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Resumo

No ano de 2000,
participantes do Programa de Anélise de Qualidade de
Laboratérios de Fertilidade (PAQLF) foi avaliado através dos

laboratérios

o desempenho dos

resultados analiticos de 8 amostras de terra. Os
participantes analisaram, obrigatoriamente, P e K (Mehlich-
1); pH (dgua); Ca, Mg e Al (KCI); H + Al (acetato de Ca ou
SMP); e, facultativamente, matéria orgéanica (colorimétrico
ou Walkey-Black) e os micronutrientes B (dgua quente), Cu,
Fe, Mn e Zn (Mehlich-1). Os resultados foram avaliados
quanto a exatidado (acerto) e precisao (repeticao) e, entdo, se
calculou o indice de Exceléncia, atribuindo-se conceitos.
Dos 79 63% apresentaram
conceitos A ou B (10 destes obtiveram conceito A), sendo
habilitados
apresentados os coeficientes de variacdo dos parametros

laboratérios avaliados,

ao uso do Selo de Qualidade. Foram
analisados e os resultados discrepantes das 8 amostras, no
ano, pelos 79 participantes. De modo geral, os parametros
que apresentaram resultados mais varidveis foram P, Al, Ca,
Mg e K. Matéria organica e H+ Al foram intermediérios e as
menores variagcoes foram observadas para pH. Para os
micronutrientes, as menores variacbes ocorreram nas
determinacoes de Zn.
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Introducao

O Programa de Andlise de Qualidade de Laboratérios de
Fertilidade (PAQLF) é um programa de ambito nacional,
voluntério e coordenado pela Embrapa Solos, que incorpora
os laboratérios de fertilidade de solo que utilizam o chamado
método Embrapa.

Este conjunto de metodologias inclui as extracoes de P e K,
com a solucdo Mehlich-1, de Al, Ca e Mg com o KCI, as
determinacdes do pH em 4gua e do carbono ou da matéria
organica por método colorimétrico, calibrado com o método
Walkey-Black. Sua implementacéo foi produto do programa
denominado Soil Testing, resultado do acordo de
cooperacdo internacional entre o Ministério da Agricultura,
representado pela antiga Equipe de Pedologia e Fertilidade
do Solo (atualmente Embrapa Solos) e a Universidade de
Carolina do Norte, com o apoio da United State Agency for
International Development (USAID). Esse programa visava,
principalmente, os aspectos de automacao, uniformizacao,
experimentacao e calibracdo de métodos para as anélises
(Silva et al., 1998) e impulsionou, de forma significativa, a

analise de solo no Brasil a partir da década de 60.

' Pesquisador da Embrapa Solos. Rua Jardim Botanico, 1024 CEP: 22460-000. Rio de Janeiro, RJ. E-mail: alberto@cnps.embrapa.br; csilva@cnps.embrapa.br .

Emigpa



2

Programa de Anélise de Qualidade de Laboratérios de Fertilidade (PAQLF) que Usam o Método Embrapa: Desempenho dos Participantes em 2000

O PAQLF teve inicio em 1992 e tem como objetivo
proporcionar um meio de avaliacdo e de correcdo da
qualidade analitica dos participantes. Atualmente, a
habilitacéo ao uso do Selo de Qualidade (Figura 1) é também
um meio de atestar o desempenho satisfatério dos
participantes perante os clientes externos. O PAQLF é um
dos cinco programas de qualidade de andlise de solo
existentes atualmente no Brasil (Cantarella et al., 2001).
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Selo de qualidade do ano de 2001,
participantes do PAQLF que obtiveram conceitos A e B.

Figura 1. para os

Neste trabalho sé@o apresentados os resultados da avaliacao
do desempenho dos laboratérios participantes no Programa
de Andlise de Qualidade de Laboratérios de Fertilidade
(PAQLF) no ano de 2000.

Metodologia

A avaliacdo da qualidade dos laboratérios ocorreu durante o
ano de 2000, através da anélise trimestral de 2 amostras de
solo para fertilidade, num total de 8 no ano. Destas
amostras, 5 eram diferentes entre si e 1 delas apresentava 4
repeticoes, sendo identificadas com nimeros de 63 a 70.
Os resultados analiticos foram enviados a Embrapa Solos,
que emitiu 5 relatérios (4 parciais e 1 relatério final).

A metodologia de avaliacdo baseou-se na andlise obrigatéria
de P e K (Mehlich-1); pH (4gua); Ca, Mg e Al (KCI); H+ Al
(acetato de Ca ou SMP); e, facultativa, de matéria organica
(método colorimétrico ou Walkey-Black), seguindo a
(1998).
introduzidas, também facultativamente, as determinacdes
dos micronutrientes: B extraido com agua quente, seguindo
a metodologia de Abreu et al. (1994), e de Cu, Fe Mn e Zn,
com solucdo Mehlich-1 na relacao solo/extrator de 1:5, de

metodologia descrita por Silva et al. Foram

acordo com Silva et al. (1998).

A metodologia da avaliacdo do desempenho utilizada foi a
descrita por Quaggio (1987). Os laboratérios foram
avaliados em funcdo da exatidao (acerto) e da precisao
(reprodutibilidade) dos resultados analiticos.

A precisdo dos resultados baseou-se no coeficiente de
variacdo (CV), sendo rejeitados e recebendo asteriscos

quando estavam fora dos limites de tolerancia, estabelecidos
a partir da expressao:

média +

onde,

desvio padrao;

= 1, para CV > 50%;

= 1,5, para20% > CV < 560%; e
2,0, para CV < 20%.

DO Y W
|

Foram realizadas trés rodadas até a obtencao de CV menor
que 20% para cada parametro analisado. Dai, foram obtidos
o numero total de asteriscos no ano e a média da amostra
com repeticdo. Da soma dos asteriscos do ano e da média
resultaram os asteriscos ponderados.

A Inexatidao foi obtida pela divisdo do nimero de asteriscos
ponderados pelo nimero de determinacdes avaliadas no
ano. Em 2000, foram avaliados 7 parametros obrigatdérios
em 8 amostras e uma média das amostras com repeticao,
resultando num total de 63 determinacdes. A Imprecisao foi
encontrada pelo CV médio dos resultados da amostra com

repeticao.

A partir da inexatidao e da imprecisao estimada, obtém-se o
indice de Exceléncia — IE através da seguinte férmula:

IE = 100 - ( Inexatiddo + Imprecisdo)
2

O IE serve como base para a classificacdo dos laboratérios
uma vez que, a partir dele, sdo atribuidos conceitos da
seguinte maneira: A paralE > 91; Bpara71 > IE < 91; e
C para I[E < 71. Os participantes que obtiveram conceitos A
e B foram habilitados a utilizar, no ano de 2001, o Selo de
Qualidade.

Resultados

Os relatérios emitidos possibilitaram aos responsaveis
técnicos avaliar o desempenho dos laboratérios e detectar as
principais fontes de erro analitico ao longo do ano. Estas
informacdes foram resumidas na Tabela 1, acompanhadas
pelo nimero de asteriscos por amostras e os totais por
parametros analisados. Como os valores fora dos limites de
tolerdncia sdo os que recebem os asteriscos, € possivel
detectar os parametros onde esta ocorrendo maior variacao.
A ordem decrescente do numero total de asteriscos nas
andlises de rotina foi Ca, Mg, P, H+ Al, K, matéria organica,
Al e pH, e para os micronutrientes, Fe, Mn, B, Cu e Zn.
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Tabela 1. NUumero de asteriscos referentes as amostras de 2000.

Rotina Micronutrientes
Amostra Total
P MO pH K Ca Mg H+Al Al B Cu Fe Mn Zn
63 6 6 13 20 12 6 6 2 9 12 19 14 " 136
64 21 9 12 20 16 17 24 8 1 12 19 16 4 179
65 22 22 3 8 16 20 12 3 6 4 15 5 4 140
66 13 6 2 18 33 19 18 13 3 6 22 13 5 17
67 3 3 3 9 18 20 15 10 3 20 42 22 24 220
68 22 1 8 2 30 23 15 7 6 14 29 " 3 181
69 5 15 9 14 16 20 14 0 4 10 28 32 " 178
70 9 6 8 25 15 16 7 8 7 15 6 10 2 134
Total 129 78 58 116 156 141 m 51 39 93 180 123 64

Na Tabela 2, observam-se os altos valores dos coeficientes
de variacdo dos parametros analisados, nas 8 amostras do

ano, pelos 79 participantes, indicando a existéncia de altas

Tabela 2. Coeficientes de variacdo (CV %) das amostras de 2000, considerando todos os resultados e apds a exclusado dos
resultados discrepantes.

discrepancias entre os resultados, que podem ser reduzidas
a partir da exclusdo dos resultados fora das faixas de

tolerancia.

Rotina Micronutrientes

Amostra

P MO PH K Ca Mg H+Al Al B Cu Fe Mn Zn
Total de resultados
63 45,3 20,5 4,9 23,7 18,8 23,9 22,3 73,7 61,7 575 1096 67,4 33,3
64 54,4 22,8 5,8 26,7 82,9 56,5 27,8 19,1 60,0 62,6 75,0 50,7 30,7
65 16,7 18,0 4,2 19,2 204 32,9 16,6 33,3 25,6 35,6 28,1 19,4 15,3
66 2427 56,1 4,8 24,6 35,4 54,5 19,1 20,2 49,6 57,7 85,3 39,1 211
67 53,3 23,3 3.8 18,5 22,2 31,2 20,8 1001 262,2 2740 76,2 40,8 42,2
68 63,9 26,9 5,7 18,2 66,0 55,3 25,2 22,2 104,1 71,7 54,2 2675 358
69 27,3 34,7 3.1 29,3 26,9 32,3 30,7 2349 2147 107,99 1228 50,3 42,6
70 68,2 311 14,7 87.4 32,7 45,3 21,2 18,0 55,3 1193 455 734 24,9
Média 53,2 29,0 6,8 38,4 37,0 41,0 24,5 93,8 159,1 1447 74,7 1080 364
Exclusédo dos resultados discrepantes

63 34,7 14,7 3,7 13,4 14,8 17,7 14,7 33,8 25,6 35,6 49,5 34,0 22,6
64 34,0 15,6 4,1 18,8 28,5 34,0 16,4 15,6 38,8 211 26,2 23,7 18,1
65 16,7 18,0 4,2 19,2 20,4 329 16,6 15,2 25,6 35,6 28,1 19,4 15,3
66 26,2 17.9 4,0 15,2 224 335 14,0 14,1 19,2 39,5 33,5 22,8 14,0
67 19,7 171 3.3 15,2 13,0 18,6 13.9 29,0 38,1 26,4 32,9 15,9 19,5
68 36,5 17,7 4,5 16,5 20,1 31,0 14,7 12,8 38,1 29,1 36,7 31,6 19,5
69 17,2 17,0 2,7 17,7 13,3 18,3 20,0 0,0 73,2 34,9 43,3 27,9 16,2
70 30,7 18,3 6.9 15,0 21,2 34,8 13.2 14,7 36,9 41,7 31,3 34,2 16,8
Média 27,0 17,0 4,2 16,4 19,2 27,6 15,4 16,9 36,9 33,7 35,2 26,2 17,8

3
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Os valores do coeficiente de variacdo (CV), na primeira
rodada, ficaram na faixa de 93,8% a 6,8%, sendo em
ordem decrescente correspondentes a Al, P, Mg, K, Ca,
matéria organica, H+ Al e pH. Apds a terceira e Ultima
rodada, com os valores discrepantes ja excluidos, a faixa de
valores reduziu-se para 27,6 a 4,2%. A ordem decrescente
passou a ser, entdo, Mg, P, Ca, matéria organica, Al, K,
H+ Al e pH e, para os micronutrientes, B, Cu, Mn, Fe e Zn,
com valores entre 159,1 e 36,4%. Do mesmo modo, apés
a eliminacdo dos resultados discrepantes, houve uma
reducdo no CV médio para a faixa de 36,9 a 17,8%, e a
ordem decrescente correspondeu a B, Fe, Cu, Mn e Zn.
Estes resultados sdo semelhantes aos relatos apresentados,
anteriormente, por Pérez & Meneguelli (1997), referentes ao
PAQLF, e por Cantarella (1999), referentes ao Programa do
Instituto Agronémico de Campinas (IAC).

Nas Tabelas 3, 4 e 5 sdo apresentados os desempenhos
dos participantes, no ano de 2000, para as analises de
rotina obrigatdrias e as facultativas. Em termos de qualidade
dos resultados, neste ano, dos 79 laboratérios avaliados,
63% apresentaram conceitos A ou B, ou seja, alcancaram o
padrao minimo aceitavel para o uso do selo de qualidade
autorizado pela Embrapa Solos (Tabela 3).

Entre os laboratérios participantes em 2000, 10 obtiveram
exceléncia em qualidade, ou seja, obtiveram conceito A.
Quinze laboratérios ndo entraram na lista de classificacao,
uma vez que deixaram de enviar os dados referentes aos
resultados analiticos de uma ou mais das 8 amostras de solo
ou nao realizaram todas as determinacdes exigidas. Em

todos os casos, a determinacdo nao realizada foi a da acidez
potencial (H+ Al) (Tabela 3).

Ainda em 2000, com a introducao da avaliacdo voluntaria
dos micronutrientes B, Cu, Fe, Mn e Zn,no PAQLF, houve
adesao de alguns laboratérios. Quanto a localizacado dos 29
laboratérios que analisaram Cu, Fe, Mn e Zn, 15 pertencem
aregiao Centro-Oeste; 7 ao Nordeste; 6 ao Sudeste e 1 ao
Norte. Com relacdo aos 12 laboratérios que analisaram o B,
8 pertencem a regido Centro-Oeste e 4 ao Sudeste.

Dos 29 participantes que realizaram as andlises de Cu, Fe,
Mn e Zn, utilizando como extrator a solucdo de Mehlich-1,
apenas 34 % obtiveram conceitos A ou B (Tabela 4), sendo
essa uma proporcdo muito abaixo do observado para as

andlises de rotina, indicando que grandes variacGes estado
ocorrendo. Apenas 12 participantes realizaram a andlise de

B e destes, 33% obtiveram conceito A ou B (Tabela 5).

As justificativas para os resultados com maiores variacoes
podem estar na qualidade dos reagentes e da dgua utilizados
nas analises, e também na relacédo solo - extrator, pois
alguns laboratérios usam a relacdo sugerida de 1:5,
enquanto outros, o extrato obtido com a relacdo 1:10.
Deve-se salientar que os laboratérios que adotam esta
relacdo, provavelmente, utilizam o mesmo extrato da
extracao de P e K. Os problemas decorrentes desta pratica
sdo o uso de vidraria ndo descontaminada e de &agua e
reagentes de qualidade inferior aqueles exigidos para a
andlise de micronutrientes.
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Tabela 3. Desempenho dos laboratérios participantes do PAQLF 2000 nas determinacdes de P e K (Mehlich-1); pH (agua); Ca,
Mg e Al (KCI); H+ Al (acetato de Ca ou SMP).

L] H (1) £ g
N° de asteriscos Indice de

LAB - Inexatidao Impreciséo Exceléncial Classif. Conceito?
Ano Repeticao Ponderado
1 5 4 9 14,3 8,3 89 14 B
2 10 4 14 22,2 17,7 80 : *
3 5 8 13 20,6 16,3 82 28 B
4 0 0 0 0,0 12,8 94 6 A
5 13 8 21 33,3 20,7 73 45 B
6 16 12 28 44,4 27,1 64 56 C
7 7 0 7 11 14,7 87 18 B
8 0 0 0 0,0 8,1 96 1 A
9 10 0 10 15,9 9,7 87 17 B
10 9 8 17 21,0 17,0 78 37 B
13 12 8 20 31,7 18,6 75 *
14 5 8 13 20,6 35,5 72 49 B
15 16 0 16 254 22,1 76 40 B
16 6 0 6 9,5 14,0 88 15 B
17 23 12 35 55,6 27,3 59 59 C
18 5 4 9 14,3 15,6 85 23 B
19 5 0 5 7.9 12,8 90 12 B
20 2 0 2 3.2 11,7 93 8 A
21 1 0 1 1.6 11,7 93 7 A
22 16 0 16 254 29,5 73 46 B
23 14 8 22 34,9 26,5 69 52 c
24 7 8 15 23,8 32,1 72 48 B
25 15 4 19 30,2 21,9 74 43 B
26 5 0 5 7.9 16,9 88 16 B
27 18 16 34 54,0 13,6 66 54 c
28 3 0 3 4,8 15,9 90 11 B
29 13 0 13 20,6 15,8 82 26 B
30 12 0 12 19,0 61,5 60 : **
31 7 4 " 17,5 22,8 80 33 B
32 2 4 6 9,5 17.9 86 22 B
33 4 0 4 6,3 19,9 87 20 B
34 0 0 0 0,0 16,3 92 9 A
35 5 12 17 27,0 35,9 69 53 C
36 4 0 4 6,3 68,8 62 : **
37 8 4 12 18,0 24,4 78 36 B
38 8 0 8 12,7 23,0 82 25 B
40 3 0 3 4,8 13,8 91 10 A
4 10 4 14 22,2 15,2 81 30 B
42 8 0 8 12,7 15,8 86 : **
43 20 0 20 31,7 151,4 8 : **
44 6 0 6 9,5 80,0 55 : *x
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45
46
47
49
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
81
62
83
64
85
86
67
68
69
70
72
73
75
76
78
79
80
81
82
83
84
85

1 Refere-se ao nimero de vezes que os resultados estiveram fora do limite de tolerancia.
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61,9
39,7
103,2
127,0
60,3
28,6
48
17,5
31,7
12,7
39,7
6,3
3,2
20,6
0,0
12,7
68,3
15,9
15,9
28,6
7.9
7.9
14,3
3,2
23,8
25,4
15,9
22,2
27,0
27,0
44,4
30,2
38,1
44,4
61,9
58,7

14,8
17.8
14,7
90,2
25,8
234
4,6
136,3
21,2
142,2
15,6
75,4
6,1
19,4
8.7
13.9
37,9
6,7
214
19,9
25,6
31,9
11,9
5,0
21,7
17,8
20,6
18,8
17,7
118,6
39,2
76,2
22,0
26,4
17,3
17,7

2 A para indice de Exceléncia > 91; Bpara 71 > IE < 91; e C para IE < 71.
(*) Auséncia de conceito devido a n&o realizacdo da determinacéo de H+Al.

(**) Auséncia de conceito devido ao ndo envio de todos os resultados.
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Tabela 4. Desempenho dos laboratérios participantes do PAQLF 2000 nas determinagcdes dos micronutrientes Cu, Fe, Mn e

Zn (Mehlich-1).

Ne-asteriscos

LAB Inexatidao Imprecisédo IE Classif. Conceito
Ano Repeticdo Ponderado
1 9 8 17 47,2 8,3 72 9 B
3 9 12 21 58,3 16,3 63 13 C
4 5 0 5 13.9 17,5 84 5 B
8 1 0 1 2,8 9,1 94 1 A
9 12 4 16 44.4 48,4 54 16 C
10 13 0 13 36,1 28,5 68 12 C
16 34 4 38 105,6 73,3 n 26 C
17 19 4 23 63,9 11,7 29 21 C
18 2 0 2 5,6 15,6 89 3 B
19 26 16 42 116,7 53,0 15 25 C
27 22 4 26 72,2 69,9 29 22 C
29 1 0 1 30,6 25,0 72 8 B
3 " 0 " 30,6 74,6 47 18 C
34 12 0 12 33,3 18,9 74 7 B
35 13 12 25 69,4 23,7 53 17 C
37 16 8 24 66,7 44,5 44 19 C
38 6 8 14 38,9 41,6 60 14 C
47 7 0 7 19,4 16,7 82 6 B
51 27 12 39 108,3 25,1 33 20 C
53 15 4 19 52,8 11,3 68 " C
59 10 0 10 27,8 3,0 85 4 B
60 10 20 30 83,3 119,7 -1 28 C
62 38 16 54 150,0 35,4 7 27 C
65 20 0 20 55,6 29,5 57 15 C
66 46 24 70 194,4 47,8 -21 29 C
67 23 20 43 119,4 27,2 27 23 C
68 15 0 15 4,7 17,0 Al 10 B
70 18 16 34 94,4 62,8 21 24 C
81 2 0 2 5,6 11,0 92 2 A

7
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Tabela 5. Desempenho dos laboratérios participantes do PAQLF 2000 na determinacdo de micronutrientes B (dgua quente).

Ne asteriscos

LAB Inexatidao Imprecisao IE Classif. Conceito
Ano Repetigdo Ponderado
16 0 0 0 0,0 24,1 88 2 B
27 10 4 14 155,6 11,8 16 11 C
29 1 0 " 122,2 10,3 34 8 C
38 1 0 1 11,1 70,7 59 7 ©
51 6 4 10 M1 24,7 32 9 C
53 2 0 2 22,2 18,2 80 4 B
59 0 0 0 0,0 0,1 100 1 A
62 2 0 2 22,2 45,3 66 6 C
66 2 0 2 22,2 13,9 82 3 B
67 5 4 9 100,0 82,2 9 12 (i
68 7 4 " 122,2 44,8 16 10 C
80 3 0 3 33,3 28,5 69 5 C
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