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Resumo: Este trabalho, orientado pelo Prof. Dr. Cristiano Morita Barrado e
coorientado pelo Prof. Dr. Alberthmeiry Teixeira de Figueiredo, teve como tema
“Aplicacdo da Espectrometria de Emissdo Optica com Plasma Indutivamente
Acoplado (ICP-OES) na Determinagdo e Quantificagdo de Nitrogénio, Fésforo e
Potassio em Amostras Ambientais”. Esta técnica envolve a excitacdo de elétrons
através do plasma de argbnio. Quando os elétrons retornam ao estado fundamental,
emitem radiagdo com comprimento de onda caracteristico para cada elemento
quimico. O objetivo central deste trabalho € promover uma revisdo da técnica ICP-
OES, considerando sua aplicabilidade, vantagens e desvantagens frente a outras
técnicas para determinacdo de NPK. A quantificacdo desses elementos € de
extrema importancia ambiental. O uso indiscriminado de fertilizantes contendo NPK
pode interferir negativamente nos ecossistemas. Dentre outros aspectos, niveis
elevados de nitrogénio e fosforo estdo associados a eutrofizacdo, crescimento
excessivo de algas, que, por sua vez, leva a uma diminuigdo do nivel de oxigénio
dissolvido em agua, provocando a morte de peixes. Além disso, o potassio em niveis
elevados, por exemplo, pode dificultar a absorgcdo, pelas plantas, de calcio e
magnésio, nutrientes fundamentais para o desenvolvimento vegetal. Dessa forma, a
determinacao de NPK, contribui para a sustentabilidade ambiental.
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INTRODUCAO

A agricultura tradicional e extensiva, de baixa tecnologia e baixa
produtividade, tinha como fator primordial para a ocupagdo de uma area a
“fertilidade natural” do solo. Dessa forma, ocupavam-se grandes extensdes de
terras, levando a degradacdo de muitas areas, as quais hoje, necessitam de
correcao e fertilizagdo, conforme Raij (2011), para que seja restaurada a cobertura

vegetal e o teor de matéria organica.
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Conforme esse autor, com o desenvolvimento de novas tecnologias e o
crescimento do uso de fertilizantes e corretivos, a fertilidade natural do solo ndo é
mais um fator determinante para a produtividade agricola. Solos considerados
improprios podem ter a sua fertilidade restaurada, permitindo que areas
naturalmente férteis e ricas em biodiversidade sejam preservadas. Isso contribui,
ainda que em pequena proporgdo, para que haja um equilibrio entre o
desenvolvimento econdmico e a conservacao do meio ambiente.

Segundo Silva et al (2024), solos tropicais sdo naturalmente carentes de
nutrientes minerais. Na visdo de Raij (2011), para que haja alimento em quantidade
suficiente para atender a humanidade, a fertilizagdo mineral é indispensavel.

Nutrientes sdo elementos essenciais sem 0s quais a planta ndo consegue
completar o seu ciclo de vida. Além disso, Dechen e Nachtigall (2007) mencionam
que, para ser considerado essencial, um elemento também precisa ser
insubstituivel, mesmo que por outro com propriedades semelhantes. Os elementos
que sao considerados essenciais tem, obrigatoriamente, participagcdo direta no
metabolismo da planta, ou seja, fazem parte de alguma molécula essencial a esse
metabolismo. Conforme Raij (2011), alguns nutrientes sdo obtidos pela planta a
partir do ar ou da agua, como carbono, hidrogénio e oxigénio. Outros nutrientes,
denominados nutrientes minerais, sdo extraidos do solo e podem ser organizados na
Tabela 1.

Tabela 1 — Classificagao dos nutrientes minerais em plantas.

Nutrientes minerais Elementos
Macronutrientes primarios Nitrogénio, fésforo e potassio
Macronutrientes secundarios Calcio, magnésio e enxofre
Micronutrientes Boro, cloro, cobre, ferro, manganés,
molibdénio, niquel e zinco.

Fonte: RAIJ (2011).

Conforme Dechen e Nachtigall (2007), os macronutrientes sao requeridos,
pela planta, na ordem de g.Kg-1 de matéria seca de planta. Ja os micronutrientes
requeridos na ordem de mg.Kg-1 de matéria seca de planta. A classificacdo dos

macronutrientes em primarios e secundarios, segundo Raij (2011), considera, além



do grau de importancia do nutriente para a planta, a relevancia comercial do

nutriente.

Nutricao mineral com NPK

A adubagao com NPK é composta pelos macronutrientes primarios: nitrogénio
(N), fésforo (P) e potassio (K). Conforme Silva et al (2024), tais macronutrientes
desempenham papel essencial na formacgao dos tecidos vegetais, no transporte de
substancias e armazenamento de energia, além de aumentar a resisténcia da planta
ao estresse hidrico.

Segundo Dechen e Nachtigall (2007), o nitrogénio, absorvido do solo ou
fixado do ar, da origem a aminoacidos que irdo formar proteinas. Isso contribui para
o crescimento da planta, sobretudo para o aumento da superficie folhar, favorecendo
o processo da fotossintese. Adicionalmente, o nitrogénio esta envolvido na sintese
da clorofila, a qual é essencial para a conversao da energia luminosa em energia
quimica. Baixos teores de nitrogénio podem comprometer o processo fotossintético,
a absorc¢ao de nutrientes e o crescimento da planta. Teores elevados, por outro lado,
sa0 responsaveis por um crescimento exagerado da parte aérea da planta, podendo
levar ao acamamento de gramineas, dificultando a colheita e podendo comprometer
a qualidade do produto.

No que tange as questdes ambientais, Dechen e Nachtigall (2007), também
destacam que o nitrogénio esta presente no solo principalmente na forma de nitrato
(NO3"), que é bastante soluvel em agua. Com isso, a agua de irrigagdo, ou mesmo a
agua da chuva, podem carrea-lo para o subsolo ou para cursos d’agua. Teores
elevados de nitrato em cursos d’agua estao associados ao crescimento excessivo de
algas e a reducdo da concentracdo de oxigénio dissolvido, provocando um
desequilibrio no ecossistema aquatico, podendo ocorrer a morte de peixes
(IRLANDA, 2025). Em adi¢do, bebés que consomem agua contaminada por nitrato
podem sofrer com metahemoglobinemia, dificultando o transporte de oxigénio para
os tecidos. (ESTADOS UNIDOS, 1995)



Conforme Bucher et al (2018), o fosforo tem papel essencial na sintese de
‘DNA, RNA, ATP e NADPH”. Além disso, conforme esses autores o fésforo tem
participagcdo fundamental em processos como “fotossintese, respiragao,
metabolismo de carboidratos, fixacdo de N e ativacdo de proteinas por meio de
fosforilagbes”. Dechen e Nachtigall (2007) destacam que o potassio promove uma
“rapida formacéao e crescimento das raizes” e esta relacionado com a “transferéncia
de caracteristicas hereditarias”. Segundo esses autores, a deficiéncia de fdsforo
prejudica o crescimento da planta, atrasa a maturagédo do cultivo, podendo gerar
areas mortas em caules, folhas e frutos.

Os excessos de fosforo, assim como de nitrogénio, principalmente de origem
antropica, afetam os ecossistemas aquaticos promovendo a eutrofizagao. Ocorre o
crescimento significativo de organismos fitoplancténicos e fitobenténicos (SANTOS
E MEDEIROS, 2023). Dentre as atividades humanas que mais contribuem para o
fendbmeno da eutrofizacdo, destacam-se o lancamento de efluentes domésticos e
industriais, em corpos d’agua, sem o devido tratamento prévio, além da agricultura
intensiva, com o uso indiscriminado de fertilizantes. Nesse caso, o excesso de
fertilizante tende a ser carreado para os corpos d’agua através da chuva ou mesmo
através do processo de irrigagao.

O terceiro participante da adubacado NPK, o potassio participa do mecanismo
de regulacdo da osmose celular aumentando a resisténcia ao estresse hidrico,
colaborando para a manutencdo da agua nos tecidos vegetais em periodos de
estiagem. De acordo com Bucher et al (2018), embora nado esteja presente em
nenhuma estrutura ou molécula orgénica na planta, o potassio “atua em muitos
processos fisiolégicos no vegetal”’, ativando diversos sistemas enzimaticos, sendo
indispensavel para a fotossintese. Nesse sentido, uma baixa disponibilidade de
potassio implica em redugao do crescimento e da producédo da planta, além do mal
desenvolvimentos do sistema radicular e da baixa resisténcia a patologias (DECHEN
E NACHTIGALL, 2007).

E inegavel que, de um modo geral, a adubagdo NPK, colabora diretamente
para um aumento da produtividade uma vez que possibilita um aumento da
biomassa e a formacgao de raizes mais robustas.

No que tange a produtividade agricola, é de extrema importancia a
quantificagado de nutrientes. Raij (2011) afirma que:



[...] Se houver deficiéncia de um nutriente no solo, o crescimento vegetativo
sera afetado, fato constatado na primeira metade do século XVIII por Liebig,
que formulou a chamada “Lei do Minimo”, segundo a qual, o crescimento da
planta é limitado por aquele nutriente que ocorre em menores proporgoes,

sendo este o Unico a limitar a producéo. (RAIJ, 2011)

Em adicdo, Bernardi, Carmello e Carvalho (2000) apontam a existéncia de
interacbes entre os nutrientes em plantas. Segundo os autores, em estudos
realizados verificou-se que o fornecimento de altos niveis de nitrogénio resultou em
baixos teores de potassio nas folhas. Também, um excesso de nitrogénio leva a
expectativa de um baixo teor de fosforo. No que tange aos niveis de calcio e
magnésio, macronutrientes secundarios, observa-se uma forte correlagdo com o teor
de potassio. Altos niveis de potassio levam a uma queda na absorgao de calcio e
magneésio, uma vez que o potassio compete pelos mesmos sitios de absorgéo.

Observa-se, dessa forma, a importancia da analise de NPK a fim de que os
teores desses nutrientes sejam acuradamente determinados tanto no solo, quanto
em formulagdes de fertilizantes utilizados no processo de adubacao e, obviamente,
determinados nas plantas. O intuito é garantir que os nutrientes estejam disponiveis
para as plantas numa dosagem balanceada, maximizando a produtividade e
reduzindo o impacto ambiental, uma vez que se evita 0 excesso e 0 acumulo do
fertilizante no solo ou em cursos d’agua.

Com o intuido de identificar e quantificar nutrientes, gerando informagéao
robusta para o uso sustentavel da fertilizacdo mineral, este trabalho aborda a
aplicacdo da técnica ICP-OES (Espectroscopia de Emissdo Optica com Plasma

Indutivamente Acoplado), considerando aspectos como aplicabilidade e viabilidade.

REVISAO BIBLIOGRAFICA
A Espectrometria de Emissao Atomica (AES)

A espectroscopia estuda a interacdo dos diferentes tipos de radiagéo,
principalmente da radiagdo eletromagnética, com a matéria. A espectrometria esta
relacionada com a medida da intensidade da radiacdo envolvida nos estudos
espectroscopicos.

Dentre os diversos métodos espectrométricos para a analise de elementos,
conforme Skoog, Holler e Nieman (2002), destacam-se a espectrometria Optica,

espectrometria de massa e a espectrometria de raios-X. A espectrometria optica



engloba as espectrometrias de absor¢ao (UV/VIS), de emissédo e de fluorescéncia.
Dentro do escopo deste trabalho, abordar-se-a a espectrometria de emissao
atébmica.

De acordo com Skoog, Holler e Nieman (2002), a espectrometria Optica de
emissdo, utiliza atomizadores que, além de converterem elementos em atomos
gasosos ou ions elementares, excitam parte dessas espécies a elevados estados
eletrénicos. O retorno dessas espécies ao estado fundamental e a consequente
emissao de linhas espectrais na regido do UV/VIS possibilitam uma analise
elementar tanto qualitativa, quanto quantitativa.

Conforme o Conselho Regional de Quimica IV Regido (2024), a
Espectrometria de Emissao Atdmica (AES) esta baseada na medida da radiagao
eletromagnética, na regiao do UV/VIS, emitida por atomos ou ions excitados. O
aquecimento de uma amostra pode levar a formagédo de atomos no estado gasoso.
O fornecimento de mais energia pode levar o atomo a um estado excitado. O estado
excitado € bastante instavel e, apds a excitagao, rapidamente o atomo retorna ao
estado fundamental, realizando a emissdo atbmica. Com o fornecimento de
quantidades ainda maiores de energia, pode ocorrer a ionizagdo desses atomos
formando-se ions que, por sua vez, podem ser excitados. Os ions excitados, ao
retornarem ao estado fundamental, realizam emissdes idnicas.

Diversas fontes podem ser utilizadas no processo de atomizacdo de uma
amostra e excitagdo como, por exemplo, chama, plasma de argdnio ou arco elétrico.
O Conselho Regional de Quimica IV Regido (2024) destaca que, ao utilizar-se uma
chama como fonte, é possivel que os atomos no estado gasoso interajam com
moléculas presentes na propria chama num processo de recombinagdo. Desse
modo, sdao formadas novas moléculas que, apds serem excitadas, realizam
emissdes moleculares.

Basicamente, os instrumentos de espectrometria de emissdo atdbmica sao
construidos utilizando-se nebulizadores que carreiam a amostra para a fonte de
excitagdo, seletores de comprimentos de onda emitidos e detectores que
transformam os fétons em corrente elétrica permitindo o registro de espectros de
emissao.

A escolha e ajustes da fonte de excitagdo sdo de extrema importancia.
Conforme Skoog, Holler e Nieman (2002), um ligeiro aumento de temperatura pode

acarretar num aumento do numero de atomos excitados e na poténcia de linhas de



emissdo. Por isso, a espectrometria de emissdo requer um controle rigido da
temperatura.

Diversas fontes de excitacdo podem ser utilizadas, a depender do
equipamento e do propésito da analise. Por exemplo, conforme o Conselho Regional
de Quimica IV Regido (2024), ao utilizar-se uma chama como fonte de excitagao &
possivel atingir uma temperatura em torno de 2000 K (chama ar-propano). A essa
temperatura tem-se energia suficiente para excitar atomos de elementos das
familias 1 e 2 da tabela periddica, geralmente Li, Na, K e Ca, devido a energia de
ionizacao relativamente baixa desses elementos. Optando-se por uma fonte como o
plasma de argénio (ICP), que alcanca uma temperatura mais elevada, € possivel
analisar muitos outros elementos.

Em relacao aos seletores de comprimentos de onda, é possivel utilizar desde
um simples filtro até um monocromador. Quando se emprega uma excitagdo por
chama, apenas alguns elementos, que possuem baixa energia de ionizagdo, sao
excitados. Assim, caso o intuito seja utilizar chama para a determinagdo de um
elemento especifico, um filtro pode ser suficiente para a selegdao do comprimento de
onda relativo ao elemento. Por outro lado, a utilizacdo de uma fonte ICP possibilita a
analise simultanea de varios elementos e proporciona diversas emissdes atdomicas e
iGbnicas, caso esse que exige o emprego de um monocromador de alta resolugao
(por exemplo um do tipo Echelle) para “separar” os diversos comprimentos de onda
das diversas emissdoes dos elementos de interesse, de acordo com o Conselho
Regional de Quimica IV Regido (2024).

A Espectroscopia de Emissdo Optica com Plasma Indutivamente Acoplado
(ICP-OES)

Segundo He et al (2017), a espectrometria de emissao atdbmica envolve trés
etapas. A primeira esta relacionada com a vaporizagdo da amostra, geracdo de
atomos na fase gasosa, excitagdo e emissao de luz; A segunda etapa consiste na
decomposicdo da luz emitida, em diferentes comprimentos de onda, por um
monocromador, gerando um espectro; Por fim, a terceira etapa é a detecgédo de
comprimento de onda e intensidade de cada linha espectral. O comprimento de onda
fornece uma ideia qualitativa. Ja a quantificacdo, dependera da relagao proporcional

entre a intensidade do sinal e a concentragao do analito.



Um importante método de atomizacdo de amostras consiste na utilizacdo de
uma fonte de plasma de argénio indutivamente acoplado (inductively coupled plasma
— ICP). Segundo He et al (2017), o plasma é formado devido a exposigao do gas
argbnio a um campo eletromagnético de alta frequéncia que, por sua vez, é
resultado de uma corrente de alta frequéncia fluindo através de uma bobina de
indugado. Produz-se, com isso, uma descarga em forma de chama cuja temperatura
pode chegar a cerca de 10000K. Essa tocha, possui energia suficiente para a
vaporizagao, atomizagido, excitagdo e ionizagdo na espectroscopia de emissao
atbmica.

A temperatura alcancada pelo ICP, é possivel monitorar tanto a emissao
atbmica, quanto a emissdo idbnica de varios elementos, conforme o Conselho
Regional de Quimica IV Regido (2024).

O fato de a fonte atingir temperaturas elevadas reduz a interferéncia entre os
elementos, permite a analise multielementar e a determinacdo de elementos que
tendem a formar compostos mais resistentes a decomposi¢ao térmica (compostos
refratarios). Conforme Harris (2001), a utilizagdao de argbnio quimicamente inerte
também contribui para a eliminacao de interferéncias que ocorrem quando chamas a
combustdo sdo utilizadas como fontes. Frente as outras técnicas, o método ICP
requer equipamentos opticos com uma maior resolucdo uma vez que 0s espectros
gerados apresentam uma enorme quantidade de linhas espectrais.

Segundo Skoog, Holler e Nieman (2002), a fonte de ICP consiste num arranjo
tubular, “tocha”, onde um fluxo de argbnio € inicialmente ionizado por uma centelha
de uma bobina Tesla. Na sequéncia, os ions e elétrons resultantes interagem com
um campo magnético gerado pela bobina. Como existe uma certa resisténcia ao
movimento dessas espécies, tem-se, como consequéncia, um aquecimento éhmico
o qual fornece temperaturas muito elevadas. Uma das formas de insergao da
amostra é através de um nebulizador. Um jato de argbnio carreia goticulas da
amostra para dentro do canal central do plasma a uma taxa de menos de 1 L.min™,
conforme He et al (2017).

Harris (2001) também apresenta uma descri¢ao da fonte no ICP. Conforme o

autor,
[...] o gas argbnio de alta pureza é alimentado pela entrada de gas do
plasma. Apds uma faisca de uma bobina de Tesla, o gas Ar se ioniza, os

elétrons livres sdo acelerados pelo potente campo de radiofrequéncia de 27



MHz que oscila sobre a carga da bobina. Os elétrons acelerados colidem
com os atomos e transferem sua energia para o gas inteiro. Uma vez
comecgado o processo, os elétrons absorvem energia suficiente da bobina
para manter a temperatura de 6000 a 10000 K no plasma. Ele é tdo quente
(especialmente proximo das bobinas) que o queimador de quartzo deve ser
protegido pelo gés refrigerante de Ar que circula pela face exterior do
aparelho. (HARRIS, 2001).

MATERIAIS E METODOS

A metodologia deste trabalho consistiu numa revisao bibliografica exploratéria
com o intuito de selecionar publicacbes relevantes que abordassem a tematica da
fertilizacdo NPK numa concepc¢édo ambiental e, também publicacées que tratassem
da espectrometria de emissao 6tica ICP associada a determinacdo de nutrientes
minerais.

Realizaram-se buscas em bases como CAPES, Scielo e Google Académico,
utilizando-se palavras-chaves como “NPK poluicdo agua”, “nutricdo mineral de
plantas”, “nitrogénio ICP-OES”, entre outras.

Foram utilizados, preferencialmente, trabalhos publicados nos ultimos dez
anos e publicacdes de referéncia, como por exemplo, livros técnicos especificos de
grande relevancia académica. Também, consideraram-se algumas publicacbes em
paginas da internet de organizacbes governamentais, as quais foram devidamente

referenciadas.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Verificou-se que uma importante aplicagdo da espectrometria de emissao
Optica com plasma indutivamente acoplado (ICP-OES) € na analise de fertilizantes
com vistas a identificar e quantificar nutrientes presentes nas formulacdes. Conforme
Thermo Fischer Scientific (2017), faz necessario um controle rigoroso da
composicao a fim de evitar, por exemplo, uma baixa produtividade ou a eutrofizagao,

quando um excesso de fosfatos e nitratos é carreado pelas chuvas para os cursos



d’agua. Para além do NPK, conforme Souza et al (2014), os fertilizantes podem ser
fontes de elementos toxicos originados, por exemplo, de matérias-primas nao
confiaveis, os quais contaminam o solo e alimentos. Para Hamalova et al (1997) a
analise de fertilizantes é necessaria ndo apenas para um controle de qualidade da
producdo, mas, também, para garantir uma aplicagcédo eficaz e favoravel ao meio
ambiente.

A analise de varios macronutrientes e micronutrientes presentes numa
mesma amostra pode ser rapidamente realizada, em uma unica corrida analitica, por
ICP-OES, uma vez que esses equipamentos permitem analises multielementares. O
mesmo nao ocorre com méetodos que envolvem absorcao atdmica, os quais, em sua
imensa maioria, sdo monoelementares.

Conforme Khan (2022), o ICP-OES é muito versatil permitindo, também, a
andlise de farmacos, alimentos, solos, entre outras matrizes, sendo de grande
importancia a selegdo do método para digestdo da amostra. Além da determinagao
de elementos essenciais as plantas, € possivel a determinagcéo de outros elementos
de interesse ambiental como As, Cd, Co, Cr e Pb através de digestdo com micro-
ondas e ICP-OES, conforme Souza et al (2014).

Conforme He et al (2017), ICP-OES apresenta a capacidade de realizar
analises multielementares, alta sensibilidade, boa reprodutibilidade e baixo efeito
matriz. Segundo esses autores a técnica é adequada para a determinacao de tracos
de elementos terras raras em amostras ambientais e bioldgicas. No que diz respeito
ao emprego do ICP-OES na determinagéo de tais elementos, os autores mencionam
um limite de detec¢cdo da ordem de ng/mL. Ainda, destacam que os limites de
deteccdo da técnica em estudo costumam ser menores que os fornecidos por
espectroscopia de absorgcdo atdbmica por chama e pela espectrometria de
fluorescéncia atdbmica. Entretanto, como mencionado pelo Conselho Regional de
Quimica IV Regiao (2024), a absor¢cdo atbmica com forno de grafite (GF AAS)
apresenta uma maior sensibilidade e menores limites de detecgéo que o ICP-OES.
Harris (2001) justifica os limites de detecgao relativamente menores para a absorgéo
com fornos de grafite como o fato de que, nessa técnica, a amostra fica “confinada
num volume pequeno para um tempo de permanéncia relativamente longo no forno”.
Esse autor destaca, também, que a utilizagdo de nebulizadores ultrassdnicos pode
promover uma melhora nos limites de deteccao do ICP-OES por um fator de 10 para

alguns elementos. Desse modo, em alguns casos, a depender da instrumentacgao, é



possivel obter, com o ICP-OES, limites de deteccdo muito proximos aos da absorcao

atdbmica com fornos de grafite.

Tabela 2 — Comparativo dos limites de detecgéo de nutrientes (ng/mL)

N| P K|[Ca | Mg |S| B |CI[ Cu Fe [ Mn [ Mo | Ni | Zn

ICP-OES 7 | 20 | 0,07 | 0,08 [3] 1 09 |07 |02 ] 3 | 3] 06
Absorgao atomicade| | ;5500 3 | 05 | 03 | |500 1 |5 | 2 |2 |9]| 05
chama
Absorgao atomica de 30 |0,1]001|0004| |15 0,02 | 0,02 | 0,01 [ 0,02 | 0,1 | 0,001

forno de grafite

Fonte: HARRIS (2001). Com adaptacdes

O ICP-EQOS, ao realizar analises multielementares, apresenta uma enorme
vantagem em relagcdo aos equipamentos que trabalham com absorgao atbmica. A
absorcao atdébmica, conforme o Conselho Regional de Quimica IV Regiao (2024),
utiliza fontes de radiacdo que emitem numa faixa de comprimento de onda
especifica na qual o analito de interesse absorve. Desse modo, ao monitorar-se a
absorcao de diferentes elementos fazem-se necessarias diferentes fontes de
radiacao.

Uma desvantagem da utilizacdo do ICP é o elevado custo do gas argénio.
Uma alternativa menos dispendiosa € a fonte MIP (plasma induzido por micro-
ondas) que, ao invés de argbnio, utiliza o nitrogénio do ar atmosférico. Entretanto, o
MIP atinge temperaturas menores (cerca de 5000 K) e apresenta maior interferéncia
quimica.

Hamalova et al (1997), ao analisar fosforo, potassio e magnésio destaca que
‘em geral, a precisao e acuracia das determinacdes por ICP-AES sdao compativeis
com as obtidas por métodos como gravimetria e AAS”. Em estudo comparativo
desenvolvido por Soares et al (2012), com o objetivo de determinar sédio, potassio e
féosforo em extratos de solo, os resultados fornecidos por ICP-OES foram
estatisticamente semelhantes aos resultados adquiridos por meio de técnicas
convencionais como fotometria de chama e espectrometria de absorgdo molecular.
Nesse estudo os autores destacam que os limites de deteccdo e quantificagao
determinados pelo ICP-OES sao nitidamente menores que os obtidos pelas técnicas
convencionais. Em adicdo, os autores mencionam que os resultados de fésforo por
ICP-OES sao maiores que os resultados obtidos por técnicas convencionais e
justificam a diferenga com o fato de que a elevada temperatura do plasma permite

determinar o elemento em todas as suas formas. Técnicas convencionais



determinam um numero menor de formas de fésforo. Além disso, conforme Bartos et
al (2014), diferentes formas de P ou K podem ser determinadas em amostras de
fertilizantes pelo ICP-OES, desde que haja uma correta extragdo por solvente da
forma desejada.

Diversos métodos, envolvendo “técnicas gravimétricas, titrimétricas,
fotométricas e colorimétricas”, sdo conhecidos para a determinagdo de fésforo e
potassio em fertilizantes, segundo Bartos et al (2014). Entretanto, tais técnicas sao
trabalhosas, demoradas e muitas vezes utilizam reagentes perigosos. Nesse
aspecto, de acordo com o exposto pelo autor, o ICP-OES possibilita uma eliminagao
do uso reagentes perigosos, obviamente se desconsiderarmos a etapa prévia de
digestdo acida de amostras, presente em muitas analises. Também, ocorre uma
significativa redugao no tempo de analise e na geragao de residuos perigosos.

Yang et al (2018), mencionam que o método tradicional para a determinagao
de fosforo em amostras de solos, o método do azul de molibdénio, apresenta passos
complicados e baixa eficiéncia analitica, sendo “inadequado para determinacdes
rapidas e em lotes de amostras de solo”. Nesse sentido, o ICP-OES encontra maior
aplicacéo.

Conforme exposto por Yang et al (2002), no que concerne a determinacgao de
fésforo, a sensibilidade do ICP-OES excede a de métodos oficiais da AOAC -
Association of Official Analytical Chemists — como, por exemplo, método
gravimétrico e método espectrofotométrico de molibdovanadofosfato.

Em estudo comparativo conduzido por Hwang et al (2015), o teste t revelou,
com 95% de confianga, que os valores de fosforo obtidos pelo método colorimétrico
do azul de molibdénio e pelo ICP-OES nao sao estatisticamente diferentes, tanto em
amostras preparadas por dry ashing quanto em amostras preparadas por digestéo
acida em micro-ondas. Isso corrobora para que o ICP-OES seja tido como uma
técnica adequada para a analise de fésforo. Em adigdo, esses autores mencionam
diversas vantagens do ICP-OES como, por exemplo: o baixo limite de detecgao; a
capacidade de determinar tragos de fésforo; bom coeficiente de correlagao, acima
de 0,999 e boa porcentagem de recuperagéo.

No que concerne a determinagao de nitrogénio por ICP-OES, a literatura é
bastante incipiente. A interferéncia do nitrogénio atmosférico € um fator que dificulta

a aplicagao da técnica. Comumente o nitrogénio tem sido determinado em amostras



de solos, plantas, aguas e efluentes através do método de Kjeldahl, considerado um
meétodo robusto.

Sharp (1991) levanta a possibilidade de determinar-se nitrogénio por ICP-
OES uma vez que o ar seja excluido do plasma. Um fabricante de equipamentos
apresenta a possibilidade de determinar-se nitrogénio acuradamente utilizando um
equipamento de ICP-OES sem a necessidade de “modificacdes dispendiosas ou
utilizagao de tochas customizadas que excluam o nitrogénio atmosférico do plasma”
(THERMO FISHER SCIENTIFIC, 2017).

CONCLUSOES

E inegavel a importancia da fertilizacdo NPK dentro da agricultura no sentido
de fornecer macronutrientes essenciais ao desenvolvimento das plantas,
contribuindo para a superagdo de caréncias do solo, sejam elas naturais ou
advindas de intervengbes antrépicas. A fertilizagao contribui, economicamente, para
um aumento da produtividade e, ambientalmente, pode contribuir para que se
reduza a busca por novas areas de cultivo, preservando-se areas com vegetagao
natural.

Ao mesmo tempo, existe a necessidade de que a fertilizagdo NPK seja
realizada de forma sustentavel. Formulacbes balanceadas garantem que os
nutrientes sejam disponibilizados na medida certa conforme as necessidades da
planta. Isso melhora a produtividade, reduz custos com fertilizantes e evita que um
nutriente em excesso prejudique a absor¢cdo de um outro nutriente também
essencial. Principalmente, o emprego de uma fertilizacdo equilibrada evita que
excessos de nutrientes sejam transportados para corpos d’agua e provoquem danos
no ecossistema aquatico.

Diante disso, é de fundamental importdncia um controle qualitativo e

quantitativo de nutrientes no solo, nas plantas e nas formulacboes de fertilizantes.



Somente um conjunto robusto de dados permitira praticas sustentaveis de
fertilizag&o.

A utilizagao de ICP-OES permite a determinagao de varios elementos de interesse
simultaneamente, em uma unica corrida analitica apresentando, em geral, limites de
detecgéo inferiores aos conseguidos com a absorg¢ao atdbmica com chama. Embora a
absor¢cdo atomica com forno de grafite apresente limites de detecgdo ainda
menores, o ICP-OES é uma técnica multielementar, o que é desejavel para a analise
de matrizes com diversos nutrientes de interesse.

Diversos trabalhos abordam a analise de fésforo e potassio por ICP-OES.
Entretanto a literatura relacionada a determinacdo e quantificacdo de nitrogénio é
bastante escassa. Certamente, a interferéncia do nitrogénio atmosférico € um fator
complicador da analise. Desse modo, para grande parte das analises de nitrogénio
total, tem-se utilizado o método de Kjeldahl que, embora consuma uma quantidade
significativa de reagentes e demande um tempo maior, € um método robusto e
largamente aceito.

Desse modo, sao necessarios aprimoramentos em termos de equipamentos e
metodologias validadas para que o nitrogénio também possa ser determinado
juntamente com outros nutrientes por ICP-OES em uma mesma corrida analitica,
tornado a aquisicdo de dados robustos bastante pratica o que, por sua vez, permitira
um planejamento sustentavel da fertilizagcao, otimizando a produtividade e reduzindo

impactos ambientais.
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