTv1 1,27 0,22 23,0 23,1 20,9 33,0 Franco-Argilo-Arenosa
MTr 1,17 0,30 22,1 17,3 15,9 44,7 Argilosa
LVe 1,06 0,23 15,4 42 25,6 54,8 Argilosa
CX1 1,15 0,21 4.8 13,8 48,5 32,9 Franco-Argilo-Siltosa
RLet 1,07 0,30 16,2 8,3 38,2 37,3 Franco-Argilosa
Lvdf 1,23 0,24 7,0 9,2 52,4 31,3 Franco-Argilo-Siltosa
LA 1,12 0,30 20,7 11,5 15,2 52,6 Argilosa
LAd1 1,01 0,29 6,0 5,8 27,8 60,4 Muito Argilosa
LVpf 2,18 0,11 37,5 18,3 27,8 16,5 Franco Arenosa
LVAd2 1,00 0,30 10,0 10,0 2,0 78,0 Muito Argilosa
LVAh 0,89 0,34 32,9 8,2 15,9 43,0 Argilosa
LVAd3 1,00 0,30 14,7 10,4 10,7 64,2 Muito Argilosa
LVAd4 1,43 0,09 34,0 42,5 2,8 20,7 Franco-Argilo-Arenosa
LAe 1,35 0,09 55,6 15,0 5,2 24,2 Franco-Argilo-Arenosa
LVAd5 1,26 0,10 21,5 47,5 4,3 26,7 Franco-Argilo-Arenosa

Continua
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Tabela 15. Caracterizacéao fisica de 28 amostras de solos

Solo DS EU Areia Grossa Areia Fina Silte Argila Classificagao Textural
kg/dm3 kg/kg %

LAeft 1,18 0,16 40,5 12,1 4,0 43,4 Argilo-Arenosa
PVAe2 0,91 0,45 25,9 8,8 20,1 452 Argilosa
PVAe3 1,02 0,32 12,8 5,0 19,5 62,7 Muito Argilosa
LAe2 1,14 0,35 29,2 8,1 18,1 44,6 Argilosa
MTv2 1,13 0,34 30,0 7,8 19,4 42,8 Argilosa
TPo 1,02 0,36 8,2 10,3 18,8 62,7 Muito Argilosa
NVe 1,04 0,32 9,7 8,2 17,8 64,3 Muito Argilosa
CX2 1,03 0,33 11,2 6,9 13,2 68,7 Muito Argilosa
PVAe4 1,05 0,31 9,6 6,9 16,7 66,8 Muito Argilosa
RLe2 1,01 0,32 9,9 10,3 16,4 63,4 Muito Argilosa
TCo 1,44 0,08 20,1 25,3 25,3 29,3 Franco-Argilo-Arenosa
LAef 1,17 0,16 39,2 13,2 4,2 43,4 Argilo-Arenosa

Menor 0,89 0,08 4.8 4,2 2,0 16,5 -

Maior 2,18 0,45 55,6 47,5 52,4 78,0 -

Média 1,16 0,26 21,4 13,8 20,4 442 -

cv 20,9 38,0 12,9 73,0 61,7 31,3

DS (DS (Densidade do Solo) pelo método da proveta; EU (Equivalente de Umidade) pelo método da coluna de solo; Andlise granulométrica por dispersdo em NaOH 0,1
mol/L; Classificagao Textural conforme a Sociedade Brasileira de Ciéncia do Solo (FERREIRA, M. M., 2010).

6€
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4.2. Constatacao de magnésio na composicao do NH4NOs3

Durante a analise de curvas de calibragdo para magnésio pela EICP, foi
observado um alto valor de intercepto na equacao (Figura 3), o que possivelmente
indicaria a presenca de interferéncias ou erros sistematicos, que poderiam estar
afetando os parametros da equacao.

2
1,6

1,2

mg/L

0,8
y =2,0574x + 0,7091

R2 = 0,9886
04 r

0 0,4 0,8 1,2 1,6 2
mg/L

Figura 3. Curva de calibracdo com os respectivos coeficientes linear (b0), angular (b1)
e de determinagao (R?) para Mg dosado por EICP, utilizando como matriz o extrator
Mehlich-3 contendo o NH4sNOs com evidéncia da presenca de Mg.

Apbés uma investigacdo minuciosa e rigorosa de todos os componentes
utilizados nas analises, incluindo reagentes, recipientes e a agua para o preparo das
solugdes, foi constatado que o magnésio estava presente no NH4sNOs. Para detalhar
essa observacao, foi realizado um teste utilizando NH4NOs de duas marcas: a primeira
da Quimica Moderna®, com quatro amostras de recipientes diferentes de um mesmo
lote (06474), e a segunda da Vetec®, lote DCBC7868V, com uma amostra. Foi
preparada uma curva de calibragdo para magnésio utilizando dgua como matriz, e lida
no espectrofotbmetro de absorgcdo atdémica (Tabela 16). As solugbes para dosagem
de cada amostra foram preparadas contendo apenas os respectivos NH4sNOs na
concentragdo de 250 mmol/L, que é equivalente a concentracdo no extrator Mehlich-
3, e agua.
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Tabela 16. Concentragdes de Mg das solugdes de NHsNO3 a 250 mmol/L" de duas
marcas, obtidas em espectrofotometro de absorcao atbmica

Quimica Moderna Vetec
Reagente 1 Reagente 2 Reagente 3 Reagente 4 Reagente 5
mg/L
0,57 0,87 0,54 0,52 0,00

De acordo com os resultados obtidos, foi observado a presenca de magnésio
em todas as amostras da marca Quimica Moderna®. No entanto, no reagente da
marca Vetec®, o Mg nao foi detectado. Uma possivel explicacdo para a presenca
desse elemento no reagente é o uso de nitrato de magnésio (Mg(NOs)2) pelos
fabricantes para reduzir a higroscopicidade do sal. Isso é feito para que o reagente
mantenha condigbes adequadas de umidade para comercializagéo e para prolongar
seu armazenamento pelos fabricantes, conforme apontado por Babrauskas e Leggett
(2020). No entanto, ndo ha informagdes sobre a presenca desse elemento nas
especificacdes nas embalagens do produto. Constatou-se apenas a indicacao de
teores para cloreto, nitrito, fosfato, sulfato, metais pesados (Pb), ferro (Fe), materiais
insollveis e residuos apds evaporagao.

Foi realizado um ensaio para avaliar a influéncia do NHsNOs com Mg nos teores
de Mg recuperados dos solos pelo extrator Mehlich-3. Foram utilizadas amostras dos
28 solos (Tabela 1) e o extrator Mehlich-3 foi preparado utilizando o NH4sNOs do
reagente 2 (com Mg) e do reagente 5 (sem Mg) (Tabela 16). Além disso, foram
preparadas curvas de calibragdes utilizando os dois extratores Mehlich-3, para
dosagens por EICP, e o calculo dos limites de deteccéo e de quantificagédo utilizando
dosagens de 12 amostras em branco (Tabelas 17 e 18).

Tabela 17. Curvas de calibracao para dosagem do Mg por espectrofotometria emissao
6tica em plasma indutivamente acoplado (EICP) nos extratos de Mehlich-83 com o
NH4NOs com Mg (reagente 2) e com o sem Mg (reagente 5)

Reagente 2 Reagente 5
y=-0,3434 + 2,9267 x y=-0,0554 + 1,0058 x
R2=0,9875 R2=0,9996

y- Resposta analitica (intensidade de emissdo) média de trés repeti¢cdes; x- Concentragdo do analito
na solugao de leitura, em mg/L; LS- Limite superior da curva de calibragdo, em mg/L.
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Tabela 18. Valores de limite de detecgéo (LoD) e de quantificacdo (LoQ) em mg/L
para dosagem do Mg por espectrofotometria emissdo ética em plasma
indutivamente acoplado (EICP) nos extratos de Mehlich-3 com o NH4NO3s com Mg
(reagente 2) e com o sem Mg (reagente 5)

Reagente 2 Reagente 5
LoD LoQ LoD LoD
9,0076 30,0252 0,1169 0,3898
14,00
g 12,00 |
[
© 10,00
(Y]
o
o 800
S 600
s y = 1,3355x + 2,5524
= 400 g° R2=0,0166
(@)
% 2,00 ¥ g®
0,00 - - - - - - -

0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00 14,00
tdMg_Mehlich-3 reagente 2

Figura 4. Regressdo linear entre os teores de Mg?* (cmolc/dm3) de 28 solos
recuperados com o extrator Mehlich-3 com o NH4NOs com Mg (reagente 2) em fungéo
ao recuperado com o extrator com o NH4sNOs sem Mg (reagente 5), em dosagem por
EICP.

Na equacao obtida pela curva de calibracdo com o NH4NOs contendo Mg, os
parametros obtidos pela curva NHsNO3 sem Mg caracterizaram-se pelos valores de
intercepto e inclinagdo diferentes aos ideais, diferentemente da curva do reagente 5,
mesmo que ambos apresentassem valores de coeficiente de determinagao maiores.
E possivel observar que a presenca do magnésio no NHsNOs interferiu nos teores de
magnésio nas 28 amostras de solos (Figura 4). Isto pode ser explicado pelo maior
valor de intercepto e inclinacao na equacéao da curva de calibracao, isto faz com que
no ajuste matematico, o divisor (b1= 2,9267) no reagente 2 seja maior que o obtido
pelo reagente 5 (b1= 1,0058), e consequentemente resultando em menores valores
(Tabela 17). Além disso, muitos solos situaram abaixo dos limites de detecgéo e de

quantificacdo no extrator com reagente 2, cujo valores dos limites foram superiores,
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fazendo com que apenas teores acima destes sejam quantificados (Tabela 18). Esses
resultados demonstram a importancia de garantir a qualidade dos reagentes utilizados
nas analises para obter resultados precisos e confiaveis.

A falta de especificagao sobre a presencga de Mg do NH4NO3s pode comprometer
a eficiéncia do extrator Mehlich-3 para quantificar os teores de Mg?* em amostras de

solos, comprometendo o seu carater multielementar.

4.3. AlteracgOes e ajustes do extrator Mehlich-3

4.3.1. Efeito do NH4NOs no extrator Mehlich-3

Na primeira etapa da pesquisa buscou-se determinar o efeito da omissédo do
NH4NOs no Mehlich-3 na extracdo de nutrientes nos solos. Para isso, os teores
recuperados pelo extrator E-1 (CHsCOOH 0,2 mol/L, NH4F 15 mmol/L, HNOs 13
mmol/L e EDTA 1 mmol/L) foram confrontados aos obtidos pelo Mehlich-3.

A completa auséncia do NH4NOs no extrator Mehlich-3 produziu diferentes
efeitos sobre a extracdo de nutrientes nos solos (Tabela 19 e Figura 5). O coeficiente
de determinagéo obtido para os oito nutrientes resultou em um minimo de 0,19 e
maximo de 0,98 de aproximagdo com o obtido com Mehlich-3. Fésforo e zinco
apresentaram os maiores valores (0,98), enquanto o menor foi para Mg (0,19) e Ca
(0,32). No caso do fésforo, entende-se que a agdo do ion NOs do NH4NO3 nao
influenciou a extragdo do P-labil, assim como os cations NH4* e H* dos componentes
do extrator para os nutrientes catidbnicos como Fe e Zn. No entanto, para os
macronutrientes como Ca, Mg e o micronutriente Mn, a coeréncia foi menor, tendo
estes os menores valores de coeficiente de determinacéo.

Ao analisar os teores de K, notou-se uma discrepancia de valores com os solos
LA e RLe1l. Em LA com E-1, o teor foi notadamente menor que em Mehlich-3, sendo
178,9 mg/dm? para E-1 e 408,2 mg/dm3 em Mehlich-3. Em contraste, em RLe1, o teor
em E-1 foi maior (386,5 mg/dm?) que em Mehlich-3 (356,0 mg/dm?). Embora os demais
solos apresentassem teores préximos aos recuperados pelo Mehlich-3, o fato de que
estes dois solos estavam no limite superior da reta influenciou o comportamento da
regressao linear, resultando em 0,79 de coeficiente de determinagao. Sem a inclusao
desses dois solos, o coeficiente de determinagdo aumentou para 0,96, ao qual é

evidenciado na figura 5.
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A discrepancia observada nos teores de Ca e Mg do E-1 em relacdo ao
Mehlich-3 destaca a maior participacado do ion NH4* do NH4NO3 na extracdo desses
nutrientes. Com exceg¢ao de Ca e Mg, os demais nutrientes mostraram consisténcia
em relacdo ao extraido por Mehlich-3. No entanto, nenhum deles apresentou
equivaléncia, uma vez que os valores de 0 e B1 diferiram significativamente de zero
e um a 5% de significancia. Portanto, de acordo com os resultados do modelo de Leite

e Oliveira (2002) (Tabela 20), nenhum nutriente resultou em identidade a Mehlich-3.



Tabela 19. Teores dos nutrientes recuperados de 28 solos, pelo extrator Mehlich-3 (M-3) e pelo extrator E-1, que corresponde ao
M-3 sem o NH4NO3s sendo as dosagem feitas por espectrofotometrias de absorcao molecular (P), de emissédo de chama (K) e de
absorgao atémica (Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu)

M-3 E-1 M-3 E-1 M-3 E-1 M-3 E-1 M-3  E-1 M-3 E-1 M-3 E-1 M-3  E-1

Solo P K Ca Mg Cu Mn Fe Zn
--------------- mg/dm3 cmolc/dm3 mg/dm3
PVAe1 1,6 1,4 34,8 26,2 3,60 0,72 2,71 0,38 0,7 0,5 221,0 149,4 99,8 89,2 2,1 2,1
MTv1 3,7 3,3 44,0 22,2 12,04 0,94 4,43 0,93 4,5 40 706 323,6 168,3 170,3 1,4 1,6
MTr 7,9 6,2 135,7 84,4 21,33 2,44 7,20 0,25 2,6 24 78,6 67,3 111,0 99,7 0,9 1,3
LVe 2,0 2,0 117,4 64,2 8,88 2,07 2,24 0,36 1,6 1,4 216 17,0 65,2 60,8 0,2 0,5
CX1 0,1 0,1 23,5 10,9 0,88 0,59 0,23 0,04 0,7 04 137 10,5 46,5 38,7 0,0 0,2
RLe1 61,3 62,0 356,0 386,5 13,55 0,57 11,69 0,34 5,8 53 236,6 147,7 168,7 146,3 7,3 6,6
Lvdf 19,2 14,7 39,4 34,9 0,50 0,36 0,45 0,15 4,8 26 1017 8,4 75,3 62,5 0,7 0,7
LA 33,3 33,4 408,2 178,9 4,34 1,23 3,78 0,56 2,3 1,6 196,8 112,2 135,2 117,6 4,4 3,6
LAd1 9,9 7,3 45,4 35,6 2,74 1,94 1,87 0,86 1,4 1,0 39 2,8 70,9 60,2 1,3 1,4
LVpf 0,6 0,5 6,3 14,3 2,59 2,26 0,63 0,29 0,4 02 252 23,5 53,3 47,6 1,1 1,6
LVAd2 0,2 0,2 2,4 7,6 0,36 0,26 0,23 0,04 0,2 0,1 1,0 0,4 32,9 18,7 0,0 0,1
LVAh 3,4 3,2 52,0 36,9 1,79 0,46 2,03 0,39 0,5 04 13,0 6,0 123,3 119,0 1,4 1,4
LVAd3 0,6 0,5 14,3 16,9 0,26 0,17 0,35 0,09 1,3 09 27,7 18,8 66,0 55,0 0,0 0,1
LVAd4 0,7 0,3 0,0 5,6 0,16 0,11 0,18 0,02 0,2 0,1 0,7 0,3 39,4 33,3 0,0 0,1
LAe 12,0 11,3 155,8 126,7 3,09 1,02 2,52 0,49 1,1 0,9 45 3,4 111,9 105,4 4,6 5,1
LVAd5 0,6 0,7 8,3 18,9 0,08 0,09 0,15 0,03 0,4 02 33 2,4 45,2 38,2 0,0 0,1
LAd2 10,8 10,6 30,1 30,9 0,50 0,36 0,51 0,20 0,6 04 113 8,2 41,6 39,7 0,1 0,2
LAe1 28,0 26,7 226,9 140,3 2,72 0,87 1,96 0,38 2,9 22 96,9 181,4 115,1 98,6 1,6 1,6
PVAe2 28 2,4 108,2 76,1 2,93 0,84 3,48 0,69 0,4 02 83 6,0 81,1 70,2 2,0 1,9
PVAe3 16,3 12,7 220,3 147,0 4,91 1,44 3,97 0,84 0,8 05 79 5,2 77,2 58,5 5,0 4,6
LAe2 5,4 53 121,4 85,5 2,61 0,96 2,46 0,60 0,3 0,3 46 4,0 75,5 75,9 2,2 2,5
MTv2 61,7 67,3 180,6 115,0 6,08 1,73 3,65 0,77 4,5 4,0 13,9 10,9 76,1 71,7 12,2 10,8
TPo 45,8 45,7 102,2 76,1 5,82 1,78 4,22 0,94 4,7 43 14,3 11,6 62,2 54,0 13,7 13,3
NVe 18,8 19,7 116,8 79,5 7,51 1,09 5,72 0,54 2,0 1,7 16,6 13,7 59,2 48,2 3,5 3,4
CX2 24,3 21,5 123,4 82,8 7,43 1,70 5,72 0,90 2,0 1,8 155 13,6 63,6 57,6 2,9 3,2
PVAe4 15,0 12,6 102,2 741 2,99 0,97 1,57 0,32 2,6 20 99 8,3 85,9 84,9 4,3 41
RLe2 42,8 36,1 34,8 28,2 3,08 0,99 2,33 0,49 2,6 1,9 11,5 8,0 81,2 60,3 2,8 2,6
TCo 45,7 42,8 171,4 95,1 3,28 0,93 2,69 0,43 3,4 2,0 1056 60,0 93,4 61,1 3,5 2,5

1174
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Figura 5. Equacdes de regressdes ajustadas entre os teores dos nutrientes extraidos
pelo Mehlich-3 (M-3) e pelo extrator M-3 sem o NH4NOs3 (E-1), sendo dosados por
espectrometrias de absor¢cdo molecular (P), de emissao de chama (K) e de absorgéao
atébmica (Ca, Mg, Fe, Zn, Cu e Mn).



Tabela 20. Resultado do teste de identidade entre os teores (td) dos nutrientes (P, K, Ca, Mg, Fe, Cu, Mn e Zn) recuperados
pelo extrator E-1 (yj) e pelo extrator Mehlich-3 (M-3) (yi), de 28 solos

Y Y Método Y te2 F (Ho?® yjyi* 1-|é| ryiyr >= |1-8| Conclus&o’
tdP_E-1 tdP_M-3 EAM -0,0858 2,28 2,14ns 0,9937 0,9142 sim tdP_E-1 # tdP_M-3
tdK_E-1 tdK_M-3 EFC -0,0455 0,38ns 39,84* 0,9273 0,9545 nao fdK_E-1 # tdK_M-3

tdCa_E-1 tdCa_M-3 EAA -0,5288 7,56* 1374,60* 0,5681 0,4712 sim fdCa_E-1 # tdCa_M-3
taMg_E-1 tdMg_M-3 EAA -0,7875 29,71% 2230,49* 0,4418 0,2125 sim taMg_E-1 # tdMg_M-3
tdFe_E-1 tdFe_M-3 EAA -0,1344 6,63~ 25,14ns 0,9771 0,8656 sim tdFe_E-1 # tdFe_M-3
tdCu_E-1 tdCu_M-3 EAA -0,3032 8,20~ 28,06 0,9671 0,6968 sim tdCu_E-1 # tdCu_M-3
tdZn_E-1 tdZn_M-3 EAA -0,4113 0,82ns 12,58* 0,9942 0,5887 sim tdZzn_E-1 # tdZn_M-3
toMn_E-1 taMn_M-3 EAA -0,0587 0,28ns 1,42ns 0,6634 0,9413 nao taMn_E-1 # tdMn_M-3

Numero de observagdes: 28; ' erro médio; : estatistica t para o erro médio; s Estatistica F para (0 = 0 e 1 = 1); # Correlagao linear entre y; € yi. ns,
*, ndo significativo e significativo a 5%. P, K, Fe, Mn, Zn e Cu em mg/dm?; Ca2* e Mg2* em cmolc/dm3; 5 Condicdes para a igualdade yi = yi: F(HO)
ns;tense ryjyl 2 (1-| &|).

Ly
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4.3.2. Alteracbes na composicao do extrator E-1 (etapas 2 a 5)

Com a exclusdo do NH4NOs de extrator Melhich-3 tentou-se, inicialmente, na
Etapa 2 do estudo (Tabela 3 e Figura 1) compensar a perda do NH4* e NOs na
composigao do extrator elevando as concentragées do NH4F e do HNOs, combinando
com a elevacao das concentracbes de CH3COOH e do EDTA, além de incluir NH4OH,
NH4Cl ou (NH4)2SO4 como fontes de NH4* e de demais anions. As adigdes de 263
mmol/L de HNOs, independente das variagdes nas concentragbes dos demais
reagentes e com ou sem adicao de NH4Cl e (NH4)2SO4 (extratores E-3, E-5, E-7 e E-
8) produziu extratores com pH da ordem de 1,2 (Tabela 21). No extrator E-8 a incluséao
de 250 mmol/L de NH4ClI pouco contribui para a acidificagdo da solucao, considerando
que uma solugédo 250 mmol/L deste sal teria pH de 4,6. Nesta condi¢ao, dobrando-se
a concentracdo do CHsCOOH (E-8) nao foi suficiente para tamponar os extratores.
Em relacdo ao pH do Melhich-3 (2,5) esta acidificacdo elevaria em 130 vezes a
atividade de H nos extratores. Este € um aspecto importante a ser considerado que
resultaria em maior capacidade em solubilizar formas de fosfato ligada ao célcio, que
sao formas pouco labeis de P.

Tabela 21. Valores de pH do extrator Melhich-3 e do Mehlich-3 modificado (E-2 a E-
9) com alteracdes nas concentragdes e composicao de seus reagentes

Extrator NHsaNOs  NHsF  CHsCOOH HNOs EDTA NH4sOH NH4Cl  (NH4)2SO4 pH

mmol/L
Mehlich-3 250 15 200 13,00 1,00 2,5+0,1
E-6 25 200 17,32 1,33 2,5
E-4 25 200 21,65 1,66 2,6
E-2 30 400 26,00 2,00 2,4
E-3 30 200 263,00 2,00 125 1,2
E-7 25 200 263,00 1,66 1,2
E-5 15 200 263,00 1,00 250 1,2
E-8 15 400 263,00 1,00 250 1,1
E-9 15 200 263,00 1,00 250 7,8

O extrator E-9, no qual manteve-se as concentragdes de NH4F, CH3COOH e
EDTA originais a do Melhich-3, a inclusao de 263 mmol/L de HNO3s e 250 mmol/L de
NH4OH como alternativa para elevar a atividade do ion aménio gerou um pH de 7,8
(Tabela 21). Esta excessiva elevacdo do pH se deve ao forte carater basico do
NH4OH, considerando que uma solucdo 100 mmol/L tem pH 11,6. Evidenciando,
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também, que o tamponamento do CH3COOH nao foi suficiente para conter a elevagéo
do pH. Assim, na etapa 3 do estudo a partir da composicao do E-9 constituiram-se os
extratores E-10 a E-22 (Tabela 4) com concentragdes de CH3COOH variando entre
400 e 4 000 mmol/L, com o intuito de elevar o tamponamento da solucdo em pH
préximo ao do extrator Mehlich-3 (2,5+0,1). Constatou-se, no entanto, que apenas nas
concentragdes 3 500 e 4 000 mmol/L atingiu-se o pH da ordem de 3,5 (Figura 6). Além
do extrator apresentar uma unidade de pH acima daquele do extrator Melhich-3, as
elevadas concentragdes do acido acético alterariam a forca ibnica da solugao e,
seguramente, oneraria mais o custo do extrator. Além disso, durante a producao dos
extratores E-9 a E-22 constatou-se evidéncias de volatilizacdo de NHz pela emissao
de vapores (Figura 7) e odor caracteristico, o que acarretaria uma solucao instavel
com redugdo na atividade do NHs4*. Portanto, nenhum extrator desta etapa foi
aproveitado.

pH

400 600 800 1000 1200 1600 1800 2000 2200 2400 2600 3500 4000

mmol/L CH;COOH

Figura 6. Valores de pH de acordo com concentra¢des crescentes de acido acético
em solucdes extratoras (E-10 a E-22, tabela 3) contendo 15, 263 e 1,00 mmol/L de
NHs4F, HNOs e EDTA, respectivamente.
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Figura 7. Vapor evidenciando volatilizacao de NHz durante a producao dos extratores
(E-9 a E-22, ver tabela 3) contendo 250 mmol/L de NH4OH.

Com a elevagao das concentracées do NH4F (25 e 30 mmol/L) e do HNOs
(17,32, 21,65 e 26,00 mmol/L) com o propdsito de elevar a atividade dos ions NH4* e
NOs e elevando-se, também as concentracées do CHzCOOH (400 mmol/L) e do
EDTA (1,33, 1,66 e 2,00 mmol/L) produziram-se os exiratores E-2, E-4 e E-6 (Tabela
3) com pH variando entre 2,4 e 2,6 (Tabela 21), que sdo semelhantes ao do Mehlich-
3 (2,5 +£0,1). Isso sugere que esses extratores podem ter efeitos semelhantes aos do
Mehlich-3 no processo de extragao de nutrientes nos solos. Por isso, estes extratores
foram selecionados para integrar a quarta etapa, na extracdo de P de amostras de
solos.

Nesta Etapa 4 da avaliacao do extrator E-2 (30, 400, 26 e 2 mmol/L de NH4F,
CH3sCOOH, HNOs e EDTA, respectivamente) deu origem ao E-23, no qual reduziram-
se as concentracdes do NH4F para 15 mmol/L e a do EDTA para 1 mmol/L e ao E-24,
no qual se incluiu 250 mmol/L de (NH4)2SOa. A partir do extrator E-4 (25, 200, 21,65 e
1,66 mmol/L de NH4F, CHsCOOH, HNO3 e EDTA, respectivamente) compuseram-se
o E-26, no qual incluiram-se apenas 250 mmol/L de (NH4)2SO4 e 0 E-25, aumentando-
se as concentragdes de NH4F, CH3COOH, HNO3 e EDTA para 30, 400, 26 e 2 mmol/L,
respectivamente. Por Gltimo, com base extrator E-6 (25, 200, 17,32 e 1,33 mmol/L de
NH4F, CHzCOOH, HNO3 e EDTA, respectivamente) produziram-se o E-27 e E-28. No
E-27 mantiveram-se as concentracdes do NH4F e CH3COOH, elevando-se as
concentracdées do HNOs e EDTA para 21,65 e 1,66 mmol/L, respectivamente e
incluiram-se 250 mmol/L de NH4CIl. Na composicao do E-28 mantiveram-se as
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concentracdes do HNOs e EDTA 17,32 e 1,33 mmol/L) e reduziu-se a concentracao
NH4F para 20 mmol/L.

Estes seis extratores apresentaram sensibilidade equivalente ou superior ao do
Melhich-3 conforme evidencia os valores dos coeficientes de determinacdo para os
teores de P extraidos de cinco solos (Tabela 19). Os extratores E-25, E-26, E-27
extrairam, em média, teores de P maiores do que os extraidos pelo Mehlich-3 (Tabela
22). As maiores diferengas em relagdo ao Mehlich-3 foram quanto aos teores de P
recuperados dos solos LAe, LVdf e MTr, para os quais o extrator Mehlich-3 também
recuperou maiores teores. Embora os teores de P extraidos por estes extratores
tenham apresentado elevada correlacdo com aqueles extraidos pelo Mehlich-3,
apenas o extrator E-28 produziu resultados estatisticamente similares aos do Mehlich-
3, de acordo com teste de identidade de métodos proposto por Leite e Oliveira (2002)
(Tabela 23).

Tabela 22. Teores de fésforo de cinco solos recuperados com o extrator Mehlich-3 e
com seis extratores compostos por variagbes na composicao e nas concentragbes do
extrator Mehlich-3

Solo Mehlich-3  E-23' E-24? E-253 E-26* E-27° E-28°

mg/dm3
PVAef 1,6 1,6 1,6 6,7 2,4 3,6 1,6
LVAd2 0,2 0 1,3 4.4 1,3 1,1 0,4
LAe 12 10,8 7,3 6,9 23,3 14,6 13
LVdf 19,2 26,7 20,5 62,6 36,5 32,5 19,8
MTr 7,9 8,7 5,7 15,3 16,4 14,7 55
X 8,2 9,6 7,3 19,2 16,0 13,3 8,1
S 7,8 10,6 7,8 24,6 14,8 12,4 8,2
CV (%) 95 111 108 128 93 93 102

TNH4F 15 mmol/L, CHsCOOH 400 mmol/L, HNOs 26 mmol/L e EDTA 1mmol/L

2 NH4F 30 mmol/L, CHsCOOH 400 mmol/L, HNOs 26 mmol/L e EDTA 2 mmol/L, (NH4)2SO4 250 mmol/L

3 NH4F 30 mmol/L, CHsCOOH 400 mmol/L, HNOs 26 mmol/L e EDTA 2 mmol/L, NH4CI 250 mmol/L

4 NH4F 25 mmol/L, CHsCOOH 200 mmol/L, HNOs 21,65 mmol/L e EDTA 1,66 mmol/L, (NH4)2SO4 250 mmol/L
5 NH4F 25 mmol/L, CHsCOOH 200 mmol/L, HNO3 21,65 mmol/L e EDTA 1,66 mmol/L, NH4CI 250 mmol/L

6 NH4F 20 mmol/L, CHsCOOH 200 mmol/L, HNO3 17,32 mmol/L e EDTA 1,33 mmol/L



Tabela 23. Resultados do teste de identidade entre os extratores E-23 a E-28 e o extrator Mehlich-3 (M-3), com base nos teores
de P recuperados de cinco solos

Y Yi 8’ te2 F (Ho)® ryiy* 1|8 ryjyl >= |1-8| Conclusao®
taP_E-23  toP_M-3  -0,0131  0,11" 222" 0,9726  0,9869 nao tgP_E-23 # tdP_M-3
taP_E-24  tdP_M-3  0,0262  0,10™ 0,28  0,9480 0,9738 nao taP_E-24 # tdP_M-3
taP_E-25  tdP_M-3  -0,4324 1,43 2,37 08248 0,5676 sim taP_E-25 # tdP_M-3
tgP_E-26  tdP_M-3  -0,5368 577"  297,18* 10,9986  0,4632 sim taP_E-26 # tdP_M-3
taP_E-27  tdP_M-3  -0,4945 443" 10,78  0,9764  0,5055 sim taP_E-27 # tdP_M-3
taP_E-28  tdP_M-3  -0,0483 0,28 0,09  0,9868 0,9517 sim taP_E-28 = tdP_M-3

Numero de observagdes: 10; ' erro médio; : estatistica t para o erro médio; s Estatistica F para (0 = 0 e 1 = 1); 4 Correlagao linear entre y; € yi. ns,
*, n&o significativo e significativo a 5%; P em mg/dm?; 5 Condigdes para a igualdade yj = yi: F(HO) ns; té ns e ryjyl = (1-| &]|).

¢S
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Considerando o bom desempenho do extrator E-28 na recuperacao do P, ao iniciar
as avaliacoes da Etapa 5 este extrator foi avaliado quanto a extracdo dos
micronutrientes Fe, Mn, Cu e Zn utilizando-se 15 solos, que foi uma quantidade
operacionalmente viavel para o0 momento destas analises. Embora os teores dos
micronutrientes recuperados pelo E-28 tenham apresentado correlacao entre 0,840 e
0,991, o teste de identidade de métodos indicou que os extratores nao produziram
teores estatisticamente equivalentes ao M-3 (Tabela 24).

Na etapa 5 foram avaliados sete novos extratores (E-29 a E-35) nos quais
mantiveram-se a composicao do E-28 (20, 200 e 17,32 mmol/L de NH4F, CHsCOOH
e HNOs, respectivamente) porém com concentracdes de EDTA variando entre 0 e
1,00 mmol/L (Tabela 6). Conforme observado por Mehlich (1984), a concentragéo de
EDTA tem um impacto significativo na recuperacdo de micronutrientes pelos
extratores, conforme ilustrado na Figura 8. Nota-se que a medida que a concentracao
de EDTA diminui, os teores de micronutrientes também diminuem. Esta observacao
esta em consonancia com a afirmagao do autor, onde na auséncia de EDTA (E-31),
todos os micronutrientes apresentaram os menores teores recuperados. Isso é
particularmente notavel para o Cu, que nao foi recuperado em nenhum dos solos
analisados. No entanto, apenas o extrator E-35 (20, 200, 17,32 e 0,60 mmol/L de
NH4F, CHzCOOH, HNO3 e EDTA, respectivamente), foi o Unico a correlacionar e
extrair teores dos micronutrientes estatisticamente equivalentes aos extraidos pelo
Mehlich-3 (Tabela 24). Além destes, os teores de K, Ca, Mg e P também se
correlacionaram e foram estatisticamente equivalentes aos extraidos por Mehlich-3,
segundo o Teste de Identidade (Leite e Oliveira, 2002) (Tabela 24).
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Figura 8. Teores médios de Fe, Mn, Cu e Zn recuperados de 15 solos, de acordo com

a concentracédo de EDTA em sete extratores produzidos a partir do extrator E-28 (20,
200, 17,32 e 1,33 mmol/L de NH4F, CHsCOOH, HNOs e EDTA, respectivamente).



Tabela 24. Resultados do teste de identidade entre os extratores E-28 a E-35 e o extrator Mehlich-3 (M-3), com base nos teores
de Fe, Mn, Cu, Zn, Ca, Mg, P e K recuperados de 15 solos

Y, Y Y ts2 F (Ho)3 Fyiyi* 1-|é| ryjyl >=|1-8| Conclusao’
tdFe_E-28 tdFe_M-3 0,9803 10,81 54,31* 0,9285 0,0197 sim tdFe_E-28 # taFe M-3
taMn_E-28 taMn_M-3 0,9016 1,86* 9,80 0,8430 0,0984 sim toMn_E-28 # toMn_M-3
tdCu_E-28 tdCu_M-3 0,4099 5,70* 39,85* 0,9834 0,5901 sim tdCu_E-28 # tdCu_M-3
todZn_E-28 tdZn_M-3 0,3402 4,76* 58,52* 0,9910 0,6598 sim tdZn_E-28 # tdZn_M-3
tdFe_E-29 tdFe_M-3 0,4071 5,34* 19,14’ 0,9375 0,5929 sim tdFe_E-29 # tdFe_M-3
tdMn_E-29 taMn_M-3 0,5409 1,310 6,61* 0,8405 0,4591 sim toMn_E-29 #  tdMn_M-3
tdCu_E-29 tdCu_M-3 0,1973 2,08 4,78 0,9080 0,8027 sim tdCu_E-29 tdCu_M-3
tdZn_E-29 tdZn_M-3 -0,1195 1,510 4,79* 0,9882 0,8805 sim tdZn _E-29 # tdZn_M-3
tdFe_E-30 tdFe_M-3 0,2226 2,62 3,82* 0,9025 0,7774 sim tdFe_E-30 # tdFe_M-3
taMn_E-30 taMn_M-3 0,5409 1,310 6,61* 0,8405 0,4591 sim toMn_E-30 # toMn_M-3
tdCu_E-30 tdCu_M-3 0,1655 2,15* 8,88 0,9482 0,8345 sim tdCu_E-30 # tdCu_M-3
todZn_E-30 tdZn_M-3 -0,1195 1,510 4,79* 0,9882 0,8805 sim tdZn_E-30 # taZn_M-3
tdFe_E-31 tdFe_M-3 -0,6790 6,39* 80,67* 0,2719 0,3210 nao tdFe_E-31 # taFe _M-3
tdMn_E-31 taMn_M-3 -0,0239 0,10 2,45 0,5394 0,9761 nao toMn_E-31 # taMn_M-3
tdCu_E-31 tdCu_M-3 -0,9788 37,60  3077,61*  0,4698 0,0212 sim tdCu_E-31 # tdCu_M-3
tadZn_E-31 tdZn_M-3 -0,4804 7,01* 178,25  0,8933 0,5196 sim tdZn_E-31 # tdZn_M-3
tdFe_E-32 tdFe_M-3 0,2691 2,57* 2,621 0,8398 0,7309 sim tdFe_E-32 # taFe_M-3
toMn_E-32 taMn_M-3 -0,2170 5,68* 54,84* 0,9881 0,7830 sim toMn_E-32 # taMn_M-3
tdCu_E-32 tdCu_M-3 -0,0659 1,100 6,23* 0,9750 0,9341 sim tdCu_E-32 # tdCu_M-3
tdZn_E-32 tdZn_M-3 -0,2890 3,27* 11,22* 0,9895 0,7110 sim tdZn_E-32 # tdZn_M-3

Continua
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Tabela 24. Resultados do teste de identidade entre os extratores E-28 a E-35 e o extrator Mehlich-3 (M-3), com base nos teores
de Fe, Mn, Cu, Zn, Ca, Mg, P e K recuperados de 15 solos

Y Y &l ts? F (Ho)® Fyiyi 1-| 8] ryjyl >= [1-8] Conclusao®
toFe_E-33 toFe_M-3 0,3965 2,90* 5,32* 0,8288 0,6035 sim toFe_E-33 # tdFe _M-3
toMn_E-33 toMn_M-3 0,0468 0,18ns 0,67 0,8181 0,9532 nio toMn_E-33 # tdMn_M-3
tdCu_E-33 tdCu_M-3 0,0992 0,52ns 0,28ms 0,8647 0,9008 nio tdCu_E-33 # tdCu_M-3
toZn_E-33 toZn_M-3 -0,1554 2,27* 7,87* 0,8526 0,8446 sim toZn_E-33 # tdZn_M-3
toFe_E-34 toFe_M-3 0,3560 3,97* 9,33* 0,9064 0,6440 sim toFe_E-34 # tdFe M-3
toMn_E-34 toMn_M-3 -0,2092 7,11* 80,94* 0,9947 0,7908 sim toMn_E-34 # tdMn_M-3
tdCu_E-34 tdCu_M-3 -0,1571 3,07* 7,51* 0,9709 0,8429 sim tdCu_E-34 # tdCu_M-3
toZn_E-34 toZn_M-3 -0,1734 2,24* 7,38* 0,9204 0,8266 sim taZn E-34 # tdZn M-3
toFe_E-35 toFe_M-3 -0,0094 1,120 0,81ns 0,9983 0,9906 sim toFe_E-35 = tdFe M-3
toMn_E-35 toMn_M-3 -0,0960 2,07ms 1,27 0,9964 0,9040 sim toMn_E-35 = taMn_M-3
tdCu_E-35 tdCu_M-3 -0,0664 0,53ns 0,40ms 0,9412 0,9336 sim tdCu_E-35 = tdCu_M-3
toZn_E-35 taZn_M-3 -0,1362 1,72 2,04rs 0,9891 0,8638 sim toZn_E-35 = tdZn M-3
toK_E-35 toK_M-3 -0,0046 0,32ns 1,32 0,9993 0,9954 sim toK_E-35 = tdK_M-3
tdCa_E-35 tdCa_M-3 -0,1363 1,50 1,65 0,9971 0,8637 sim tdCa_E-35 = tdCa_M-3
toMg_E-35 toMg_M-3 -0,0847 1,70ms 0,76 0,9945 0,9153 sim toMg_E-35 = taMg_M-3
toP_E-35 taP_M-3 -0,0270 0,25n 2,84rs 0,9969 0,9730 sim toP_E-35 = tdP_M-3

Numero de observagdes: 15; ' erro médio; : estatistica t para o erro médio; s Estatistica F para (B0 = 0 e 1 = 1); 4 Correlagao linear entre y; e yi. ns,
*, ndo significativo e significativo a 5%. P, K, Fe, Mn, Zn e Cu em mg/dm?; Ca2+ e Mg2+ em cmolc/dm3; 5 Condi¢bes para a igualdade yj= yi: F(HO) ns;
ténse ryjyl=(1-|&|).
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ApGs a consisténcia e equivaléncia dos resultados obtidos com o extrator E-35 na
etapa 4, uma nova etapa foi iniciada para avaliar a composicao deste extrator em uma
ampla variedade de solos. Nesse contexto, o extrator E-35 (NH4sF 20 mmol/L,
CH3sCOOH 200 mmol/L, HNOs 17,32 mmol/L e EDTA 0,6 mmol/L) foi empregado para
a extracao dos nutrientes P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu em 28 solos.

O extrator E-35 demonstrou sensibilidade equivalente ao Mehlich-3, conforme evi-
denciado pelos valores dos coeficientes de determinagdo para os teores de todos os
nutrientes nos 28 solos (Tabela 25). Em média, o extrator E-35 extraiu teores de P, K,
Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu semelhantes aos extraidos pelo Mehlich-3 (Figura 9 e Tabela
25). Além da consisténcia e equivaléncia obtida para os oito nutrientes, é notavel que
o extrator E-35 apresentou interagdes similares as do Mehlich-3 no que se refere as
diferentes caracteristicas e propriedades quimicas e fisicas do solo, e também para
os métodos de dosagem (Tabela 26). De acordo com o teste de identidade de méto-
dos proposto por Leite e Oliveira (2002) (Tabela 26), o extrator E-35 apresentou alta
correlagdo com os nutrientes extraidos pelo Mehlich-3.

Isso foi alcancado através do ajuste na concentracdo dos reagentes NH4F,
HNO3s e EDTA, enquanto a concentracdo de CHsCOOH permaneceu constante. Essas
alteracbes supriram a diferenca do que € extraido pelo NH4NOs e dosado pelos
métodos de leitura.

Os anions NO3s™ do reagente HNO3 e o F-do NH4F incrementaram gradativamente
a diferenga no teor de fésforo no extrator sem o NH4NOs para valores mais préximos
aos do Mehlich-3. Ja o cétion NH4* do NH4F e o préton H* dos reagentes HNOs e
CHsCOOH foram suficientes para extrair quantidades similares de potassio, calcio e
magnésio em relacdo a Mehlich-3.

O ajuste na concentragédo do EDTA em E-35 promoveu resultados similares aos
do Mehlich-3 para os micronutrientes Fe, Mn, Zn e Cu. O ajuste ideal na concentracédo
do EDTA que promoveu identidade para todos os micronutrientes foi de 0,6 mmol/L
do reagente. Portanto, pode-se afirmar que o Extrator-35 € similar ao Mehlich-3 na
extracao e na dosagem de P, K, Ca, Mg, Fe, Zn e Cu.



Tabela 25. Teores médios de P K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu recuperados pelo extrator E-35 e Mehlich-3 (M-3) de 28 solos, com
média, desvio padrao (s) e coeficiente de variacdo (CV) em %

E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3
Solo P K Ca Mg Cu Mn Fe Zn
--------------- mg/dm?3 ----------nmeoo- —mmmmmmmeneees CMOlG/AMS oo mg/dm?3

PVAe1 1,6 1,6 33,2 34,8 2,83 3,60 2,82 2,71 0,5 0,7 219,0 221,0 95,2 99,8 1,9 2,1
MTv1 3,6 3,7 43,2 44,0 11,89 12,04 3,24 4,43 4,0 4,5 68,1 70,6 165,2 168,3 1,0 1,6
MTr 55 7,9 130,2 135,7 21,00 21,33 524 7,20 2,1 2,6 75,1 78,6 100,2 111,0 1,0 1,3
LVe 1,7 2,0 110,1 117,4 9,00 8,88 2,36 2,24 1,5 1,6 19,3 21,6 60,3 65,2 0,4 0,5
CX1 0,1 0,1 20,1 23,5 1,24 0,88 0,20 0,23 0,5 0,7 10,2 13,7 45,9 46,5 0,0 0,2
RLe1 61,6 61,3 350,5 356,0 12,90 13,55 11,59 11,69 5.2 5,8 239,2 236,6 168,0 168,7 6,2 6,6
Lvdf 19,9 19,2 39,7 39,4 0,33 0,50 0,33 0,45 4,4 4,8 103,2 101,7 78,1 75,3 0,8 0,7
LA 34,3 33,3 405,2 408,2 3,88 4,34 4,90 3,78 2,7 2,3 200,5 196,8 135,0 135,2 4,2 3,6
LAd1 9,2 9,9 46,0 45,4 3,24 2,74 2,15 1,87 1,6 1,4 4,8 3,9 73,2 70,9 1,1 1,4
LVpf 0,6 0,6 5,9 6.3 3,99 2,59 0,52 0,63 0,3 0,4 27,2 25,2 50,2 53,3 1,9 1,6
LVAd2 0,0 0,2 1,8 2,4 0,79 0,36 0,12 0,23 0,1 0,2 1,1 1,0 30,2 32,9 0,0 0,1
LVAh 4,0 3,4 50,2 52,0 1,99 1,79 1,86 2,03 0,6 0,5 15,5 13,0 121,0 123,3 1,8 1,4
LVAd3 0,7 0,6 14,9 14,3 0,30 0,26 0,23 0,35 1,4 1,3 20,1 27,7 59,7 66,0 0,0 0,1
LVAd4 0,8 0,7 0,1 0,0 0,23 0,16 0,19 0,18 0,6 0,2 1,0 0,7 33,2 39,4 0,0 0,1
LAe 11,3 12,0 158,1 155,8 3,00 3,09 2,63 2,52 1,2 1,1 51 4,5 120,2 111,9 4,2 5,1
LVAd5 0,9 0,6 10,9 8,3 0,03 0,08 0,10 0,15 0,2 0,4 2,1 3,3 44,0 45,2 0,0 0,1
LAd2 10,7 10,8 33,1 30,1 0,37 0,50 0,50 0,51 0,6 0,6 10,6 11,3 451 41,6 0,0 0,2
LAe1 29,4 28,0 220,1 226,9 2,57 2,72 2,15 1,96 3,2 2,9 100,3 96,9 110,2 115,1 1,6 1,6
PVAe2 3,1 2,8 108,2 108,2 3,01 2,93 2,99 3,48 0,3 0,4 9,4 8,3 79,9 81,1 2,3 1,9
PVAe3 15,8 16,3 230,9 220,3 3,99 4,91 4,10 3,97 0,8 0,8 8,5 7,9 78,1 77,2 5,7 4,6
LAe2 5,9 5,4 119,3 121,4 2,01 2,61 2,88 2,46 0,1 0,3 5,1 4,6 71,0 75,5 2,7 2,5
MTv2 60,9 61,7 170,2 180,6 6,01 6,08 3,20 3,65 51 4,5 13,0 13,9 71,0 76,1 13,0 10,8
TPo 45,7 45,8 110,2 102,2 5,96 5,82 3,26 4,22 3,9 4,7 15,2 14,3 60,2 62,2 13,6 13,3
NVe 18,5 18,8 120,2 116,8 6,99 7,51 4,89 5,72 2,0 2,0 17,7 16,6 55,1 59,2 3,1 3,4
CX2 21,5 243 122,1 123,4 7,26 7,43 5,90 5,72 1,9 2,0 15,8 15,5 62,9 63,6 3,2 3,2
PVAe4 15,7 15,0 99,3 102,2 1,85 2,99 0,90 1,57 2,5 2,6 10,9 9,9 86,0 85,9 4,2 41
RLe2 44,3 42,8 30,2 34,8 2,99 3,08 1,10 2,33 2,6 2,6 12,1 11,5 85,2 81,2 2,5 2,6
TCo 45,5 45,7 162,1 171,4 3,01 3,28 2,23 2,69 3,1 3,4 100,9 105,6 97,1 93,4 4,7 2,5
Média 16,7 16,9 105,6 106,5 4,4 4,5 2,8 2,8 2,2 2,0 47,7 471 83,8 83,0 2,8 2,4
S 19,1 19,0 101,8 102,4 4,6 4,8 2,6 2,6 1,7 1,7 68,2 68,2 35,5 35,5 3,4 3,4

Ccv 114 112 96 96 105 106 91 91 84 84 143 143 43 43 122 121
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Figura 9. Regressao linear entre os teores dos nutrientes em Mehlich-3 (M-3) e E-35,
sendo o P medido por EAM, o K por EEC, e o0 Ca, Mg, Fe, Zn, Cu e Mn por EAA.



Tabela 26. Resultados do teste de identidade entre os extratores E-35 e Mehlich-3 (M-3), com base nos teores de P, K, Fe, Mn,
Cu, Zn, Ca e Mg recuperados de 28 solos nos métodos de dosagem em espectrofotometria de absorcéao atdémica (EAM) para
P, espectrofotometria de emissao de chama (EEC) para K, espectrofotometria de emissao absor¢do atdbmica (EAA) para Ca,
Mg, Fe, Mn, Cu e Zn, e espectrofotometria de espectrofotometria emissao 6tica em plasma indutivamente acoplado (EICP).

Y, Yi Y te2 F (Ho?® ryiyi® 1-|é| ryjyl >=|1-8| Conclus&o’

P (EAM), K (EEC), Ca, Mg, Fe, Cu, Zn e Mn (EAA)

toP_E-35 toP_M-3 -0,0363 0,357 0,12 09988  0,9782 sim toP_E-35 = taP_M-3
toK_E-35 toK_M-3 -0,0071 0,307 1,250 09990  0,9929 sim toK_E-35 toK_M-3
tdCa_E-35  tdCa_M-3 0,0614 0,730 1,830 0,9948  0,9386 sim taCa_E-35 tdCa_M-3
toMg_E-35  tdMg_M-3 -0,0879 2,037 3,32 09720 09121 sim toMg_E-35 toMg_M-3
toFe_E-35 toFe_M-3 -0,0255 1,930 2,08 09939  0,9745 sim toFe_E-35 taFe_M-3
tdCu_E-35  tdCu_M-3 0,0679 0,487 3,177 09836  0,9321 sim taCu_E-35 taCu_M-3
taZn_E-35 taZn_M-3 0,0673 0,767 0,307 09917  0,9327 sim toZn_E-35 tazn_M-3
toMn_E-35  tdMn_M-3 0,0242 0,537 0,257 09993  0,9758 sim toMn_E-35 toMn_M-3
EICP
toP_E-35 toP_M-3 -0,0190 0,337 1,720 09972  0,9810 sim toP_E-35 toP_M-3
toK_E-35 toK_M-3 -0,0238 1,801 1,611 0,9991 0,9762 sim toK_E-35 toK_M-3
tdCa_E-35  tdCa_M-3 0,5810 1,430 2,357 09762  0,4190 sim taCa_E-35 tdCa_M-3
toMg_E-35  tdMg_M-3 0,0272 0,457 3,29 09777 09728 sim toMg_E-35 toMg_M-3
tfFe E-35 taFe_M-3 0,0375 1,63 2,901 09863  0,9625 sim toFe_E-35 taFe_M-3
taCu_E-35  tdCu_M-3 0,0578 1,170 1,891 09970  0,9422 sim taCu_E-35 taCu_M-3
taZn_E-35 taZn_M-3 -0,1626 1,96 0,18 09926  0,8374 sim tozn_E-35 tazn_M-3
toMn_E-35  tdMn_M-3 -0,0498 1,69 1,320 0,9998  0,9502 sim toMn_E-35 toMn_M-3

Numero de observacgoes: 28; ' erro médio; : estatistica t para o erro médio; s Estatistica F para (B0 = 0 e B1 = 1); 4 Correlacéo linear entre y; € yi. ns,
*. ndo significativo e significativo a 5%. P, K, Fe, Mn, Zn e Cu em mg/dm?; Ca2* e Mg2+* em cmolc/dm3;  Condicdes para a igualdade y; = yi: F(HO)

ns;teénse ryjylz(1-|&|).

09
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Na comparacdo dos métodos de dosagem, foi evidente que para todos os
nutrientes analisados, os teores obtidos com os métodos padroes (EAM, EAA e EEC)
relacionaram-se linearmente com os respectivos teores em EICP, com coeficiente de
determinacao (R?) acima de 0,80 (Figura 10), sendo este menor valor para magnésio.

Para os elementos P, K, Ca, Fe, Mn, Zn e Cu a relacao funcional linear entre
os teores obtidos pelos métodos padrdes e EICP alcancaram correlacdo na ordem de
0,90 (Figura 10). P resultou em R? de 0,99, sendo este o maior valor obtido, seguido
de Mn e Zn (0,98), Ca (0,95) Ke F (0,94) e Ca (0,93) (Figura 10). No entanto, apenas
P, K e Ca foram estatisticamente equivalentes na comparacdo entre métodos de
dosagem, segundo o teste de identidade de Leite e Oliveira (2002) (Tabela 27).

Estes resultados sugerem que os modelos funcionais estabelecidos para teores
de P, K, Ca, Mg, Fe, Zn, Mn e Cu poderao ser utilizados para converter os teores
limites das classes de interpretacao para P por EAM, K por EEC e Ca, Mg, Fe, Mn, Zn
e Cu por EAA, em limites para classes de interpretacao dos teores obtidos por EICP.
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Figura 10. Regresséo linear entre os teores dos nutrientes em E-35, sendo o P
medido por EAM, o K por EEC, e o Ca, Mg, Fe, Zn, Cu e Mn por EAA, e EICP para
dosagem simultanea.



Tabela 27. Resultados do teste de identidade entre os teores (fd) dosados por espectrofotometria de emissao ética em plasma
indutivamente acoplado (EICP) e por espectrofotometria de absorcdo molecular (EAM) (P), espectrofotometria de emissao de
chama (EEC) (K), espectrofotometria de absorcao atémica (EAA) (Ca, Mg, Fe, Mn, Cu e Zn), em extratos do extrator E-35

Y Y g t2 F (Ho® r4 1|8 ryjyl >=|1-8| Conclusdo®
taP_EICP tadP_EAM 0,1362 1,99ns 2,66 0,9994 0,8638 sim tdP_EICP = tdP_EAM
toK_EICP toK_EEC 3,2902 1,13n 3,25ns 0,9729 -2,2902 sim taK_EICP = tdK _EEC
tdCa EICP tdCa EAA 0,4565 1,74ns 0,18 0,9666 0,5435 sim tdCa_EICP = tdCa_EAA
z‘dl\/lg:EICP z‘dl\/lg:EAA -0,6184 11,03" 38,57* 0,8971 0,3816 sim foMg_EICP # tdMg_EAA
toFe EICP toFe EAA -0,0172 0,54ns 26,52* 0,9702 0,9828 sim tdFe_EICP # tdFe_EAA
tdCu_EICP tdCu_EAA -0,2135 5,18" 8,12* 0,9783 0,7865 sim tdCu_EICP # (dCu_EAA
taZn_EICP taZn_EAA 0,7411 1,73 36,91* 0,9904 0,2589 sim fdZn_EICP # tdZn_EAA
toMn_EICP toMn_EAA -0,1914 2,67* 0,43 0,9923 0,8086 sim toMn_EICP # tdMn_EAA

Numero de observacdes: 56; 1 Erro médio; 2 Estatistica t de Student para o erro médio; s Estatistica F para (30 =0 e 1 = 1); 4 Correlacao linear entre

Y € X. ns,

*

igualdade yj = y: F(HO) ns; té ns e ryj yl 2 (1-] &]).

, o significativo e significativo a 5%. P, K, Fe, Mn, Zn e Cu em mg/dms; Ca e Mg em cmolc/dms; td — teor disponivel; ® Condicdes para a

€9
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4.3.3. Validacéao do extrator E-35

Os resultados obtidos na etapa 6 indicam que o extrator E-35 produz resultados
equivalentes aos do Mehlich-3, destacando, inclusive, 0 seu carater multielementar.
Para validar este novo extrator para as condi¢cdes de solos brasileiros estabeleceram-
se comparacgdes com resultados de P, K, Fe, Mn, Cu e Zn recuperados pelo extrator
em Mehlich-1 e de Ca e Mg trocaveis extraidos em KCI 1 mol/L, considerando que
sao métodos amplamente utilizados no Brasil (Ribeiro et al, 1999, SBCS/NRS, 2016,
SBCS/NEPAR, 2017).

Os 54 solos utilizados nesta validagdo apresentaram cP_rem entre 2 e 57 mg/L,
com média de 26 mg/L e mediana de 25 mg/L (Tabela 28). Observa-se na tabela 25
a distribuicdo dos valores de cP_rem nos percentis 25, 50 e 75 %. A distribuicdo dos
valores de cP_rem apresentou boa simetria, considerando que 48 % dos valores
ocorrem no intervalo interquartil (Q3 — Q1) e que a mediana (Q2) correspondeu
préximo do valor médio deste intervalo. Desta forma, quanto ao fator capacidade a
populacéo de solo considerada foi bem representativa.

O teor de P em Mehlich-1 (P-M1) variou entre 0,1 e 80 mg/dm?3 com teor médio
de 5,8 mg/dm3. O Q2 (mediana) foi de 1,7 mg/dm® e 50 % dos teores foram
compreendidos no intervalo interquartil (Tabela 28). Apesar disto, considerando que a
mediana (Q2) esta mais proxima de Q1 ha uma assimetria positiva na populacéo de
teores de P-M1.

Os teores de K-M1 variaram entre 0 e 248 mg/dm?3 e com teor médio e mediana
de 57 e 39 mg/dm3, respectivamente. A distribuicdo da populagdo de dados de K-M1
seguiu a mesma tendéncia de assimetria positivas do P-M1, considerando que a
mediana (Q2) esta mais préxima do teor correspondente a Q1 (Tabela 28).

Os teores de P e K recuperados pelo extrator E-35 ndo foram equivalentes
aqueles recuperados pelo extrator Mehlich-1 (Tabela 29), o que, de certa forma, era
esperado diante das caracteristicas de cada extrator. Porém, constatou-se que as
correlacbes entre os teores de P e K recuperados pelo E-35 e Mehlich-1 foram da
ordem de 0,97 (Tabela 29). A correlagdo € uma medida eficaz da consisténcia ou
coeréncia entre duas populagdes de dados, mesmo que nao sejam atendidos os
preceitos da equivaléncia entre elas. Assim, a correlacdo muito forte obtida entre E-
35 e M-1 nos permite inferir que que o extrator E-35 tem capacidade preditiva da
disponibilidade de P e K.
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Tanto os teores de P com de K em E-35 relacionaram-se linearmente com os
respectivos teores em M-1, com coeficiente de determinagao (R?) da ordem de 0,94
(Figura 11a). Dois solos com valores extremos de P (66 e 83 mg/L) e trés solos com
valores extremos de K (157, 165 e 248 mg/dm?) se destacaram do grupo (Figura 11a,
b), mas ndo comprometeram o grau do ajuste. Os coeficientes angulares dos ajustes
foram inferiores a 1,0 (Figura 11a, b), indicam que o E-35 recupera teores de P e K
inferiores aos do Mehlich-1.

Os teores médios de Fe, Mn, Cu e Zn em Mehlich-1 para estes solos foram 88,
30, 0,8 e 1,0 mg/dm?, respectivamente, com uma grande amplitude de variagéo para
os teores de Fe e Mn (Tabela 28). De 48 a 50 % dos teores destes micronutrientes
em M-1 enquadram-se nos respectivos interquartis, mas para todos a tendéncia de
uma assimetria positiva na distribuicdo dos teores, considerando que o teor em Q2
esta mais préximo ao de Q1, ou seja a tendéncia de uma prevaléncia de teores mais
baixos.

Os teores de Fe, Mn, Cu e Zn recuperados pelo E-35 também nao foram
equivalentes aos recuperados pelo extrator M-1 (Tabela 29). No entanto, assim como
para P e K, os teores de Mn, Cu e Zn recuperados pelos dois extratores alcancaram
correlacdo da ordem de 0,90 (Tabela 29). A relacao funcional linear entre os teores
de Mn, Cu e Zn pelo E-35 e pelo Mehlich-1 apresentaram R? entre 0,82 e 0,93 (Figura
11f, g, h). Dois solos com teores de Cu extremos (2,2 e 2,5 mg/dm3) foram os com
maior afastamento do ajuste linear (Figura 11g). De acordo com a magnitude dos
valores dos coeficientes angulares o extrator E-35 recupera maiores teores de Cu
(1,352) e Zn (1,354) e menores de Mn (0,866), do que o extrator Mehlich-1 (Figura 11
g, h). Por outro lado, os teores de Fe em E-35 e Mehlich-1 apresentaram a menor
correlagéo (0,75) (Tabela 29), e uma relagédo funcional linear com o menor R? (0,57)
(Figura 11e).

Os teores de Ca?* em KCI apresentaram maior variagdo do que os teores de
Mg?* (Tabela 28). Como para os outros nutrientes 50 % dos teores ocorreram no
intervalo interquartil, com tendéncia de distribuicdo assimétrica positiva, ou seja,
mediana (Q2) mais préxima de Q1. Os teores destas fracoes trocaveis pelo E-35 ndo
foram equivalentes aqueles recuperados pelo M-1, porém, assim como para o0s
demais nutrientes, foram altamente correlacionados (Tabela 29). Pode se inferir,
portanto, que o extrator E-35 é eficaz para extrair as fracdes trocaveis de Ca e Mg. A
relacdo funcional entre os teores de Ca®* e Mg?* em E-35 e M-1 foram lineares com
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R? superior a 0,90 (Figura 11c, d). De acordo com os valores dos coeficientes
angulares o extrator E-35 € mais eficaz do que o M-1 na recuperagao de fracdes
trocaveis de Ca e Mg.

Considerando a correlagéo entre os teores recuperados pelos extratores E-35
e Mehlich-1, e a forte correlacao resultada (Callegari-Jacques, 2009) na comparacao
dos extratores, os modelos funcionais estabelecidos para teores de P, K, Mn, Cu e Zn
poderdo ser utilizados para converter os teores limites das classes de interpretacao
para Mehlich-1 em limites para classes de interpretacdo dos teores obtido pelo extrator
E-35, a exemplo do que foi realizado por Reis et al. (2020) para o extrator Mehlich-3.
Procedimento semelhante poderda ser feito para estabelecer os critérios de

interpretacédo de Ca e Mg trocaveis.

Tabela 28. Estatisticas da populacao de 54 solos quanto aos teores de P, K, Fe, Mn,
Cu e Zn disponiveis extraidos em Mehlich-1 e Ca e Mg trocaveis extraidos em KCI 1
mol/L, utilizados na validacao do extrator E-35.

Estatistica cP_rem P K Ca®* Mg? Fe Mn Cu Zn

mg/L mg/dm? cmol/dm?® mg/dm?
Valor minimo 1,6 0,1 0,0 0,0 0,0 12,5 0,4 0,0 0,0
Valor maximo 57,5 80,3 2480 9,3 33 2612 1750 4,0 7.3

Média 26,1 5,8 56,6 1,1 0,5 88,3 29,6 0,8 1,0
Q' 13,7 0,9 27,3 0,15 0,07 457 2,7 0,2 0,4
Q22 25,0 1,7 395 028 020 779 113 0,4 0,6
Q3?2 36,1 3,8 71,0 119 062 131,5 359 1,1 1,1

%
fQ1Q33 48 50 48 50 48 48 48 50 50

1.2,3 Quartil um, dois e trés, correspondendo aos percentis 25, 50 e 75 %
2 Quartil 2 (percentil 50%) corresponde a mediana
3 Frequéncia relativa de teores compreendidos no intervalo interquartil, definido por Q3 — Q1.
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Figura 11. Regressdes lineares entre os teores dos nutrientes em Mehlich-1 (M-1) e
KCI e E-35, sendo o P medido por EAM, o K por EFC, e o0 Ca, Mg, Fe, Zn, Cu e Mn
por EAA.



Tabela 29. Teste de identidade entre os teores (td) de P, K, Fe, Mn, Cu e Zn pelo extrator Mehlich-1 (M1) e Ca e Mg trocaveis
por KCI 1 mol/L, e os teores recuperados pelo extrator E-35 de 54 solos, com dosagem EAM (P), EAA (Ca, Mg, Fe, Mn, Cu e

Zn) e EEC (K)

\7 \7 g ts? F (Ho)® yiyi* 1-|e| ryjyl >= |1-8| Conclusao®
tdP_E-35 tdP_M1 1,7778 3,32* 52,08* 0,9735 -0,7778 sim taP_E-35 # tdP_M1
tdK_E-35 tdK_M1 0,1928 2,59* 0,95" 0,9703 0,8072 sim toK_E-35 # tdK_M1

tdCa_E-35 tdCa_KCl -0,2287 2,15* 33,23 0,9568 0,7713 sim tdCa_E-35 # tdCa_M1
taMg_E-35 taMg_KCl 0,2433 1,697 8,05% 0,9425 0,7567 sim taMg_E-35 # tdMg_M1
tdFe_E-35 taFe M1 0,9673 4,53* 25,26* 0,7524 0,0327 sim tdFe E-35 # tdFe_M1
taMn_E-35 taMn_M1 -0,3450 4,12* 1,66™ 0,9201 0,6550 sim toMn_E-35 # tdMn_M1
tdCu_E-35 tdCu_M1 0,8397 1,297 61,22* 0,9076 0,1603 sim tdCu_E-35 # tdCu_M1
tdZn_E-35 tdZn_M1 -0,1028 0,75 128,88* 0,9656 0,8972 sim tdZn_E-35 # tdZn_M1

Numero de observacgdes: 56; 1 Erro médio; 2 Estatistica ¢ de Student para o erro médio; s Estatistica F para (80 = 0 e 1 = 1); 4 Correlacao linear entre

* k%

yeX. ns,
> (1-| &|).

, o significativo e significativo a 5%. P em mg/dms; td — teor disponivel; ® Condigbes para a igualdade y; = yi: F(HO) ns; t€ ns e ryj yl

89
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4.4 Considerac6es quanto as especificidades observadas nos extratores

Em um ensaio comparando o efeito do tempo de armazenamento do extrator
concentrado, o E-35 apresentou um grande beneficio operacional (Figura 12). Apés
um més de armazenamento, o Mehlich-3 apresentou precipitados observados no
fundo do recipiente. Isto pode ter sido resultado do fato de que o extrator é uma
solugdo altamente concentrada em ions, com uma condutividade elétrica de 46,6
us/cm'. No entanto, apds o periodo de um més, nédo foi observado esta ocorréncia no
Extrator-35, mantendo-se semelhante ao preparo no tempo zero. Ao contrario do
Mehlich-3, o Extrator-35 ndao € uma solugao altamente concentrada pois possui menos
sais diluidos em solucédo e uma condutividade elétrica menor (3,0 yS/cm™).

Além disso, notou-se que a solugcdo E-35 apresentava melhor fluidez nos
capilares dos equipamentos de dosagem durante a aspiracdo. Por outro lado, a
solucdo Mehlich-3 nado apresentou a mesma facilidade, chegando a causar
entupimentos dos capilares dos equipamentos de dosagem em algumas ocasides.
Essa caracteristica pode ser atribuida a menor viscosidade da solug¢do E-35, em razéao
da menor concentracdao de EDTA.

W/

AN 4
TEMPO ZERO

Figura 12. Avaliagdo do efeito do tempo de armazenamento na formacdo de
precipitados no extrator Mehlich-3 (figura superior) e no Extrator-35 (figura inferior) no
tempo zero de armazenamento (lado esquerdo) e ap6s um més de armazenamento
(lado direito).
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Ao avaliar a possibilidade de tamponamento das solu¢cées M-3 e E-35 durante
0 processo de extracdo, notou-se que o E-35 manteve-se efeito semelhante ao
Mehlich-3, com um pH médio dos extratos de 28 de 3,2, enquanto que o pH médio
dos extratos do Mehlich-3 foi de 3,1 (Figura 13).

3,5
3,0
25
2,0
s
15
1,0
0,5

0,0

3.1 3.2

Mehlich-3 Extrator-35 pH dos extratores

Figura 13. Média do pH de extratos de 28 solos dos extratores Mehlich-3 e Extrator-
35, em comparacgao ao pH dos extratores

Levando em conta que o NH4NOs, que é o reagente em maior concentragdo no
Mehlich-3, foi excluido na formulagao do Extrator-35, realizou-se uma andlise de custo
para avaliar a economia proporcionada pelo E-35 com a remog¢ao do NH4NOs. Utilizou-
se o preco médio do nitrato de amonio da marca Merck® em 2020 como referéncia.
Constatou-se que para preparar 1 000 mL de Mehlich-3, quantidade suficiente para
10 amostras, o custo médio de NH4NO3 (250 mmol/L) é de R$ 56,94. Com a exclusao
deste reagente no E-35, esse custo foi significativamente reduzido.

Essa economia torna o processo de analise de solo mais acessivel e eficiente.
Importante ressaltar que essa reducdo de custos ndo compromete a eficacia do
método, pois o Extrator-835 demonstrou ser estatisticamente equivalente ao Mehlich-
3. Portanto, o Extrator-35 surge como uma alternativa viavel e econémica ao Mehlich-

3, mantendo a qualidade das analises.
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4.5 Mehlich-3BR

Considerando a eficacia do Extrator-35, ele possui um potencial significativo
para substituir o Mehlich-3 nos protocolos de analise de solo. Em reconhecimento a
essa equivaléncia e ao potencial inerente ao Extrator-35, optou-se por denomina-lo
como Mehlich-3BR. Este nome nao apenas reflete seu desempenho comparavel ao
Mehlich-3, mas também enfatiza sua relevancia especifica para o contexto dos solos
brasileiro.

O método analitico de extracao e dosagem de nutrientes pelo extrator Mehlich-
3BR engloba uma série de etapas, desde o preparo das solugdes stock até a obtencéo
dos nutrientes.

Mehlich-3BR (NH4F 20 mmol/L, CHsCOOH 200 mmol/L, HNO3 17,32 mmol/L e EDTA
0,6 mmol/L)

Reagentes (R)

R1 Fluoreto de Aménio (NH4F) mM 37,04 g/mol;

R2  Acido Etilenodiamino Tetra-Acético Bissddico- EDTA.Naz2H20
(C10H14N20sNa2.2H20) mM 372,24 g/mol;

R3  Acido Nitrico (HNOs) 65-70%, mM 63,01 g/mol, 1,41 kg/L;

R4  Acido Acético Glacial (CHsCOOH) 99,5%, mM 60,04 g/mol, 1,0 kg/L;

O preparo do extrator Mehlich-3BR envolve inicialmente o preparo de solucdes
stock. Estas sao solucbes que contém os reagentes de interesse em uma
concentracdo mais alta (X vezes concentrado) e agua. Normalmente, esses reagentes
estdo presentes em uma baixa concentragao em sua composicao original (1X), e que,
na medicdo de volumes e pesagem dos reagentes, poderiam acarretar erros
decorrentes deste processo. A primeira solucéao stock a ser preparada é a de EDTA e
NH4F. A concentracdo desses reagentes deve ser multiplicada pela quantidade
desejada e a solugdo deve ser armazenada em um recipiente plastico. A segunda
solucdo stock € a de acido nitrico, que também deve estar em uma concentracédo

multiplicada.
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E crucial atentar-se aos calculos das aliquotas a serem utilizadas de cada
solucdo stock. Isso garante que, ao preparar o extrator Mehlich-3BR (1x), todos os
reagentes estejam presentes em suas concentragdes originais.

Apés a preparacgao das solugdes stock, o préximo passo € o preparo da solugéao
extratora Mehlich-3BR. Este processo envolve a adi¢ao da solugdo stock de EDTA +
NHs4F em agua destilada a um baldo volumétrico. Em seguida, adiciona-se o 4cido
acético glacial. Apés a homogeneizacdo da solucdo, a solugcao stock de HNOs é
adicionada. O volume do balédo é entdao completado com agua destilada.

O método de extracao envolve o uso de uma propor¢ao solo:extrator de 10:100.
Isso significa que s&o utilizados 10cm?3 de solo para cada 100 mL de extrator. Para
medir o volume de solo, utiliza-se um cachimbo volumétrico de 10 cm3. Este volume
de solo € entdo adicionado a um Erlenmeyer de 125 mL, ao qual se adiciona o volume
de 100 mL do extrator Mehlich-3BR. A solucdo de solo e extrator € agitada por 5
minutos em uma mesa agitadora vertical a 200 rpm. Apds a agitacao, a solucéo é
deixada em repouso por 16 horas. Apds este periodo de repouso, os extratos séo
coletados para a dosagem subsequente.

Para a dosagem de P por espectrofotometria de absorcdo atdémica (EAM),
utiliza-se a solucao de leitura de 10 mL adotando-se o método (5 + 5), isto é: aliquotas
de 5 mL do extrato e 5 mL de reagente de trabalho (RT) de Braga & Defelipo (1974)
modificado por Alvarez V. et al. s.d. O RT é composto por 1,6 g de acido ascorbico
mais 200 mL da solucdo 725m, diluidos para 1 L. A solugdo 725m é composta de 2,0
g de subcarbonato de bismuto, 30,0 g de molibdato de amédnio, 138 mL de &cido
sulfarico diluidos em1 L de solucéo. Para obter as concentracdes crescentes de P na
curva de calibracdo é utilizado solugdo padrao estoque diluidas para obter a
concentragdo de P em cada ponto da curva, até atingir o limite superior de 1,0 mg/L
de P. As leituras de absorvancia sao realizadas utilizando o EAM no comprimento de
onda (A) de 725 nm.

Para a dosagem de K por espectrofotbmetro de emissdo de chama (EEC)
utiliza-se uma solugéo padrao de 40 mg/L de K para compor a curva de calibragéo
com limite superior de 20 mg/L de K. O volume da solucéo de leitura (20 mL) da curva
de calibracdo € composto pelas aliquotas da solugéo padrao de K (recomenda-se o
uso de solugcdo padrao comercial), acrescida de 10 mL do extrator com concentragéo
dobrada, para preservar a matriz e completando-se o volume com agua. A leituras da
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intensidade de emissdo no EEC séao feitas diretamente em aliquotas de cerca de 10
mL dos extratos.

Para dosagem de Ca e Mg por espectrofotometria de absorcao atémica utiliza-
se a solucdo de leitura de 21 mL composta por 1 mL do extrato mais 20 mL do
reagente de trabalho (RT), composto de 6 389,87 mg/L de SrCl2.6H20. A curva de
calibracao é composta por aliquotas da solucao padrao mista de Ca e Mg para atingir
5,0 e 0,5 mg/L do limite superior da curva de calibrag&o, do extrator com concentragéo
dobrada, do RT e agua. E para Fe, Mn, Zn e Cu pelo mesmo método de dosagem, as
leituras sao feitas diretamente em aliquotas de cerca de 10 mL dos extratos. Os 20
mL da solucao de leitura da curva de calibracao mista sdo compostas de aliquotas da
solugéo padrdao complexa, 10 mL do extrator com concentracao dobrada e aliquotas
de agua.

Para dosagem multielementar (P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu) por meio do
espectrofotdbmetro emissdo oética em plasma indutivamente acoplado, sdo feitas
leituras diretamente no extrato. Para a curva de calibracéo, é utilizado as solucdes
padrao multielementar preparada pela diluicdo de aliquotas das solu¢des estoques de
cada nutriente. O volume de 30 mL da solucdo de leitura da curva padréao
multielementar é preparada por aliquotas da solucao padrao multielementar, 15 mL
do extrator com concentracdo dobrada e aliquotas de agua. Pensando na
possibilidade do equipamento trabalhar em uma ampla faixa de trabalho, os limites
superiores da curva de calibragao para o EICP sdo compostas por 2,0 mg/L de P, 20,0
mg/L de K, 100,0 mg/L de Ca, 16,0 mg/L de Mg, 20,0 mg/L de Fe, 10,0 mg/L de Mn,
1,0 mg/L de Zn e 0,4 mg/L de Cu.
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5 CONSLUSAO

Os resultados alcangados com este trabalho permitem concluir que:
e A omissao do NH4sNO3 na composicao do extrator Mehlich-3 compromete a sua
eficacia na avaliacdo da disponibilidade de P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Cu e Zn.

® O extrator Mehlich-8BR composto por 20 mmol/L de NHs4F, 200 mmol/L de
CH2COO0H, 17,32 mmol/L de HNOs e 0,60 mmol/L de EDTA recupera teores de P,
K, Ca, Mg, Fe, Mn Cu e Zn equivalentes aos recuperados pelo extrator Mehlich-3.

® Osteoresde P, K, Mn, Cu e Zn recuperados pelo Mehlich-3BR apresentaram forte
correlacdo positiva com os teores destes nutrientes recuperados pelo extrato
Mehlich-1

® Os teores de Ca e Mg recuperados pelo Mehlich-3BR apresentaram forte

correlagdo positiva com os teores recuperados pelo extrator KCI 1 mol/L

® O Extrator Mehlich-3BR € equivalente ao Mehlich-3 e tem potencial para substituir
os protocolos dos extratores Mehilch-1 e KCI 1 mol/L adotados nos laboratérios

brasileiros de andlises para fertilidade do solo.

e A espectrofotometria 6tica em plasma indutivamente acoplado produz resultados
equivalentes a espectrofotometria de absorcdo molecular para a dosagem de P, a
espectrofotometria de emissdo de chama para a dosagem de K e a

espectrofotometria de absorcao atémica para a dosagem de Ca.

e Ha a possibilidade de ocorrer magnésio no NH4NOs, decorrente do processo de

producéo do reagente, dependendo do fabricante ou lote.

e O NH4NOs3 contendo magnésio compromete o uso do extrator Melhich-3 na

avaliagdo do magnésio trocavel.

e A solucao do extrator Mehlich-3BR com concentracdo dobrada, € estavel dentro
do periodo de 30 dias sem ocorrer precipitagdo, o que facilita a operacionalizacao
no laboratério, ao contrario do extrator Melhich-3.
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e A menor viscosidade do extrator Mehlich-3BR evita problemas com entupimento
dos capilares nos equipamentos de dosagem.

e A composigao do extrator Mehlich-3BR é mais favoravel as condi¢des operacionais
dos laboratorios brasileiros, além de ser de menor custo em relagdo ao Mehlich-3.
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APENDICE A

Tabela A1 — Teores trocaveis de Mg?* obtidos por meio da leitura em
espectrofotometria de emissdo o6tica em plasma induzido utilizando o extrator
Contaminado por Mg e o Nao Contaminado

M92+
. Nao
Solo Contaminado Contaminado
cmole/dm3
PVAe1 0,10 2,71
MTv1 0,55 4,43
MTr 0,00 7,20
LVe 0,00 2,24
CX1 0,02 0,23
RLe1 0,47 11,69
LVvdf 0,13 0,45
LA 0,18 3,78
LAd1 0,53 1,87
LApf 0,17 0,63
LVAd2 0,06 0,23
LVAh 0,77 2,03
LVAd3 0,12 0,35
LVAd4 0,03 0,18
LAe 0,07 2,52
LVAd5 0,05 0,15
LAd2 0,14 0,51
LAe1 0,73 1,96
PVAe2 0,14 3,48
PVAe3 0,15 3,97
LAe2 0,04 2,46
MTv2 0,12 3,65
TPo 0,19 422
NVe 0,13 5,72
CX2 0,49 5,72
PVAe4 0,52 1,57
RLe2 0,04 2,33

TCo 0,10 2,69
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Tabela A2- Teores de Fe de 15 solos dos extratores E-28 (1,33 mmol/L EDTA), E-29
(1,00 mmol/L EDTA), E-30 (0,40 mmol/L EDTA), E-31 (0,00 mmol/L EDTA), E-32 (0,50
mmol/L EDTA), E-33 (0,80 mmol/L EDTA), E-34 (0,70 mmol/L EDTA) e E-35 (0,60
mmol/L EDTA), sendo a concentragao dos demais componentes: 20,0 mmol/L NH4F,
17,32 mmol/L HNO3s e 200,0 mmol/L de acido acético.

Concentragdo de EDTA (mmol/L)

Solo 1,33 1,00 0,40 0,00 0,50 0,80 0,70 0,60
Fe (mg/dm3)
PVAeT 172,4 1325  107,3 11,4 110,8 122, 100,2 99,1
MTvl 300, 200,2  201,1 56,1 204,8 2040 1702 1654
MTr 1459  103,5 83,0 0,0 854  120,2 97,2 104,22
LVe 1115 81,7 64,8 4,0 65,2 69,5 67,6 65,0
cXxi 82,8 59,3 46,5 21,1 56,1 58,6 56,6 46,2
RLel 3002 2515 1827 21,5 1952 2002 1979 171,22
Lvdf 4452 1055 89,9 10,7 90,3 97,9 80,2 74,5
LA 3002 2002 1667 23,0 1982 1834 1639  136,0
LAd1 124,3 91,3 77,1 1,5 81,3 85,0 75,2 69,9
LA 1123 67,2 45,2 8,0 50,2 70,2 61,3 57,1
LVAd2 59,7 41,3 32,9 0,0 40,2 43,6 42,5 33,3
LVAh  300,1 200,3  201,8 63,7 50,2 2161 2195 1240
LAe 2669 1439  111,9 40,1 91,2 1314 1102  107,2
LVAdS 1122 87,0 76,5 50,4 88,4  102,6 83,1 42,6

LAd2 103,3 88,0 84,8 56,5 94,1 118,9 93,4 40,2




86

Tabela A3- Teores de Mn de 15 solos dos extratores E-28 (1,33 mmol/L EDTA), E-29
(1,00 mmol/L EDTA), E-30 (0,40 mmol/L EDTA), E-31 (0,00 mmol/L EDTA), E-32 (0,50
mmol/L EDTA), E-33 (0,80 mmol/L EDTA), E-34 (0,70 mmol/L EDTA) e E-35 (0,60
mmol/L EDTA), sendo a concentragao dos demais componentes: 20,0 mmol/L NH4F,
17,32 mmol/L HNO3s e 200,0 mmol/L de &cido acético.

Concentragado de EDTA (mmol/L)

Solo 1,33 1,00 0,40 0,00 0,50 0,80 0,70 0,60
Mn (mg/dm3)
PVAel @348 4002 110,2 100,4 160,8 3202  320,1 250,2
MTvl 5874 4956 32,1 20,3 38,0 36,9 409 71,6
MTr 1322  160,2 160,2 78,5 542  150,2 89,7 79,6
LVe 24,7 18,9 18,9 13,5 16,4 12,9 17,4 214
CX1 15,5 11,4 11,4 9,5 10,3 7.9 106 12,2
RlLet 400,2  401,2 120,2 98,2 163,1 351,0  250,2 231,2
Lvdf 1502  100,2 45,2 50,3 103,3 1982 1452 1052
LA 5211 4052 32,1 94,4 157,4 50,2 2201 1922
LAd1 4.4 3,4 3,4 3,5 3,5 7,7 33 32
LApf 32,4 20,9 20,9 18,1 22,6 21,7 1102 245
LVAd2 0,9 0,8 0,8 0,6 0,7 1,1 08 04
LVAh 8,8 7.1 7.1 6,4 7.1 10,3 68 11,5
LAe 5,0 3,6 3,6 3,0 3,5 19,0 35 472
LVAdS 4,2 3,4 3,4 3,3 3,5 3,1 32 20

LAd2 135 10,2 10,2 9,0 10,5 8,3 10,2 10,1
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Tabela A4- Teores de Zn de 15 solos dos extratores E-28 (1,33 mmol/L EDTA), E-29
(1,00 mmol/L EDTA), E-30 (0,40 mmol/L EDTA), E-31 (0,00 mmol/L EDTA), E-32 (0,50
mmol/L EDTA), E-33 (0,80 mmol/L EDTA), E-34 (0,70 mmol/L EDTA) e E-35 (0,60
mmol/L EDTA), sendo a concentragcao dos demais componentes: 20,0 mmol/L NH4F,
17,32 mmol/L HNO3s e 200,0 mmol/L de acido acético.

Concentragdo de EDTA (mmol/L)

Solo 1,33 1,00 0,40 0,00 0,50 0,80 0,70 0,60
Zn (mg/dms3)
PVAet 3,4 25 1,9 1,5 23 3,8 2,6 1,6
MTv1 2,9 2,0 1,7 0,7 1,6 1,9 1,8 1,4
MTr 1,7 1,3 0,9 0,3 1,1 1,1 1,3 1,6
LVe 0,8 0,5 0,3 0,1 0,4 0,5 0,5 0,9
CXi 0,4 0,2 0,2 0,2 0,2 0,3 0,2 0,1
RlLet 11,1 10,7 3,3 2,2 7,0 9,8 8,9 8,4
LVdf 1,1 0,9 0,9 0,9 0,8 0,8 0,8 0,6
LA 7.8 8,2 4,1 2,2 4,9 7.8 7.3 55
LAd1 2,3 1,6 1,6 1,0 1,3 1,6 1,4 1,1
LApf 3,3 2.1 2,1 1,2 2.1 2,0 22 3,3
LVAd2 0,3 0,1 0,1 0,2 0,0 0,2 0,1 0,1
LVAh 24 1,6 1,6 0,7 1,4 1,6 1,6 1,4
LAe 6,9 5,4 5,4 2,6 4,6 5,0 5,2 5,5
LVAdS 0,5 0,2 0,2 0,1 0,1 0,2 0,2 0,3

LAd2 0,6 0,3 0,3 0,3 0,2 0,4 0,4 0,4
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Tabela A5- Teores de Cu de 15 solos dos extratores E-28 (1,33 mmol/L EDTA), E-29
(1,00 mmol/L EDTA), E-30 (0,40 mmol/L EDTA), E-31 (0,00 mmol/L EDTA), E-32 (0,50
mmol/L EDTA), E-33 (0,80 mmol/L EDTA), E-34 (0,70 mmol/L EDTA) e E-35 (0,60
mmol/L EDTA), sendo a concentragao dos demais componentes: 20,0 mmol/L NH4F,
17,32 mmol/L HNO3s e 200,0 mmol/L de acido acético.

Concentragdo de EDTA (mmol/L)

Solo 1,33 1,00 0,40 0,00 0,50 0,80 0,70 0,60
Cu (mg/dms?)
PVAe1 0,8 0,6 0,6 0,0 0,6 0,5 0,5 0,6
MTv1 10,2 9,6 4,8 0,1 3,7 43 3,9 2,4
MTr 3,1 2,3 2,3 0,0 2,1 2,2 2,2 2,4
LVe 2,1 1,6 1,6 0,0 1,3 1,4 1,4 1,2
CX1 0,9 0,7 0,7 0,1 0,6 0,6 0,6 0,6
RLe1 9,2 8,9 5,6 0,2 6,6 8,8 8,2 7.8
LVdf 5.3 44 4,4 0,5 3,5 4,0 1,1 0,7
LA 3,5 2,5 2,5 0,1 2,2 2,4 2,1 55
LAd1 1,7 1,4 1,4 0,0 1,0 1,2 1,0 1,2
LApf 0,5 0,5 0,5 0,0 0,4 0,3 0,4 0,3
LVAd2 0,2 0,2 0,2 0,0 0,1 0,1 0,1 0,2
LVAh 0,8 0,7 0,7 0,0 0,6 0,5 0,5 0,4
LAe 8,5 7,5 1,1 0,1 1,0 7,1 0,9 56
LVAdS 0,5 0,4 0,4 0,1 0,4 0,3 0,4 0,3
LAd2 0,9 0,6 0,6 0,0 0,6 0,6 0,6 0,5

Tabela A6- Teores de P, K, Ca2* e Mg?* do extrator E-35 (0,60 mmol/L EDTA, 20,0
mmol/L NH4F, 17,32 mmol/L HNO3 e 200,0 mmol/L de acido acético) em 15 solos.

Solo P K Caz Mg?+
mg/dm3 cmolc/dm3

PVAe1 1,6 31,9 2,16 2,08
MTv1 3,6 442 11,54 4,15
MTr 5,5 150,2 22,37 7,26
LVe 1,7 112,5 8,43 2,11
CX1 0,1 22,8 0,74 0,14
RLet 66,4 350,2 13,49 11,58
LVdf 19,9 40,8 0,31 0,42
LA 36,4 400,9 4,08 4,59
LAd1 9,2 45,5 2,81 1,32
LApf 0,6 6,3 2,19 0,53
LVAd2 0,0 2,6 0,15 0,22
LVAh 5,3 48,2 1,82 2,07
LAe 11,3 150,3 3,02 2,03
LVAd5 1,2 8,2 0,01 0,20

LAd2 10,7 29,4 0,82 0,35




Tabela A7 — Teores disponiveis de P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu com dosagem em espectrofotbmetro de emissao ética em plasma
induzido, em extratos de Mehlich-3 (M-3) e Extrator-35(E-35) em 28 solos

Solo P K Ca Mg Fe Mn Zn Cu

E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M3 E-35 M3
mg/dm?3 cmolc/dm3 mg/dm?3

PVAe1 2,4 2,5 32,0 35,4 3,82 3,93 1,04 1,14 92,0 90,8 230,8 229,6 2,3 27 04 0,4
MTwv1 5,0 55 45,2 49,2 11,05 12,90 3,45 6,33 135,2 134,0 56,3 59,9 1,9 1,7 3.2 3,3
MTr 8,1 8,4 198,2 207,8 20,48 20,13 2,10 2,98 86,3 81,8 75,2 73,0 1,1 1,2 21 1,9
LVe 1,7 3,7 125,1 126,4 8,24 9,46 0,81 0,94 58,8 60,2 20,4 20,2 0,4 06 1,3 1,3
CX1 0,1 0,4 26,1 26,3 1,01 0,93 0,00 0,00 40,2 41,6 12,5 12,4 0,1 03 05 0,4
RLe1 61,6 61,7 380,1 381,6 15,48 15,15 10,25 4,91 136,2 135,1 210,2 2124 8,0 6,3 4,0 4,2
LVdf 19,9 16,4 40,2 42,7 1,59 0,51 0,14 0,09 80,4 77,9 110,1 109,5 2,0 1,1 45 45
LA 34,3 40,0 355,1 349,0 6,24 4,95 1,35 1,62 124,7 128,6 210,3 2111 5,4 58 22 2,0
LAd1 9,2 9,2 46,2 45,4 1,89 2,98 0,78 0,74 67,6 62,6 2,3 2,8 1,5 1,9 11 1,0
LApf 0,6 0,9 17,9 15,9 1,59 3,00 0,25 0,19 51,0 51,9 27,2 26,5 2,3 26 0,2 0,3
LVAd2 0,0 0,1 10,2 11,7 1,59 0,37 0,00 0,00 29,4 30,9 0,5 0,4 0,1 0,2 0,1 0,1
LVAh 4,0 6,4 52,1 52,0 1,79 2,13 0,80 0,91 110,6 113,3 51 7,8 2,2 2,1 0,5 0,4
LVAd3 0,7 0,9 19,9 20,1 0,59 0,24 0,08 0,00 60,9 62,9 23,2 23,9 0,0 0,1 1,1 1,1
LVAd4 0,8 1,2 7.1 8,2 0,98 0,12 0,01 0,00 40,2 39,3 0,0 0,0 0,1 0,2 0,1 0,1
LAe 11,3 15,1 137,5 138,4 2,02 3,39 1,03 1,07 98,2 97,4 2,8 3,2 55 56 0,9 0,9
LVAd5 2,0 1,2 16,2 15,5 0,04 0,05 0,02 0,00 56,9 43,6 2,1 2,4 0,2 02 0,2 0,2
LAd2 12,2 13,2 30,8 31,7 0,79 0,57 0,18 0,15 57,5 43,0 9,7 10,0 0,2 04 05 0,4
LAe1 28,1 37,8 170,8 179,5 2,20 3,26 0,76 0,87 110,0 105,0 82,1 83,8 2,0 23 27 2,5
PVAe2 3,1 9,8 95,8 98,4 2,24 3,26 1,43 1,56 84,3 82,8 6,0 8,0 2,3 29 0,2 0,2
PVAe3 15,8 21,4 180,2 179,2 3,27 5,58 1,64 1,76 70,3 68,6 6,0 6,8 6,8 6,7 05 0,5
LAe2 5,9 11,5 100,2 104,6 1,90 2,93 1,09 1,08 84,3 83,4 3,2 4,4 4,0 33 0,2 0,2
MTv2 60,9 67,8 151,0 151,2 4,24 6,81 1,48 1,52 79,6 71,7 12,1 12,1 144 148 46 43
TPo 45,7 53,7 99,8 90,9 6,24 6,53 1,70 1,83 59,5 59,0 12,2 13,7 16,8 16,9 4.3 4.4
Continua
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Tabela A7 — Teores disponiveis de P, K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn e Cu com dosagem em espectrofotdmetro de emissao ética em plasma
induzido, em extratos de Mehlich-3 (M-3) e Extrator-35(E-35) em 28 solos

Solo K Ca Mg Fe Mn Zn Cu

E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3 E-35 M-3
mg/dm3 cmolc/dms3 mg/dm3 mg/dm3 cmolc/dm3 mg/dm3 mg/dm?3 cmolc/dms3 mg/dm3 mg/dm3

NVe 18,5 21,9 100,2 111,1 7,89 8,41 2,18 2,59 61,6 60,4 18,4 17,2 4.4 5,0 1,9 1,9
CX2 21,5 28,0 117,0 118,5 8,24 8,38 2,10 2,62 61,1 63,4 16,2 16,0 3,3 4,0 1,6 1,7
PVAe4 15,7 18,0 95,2 96,4 4,24 3,45 0,66 0,69 88,0 90,3 11,2 10,0 6,6 6,1 2,4 2,4
RLe2 44,3 53,3 33,3 36,1 2,15 3,60 0,98 1,07 84,3 77,0 9,4 10,8 3,6 3,7 2,6 2,3
TCo 45,5 59,3 146,9 146,2 4,21 3,93 1,02 1,22 92,5 99,4 116,2 115,2 45 4.8 3,3 3,2

06



Tabela A8 — Teores disponiveis de P em espectrofotometria de absor¢cao molecular, K em espectrofotometria de emissao de chama
e Ca, Mg, Fe, Zn e Cu em espectrofotometria de absorcdo atdmica utilizando o extrator E-35

Solo pH P-rem MO AR+ H+Al P K Caz Mg?* Cu Mn Fe Zn
mg/L g’kg cmolo/dm? --- mg/dms3 --- --cmol/dm3-- s mg/dms ---------------
1 4,85 2,6 12,0 3,61 32,8 1,2 26 0,06 0,06 0,1 0,5 300,9 0,4
2 4,64 1,6 49,3 1,29 20,0 1,0 39 0,10 0,07 0,2 0,3 156,0 0,2
3 4,35 3,9 33,8 1,03 17,5 1,1 37 0,12 0,07 0,4 0,6 122,1 0,3
4 5,23 4,0 24,2 0,53 14,9 1,2 35 0,24 0,06 0,3 1,2 77,9 0,2
5 5,17 4,0 22,8 0,94 15,7 1,6 37 0,23 0,07 0,5 1,2 81,9 0,2
6 5,09 4,3 26,8 1,19 13,9 3,0 61 0,04 0,09 0,4 2,3 111,8 0,3
7 5,07 4,4 31,8 0,98 15,1 2,6 53 0,00 0,06 0,3 0,6 68,8 0,3
8 5,34 6,1 27,6 0,64 11,9 2,2 59 0,05 0,06 0,2 0,5 61,7 0,2
9 5,13 9,6 9,7 0,66 11,0 1,6 62 0,25 0,18 0,5 6,1 110,3 0,2
10 5,09 9,8 11,6 0,90 11,8 2,0 33 0,27 0,07 0,3 0,6 113,7 0,2
11 4,65 9,8 2,4 0,78 5,7 1,3 30 0,16 0,46 0,4 1,8 147,9 0,3
12 4,38 12,3 3,2 0,84 7,0 1,6 23 0,12 0,03 0,5 4,7 92,4 0,2
13 6,4 13,2 0,9 0,00 1,5 1,8 45 2,13 0,53 2,2 142,0 67,1 1,6
14 6,6 13,4 3,6 0,00 2,7 26,4 79 5,04 1,29 2,4 18,3 61,2 5,7
15 6,13 14,6 3,5 0,00 5,4 24,5 202 9,25 3,31 1,4 21,0 127,4 1,4
16 4,35 15,1 7,3 1,46 10,9 4,0 51 0,24 0,10 0,3 5,6 214,3 0,4
17 4,25 15,6 9,7 2,55 17,1 6,1 62 0,10 0,12 0,2 1,1 247,2 0,7
Continua
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Tabela A8 — Teores disponiveis de P em espectrofotometria de absor¢ao molecular, K em espectrofotometria de emissao de chama
e Ca, Mg, Fe, Zn e Cu em espectrofotometria de absorcao atdmica utilizando o extrator E-35

Solo pH P-rem MO AR+ H+Al P K Caz* Mg?* Cu Mn Fe Zn
mg/L a/kg cmole/dm? --- mg/dm3 --- --cmol/dm3-- - MQ/dm3 ---------------
18 5,35 16,8 1,9 0,00 2,9 2,8 87 1,06 0,36 1,7 36,3 54,6 1,1
19 5,95 17,3 11,3 0,00 6,8 51,8 219 6,79 2,63 0,6 37,4 77,5 1,3
20 4,49 19,0 0,5 1,23 3,4 1,3 84 0,37 0,26 0,2 1,2 67,4 0,2
21 4,59 22,4 2,3 0,67 5,6 3,3 74 0,73 0,73 0,7 6,7 127,3 0,5
22 5,98 22,9 11,2 0,00 7,2 61,7 144 7,15 2,77 0,7 35,8 81,8 1,4
23 4,83 23,7 0,9 1,25 4,0 2,3 133 0,56 0,34 0,4 1,4 91,8 0,2
24 4,73 23,8 2,0 1,02 5,2 1,9 20 1,39 0,93 1,2 7,2 78,4 0,3
25 3,42 24,0 5,3 2,53 11,1 5,0 27 0,23 0,07 0,2 0,5 132,4 0,5
26 3,47 24,5 5,1 2,53 11,0 5,0 27 0,15 0,06 0,1 0,1 213,6 0,2
27 3,37 24,7 6,5 2,38 11,7 3,1 31 0,23 0,24 0,1 1,6 187,2 0,4
28 3,61 25,2 2,8 2,09 8,8 2,9 30 0,56 0,33 0,1 1,1 162,7 0,2
29 5,71 26,4 2,1 0,00 3,8 7,5 110 2,16 0,99 1,6 54,1 119,5 1,2
30 3,37 26,5 5,8 2,69 11,3 5,0 32 0,27 0,11 0,2 0,7 230,7 0,3
31 3,50 26,6 6,7 2,42 11,3 4,6 38 0,21 0,08 0,1 2,1 181,6 0,3
32 3,62 26,7 6,5 2,75 12,3 5,0 32 0,22 0,18 0,2 1,2 145,4 0,3
33 3,59 26,9 4,9 2,25 9,1 3,9 34 0,20 0,14 0,3 1,4 170,7 0,7
34 3,83 27,8 4,3 1,82 9,7 4,8 44 0,34 0,11 0,3 3,3 168,1 0,3
Continua
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Tabela A8 — Teores disponiveis de P em espectrofotometria de absor¢do molecular, K em espectrofotometria de emissédo de chama
e Ca, Mg, Fe, Zn e Cu em espectrofotometria de absorcao atdmica utilizando o extrator E-35

Solo pH P-rem MO AR+ H+Al P K Caz* Mg?* Cu Mn Fe Zn
mg/L a/kg cmole/dm? --- mg/dm3 --- --cmol/dm3-- e MQ/dm3 ---------------
35 5,32 28,9 1,4 0,23 3.9 1,4 82 1,11 1,04 1,9 120,5 100,9 0,5
36 5,24 30,6 2,1 0,40 5,1 4,2 47 1,79 1,66 1,8 36,1 120,7 1,4
37 5,12 30,8 3,6 0,15 4,9 4,2 119 2,18 0,65 0,5 14,7 116,5 0,7
38 5,98 31,0 2,0 0,00 2,9 7,3 42 3,36 1,22 1,8 97,5 93,6 24
39 6,02 33,8 1,3 0,00 1,8 3,8 43 1,39 0,53 0,9 2151 117,9 1,5
40 4,93 35,1 1,1 0,25 24 2,3 12 0,43 0,20 1,3 154,7 62,4 0,3
41 4,98 36,4 1,3 0,35 2,3 2,1 19 0,23 0,13 1,5 111,8 68,3 0,4
42 5,72 38,0 0,3 0,21 1,0 1,0 40 0,69 0,19 0,7 0,1 64,7 0,2
43 5,79 40,1 1,8 0,00 2,3 15,4 121 2,33 1,20 1,5 26,7 111,0 3,5
44 5,51 41,4 1,3 0,12 3,1 3,6 248 1,22 0,93 0,6 35,4 247,9 0,6
45 5,35 43,6 1,6 0,29 2,3 3,7 77 0,61 0,11 04 22,8 168,0 0,7
46 4,21 442 1,9 0,20 3,0 0,0 14 0,07 0,24 0,2 11,2 81,7 0,3
47 4,40 49,6 1,1 0,49 3,1 7,9 6 0,49 0,11 0,5 0,6 96,9 0,4
48 4,96 50,9 0,4 0,06 1,1 2,7 0 0,29 0,05 0,3 0,1 171,8 0,4
49 5,35 51,8 0,9 0,21 2,1 10,4 28 0,31 0,33 0,3 1,5 157,3 0,9
50 6,53 51,9 0,1 0,00 0,0 1,7 7 0,12 0,21 0,2 13,3 113,5 0,5
51 5,45 52,1 2,5 0,06 2,9 6,4 45 1,31 1,12 0,1 46,7 190,5 0,6
52 5,52 56,9 0,1 0,02 1,3 1,4 14 0,25 0,89 0,2 8.9 73,7 0,3
53 5,56 57,5 0,12 0,00 1,2 3,5 15 0,03 0,07 0,1 25,3 62,3 0,5
54 5,12 59,1 0,18 0,00 1,4 3,4 13 0,02 0,07 0,1 24,6 65,4 0,4

pH em agua (relagéo 1:2,5 de solo:agua); HAI (Acidez Potencial) por (CH3COOH)2Ca 0,5 mol/L a pH 7; MO (Matéria Organica do Solo) pelo método Walkley-Black; P-rem —
Fosforo remanescente (ALVAREZ V. et al., 2000).
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Tabela A9 — Teores disponiveis de P em espectrofotometria de absorgdo molecular, K em espectrofotometria de emisséo de chama
e Ca, Mg, Fe, Zn e Cu em espectrofotometria de absor¢céao atémica utilizando o extrator Mehlich-1 para P, K, Fe, Mn, Zn e Cu, e KCI
para Ca’* e Mg*

Solo pH P-rem MO Al3* H+Al P K Ca®* Mg?* Cu Mn Fe Zn
mg/L g/kg cmol/dm3 mg/dm?3 cmol/dm3 mg/dm?
1 4,85 2,6 12,0 3,61 32,8 1,2 26 0,06 0,06 0,1 5,0 261,2 1,4
2 4,64 1,6 49,3 1,29 20,0 0,6 39 0,10 0,07 0,2 1,5 154,1 0,6
3 4,35 3,9 33,8 1,03 17,5 1,0 37 0,12 0,07 0,3 1,7 155,2 0,8
4 5,23 4,0 24,2 0,53 14,9 1,2 35 0,24 0,06 0,3 3,4 53,2 0,5
5 5,17 4,0 22,8 0,94 15,7 1,0 37 0,23 0,07 0,4 4,5 90,7 0,6
6 5,09 4,3 26,8 1,19 13,9 2,6 61 0,04 0,09 0,3 4,5 83,7 0,9
7 5,07 4,4 31,8 0,98 15,1 2,3 53 0,00 0,06 0,3 1,6 41,4 0,8
8 5,34 6,1 27,6 0,64 11,9 2,5 59 0,05 0,06 0,3 1,4 43,5 0,5
9 5,13 9,6 9,7 0,66 11,0 0,1 62 0,25 0,18 1,2 13,6 113,0 0,6
10 5,09 9,8 11,6 0,90 11,8 0,3 33 0,27 0,07 0,4 2,4 148,5 0,6
11 4,65 9,8 2,4 0,78 5,7 0,6 30 0,16 0,46 0,8 4,6 89,9 0,6
12 4,38 12,3 3,2 0,84 7,0 0,2 23 0,12 0,03 0,9 11,3 65,2 0,3
13 6,40 13,2 0,9 0,00 1,5 3,9 45 2,13 0,53 4,0 90,5 72,2 3,1
14 6,60 13,4 3,6 0,00 2,7 29,5 79 5,04 1,29 1,9 36,6 29,4 7,3
15 6,13 14,6 3,5 0,00 5,4 23,3 202 9,25 3,31 0,9 46,6 56,7 1,5
16 4,35 15,1 7,3 1,46 10,9 0,4 51 0,24 0,10 0,5 11,2 178,8 0,3
17 4,25 15,6 9,7 2,55 17,1 4,5 62 0,10 0,12 0,2 4,2 161,1 1,4
18 5,35 16,8 1,9 0,00 2,9 1,7 87 1,06 0,36 3,1 33,8 43,8 2,5
19 5,95 17,3 11,3 0,00 6,8 80,3 219 6,79 2,63 0,3 81,4 32,2 1,9
20 4,49 19,0 0,5 1,23 3,4 1,1 84 0,37 0,26 0,7 2,7 63,6 0,5
Continua
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Tabela A9 — Teores disponiveis de P em espectrofotometria de absorgdo molecular, K em espectrofotometria de emisséo de chama
e Ca, Mg, Fe, Zn e Cu em espectrofotometria de absor¢céao atémica utilizando o extrator Mehlich-1 para P, K, Fe, Mn, Zn e Cu, e KCI
para Ca’®* e Mg*

Solo pH P-rem MO Al3* H+Al P K Ca®* Mg?* Cu Mn Fe Zn
mg/L g/kg cmole/dm3 mg/dm? cmole/dm3 mg/dm?
21 4,59 22,4 2,3 0,67 5,6 2,4 74 0,73 0,73 1,2 13,5 106,5 1,1
22 5,98 22,9 11,2 0,00 7,2 66,4 144 7,15 2,77 0,2 82,3 358 2,1
23 4,83 23,7 0,9 1,25 4,0 2,1 133 0,56 0,34 0,6 2,8 50,4 0,7
24 4,78 23,8 2,0 1,20 4,2 1,2 20 1,39 0,93 2,2 15,4 49,5 04
25 3,42 24,0 5,3 2,53 11,1 3,8 27 0,23 0,07 0,2 1,9 108,0 0,3
26 3,47 24,5 51 2,53 11,0 1,3 27 0,15 0,06 0,1 1,1 137,3 0,4
27 3,37 24,7 6,5 2,38 11,7 0,5 31 0,23 0,24 0,1 3,4 157,2 0,4
28 3,61 25,2 2,8 2,09 8,8 1,0 30 0,56 0,33 0,2 2,7 159,2 0,3
29 5,71 26,4 2,1 0,00 3,8 7,9 110 2,16 0,99 23 83,8 88,8 2,5
30 3,37 26,5 5,8 2,69 11,3 1,6 32 0,27 0,11 0,2 2,0 147,4 0,4
31 3,50 26,6 6,7 2,42 11,3 1,8 38 0,21 0,08 0,2 4,5 136,4 0,5
32 3,62 26,7 6,5 2,75 12,3 2,6 32 0,22 0,18 0,3 3,0 116,7 0,3
33 3,59 26,9 4,9 2,25 9,1 1,0 34 0,20 0,14 0,2 4,3 1719 0,5
34 3,83 27,8 4,3 1,82 9,7 2,4 44 0,34 0,117 0,3 6,4 115,0 0,4
35 5,32 28,9 1,4 0,23 3,9 0,5 82 1,11 1,04 2,8 95,3 84,1 0,7
36 5,24 30,6 2,1 0,40 5,1 3,8 47 1,79 1,66 2,1 63,8 89,5 1,9
37 5,12 30,8 3,6 0,15 4,9 1,8 119 2,18 0,65 0,6 31,7 755 09
38 5,98 31,0 2,0 0,00 2,9 6,2 42 3,36 1,22 2,7 136,2 68,4 3,4
39 6,02 33,8 1,3 0,00 1,8 4,5 43 1,39 053 1,6 1750 150,9 1,5
40 4,93 35,1 1,1 0,25 2,4 0,8 12 0,43 0,20 1,5 146,2 29,4 0,2
41 4,98 36,4 1,3 0,35 2,3 1,0 19 0,23 0,13 1,9 108,11 34,7 0,1
42 5,72 38,0 0,3 0,21 1,0 0,3 40 0,69 0,19 0,7 0,4 33,5 0,0
Continua
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Tabela A9 — Teores disponiveis de P em espectrofotometria de absorgdo molecular, K em espectrofotometria de emisséo de chama
e Ca, Mg, Fe, Zn e Cu em espectrofotometria de absor¢céao atdmica utilizando o extrator Mehlich-1 para P, K, Fe, Mn, Zn e Cu, e KCI
para Ca’* e Mg*

Solo pH P-rem MO Al3* H+Al P K Ca®* Mg?* Cu Mn Fe Zn
mg/L  g/kg cmole/dm3 mg/dm? cmole/dm3 mg/dm?
43 5,79 40,1 1,8 0,00 2,3 17,9 121 2,33 1,20 1,7 39,8 45,6 3,8
44 5,51 41,4 1,3 0,12 3,1 0,4 248 1,22 0,93 05 21,9 49,0 0,5
45 5,35 43,6 1,6 0,29 2,3 2,1 77 0,61 0,11 0,6 33,6 109,8 0,3
46 5,5 45,7 1,9 0,32 2,4 1,7 14 0,07 0,24 0,2 11,3 80,2 0,2
47 4,40 49,6 1,1 0,49 3,1 4,1 6 0,49 0,11 0,3 1,4 20,2 0,5
48 4,96 50,9 0,4 0,06 1,1 0,6 0 0,29 0,05 0,2 0,4 49,2 1,0
49 5,35 51,8 0,9 0,21 2,1 4,0 28 0,31 0,33 0,5 2,1 26,9 1,0
50 6,53 51,9 0,1 0,00 0,0 1,6 7 0,12 0,21 0,0 11,7 46,1 0,3
51 5,45 52,1 2,5 0,06 2,9 4,0 45 1,31 1,12 0,1 91,9 172,6 0,8
52 6,64 52,5 0,1 0,00 0,0 2,0 7 0,11 0,20 0,0 12,6 57,3 0,3
53 5,52 56,9 0,1 0,00 0,3 0,6 1 0,02 0,05 0,0 11,7 12,5 0,5
54 5,63 57,5 0,2 0,00 0,4 0,8 1 0,00 0,05 0,0 13,4 14,1 0,3
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