CAPITULO 6

NOTA SOBRE OS CALCULOS DA
CONCENTRACAO DE P NO SOLO
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Resumo: As curvas de calibracdo para a analise de fosforo (P) por espectrofotometria
sdo normalmente descritas por uma equacao linear do tipo y = ax + b, obtida por
andlise de regressdo. Ao plotar as leituras da absorvancia de solu¢des padrdo num
grafico estas fornecem uma reta que passa pela origem (0;0) do eixo cartesiano.
Neste estudo, avaliou-se o impacto da inclusdo do coeficiente linear (b) nas equacoes
de regressao utilizadas na de P extraido com Mehlich-1, quando este é quantificado
pelo método do azul de molibdénio. Foram construidas curvas de calibracdo a partir
de trés conjuntos de solugdes padrao de P, com as seguintes concentragdes: 0,0;0,5;
1,0;1,5;2,0;3,0e4,0mgl-1,0,0;0,5;1,0;1,5;,20mg L-1e0,0; 1,0; 2,0; 3,0 e 4,0 mg
L-1 As equacdes lineares foram ajustadas com e sem o termo b, utilizando planilhas
eletronicas, e aplicadas para estimar o teor de P em amostras de seis solos dos
Tabuleiros Interioranos do Recdncavo Baiano. Os resultados indicaram que, quando
adotadas boas praticas analiticas, o valor de b tende a ser nulo ou desprezivel. Dessa
forma, a exclusao do coeficiente linear nas equacdes de calibracdo ndo compromete
a precisdo da andlise de fosforo em solos.

Palavras-chave: andlise de fosforo; coeficiente linear; curva de calibracdo; equacdo
linear.

Note on soil P concentration calculations

Abstract: Calibration curves for phosphorus (P) analysis by spectrophotometry are
typically described by a linear equation of the form y = ax + b, obtained through
regression analysis. When plotting the absorbance readings of standard solutions, the
resulting line usually passes through the origin (0,0) of the Cartesian plane. This study
evaluated the impact of including the linear coefficient (b) in regression equations
used to determine P extracted with Mehlich-1, quantified by the molybdenum blue
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method. Calibration curves were constructed using three sets of standard P solutions,
with the following concentrations: 0.0; 0.5; 1.0; 1.5; 2.0; 3.0;and 4.0 mg L™*; 0.0; 0.5;
1.0;1.5;and 2.0 mg L™"; and 0.0; 1.0; 2.0; 3.0; and 4.0 mg L™". Linear equations were
fitted with and without the b term using spreadsheet software and then applied
to estimate the P concentration in six soil groups from the Inland Tablelands of
the Recdncavo Baiano. The results indicated that, when good analytical practices
are followed, the value of b tends to be zero or negligible. Therefore, omitting the
linear coefficient in calibration equations does not compromise the accuracy of
phosphorus determination in soil samples.

Keywords: phosphorus analysis; linear coefficient; calibration curve; linear equation.

1.INTRODUCAO

A calibracdo de instrumentos e procedimentos pode ser obtida com o uso de
padrdes externos, quando ndo ha efeito de interferéncia de componentes da matriz
na solucdo do analito. Neste caso, pode ser preparada uma série de soluc¢des contendo
o analito em concentracdes conhecidas e, entdo, usadas no processo de calibracdo
(Skoog et al., 2006). Uma curva de calibracao tipica pode ser descrita por uma reta
do tipo y = ax+b, o que pode ser facilmente obtido por meio de uma analise de
regressao, utilizando o método dos minimos quadrados (Harris, 2012). O coeficiente
angular (a) da curva de calibracdo obtido por regresséo linear reflete a sensibilidade
da resposta do analito ao comprimento de onda utilizado, permitindo verificar a
qual comprimento de onda as solucdes padrao coloridas sdo mais sensiveis. Por sua
vez, o coeficiente de determinacdo (R2) da regressdo permite uma estimativa da
qualidade da curva obtida, pois, quanto mais préximo da unidade, maior a precisdo
do conjunto de pontos experimentais e menor a incerteza dos coeficientes de
regressao estimados (Augusto; Andrade; Custodio, 2018).

Historicamente, os graficos e calculos da equacdo que define a curva de calibracdo
para fésforo (P) tém sido elaborados assumindo o coeficiente linear igual a zero (b =
0). Desde as primeiras publicacdes de manuais de andlise de solos que incluem o uso
do extrator Mehlich-1 para a determinacdo de P, a equacdo da reta de calibracdo tem
sido expressa na forma y = ax, com intercepto na origem (Vetori, 1969; EMBRAPA,
1979; Tedesco et al., 1995; Silva, 1998; Silva, 2009; Donagema, 2011; Silva, 2018).

Tedesco et al. (1995) definem a curva de calibragdo de P pela equacéo 1,
assumindo que o coeficiente linear b = 0 (coeficiente linear), ou seja, que na auséncia
de P no padrao, a absorvancia é igual a zero. Dessa forma, a reta passa pela origem
do plano cartesiano (0,0). Segundo esses autores, o teor de P no solo é calculado
usando a férmula 1, sem considerar o valor do coeficiente linear b.
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Equacao 1:y=0,18913x R2=0,9993
Férmula 1: P(mg dm-3) = leitura x fc x fd

onde: Leitura - absorvancia medida para a mostra; fc - fator de concentracdo
para o ponto 1,75 mg L-1; fd — fator de diluicdo da amostra.

Um outro método, descrito por Silva (2009), recomenda a preparacdo de uma
curva padrao a partir de solucdes diluidas de P (1, 2,3 e 4 mg L-1) e arealizacdo das
leituras de absorvancia em espectrofotémetro devidamente calibrado. Segundo o
autor, as leituras desses quatro padrdes guardam uma proporcdo constante entre
si e, quando plotadas em um grafico, fornecem uma reta que passa pela origem, ou
seja, pelo ponto 0,0 do plano cartesiano. Consequentemente, o valor do coeficiente
linear (b), neste caso, serd igual a zero. O célculo da concentracdo, realizado com
férmula 2, considera apenas o fator Fp, que corresponde ao coeficiente angular (a)
da reta obtida com os padrdes de P.

Férmula 2: mg de P/dm-3 na TSFA =leitura x 10 x Fp

Onde: leitura — absorvancia medida; Valor 10 — diluicdo sofrida na extracdo
(1:10); Fp — coeficiente angular da reta de calibragao.

Na versdo do Manual de Métodos de Analise de Solo publicada em 2017 (Teixeira
etal., 2017), foi introduzido o uso do coeficiente linear (b) no calculo do teor de P
no solo, conforme apresentado na férmula 3. Ainclusdo do coeficiente linear indica
que a curva de calibracdo necessariamente nao passa pela origem (0,0), sugerindo
que, mesmo para uma concentracdo zero (auséncia) de P no padrdo (branco do
reagente), o espectrofotémetro registrard um sinal analitico.

Formula3:P=(L-b).d.10/a

Onde: P-concentracao de fosforo disponivel no solo, em mg kg-1; L—leitura da
amostra, em absorvancia; a — coeficiente angular da reta dos padrdes; b — coeficiente
linear da reta dos padrdes; d — fator de diluicdo do extrato de Mehlich- 1; Valor 10
—fator que leva em consideracdo a diluicdo solo : extrator.

Diante do exposto, o objetivo deste estudo foi avaliar o impacto da inclusao
do coeficiente linear (b) nas equacdes de regressao utilizadas na determinacdo do
fosforo (P) extraido com Mehlich-1 e quantificado pelo método do azul de molibdénio.
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2. MATERIAL E METODOS

Foram construidas curvas de calibracdo a partir de trés conjuntos de solucdes
padrao de P, com as seguintes concentragdes: 0,0;0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 3,0 e 4,0 mg L-1
(denominada curva total - CT), 0,0; 1,0; 2,0; 3,0 e 4,0 mg L-1 (denominada curva
completa - CC) e 0,0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 mg L-1 (denominada meia curva - MC). As
equacoes lineares ajustadas para cada curva foram calculadas com e sem a presenca
do b, utilizando a planilha eletronica Excel, versao disponivel no pacote Microsoft 365.

Estas equacdes foram, entdo, aplicadas para o célculo dos valores da concentracdo
de Pem amostras de seis solos provenientes dos Tabuleiros Interioranos do Reconcavo
Baiano: Cambissolo Haplico Ta Eutréfico leptofragmentario (CXve); Cambissolo
Haplico Distréfico petroplintico (CXbd); Argissolo Amarelo Distrofico tipico (PAdXx);
Argissolo Acinzentado Distrocoeso tipico (PACdx); Latossolo Amarelo Distrocoeso
argissoélico (LAdx2); Latossolo Amarelo Distrocoeso tipico (LAdx1). As amostras
foram coletadas na profundidade de 0 a 20 cm e apresentavam diferentes teores de
argila, além de variacdes nos teores de P disponivel (Tabelas 1 e 2). Para a obtencdo
e quantificacdo do P extraido, as amostras de solo foram submetidas a agitacdo a
180 opm, em mesa agitadora orbital. As amostras foram agitadas, por 5 minutos,
com 50 mL de solu¢do Mehlich- 1 (HCl 0,05 molcL-1 e H2SO4 0,025 molcL-1), em
Erlenmeyer de 125 mL, sendo utilizadas trés repeticdes por tratamento.

A quantificacdo do P nas amostras de solo foi realizada pelo método do azul
de molibdénio. As misturas para leitura foram preparadas em tubos de vidro, com
tampa rosqueada de 15 mL, contendo 2,5 mL do extrato decantado, 5,0 mL de
solucdo de molibdato de amdnio diluida e 15 mg de 4cido ascorbico. As leituras de
absorvancia foram realizadas entre 30 e 60 minutos apds a adicdo do acido ascorbico,
utilizando um espectrofotémetro UV-VIS ajustado para 660 nm.

Tabela 1. Localizagdo, composicdo granulométrica e teor de Carbono (COrg)
dos solos utilizados no estudo na camada de 0 a 20 cm de profundidade

Localizacao Granulometria (g Kg™)
Solo kg™) COrg (g)
(Coordenadas Geograficas) Argila Silte Areia
CXve S 12°39'38,7" W 039°04'41,3" 173 187 640 11,0
CXbd $12°39'40,5" W 039°04'42,3" 468 103 429 12,8
PAdx $12°39'41,1" W 039°04'43,0" 427 89 484 12,6
PACdx $12°39'42,1" W 039°05'37,1" 191 128 681 10,8
LAdx2 $12°39'42,4" W 039°04'42,4" 243 118 639 13,0
LAdx1 $12°39'19,5 W 039°05'18,6" 283 72 645 6.0

Autor: Francisco Fadigas
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Tabela 2. Resultados das analises quimicas dos solos utilizados no estudo

Caracteristica quimica

Amostra de solo

CXve CXbd PAdx PACdx LAdx2 LAdx1
pH (H20) 43 45 43 46 5.2 44
P (mg dm-3) 4,0 5,0 3,0 3,0 5,0 2,0
K (cmolc dm3) 0,2 0,18 0,20 0,12 0,14 0,04
Ca (cmolc dm?) 1,06 0,94 0,71 0,88 2,36 0,30
Mg (cmolc dm3) 0,90 0,64 0,58 0,50 0,90 0,18
Ca+ Mg (cmolc dm3) 1,96 1,57 1,30 1,38 3,26 0,48
Al (cmolc dm3) 1,2 1,0 1,5 0,7 0,2 0,9
Na (cmolc dm™) 0,05 0,03 0,05 0,04 0,02 0,03
Al +H (cmolc dm?3) 417 3,96 4,15 3,41 2,88 2,16
SB' (cmolc dm=) 2,21 1,78 1,55 1,54 3,42 0,55
CTC? (cmolc dm3) 6,38 574 5,69 4,95 6,30 2,70
V3 (%) 35 31 27 31 54 20
MO* (g kg™) 12,7 13,0 13,8 14,0 19,3 93

Autor: Francisco Fadigas

Nota: 'SB - soma de bases; 2CTC — capacidade de troca de cations;
3V —saturacdo por bases; *“MO — matéria organica do solo

Osvalores de concentracdo de P no solo foram submetidos a andlise de varidncia
univariada (ANOVA), considerando o tipo de curva e a presenca ou auséncia do
coeficiente linear (b) como principais fontes de variacdo. Foi utilizado o software
Statistica v.7 (StatSoft, 2004) na analise dos dados.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 3 apresenta as equacdes correspondentes as curvas de calibracao,
construidas a partir de conjuntos de padroes com diferentes concentracdes de fosforo
(P). Os valores obtidos para o coeficiente linear (b) nas trés equacdes variaram entre
0,004 e 0,006. Observou-se que os coeficientes angulares (a) foram numericamente
maiores nas equacdes calculadas com o intercepto fixado em zero. No entanto, admitir
um valor distinto de zero para b configura uma violacdo de um dos pressupostos
basicos do método de calibracdo com padrdes externos, quando o equipamento é
ajustado com a solucdo branco do reagente.
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Tabela 3. Curvas de calibracdo utilizando diferentes conjuntos de solu¢des padrao
de fésforo obtidas por espectrofotometria de absor¢do molecular a 660 nm1

Equacdo com b R? Equacdo sem b R?
Y =0,1489x +0,00652 0,9996 Y =0,1513x 0,9997
Y=0,1513x+ 0,00443 0,9988 Y =0,1543x 0,9994
Y =0,1494x +0,0043* 0,9997 Y =0,1508x 0,9999

Autor: Francisco Fadigas
Notas: '"Método do azul de molibdato
’Padrdes: 0,0;0,5; 1,0; 1,5;2,0; 3,0 e 4,0 mg L' de P (CT)
3Padroes: 0,0; 1,0; 2,0; 3,0 e 4,0 mg L' de P (CC)
4Padroes: 0,0;0,5; 1,0; 1,5; 2,0 mg L' de P (MC)

Admitindo-se que o espectrofotdmetro deve ser calibrado para o ponto zero
de absorvancia com o padrao do branco do reagente (0,0 mg L-1 de P), contendo
o extrator Mehlich-1(solvente) e todos os demais reagentes utilizados no preparo
das amostras e dos padrdes do analito, entdo, em teoria, ndo ha por que cogitar um
valor de b na equacdo. Necessariamente, quando a concentracdo de P no padrao
é zero (auséncia de P) o valor da absorvancia neste ponto da curva também serd
zero. Este procedimento também é descrito por Silva (2018) na publicagdo Andélise
de Solos para Ciéncias Agrarias.

Outra abordagem possivel, do ponto de vista analitico, consiste em realizar a
leitura da absorvancia do branco do reagente separadamente e, em seguida, subtrair
esse valor das leituras obtidas para os padrdes e amostras. Nesse caso, a curva de
calibracdo também deve interceptar a origem do plano cartesiano, uma vez que o
ajuste do “zero” do equipamento seria feito na auséncia de fésforo (P) na solucdo
(Grasshoff, Kremling e Ehhardt, 1999).

O surgimento de um valor distinto de zero para o coeficiente linear (b), ao se
determinar a equacdo da curva de calibracdo do fosforo (P) em planilhas eletrénicas,
decorre da tentativa de ajustar matematicamente o modelo aos pontos experimentais
de absorvéncia dos padrdes. O modelo gerado pelo método dos minimos quadrados
incorpora as variagdes observadas nas leituras, buscando minimizar os desvios e obter
amelhor linha de ajuste possivel. Assim, b s6 assume valor diferente de zero quando
0s pontos ndo se alinham perfeitamente a origem. Ressalta-se que programas como
o Excel permitem fixar a intersecdo da curva no ponto (0,0) por meio do recurso
“definir intersecdo”, o que elimina a presenca de b na equagdo resultante.

Nesse contexto, as variagdes que resultam no aparecimento de um valor para
b estdo associadas a ma qualidade da curva de calibracdo. Por isso, é importante
corrigir possiveis erros na preparacao dos padrdes, nos ajustes operacionais do
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equipamento, na obtencdo das medidas das absorvéancias dos padroes da curva de
calibragdo e assegurar que as matrizes de padroes e amostras estejam adequadamente
equalizadas. Quando sdo seguidas as boas praticas analiticas, as equacdes obtidas
tendem a apresentar valores de b préximos de zero ou suficientemente baixos para
serem considerados despreziveis.

ATabela 4 apresenta os resultados da analise de variancia univariada (ANOVA)
para os teores de P no solo, utilizando as equacdes obtidas a partir de curvas de
calibracdo (Tabela 3), considerando ou ndo o valor de b. Os resultados indicam que
nao houve efeito significativo para o fator b no calculo (presenca ou auséncia de b).
Assim, pode-se concluir que os valores de P no solo nado diferem estatisticamente
entre si, usando ou ndo o valor de b obtido na equacdo de ajuste do modelo
matematico (Tabela 5). Este resultado reforca a ideia de que, em curvas de calibracdo
bem construidas, o valor de b é dispensavel no calculo do teor de Pem amostras de
solo simplificando-se a férmula para calculo (férmula 4) como segue:

Formula4:P=L.d.10/a

onde:P-concentracdo de fosforo disponivel no solo,em mg dm-3; L—leitura da
absorvancia (A); a - coeficiente angular da reta dos padrdes; d — fator de diluicdo do
extrato de Mehlich-1, quando uma diluicdo for necessaria durante a quantificacdo;
Valor 10 —fator que leva em consideracdo a relacdo de diluicdo solo: extrator (5 ml
de solo: 50 do extrator).

Tabela 4. ANOVA - Efeito do uso ou nao do coeficiente linear (b) na equacdo para
o célculo dos teores de P no solo, em func¢do da curva de calibracdo utilizada

Efeito Soma de _Graus de Quafirado P

Quadrados liberdade Médio (significancia)
Férmula’ 0,121 2 0,061 0,0108 0,989
Fator b? 1,863 1 1,863 0,3329 0,565
Férmula*Fator b 0,161 2 0,081 0,0144 0,986
Residuo 570,789 102 5,596

Autor: Francisco Fadigas
Notas: ' Equagdes lineares transformadas em férmulas para calculo do teor de P no solo.

2 Presenca e auséncia do coeficiente linear (b) no célculo do teor de P no solo.
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Tabela 5. Comparagdo das médias obtidas para os valores de P no solo em func¢do
do tipo de curva de calibracdo e da presenca ou ndo do coeficiente linear (b)

Concentragao de P (mg dm=)?

Formula'

Comb Semb
Curva total (CT) 41 4,5
Curva completa (CC) 4.2 4,2
Meia curva (MQ) 4,2 4,4

Autor: Francisco Fadigas
Notas: 1 Equagdes lineares transformadas em férmulas para calculo do teor de P no solo.

2 Média geral para os seis solos.

4. CONCLUSAO

Com base nas consideracdes apresentadas, recomenda-se o ajuste do ponto zero
da curva de calibragdo utilizando a solucdo branco do reagente, sendo desaconselhada
a inclusado do coeficiente linear (b) no calculo do teor de fésforo (P) no solo.”
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ANEXOS

ANEXO A - COMPARACAO DE METODOLOGIAS

QUADRO 1. Quadro comparativo entre a metodologia para anélise de fésforo (P) no
solo descrita por Teixeira et al.(2017) e a proposta a partir dos resultados deste estudo.

- Procedimento para extracao

Observacao

Teixeira et al.(2017)

Proposta

vPesar 10 g de solo (TFSA)
e colocar em Erlenmeyer de
125 mL.

- Medir 5 mL de solo (TFSA) e
colocar em Erlenmeyer de 125 mL

- Homogeneizar previamente
a amostra.

-Caso deseje determinar ape-
nas o P, utilizar 2,5 mL

v Adicionar 100 mLde solucdo
extratora Mehlich-1 (HCI 0,05
mol L' eH,50,0,0125 mol L")

- Adicionar 50 mL de solucao extra-
tora Mehlich- 1 (HCI 0,05 mol L' e
H,50,0,0125 mol L")

- Usar pipeta volumétrica.
-Caso deseje determinar ape-
nas o P, utilizar 25 mL

v Agitar durante 5 minutosem
agitador circular horizontal.

- Agitar durante 5 minutos em mesa
agitadora orbital a 180 opm.

- Certificar-se de que os Erlen-
meyers estdo bem fixos nas gar-
ras da mesa agitadora.

v Deixar decantar durante
uma noite.

- Deixar decantar durante uma noite
(cerca de 16 horas)

- Retirar da mesa agitadora e
colocar sobre a bancada onde
serd pipetada a aliquota para
andlise.

v Pipetar, sem filtrar,25 mLdo
extrato e passar para recipien-
te plastico.

- Pipetar, sem filtrar, 25 mL do
extrato e passar para recipiente
plastico.

- Sugerimos utilizar tubos de
centrifuga de 50 mL

-Caso deseje determinar ape-
nas o P, pipetar 10 mL

2. Preparo do extra

to de solo para a leitura

v Pipetar 5,00 mL desse ex-
trato e colocar em Erlenme-
yer de125 mL

- Pipetar 2,5 mL do extrato e colo-
car em tubo de vidro com tampa
rosqueada

-Opcionalmente, usar tubo de
centrifuga de 15 mL

- Caso o extrato contenha
particulas sélidas em suspen-
sdo, serd necessario filtra-lo.

v Adicionar 10 mL de solucdo
acidade molibdatode aménio
diluida e aproximadamente 30
mg de dcido ascérbico em pé,
como redutor.

- Adicionar 5 mL de solucao acida
de molibdato de aménio diluida e
cerca de 15 mg de 4cido ascérbico
P.A.em po.

- Asolucao acida de molibdato
de aménio diluida podera ser
medida com auxilio de pipeta-
dor manual.

- O acido ascérbico podera ser
medido em dosador (cachimbo)
ajustado para 15mg

vAgitar de 1 a 2 minutos em
agitador circular horizontal.

- Agitar para dissolver o acido
ascorbico em agitador para tubos.

- Opcionalmente, fazer agitagdo
manual, por cerca de 15 segun-
dos ou até ndo restar mais cris-
tais de acido ascorbico no fundo
do recipiente.
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3. Obtencao da curva de calibracdo

v Preparar solu¢des padrdode
fésforo (diluidas) - 1,0 mg L™;
20mgL"3,0mgL'e4,0mg
L' deP.

- Preparar solu¢des padréo de
fosforo contendo: 0,5; 1,0; 1,5 e
20mgL!

-No caso de solos com teores de
P de médio a alto, usar a curva
de calibracdode 1a4 mg L’

v Usar também a solucao ex-
tratora pura para obter a con-
centracdo de 0,0 mg L' de P.

- Obterasolucdodobrancodorea-
gente(0,0mgL ' de P) pipetando
2,5 mL da solucéo extratora (Mehli-
ch-1) + 5,0 de molibdato de amoénia
+ 15 mg de acido ascérbico em péd.

- O branco deve conter os
mesmos reagentes utilizados
no preparo das amostras para
leitura.

v Colocar, em Erlenmeyer de
125 mL, 5,00 mL de cada so-
lucdo padrao diluida.

- Pipetar 2,5 mL de cada padréo de
P e colocar em tubo de vidro com
tampa rosqueada.

- Utilizar pitador manual com
ponteira substituivel.

v Adicionar 10 mL da solucdo
4cida de molibdato de amonio
diluida e uma “pitada” (aproxi-
madamente 30 mg) de 4cido
ascorbico.

- Adicionar 5 mL de solucdo &cida
de molibdato de amonio diluida e
cerca de 15 mg de acido ascérbico
P.A.em po.

- Utilizar pitador manual com
ponteira substituivel e dosador
calibrado para 15 mg

v Proceder da mesma forma
indicada para a determina-
¢do do fésforo no extrato de
solo; anotar as leituras (em
absorvancia) correspondentes
a cada padrao.

- Agitar para dissolver o acido ascér-
bico em agitador para tubos.

- Deixar desenvolver a cor duran-
te 30 min apds a adicdo do acido
ascorbico.

- Ajustar o espectrofotdmetro para
o ponto zero de absorvancia com
a solucao do branco do reagente.

- Fazer a leitura da absorvancia ou
concentracdo em espectrofotd-
metro-UV-Vis, ajustando o com-
primento de onda para 660 nm.

- Opcionalmente, agitar ma-
nualmente até dissolver os cris-
tais de 4cido ascorbico.

v Tracar o grafico concentra-
¢dovs absorvancia, cruzando-
-se os valores de concentracao
defdsforo dos padrdes (mg L
de P) no eixo das abcissas, e as
respectivas leituras, em absor-
vancia, no eixodas ordenadas.

- Construir a curva de calibragdo em
planilha eletronica, estabelecendo
o ponto 0,0 do plano cartesiano
como intercepto (b =0).

- A reta passa pela origem
do plano cartesiano.

4, Quantificaca

o do P nas amostras

v Deixar desenvolver a cor
durante 1 hora.

- Deixar desenvolver a cor duran-
te 30 min apds a adicdo do acido
ascorbico.

- Deixar as misturas em repouso.

v Em seguida, fazer a leitura
da densidade 6tica no espec-
trofotdmetro-UV-Vis, usando
filtro vermelho (comprimento
de onda de 660 nm).

- Fazer a leitura da absorvancia ou
concentracdo em espectrofoto-
metro-UV-Vis, ajustando o com-
primento de onda para 660 nm.

- As leituras devem ser efe-
tuadas nointervalo entre 30
e 60 min apds acrescentar
0 acido ascorbico.
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v No caso de aamostra possuir
elevada concentracdo de fos-
foro, deve ser feita a diluicao
do extrato antes da adicdo
da solugdo acida de molib-
dato deambdnio, até queseja
possivel a leitura no aparelho.

- Caso a leitura da amostra esteja
acima do limite maximo da curva
de calibragao, fazer a diluicdo do
extrato até que seja possivel a lei-
tura dentro do intervalo da curva.

- Adiluicdo devera ser feita adi-
cionando ao extrato por¢des
medidas da solucdo extratora
e repetindo o item 2.

v Sempre lavar o pipetador
entre uma amostra e outra.

- Usar ponteiras substituiveis para
pipetar as aliquotas da mistura ou
transferir a solucao, com cuidado,
do tubo para a cubeta.

- Usando cubetas de 3,5 mL
(caminho dtico de 1 cm), o vo-
lumede 7,5 mL é suficiente para
ambientar a cubeta e depois
enché-la com a solucéo para
leitura.

5. Calculo da concentracao de P no solo

vP=(L-b).d.10/a
Em que:

P — concentracdo de fésforo
disponivelnosolo,em mgkg-1.

L - leitura da amostra, em ab-
sorvancia.

a — coeficiente angular da
reta dos padrdes (intercepto).

b — coeficiente linear da reta
dos padroes.

d—fator de diluicdo do extrato
de Mehlich-1 (se ndo for ne-
cessaria a diluicdo, considerar
d=1).

Valor 10 — fator que leva
em consideracdo a diluicdo
solo: extrator.

-P=L.d.10/a
onde:

P— concentracéo de fésforo dispo-
nivel nosolo,em mg dm- 3;

L — leitura da absorvéncia (A); a —
coeficiente angular da reta dos
padrdes;

d —fator de diluicdo do extrato de
Mehlich-1, quando uma diluicdo for
necessaria durante a quantificacdo;

Valor 10 —fator que leva em consi-
deragdo a relagdo de diluicdo solo
- extrator (5 ml de solo : 50 do ex-
trator).

- Desaconselhamos o uso do
coeficiente linear (b) no calculo
doteordePnosolo, obtendo a
férmula simplificada a partirda
equagao:y =ax

-No caso de a extracdo ser reali-
zada com a mistura de 2,5 mlde
solo: 25mL do extrator o fator
de diluicdo permanecerd sendo
o mesmo (10).

Autor: Francisco Fadigas

Nota sobre os calculos da concentragdo de P no solo




ANEXO B - REGISTRO FOTOGRAFICO DE ALGUMAS ETAPAS DA
ANALISE DE P DO SOLO

Fotografia 1. Curva de calibracdo obtida com metade da quantidade dos
reagentes (MQ) e concentragdes de Piguaisa 0;0,5;1,0,1,5e 2,0 m gL-1

Autor: Francisco Fadigas

Fotografia 2. Residuo de reagentes gerado no final da leitura da absorvancia ao utilizar
metade da quantidade de reagentes - MQ (2a) e a quantidade total de reagentes — QT (2b)
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Autor: Francisco Fadigas




Fotografia 3. Materiais e reagentes utilizados na preparacdo das
solugdes para leitura da absorvancia em espectrofotometro

Autor: Francisco Fadigas

Fotografia 4. Extrato de solo apds agitacdo contendo a esfera
de vidro (4a) e sem a presenca da esfera (4b)
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Autor: Francisco Fadigas






