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Introducgao

O potassio (K) € um dos nutrientes mais importantes para o desenvolvimento
das culturas. Depois do nitrogénio, constitui o mineral mais absorvido pela
soja (Glycine max), visto que para cada 1000 kg de gréos produzidas sé&o
absorvidos 58 kg ha' de K,O. Os teores de nutrientes nos tecidos vegetais
podem apresentar grande variabilidade em fun¢ao da disponibilidade no solo
e da eficiéncia de absorcao e utilizacao (Marschner, 1995).

O K do solo é encontrado na solugdo do solo e nas formas trocavel, ndo
trocavel (fixado) e estrutural. O suprimento para as plantas advém da solugéo
e dos sitios de troca dos coloides do solo, que estdo em equilibrio com o K
néo trocavel e com o K estrutural dos minerais (Sparks; Huang, 1985). A dis-
ponibilidade de K, assim como a capacidade de suprimento deste nutriente
pelo solo, depende da presenca de minerais primarios e secundarios, da apli-
cagao de fertilizantes e da CTC do solo, além da ciclagem do nutriente pelas
plantas. Depende também das formas de potassio presentes e da quantida-
de armazenada em cada uma dessas formas, aspectos que contribuem na
movimentacg&o e dindmica do mesmo no perfil do solo (Rosolem; Nakagawa,
2001).

O teor do K na solugdo do solo pode variar desde 1 a 50 mg.L'ou mais em
areas fertilizadas, dependendo das caracteristicas quimicas e mineralogicas
do solo. O K trocavel no solo constitui a reserva prontamente disponivel, ab-
sorvido pelas plantas no periodo de cultivo. Solos com alto teor de K trocavel,
em equilibro com o K da solugédo do solo, mantém o gradiente de concen-
tracdo o que favorece a difusdo do K para junto da superficie radicular das
plantas (Meurer, 2006).
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Métodos de andlise espectroscopicos foram avaliados para determinagao de
K em amostras de solos. Na fotometria de chama, que consiste na medida
de radiacao emitida por atomos ou ions em que a solugao da amostra é pre-
viamente nebulizada, a fonte de excitagdo € do tipo chama (Lajunen,1992).
Esta técnica implica em etapas e custos adicionais ao processo de extracao.

Em contrapartida, o fundamento da determinag&o por absorgéo atdbmica € a
medida da intensidade da radiagédo absorvida por atomos de um elemento no
estado fundamental em altas temperaturas, no comprimento de onda da linha
de ressonéncia, permitindo maior seletividade. A determinacéo via absorgéo
atdbmica constitui metodologia simples, com potencial para acelerar o proces-
so de analise.

A solucédo extratora Mehlich-1, também chamada de solu¢do duplo-acida ou
Carolina do Norte (Mehlich, 1953), é constituida por uma mistura de HCl e
H,SO,. O emprego dessa solugdo como extratora de fosforo, potassio, sédio
e micronutrientes do solo baseia-se na solubilizagdo desses elementos pelo
efeito de pH entre 2 e 3, sendo o papel do CI- o de restringir o processo de
readsorgdo dos fosfatos recém-extraidos.

Este trabalho teve por objetivo avaliar a viabilidade técnica de quantificagao
da concentragdo de K por absorgéo atdbmica, em comparagao a fotometria de
chama, para determinacao dos teores deste nutriente em amostras de solo.

Material e Métodos

Foram avaliadas 20 amostras do solo no Laboratério de Analise de Solo
e Tecido Vegetal da Embrapa Soja (Londrina, PR), com grande amplitude
nos teores de K, além de seis amostras (CQ) do ensaio Inter laboratorial da
Comisséo Estadual de Laboratorios de Analises Agrondmicas (CELA-PR). Os
extratos foram analisados em triplicata, totalizando 78 leituras. As médias
foram utilizadas para a construcdo do modelo de regresséao linear.

A extrag&o de K via Mehlich-1 (H,SO, 0,025 mol L' e HCI 0,1 mol L") foi fei-
ta segundo metodologia descrita por Silva (2009). O método utiliza a razao
solo:extrator de 1:10, agitagao por 10 minutos a 200 rpm, seguido de decan-
tagéo por 16h. Por rotina, a determinacao analitica da concentragéo de K no
extrato é realizada por fotometria de chama, utilizando o equipamento marca/
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modelo Digimed/DM-62, com as seguintes condi¢des operacionais: chama
de GLP/ar, que abrange uma faixa de leitura 0-100 mg L-'. A determinagao da
concentragéo de K, por espectrometria de absorgéo atdmica (EAA), foi reali-
zada com equipamento marca/modelo Perkin Elmer/PinAAcle 900 F.

Foram testados trés parametros (condigbes) de operagdo do EAA descritos
na Tabela 1. Os limites de deteccao (LD) e de quantificagao (LQ) foram calcu-
lados considerando-se LD = 3 s/b e LQ = 10 s/b, onde (s) é o desvio-padrédo
(b) é ainclinagao da curva de calibragéo (Ribeiro et al., 2008).

Tabela 1. Parémetros de analise avaliados na técnica de absorgéo atémica no pre-
sente estudo

_ Condicao 1 Condicao 2 Condicao 3

Modo de operagao _ _ L
Absorgao Absorgao Emissao

Comprimento de onda 769.9 404.4 766.5
(nm)
Slit (nm) 0,2 0,7 0,2
Corrente HCL* 12 N/A**
Fluxo Ar (L/min) 10
Fluxo Acetileno (L/min) 2,66

*HCL: Hollow Catode Lamp; ** ndo aplicavel

O fluxo de gases do equipamento foi ajustado para todas as condigbes em
2,66L/min para obtengdo de maior sensibilidade. Para o modo de absorgao
atdbmica a 769,9 nm (condi¢do 1) foi utilizada uma curva expandida para 50
ppm com coeficiente de correlagdo de Pearson r = 0,99 (Tabela 2). O slit pa-
drao de 0,7 foi ajustado para 0,2 com o objetivo de reduzir a intensidade de
energia radiante que chega ao detector, modulando o sinal e aumentando a
seletividade.

A metodologia estatistica utilizada foi proposta por Leite e Oliveira (2002).
O teste verifica se houve semelhanga entre os métodos apresentados. No
procedimento foram comparadas duas variaveis dependentes quantitati-
vas, no qual foi avaliado trés testes: (I) F(H,) para averiguar os estimadores
do modelo de regresséo linear b_e b, s&o iguais a 0 e 1; (Il) o teste t, utili-
zado para o erro medio ('t . .'), que avalia a possibilidade de variaveis
que se relacionam na precisdo do método em comparacéo e (lll) analise
do coeficiente de correlagdo linear (ryiyj ) em comparagao do erro médio
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[(Ty;yj ) = |1— erro médio|]. Com base nessas estatisticas, € proposta uma
regra de deciséo para o teste de hipbéteses de identidade entre dois vetores
quaisquer, ou seja, grupos de dados quantitativos. Dessa maneira, os méto-
dos comparados sao idénticos:

em que, yi e y, sdo as variaveis em estudo,

a) F(HO) =NS; terro medio = NS; [(Tyiyj) 2 |1 - €rro medlol] = Slmb) F(HO) =% Lerro médio = NS;

[(ry,y;) 2|1 - erro médiol] = Sim

Resultados e Discussao

O limite de deteccéo e o limite de quantificagdo foram respectivamente de
0,31 mg/L e 1,04 mg/L. Para a condigéo 2 (404,7 nm),e os limites de detec-
¢ao e de quantificagao foram respectivamente de 2,67 mg/L e 8,90 mg/L. No
modo de emisséo atdbmica em 766,5 nm, os limites de detecgao e quantifica-
¢ao néo foram calculados (Tabela 2).

Tabela 2. Parametros obtidos a partir da condigdes testadas para o uso da técnica
de absorgao atdbmica

EAA EAA EAA
Condigao 1 Condigao 2 Condicao 3

Linearidade da curva

(max, ppm) 50 20 nao linear
J 0,99 0,99 0,59
Slope (sensibilidade) 0,05062 0,00039 2067649
LD (mg/L) 0,31 2,67 N/C*
LQ (mglL) 1,04 8,9 N/C*

*N/C: ndo calculados; LD: limite de detecgao; LQ: limite de quantificagcéo

Com base nos parametros obtidos em funcéo das duas condi¢des testadas
no EAA, foi possivel selecionar a melhor opgao de configuracéo de opera-
¢ao, para ser posteriormente correlacionada com o método convencional em
fotdbmetro de chama. Assim, optou-se pela condicdo 1 em virtude da alta cor-
relagéo entre a concentragéo e os valores de absorbancia, bem como me-
nores limites de detecgédo (LD) e detecgdo (LQ), quando comparados com a
condig&o 2 e com os valores obtidos em fotdbmetro de chama (LD: 0,42 mg/L
e LQ: 1,41 mg/L).
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O meétodo testado na condigéo 2 n&o foi escolhido para comparagéo em vir-
tude da baixa sensibilidade e altos valores de LD e LQ. Simultaneamente, a
condicgéo 3 foi rejeitada em virtude da néo linearidade da curva de calibragao
(baixa correlagéo entre a concentracdo de K e os valores de intensidade de
emissdo); desse modo, para esta condi¢ao, os LD e LQ n&o foram calculados.

Os valores médios da concentragdo de K nas amostras de solo obtidos via
fotometria de chama e absorgéo atdmica estéo representados na figura 1.
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Figura 1. Teores médios de K obtidos em fungdo das formas de quan-
tificagdo dos extratos: Fotometria de chama (condigéo de rotina) e EAA —
Espectrometria de Absorgéo Atdmica. CQ: amostras Cela-PR

O teste proposto por Leite e Oliveira (2002) (Figura 2) demonstrou que houve
igualdade nas concentragdes de K determinadas pelo método convencional
(fotometria de chama) e absorgao atémica a 769,9 nm (condigao 1). Em am-
bos os casos, a identidade foi verificada pelo atendimento das pressuposi-
¢bes do teste t para o erro médio, que nao foi significativo.
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Figura 2. Modelo de regresséo linear ajustado para as concentragdes de K
testados no método padréo (fotometria) e as concentragdes por EAA.

Conclusao

Muito embora sejam necessarios estudos complementares para refinar a
técnica de analise via absor¢ao atdbmica, o fato de haver identidade € um
excelente indicativo de que o método constitui uma op¢gédo menos onerosa,
com reducgéo de etapas, uma vez que utiliza apenas um equipamento para
determinacao de varios elementos em amostras de solo (K e micronutrientes)
a partir de um unico extrator, além de se obter um ganho na sensibilidade
analitica, indicando o potencial de uso da EAA para quantificacéo do K.
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