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RESUMO 

O uso de resíduos orgânicos na agricultura contribui para a reciclagem da 
energia (matéria orgânica) e dos nutrientes neles contidos, ao mesmo tempo em que 
previne seu descarte inadequado que poderia resultar em contaminação ambiental. 
Diversos desses resíduos contêm teores expressivos de nutrientes, e podem, 
portanto, substituir parcial ou totalmente as adubações minerais. No entanto, o 
conhecimento das características químicas, físicas e biológicas de resíduos 
potencialmente úteis como fonte de nutrientes é limitado pela falta de métodos de 
análise específicos, padronizados e amplamente aceitos. Independentemente de 
sua natureza, a análise química de resíduos agropecuários é efetuada conforme 
métodos usados na análise de tecidos vegetais e também de materiais inorgânicos. 
Neste trabalho, avaliou-se a eficiência de decomposição de três misturas de 
digestão via úmida: ácido sulfúrico + água oxigenada, ácido nítrico + ácido perclórico 
e ácido nítrico + ácido clorídrico (água régia) . Concomitantemente, foi avaliada a 
precisão dos resultados obtidos, em função do uso de três diferentes massas de 
amostras no processo de digestão: 0,050, O, 100 e 0,200 g. Foram utilizados cinco 
resíduos, três deles in natura (bagaço de cana, esterco caprino verde, esterco 
caprino curtido) e dois transformados (um produto derivado de cama de frango e um 
de origem indefinida) . As digestões foram efetuadas em sistema aberto, em blocos 
digestores. O método de digestão com a mistura [ácido sulfúrico + água oxigenada] 
util izando-se massa de amostra de 0,200 g de resíduos orgânicos apresentou maior 
taxa de recuperação de Ca, Mg e K do que os demais métodos. 
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INTRODUÇÃO 

A utilização racional de resíduos orgânicos como fertilizantes na agricultura 
depende do conhecimento da composição química desses materiais. Na fruticultura 
comercial, especialmente naquela voltada à exportação, essa informação assume 
grande importância pelo fato da adubação orgânica representar parte dos custos de 
produção, os quais devem ser otimizados para permitir maior competitividade no 
mercado. 

A aplicação' de fontes externas de nutrientes, principalmente materiais 
orgânicos, pode adicionar ao solo um ou mais nutrientes em excesso. A principal 
maneira de prevenir esse problema é dimensioná-lo adequadamente, caracterizando 
as diversas fontes de nutrientes, inclusive orgânicas, estabelecendo seu efeito no 
solo após o suprimento às culturas e determinando os possíveis excessos que 
poderão provocar danos ambientais. Assim, o uso racional de fertilizantes, minerais 
ou orgânicos, deve contemplar tanto os aspectos agronômicos e econômicos quanto 
o da preservação ambiental. Isso implica na adequação de métodos de análise do 
solo e dos fertilizantes, e no estabelecimento de critérios apropriados para a 
interpretação dos resultados e das recomendações de adubação. Deve-se 
esclarecer que dados preliminares de mais de mil amostras da região frutícola do 
Nordeste brasileiro mostram desequilíbrios químicos sérios em diversos pomares. 

Um dos principais entraves à intensificação do uso dos resíduos orgânicos na 
agricultura reside na falta de métodos de análise específicos, padronizados e 
amplamente aceitos para sua caracterização química, física e biológica. 

A análise de resíduos orgânicos é realizada, em geral, conforme métodos 
comumente utilizados em análise foliar. No entanto, como a composição química de 
muitos desses materiais difere marcadamente da composição foliar, há necessidade 
de se estabelecerem protocolos analíticos específicos para os mesmos. 

Krug (1996) fornece indicações sobre métodos de digestão usados na análise 
de tecidos vegetais que podem ser aplicados na decomposição de resíduos 
orgânicos. No entanto, diferentemente dos tecidos vegetais, os resíduos apresentam 
grande variação na natureza da matéria orgânica de que são constituídos, 
resultando em diferentes graus de resistência à digestão conforme seu conteúdo de 
compostos orgânicos refratários. 

Outro fator que deve ser levado em conta na análise química desses resíduos 
é a massa de amostra usada na digestão, de vez que o grau de heterogeneidade de 
muitos deles não pode ser compensado na fase de pré-tratamento (principalmente 
nas etapas mais críticas, de trituração e peneiramento). Tal heterogeneidade das 
amostras pode influenciar simultâneamente a exatidão e a precisão dos resultados. 

Neste trabalho, teve-se como objetivo avaliar métodos de digestão utilizando
se as misturas [ácido sulfúrico + água oxigenada], [ácido nítrico + ácido perclórico] e 
[ácido nítrico + ácido clorídrico] (água régia) como extratores, avaliando-se também 
diferentes massas ·de amostra. Utilizaram-se amostras de resíduos orgânicos que 
podem ser usados como fertilizantes na fruticultura irrigada praticada na Região 
Nordeste do Brasil, visando-se obter um procedimento de fácil aplicação em 
laboratórios de análise de solos e de plantas, e visando fornecer subsídio para as 
tabelas de adubação de culturas frutícolas. 
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MATERIAL E MÉTODOS 

Os materiais usados foram os principais adubos organ1cos utilizados na 
Região Nordeste do Brasil, incluindo estercos, bagaço de cana e também fontes 
potenciais de agroindústrias ou de origem urbano-industrial. As amostras foram 
constituídas de três resíduos orgânicos in natura: bagaço de cana de açúcar; esterco 
caprino verde (não curtido, ou cru) e esterco caprino curtido; e de dois produtos 
orgânicos beneficiados, utilizados comercialmente, assim identificados: Ribumin 
(material orgânico de origem não definida) e Pole (produto derivado de esterco de 
frango). As amostras foram preparadas (secas em estufa com circulação forçada de 
ar, à temperatura de 60° C até peso constante), moídas (quando necessário), 
passadas em peneira com malha de 0,5 mm e armazenadas em laboratório. 

Avaliou-se a eficiência de diversos métodos de digestão na decomposição 
destes resíduos, determinando-se os teores de três macronutrientes neles contidos: 
K, Ca e Mg. Foram efetuadas digestões via úmida dos resíduos com H2S04+H20 2, 

HN03+HCI04 (Tedesco et ai., 1995) e HCI+HN03 3+1 v/v (água régia) (McGrath & 
Cunliffe, 1985), em sistema aberto (blocos digestores com tubos de ensaio com 
capacidade de 75 ml, com 25 em de altura e 2,2 em de diâmetro interno); funis de 
vidro com diâmetro de 30 mm foram colocados na extremidade superior dos tubos 
com o objetivo de favorecer a condensação e o refluxo dos gases e vapores gerados 
na digestão (Tedesco et ai., 1995). 

Simultaneamente, foi feito um estudo para estabelecer o tamanho mínimo de 
amostra que poderá ser utilizado, com base em sua heterogeneidade. Para isso, foi 
avaliada a precisão dos resultados obtidos na determinação dos teores totais de 
cálcio, magnésio e potássio dos resíduos, em função do uso de três massas de 
amostras (0,050; O, 100 e 0,200 g) utilizadas para cada resíduo e para cada método 
de digestão. Assim, cada tratamento foi composto da associação método de 
digestão x resíduo x massa de amostra, e teve dez repetições, totalizando 450 
extratos. A proporção entre o volume das misturas digestoras e as massas das 
amostras foi mantida constante conforme as recomendações originais de cada 
método. Um teste 'prévio dos blocos digestores revelou que todos apresentavam 
pequenas variações espaciais de temperatura, o que poderia afetar os resultados 
das análises. Visando anular esse efeito, os tubos de digestão contendo as 
amostras foram distribuídos ao acaso nos blocos digestores. 

Após as digestões os extratos foram quantitativamente transferidos para 
balões aferidos de 25 ou 50 ml (dependendo da massa de amostra e do resíduo) e 
diluídos conforme indicação dos métodos, usando-se água bidestilada, 
determinando-se a seguir os teores de K, por fotometria de chama, e de Ca e de Mg 
por espectrofotometria de absorção atômica. 

A exatidão dos resultados, que se traduz na recuperação dos teores dos 
elementos contidos nos resíduos e reflete a capacidade de decomposição das 
misturas digestoras, e a precisão, traduzida pela variabilidade dos resultados entre 
as repetições, foram avaliadas por meio de estatística descritiva. 
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RESULTADOS E DISCUSSÃO 

No desenvolvimento de protocolo de análise de resíduos orgânicos, buscou
se estipular aquele mais adequado, tanto econômica quanto ambientalmente, para 
cada tipo de resíduo com potencial de uso como fertilizante na fruticultura irrigada do 
Nordeste, seguindo-se o seguinte roteiro: 
1) definição das massas de amostras a serem testadas (revisão de métodos em uso 

em laboratórios brasileiros); 
2) preparo das amostras dos resíduos orgânicos (secagem, trituração e 

peneiragem), registro e armazenamento no laboratório; 
3) definição dos métodos de digestão dos resíduos a serem testados; 
4) digestão das várias massas de amostras por três métodos e obtenção dos 

extratos para análise; 
5) determinação dos teores de cálcio, magnésio e potássio nos extratos obtidos; 
6) estatística descritiva dos dados obtidos; 
7) definição do método mais adequado para a digestão dos resíduos e o tamanho 

mínimo de amostra a ser usado na digestão. 
Verificou-se uma grande variabilidade de composição química em função da 

natureza dos materiais residuários , como pode ser observado na Tabela 1, onde são 
apresentados os dados experimentais. 

Houve grande variação na recuperação dos teores de cálcio , magnésio e 
potássio, tanto entre as misturas digestoras quanto entre as massas de amostras. 
Os valores do coeficiente de variação entre as repetições variaram de 3,5 a 7 4,5% 
para Ca; 3,0 a 33,5,% para Mg e 4,0 a 43,0% para K. 

·. O bagaço de cana-de-açúcar apresentou os menores teores de todos os 
elementos analisados, seguido do resíduo processado Ribumin. 

Dadas as dificuldades de boa homogeneização do bagaço de cana-de-açúcar 
na fase de moagem e peneiramento, observa-se que houve tendência de maiores 
coeficientes de variação quando se trabalhou com massas menores deste resíduo. 

Com a massa de 0,200 g e digestão com água régia houve perda de amostra 
de todos os resíduos devido a transbordamento, causado por borbulhamento da 
mistura entre os ácidos e os resíduos. Isso ocorreu apesar de se ter tido o cuidado 
de adicionar o HN03 às amostras um dia antes, à tarde, para permitir uma pré
digestão a frio. 

O resíduo Ribumin não foi totalmente solubilizado por nenhuma das misturas 
de digestão em qualquer massa de amostra, supondo-se que o mesmo deve 
apresentar grande quantidade de compostos orgânicos refratários. 

A análise dos dados indicou, em geral, maior recuperação de teores dos 
elementos e menor coeficiente de variação entre as repetições no tratamento com o 
uso de massa de amostra de 0,200 g e digestão das amostras com ácido sulfúrico e 
água oxigenada. 

CONCLUSÕES 

O método de digestão com a mistura [ácido sulfúrico + água oxigenada] 
utilizando-se massa de amostra de 0,200 g de resíduos orgânicos apresenta maior 
taxa de recuperação de Ca, Mg e K do que os métodos em que a extração é feita 
com água régia ou com os ácidos nítrico e perclórico, ou utilizando-se massas 
menores de amostras. 
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Tabela 1. Médias dos teores de Ca, Mg e K determinados na matéria seca dos resíduos orgânicos em função dal: 
e das massas de amostras utilizadas nos testes (1 O repetições). 

Mistura Pole Bagaço de cana Esterco caprino Esterco caprino 
fresco curtido 

digestora - - - - - . - - - - r - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - massa da amostra .(g) - - - - - - - - - - - - - - - - - -

0,050 0,100 0,200 0,050 0,100 0,200 0,050 O, 100 0,200 0,050 O, 100 0,200 ( 

Cálcio (%) 

H250 4 + H20 2 8,0 8,6 9,7 O, 1 O, 1 O, 1 2,8 3,1 3,5 3,8 4,7 4,5 

HN0 3 + HCI0 4 8,1 8,1 8,1 O, 1 O, 1 O, 1 2,6 3,1 2,9 3,5 4,1 4,0 

HN0 3 + HCI 7,9 7,1 * O, 1 O, 1 * 3,1 2,6 * 3,7 3,4 * 

Magnésio (%) 

H2S0 4 + H202 1 ,O 1 , 1 1,3 0,05 0,05 O, 1 1 ,3 1 ,2 1 ,3 1 ,5 1 ,3 1,4 
HN0 3 + HCI0 4 1,2 1,2 1,1 O, 1 O, 1 O, 1 1 ,3 1,3 1 ,3 1 ,3 1,5 1,4 

HN0 3 + HCI 1,1 0,9 * O, 1 0,04 * 1,4 1,4 * 1 ,5 1,3 * 

-. Potássio (%) ** 
H250 4 + H20 2 2,5 2,3 2,1 O, 1 O, 1 O, 1 2,1 2,5 2,2 3,1 3,0 2,8 

HN0 3 + HCI 2,0 2,5 * O, 1 O, 1 * 2,8 2,5 * 3,2 3,0 * . 
Amostras perdidas por transbordamento na digestão . .. 
Não determinado no extrato nítrico-perclórico em virtude de problemas de solubilidade de KCI0 4 em água. 
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ABSTRACT 

The use of organic residues in agriculture contributes for energy and nutrients 
recycling, and also it can prevent their inadequate discarding that could result in 
environmental contamination. Several of these residues contain high leveis of 
nutrients, and they could substitute partial or totally the use of mineral fertilization. 
However, the knowledgement of chemical, physical and biological properties of 
potentially useful residues as source of nutrients are limited by the lack of specific, 
standardized and accepted analytical methods. Despite its nature, the chemical 
analysis of agriculture residues is conducted according to the methods used to 
analyse vegetal fabrics and also inorganic materiais. 

This work has evaluated the extraction efficiency of Ca, Mg and K using three 
wet digestion mixtures, such as: sulfuric acid + hydrogen peroxide, nitric acid + 
perchloric acid and nitric acid + chloridric acid (aqua regia). Simultaneously, it was 
evaluated the precision of the results obtained as a function of three different 
weights of samples submitted to the digestion process: 0,050, 100 and 0,200g. Five 
residues have been used: three of them in natura (sugar cane bagasse, fresh goars 
manure, tanned goat's manure) and two processed (a product derived from chicken 
manure and one of indefinite origin). The digestions have been effected in an opened 
system, block-type digestors. The digestion method involving the mixture (sulfuric 
acid + water hydrogen peroxid) and using 0,200g of organic residues presented the 
higher recovery rate of Ca, Mg and K in comparison to the other methods. 

Key-worqs: wet digestion; precision; organic waste; agricultura! residue. 
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