EFEITO DO GRAU DE MOAGEM, DO TIPO DE FRASCO E DO
VOLUME VAZIO SOBRE A VARIABILIDADE ANALITICA DO
FOSFORO EXTRAIDO PELOS METODOS MEHLICH-1 E
MEHLICH-3(

Lenio da Silva Santos(2), Leandro Souza da Silva(3), Alberto Cargnelutti Filho® &
Gustavo Griebeler®

RESUMO

Na execucao de uma analise quimica de solo sao empregados diversos
procedimentos que, mesmo seguindo-se o protocolo preconizado pelo método de
analise utilizado, estao sujeitos a variagoes nos resultados analiticos, causadas por
manipulacao das amostras ou dos materiais utilizados. Objetivou-se neste estudo
avaliar a influéncia do grau de moagem da amostra, do tipo de frasco e do volume
vazio no frasco na execug¢ao dos métodos Mehlich-1 e Mehlich-3 para determinar o
P no solo. Para tanto, foram conduzidos trés experimentos. No primeiro experimento,
as amostras de solo foram moidas e tamisadas em peneiras com aberturas de 2,000;
1,700; 0,850; 0,600; e 0,300 mm. No segundo, foram utilizados dois modelos de
frasco (erlenmeyer e snap-cap), ambos com volume de 50 mL. Ja no terceiro, foi
alterado o volume vazio no frasco, mantendo-se a relacao solo:solucao extratora
utilizando-se as quantidades dentro do frasco de 1:10; 1,5:15; 2,5:25; 3:30; e 4:40
cm3 cm3, O grau de moagem das amostras nao influenciou a capacidade de extracao
do Mehlich-1; entretanto, a capacidade extrativa do Mehlich-3 foi influenciada,
principalmente em solos argilosos. Tanto para o Mehlich-1 quanto para o
Mehlich-3, os teores de P extraido foram significativamente mais elevados com o
uso de frasco tipo snap-cap em relacao ao erlenmeyer. O volume vazio no frasco
alterou os teores de P extraido para o Mehlich-1 e Mehlich-3 em 100 e 64 % das
amostras, respectivamente. Deve-se padronizar a intensidade da moagem das
amostras de solo para extracao do P pela solucao de Mehlich-3. Um modelo tinico
de frasco deve ser adotado pelos laboratérios de rotina para analise do P,
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independentemente do método de extracdo, mantendo-se sempre constante no
frasco o volume da amostra (cm?3) para o volume de solucio extratora (cm?).

Termos de indexacao: analise de solo, método de extragao, procedimentos analiticos.

SUMMARY: ANALYTICAL VARIABILITY OF PHOSPHORUS EXTRACTED BY
MEHLICH-1 AND MEHLICH-3 CAUSED BY SOIL PARTICLE SIZE,
CONTAINER TYPE AND CONTAINER VOID VOLUME

Even following the protocol recommended by the method of analysis, variations in
analytical results can be caused by the way samples, or the kind of materials used in the
analysis, are handled. The objective of this study was to evaluate the influence of soil particle
size, the type of extraction container, and the container void volume on soil P content extracted
by Mehlich-1 and Mehlich-3. In the first experiment, soil samples were ground to pass through
steves with 2.000, 1.700, 0.850, 0.600, and 0.300 mm diameter openings. In the second
experiment two 50 mL container types (Erlenmeyer and “snap-cap”) were used. In the third
experiment the void volume of the container was changed while maintaining the soil:extraction
solution ratio within the container at 1:10, 1.5:15, 2.5:25; 3:30 and 4:40 cm? cm3, respectively.
Soil particle size of the samples did not affect the extraction capacity of Mehlich-1; however, the
extraction capacity of Mehlich-3 was affected, especially in clay soils. Extracted P was
significantly higher with “snap-cap” type containers than Erlenmeyer containers for both
methods. The void volume of the container affected the content of P extracted by Mehlich-1 and
Mehlich-3 in 100 and 64 % of the samples, respectively. We recommend standardizing soil
particle size for P extraction by the Mehlich-3 solution. A single container type should be
adopted by laboratories for P analysis, regardless of the extraction method, always maintaining
the sample volume (cm?) to extraction solution volume (cm?) contained in the bottle constant.
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Index terms: soil analysis, phosphorus extraction method, analytical procedures.

INTRODUCAO

O método empregado pelos laboratérios de anélises
de solo dos Estados do Rio Grande do Sul e Santa
Catarina para extrair o P considerado disponivel as
plantas é o Mehlich-1 (M1), adaptado por Tedesco et
al. (1995). Esse método possui como vantagens ser de
facil execucdo, baixo custo e apresentar extratos
limpidos, condi¢io essa essencial a determinacgéo por
espectrometria de absorcdo molecular UV/Visivel
(colorimetria). Porém, esse método tem apresentado
elevado coeficiente de variacdo nos dados na
determinacdo do P pelo programa de Controle de
Qualidade da Rede Oficial dos Laboratérios de Anélises
de Solos dos Estados do Rio Grande do Sul e de Santa
Catarina (ROLAS-RS/SC, 2012). Tal comportamento
pode estar relacionado com variac¢ées no procedimento
analitico empregado pelos laboratérios, mesmo que o
protocolo geral preconizado pelo método seja seguido.

Existem outros métodos de avaliacdo do P no solo
disponivel as plantas, com principios de extracio
variados (Silva & Raij, 1999). O uso de extratores
multielementares, como o Mehlich-3 (M3), em
conjunto com a técnica da espectrometria de emissao
otica por plasma induzido (ICP-OES), possibilitaria
discriminar no mesmo extrato, além do P, outros
elementos (Sikora et al., 2005), o que simplificaria os
procedimentos analiticos e aumentaria a eficiéncia dos
laboratdérios de analises de solo (Bortolon & Gianello,

2010). Entretanto, outros métodos de andlise de P
também podem estar sujeitos a certa variabilidade
nos resultados decorrentes de variagées nos
procedimentos analiticos, mas com magnitudes de
acordo com o principio de extracdo/determinacao de
cada método e a natureza da variacdo causada no
procedimento. A moagem faz-se necessaria para
tomada de aliquotas por volume (cachimbagem) na
analise de solo, além de aumentar a homogeneidade
da amostra (Raij et al., 1987). Entretanto, a
intensidade dessa moagem pode influenciar o valor
extraido de P. A medida que o tamanho das particulas
diminui as solugoes extratoras podem acessar/extrair
diferentes formas de P, que, em condi¢bes naturais,
nao estariam disponiveis para as plantas (Makarov
et al., 2004; Wang et al., 2006; Rolim et al., 2008).
Outras variaveis importantes e, muitas vezes
negligenciadas nos laboratério de analises de solo, sdo
o tamanho/tipo do frasco para a extracido e a
quantidade de amostra e solucéo utilizadas nesses,
visto que, a medida que se modifica o frasco ou se
altera a quantidade de solo e de solu¢do, mesmo que a
relacdo solo:solugao preconizada pelo método (1:10)
seja mantida, ocorre o aumento ou diminui¢cdo do
volume vazio no frasco e, consequentemente, do
turbilhonamento no momento da agitacdo. Essa
modificacdo provoca alteragdes na velocidade de
colisbes das moléculas, e a taxa da reacdo de extracio
de P pode vir a ser influenciada por esses fatores
(Vollhardt & Schore, 2004). Assim, em razio de os
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métodos M1 e M3 extrairem o P presente no solo por
meio de uma reacdo quimica (Brasil & Muraoka, 1997,
Bortolon, 2005; Rheinheimer et al., 2008), pequenas
modificacbes nas etapas do protocolo de execucio do
método podem interferir na qualidade dos resultados
analiticos, constituindo num problema, pois resultados
discrepantes podem comprometer a interpretacdo dos
resultados.

Dessa forma, o objetivo deste estudo foi avaliar os
efeitos do grau de moagem de amostras de solo, do
formato do frasco de agitagao e do volume vazio no
frasco de agitacido sobre a variabilidade do P pelos
extratores M1 e M3.

MATERIAL E METODOS

O estudo foi conduzido no Laboratério de Quimica
e Fertilidade do Solo da Universidade Federal de Santa
Maria e no Laboratério de Anéalises de Solos da
Universidade Regional Integrada do Alto Uruguaie
das Missoes - URI, Campus de Frederico Westphalen,
utilizando 11 amostras de solo das classes Latossolo,
Neossolo, Argissolo, Cambissolo, Planossolo, coletadas
na camada superficial (0-20 cm) nas regides
geomorfolégicas do Planalto e da Depressao Central
do Estado do Rio Grande do Sul, as quais apresentam
ampla variacido dos atributos fisicos, quimicos e
mineralégicos (Quadros 1 e 2). Foram selecionadas
amostras com diferentes teores de argila por causa do
efeito dessa sobre a capacidade de extragao da solugao
M1 e com diferentes niveis de disponibilidade de P
(CQFSRS/SC, 2004).

As amostras de solos foram secas em estufa com
circulacgdo de ar forcada durante 48 h a temperatura
de 40-45°C. Apés a secagem, foi realizada a moagem
das amostras em moinho de martelos e essas
tamisadas em peneira de malha de 2,000 mm, com
posterior armazenamento em sacos plasticos. Foram
avaliados o método M1 proposto por Mehlich (1953),

Quadro 1. Identificacao das amostras de solos
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adaptado por Tedesco et al. (1995), e 0 método M3,
com adaptacoes descritas por Schlindwein (2003). Para
a extracio do M3, utilizou-se frasco erlenmeyer de 50
mL idéntico ao do M1 e agitagdo em mesa pendular
horizontal. Foi considerado como referéncia o P
extraido pela solucdo de M1 (HC1 0,05 mol L1 + H,SO,
0,0125 mol Li'1), quando utilizados 3 cm? de solo e
30 mL de soluc¢do extratora (relagao 1:10), com agitagao
por 5 min. Usou-se para agitar a mistura uma mesa
agitadora horizontal pendular de bancada com
plataforma de movimento longitudinal com amplitude
de 50 mm e dimensées de 700 x 540 X 370 mm (L X
P x A) a 120 oscilagées por min e decantagio por 16 h,
de acordo com método descrito por Tedesco et al.
(1995). O procedimento de referéncia de extragio do
P com a solug¢do de M3 (CH3COOH 0,2 mol Lt +
NH,NO; 0,25 mol L' + NH,F 0,015 mol L' + HNO4
0,013 mol L't + EDTA 0,001 mol L'!) também teve
relacdo de solo:solucdo de 1:10, com agitacdo em mesa
pendular horizontal a 120 oscilac¢ées por min. A etapa
de filtragem dos extratos foi substituida por
decantacio por 16 h, conforme Bortolon & Gianello
(2008). O teor de P nos extratos das amostras de ambos
os métodos foi definido por espectrofotometria de
absor¢ao molecular UV/Vis (colorimetria) num
colorimetro Genesys 20.

O estudo foi realizado em trés experimentos, em
que foram simuladas variacoes nas deferentes etapas
(moagem, tipo de frasco, volume vazio no frasco) do
protocolo de analise do P estabelecidos anteriormente,
com a finalidade de identificar a magnitude dessas
alteracoes sobre os teores de P extraido.

Moagem das amostras

A partir das amostras moidas e tamisadas em
peneira com malha de 2,000 mm, foram retiradas
subamostras, as quais foram moidas em almofariz
até passarem totalmente em peneiras ABNT com
abertura 1,700; 0,850; 0,600; e 0,300 mm. Toda a
subamostra retirada foi forcada a passar na respectiva
malha, a fim de minimizar uma possivel segregacio

Legenda Classe Local de coleta Uso do Classe Nivel de
de solo (municipio) solo textural suficiéncia de P

LCm 1/A Latossolo Condor mato 1 (> 60 %) Alto (A)

LCl 1/A Latossolo Condor lavoura 1 (> 60 %) Alto (A)

LFWc 1/B Latossolo Frederico Westphalen campo 1 (> 60 %) Baixo (B)

LBVm 1/B Latossolo B. V. das Missoes mato 1 (> 60 %) Baixo (B)

NFWm 2/MB Neossolo Frederico Westphalen mato 2 (41 < 60 %) Muito baixo (MB)
NFWc 2/MB Neossolo Frederico Westphalen campo 2 (41 <60 %) Muito baixo (MB)
PSMI1 2/A Planossolo Santa Maria lavoura 2 (41 <60 %) Alto (A)

PSM1 3/A Planossolo Santa Maria lavoura 3 (21 <40 %) Alto (A)

PSM1 3/M Planossolo Santa Maria lavoura 3 (21 <40 %) Médio (M)

All 3/M Argissolo Itaara lavoura 3 (21 <40 %) Médio (M)
CBGm 3/M Cambissolo Bento Gongalves mato 3 (21 <40 %) Médio (M)
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Quadro 2. Caracterizacao fisica e quimica das amostras de solos
Atributo LCm LC1 LFWc¢ LBVm PSM1 NFWm NFWe PSM1 AIl CBGm PSM1
1A 1/A 1/B 1/B 2/A 2/MB 2/MB 3/A 3/M 3/M 3/M
Areia (g kgh)® 213 244 96 75 191 110 120 316 445 303 461
Silte (g kg™ 102 171 120 140 384 305 315 339 250 332 274
Argila (g kg™ 685 585 785 785 425 585 565 345 305 365 265
pH(H,0) 1:1 4,7 5,5 4,8 4,6 5,0 5,3 5,4 4,8 5,1 5,7 4,8
Indice SMP® 5,2 6,0 5,4 5,3 5,3 5,9 5,7 5,3 5,6 6,5 5,0
P (mg dm?)® 9,1 8,3 2,2 2,6 9,8 2,5 1,7 20,4 9,3 11,1 8,8
K (mg dm®)® 77 159 14 67 342 321 59 141 203 176 117
P (mg dm)@ 10,2 9,5 2,2 3,1 13,3 2,5 1,8 24,1 12,7 17,8 12,4
MO (%) (m m™H)® 3,3 3,0 2,1 5,0 4,5 5,6 3,7 3,2 3,2 3,9 2,9
AI** (emol, dm3)® 4,2 0,2 3,8 2,8 1,8 0,2 0,3 4,1 0,8 0,1 7,2
Ca*" (cmol, dm3)® 0,6 2,5 0,1 2,3 4,6 6,6 4,6 2,1 2,9 5,6 0,1
Mg?* (cmol, dm?)® 0,3 1,6 0,2 0,6 2,9 1,4 0,5 0,7 0,7 0,9 0,1
Mn?" (mg dm?)® 64 23 94 226 69 132 103 50 114 5 22
Cu?* (mg dm?)® 7,7 9,4 18,5 6,2 1,6 17,7 27 1,6 42,6 0,9 1,2
7Zn** (mg dm™>)® 1,9 2,6 3.4 4,6 3,2 11,2 12,2 2,0 7,2 9,8 1,1
Fe, (mg kg')@ 76,0 46,0 68,0 38,0 86,0 70,0 60,0 86,0 38,0 70,0 84,0
Fe, (g kg'Hh® 19,7 26,5 40,5 33,4 4,4 33,9 35,9 1,7 10,0 14,4 3,4

M Método do densimetr_‘o de Bouyoucos; @ Solugdo tampio a pH 7,5; ® Método Mehlich-1; ¥ Método Mehlich-3, conforme
Schlindwein (2003); ® MO: matéria organica, combustdo imida; ©® Cloreto de potdssio 1,0 mol L'!; (” Oxalato de aménio 0,2
mol L'!; e ® Ditionito-bicarbonato-citrato, conforme Mehra & Jackson (1964).

de particulas e de agregados, os quais fazem parte da
amostra original e ndo sido totalmente moidos pelo
procedimento de referéncia. Dessa forma, eliminou-
se uma possivel alteracao dos resultados analiticos
em razdo da mudanca na composicio das fracoes areia,
argila e silte caracteristica de cada solo.

Tipo de frasco

Na avaliacao do efeito do tipo de frasco sobre os
teores extraidos de P pelos métodos M1 e M3, foram
utilizados dois modelos de frasco com volume total de
50 mL. O primeiro foi o frasco erlenmeyer de boca
estreita recomendado por Tedesco et al. (1995); e o
segundo foi um frasco tipo snap-cap. As dimensoes
dos frascos sdo apresentadas na figura 1.

Volume vazio no frasco

A verificacio do efeito do volume vazio no frasco foi
realizada promovendo alteracio na quantidade da
relacdo volume de solo:solu¢do dentro do frasco; o
padrio é 3:30 para as proporg¢oes 1:10; 1,5:15; 2,5:25;
e 4:40 cm3 cm™3 em frasco erlenmeyer de boca estreita
com volume de 50 mL, representando um volume vazio
no frasco de 6,0; 17,0; 22,5; 33,5; e 39,0 mL.

Analise estatistica

Os experimentos com grau de moagem do solo e
volume vazio no frasco foram dispostos em
delineamento inteiramente casualizado, num esquema
fatorial 2 x 5 x 11: métodos X variavel X solos, com
quatro repeti¢oes. Os resultados foram submetidos a

N_ N v

»
»

A

[ d
d

h=90,4 mm d=51,1 mm d, =19,2 mm h=61,24 mm d=47,58 mm

Figura 1. Dimensdées dos frascos de 50 mL utilizados
no estudo: a) erlenmeyer e b) snap-cap.

analise de variancia e, quando os efeitos foram
significativos, foram ajustadas equacgoes de regressao
para os dados quantitativos. Para a escolha das
equacoes, foram testados os modelos linear, quadratico
e cubico pelo teste F, escolhendo-se aquele com
significancia maior que 95 % (p<0,05) e, no caso de
mais de um modelo ser significativo, optou-se pelo de
maior grau. Para os dados qualitativos, quando da
significancia observada na anélise da variancia, foram
submetidos ao teste de comparacdo de médias de
Tukey, tomando por base os niveis de significancia
maiores que 95 % (p<0,05). O experimento do tipo de
frasco foi disposto em um delineamento inteiramente
casualizado num esquema fatorial 2 X 2 X 11: métodos
x frasco X solos, com quatro repeticoes. Foi realizada
a andlise de variancia para fonte de variacio, em que,
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para o fator qualitativo, foi aplicado o teste de
comparacio de médias de Tukey a 5 %. Todas as
andlises estatisticas foram realizadas pelo programa
computacional Sistema para Andalise de Variancia -
SISVAR (Ferreira, 2008).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os trés fatores apresentaram interacao
significativa (p<0,05) nos trés experimentos. Porém,
o fator solo pode ser desconsiderado da comparacao
por causa de as amostras utilizadas pertencerem a
classes de solos distintas e terem sido, propositalmente,
coletadas em locais com diferentes condigées de génese
e uso, o que naturalmente determina o teor de P
variado das amostras, sendo, portanto, independente
dos métodos de extracio e da fonte de variabilidade
aplicada nos tratamentos. No quadro 3 e nas figuras
2 e 3, sdo apresentados os solos que tiveram efeito
significativo.

Efeito do grau da moagem das amostras

Em relac¢ido ao grau de moagem das amostras,
houve efeito significativo (p<0,05) para o P extraido

Lenio da Silva Santos et al.

pelo extrator M1 somente no solo PSMI 3/A, em que o
valor do P fol menor na moagem em malha de
0,600 mm, o que pode ter ocorrido ao acaso ja que nao
ha tendéncia légica (Figura 2). Rolim et al. (2008),
estudando efeito da moagem do solo sobre o teor de P
extraido pelo M1, ndo observaram efeito em razao
da moagem mais intensa das amostras. K provavel
que o acesso a novas formas expostas de P com a
moagem seja compensado pelo aumento do desgaste
do extrator M1, por causa do consumo dos ions
hidrogénio (H*) e sulfato (SO,2") pelas bordas dos
grupos funcionais expostos pela acdo da moagem e
nio ocupados pelo P nos coloides inorganicos e
também pela possivel maior readsorcdo de P aos
coloides durante a extracio (Cajuste & Kussow, 1974;
Bahia Filho et al.,1983).

Para o extrator M3, houve efeito significativo do
grau de moagem nos solos PSMI 2/A, PSMI 3/A, All
3/M, CBGm 3/M e PSMI 3/M, representando 45 %
das amostras utilizadas. Essa diferenca significativa,
provavelmente, deve-se ao fato de o extrator M3 extrair
preferencialmente o P ligado a Fe e Al e, em menor
propor¢ao, o P ligado a Ca (Rheinheimer et al., 2008)
e ndo basear a extracio do P disponivel somente na
dissolucao acida, como o M 1. Dessa forma, o extrator
M3 acessa formas de P que na moagem com peneira
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24 - 24 -
22 - . 29 -
20 - *r 20 -
18 A * 18 A
16 - 16 -
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1 ] 2b
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0 . . . . ) . . . . .
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50 18 A
; 16 -
=340 1 < 14 4 ‘_/_\’\
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Figura 2. Regressao entre os teores de P extraido pelas solu¢cées Mehlich-1 e Mehlich-3, em diferentes solos

e graus de moagem.
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Figura 3. Regressao entre os teores de P extraido pelas solu¢oes Mehlich-1 e Mehlich-3, em diferentes solos

e o volume vazio do frasco (relacao solo:soluc¢ao).

de malha 2,000 mm n&o estariam disponiveis.
Contudo, em relacdo aos solos LEWc 1/B e LBVm
1/B, (argila > 600 g dm™3 e baixo teor de P) e NFWm
2/MB e NFWc 2/MB (argila entre 410 e 600 g dm™ e
teor de P muito baixo), ndo houve efeito significativo
(p<0,05). Isso, provavelmente, ocorreu pelo rigor do
teste estatistico, tendo em vista que em solos muito
argilosos e com baixo P as diferencas sio de grandeza
menor e acabando por nfo se identificar a magnitude
do efeito da moagem sobre a capacidade do extrator
M3. De qualquer forma, os efeitos praticos dessa baixa
variabilidade também tendem a ser menos relevantes.

Nos extratos utilizados no M3 em que ocorreu
efeito significativo do grau da moagem, houve
tendéncia de comportamento polinomial quadratico
e cubico para os solos (Figura 2). Nesse caso, o
aumento na intensidade da moagem das amostras

de malha de 2,000 mm para 1,700 mm ocasionou
elevacdo nos teores de P extraido (Figura 2).
Entretanto, quando essa moagem é intensificada até
as malhas de 0,850 e 0,300 mm, os valores de P
extraido passam a diminuir novamente com valores
semelhantes ao da peneira de malha de 2,000 mm.
Provavelmente, o aumento da superficie de contato
pela intensificacdo da moagem até a malha de 1,700
mm expde formas de P que ndo seriam acessadas
pelo extrator; entretanto, a partir da malha de 0,850
mm, esse P adicional extraido passa a ser readsorvido
por grupos funcionais expostos pela moagem,
equilibrando os valores de P extraido com o padréo
de malha de 2,000 mm e, ou, a capacidade extrativa
do método M3 passa a sofrer desgaste em razio do
consumo dos ions H* pelos oxigénios expostos de
grupos funcionais das particulas minerais.
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Efeito do tipo de frasco

Quando se utilizou frasco tipo snap-cap, o teor de
P extraido pelo método M1 foi mais elevado em 73 %
dos solos do que os teores extraidos com uso de frasco
tipo erlenmeyer (Quadro 3), independentemente da
classe textural e do teor de P das amostras. Isso pode
ser atribuido ao fato de a a¢do da solugdo extratora do
M1 ser por dissolucao acida e no frasco tipo snap-cap
ocorrer maior turbilhonamento no momento da
agitac¢do, bem como aumento na superficie de contato.
Os extratos do M3 também apresentaram diferenca
significativa em 73 % dos solos; entretanto, nio houve
comportamento uniforme quanto ao tipo de frasco e
ao teor de P extraido. Nos solos LCm 1/A e LC1 1/A
(teor de argila > 600 g dm™ e teor alto de P), o uso de
frasco tipo snap-cap proporcionou maior extracio de
P, da mesma forma o que ocorreu nos solos AIl 3/M e
CBGm 3/M (teor de argila entre 210 e 400 g dm™ e
teor médio de P). Nos solos NFWc 1/B (teor de argila
>600 g dm3) e (teor baixo de P), PSMI 2/A, PSM1 3/A
e PSMI1 3/M, (teor de argila entre 410 e 600 g dm3 e
teor alto de P) e (teor de argila entre 210 e 400 g dm3 e
teor médio de P), respectivamente, os extratos de M3
obtidos com o uso do frasco erlenmeyer apresentaram
teores mais elevados de P extraido com relagéo aos
obtidos com uso de frasco snap-cap.

Nos Estados do RS e de SC, os teores de P no solo
sdo interpretados com base no teor de argila (CQFSRS/
SC, 2004), visto que esse fator altera a capacidade de
extragdo do M1. Em trabalhos realizados com o extrator
M3 néo sdo mencionados efeitos do teor de argila sobre
a capacidade de extracio de P do solo (Gatiboni, 2003;
Schlindwein, 2003; Gatiboni et al., 2005). Entretanto,
resultados encontrados por Bortolon & Gianello (2008),
comparando os teores de P extraido pelos métodos M1
e M3, apontaram que em solos com teores de argila
entre 410 e 600 g dm3 e > 600 g dm e teores menores
que 20 e 10 mg dm? de P, respectivamente, a solugio
M3 extraiu menos P que nas demais classes de argila.

Lenio da Silva Santos et al.

Dessa forma, os resultados sdo semelhantes aos dos
deste estudo, os quais evidenciaram que os teores de
P extraido pelo M3 sofrem efeito do tipo de frasco, mas
o teor de argila e os teores de P das amostras podem
influir na extracio de forma diferenciada.

Efeito do volume vazio no frasco

As regressoes significativas entre os teores de P
extraido pelas solu¢ées de M1 e M3 e o volume vazio
no frasco sido apresentadas na figura 3. Nos extratos
do extrator M1, houve efeito significativo (p<0,05) em
100 % das amostras para os teores de P extraido em
razao do volume vazio no frasco, enquanto para M3 o
efeito foi de 64 % (Figura 3).

Os teores de P extraido pela solucao utilizada no
M1 diminuiram, consideravelmente, com a reducéo
do volume vazio no frasco. Para os solos LEWc¢ 1/B,
LBVm 1/B, NFWc¢ 2/MB, NFWm 2/MB e CBGm 3/M,
houve comportamento linear no teor de P extraido com
a diminui¢io do volume vazio, enquanto para os solos
LCm 1/A, LCI1 1/A, PSMI 2/A e PSM1 3/M houve
comportamento polinomial quadratico e para os PSMI
3/A e All 3/M, cubico, mas também, com tendéncia a
diminuir (Figura 3). Ficou evidente que a ac¢do do
extrator M1 é potencializada quando se aumenta o
volume vazio no frasco em razio, provavelmente, da
maior intensidade de colisGes entre as particulas e
dessas com a parede do frasco, no momento da agitacao
da mistura solo:solucgéo. Catani & Nakamura (2012),
estudando alteracées na capacidade extrativa do
método M1, observaram que, quando a quantidade de
solo:solugdo variou de 5:100 para 20:100, a capacidade
de extracdo de P da solu¢do diminuiu, embora esse
efeito possa ter sido provocado pela perda de for¢ca da
solucéo extratora, por causa do volume utilizado e nio,
propriamente, do volume vazio no frasco. Em trabalho
de Soares et al. (2012), os resultados diferiram dos
encontrados, e o teor de P extraido aumentou com a
diminuic¢do do vazio do frasco. Entretanto, ressalta-se
que nesses trabalhos a proporgido da relacéo

Quadro 3. Efeito do uso de frasco de 50 mL tipo erlenmeyer e snap-cap sobre os teores de fosforo extraido

pelos métodos Mehlich-1 e Mehlich-3

Solo/Classe de argila

Frasco LCm LC1 LFWe LBVm PSM1 PSM1 All CBGm PSM1
1/A 1/A 1/B 1/B 2/A 3/A 3/M 3/M 3/M
P (mg LY
Mehlich-1
Erlenmeyer 9,1 bA 8,3 bB 2,2 A 2,6 bA 9,8 bB 20,4 bB 9,3 bB 11,1 bB 8,8 bB
Snap-cap 12,2 aB 10,3 a 3,1 A 4,1 aA 11,2 aA 30,9 aA 14,6 aA 16,0 aB 10,9 aA
Mehlich-3
Erlenmeyer 10,2 bA 9,5 bA 2,2 aA 3,1 A 13,3 aA 24,1 aA 12,7 bA 17,5 bA 12,4 aA
Snap-cap 15,4 aA 11,2 a 1,7 bB 3,9 A 9,4 bB 22,4 bB 15,5 aA 20,1 aA 10,8 bA

Médias seguidas de letras minusculas na coluna e dentro de cada extrator diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05). Médias
seguidas de letras maitsculas na coluna, entre o mesmo frasco e entre extratores, diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05).
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EFEITO DO GRAU DE MOAGEM, DO TIPO DE FRASCO E DO VOLUME VAZIO SOBRE A...

solo:soluc¢do nao foi mantida, logo, o efeito de
variabilidade encontrado pode ndo ser em razio do
vazio no frasco.

Quanto ao efeito do volume vazio, sobre os toeres
de P extraido pela solu¢gdo M3, houve tendéncia de
comportamento polinomial quadratico e cibico com
relacdo aos solos (Figura 3). Entretanto, os teores de
P extraido ndo seguiram a mesma tendéncia para todos
os solos. Nos solos AIl 3/M, CGBm 3/M e LCm 1/A, os
teores de P extraido foram mais elevadas com o
aumento do volume vazio no frasco de 6,0 para
33,5 mL; no entanto, quando o volume vazio aumentou
de 33,5 para 39,0 mL, os teores de P extraido
diminuiram. Para o solo NFWm 2/MB, os teores de P
extraido néo diferiram para o volume vazio entre 6,0
e 33,5 mL, mas quando o volume passou a ser de 39,0
mL o teor de P extraido aumentou. Paro o solo LCI 1/A,
os teores de P extraido elevaram-se com o aumento do
volume vazio no frasco de 6,0 para 22,5 mL e passaram
a diminuir quando o volume vazio foi de 33,5 até
39,0 mL (Figura 3). Nos solos PSMI 2/A e PSM1 3/A, os
teores de P extraido diminuiram quando volume vazio
passou de 6,0 para 17,0 mL, aumentando esse teor quando
foi de 17,0 para 22,5 mL e reduzindo novamente
quando o volume vazio foi de 33,3 até 39,0 mL.

Para o solo PSMI 3/M, os teores de P extraido se
elevaram quando o volume vazio aumentou de 6,0 até
22,5 mL e, novamente, decresceram quando o volume
vazio no frasco aumentou de 33,5 até 39,0 mL.

Dessa forma, observou-se que, para o extrator M3,
os teores de P extraido ndo foram influenciadas
somente pelo contato e pela cinética de colisdes no
momento da agita¢io, como ocorreu para o M1. Para
esse extrator, além do efeito do volume vazio no frasco,
pode haver um efeito resultante da interac¢ao do teor
de P e teor e tipo de argila da amostra de solo. Assim,
os teores de P extraido pelo método M3 néo seguiram
a mesma tendéncia em relacdo aos teores observados
no método M1 (Figura 3). Isso pode estar relacionado
areacdo de extracio do extrator M3 ser diferenciada
do extrator M1, em que a reagéo ocorre por dissolugao
acida dos coloides inorganicos, o que a torna dependente
do contato dos ions H* com o fosfato ligado a fase sélida
do solo. No caso do extrator M3, além da acio acida,
ocorre uma reacdo de troca de ligantes do P ligado,
principalmente ao Al e Fe com o fltor (F"), reacéo essa
menos dependente das colisées; sendo assim, é possivel
que essa seja menos influenciada pelo volume vazio
no frasco.

CONCLUSOES

1. Quando for utilizado o método M3 para extragao
do P, deve-se padronizar a intensidade da moagem
das amostras de solo. Isso ndo é necessario para o M1.

2. O frasco tipo snap-cap superestima a quantidade
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de P extraido pelo método M1 em relacdo ao tipo
erlenmeyer, sendo necessario um unico modelo para
ser utilizado em laboratérios de analise de solo para
extracdo do P.

3. Arelacdo volume da amostra (cm3) para volume
de solucao extratora (cm?) ndo deve sofrer alteracio
na sua quantidade, devendo ser mantida em 3:30, para
evitar o efeito do volume vazio no frasco na quantidade
de P extraido pelos métodos M1 e M3.
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