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Avaliacao de um pograma interlaboratorial de controle de qualidade
de resultados de analise de sdlo

Gustavo Griebelér Leandro Souza da SiljaAlberto Cargnelutti Filhé Lenio da Silva Santbs

10.1590/0034-737X201663030014

RESUMO

O monitoramento da qualidade de anéalises de amostras de solo contribui para que sejam minimizados o0s erros nas
recomendacgdes de adubacéo e calagem. Pelo controle de qualidade dos laboratérios da rede ROLAS-RS/SC é avaliads
a exatiddo média anual dos resultados de quatro amostras, analisadas mensalmente, no ano. Os dados amostrais deve
ajustar-se a distribuicdo normal e ndo apresenttiers, para que a mediana possa ser assumida como medida de
tendéncia central. O objetivo deste trabalho foi verificar se os dados de controle de qualidade ajustam-se a distribuigéo
normal, identificar a presencaadtlierse como o método de célculo dos dados pode afetar a estimativa de exatidao dos
laboratérios. O teste de Lilliefors identificou a normalidadeaitgrsforam identificados pelo método dos quartis. Os
outliersforam eliminados para ajustar os dados a distribuicdo noramabém foi testado o uso da média em substitui-
¢do a mediana e avaliado o procedimento de célculo da exatiddo por atributo de analise, em vez da exatiddo média de
todos os atributos. Somente 48% dos dados apresentaram distribuicdoAexvlaisdo dosutliersaumentou de 48
para 65% o nimero de analises com distribuicdo normal, fato que tornou o método de avaliagdo mais rigoroso. Em dados
com distribuicdo normal, a média parece estimar melhor do que a mediana o valor verdadeiro e o procedimento que
calcula a exatiddo da média anual pode ocultar atributos com exatidéo inferior ao minimo preconizado pelo sistema.

Palavras-chave normalidadegutliers preciséo, laboratorios, rede ROLAS-RS/SC.

ABSTRACT

Evaluation of an interlaboratory quality control program of soil analysis results

The monitoring of the quality of soil analysis reduces errors in the recommendations of liming and fertilizers. The
program of quality control of ROLAS-RS/SC network evaluates the analysis accuracy by testing four soil samples
monthly for a yearHowever the data sets must have normal distribution and absence of outliers to insure that the
median can be considered as an estimation of the true value from the soil samples. Therefore, the objectives of this
work were to check the normal distribution, identify outliers and evaluate procedures of accuracy calculations, such as
how these aspects mayedt laboratory accuracyhe Lilliefors test was run to check the normality and the outliers
were identified through the quartile test. The outliers were eliminated from data population. The substitution of the
median by the average as criterion of central reference was tested as well as the procedure for calculating the accuracy
per attribute instead of annual average accu@uly 48% of the data followed normal distributidine exclusion of
outliers improved the analyzes with normal distribution up to 65%, which decreased laboratories with minimal accuracy
required by the network. When data sets have normal distribution, the average shows a better estimation than the
median and the procedure of calculating the annual average accuracy may hide attributes with inferior accuracy than
the minimal average required.
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372 Gustavo Griebelest al.

INTRODUCAO No controle de qualidade s&o utilizadas amostras de

. L . o . solo com concentracdes desconhecidas dos atributos ana-
A analise quimica € opredimento mais difundido para . .
lisados e assume-se a mediana dos resultados como o

a avaliacao da fertilidade do solo (Bissgtral, 2008) e € de : . . . .
referencial das amostras, pois esta € uma medida de posi-

fundamental importancia para os sistemas de producago . ) L.
P P P & definida pelo nimero central de uma série de dados

agricolaA avaliacao compreende a coleta do solo, o prepas ~ S )
9 & P Prep respo, 2009) e nao sofre influéncia de valores discrepan-

ro das amostras, a extracdo e a determinacgéo dos teoret%gleou anomaloso(tliers). De acordo conAndrade &
mi + + 2+ + 3+ 1 H :
;I'\e;lrgentc;s ?cwmjcosd,(lK ’ ICaij Mg HL A gl|nd|ce QOgliari (2007), a analise de uma amostra, quando repetida
) € de fracBes do solo de interesse (argila e MaSias vezes, reproduz uma curva simétrica com resultados

organlfa)ade acor:jodcom metodozs preconlzadgs, e~a :jm’o%i'ma e abaixo do valor da média, a que se denomina curva
pretagdo dos resultados (CQFS, 2004), os quais s&o e&?aistribuigéo normal ou distribuicdo de Gauss, de modo

r_mnados neste trabalf,u? como. gtrlbutos de anaﬂsg&f que 68,26% dos dados se afastam em até um desvio padrao
tir dos laudos de analise emitidos pelos laboratérios, 85 média. Dessa forma, quando se utilizam amostras de

resultadqs sdo interpretados ‘E'e acordo com taPe@&o de que ndo sdo conhecidas as concentracdes dos
estabelecidas com base em experimentos de calibracdo, patg,enos (amostras néo certificadas por uma instituicéo
converter os valores analiticos em informagdes sobre @ padronizacio) e toma-se por base a mediana (em vez da
necessidades de calagem e de adubagao (Schlindweif.&ia) e o desvio padréo da mediana como referéncias de
Gianello, 2008). Contudo, para que a analise de s0lo Pigriszo, a existéncia de distribuicio normal no conjunto
porcione a correta recomendacao de calagem e adubacag, fosyitados torna-se condigéo bésica, a ser atendida, para
indispensavel que os laboratrios produzam resultados Q& ilizar a mediana como valor central (estimativa da con-
reflitam com exatiddo a disponibilidade de nutrientes d(%ntragéo verdadeira dos elementos da amostra). Quando
solo. Além disso, analises quimicas, quando erradas g conjunto de dados no apresenta distribuic&o normal, a
nao suficientemente confiaveis, podem representar dessdiana torna-se uma estivativa pouco confiAkén dis-
perdicios de tempo e de dinheiro (Bode, 1995). S0, a existéncia deutliers altera a amplitude do desvio
Dessa forma, visando inicialmente a uniformizar os m‘]so'adréo, 0 que afeta o rigor do critério de exatid&o, penali-
todos de andlise de solos e, posteriormente, controlag 4,qq oy favorecendo alguns laboratérios, de acordo com

qualidade das analises, em 1968 foi fundada, no sul g9 resuitados obtidos em cada amostra. Portanto, caso n&o
Brasil, a Rede Oficial de LaboratériosAtealise de Solo e s distribuicio normal dos resultados das andlises e,ou,

deTecidosVegetais dos Estados do Rio Grande do Sul e erresenga de um grande nimeroutéiers, a andlise es-
Santa Catarina (ROLAS-RS/SC)igtholter 2008)Assim,  atistica atualmente adotada pelo controle de qualidade da

surgiu o programa de controle de qualidade da ROLAS-RRbH| AS-RS/SC pode ndo estar avaliando os laboratorios
SC, que tem por objetivo avaliar os laboratérios por mejgyequadamente.

da exatiddo media anual de quatro amostras meAsais. Qutra limitagso do sistema pode advir do fato de a

estimativa da exatidéo € determinada a partir da precisgissificacao conceitual ser baseada na exatid&o, uma vez
estabelecida por meio de faixas de distancia do desvio pge esta é dependente da média anual de todos os atribu-
drdo da mediana, sendo atribuidos asteriscos (Como u®a quantificados na analise de solo. Nesse contexto, a
forma de identificacdo e de contagem) na medida em quesgfsténcia de uma analise com preciso aquém da adequa-
faixas séo ultrapassadas. Em outras palavras, cada atribjgopode estar sendo ocultada, por causa do efeito de di-
analisado produz uma populacao de dadosue |uicao exercido pelas analises que apresentam alta preci-
corresponde ao numero de laboratorios participantes 8. Com o sistema atual da ROLAS-RS/SC, o limite infe-
programa. Obtém-se a mediana e o desvio padrdo, paER para se obter o selo de qualidade (conceito B, que
comparar o resultado do laboratério com o valor media@quivam a 85% de exatidao) admite que 192 determina-
(precisdo da analise). Conforme os valores se afastemg@d@s entre 432 (quantidade de analises anuais realizadas
desvio padréo sao-lhes atribuidos asteriscos. Por fim, ® cada laboratério dentro do controle de qualidade)
asteriscos sdo somados para compor um indice de exatigé@jam abaixo da precis&o minima preconizada. Esta for-
do laborat6rioA partir da exatiddo, os laboratérios ségna de célculo mascara o fato de estas anélises estarem
classificados em conceitdsB, C e D, sendo que aquelesdistribuidas entre todos os atributos da analise, ou con-
que obtém os conceitdse B recebem o selo de qualidadeentradas em um Gnico del@ssim, este método possi-

da ROLAS-RS/SC, para 0 ano seguinte, e os laboratorigifita que os laboratérios obtenham concaitu B, mes-

com conceitos C e D permanecem filiados a ROLAS; p@o existindo algum atributo completamente fora do pa-
rém, ndo recebem o selo e, caso permanegam nessa caiiéio preconizado.

¢ao por trés anos consecutivos, sdo descredenciadosalém da ROLAS, existem outros programas interlabo-
(Wietholter e Dahmercomunicagéo pessoal). ratoriais no Brasil: o Programa de Controle de Qualidade
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de Laboratérios com o Sistema IACAtglise de Solo; 0 mento referéncia para a classificagéo dos laborat6ri-
PAQLF (Programa dAndlise de Qualidade dos Laboraté- os. Nesse procedimento, € adotada a mediana como a
rios de Fertilidade) — Método da Embrapa Solos; o Pro-estimativa do valor correto da amostra. Como critério
grama Interlaboratorial de Controle de Qualidadérde de precisédo € utilizada a distancia da determinacéo
lise de Fertilidade de Solo — Profert e a Comisséo Estadualle um laboratério, em desvio padrédo (s) da mediana,
de Laboratérios dAnalisesAgronémicas do Parana — em relacdo a mediana formada pelos resultados dos
C.E.L.A. (IAC, 2006). O programa do IAC utiliza o método 25 laboratoériosA precisdo do resultado de cada la-
descrito por Quaggio (1987) e Quaggt@l (1994), que  boratério € identificada por asteriscos, de acordo com
retira osoutliersdos conjuntos de dados e estes recebenos afastamentos, em desvios padrdo populacionais
um asterisco na medida em que se recalcula o coeficientés):<1,0s; >1,0€1,5s; >1,5€2,0s;e>2,0sda
de variacdo, até que este alcance 20%. Os demais prograzrediana, para os quais sdo atribuidos zero, um, dois
mas citados tém um sistema estatistico semelhante ao ute trés asteriscos, aos resultados que se enquadram
lizado pelo IAC e acredita-se que o sistema de controle delentro desses limites, respectivamente. O método
gualidade da ROLAS-RS/SC poderia ser aprimorado comtambém estabelece algumas excec¢des para a ndo apli-
alguns ajustes, como a verificacdo da distribuicdo normalkacéo dos asteriscosafiela 1), como forma de nao
e a eliminacdo dosutliers das amostras, a adocao de penalizar excessivamente os laboratérios, nas situa-
amostras certificadas (concentracfes conhecidas), emgdes em que o desvio padrdo € muito badxpartir
substituicdo a mediana, e a concesséao de selos de qualio somatdrio de asteriscos das amostras mensais re-
dade somente aqueles que apresentam todos os atributogbidos por todos os atributos analisados, compde-
de andlise com exatiddo minima de 85%. se a exatid&o percentual, pela equacao elaborada pela
Portanto, o objetivo deste trabalho foi verificapar ROLAS-RS/SC:
tir do banco de dados de resultados de analise de solo fdn o 100
Controle de Qualidade da ROLAS-RS/SC, a normalidacxatiddo (%) =100 - {Ear [mq]} )
dos dados, a existéncia detlierse como estes fatores

o , , ,
podem afetar o rigor da classificagdo conceitual dos Iabsc‘)(?nd0 que @° de atributosanalisados em 2009 foi de

L . . nove.
ratorios pelo sistema de Controle de Qualidade, propon- o , . .
Com a exatidao percentual é obtido o conceito do la-

do alternativas para as eventuais limitacdes encontradas. ~ . ~
boratorio, de acordo com a expressao:

MATERIAL E METODOS Conceito =Exatidao (%) )

48
Neste trabalho, foram considerados os seguintes ter-

mos: a)atributos de andlise ou atributos analisados Tabela 1:Critérios de excegédo para cancelamento dos asteriscos
elementos quimicos, a argila e a matéria organica analigg-sistema de Controle de Qualidade das analises de solos, em
dos nas amostra de solo; d8terminacdeso resultado aPoratorios pertencentes a ROLAS-RS/SC

oriundo da execucdo de um procedimento analitico; gributos analisados Mediana Valor-
precisdo o grau de afastamento do resultado em relagao Mediana®
a mediana; d¢xatidao a média obtida a partir da preci-pH e SMP - - <01
séo; e)nmedianavalor referente ao numero localizado na <200 <10
posicéo central da populagéo de dados, obtido das deigtila gdm?® > 2605 450 ;20
minacdes dos laboratérios de uma amostra de solo. > 450 <30
O sistema de controle de qualidade da ROLAS-RS/Satéria organica g dme <1 <1
foi avaliado a partir do banco de dados, do ano de 2009, <10 <1
dos 25 laboratorios que integravam a rede (os laboratgsi- mg dm? 10 d” 20 <125
os foram identificados com o0 mesmo cddigo aplicado pela > 20 <15
ROLAS-RS/SC no ano de 2009). O banco de dados foi <50 <1
composto pelos resultados dos atributos de analise (gH mg dm? 50< 100 <2
em agua, indice SMEeores de gila e de matéria gani- > 100 <3
ca, RK*, Ca&", Mg?* eAl*), de 48 amostras (quatro porp s« mmol dm® <3 <3
més, durante 12 meses), realizadas pelos 25 laboratorios, ’ >3 <1
que totalizaram 10.800 determinac¢8es. Os dados foram SE%’* mmol dn? <100 ; 1
metidos a cinco procedimentos de avaliago: ‘ >100 <2
a) O Procedimento (JPcompreendeu a execugao dosg* mmol_ dn® <100 <1

critérios atuais da ROLAS-RS/SC, sendo este o trataem maédulo.

Rev CeresVicosa, v63, n.3, p. 371-379, mai/jun, 2016



374 Gustavo Griebelest al.

O denominador da expressdo acima é originado asieriscos do atribu
L P > ong . Exatiddo (%) = 100 {[E R "”'“] X[A - ]} (3)
multiplicacdo das quatro amostras mensais pelo nime, / 4 3 xneaibutos

de meses do ano. Os laboratorios recebem os conceitossendo ytilizado 1 ao® de atributospois os atributos
em funcdo dessa exatidao média, sendo que a exatidgg,,m avaliados individualmente.

90% Cf)nfereoconcecl)te, en%uanto (?s Iaborr;ttérios COM A partir da exatidao por atributo, foi estabelecido um
exatiddo < 90% e 85%; < 85% & 80% e < 80% recebem cjiario numérico que transforma os conceitos obtidos em

conceitos B, C e D, respectivamenteigiiolter & o105, de modo que para obter conogito laboratorio
Dahmercomunicagao pessoal). ndo pode apresentar nenhuma anélise com conceito infe-
b) O Procedimento (Penvolveu a aplicagéo dos critériosrior aA. Para tanto, o conceiforecebeu um valor arbitra-
da ROLAS-RS/SC (mesmos critérios di icluindo o rio igual a 1 e os demais foram calculados pela equacéo:
teste de distribuigdo normal antes da aplicagéo dos C(frlp atributos- 1) +Y,, > (n° atributosY, ) + 1 (4),
térios e, no caso de constatada a ndo normalidade, a ' '
aplicacéo do teste dos quartis (Andrade & Ogliari, 2003endo a° de atributo® nimero de atributos analisados
para identificar a presenca detliers,sendo estes eli- (9), Y as faixas de exatiddo que originam os concetitas e
minados do conjunto de dadds serem eliminados, ordem das faixas, considerandds8, C e D como 12, 22,
osoutliersautomaticamente receberam trés asterisc38 e 42 faixas, respectivamertssim, atribuindo-se 1 para
e para o restante dos dados da andlise foi recalculadaGonceitdA, foram obtidos os valores 21 & 92 para os
mediana e o desvio padrdo da mediana, sendo noganceitos B, C e D, respectivamente. Os somatérios maxi-
mente submetidos aos critérios descritos padPRra  mos de pontos para obtencdo dos concéitoB e C
verificar a distribuicdo normal, foi aplicado o teste déoram 9, 18 e 99, respectivamente. Dessa forma, para se
Lilliefors (Campos, 1983), utilizando-sesmftware obter conceitdA, o somatério das nove amostras néo
Bioestat 5.0, e o teste dos quartis, utilizando-se pode exceder a nove pontos. Caso uma amostra contenha
Microsoft Office Excel 2007, para identificarastliers  0ito conceitosA e apenas um conceito B, o somatorio
e elimina-los. O critério de eliminacdo detliersfoi passa a ser dez, impedindo a obteng&o de comceito
estabelecido, segundo descrito Aadrade & Ogliari assim sucessivamente. Porém, mesmo neste procedimen-
(2007), que classificam conoaitliersaqueles valores to, receberiam Selo de Qualidade os laboratérios que al-
uma vez e meia inferiores ao primeiro quarj{Q,®I), ~ cancarem a exatiddo minima preconizada pela ROLAS-RS/
ou uma vez e meia superiores ao terceiro quarfit (Q SC (85%); conceitos e B).
1,5D1), sendo Qo primeiro quartil, Qo terceiro quartil Por fim, foram comparados quanto ao rigsproce-
e Dl a distancia interquartilicR(= Q,-Q,). Valores além dimentos B, P,, P, e P, entre si, em funcdo da classifica-
desses limites, dentro de uma distribuicdo normal, corgo dos laboratorios em conceitdsB, C e D, e o P
tituem 0,7% dos resultados (Andrade & Ogliari, 2007 avaliou-se a sensibilidade do sistema pela comparagéo
Nesse procedimento, as amostras sem distribuicdo nentre a média de todas as andlises que compdem a exati-
mal e sem possibilidade de ajuste pela eliminagdo d&o anual com o sistema de pontos.

outlierspermaneceram no banco de dados para compor 5
a exatiddo média. RESULTADOS E DISCUSSAO

c) O Procedimento (P seguiu a mesma metodologia des- Dentre os 25 laboratérios, integrantes da rede no ano
crita em P, porém as amostras sem distribuicido normatle 2009, pelo procedimentq fdram conceituados com
gue incluiram todas as andlises de pH e indice,SM® B, C e D, 12, 7, 4 e 2 laboratorios, respectivamente
foram descartadas do banco de dados, portanto, (dabela 2). Com esta distribuigéo, o sistema concederia
compuseram a exatidao média. selos de qualidade para 19 laboratérios (3¥2AB). Ao

. . . aplicar o pr iment i rv médi
d) O Procedimento (Panalisou a exatiddo somente dasp car o procedimento,Foi observado que a media das

T . determinagBes com distribuicdo normal foi de 48&bEF
amostras com distribuicdo normal pelos critérios deF— . .
. i . s . a 3). Dessa forma, pode-se inferir que 0s pressupostos
critos em P, porém, utilizando a média e o desvio pa- L :
N L o . estatisticos que sustentam o uso da mediana como valor
dréo da média em substituicdo a mediana e ao desw? . . .
padrio da mediana referencial ndo foram atendidos em 52% das determina-
' ¢Oes do ano de 2009. Observou-se auséncia de distribui-
e) O Procedimento (Pestabeleceu um novo critério paragdo normal em grande nimero de determinagées de pH e
conceituar os laboratorios. Os critérios para o recelle indice SMPas quais sdo expressas em base logaritmica,
mento de asteriscos foram mantidos de acordo Gom Gue concentra os valores préximos a mediana e, portanto,
porém, a exatiddo média anual foi calculada para cagao seguem distribuicdo normassim, a eliminagéo de

atributo analisado, pela modificagéo da equacgéo 1: outliersnéo se justifica para esses atributos. Em relacéo
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ao controle de qualidade, o sistema da ROLAS-RS/SC poeorre com pH e SMEntretanto, nas determinacgdes de
vé algumas regras de cancelamento de aplicacdo dosRsdo frequentes os resultados de amostras com valores
teriscos (@bela 1), para ndo penalizar os resultados nimferiores a 3,0 mg dif) superiores a 50 mg dine, no
mericamente proximos a mediana e com faixas de intenaaso do K, superiores a 150 mg dmNestes casos, 0s
los estreitos de desvios padrdao. Porém, esses limitesf@sultados que extrapolam a faixa de trabalho passam a
ram estabelecidos arbitrariamente no sistema, sendo gggr, considerados pelo Controle de Qualidade como 3,0,
dentro deles ainda poderia haver algum tipo de influénc®e 150 mg dm, respectivamente, de acordo com a faixa
da n&do normalidade dos dados. de trabalho (@bela 4) utilizada pelos laborat6rios da RO-
Ao eliminar osoutlierspelo procedimento Pos ca- LAS-RS/SC. Dessa forma, tomando-se o P como exemplo,
sos com distribuicdo normal aumentaram para 65T quando a concentracdo do elemento na amostra de solo
la 3). Embora o Renha corrigido apenas uma parcela dosxcede os limites inferior ou superior determinado, o re-
dados, houve aumento do rigor do controle, indicado pedaltado de todos os laboratérios € 3,0 mg don50 mg
diminuigdo do nimero de concei$Tabela 2)Além de  dm?, respectivamente. Neste caso, a amplitude correspon-
pH e de indice SMRnteriormente citados, foi observadale a zero e, a mediana, ao valor limite da faixa de trabalho;
que uma fracao alta das determinag8es, principalmenteptetanto, a mediana ndo estima o valor verdadeiro dessas
P e K, também apresentaram a amplitude dos dados infanostras, que podem ser consideradas inadequadas para
rior a 1,5DI, o que impossibilitou ajustar todos os dadodiscriminar a precisédo dos laboratérios e prejudiciais ao
a distribuicdo normal. Em principio, essa caracteristicgglculo da exatidao.
indicaria que os laboratorios seriam precisos na determi- Para atender a prerrogativa de que, por meio da distri-
nacao desses atributos, se os valores obtidos estivesbeiméo normal, pode-se assumir a mediana como estimati-
dentro dos limites de deteccao dos equipamentos analtkdo valor verdadeiro da amostra, a exclusaodiosrs
cos (faixa de trabalho), considerados na avaliacdo, cofiaa-se necessaria e isto acarreta consequéncias sobre a

Tabela 2: Classificagdo conceitual dos laboratérios, segundo modificagdes no sistema atual da ROLAS-RS/SC, com base nos
resultados do Controle de Qualidade de 2009

. . Conceito dos laboratorios
Procedimentd

A B C D

P, 12 4 2
P, 9 10 5 1
P, 7 7 7 4
P, 8 11 5 1
P 1 4 5 15

o

* P :atual sistema empregado pela ROLASG. B com dados ajustados a distribuicdo normal por meio de eliminacaotlias. P, P,
utilizando somente as amostras com distribuicdo norfalP, com substituicdo da mediana por média e desvio padrédo da mediana por
desvio padrdo da média, Ralculo da exatiddo por analise e conversdo em pontos para a atribuicdo do conceito.

Tabela 3:Percentual de andlises de solo que seguem a distribuicdo normal nos resultados do Controle de Qualidade da ROLAS-RS/
SC de 2009

Atributos que seguem a distribuicdo normal (%"

BN DN corrigida

Sim Nao Sim Nao
pH 0,5 99,5 — _
SMP 19 81 — —
MO® 48 52 63 38
Argila 73 27 90 10
Al3* 52 48 54 46
Ca* 75 25 92 8
Mg2* 50 50 77 23
P 48 52 60 40
K* 17 83 19 81
Médid® 48 52 65 35

9% sobre 10.800 amostrddDistribuicdo normal ®Matéria oganica® Apés eliminagdo dosutliers (com excecédo do pH e SMP).
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amplitude do desvio padréo da mediana. Embora a medias P, e B. Possivelmente, a adogéo de critérios que
na néo seja afetada pawtliers o desvio padrdo aumen-penalizam com maior rigor @sitliers, a exemplo do sis-
ta ou diminui com a existéncia deles, tornando mais braema descrito por Quaggeat al. (1994), utilizado nos
dos ou rigorosos, respectivamente, os critérios de exdéiboratérios do Estado de S&o Paulo, discriminaria com
dao empregadoA.classificacéo dos laboratérios foi maismaior rigor os laboratérios e esta logica poderia ser
rigorosa eliminando-se amitliers das amostras; no en-implementada, no caso de o procedimentePaplica-
tanto, por causa do total de asteriscos recebidos este edeina ROLAS-RS/SC.
to néo foi perceptivel @bela 5)A exatiddo média anual O procedimento Ffoi ainda mais rigoroso que qQ.P
obtida em cada procediment@pEla 2) indica que houve Neste, somente 14 laboratérios receberiam selo de quali-
redistribuicdo dos conceitos, quando aplicado o sisterdade e este efeito pode ser associado ao descarte de 35%
de ajuste dos dados a distribuicdo normal. Utilizando-sias determinacdes que nao apresentavam distribuicao
o P foram concedidos selos de qualidade para 19 (12hermal. Esta parcela das determinagdes apresentava a dis-
7B) dos 25 laboratoérios e, ao se ajustar a distribuicao ntnibuicdo dos dados de forma semelhante as do pH e do
mal (P), este nimero manteve-se, mas diminuiram os ladice SMP (amplitude < 1[3l), indicando que os dados
boratoérios com conceii (92 + 10B). s80 mais precisos e, por este motivo, ndo devem ser elimi-
Nestes procedimentos, cabe salientar quaitders nados do banco de dados. Portanto, od@ foi adequa-
receberam trés asteriscos, como os demais dados dogara avaliar a exatidao dos laboratérios.
permaneceram na amostra e assumiram afastamento su© procedimento P que adotou a média como esti-
perior a dois desvios padrdo da mediana, depois dwtiva do valor verdadeiro, foi mais rigoroso que 0s
recalculadas a mediana e o desvio padrdo da medigpeocedimentos Pe P, mas menos rigoroso que.P
Isto explica as diferencas discretas entre os procedimé&wando os dados seguem a distribuicdo normal, as

Tabela 4:Limites de uso dos resultados no Controle de Qualidade dos elementos analisados pelos laboratérios da ROLAS-RS/SC em
2009

Limites adotados nos resultados de laboratérios da ROLAS-RS/SC

Atributo de andlise Unidade Limite inferior Limite superior
pH e SMP — 4 8,5
Matéria organica gdm? 10 70
Argila gdm?® 100 700

P mg dm?® 3 50

K* mg dm?® 10 150

Al mmol,dm? 0 70

ca* mmol, dm? 2 150

Mg?* mmoldm? 2 100

Tabela 5:Numero de asteriscos recebidos por andlise em funcao do desvio padréo (s) da mediana nos resultados do Controle de
Qualidade da ROLAS-RS/SC em 2009, com e sem ajuste da distribuicdo normal (rencagberge

Numero de asteriscos por classe de desvio padréo (s) da mediana

Classe - -
pH SMP MO® Mg Al P Argila Ca K Totais

Dados nédo ajustados a distribuicdo normal

s<1 (sem*) 1104 978 938 946 1016 992 962 909 957 7266

s >1<1,5 (%) 5 88 140 128 99 104 120 158 134 976

s >1,5< 2,0 (**) 33 74 54 60 46 50 63 74 54 1016

s >2,0 (**¥) 58 60 68 66 39 54 55 483 55 1542

Total de asterisc&s 245 416 452 446 308 366 411 291 407 3534
Dados ajustados a distribui¢do normal

s<1 (sem*) 1191 927 860 880 1001 955 887 852 920 8473

s>1<1,5 (*) 5 126 167 147 103 115 145 182 149 1139

s >1,5< 2,0 (**) 1 87 73 67 52 60 86 91 58 575

s >2,0 (***) 3 60 100 106 44 70 82 75 73 613

Total de asterisc6s 16 480 613 599 339 445 563 589 484 3515

@ Matéria organicd?(*+2x**+3x***)
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medidas de tendéncia central, como moda, média e ni@-am coerentes com o rigor imposto pelo ajuste estatisti-
diana sdo coincidentes (Cargnelutti Fidtaal, 2009) co de cada procedimento. Dessa forma, pode-se inferir
e, dessa forma, para aquelas amostras que ndo apjes o uso de uma medida de tendéncia central nao é ade-
sentavam, e posteriormente foram ajustadas, a distyiado para ser empregado como uma referéncia para a
buicdo normal, supde-se que o rigor do sistema, ao usatibracdo interna dos laboratérios para os métodos ana-
a mediana ou a média, seja idéntico. Porém, o testelilieos. Em funcéo desses resultados, o controle de quali-
normalidade de Lilliefors (Campos, 1983) compara a dislade poderia ser aprimorado com a adogdo de um método
tancia entre a curva da distribuicdo tedrica e a curgae empregasse uma referéncia por meio de amostras cer-
cumulativa, o que admite um grau de assimetria (Canificadas, de valores conhecidos, em substituicdo a medi-
pos, 1983)A média pode ser influenciada pela frequéncidas de tendéncia central, uma vez que a qualidade de um
de valores e deslocar o valor central e a amplitude desultado analitico é verificada por meio da incerteza a ele
desvio padréo, enquanto a mediana mantém-se, na naassociada (Chuat al, 2004). Os materiais de referéncia
oria das vezes, estatica em relacao aos ajustes realsriam amostras que apresentassem um ou mais valores
dos no banco de dados, o que pode penalizde propriedades suficientemente homogéneas e bem
indevidamente os valores proximos aos limites de afasstabelecidas, de maneira a poderem ser empregados na
tamento (P). Portanto, parece mais adequado utilizar ealibracdo de um instrumento de medicéo, na validacéo
média do que a mediana, quando as amostras apresdnum método analitico, ou na atribuicdo de valores a um
tam distribuicdo normal, pois isso atende com maialado material INMETRO, 2007).
fidelidade aos pressupostos estatisticos. Assim, poderia ser considerada, dentro dos critérios
O numero total de conceitos recebidos por classe de exatidéo, a variabilidade inerente ao método de anali-
exatidao foi alterado, em fung&o do procedimento aplicae, associada a um desvio padrdo conhecido, sendo 0s
do.Alguns laboratdrios, com conceifoobtido pelo P asteriscos atribuidos em fungéo do afastamento desse
obtiveram conceito D, quando submetidos a@rRigor desvio, de acordo com o método atualmente aplicado.
aumentou para os laboratérios que, por exemplo, ndo agpessa forma, evitar-se-ia que a variabilidade interlabo-
sentavam determinagfes dedém resultados inferiores ratorial (objetivo do controle de qualidade) seja superior
a 150 mg dmj, naquelas amostras de solos que ultrapa&-variabilidade do método no laboratério (variabilidade
savam a faixa de trabalho (10 a 150 mgdfabela 4). intralaboratorial) e que os atributos das andlises basicas
Nesses casos, o0s laboratérios foram beneficiados petge ndo apresentam distribuicdo normal, como pH e indi-
amostras com concentracdo do elemento superior a faceaSMPR ou em fungéo da concentracédo dos dados, esta-
de trabalho, uma vez que estas nao detectam ladecam penalizac6es em resultados de laborat6rios com
superestimativas e diluem este efeito ao longo do armmequenos desvios em relagdo a mediana, sendo que isto
Desse modo, alguns laboratérios com condeipassa- pode néo apresentar implicacdes agronémicas importan-
ram ao conceito D, quando descartadas as amostras $esne causar descréditos desnecessarios dos usuarios da
distribuicdo normal, advindas de amostras com concemrde.
tracBes dos elementos que excediam a faixa de trabalho.Observa-se que o conceito obtido, por meio da exati-
Por outro lado, houve situacdes em que o rigor diminuidao média dos nove atributos de analises realizadas ao
O conceito D obtido por alguns laboratorios, a partir dengo do ano (B, ndo revela aquelas com exatidao insu-
amostras sem ajuste a distribuicdo normg), (Bassou ficiente em alguns atributosdfdela 7)Ao avaliar os con-
paraA, quando utilizadas apenas amostras com distribugeitos individuais de cada atributo, estabelecendo valo-
¢ao normal (Pe P). Neste caso foi observado que essegs numericos com pesos distintos para cada conceito
laboratorios, frequentemente, apresentavam resultadogpicedimento B, somente cinco dos 19 laboratorios com
K inferiores a 150 mg dif) naquelas amostras com teoiselo de qualidade (exatiddo média > 85%) em 2009 néo
superior a faixa de trabalho. Portanto, quando a medigmassuiam nenhum atributo com conceito inferior a B e
correspondia a 150 mg diro laboratério recebia asteris-trés laboratdérios com concekoapresentaram pelo me-
cos nessas amostra® elimina-las, esse fendmeno naanos um atributo com conceito D. Como exemplo, o labora-
foi mais observado. Contudo, isso nao significa quetdrio 49, que obteve conceiko(94% de exatiddo média
laboratorio estivesse subestimando o valor verdadeir@gual) pelo B apresentou os atributos P e K com concei-
nem assegura a exatiddo daquelas avaliagGes, poigtassC e D, respectivamente, quando avaliados pélaP
valores inferiores a 150 mg dipodem representar resul-bela 7). Este laboratorio deteve a terceira melhor exatidao
tados inferiores ao primeiro quartil de uma distribuicdda ROLAS-RS/SC, de acordo comé®n 2009, porém, em
normal. funcéo de apresentar dois atributos com exatidao insufi-
Ao se aplicarem os procedimentgs e P, foi ob-  cientes, a exatiddo decaiu para a 122 colocdgéthém
servado que os conceitos obtidos pelos laboratérios f@overificado que, dentre os laboratérios que receberam
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Tabela 6:Exatiddo média anual e conceitos de laboratérios de andlise de solo da ROLAS-RS/SC avaliados em 2009; classificagdo por atributo e proposta de nova classificagéo, c‘g}n base em
pontuacado por conceito de cada atributo. (o¢]
Lab Exatiddo  Conceito Conceito por atributo Pont® Novo Coloc®

e (%)  ROLAS " Argia pH SMP P K* MO AlZ* Ca* Mg?* o Conc®  LGI0C.
41 96 A A A A A A A A A A 9 A 1°
01 94 A B A A A A A B A A 11 B 4°
49 94 A A A A C D A A A A 110 D 12°
73 94 A B A A A A A A B A 11 B 50
37 93 A A A A A A A A A B 10 B 2
98 93 A A A A B A A A A A 10 B 3
96 93 A A A C B A A A A A 20 C 7°
132 92 A A A A A C A A B A 20 C 6°
86 91 A B A C A A C A A B 31 C 8
135 91 A A A A C A B D C A 121 D 14°
18 91 A A A B C A D A A A 111 D 13°
88 90 A A A C A A A C C A 39 C ®r
54 89 B A A B A A A B B D 103 D 11° g
116 89 B A A A A A C C B C 40 C 10° >
17 88 B A A A A A D A D D 282 D 210 S
61 88 B A A A B A D A B D 193 D 17° @
83 88 B B A A B A B A D D 194 D 18° g
153 88 B C A B A C A A D C 131 D 150 ol
84 86 B B A D A D A A C B 203 D 19° .@
72 84 c A B B D c c A c D 223 D 20° £
147 84 C D B B B B C C A C 134 D 16°
29 84 C C A A D A D A D A 292 D 23°
141 84 C B A D A D B B D B 286 D 22°
25 79 D D D D A D A A B C 384 D 24°
09 71 D D A D D C D A D D 565 D 25°
®Para compor a pontuagédo, os concekp8, C e D dos nove atributos de andlise foram substituidos pelos valoreslle 821 respectivamente, e somad®s limites superiores de cada conceito séo:
9, 18 e 99 pard, B e C, respectivamente, a partir da pontuagdo obfi@adenacdo de acordo com a pontuagao.
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Em conjuntos de dados com distribuigéo normaL\é(iethijlter S (2008)0s 40 anos da ROLAS e sua contribui¢do
médi tende melhor r t tatisti c{Jara a Ciéncia do Solo no Rio Grande do Sul e em Santa Catarina.
edia ate ) € me _O aos p essupos 0S estaliSticos R reuniao Sul-brasileira de Ciéncia do Solo, Santa Manais,
gue a mediana, estimando mais adequadamente 0 val@/BCS/NRS. CD-ROM.
verdadeiro das amostras. Entretanto, utilizar amostras de
solo certificadas possivelmente seja mais apropriado para
a calibracao interna dos métodos analiticos nos laboraté-
rios.
O procedimento de célculo da exatidao média anual
ndo revela os atributos que eventualmente ndo alcangam

a exatidao minima de 85%.
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