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Resumo

No ano de 2002, o desempenho dos laboratérios
participantes do PAQLF foi avaliado através dos resultados
analiticos de 12 amostras de terra. Os participantes
analisaram obrigatoriamente P e K (Mehlich-1); pH (agua); Ca,
Mg e Al (KCI); H+ Al (acetato de Ca ou SMP); e matéria
orgéanica (colorimétrico ou Walkey-Black); e facultativamente
os micronutrientes B (d4gua quente); Cu, Fe Mn e Zn (Mehlich-
1) e granulometria. Dos 92 laboratérios inscritos
inicialmente, foram avaliados 64 laboratérios, dos quais
93,7% apresentaram conceitos A ou B e foram habilitados ao
uso do selo de qualidade. Destes, 13 laboratérios (20,3%)
obtiveram conceito A. A ordem decrescente do nimero total
de asteriscos nas andlises de rotina foi P > matéria orgénica
> K > Mg > H+Al > Ca > pH > Al Para os
micronutrientes, a ordem foi Fe > Mn > Zn > Cu > B, e
para granulometria, silte > argila > areia. Os coeficientes de
variacdo dos parametros analisados nas 12 amostras do ano
pelos participantes foram, em ordem decrescente, Al > Mg >
Ca > K > H+AIl > P > matéria organica > pH, sendo que
os valores ficaram na faixa de 158 a 4%. Para os
micronutrientes, a ordem foi B > Zn > Cu > Fe > Mn, com
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valores entre 162 a 16%. Para granulometria, foi silte >
argila > areia, com valores de 43, 29, e 12%.

Introducao

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

Este conjunto de metodologias inclui as extracdes de P e K,
com a solucdo Mehlich-1, de Al, Ca e Mg com o KClI, as
determinagcdes do pH em agua e do carbono ou da matéria
orgéanica 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 USAID. Esse programa
visava, principalmente, os aspectos de automacao,
uniformizacdo, experimentacao e calibracdo de métodos
para as andlises e impulsionou de forma significativa a
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andlise de solo no Brasil, a partir da década de 60 (Silva et
al., 1998; Bernardi et al., 2002). O PAQLF é um dos cinco
Programas de Qualidade de andlise de solo existentes
atualmente no Brasil (Cantarella et al., 2001).

Inicialmente, na implantacdo do PAQLF em 1992, o objetivo
foi proporcionar um meio de avaliacdo e de correcdo da
qualidade analitica dos laboratérios participantes. Com a
adocdo do Selo de Qualidade a partir de 1998, o PAQLF
também passou a funcionar como um meio de atestar o
desempenho satisfatério dos participantes perante seus
Este papel do PAQLF tem sido
reconhecido tanto pelos laboratérios participantes, quanto
pelos principais interessados nas analises de solo, os
produtores (Silva et al., 2000; Bernardi et al, 2002). E,
mais recentemente, as amostras utilizadas durante o ano
anterior passaram a ser oferecidas aos laboratdrios

clientes externos.

interessados, como amostras de referéncia.

Deste modo, atualmente pode-se considerar o PAQLF como
um gerador de uma base tecnolégica e gerencial para os
participantes. Além disso, possibilita o
aprimoramento e a competitividade destes no agronegécio,

laboratérios

uma vez que funciona com um diferencial
laboratérios que obtém o Selo de Qualidade.

para os

O objetivo deste trabalho foi apresentar os resultados e a
avaliacdo de desempenho dos laboratérios participantes no
Programa de Andlise de Qualidade de Laboratérios de
Fertilidade (PAQLF) no ano de 2002.

Metodologia

A avaliacdo da qualidade dos laboratérios ocorreu durante o
ano de 2002, através da analise trimestral de 3 amostras de
solo para fertilidade, num total de 12 no ano. Das amostras,
6 eram diferentes entre si e 2 delas apresentavam 3
repeticoes. A numeracao adotada foi de 83 a 94, sendo que
uma amostra com repeticao recebeu os cédigos 84, 88 e 92
e a outra, 85, 89 e 93. Os resultados analiticos foram
enviados pelos participantes a Embrapa Solos, através da
home-page do PAQLF (http://www.cnps.embrapa.br/paqlf),
utilizando o Sistema PAQLF 1.0, e a partir destes resultados
foram emitidos 5 relatérios (4 parciais e 1 relatério final).

A metodologia de avaliacdo baseou-se na andlise obrigatéria
de P e K (Mehlich-1); pH (dgua); Ca, Mg e Al (KCI); H+ Al
(acetato de Ca ou SMP); e de matéria organica (método
colorimétrico ou Walkey-Black), seguindo a metodologia
descrita por Silva et al. (1998). Foram analisadas também,
facultativamente, as determinagcées dos micronutrientes B
extraidos com &gua quente, seguindo a metodologia de
Abreu et al. (1994), e de Cu, Fe Mn e Zn, com solucéo
Mehlich-1 na relacdo solo/extrator de 1:5, de acordo com

Silva et al. (1998). Além destas, foi também avaliada a
determinacdo de granulometria, seguindo a metodologia da
Embrapa (1997).

A partir dos resultados obtidos pelos laboratérios ao final da
avaliacdo, estabeleceu-se a média, o desvio padrdo, e os
valores minimo e méaximo para as amostras. Com isso, foi
estabelecido um conjunto de amostras de referéncia.

A metodologia de avaliacdo do desempenho utilizada foi a
descrita por Quaggio (1994). Os laboratérios foram
avaliados em funcdo da exatiddao (acerto) e da precisao
(reprodutibilidade) dos resultados analiticos.

A precisao dos resultados baseou-se no coeficiente de
variacdo (CV), sendo rejeitados e receberam asteriscos
quando estavam fora dos limites de tolerancia, estabelecidos

a partir da expressao: média ta S. Onde, S =desvio
padrdo;a =1, paraCV > 50%;a =1,5, para20% >CV <

50%; ea =2,0, para CV <20%.

Foram realizadas trés rodadas até a obtencdo 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 determinacées avaliadas no
ano. Em 2002, foram avaliados 7 parametros obrigatérios
em 12 amostras e uma média das amostras com repeticdo,
resultando num total de 91 determinacdes. A Impreciséo foi
encontrada pelo CV médio dos resultados da amostra com
repeticado.

A partir da inexatiddao e da imprecisdo estimada, obtem-se o
indice de Exceléncia — IE através da seguinte férmula: IE =
100 - ( Inexatidao + 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 para I[E >91; B para 71 >IE <91;eC
para I[E <71. Os participantes que obtiveram conceitos A e
B foram habilitados a utilizar, no ano de 2003, o Selo de
Qualidade, que esta representado na Figura 1.
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Fig. 1: Selo de Qualidade do ano de 2003, para os participantes
do PAQLF que obtiveram conceitos A e B em 2002.

Resultados

No ano de 2002 houve 92 laboratérios inscritos para
participar do PAQLF.
participantes € muito variada e estad distribuida da seguinte

A natureza destes laboratérios

maneira: laboratérios particulares (iniciativa privada e
cooperativas), 34 (37%); instituicoes de ensino (publicas e
privadas e de ensino médio e superior), 22 (24%); unidades
da Embrapa, 20 (22%); instituicOes de pesquisa e extensao
(estaduais e municipais), 16 (17%). O seguimento que tem
apresentado maior crescimento entre os participantes é o dos
laboratédrios particulares, especialmente os da iniciativa privada
e independentes. O aumento no numero destes laboratdrios

reflete a expansao das fronteiras agricolas brasileira.

Quanto as regides em que estao localizados os participantes
do PAQLF, observa-se que 36% estdo na regido Centro-
Oeste, e a distribuidos pelos estados de Goids, 17; Mato
Grosso, 7; Mato Grosso do Sul, 6; e Distrito Federal, 3. Na
regido Nordeste estdo 33% dos participantes, sendo que a
distribuicdo por estado é Bahia, 9; Pernambuco, 5; Ceara, 3;
Paraiba, 3; Piaui, 3; Alagoas, 2; Rio Grande do Norte, 2;
Sergipe, 2; e Maranhéo, 1. Na regido Norte estdo 15% dos
laboratérios do PAQLF, cuja localizacdo por Estado é
Amazonas, 3; Tocantins, 3; Acre, 2; Para, 2; Rondbnia, 2;
Amap4, 1; e Roraima, 1. Na regido Sudeste também possui
15% dos participantes, que estdo localizados no Rio de
Janeiro, 8; Espirito Santo, 5; e Minas Gerais, 1. Na regido
Sul existe 1 participante no Estado do Parana.

Na Tabela 1 é apresentado o nimero de asteriscos totais por
parametros analisados nas amostras utilizadas no ano de
2002. Como os valores fora dos limites de tolerancia sdo os
que este procedimento torna
possivel de serem detectados quais os pardmetros onde

recebem os asteriscos,

ocorreram as maiores variacoes. Na Figura 2, estdo
apresentadas as informacdes por determinac¢des indicando o
numero de asteriscos totais e médios por parametros
analisados. A apresentacao destes resultados possibilitaram
proceder uma classificacdo dos parametros, em funcéao do
numero de asteriscos. Deste modo, a ordem decrescente do
numero total e médio de asteriscos nas anélises de rotina foi
P >matéria organica >K >Mg >H+Al >Ca >pH >Al
(Figura 2A e B). Para os micronutrientes a ordem foi Fe >
Mn >Zn >Cu >B (Figura 2C e D), e para granulometria,

silte >argila >areia (Figura 2E e F).

Tabela 1. Nimero de asteriscos referentes as amostras de 2002.

Rotina

P MO pH K Ca Mg H+AI Al
17 34 4 15 8 3 1 7
15 36 4 11 3 2 1 3
64 47 7 3 8 17 2
76 17 5 12 18 9 0
24 32 2 9 10 3 2
17 22 8 18 2 13 8 6
52 42 2 20 7 3 8 1
6 40 5 7 5 8 2 4
24 15 2 24 19 38 8 1
22 16 5 12 0 0 3 1
100 26 2 0 0 0 9 0
4 31 1 4 8 19 3 0
421 358 47 129 71 122 72 27

O NN © o1k NO WO o

~
o

Micronutrientes Granulometria Total
Cu Fe Mn Zn Are Sil Arg

4 32 9 1 13 9 24 273
12 18 11 11 5 36 25 285
1 27 14 14 34 28 10 375
8 31 32 17 22 348
12 36 18 10 14 3 278
11 16 13 6 28 13 280
7 17 23 23 33 21 1 353
6 33 15 6 12 40 4 288
12 27 22 16 26 26 4 364
8 12 8 15 8 16 20 245
3 15 14 9 17 40 7 337
11 34 24 17 17 27 3 302
95 298 203 145 184 307 117
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Fig. 2: Numero total e médio de asteriscos, respectivamente, dos parametros de rotina de fertilidade do solo (A e B), micronutrientes

(C e D) e granulometria (E e F) referentes as amostras de 2002. As barras verticais indicam o desvio padrao.
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Estas tendéncias observadas no trabalho atual estdo em
concordancia com os resultados dos anos de 2000 e 2001,
relatados por Bernardi e Silva (2001) e Bernardi (2002), nos
quais os menores numeros de asteriscos valores foram
observados nas determinacoes de rotina de pH e Al, sendo
que nos demais parametros houve uma alteracao da ordem,
porém os maiores numeros de asteriscos sdo encontrados nas
determinacbes de P e
micronutrientes, houve alguma alteracdo, sendo que o Fe

matéria organica. Para os
continua representando o extremo de maior ndmero de

asteriscos. Como também j& havia sido observado
anteriormente, a determinacao de silte é a que apresenta maior
ndmero de asteriscos, isso ocorre pois este pardmetro nao é
determinado diretamente, e sim calculado, portanto quaisquer
variacOes (ou erros) que ocorram nas determinacdes de argila

e areia serdo refletidas neste parametro.

Na Tabela 2, observam-se os coeficientes de variagao dos
parametros analisados nas 12 amostras do ano e por
parametros. Os resultados indicam a existéncia de altas
discrepancias entre os resultados, que podem ser reduzidas
a partir da exclusdo dos resultados fora das faixas de

Tabela 2. Coeficientes
daqueles discrepantes.

tolerancia. Complementando estas informacées, na Figura 3
estdo apresentados os valores dos coeficientes de variacédo
médio e do desvio padrao para todos os resultados e apds a
exclusao dos resultados discrepantes dos parametros de
rotina de fertilidade do solo, micronutrientes e granulometria
referentes as amostras de 2002. Os valores do coeficiente
de variacédo (CV) na primeira rodada ficaram na faixa de 185
a 14% sendo em ordem decrescente correspondente a Al >
K > H+ Al >Mg >Ca >matéria organica >P >pH (Figura
3A).
discrepantes ja excluidos, a faixa de valores reduziu-se para

Apdbs a terceira e Uultima rodada, com os valores

valores entre 158 a 4%. Entdo, a ordem decrescente passou
a ser Al >Mg >Ca >K >H+Al >P >matéria orgénica >
pH (Figura 3B). Para os micronutrientes, a faixa inicial de
variacéo foi de 212 a 55%, sendo que a ordem decrescente
foiB >Zn >Cu >Fe >Mn (Figura 3C). E, do mesmo modo,
apds a eliminacao dos resultados discrepantes, houve uma
reducdo no CV médio para a faixa de 162 a 16%, e a ordem
decrescente correspondeu a B >Zn > Cu >Fe >Mn (Figura
3D). adotado para a
granulometria, sendo que os valores inicialmente obtidos
para silte, argila e areia foram respectivamente 84, 81 e

O mesmo procedimento foi

de variacdo (CV%) das amostras de 2002, considerando todos os resultados e apds a excluséo

Amostra Rotina Micronutrientes Granulometria
P MO PH K Ca Mg H+AI Al B Cu Fe Mn Zn Areia Silte Argila
Todos os resultados
83 31,8 643 133 120,8 96,0 109,6 153,5 132,1 2230 669 545 429 1268 483 586 52,0
84 29,8 43,1 14,3 137,1 1739 1795 146,6 136,4 1246 81,1 1306 73,1 266,2 485 673 737
85 58,7 1253 14,2 357,3 98,8 155,7 112,4 429,3 547,7 858 893 37,2 111,8 1056 113,8 47,3
86 66,3 43,8 184 117.4 99,0 97,7 1155 237,3 721 928 742 542 97,1 492 548 481
87 64,0 39,6 13.7 1055 1135 64,2 118.2 597,2 40,7 576 359 46,0 185.0 50,4 61,1 49,6
88 156,5 385 176 100,12 870 898 127,7 1055 1366 478 424 52,7 2650 516 663 80,6
89 58,5 129,2 139 166,8 100,4 119,7 120,5 793,7 2158 760 50,3 614 160,2 120,6 193.4 488
90 146,0 1145 143 1288 84,9 996 113,3 411,2 140,8 73,0 40,0 49,7 2488 540 69,1 48,0
91 55,6 163,0 134 152,1 925 183,5 124,0 793,7 432,6 1035 676 62,0 166,2 60,0 706 515
92 70,8 79,7 144 119.3 524 675 101.3 253 166.4 66,4 454 655 262.0 47,1 102.2 136.8
93 190 22,1 42 2324 964 57,1 98,7 611,5 3078 431 376 67,0 1524 2753 948 420
94 855 361 13,7 951 37,7 853 818 230,1 136,6 825 424 464 2657 553 559 403
Exclusao dos resultados discrepantes
83 196 23,7 51 155 134 16,6 19,2 240 2230 320 17,3 32,1 48,0 7,7 219 165
84 158 183 76 188 423 582 17,0 17,0 1246 232 254 0,0 48,1 7,7 29,2 198
85 335 384 424 391 546 416 429,3 5477 231 273 202 331 587 120.0 3,0
86 238 190 39 260 157 173 223 237,3 72,1 223 249 30,0 297 9,8 14,7 111
87 250 205 162 178 248 20,0 597,2 146 141 149 151 842 7,4 24,4 6,9
88 200 158 6.3 20,3 459 47,7 185 18,6 136.1 20,0 17,7 0,0 97,5 9,9 356 20,0
89 34,1 444 54 502 385 612 346 793,7 199,1 273 20,1 237 754 764 924 9,4
90 38,3 242 48 150 154 32,7 295 411,2 0,0 256 205 20,9 1204 144 275 7,7
91 229 196 38 216 128 771 240 793,7 211 472 185 148 34,7 176 38,1 138
92 20,2 186 6,2 19,0 437 575 179 16,9 166,4 26,8 184 0,0 88,7 9,5 29,9 27,0
93 190 221 42 487 391 571 332 611,5 307.8 10,1 18,8 198 27,6 110.7 57,8 5,0
94 21,8 161 39 131 134 654 142 230,1 136,1 39,7 205 13,1 87,8 16,1 26,6 7,1
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60%, e apds a eliminacdo dos valores discrepantes, os Nas Tabelas 3, 4 e 5 sdo apresentados os desempenhos
valores foram 43, 29, e 12% (Figuras 3 E e F). dos participantes, no ano de 2002, para as anélises de

rotina obrigatérias e as facultativas. Em 2002 participaram
Estes resultados seguem a mesma tendéncia dos 92 laboratérios do PAQLF, destes 28 (30%) ndo entraram
resultados anteriores do PAQLF apresentados por Pérez & na lista de classificacdo, uma vez que deixaram de enviar os
Meneguelli (1997), Bernardi et al. (2001), Bernardi e Silva dados referentes aos resultados analiticos de uma ou mais
(2001), e Bernardi (2002) e dos apresentados por das 12 amostras de solo ou nao realizaram todas as
Cantarella (1999), referentes ao Programa do Instituto determinacées exigidas.

Agronémico de Campinas - IAC.

200 A 200 B
HDP HprP
160 JECV 160 {mcV
120 120
80 1 80
40 40
0 0
P MO pH K Ca Mg H+A Al P MO  pH K Ca Mg H+AI A
Rotina Rotina
250 1EDP 250
HCV HpP D
Hcv
200 A 200
150 150
100 100
50 50
o] . . . . o] . I =
B Fe Mn Zn B Cu Fe Mn Zn
Micronutrientes Micronutrientes
E I3 F
250 T{mcv
200
150
100
50 1
T 0
Argila Silte Areia Argila Silte Areia
Granulometria Granulometria

Fig. 3: Média dos coeficientes de variacdo (CV) e desvio padrdo (DP) para todos os resultados e apds a exclusdo dos
resultados discrepantes dos parametros de rotina de fertilidade do solo (A e B), micronutrientes (C e D) e granulometria (E e F)

referentes as amostras de 2002.



Tabela 3. Desempenho dos laboratérios participantes do PAQLF 2002 nas determinacoes de: P e K (Mehlich-1); pH (agua);
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Ca, Mg e Al (KCI); H+ Al (acetato de Ca ou SMP) no ano de 2002.

N°. N2 asteriscos Inexatidao Imprecisao IE Classif. Conceito
Lab Ano Repeticao Ponderado
2 14 4 9 8,0 18,2 87 B 25
3 9 0,5 4,75 4,2 10,3 93 A 4
4 3 0,5 1,75 1,6 15,7 91 A 9
5 9 1 5 4,5 11,9 92 A 7
7 10 0,5 5,25 4,7 12,6 91 A 10
8 1 0,5 0,75 0,7 9,2 95 A 1
9 14 0,5 7,25 6,5 42,2 76 B 55
10 2 1 1,5 1,3 12,7 93 A 3
11 14 1,5 7,75 6,9 3,8 95 A 2
12 63 3,5 33,25 29,7 29,0 71 B 58
15 36 3,5 19,75 17,6 52,5 65 C 60
16 46 1,5 23,75 21,2 18,7 80 B 49
18 12 2 7 6,3 18,0 88 B 20
19 14 1 7,5 6,7 17,7 88 B 22
20 14 1,5 7,75 6,9 7,6 93 A 5
21 23 3 13 11,6 37,0 76 B 54
22 15 2 8,5 7,6 16,8 88 B 21
24 10 2 6 54 32,9 81 B 48
25 3 0 1,5 1,3 17,6 91 A 13
26 29 3,5 16,25 14,5 18,1 84 B 38
29 12 1,5 6,75 6,0 21,6 86 B 30
31 8 0,5 4,25 3,8 30,2 83 B 42
33 12 2 7 6,3 20,3 87 B 27
36 24 1,5 12,75 11,4 22,1 83 B 40
37 19 1,5 10,25 9,2 22,1 84 B 34
38 25 2,5 13,75 12,3 24,8 81 B 47
39 40 2,5 21,25 19,0 34,9 73 B 57
40 11 0,5 5,75 51 18,7 88 B 19
41 19 2 10,5 9,4 16,7 87 B 24
42 15 2 8,5 7,6 19,0 87 B 28
44 18 1 9,5 8,5 21,1 85 B 33
45 20 2 11 9,8 21,8 84 B 37
50 40 3 21,5 19,2 21,0 80 B 50
51 4 1 2,5 2,2 15,0 91 A 8
52 24 1 12,5 11,2 23,1 83 B 43
53 10 1 55 4,9 17,4 89 B 17
55 5 0,5 2,75 2,5 30,4 84 B 39
56 1 0,5 0,75 0,7 16,8 91 A 11
58 34 6 20 17,9 0,0 91 A 12
59 16 2 9 8,0 19,0 87 B 29
61 8 2 5 4,5 17,2 89 B 15
62 8 0,5 4,25 3,8 17,9 89 B 16
63 19 3 11 9,8 6,2 92 A 6
64 15 1 8 7,1 18,0 87 B 23
65 15 6 10,5 9,4 74,7 58 C 61
66 27 1,5 14,25 12,7 21,1 83 B 41
67 30 6,5 18,25 16,3 85,8 49 C 62
68 22 2 12 10,7 10,8 89 B 14
69 18 1 9,5 8,5 32,1 80 B 51
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Tabela 3 (continuacdo). Desempenho dos laboratdérios participantes do PAQLF 2002 nas determinacées de: P e K (Mehlich-1);
pH (agua); Ca, Mg e Al (KCI); H+ Al (acetato de Ca ou SMP) no ano de 2002.

N°. N2 asteriscos Inexatidao Imprecisao IE Classif. Conceito
Lab Ano Repeticao Ponderado

71 8 1 4,5 4,0 19,2 88 B 18
72 21 2 11,5 10,3 24,3 83 B 44
73 18 3,5 10,75 9,6 36,0 77 B 53
76 28 2 15 13,4 27,5 80 B 52
77 0 0 0 0,0 31,5 84 B 36
78 31 1,5 16,25 14,5 20,5 82 B 45
81 38 2,5 20,25 18,1 17,2 82 B 46
82 25 2,5 13,75 12,3 17,2 85 B 32
83 7 1 4 3,6 24,6 86 B 31
86 36 2,5 19,25 17,2 14,3 84 B 35
87 35 4 19,5 17,4 51,5 66 C 59
91 27 3 15 13,4 39,9 73 B 56
94 7 1,5 4,25 3,8 22,6 87 B 26

Tabela 4. Desempenho dos laboratérios participantes na determinagcao do micronutrientes B (dgua quente) no ano de 2002.

N°. N° asteriscos Inexatiddo Imprecisao IE Classif. Conceito
Lab Ano Repeticdo Ponderado

5 4 0 4 33,3 3,2 82 B 3
16 2 0,5 2,5 20,8 37,3 71 B 9
17 5 0 5 41,7 0,0 79 B 5
19 0 0 0 0,0 11,6 94 A 1
29 1 0 1 8,3 0,0 96 A 2
38 3 0 3 25,0 26,0 75 B 7
51 7 1 8 66,7 6,6 63 C 10
53 1 0 1 8,3 89,1 51 C 13
56 5 1 6 50,0 81,2 34 C 14
59 4 0,5 4,5 37,5 20,4 71 B 8
62 4 0,5 4,5 37,5 9,6 76 B 6
66 3 0 3 25,0 16,3 79 B 4
68 3 0,5 3,5 29,2 46,1 62 C 11
81 1 0 1 8,3 67,7 62 C 12

Na Tabela 7 esta a sintese da performance dos laboratérios
participantes no PAQLF em 2002. Quanto aos resultados
para habilitacdo ao uso do Selo de Qualidade, 93,7% dos
64 participantes aptos a serem avaliados apresentaram
conceitos A ou B, com um indice de Exceléncia médio de
85. Do total habilitado ao uso, 13 laboratérios obtiveram o
conceito A (Tabela 3). O numero de participantes com
desempenho adequado e aptos ao uso do Selo de Qualidade
é alto quando comparado com os anos anteriores (Bernardi
et al., 2002) e mostra o padrdao de qualidade que os
participantes tém alcancado.

Os resultados desta Tabela mostram ainda que o numero
médio de asteriscos de todos laboratérios avaliados foi de
10,2, porém, quando se considera apenas os laboratérios
com conceito A ou B, este valor cai para 9,7. Esta mesma
observacao feita para a Inexatidao e Imprecisdo mostra que
os valores também sao reduzidos de 9,1 para 8,6 e de 23,4
para 20,4, respectivamente. Esta reducao segue as mesmas
tendéncias j& observadas por Bernardi et al. (2002) e
Bernardi (2002), porém com melhores resultados para este
ano.
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Tabela 5. Desempenho dos laboratérios participantes do PAQLF 2000 nas determinacdes dos micronutrientes: Cu, Fe, Mn

e Zn (Mehlich-1) no ano de 2002.

N°. N® asteriscos Inexatiddo Imprecisao IE Classif. Conceito
Lab Ano Repeticao Ponderado
3 39 2,5 20,75 37,1 18,9 72 B 18
4 12 0 6 10,7 17,6 86 B 8
5 18 0,5 9,25 16,5 8,2 88 B 5
8 21 3 12 21,4 13,5 83 B 12
10 0 0 0 0,0 44,4 78 B 16
15 71 4 37,5 67,0 41,8 46 C 25
16 79 4.5 41,75 74,6 51,9 37 C 27
18 3 0 1,5 2,7 14,6 91 A 1
19 33 3,5 18,25 32,6 40,2 64 C 23
29 5 1,5 3,25 5,8 16,7 89 B 4
34 4 1,5 2,75 4,9 16,3 89 B 3
38 16 0 8 14,3 31,0 77 B 17
39 31 1,5 16,25 29,0 -1,1 86 B 7
47 6 4.5 5,25 9,4 53,9 68 C 20
50 51 4.5 27,75 49,6 62,5 44 C 26
51 11 1 6 10,7 10,0 90 B 2
53 20 1,5 10,75 19,2 14,6 83 B 11
56 9 0,5 4,75 8,5 20,6 85 B 9
59 22 1 11,5 20,5 16,6 81 B 13
62 13 1,5 7,25 12,9 20,3 83 B 10
65 44 2,5 23,25 41,5 30,7 64 C 22
66 12 0,5 6,25 11,2 16,1 86 B 6
68 22 1 11,5 20,5 23,2 78 B 15
71 25 1,5 13,25 23,7 34,3 71 B 19
74 12 1,5 6,75 12,1 65,0 61 C 24
81 13 1 7 12,5 25,7 81 B 14
86 48 3 25,5 455 19,7 67 C 21

Em 2002, pelo terceiro ano consecutivo, procedeu-se com a
avaliacao voluntéria dos micronutrientes B, Cu, Fe, Mn e Zn
no PAQLF. Apenas 14 participantes realizaram a anélise de
B, e destes, 64,3% obtiveram conceito A ou B. Dos 32
participantes que realizaram as anélises de Cu, Fe, Mn e Zn,
utilizando como extrator a solucdao de Mehlich-1, apenas
70,4% obtiveram conceitos A ou B (Tabela 5), sendo essa
uma proporcdo muito abaixo do observado para as anélises
de rotina, indicando que grandes variacoes estao ocorrendo.
Nas determinacées de granulometria, realizadas pelo 2° ano
consecutivo, 32 laboratérios participaram, e o desempenho
foi de que 56,3% obtiveram os conceitos A e B. Os valores
obtidos para os micronutrientes esta préximo dos resultados
do ano anterior (Bernardi, 2002), enquanto que os de
granulometria sdo muito inferiores.

Atualmente, o método proposto pelo PAQLF para a extragao
dos micronutrientes Cu, Fe, Mn e Zn é a solucao de Mehlich
1, na proporcao de 1:5, seguindo a metodologia descrita

por Silva et al. (1998). Porém, tem-se observado que
muitos laboratdrios participantes utilizam a mesma relacao
de solo / solucdo extratora utilizada para o P e K, ou seja
1:10 (Bernardi, 2002). Em 2002, novamente procedeu-se
com o levantamento a relacdo solo/extrator utilizada pelos
27 laboratérios
micronutrientes. Os resultados estdo na Tabela 8 e indicam
que a maioria, 15 laboratérios, utiliza o extrato 1:10. Além
disso, a observacdo dos valores dos indices de Eficiéncia

que realizaram a analise dos

indica que estes laboratérios estdo com um desempenho
superior aqueles que utilizam a outra relacdo (1:5). Além
disso, observa-se que estes laboratérios apresentam menor
numero de asteriscos médios, e consequentemente melhor
exatidao.
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Tabela 6. Desempenho dos laboratdrios participantes na determinacdo da granulometria no ano de 2002.

N°. N° asteriscos Inexatiddao Imprecisao IE Classif. Conceito
Lab Ano Repeticido Ponderado
3 12 1,5 6,75 16,1 11,1 86 B 3
4 6 0,5 3,25 7,7 38,0 77 B 13
5 15 2 8,5 20,2 0,0 90 A 1
8 16 1 8,5 20,2 56,0 62 C 24
9 17 0,5 8,75 20,8 70,3 54 C 27
10 8 1 4.5 10,7 52,6 68 C 20
11 30 3 16,5 39,3 45,3 58 C 25
15 40 6 23 54,8 65,6 40 C 32
18 20 2,5 11,25 26,8 17,5 78 B 12
19 32 3 17,5 41,7 52,0 53 C 29
22 14 0 7 16,7 16,7 83 B 8
25 21 1 11 26,2 45,7 64 C 23
29 24 4 14 33,3 51,7 57 C 26
34 5 0,5 2,75 6,5 53,8 70 C 19
39 13 1 7 16,7 12,9 85 B 5
42 16 0,5 8,25 19,6 18,5 81 B 9
50 35 4 19,5 46,4 11,8 71 B 17
51 15 2,5 8,75 20,8 12,2 83 B 7
52 6 0,5 3,25 7,7 23,4 84 B 6
53 20 1,5 10,75 25,6 67,2 54 C 28
55 23 3 13 31,0 7,3 81 B 10
56 19 3,5 11,25 26,8 21,7 76 B 14
58 15 2,5 8,75 20,8 0,0 90 A 2
59 28 4,5 16,25 38,7 19,9 71 B 18
62 17 2 9,5 22,6 43,3 67 C 21
65 9 2 5,5 13,1 39,1 74 B 15
66 22 3 12,5 29,8 27,5 71 B 16
67 6 0,5 3,25 7,7 90,9 51 C 30
71 4 1,5 2,75 6,5 32,2 81 B 11
81 13 1 7 16,7 12,4 85 B 4
86 40 4.5 22,25 53,0 15,4 66 C 22
92 13 1,5 7,25 17,3 92,5 45 C 31
Tabela 7. Sintese da performance dos laboratérios participantes no PAQLF em 2002.
Avaliagao Numero de Conceito A e B” Numero médio de Inexatidao” Impreciséow
participantes asteriscos ?
Total Avaliados % participantes Todos Labs.com Todos Labs. Todos Labs.
labs. AeB labs. com labs. com
AeB AeB
Rotina fertilidade 92 64 93,7 10,2 9,7 91 8,6 234 20,4
Cu, Fe, Mn, e Zn 92 27 70,4 12,7 8,3 22,8 14,8 26,9 19,0
Boro 92 14 64,3 34 3,1 28,0 25,5 29,6 13,8
Granulometria 92 32 56,3 10,0 8,9 23,8 21,2 35,1 17,9
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" Participantes que obtiveram conceito “A” e “B” de acordo
com a seguinte escala: A para lE> 91; Bpara 71> |IE <91;
e C para IE < 71. Foram habilitados ao Selo de Qualidade,
0s que obtiveram estes conceitos nas analises de rotina de
fertilidade.

2 Asteriscos: atribuidos quando o valor da determinacéo
estdo foram dos limites de tolerancia, estabelecidos a partir
da expressdo: média = a DP; onde, DP = desvio padrao; a
= 1, paraCV> 50%; a = 1.5, para 20% > CV <50%; e
a = 2.0, para CV <20%.

® Inexatiddo: divisdo do nimero de asteriscos pelo nimero
de determinacdes avaliadas in the ano.

“ Imprecisdo: média dos CV dos resultados das amostras
com repeticao.

® |E - indice de Exceléncia: IE = 100 - (Inexatiddo +
Impreciséao) / 2.

A determinacdo da granulometria, de acordo com a
metodologia proposta (Embrapa, 1997), pode ser
executada tanto pelo método da pipeta como pelo do
densimetro. Deste modo, também continuou-se com o
levantamento de quais metodologias estdo sendo utilizadas
pelos laboratérios. Os resultados da Tabela 8 indicaram dos
32 laboratérios avaliados 59% utilizam o método do
densimetro. Os melhores resultados, baseados no indice de
Eficiéncia médio, foram obtidos por aqueles laboratérios que
utilizaram o método da pipeta. Estes apresentaram menor
numero médio de asteriscos e, portanto, melhor exatidao.
No entanto, os laboratérios que utilizam o método do

densimetro foram mais precisos, ou seja, os resultados
apresentaram melhor repetitibilidade, porém foram menos
exatos.

Na Tabela 9 sdo apresentados os dados da estatistica
béasica, com a média, desvio padrao, coeficiente de variacao,
e intervalo de confianca (valores minimo e maximo) dos
resultados analiticos (rotina de fertilidade, micronutrientes, e
granulometria) das amostras utilizadas em 2002. Verifica-se
que as amostras escolhidas procuraram abranger amplas
faixas dos parametros avaliados, para serem representativas
das condicdes de fertilidade dos solos do Brasil.

Existe uma necessidade de amostras de referéncia para
controle de qualidade nos programa diédrios de andlises no
laboratério de rotina. Apesar da importancia reconhecida,
nao existe disponibilidade de materiais que oferecam valores
médios para os parametros de fertilidade e seus intervalos de
confianca, especialmente para parametros determinados
pelo conjunto de metod + ologias da Embrapa. Bernardi et al.
(2002) verificaram que 81% dos laboratérios participantes
do PAQLF utilizam amostras controle interno. De acordo
com Collins & Budden (1998) os padrbes podem ser
internos, preparados no proéprio laboratério, ou externos.
Estes padroes externos fornecem uma estimativa nao
habilidade dos laboratérios para
determinarem com acurdcia um valor em uma determinacao.

tendenciosa da

Assim, as amostras utilizadas no ano de 2002, serdo
oferecidas como amostras de referéncia aos laboratérios
interessados.

Tabela 8. Comparacao dos resultados dos participantes do PAQLF 2002 que utilizam as relagées solo / solucdo extratora

(Mehlich 1) de 1:5 e 1:10 para os micronutrientes Cu, Fe, Mn e Zn e os métodos da pipeta e do densimetro para

granulometria.

Método Numero* Asteriscos Inexatidao Imprecisao IE
Micronutrientes — Cu, Fe, Mn e Zn (Mehlich 1)
Relagédo solo/extrator 1:5 6 34,3 32,7 21,7 72,8
Relagao solo/extrator 1:10 15 19,6 19,1 30,6 75,2
Todos 27 23,7 22,8 26,9 75,2
Granulometria

Densimetro 19 20,0 26,4 33,8 69,9
Pipeta 12 15,7 21,0 371 71,0
Todos 32 17,9 23,8 35,1 70,5

* Laboratérios que nao informaram o método: 6 para os micronutrientes, e 1 para a granulometria.
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Tabela 9. Resultados médios, desvio padrao, coeficientes de variacéo e valore maximos e minimos das amostras

utilizadas no PAQLF 2002.

P MO pH K Ca Mg H+Al Al B Cu Fe Mn Zn Argila Silte Areia
(;nn?a gdm® agua mmolk dm* mg dm* akg’
Amostra 83
MED 96 249 465 064 17 14 89 0438 017 2448 1991 157 25 521,9 202,4 2479
DP 19 59 024 01 0,2 0,2 17 0512 038 784 344 05 0,6 401 44 4
CV% 196 237 51 155 134 166 192 117,1 223 32 173 321 24 7,7 219 165
MIN 6 16 4,2 04 1 1 5 007 -02 127 13 0.8 442 136 166
MAX 13 34 51 0,8 2 2 12 09 06 362 268 23 602 269 330
Amostras 84, 88, 92
MED 93 536 374 004 04 03 134 0,273 027 1849 552 081 56 740,2 68 708
DP 17 87 069 027 05 05 32 0456 045 509 124 059 45 108,7 19 127
Cv% 185 163 185 606,4 1138 162,8 236 167,1 168,7 275 224 729 817 14,7 28 179
MIN 6 36 24 0,2 0 0 9 018 01 109 37 0,2 1 523 39 45
MAX 13 71 51 0,3 1 1 8 073 07 261 74 14 10 958 97 96
Amostras 85, 89, 93
MED 324 73 53 003 06 0,3 1,7 0176 003 308 832 968 132 13,3 49 960,6
DP 109 28 027 003 02 0,2 07 0393 018 71 227 19 44 78 58 293
CV% 335 384 51 936 391 546 416 2227 5477 231 273 202 331 587 120 3
MIN 16 3 48 0 0 0 1 022 01 20 49 6,8 7 6 -1 902
MAX 49 12 58 0,1 1 1 2 057 02 41 11,7 126 20 21 11 1019
Amostra 86
MED 655 145 593 007 103 85 4 0,158 0,67 119,7 4836 622 01 324 2039 418,7
DP 156 27 023 002 16 15 09 0375 048 26,7 12,04 18 04 31,9 30 463
CV% 238 19 39 26 157 173 223 2373 721 223 249 30 4293 98 147 111
MIN 42 9 55 0 7 6 3 -022 02 80 303 34 0 260 144 326
MAX 89 20 6,4 0,1 14 11 5 053 11 160 664 9 0 388 264 511
Amostra 87
MED 24 204 495 042 2 0,8 39 0316 333 1067 1515 191 0 388,2 81,1 5259
DP 6 42 026 007 04 0,2 08 0478 049 151 225 029 03 28,7 198 365
CV% 25 205 53 162 178 248 20 1512 146 141 149 151 5972 74 244 69
MIN 15 14 44 0,3 1 0 2 016 24 77 106 1,3 0 331 51 453
MAX 33 27 55 0,6 3 1 5 079 43 137 197 25 0 446 111 599
Amostra 90
MED 19 75 524 027 15 0,7 25 025 104 443 161 24 01 1689 893 7229
DP 07 18 025 004 02 0,2 07 0444 045 113 33 05 03 243 246 558
CV% 383 242 48 15 154 327 295 177,7 437 256 205 209 4112 144 275 7,7
MIN 1 5 4,7 0,2 1 0 1 -0,19 0,6 27 111 16 0 120 52 611
MAX 3 10 57 0,3 2 1 4 069 15 61 21 32 0 217 126 834
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Tabela 9 (continuagao). Resultados médios, desvio padrao, coeficientes de variagédo e valore maximos e minimos

das amostras utilizadas no PAQLF 2002.

P MO pH K Ca Mg H+Al Al B Cu Fe Mn Zn Argila Silte Areia
dnrln% gdm® agua mmol . dm™ mg dm™ g kg
Amostra 91
MED 56 538 605 0,72 65 1 43 0524 243 1274 163,58 7,25 0 2774 1225 538
DP 13 105 023 015 08 0,7 1 0512 051 601 30,19 1,07 0,3 48,9 46,6 745
CV% 229 19,6 3,8 216 128 771 24 97,7 21,1 472 18,5 14,8  793,7 17,6 38,1 138
MIN 4 33 5,6 0,5 5 0 3 0,01 1,7 67 103,2 51 0 180 53 389
MAX 7 75 6,5 0,9 8 2 6 1,04 3,2 188 224 9,4 0 375 192 687
Amostra 94
MED 58 236 508 013 16 04 45 - 0,167 0,36 158 95 24,33 236,7 104,7 637,2
DP 13 3,8 0,2 002 02 02 06 - 0,383 0,49 62,7 19.46 3,18 38,1 279 454
CV% 218 16,1 3,9 13,1 134 654 142 - 230,1 136,1 39,7 20,5 13,1 16,1 26,6 7,1
MIN 4 16 4,7 0,1 1 0 3 - -0,22 -0.1 64 65,8 18 161 63 546
MAX 8 31 55 0,2 2 1 6 - 0,55 0,8 252 1242 30,7 313 146 728
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