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RESUMO: A falta de normatiza¢do de um método
padrdo para extracdo de metais pesados em
fertilizantes tem resultado em elevada variabilidade
dos teores de metais para uma mesma amostra,
dificultando a comparacdo de resultados. Nesse
contexto, o0 objetivo deste trabalho foi comparar a
eficiéncia de dois métodos de digestédo de fertilizante
(USEPA 3051A e MAPA) para determinacédo do teor
de chumbo em quatro fertilizantes fosfatados
naturais. Foram utilizadas quatro amostras de
fertilizantes fosfatos naturais comercializados no
nordeste brasileiro, assim como um material
certificado (NIST 695) e SPIKE, os quais foram
digeridos pelos métodos do Ministério da Agricultura,
Pecuaria e Abastecimento (MAPA, 2006) e USEPA
3051A. O método USEPA 3051A n&o diferiu
significativamente do atual método usado no Brasil
(MAPA, 2006), indicando que ambos podem ser
utilizados na determinacéo dos teores biodisponiveis
de chumbo. Porém o uso do método USEPA 3051A
€ 0 mais recomendado devido ao menor tempo de
digestéo, reduzir perdas por volatilizacéo e riscos de
contaminagdo, assim como devido a sua maior
reprodutibilidade.

Termos de indexacdo: metais pesados, fertilizantes
fosfatados e digestéo acida.

INTRODUCAO

No Brasil, o crescente uso de fertilizantes
contribuiram para o aumento da produtividade das
propriedades agricolas, tornando possivel obter
maiores producgfes utilizando cada vez menos
areas, em menos tempo (Lopes & Guilherme, 2007).
Este cenario transformou o Brasil como quarto maior
consumidor de fertilizantes do mundo, atras apenas
dos Estados Unidos, india e China (ANDA, 2009).

Esta excessiva aplicacdo de fertilizantes para
suprir as exigéncias nutricionais das culturas e
aumentar a producdo de alimentos, tem gerado, em
alguns casos, incrementos centenas de toneladas

de metais pesados aos solos, devido as impurezas
presentes nos fertilizantes (Lottermoser, 2009).
Metais pesados sdo elementos quimicos com
densidade superior a 6 ¢ cm’ (Alloway, 1990).
Dentre esses metais, o chumbo (Pb) se destaca
como um dos elementos toxicos mais preocupantes
no ambiente, isto devido ao Pb ocupar o segundo
lugar dentre as 10 substancias mais perigosas
existentes (ATSDR, 2007). Entre os fertilizantes, os
fosfatados destacam-se como principais
adicionadores de metais pesados no solo. Molina et
al. (2009) avaliando as concentracbes de metais
pesados em 22 fertilizantes, observaram que os
teores de metais nos fertilizantes nitrogenados e
potdssicos foram muito baixas obtendo maiores
teores nos fertilizantes fosfatados. Os teores mais
altos de metais pesados encontrados nos
fretilizantes fosfatados € proveniente do seu material
de origem que podem ser rochas igneas ou
sedimentares, sendo encontrado nas rochas
sedimentares as maiores concentragbes (Van
Kauwenbergh, 2002).

No Brasil o limite méximo permitido de Pb em
fertilizantes foi regulamentado pelo Ministério da
Agricultura, Pecuéria e Abastecimento (MAPA), por
meio da Instrucdo Normativa n° 27/2006 (Brasil,
2006). Contudo, devido ainda ndo existir a
normatizacdo de um método padrdo de consenso no
pais para extracdo de metais pesados em
fertilizantes, tem-se utilizado diversos métodos de
digestbes 4&cidas. Este fato tem resultado em
elevada variabilidade dos teores de metais pesados
para uma mesma amostra (Kane & Hall, 2006),
dificultando a comparacéo de resultados.

Nesse contexto, o objetivo deste trabalho foi
comparar a eficiéncia de dois métodos de digestao
de fertilizante (USEPA 3051A e MAPA) para
determinacéo do teor de chumbo em 5 fertilizantes
fosfatados naturais.



MATERIAL E METODOS

O trabalho foi realizado utilizando 5 amostras de
fertilizantes fosfatos naturais comercializados no
Nordeste do Brasil, fornecidos pelo MAPA por meio
do Laboratério Nacional Agropecuario em
Pernambuco (LANAGRO-PE). As amostras foram
maceradas em almofariz de agata e passadas em
peneiras de 0,3 mm de abertura (ABNT n° 50), com
malha de aco inoxidavel, visando evitar
contaminacfes.Foram avaliados dois métodos de
digestdo acida de fertilizantes, que s&o descritos
abaixo. Todas as amostras foram feitas em
duplicatas.

USEPA 3051A (USEPA, 1998): transferiu-se 0,5 g
das amostras para tubos de teflon, onde foram
adicionados 9 mL de HNO; e 3 mL de HCI O
conjunto foi mantido em sistema fechado, forno de
microondas (Mars Xpress), por 840" na rampa de
temperatura, tempo necessario para atingir 175°C,
mantendo-se esta temperatura por mais 4°30”.

MAPA (2006): Foi transferido 1g das amostras
para béqueres de teflon e foram adicionados 10 mL
de HCI concentrado. A solugdo foi aquecida em
chapa aquecedora, deixando ferver até evaporacao
completa do acido, porém sem a queima do residuo.
Posteriormente, adicionou-se 20 mL de HCI 2 mol L-
ao residuo, mantendo-se na chapa aquecedora até
a fervura.

Apb6s a digestdo, os extratos foram transferidos
para baldes certificados (NBR ISO/IEC) de 25 mL,
cujo volume foi completando com agua ultra-pura
(Sistema Direct-Q Millipore), e filtrado em papel de
fitro lento (Macherey Nagel®). As curvas de
calibracéo para determinac&o do Pb foi preparada a
partir de padrdes TITRISOL®, e procedendo as
analises apenas quando o r* da curva de calibracéo
fosse superior a 0,999. O controle de qualidade das
andlises foi realizado utilizando uma amostra de
fertilizante multielementar com teores de metais
certificados (SRM 695) pelo National Institute of
Standards and Technology (NIST) e solucdes
multielementares (Spikes) com concentracfes
conhecidas dos metais analisados, além de brancos.

A determinacéo dos teores Pb nos extratos foram
feitas por espectrometria de emissédo 6tica (ICP-
OES/Optima 7000, Perkin Elmer). Os resultados
foram submetidos a analises estatisticas por meio
do programa SAS Learning Edition verséo 2.0.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As recuperacdes no NIST SRM 695 foram
significativamentes semelhantes nos dois métodos
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de extracdo analisados (Tabela 1), provando que
ambos poderiam ser aplicados para extracéao de Pb.

Tabela 1. Recuperacdo média de Pb no NIST SRM
695, valores certificados e médias dos valores
encontrados

Valor Valor Desvio
Método certificado encontrado Padrdo Recuperacéo
mg kg™ %
Chumbo
12,
MAPA 256 188,00 48 0 73,43
3051A 195,40 51 76,32

O controle de qualidade das analises foi por meio
dos spikes, atraves das recuperagBes médias de
chumbos, tendo uma recuperacdo de 100% no
método da USEPA 3051A e de 107% no método do
MAPA (2006), demonstrando que ndo houveram
perdas significativas nos teores Pb por volatilizagéo
ao longo da digestéo (Tabela 2).

Tabela 2. Recuperacdo média de chumbo nos

Valor Valor Desvio
Método certificado encontrado Padrdo Recuperagéo
mg kg™ %
Chumbo
MAPA 6.00 6,41 1,00 107
3051A ' 6,04 0,58 100
spikes

As concentragfes médias de Pb extraidas pelos
métodos 3051A e MAPA (2006) em quatro
fertilizantes fosfatados, néao diferiram
significativamente entre os métodos (Fifural).
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Figura 1 - Teor média de Pb extraido pelos

métodos USEPA 3051A e MAPA (2006) em quatro

amostras de fosfatos naturais. Médias com letras

iguais sdo significativamente iguais pelo teste de
Tukey (P<0,05).

Os métodos de extracdo estudados tem por
finalidade determinar o potencial de disponibilidade
e de mobilidade dos metais pesados no ambiente,
utilizando no procedimento de extracédo acidos fortes
como o HNO; e /ou HCI.



Os métodos MAPA (2006) e USEPA 3051A,
apresentaram alta correlacdo na extracdo do Pb
(0,99 p < 0,01) em todos os fertilizantes fosfatados
utilizados, indicando que ambos podem ser
utilizados na determinacéo dos teores
biodisponiveis. Todavia, 0 método 3051A é o mais
recomendado por ter menor tempo de digestéo para
extrair Pb dos fertilizantes fosfatados, como também
diminuir a perda por volatilizagdo e por reduzir 0s
riscos de liberar gases toxicos no laboratério. Estes
resultados corroboram os de Campos et al., (2005),
que também evidenciaram que tanto o método
3051A guanto métodos convencionais sao viaveis
para determinar metais pesados em fertilizantes.
Contudo, esses autores também destacaram o
método conduzido em microondas como mais
vantajoso.

CONCLUSOES

O método USEPA 3051A ndo diferiu
significativamente do atual método usado no Brasil
(MAPA, 2006), porém o uso do método USEPA
3051A é o mais aconselhado devido ao menor
tempo de digestdo, maior reprodutibilidade e
diminuicdo dos custos com 4cidos
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