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ANALISE DE DADOS DA FISCALIZACAO DE FERTILIZANTES (2008 — 2010)
COMO SUBSIDIO PARA O ESTABELECIMETNO DE NOVOS
PARAMETROS DE TOLERANCIA

RESUMO

O Brasil vem se destacando como um grande produtor de alimentos nos Ultimos
anos. Para que possa manter sua produtividade e necessario o uso de insumos de
qualidade, dentre eles os fertilizantes. Devido ao menor custo de producdo e preco final
ao consumidor, os fertilizantes minerais mistos sdao amplamente utilizados em nosso
pais. Com isso, a fiscalizacdo desses insumos se torna um importante mecanismo de
auditoria de sua qualidade. Assim, os dados da fiscalizacdo de fertilizantes realizada
pelo Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento dos anos de 2008 a 2010
foram analisados utilizando-se diferentes técnicas estatisticas. O objetivo deste trabalho
foi fornecer uma analise exploratdria e descritiva dos dados de analises fiscais de
fertilizantes dos anos de 2008 a 2010 para subsidiar possiveis mudancas na legislacdo
que rege a fiscalizacdo de fertilizantes, com relacdo a toleréncia e a divergéncia dos
resultados analiticos. Foram utilizados para analise dos dados técnicas de estatistica
descritiva, regressao logistica, e os testes de Wilkoxon e Z. A analise descritiva e 0s
testes de Wilkoxon e Z demonstraram que, de maneira geral, as garantias estabelecidas
pelos produtores de fertilizantes sdo cumpridas. Ja a regressao logistica demonstrou que,
para 0 nitrogénio e o fosforo analisados pelo laboratério 2, as variaveis
“estabelecimento” e “formulagdo” influem no resultado final da analise (dentro ou fora
da garantia), enquanto que para o potassio analisado pelo laboratério 2, apenas a

variavel “formulacdo” influi nesses resultados.

Palavras-chave: fertilizante mineral misto, regressao logistica, teste de Wilkoxon, teste

Z, estatistica descritiva, fiscalizag&o.
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ANALYSIS OF FERTILIZER INDUSTRY INSPECTION DATA (2008 —
2010) AS A TOOL FOR THE ESTABLISHMENT OF NEW TOLERANCE
PARAMETERS

ABSTRACT

Brazil is standing out as a major food producer in recent years. In order to
maintain this productivity, it is necessary to use quality inputs, which includes
fertilizers. Because of their lower production cost and price, bulk blends are widely used
in this country. Therefore, the inspection of these inputs becomes an important audition
mechanism of their quality. For this reason, the inspection data of Brazilian’s Ministry
of Agriculture, Livestock and Supply (2008 — 2010) were analyzed using different
statistical techniques. The objective of this research was to provide a descriptive and
exploratory analysis of the inspection data of fertilizers from the years 2008 to 2010 in
order to assist possible changes in legislation governing the inspection of fertilizers,
with respect to tolerance and analytical differences. For the analysis, methods of
descriptive statistics, logistic regression, the signed rank test and the Z test were used.
The descriptive statistics, signed rank test and Z test showed that the guarantees given
by producers where, overall, fulfilled. Logistic regression applied to the analysis of the
laboratory 2 shows that the variables “producer” and “formula” have influenced the
final results (nonconforming or conforming) for nitrogen and phosphorus, while only

the variable “formula” influenced the results for potassium.

Key Words: bulk blends, logistic regression, signed rank test, Z test, descriptive

statistics, inspection.
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| - INTRODUCAO

Segundo dados da ANDA (Associagdo Nacional para Difusdo de Adubos), até
novembro de 2011 foram entregues ao consumidor final 26.509.539 toneladas de
fertilizantes (em 2009, foram 22.400.301 toneladas), sendo que cerca de 70% desses
fertilizantes (e suas matérias-primas) sao importados anualmente. Entre 1994 e 2007, a
taxa média de elevacdo da importacdo de fertilizantes foi de 9,83% ao ano (Saab &
Paula, 2008).

O Brasil é o quarto maior consumidor mundial de fertilizantes, sendo que seu
consumo aumentou a taxa de 6,32% ao ano entre 1994 e 2007. Os Estados brasileiros
que mais demandaram fertilizantes foram: Mato Grosso, Sdo Paulo, Parand, Minas
Gerais, Rio Grande do Sul, Goias, Bahia e Mato Grosso do Sul (Saab & Paula, 2008). E
dificil imaginar que a producéo e a produtividade agricolas brasileiras possam manter-se
nos atuais patamares sem a utilizacdo desses insumos. E, devido ao menor custo de
producdo, comparativamente aos demais tipos de fertilizantes, os minerais mistos,
principalmente na forma de mistura de granulos, ganharam espaco consideravel no
mercado brasileiro. Assim, a fiscalizacdo desses insumos torna-se importante forma de
controle para a manutencdo da sua qualidade. Some-se a isso o fato que, em comparagéo
com a safra 79/80, a producdo de gréos, no Brasil, aumentou 54% na safra 99/00, com
um aumento na area colhida de apenas 2,1%, gracas ao uso de novas tecnologias e ao
uso correto dos fertilizantes (Andrade, 2004). Esses dados demonstram, assim, a
importancia desses insumos para a reducdo da necessidade de abertura de novas areas
para exploracdo agricola.

Define-se como fertilizante mineral misto, o produto resultante da mistura fisica
de dois ou mais fertilizantes simples, complexos ou ambos. J& o fertilizante mineral
simples € formado, basicamente, por um composto quimico, contendo um ou mais
nutrientes de plantas (BRASIL, 2004a). Nesse contexto, em 2009, foram amostradas
215.339 toneladas de fertilizantes minerais mistos, tendo sido analisadas 4039 amostras
ao longo do ano (correspondente a 268.172 toneladas de fertilizantes). A média do
indice de conformidade desses produtos foi de, aproximadamente, 83%. Esse indice de
conformidade é calculado com base na quantidade de produtos com resultado analitico
dentro das garantias registradas ou declaradas, sobre a quantidade total de produtos
analisados, agrupado por tipo de insumo. Tal indice tem variado entre 74% e 92% ao

longo dos dltimos anos.



Da mesma forma, foram amostradas 381.789 toneladas de fertilizantes minerais
simples em 2009, com uma média de conformidade de 91,12%. As empresas do setor de
fertilizantes afirmam que essa diferenca nos indices de conformidade (17% de produtos
ndo conformes, em média, para os fertilizantes minerais mistos, contra 8,9%, para
fertilizantes minerais simples) ocorre devido ao aumento do rigor na legislacao,
atualizada em 2004 por meio do Decreto n°® 4.954/2004. Assim, os produtores de
fertilizantes reivindicam um aumento da tolerancia aos resultados obtidos na anélise
fiscal desses insumos sob o argumento de que existe um erro inerente a analise do
laboratério e a amostragem, e que a tolerdncia comportaria apenas essas duas fontes de
erros, sem considerar aquelas ligadas ao processo produtivo.

Com isso, os dados das analises fiscais de fertilizantes minerais mistos dos anos
de 2008, 2009 e 2010 foram analisados para verificacdo de variabilidade e afericdo de
erros com o objetivo de encontrar padrfes nessas analises para subsidiar possiveis
mudangas na legislacdo que rege a fiscalizacdo de fertilizantes, com relacéo a tolerancia
e a divergéncia dos resultados analiticos. A hipotese do trabalho é que a presenca de
resultados fora da garantia para fertilizantes minerais mistos deve estar ligada a fontes
de variacdo ndo relacionadas apenas a tolerancia estabelecida pelo Ministério da
Agricultura, Pecuéria e Abastecimento.

Il - REFERENCIAL TEORICO
1.1 — Legislacéo

No Brasil, para ser comercializado, todo fertilizante tem de ser registrado no
Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA). Os dispositivos legais
que tratam da producdo e do comércio de fertilizantes minerais sdo a Lei n° 6.894, de
1980, o Decreto n° 4.954, de 2004, a Instrucdo Normativa MAPA n° 10, de 2004, a
Instrucdo Normativa MAPA n° 05, de 2007 e a Instru¢cdo Normativa SDA n° 27, de
2006.

A Lei Federal n° 6.894/80 dispde sobre a inspecéo e a fiscalizagéo da producéo e
do comércio de fertilizantes, corretivos, inoculantes, estimulantes ou biofertilizantes,
destinados a agricultura. Essa Lei define fertilizante como a “substadncia mineral ou
organica, natural ou sintética, fornecedora de um ou mais nutrientes vegetais”.

Ja o Decreto Federal n® 4.954/2004 regulamenta essa Lei. De acordo com o
Decreto, fertilizante mineral ¢ o “produto de natureza fundamentalmente mineral,

natural ou sintético, obtido por processo fisico, quimico ou fisico-quimico, fornecedor
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de um ou mais nutrientes de plantas”. De acordo com a Instru¢do Normativa (IN)
MAPA n° 10/2004, os fertilizantes minerais podem ser divididos, quanto aos nutrientes,
em mononutrientes, binarios ou ternarios, sendo que 0s mononutrientes contém apenas
um macronutriente primario, os binarios, dois, e 0s ternarios, os trés macronutrientes
primarios. Quanto a categoria, os fertilizantes minerais podem ser classificados em
simples, mistos ou complexos. Serdo objeto desse trabalho apenas os fertilizantes
minerais mistos. A IN MAPA n° 05/2007 trata dos fertilizantes minerais e a IN SDA n°
27/2006 estabelece os limites de contaminantes admitidos em fertilizantes, corretivos,

inoculantes e biofertilizantes.

11.1.1 — Definicdes

A definicdo de fertilizante mineral misto é, de acordo com o Decreto n°
4.954/2004, “produto resultante da mistura fisica de dois ou mais fertilizantes simples,
complexos ou ambos”. Assim, a fabricacdo de um fertilizante mineral misto ndo
envolve reacdo quimica, tratando-se apenas da mistura fisica de outros fertilizantes,
sejam eles minerais ou complexos.

O Decreto define também tolerancia, que é o desvio admissivel entre o resultado
analitico encontrado nas andlises de fiscalizagdo em relacdo as garantias registradas ou
declaradas pelo fabricante. Nesse ponto, € importante mencionar que existe uma
diferenca legal entre garantia e declaracdo dada pela IN MAPA n° 05/2007: enquanto a
garantia é dada no registro do produto, a declaracéo é feita apenas em rétulo. Assim,
define-se garantia como “indicacdo da quantidade percentual em peso de cada elemento
quimico, ou de seu 6xido correspondente, ou de qualquer outro componente do produto,
incluindo também, quando for o caso, o teor total e/ou solGvel de cada um deles, a
especifica¢do da natureza fisica e o prazo de validade”. Ja a declaragdo é definida como
a “indicacdo da quantidade de nutrientes ou dos seus 6xidos, incluindo a sua forma e
solubilidade, garantida de acordo com os limites estabelecidos”. Tanto o teor garantido
de um nutriente (garantia) como o teor declarado (declaragcdo) devem ser nitidamente
impressos em rotulo, etiqueta ou outro documento que se refira ao fertilizante.

A especificagdo granulométrica de um produto ndo conta com defini¢do legal
explicita, mas trata da “natureza fisica” do fertilizante solido. De acordo com a
normativa que trata dos fertilizantes minerais (IN MAPA n° 05/2007), existem oito
possibilidades de especificacdo granulométrica para esse tipo de fertilizante: granulado

e mistura granulada, mistura de granulos, microgranulado, po6, farelado fino, farelado e



farelado grosso. A defini¢do formal dessas especificagcdes é dada apenas para granulado
e mistura granulada e mistura de granulos. Para as demais especificagdes, estabelecem-
se apenas peneiras e porcentagens de “passante” e “retido”, que serdo comentadas no
item 11.1.2. Assim, entende-se, de acordo com a normativa mencionada, que 0
fertilizante cuja especificacdo granulométrica é granulado ou mistura granulada é o
“produto constituido de particulas em que cada granulo contenha os elementos
declarados ou garantidos do produto”. Ja a mistura de granulos € o “produto em que os
granulos contenham, separadamente ou ndo, os elementos declarados ou garantidos do
produto”.

Tanto o Decreto n° 4.954/2004 como a IN MAPA n° 05/2007 estabelecem o que
se considera macronutrientes primarios, macronutrientes secundarios e micronutrientes.
Assim, os macronutrientes primarios sdo nitrogénio (N), fosforo (P) e potéassio (K),
sendo que os dois ultimos sdo expressos na forma de pentoxido de fosforo (P,Os) e de
Oxido de potassio (K;0). Os macronutrientes secundarios séo calcio (Ca), magnésio
(Mg) e enxofre (S). Com relacdo aos micronutrientes, devido a definicdo de nutrientes
dada pela legislagdo (“elemento essencial ou benéfico para 0 crescimento e producéo
dos vegetais™), outros elementos quimicos, além daqueles estabelecidos por critério
cientifico, sdo também considerados micronutrientes. Assim, segundo o Decreto n°
4.954/2004 e a IN MAPA n° 05/2007, boro (B), cloro (ClI), cobre (Cu), ferro (Fe),
manganés (Mn), molibdénio (Mo), zinco (Zn) e silicio (Si) sdo considerados
micronutrientes. Além disso, existe uma abertura nesses dispositivos para que qualquer
outro elemento que a pesquisa venha a definir como essencial ou benéfico seja
classificado como micronutriente.

O Decreto define, ainda, lote e partida. Entende-se por lote uma “quantidade
definida de produto de mesma especificacdo e procedéncia” e partida, a “quantidade de

produto de uma mesma especificacdo constituida por varios lotes de origens distintas”.

11.1.2 — Caracteristicas minimas dos fertilizantes minerais mistos

Além de observar a definicdo dada pela legislagdo mencionada no item 11.1.1,
para que um fertilizante seja considerado “fertilizante mineral misto”, ele deve se
enquadrar em uma série de caracteristicas minimas. Essas caracteristicas minimas sao
estabelecidas pela IN MAPA n° 05/2007.

Com relacdo a especificacdo granulométrica, para os fertilizantes minerais

mistos sélidos, que sd@o o objeto desse trabalho, estes podem ter a especificacdo
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mencionada no item “defini¢cdes” e ainda a especificacao “pastilha” ou ndo ter qualquer
especificacdo granulométrica. Este caso aplica-se aos fertilizantes minerais que nédo
atendem as especificacbes granulométricas dadas na Tabela 1, e, para serem
comercializados, a expressao “produto sem especificagdo granulométrica” deve constar
em destaque no rétulo ou etiqueta de identificacdo do produto, além de constar na nota
fiscal. Ja com relagdo a pastilha, esta ¢ definida como o “produto constituido de fragdes
moldadas, em que cada fracdo contenha todos os elementos declarados ou garantidos do

produto, devendo os nutrientes ser, no minimo, 80% soluveis em agua”. Para as demais

especificaches, a Tabela abaixo apresenta 0s requisitos minimos necessarios:

Tabela 1. Natureza fisica e especificagdes granulométricas dos fertilizantes minerais.

Natureza fisica

Especificacdo granulométrica

Peneira Passante Retido

Granulado e Mistura 4 mm (ABNT n° 5) 95% minimo 5% maximo
Granulada 1 mm (ABNT n° 18) 5% maximo 95% minimo
Mistura de Granulos 4 mm (ABNT n°5) 95% minimo 5% maximo
1 mm (ABNT n° 18) 5% maximo 95% minimo
Microgranulado 2,8 mm (ABNT n°7) 90% minimo 10% maximo
1 mm (ABNT n° 18) 10% maximo 90% minimo

Pé 2 mm (ABNT n° 10) 100% 0%
0,84 mm (ABNT n° 70% minimo 30% maximo
20) 50% minimo 50% méaximo

0,3 mm (ABNT n° 50)

Farelado Fino 3,36 mm (ABNT n° 6) 95% minimo 5% maximo
0,5 mm (ABNT n° 35) 75% méaximo 25% minimo
Farelado 3,36 mm (ABNT n° 6) 95% minimo 5% maximo
0,5 mm (ABNT n° 35) 25% maximo 75% minimo

Farelado Grosso 4,8 mm (ABNT n°4) 100% 0%
1 mm (ABNT n° 18) 20% maximo 80% minimo

Quanto as caracteristicas quimicas do produto, para 0S macronutrientes
primarios, os teores de nitrogénio e 6xido de potassio sempre sdo dados em teor total e
teor solGvel em agua, respectivamente. Para o P,Os, 0 extrator em que a garantia é dada,

depende da matéria-prima fornecedora de fosforo. Para esse trabalho, estudaram-se



apenas as garantias dadas em citrato neutro de aménio mais agua (CNA + H,0),
utilizadas nas misturas que contém fosfatos acidulados ou parcialmente acidulados. O
indice NPK, no caso desse estudo, é dado pelo teor total de N, pelo teor de P,Os soltvel
em CNA + H,0 e pelo teor de K,O sollvel em agua. Além disso, a indicacdo dos teores
desses nutrientes é dada como percentagem em massa.

Os fertilizantes minerais mistos fornecedores de NPK deverdo, para efeito de
registro, observar, como garantia minima, a soma NPK igual a 21% (em peso), quando
0 produto fornecer os trés macronutrientes primarios, e igual a 18% (em peso), quando
o produto fornecer apenas dois deles. Ademais, a compatibilidade entre matérias-primas
deve ser observada. Também €é possivel misturar ou incorporar a esses fertilizantes,
matérias-primas fornecedoras de macronutrientes secundarios e de micronutrientes. As
garantias desses nutrientes, para os fertilizantes sélidos, deverdo ser dadas em
percentagem massica e observar 0s teores minimos expressos na Tabela 2.

Tabela 2. Teores minimos de macronutrientes secundarios e micronutrientes em

fertilizantes minerais mistos solidos com macronutrientes primarios.

Nutriente Teor minimo (%)
Célcio (Ca) 1,0
Magnésio (Mg) 1,0
Enxofre (S) 1,0
Boro (B) 0,03
Cloro (CI) 0,1
Cobalto (Co) 0,005
Cobre (Cu) 0,05
Ferro (Fe) 0,2
Manganés (Mn) 0,05
Molibdénio (Mo) 0,005
Niquel (Ni) 0,005
Silicio (Si) 1,0
Zinco (Zn) 0,1

No caso dos

fertilizantes

fornecedores apenas de

micronutrientes ou de micronutrientes e macronutrientes secundarios, para aplicagdo no

solo, os teores minimos garantidos séo dados de acordo com a Tabela 3.



Tabela 3. Teores minimos de micronutrientes em fertilizantes minerais mistos sélidos
fornecedores exclusivos de micronutrientes ou micronutrientes e macronutrientes

secundarios, para aplicacdo no solo.

Nutriente Teor total minimo (%)
Boro (B) 1,0
Cloro (CI) 0,1
Cobalto (Co) 0,01
Cobre (Cu) 0,5
Ferro (Fe) 0,5
Manganés (Mn) 1,0
Molibdénio (Mo) 0,1
Niquel (Ni) 0,01
Silicio (Si) 1,0
Zinco (Zn) 1,0

Para esses fertilizantes, é preciso, ainda, que, quando contenham dois
micronutrientes, a soma de seus teores seja igual ou maior que 4%; quando contenham
mais de dois micronutrientes, a soma devera ser igual ou maior que 7%. Além disso, no
minimo 60% dos teores desses nutrientes deverdo ser soltveis em &cido citrico a 2%, no
caso de B, Co, Fe, Mo, Ni e Zn, e em solucdo de citrato neutro de aménio + agua, na
relagdo 1:1, no caso de Cu e Mn. Os teores minimos de macronutrientes secundarios séo

0s mesmos daqueles produtos que contém macronutrientes primarios (Tabela 2).

11.1.3 — Fiscalizacdo dos fertilizantes minerais mistos

Segundo a IN MAPA n° 10/2004, a inspecéo e a fiscalizacdo de fertilizantes sdo
feitas por meio de: 1) vistorias de equipamentos e instalacdes; 2) exames de matérias-
primas e produtos acabados; 3) verificacdo da documentacdo de controle da producdo,
da importagdo, da exportacdo e da comercializagdo; 4) verificagdo do processo
produtivo, da embalagem, da rotulagem e da propaganda dos produtos; e 5) exame do
controle de qualidade exercido pelas empresas.

Especificamente com relacdo ao exame de matérias-primas e produtos, parte
dessa fiscalizacdo envolve a coleta e a anélise quimica e fisica de fertilizantes, sendo
que ambas seguem procedimentos definidos pela legislacdo pertinente. No caso da
amostragem de fertilizantes, a IN MAPA n° 10/2004 estabelece a forma de coleta e a
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guantidade de produto a ser coletada. Assim, a coleta devera ser feita com sonda dupla
perfurada de ponta conica, cujas dimensfes constam no anexo a essa normativa.

Ademais, 0 numero de pontos de coleta de amostra é definido com base na
forma em que o fertilizante se encontra armazenado e no tamanho do lote. Dessa forma,
os fertilizantes estocados a granel, com lotes ou partidas de até 100 toneladas, devem ser
coletados de forma que 10 porcGes em pontos diferentes e escolhidos ao acaso sejam
amostradas. Para lotes ou partidas superiores a 100 toneladas e armazenados a granel, a
especificacdo granulométrica do fertilizante mineral misto afeta 0 nimero de pontos de
coleta. Assim, caso se trate de uma mistura granulada, devem ser coletadas 10 porgdes e
mais uma para cada 100 toneladas ou fragdo. Ou seja, em um lote de 350 toneladas,
deverdo ser coletadas 10 porcGes mais trés, em um total de 13 porcGes. No caso dos
fertilizantes minerais cuja especificacdo granulométrica seja mistura de granulos, p6 ou
farelado (inclusive fino e grosso), devem ser coletadas 10 por¢des mais trés para cada
100 toneladas ou fragdo. Sendo assim, considerando-se um lote com as mesmas 350
toneladas, deverdo ser coletadas 10 por¢Ges mais nove porcGes, com um total de 19
porgoes.

Para os produtos estocados em embalagens com mais de 60 kg, a amostragem &
feita pela insercdo vertical da sonda em trés pontos diferentes em cada embalagem.
Quanto as quantidades que deverdo ser coletadas, lotes ou partidas com mais de 200
unidades devem ser divididos em lotes ou partidas de 200 embalagens ou fracdo, sendo
que o numero de embalagens amostradas devera ser igual a: cinco, para lotes ou partidas
de até 50 embalagens; 10, para 51 a 100 embalagens; 15, para 101 a 150 embalagens; e
20, para 151 a 200 embalagens. Essas embalagens também sao escolhidas ao acaso.

Quando os fertilizantes estdo acondicionados em embalagens maiores de 10 até
60 kg, a insercdo da sonda é feita pela diagonal da embalagem. Além disso, para lotes
ou partidas com mais de 4000 unidades, estes serdo subdivididos em lotes ou partidas de
4000 embalagens ou fracdo. Com relacdo ao numero de embalagens coletadas, tem-se
que: para lotes ou partidas com até 50 embalagens, sete devem ser amostradas; entre 51
e 100 embalagens, 10 devem ser amostradas; e para mais de 100 até 4000 embalagens,
séo coletadas 10 embalagens mais 2% da totalidade. Por exemplo, em um lote com
2000 embalagens, devem ser coletadas 10 embalagens mais 40 (2% de 2000),
perfazendo um total de 50 embalagens. Outro ponto a ser observado é que, se esses
produtos estiverem armazenados em pilhas, as embalagens deverdo ser tombadas antes

da retirada das porcoes.



Com relagdo aos fertilizantes estocados em embalagens de até 10 kg, quando o
lote ou partida tiver até 20 embalagens, devem ser amostradas pelo menos cinco
embalagens; quando tiver entre 21 e 50 embalagens, no minimo, sete devem ser
amostradas; se tiver entre 51 a 100 embalagens, 10 devem ser amostradas; e para lotes
com mais de 100 embalagens até 1000, devem ser amostradas 10 embalagens mais
0,5% do total. Assim, em um lote com 200 embalagens, 11 devem ser amostradas (10 +
0,5% de 200). Para as embalagens com um quilograma ou menos de produto, todo o
conteddo da embalagem fara parte da amostra.

Os fertilizantes também podem ser coletados nos equipamentos de carga ou
descarga, ou seja, nas correias, nas roscas, nas calhas e nas bicas. Para tanto, existe um
amostrador especifico, cujas dimensdes sdo dadas pelo anexo a IN MAPA n° 10/2004, e
0 produto deve ser coletado apos o estabelecimento de um fluxo continuo e uniforme do
produto, quando sdo extraidas, entdo, um minimo de 10 por¢des a intervalos regulares.

Em todos os casos, as por¢Oes devem ser colocadas em um recipiente limpo e
seco para que sejam homogeneizadas. Apds esse procedimento, as amostras devem
passar por quarteacdo, que pode ser manual ou em quarteador do tipo Jones. Na
quarteacdo manual, o produto homogeneizado é colocado em uma superficie lisa e
limpa, quando entdo é dividido em quatro partes iguais, segundo angulos retos. Em
seguida, sdo escolhidas duas partes de angulos opostos, sendo desprezadas as outras
duas partes. Aquelas que foram escolhidas sdo novamente homogeneizadas, repetindo-
se a divisao de partes e selecdo até que uma quantidade de produto suficiente para ser
dividida em quatro sub-amostras seja obtida (BRASIL, 2004b).

O quarteador do tipo Jones deve conter oito vaos de separacdao com pelo menos
15 mm de largura, conforme Figura 1. Para essa forma de quarteacdo, o produto é
distribuido de forma nivelada em um dos recipientes coletores, quando entdo é colocado
sobre o quarteador. O produto coletado por um dos recipientes €, entdo, desprezado,
enquanto que aquele do outro recipiente é novamente colocado sobre o quarteador. Essa
operacdo € repetida até que se tenha quantidade de produto suficiente para formar

quatro sub-amostras, como na quarteacdo manual.
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Figura 1. Quarteador tipo Jones. (Disponivel em:

<http://www.peninsulafertilizantes.com.br/tecnico.htm>. Acesso em: 10 jan. 2012.)

Dessas quatro sub-amostras, uma deve ser entregue ao estabelecimento produtor
e as outras trés sdo destinadas ao Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento.
Uma das amostras do Ministério € enviada ao laboratério oficial da regido em que o
produto foi coletado para analise. O resultado (analise fiscal) € enviado ao
estabelecimento produtor, que, discordando dos resultados obtidos, pode solicitar nova
analise. Nesse caso, as outras duas sub-amostras sdo enviadas ao laboratério para
analise, que devera ser acompanhada por representante da empresa. Uma das amostras
é, entdo, analisada (analise pericial) e, caso haja divergéncia entre as andlises fiscal e
pericial, a outra sub-amostra é analisada (2% pericial). A divergéncia é verificada,
segundo a IN MAPA n° 10/2004, quando a diferenca entre os valores obtidos na analise
fiscal e pericial é maior que aqueles observados na Tabela 4. No caso da especificacao
granulométrica (granulometria), admite-se uma variacao de + 5% para cada peneira.

No ano de 2010, foram realizadas, segundo dados ndo publicados da
Coordenagdo Geral de Apoio Laboratorial (CGAL) do MAPA, 4419 andlises fiscais e
1142 analises periciais. Ou seja, das amostras analisadas naquele ano, aproximadamente

26% foram submetidas a analise pericial.
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Tabela 4. Divergéncias admissiveis entre as analises fiscal e pericial, de acordo com o

teor de nutriente garantido.

Teores garantidos (%) Variacdo admissivel
Até 1 +20%
Acimadelaté5 +15%
Acima de 5 até 10 +10%
Acima de 10 até 20 + 5%
Acima de 20 até 40 + 1 unidade
Acima de 40 + 2 unidades

11.1.4 — Tolerancias

Para os resultados analiticos obtidos a partir das andlises fiscal e das duas
periciais, sdo admitidas tolerdncias em relacdo as garantias dos produtos. Tais
tolerancias sdo estabelecidas, para os fertilizantes minerais mistos, pela IN MAPA n°
05/2007 e de acordo com o nutriente garantido e com o seu teor.

No caso dos macronutrientes (N, P,Os, K,O, Ca, Mg e S), quando o teor
garantido destes for igual ou menor que 5%, admite-se uma diferenca de 15% para
menos, em relacdo aos teores garantidos. Quando estes teores forem superiores a 5% até
40%, a tolerancia é de 10% para menos, sem exceder uma unidade. Ja para teores
garantidos ou declarados maiores que 40%, a tolerancia é de uma unidade e meia para
menos (BRASIL, 2007a). Ou seja, para um teor de macronutriente garantido de 6%,
admite-se até 5,4%; para 20%, até 19% (10% de 20 excede uma unidade); e para 45%,
até 43,5%. Quando os teores estdo abaixo do tolerado, afirma-se que o produto esta
deficiente, e o produtor do fertilizante fica sujeito a autuacéo.

Quando se trata da soma NPK, tolera-se uma variacdo de até 5% para menos,
sem exceder duas unidades da garantia total do produto. Assim, um produto com
somatorio NPK igual a 42% pode obter até 40% de somatdria sem ser penalizado.

J& para os micronutrientes, existe uma separagdo entre aqueles garantidos em
produtos produzidos ou comercializados em misturas e aqueles produzidos ou
comercializados isoladamente. Para os fornecedores de micronutrientes produzidos ou
comercializados em misturas, quando o teor do nutriente for menor ou igual a 1%,
admite-se uma variacdo para menos de 20%; quando o teor garantido ou declarado for
maior que 1% até 5%, 15% de toleréncia; e quando o teor for maior que 5%, admite-se
uma tolerancia de 10%. Por exemplo, um produto com 1% de B, deve conter, no
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minimo, 0,8% desse elemento; um produto com 5% de Zn, deve conter, no minimo,
4,25% desse micronutriente; e um produto com 10% de Si, deve conter, no minimo, 9%
desse nutriente, sem sofrer qualquer sancéo.

Para alguns micronutrientes, foram estabelecidas, ainda, tolerancias para o
excesso de nutrientes. Assim, para fertilizantes com aplicacgéo via solo, no caso do boro
(B), admite-se até uma vez e meia o teor declarado, quando produzido em misturas. Ja
para cobre (Cu), manganés (Mn) e zinco (Zn), admite-se até trés vezes o teor garantido
ou declarado desses nutrientes, quando produzidos em misturas.

As tolerdncias tanto para macro quanto para micronutrientes foram
estabelecidas, nos anos 70, com base nas legislacdes praticadas nos EUA, no Canada e
na Europa. Elas foram inicialmente estabelecidas com base em experimentos
conduzidos na década de 40. No Brasil, sofreram adaptac6es (Portaria SEFIS n° 01, de
04/03/1983) e, em 2004 (IN SARC n° 10, de 28/10/2004, revogada pela IN MAPA n°
05/2007), foram ajustadas para valores mais rigorosos.

Com relacdo as especificagdes granulométricas, a tolerancia é dada de acordo
com a peneira e com a “natureza fisica” do produto, conforme Tabela 5. O Decreto n°
4.954/2004 estabelece ainda percentuais de deficiéncia acima dos quais uma deficiéncia
é considerada gravissima (fraude). A fraude é definida apenas com base no teor
garantido ou declarado, no caso dos nutrientes, e é fixa para a especificacdo

granulométrica e para a soma dos macronutrientes primarios (Tabela 6).

! Coelho, H.J. & Gonczarowska, R.A. (Coordenacéo de Fertilizantes, Inoculantes e Corretivos do MAPA) comunicacéo pessoal
2012.
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Tabela 5. Toler&ncias para especificagdo granulométrica.

Natureza fisica

Peneira

Tolerancia

Granulado e Mistura

Granulada

1 mm (ABNT n° 18)
4 mm (ABNT n°5)

5% (para percentual retido)

5% (para percentual

passante)

Mistura de Granulos

1 mm (ABNT n° 18)
4 mm (ABNT n°5)

8% (para percentual retido)

5% (para percentual

passante)

Microgranulado

1 mm (ABNT n° 18)
2,8 mm (ABNT n°7)

5% (para percentual retido)

5% (para percentual

passante)

PO

2 mm (ABNT n° 10)
0,84 mm (ABNT n° 20)
0,3 mm (ABNT n°50)

5% (para passante)
5% (para retido)
5% (para retido)

Farelado Fino

0,5 mm (ABNT n° 35)
3,36 mm (ABNT n° 6)

5% (para retido)

5% (para passante)

Farelado

0,5 mm (ABNT n° 35)
3,36 mm (ABNT n° 6)

5% (para retido)

5% (para passante)

Farelado Grosso

1 mm (ABNT n° 18)
4,8 mm (ABNT n° 4)

5% (para retido)

5% (para passante)

Tabela 6. Nivel de deficiéncia considerado fraude por teor de nutriente garantido ou

declarado.

Teores garantidos ou declarados

Deficiéncia

Até 5%

Acima de 5 até 10%

Acima de 10 até 20%

Acima de 20 até 40%
Acima de 40%

60% por componente

50% por componente

40% por componente

30% por componente

25% por componente

Pela soma dos macronutrientes primarios

Especificacdo granulométrica

30%
50%
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11.1.5 — Métodos analiticos para analise de fertilizantes

Os métodos analiticos utilizados na fiscalizacdo dos fertilizantes também séo
estabelecidos por instrucdo normativa. Assim, a IN SDA n° 28, de 27/07/2007 aprova 0s
métodos analiticos oficiais para fertilizantes minerais, organicos, organominerais e
corretivos. O Capitulo | desse Manual de Métodos Analiticos trata dos fertilizantes
minerais. Ele estabelece os procedimentos para preparagdo da amostra de fertilizantes
solidos e para a analise granulométrica e quimica desses produtos.

A andlise granulométrica é feita utilizando-se as peneiras correspondentes as
especificacbes e um agitador mecénico de peneiras. Quanto as analises quimicas, tem-se
pelo menos um método para cada nutriente a ser analisado. Assim, para analise de
nitrogénio total, foram adotados quatro métodos: macrométodo da liga de Raney,
micrométodo da liga de Raney, método do acido salicilico e método do cromo metalico.
Para o P,Os solGvel em citrato neutro de amoénio mais agua (CNA + H,0), sdo
utilizados o método gravimétrico do quimociac e 0 método espectrofotométrico do
acido molibdovanadofosforico; para o K,O sollvel em agua, o método volumétrico do
tetrafenilborato de sodio e o método por fotometria de chama; para o calcio e o
magnésio, 0os métodos utilizados sdo os mesmos: método volumétrico do EDTA
(etilenodiamina tetra-acético), método espectrométrico por absorcdo atbmica e método
gravimétrico do pirofosfato. Finalmente, para o enxofre, utiliza-se o método
gravimétrico simplificado do cloreto de bario, 0 método gravimétrico do peroxido de
hidrogénio e o método gravimétrico do nitroclorato de potassio. No caso dos
micronutrientes, todos, com exce¢do do boro e do silicio, podem ser analisados pelo
método espectrométrico por absorcdo atdmica para determinacdo do seu teor total, além
de um segundo método: para o zinco, método espectrofotométrico do zincon; para o
cobre, método volumétrico do tiossulfato de sddio; para o manganés, método
espectrofotométrico do permanganato de potassio; para o ferro, método volumétrico do
dicromato de potassio; para 0 molibdénio, método espectrofotométrico do tiocianato de
sodio; para o cobalto, método espectrofotométrico do sal nitroso-R; e para o niquel,
método gravimétrico de dimetil glioxima. O teor de boro pode ser determinado pelo
método volumetrico do D-manitol (D-sorbitol) e pelo método espectrofotométrico da
azometina-H. No caso do silicio, utiliza-se apenas 0 método espectrofotométrico do
molibdato de amdnio, e no caso do cloro solivel em agua, apenas 0 método de Mohr
(BRASIL, 2007b).
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Para os micronutrientes metalicos soluveis em acido citrico e citrato neutro de
amonio, a concentracdo é determinada por espectrofotometria de UV-visivel, no caso do

B, e por espectrometria de absor¢do atdmica para os demais elementos.

11.2 — Aspectos da produgéo e da qualidade dos fertilizantes minerais mistos

De acordo com Malavolta (1978), séo trés as fontes de variacdo nos fertilizantes
responsaveis pelas diferencas para menos em relacdo aos teores garantidos ou
declarados: erro tecnoldgico, erro de amostragem e erro analitico. Segundo esse autor, o
erro tecnoldgico é aquele que ocorre na preparacdo do produto, o erro analitico advém
dos desvios decorrentes da anélise laboratorial dos produtos e o erro de amostragem
provém da coleta e do preparo do material. Dessa forma, pode-se concluir que, no caso
da fiscalizacdo de fertilizantes, o erro analitico e o erro de amostragem sdo de
responsabilidade do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, e 0 erro
tecnoldgico é de responsabilidade dos estabelecimentos produtores de fertilizantes.

Malavolta (1978) propbe que, para os fertilizantes minerais mistos, pode-se
admitir que o erro tecnoldgico seja responsavel por 10 a 20% da variacao final entre os
teores garantidos e 0s observados, enquanto que a amostragem seria responsavel por 20
a 30% da diferenca e o erro analitico, por 50 a 70%.

No sentido de tornar a fiscalizacdo desses insumos mais eficiente, Andrade
(2004) avaliou métodos estatisticos na fiscalizacdo de fertilizantes no Estado do Parana.
Segundo este autor, ndo se observou uma melhora na qualidade dos fertilizantes
comercializados naquele Estado com a intensificacdo da fiscalizagdo. Assim, com o
intuito de melhorar as acGes de fiscalizacdo, seja por meio de alteracdes na politica de
fiscalizacdo ou na legislacdo, o autor verificou a necessidade de um estudo aprofundado
dos dados da fiscalizacdo desses insumos, utilizando diferentes métodos estatisticos.

Carvalho (1995) estudou a variacdo dos resultados de andlise de fertilizantes em
funcdo da coleta de amostras, da quarteacdo e da determinacao analitica. Para tanto, este
autor realizou dois estudos distintos, sendo um deles sobre a contribuicdo das diferentes
etapas da analise de uma mistura de granulos na variancia do seu resultado final, tendo
verificado que a amostragem é importante na varia¢do dos resultados para o nitrogénio e
o fosforo, enquanto que para o potassio, o processo de quarteacdo de amostras se torna o

mais importante.
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11.2.1 — Erro tecnoldgico

De acordo com Montgomery (1997), qualquer processo produtivo possui uma
variabilidade inerente e natural (background noise), que é decorrente de varias causas
inevitaveis. Quando essa variabilidade € pequena, o desempenho do processo é
aceitdvel. Outras fontes de variacdo podem ocorrer, no entanto, sendo trés suas
principais fontes: maquinas com ajuste inadequado, erros do operador e matérias-primas
com defeito. Quando essas variagcdes ocorrem € que se tem um processo nédo controlado,
com variabilidade inaceitavel.

No caso do erro tecnoldgico associado a producgdo de fertilizantes, Malavolta
(1978) atribui a duas principais causas as variagdes encontradas entre as garantias e 0s
teores observados nas analises dos fertilizantes minerais mistos: a incompatibilidade
guimica do material e a segregacdo durante e depois da preparacdo do fertilizante.

De acordo com Trani & Trani (2011), a escolha dos fertilizantes que comporao a
formulacdo NPK depende de alguns fatores, tais como o custo das matérias-primas, a
compatibilidade entre elas, os teores de nutrientes que contém, sua umidade, seu pH, a
granulometria dos componentes e a composi¢do quimica de cada um deles.

A compatibilidade entre dois fertilizantes se d& quando, ao serem misturados,
ndo ha comprometimento de suas propriedades fisicas, quimicas e fisico-quimicas.
Assim, dois fertilizantes podem ser compativeis, incompativeis ou parcialmente
compativeis. Neste caso, eles podem ser misturados em proporcdes limitadas. Com
relacdo aos teores de nutrientes das matérias-primas que comporao as formulacGes, estas
devem ser analisadas para confirmacdo dos teores garantidos pelo fabricante antes de
sua utilizacdo na mistura, tendo em vista que uma diferenca de um ponto percentual
pode causar deficiéncia no teor garantido do produto final (Trani & Trani, 2011). A
analise das matérias-primas €, inclusive, uma exigéncia do Ministério da Agricultura,
Pecuéria e Abastecimento (Art. 75, inciso X, do Anexo ao Decreto n°® 4.954/2004 e
inciso I, do Art. 26, do Anexo | a IN MAPA n° 05/2007). Isso inclui a determinacéo do
teor de umidade dessas matérias-primas, que influi na ocorréncia de empedramento e de
empastamento nas formulagdes (Trani & Trani, 2011).

O pH dos fertilizantes utilizados na fabricacdo do fertilizante mineral misto
tambeém deve ser conhecido, tendo em vista que determinados valores de pH podem
ocasionar a perda de nutrientes por causar seu desprendimento (N na forma de aménia,

por exemplo) ou sua insolubilidade (Trani & Trani, 2011).
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Um produto com especificagdo granulométrica “mistura de granulos” ¢ mais
susceptivel a variagGes que as misturas granuladas e que pos e farelados. Neste caso, as
causas de variacdo sdo: dificuldade fisico-quimica na mistura de quantidades diferentes
de produtos com caracteristicas fisicas e quimicas diferentes; ocorréncia de reacgdes
quimicas entre as matérias-primas; e absorcao de umidade pelas camadas mais externas.
Ja no caso das misturas de granulos, a dificuldade se da pelas diferencas de densidade
entre as matérias-primas, pelas diferencas na especificacdo granulométrica e pelas
diferencas na forma e na umidade das particulas (Malavolta, 1978).

A segregacdo €é, de acordo com Tosato (2006), a separacdo das particulas que
compdem o fertilizante, causada por diferencas em suas propriedades fisicas
combinadas a sua movimentacdo durante as diversas etapas de fabricacdo de um
fertilizante. Segundo Trani & Trani (2011), a diferenca de didmetro e de tamanho das
particulas dos componentes das formulagcfes sdo a principal causa de sua ocorréncia na
aplicacdo de fertilizantes no solo. Carvalho (1995) afirma que a falta de uniformidade
no tamanho das particulas € o fator que mais favorece a ocorréncia de segregacao.
Porém, de acordo com Malavolta (1978), a diferenca no diametro das particulas das
matérias-primas utilizadas, geralmente, ndo impede que seja feita uma boa mistura,
apesar de esta poder segregar no préprio misturador. O uso de misturadores com eixo
horizontal reduziria esse problema, tendo em vista que durante a descarga, a mistura
continua sendo feita (Malavolta, 1978). Além disso, a escolha de matérias-primas com
didmetro de particulas parecido também pode diminuir o problema (Trani & Trani,
2011).

Ja a segregacdo causada pelo transporte de fertilizantes pode influir de forma
positiva ou negativa na qualidade quimica dos fertilizantes, aumentando ou diminuindo
os teores de determinados nutrientes no produto devido a separacdo dos granulos que
compdem a mistura (Tosato, 2006). De acordo com Carvalho (1995), a segregagéo
causa problemas tanto na aplicacdo dos fertilizantes no campo (aplicagédo de doses
incorretas) como na obtencdo de amostras representativas para realizacdo de controle de
qualidade. Segundo Hoffmeister (1976) citado por Carvalho (1995), o problema com a
segregacdo pode ser reduzido de forma efetiva se a diferenca maxima entre as curvas de

distribuicdo granulométricas das matérias-primas utilizadas na mistura for de 10%.
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11.2.2 — Erro de amostragem

Como na analise de solo, a amostragem tem grande influéncia no resultado
obtido pelas analises de laboratério. No caso da amostragem, a maior dificuldade esta
na coleta de misturas de granulos, quando comparada as demais especificaces
granulométricas e com fertilizantes simples e complexos. Os principais fatores que
afetam a amostragem de fertilizantes sdo o tamanho da amostra, o local de coleta da
amostra e a época em que o produto é amostrado (Malavolta, 1978).

De acordo com Malavolta (1978), o tamanho da amostra deve levar em conta
dois fatores: o tamanho do lote amostrado e a heterogeneidade do produto. Quanto
maior o tamanho do lote, maior deve ser o tamanho da amostra, e quanto mais
heterogéneo, também maior deve ser a amostra. Embora em 1978 a legislacdo vigente
fosse outra, continuam validas as observacdes daquele autor sobre essa questdo: as
normas consideram, em grande parte, apenas o primeiro fator, ndo levando em conta a
heterogeneidade do produto para a determinagdo do tamanho da amostra a ser coletada.

Quanto ao local de coleta, segundo Malavolta (1978), principalmente no caso
dos fertilizantes minerais mistos, pode ser observada diferenca de composi¢do do
produto até mesmo em locais diferentes dentro de um mesmo saco, problema estudado,
em parte, por Tosato (2006). Ja com relacdo a época de coleta, Malavolta (1978) afirma
que o tempo entre a fabricacdo do produto e sua amostragem, as condicdes de clima e
de armazenamento podem influir em caracteristicas fisicas e quimicas do produto, tais
como: o tamanho dos granulos, sua consisténcia, a resisténcia a abraséo, a forma dos
grénulos, o teor de nutrientes e sua solubilidade.

Para Montgomery (1997), o uso mais efetivo da amostragem (acceptance
sampling) ndo € a inspe¢do da qualidade do produto. Esta, segundo o autor, deve ser
uma ferramenta de auditoria para garantir que o resultado do processo produtivo esta de
acordo com requisitos minimos. Além disso, a amostragem pode ser classificada em
amostragem por varidveis ou amostragem por atributos. A primeira é baseada em
caracteristicas de qualidade que podem ser medidas em uma escala numérica

(Montgomery, 1997) e ¢é a forma utilizada na fiscalizacdo de fertilizantes.

11.2.3 — Erro analitico
Com relacéo ao erro analitico, pode ser resultado do preparo da amostra, de erro
do metodo analitico, de erro do analista e de erro instrumental. Com relacdo aos

métodos analiticos, métodos fotométricos sdo mais sujeitos a erro que o0s volumétricos,
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gue estdo mais sujeitos a erro que os gravimétricos (Malavolta, 1978). Carvalho (1995)
observou que o método de analise do fésforo (gravimétrico) é mais preciso que o do
nitrogénio (volumétrico) e o do potassio (fotométrico), confirmando, em parte, a
afirmacdo de Malavolta (1978). Porém Carvalho (1995) também verificou que as
maiores diferengas entre os resultados fornecidos pelos laboratorios ocorreram na
determinacdo do teor de fosforo soltvel em citrato neutro de aménio mais agua (CNA +
H,0). Segundo Kolthoff & Elving (1959) citados por Malavolta (1978), seria desejavel
que os métodos analiticos tivessem sua precisdo determinada em funcao dos teores dos
elementos. Para Malavolta (1978), a precisdo do método é dada em fungéo do tempo e
do trabalho gastos na analise.

11 - OBJETIVOS
I11.1 - Objetivo geral:

Fornecer uma analise exploratoria e descritiva dos dados de anélises fiscais de
fertilizantes dos anos de 2008 a 2010 para subsidiar possiveis mudancas na legislacao
que rege a fiscalizacdo de fertilizantes, com relacdo a toleréncia e a divergéncia dos

resultados analiticos.

111.2 - Objetivos especificos:

i)  Verificar se as amostras referentes ao periodo de 2008 a 2010 estdo dentro dos
limites de tolerancia estabelecidos pelo MAPA para as formulagbes mais
frequentes, para os elementos N, P, K;

i)  Verificar se os resultados analiticos obtidos pelo MAPA estdo correlacionados
com as garantias fornecidas pelos estabelecimentos produtores;

iii) Verificar se os niveis de tolerancia estabelecidos pelo MAPA estdo sendo

praticados;

iv) Fornecer uma analise exploratdria e descritiva dos dados de amostras referentes
ao periodo de 2008 a 2010 analisadas pelo MAPA como indicadores de
conformidade para os estabelecimentos avaliados;

v)  Fornecer uma anélise exploratoria e descritiva dos dados de amostras referentes
ao periodo de 2008 a 2010 analisadas pelo MAPA como indicadores de
contribuicéo das fontes de variacao referentes aos fatores empresa, formulacdo e

laboratério para a variacao total dos resultados;
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vi) Apresentar uma técnica estatistica capaz de reduzir possiveis vieses decorrentes
do plano de amostragem utilizado na obtencéo das amostras;

vii) Analisar os dados de forma a verificar se o aceite ou ndo da mistura apresenta
relacdo com o estabelecimento produtor, com o periodo da analise, com 0s
componentes na mistura e com a combinagéo desses fatores;

viii) Fornecer dados preliminares para a reviséo de parametros para a legislacdo que
rege a fiscalizacao de fertilizantes;

iX) Fornecer dados preliminares para direcionar outros estudos na area.
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RESUMO

O Brasil é o quarto consumidor mundial de fertilizantes, sendo que o tipo mais
consumido no pais é o fertilizante mineral misto. Isto se deve ao menor custo de
producdo desse tipo de fertilizante e, consequentemente, a0 menor preco para O
consumidor final. Depois da atualizagdo da legislacdo brasileira de fertilizantes em
2004, muitos produtores desses insumos afirmam que houve um aumento excessivo do
rigor da legislacdo em relacdo a fiscalizacdo dos teores de nutrientes nesses produtos.
Assim, o objetivo geral desse trabalho foi fornecer uma analise exploratdria e descritiva
dos dados de analises fiscais de fertilizantes realizadas pelo Ministério da Agricultura,
Pecuaria e Abastecimento nos anos de 2008 a 2010 para subsidiar possiveis mudancas
na legislacdo que rege a fiscalizacdo de fertilizantes, com relacdo a tolerancia e a
divergéncia dos resultados analiticos. Para tanto, esses dados, separados por
estabelecimento, formulacdo, laboratdrio, especificacdo granulométrica e periodo,
foram submetidos a andlises de estatistica descritiva, regressdo logistica, ao teste de

Wilkoxon e ao teste Z. A andlise descritiva e os testes de Wilkoxon e Z demonstraram
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gue, de maneira geral, as garantias estabelecidas pelos produtores de fertilizantes séo
cumpridas. Ja a regressdo logistica demonstrou que, para o nitrogénio e o fosforo
analisados pelo laboratorio 2, as variaveis “estabelecimento” ¢ “formula¢do” influem no
resultado final da analise (dentro ou fora da garantia), enquanto que para 0 potassio

analisado pelo laboratorio 2, apenas a variavel “formula¢do” influi nesses resultados.

Palavras-chave: fertilizante mineral misto, regressao logistica, teste de Wilkoxon, teste

Z, estatistica descritiva, fiscalizacao.

| - INTRODUCAO

O Brasil € o quarto maior consumidor mundial de fertilizantes (Saab & Paula,
2008) e é dificil imaginar que a producdo e a produtividade agricolas brasileiras possam
manter-se nos atuais patamares sem a utilizagdo desses insumos. Devido ao menor custo
de producdo, comparativamente aos demais tipos de fertilizantes, os minerais mistos,
principalmente na forma de mistura de granulos, ganharam espago consideravel no
mercado brasileiro. Assim, a fiscalizacdo desses insumos torna-se importante forma de
controle para a manutencdo da sua qualidade.

Define-se como fertilizante mineral misto, o produto resultante da mistura fisica
de dois ou mais fertilizantes simples, complexos ou ambos (BRASIL, 2004a). A média
do indice de conformidade desses produtos foi de, aproximadamente, 83%, tendo
variado entre 74% e 92% ao longo dos ultimos anos.

As empresas do setor de fertilizantes afirmam que houve um aumento do rigor
da legislacéo, atualizada em 2004 por meio do Decreto n°® 4.954/2004, o que seria causa
do consideravel nimero de inconformidades observado para os fertilizantes minerais
mistos. Assim, reivindicam um aumento da toleréncia aos resultados obtidos na analise
fiscal desses insumos sob o0 argumento de que existe um erro inerente a analise do
laboratério e a amostragem e que a tolerancia comportaria apenas essas duas fontes de
erros, sem considerar aquelas ligadas ao processo produtivo.

Em parte, a fiscalizagdo de fertilizantes envolve sua coleta e analise quimica e
fisica, sendo que estas aces seguem procedimentos definidos pela legislacéo pertinente.
No caso da amostragem de fertilizantes, a Instru¢cdo Normativa (IN) MAPA n° 10/2004
estabelece a forma de coleta e a quantidade de produto a ser coletado, o que é feito

utilizando-se sonda dupla perfurada de ponta conica. O nimero de pontos de coleta de
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amostra é definido com base na forma em que o fertilizante se encontra armazenado (em
sacos ou a granel) e no tamanho do lote.

Das quatro sub-amostras obtidas na fiscalizacdo, uma delas é utilizada na
realizacdo da andlise fiscal, da qual o estabelecimento produtor do fertilizante pode
discordar e solicitar a realizagdo de uma analise pericial. Caso haja divergéncia
(estabelecida pela IN MAPA n° 10/2004) entre o resultado da andlise fiscal e o da
analise pericial, mais uma andlise pericial é realizada. Caso os resultados obtidos sejam
menores que o tolerado, o produtor € autuado.

As toleréncias sdo obtidas da seguinte forma: para macronutrientes (N, P,Os,
K0, Ca, Mg e S), quando o teor garantido destes for igual ou menor que 5%, admite-se
uma diferenca de 15% para menos, em relacdo aos teores garantidos; quando estes
teores forem superiores a 5% até 40%, a tolerancia é de 10% para menos, sem exceder
uma unidade; quando os teores garantidos ou declarados forem maiores que 40%, a
tolerancia é de uma unidade e meia para menos (BRASIL, 2007a). Ou seja, para um teor
de macronutriente garantido de 6%, admite-se até 5,4%; para 20%, até 19% (10% de 20
excede uma unidade); e para 45%, até 43,5%. Quando os teores estdo abaixo do
tolerado, afirma-se que o produto esta deficiente.

De acordo com Malavolta (1978), séo trés as fontes de variacdo nos fertilizantes
responsaveis pelas diferencas para menos em relacdo aos teores garantidos ou
declarados: erro tecnoldgico, erro de amostragem e erro analitico. Segundo esse autor, 0
erro tecnoldgico é aquele que ocorre na preparacao do produto, o erro analitico advém
dos desvios decorrentes da analise laboratorial dos produtos e o erro de amostragem
provém da coleta e do preparo do material. Dessa forma, pode-se concluir que, no caso
da fiscalizacdo de fertilizantes, o erro analitico e o erro de amostragem sdo de
responsabilidade do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, € 0 erro
tecnoldgico é de responsabilidade dos estabelecimentos produtores de fertilizantes.

Assim, o objetivo geral desse trabalho foi fornecer uma andlise exploratéria e
descritiva dos dados de analises fiscais de fertilizantes dos anos de 2008 a 2010 para
subsidiar possiveis mudangas na legislacdo que rege a fiscalizacdo de fertilizantes, com

relacdo a tolerancia e a divergéncia dos resultados analiticos.
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Il - MATERIAL E METODOS
11.1 — Obtencéao dos dados

Foram utilizados, neste trabalho, dados compilados durante os anos de 2008,
2009 e 2010, resultantes das analises fiscais realizadas pelos seis laboratérios oficiais e
credenciados do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA). Em
2009, ndo foram informados os dados para os Estados do Amapa e da Paraiba, e em
2010, dos Estados de Alagoas, do Parana e de Roraima. Ndo foram informados os dados
para os Estados da Bahia, do Mato Grosso, do Rio Grande do Norte e de Santa Catarina
para nenhum desses dois anos. Esses dados sdo resultado das andlises fiscais das
amostras coletadas pela fiscalizagdo de rotina do MAPA. As coletas foram feitas de
acordo com os procedimentos da IN MAPA n° 10/2004, sendo que seu quarteamento
foi realizado em quarteador do tipo Jones e a coleta foi realizada por fiscais ou por
representantes dos estabelecimentos fiscalizados sob a supervisdo de fiscais. Havia
amostras de fertilizantes armazenados a granel e amostras de fertilizantes ensacados. As
amostras foram coletadas em estabelecimentos produtores, comerciantes e
importadores. As analises fisica e quimica das amostras foram feitas seguindo a
metodologia contida na IN SDA n° 28/2007.

Desses dados, separaram-se aqueles relativos a analise de fertilizantes minerais
mistos, visto que representam a maior parte do que se consome no pais. Os dados foram
agrupados em uma planilha do Excel, mantendo as identificacdes relativas ao Estado
onde as amostras foram coletadas e ao semestre em que foram analisadas. Quando havia
dados relativos a amostras Umidas, estes foram excluidos por ndo serem analisados pelo
laboratdrio. Os dados relativos a identificacdo de fiscais, laboratorios e estabelecimentos
produtores foram codificados, uma vez que ndo é objetivo desse trabalho identificar
empresas que apresentaram produtos fora da garantia. A codificacdo foi feita da
seguinte forma: o primeiro nimero representa o grupo ao qual a empresa pertence e o(s)
namero(s) que seguem o ponto, as diferentes filiais, numeradas aleatoriamente. Com
relacdo aos laboratorios em que as anélises foram realizadas, essa informacéo foi obtida
indiretamente por meio do Estado onde a amostra foi coletada. Sua codificacdo foi feita
numerando-se aleatoriamente os laboratdrios de 1 a 6.

Os teores de nitrogénio, fosforo e potassio foram representados como
formulacdes, maneira utilizada corriqueiramente no meio agricola, ou seja, na forma N-
P,05-K,0. Dessa forma, para uma formulagdo 05-15-20, o produto contém 5% de N,
15% de P,05 e 20% de K;0 em base massa.
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Assim, obteve-se um total de 9014 séries de dados contendo informacdes sobre:
0 semestre em que o produto foi analisado; o estabelecimento responsavel por sua
producdo; o laboratorio responsavel por sua analise fiscal; a quantidade de produto
representada pela amostra coletada; a especificagdo granulométrica do produto (quando
informada pela fiscalizacdo); a formulacdo do produto; as garantias de nitrogénio,
pentoxido de fosforo solivel em CNA + &gua ou em acido citrico ou em agua ou teor
total, oxido de potéssio, calcio, magnésio, enxofre, micronutrientes e silicio; 0s
resultados das analises desses parametros e da especificacdo granulométrica; e o

resultado final do certificado de andlise de fiscalizag&o.

11.2. Analises estatisticas
11.2.1. Analise exploratoria dos dados

Inicialmente, por meio de andlise de frequéncia, foram determinadas as
formulagdes mais frequentemente coletadas para analise fiscal e as empresas com maior
nimero de coletas. Essa andlise foi realizada para que dados mais uniformes fossem
analisados conjuntamente. Além disso, foram utilizados graficos de Pareto para ilustrar
a selecédo dos estabelecimentos e das formulagdes mais frequentes.

Os dados foram analisados, inicialmente, por meio de andlise estatistica
descritiva, conjuntamente, mas considerando apenas os dados dos macronutrientes
primarios (nitrogénio, fosforo e potassio) e, posteriormente, separados por formulacéo,
por laboratdrio e por estabelecimento. Foram determinados a média, o erro padrdo, a
mediana, a moda, a variancia, o desvio-padrdo, a curtose, a assimetria, a amplitude, o
valor minimo e o valor maximo e o 1° e 3° quartis (Moore, 2000).

As medidas calculadas para avaliar a tendéncia central foram a média e a
mediana. A média é calculada pela soma de todos os valores das observacgdes dividida
pelo nimero total de observacGes. Ja a mediana é dada da seguinte forma: os valores sdo
ordenados em ordem crescente; se a quantidade de dados for impar, a mediana sera o
valor localizado na observagéo (n+1)/2; se a quantidade de dados for par, a mediana
sera dada pela média das duas observac@es centrais, ou seja, a média da observacéo n/2
e a proxima observacdo. Para avaliar se as distribuicdes séo simétricas, verificou-se se
0s dados possuiam valores de média e mediana muito proximos ou iguais (Moore,
2000).

As medidas de dispersdo (amplitude, quartis, variancia e desvio padrdo) foram

utilizadas para verificar a variabilidade dos dados. A amplitude foi dada pela diferenca
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entre 0 maior e 0 menor valor observado. Ja os quartis delimitam a metade central dos
dados, ou seja, o primeiro quartil é a observacdo que tem 25% dos dados e o terceiro
quartil, 75%. O desvio padréo, que mede a dispersdo dos dados em relacdo a média, ou
seja, verifica quéo afastadas as observacoes estdo da média, foi dado pela raiz quadrada
da variancia (s%). Esta foi calculada pela média dos quadrados dos desvios das
observacgdes em relacdo a média:
s 200" (1)

(n-1)
Em que n = nimero de observacgdes, X, = enésima observacdo e X = média dos dados.

A frequéncia de resultados de andlises dentro da tolerancia admitida e abaixo e
acima dela para todos os dados foi calculada dividindo-se o nimero de valores dentro,
abaixo ou acima do tolerado pelo total de observacbes. Posteriormente, foram
calculadas as frequéncias por formulagdo (as mais frequentes), por empresa (as mais
frequentes), por laboratdrio, por periodo e por especificagdo granulométrica, para que se
tivesse indicios de possiveis vieses nos resultados. Ainda para verificar possivel
correlacdo entre as frequéncias obtidas e 0s precos praticados no mercado, para
confirmar ou refutar a hipdtese de que as empresas fazem compensacdo de nutrientes
para aumentar seu lucro, realizou-se a analise da Correlacdo de Pearson para os dados
do laboratério que continha o maior numero de dados. Para o nitrogénio, foram
utilizados os precos das matérias-primas sulfato de amonio, uréia e nitrato de amonia,
sendo os precos obtidos no Anuario da ANDA (ANDA, 2010; ANDA, 2009; ANDA,
2008). Para o fosforo, foram utilizadas as matérias-primas fosfato monoaménio (MAP),
superfosfato simples (SSP) e superfosfato triplo (SST). J& para o potassio, utilizou-se
apenas dados do cloreto de potassio (KCI), por ser a principal matéria-prima utilizada na
fabricacdo dos fertilizantes minerais mistos.

Foi também avaliada a posicdo da tolerancia e da divergéncia em relacdo ao
desvio-padréo. O valor da tolerancia foi calculado sobre o teor de nutriente garantido,
conforme previsto pela IN MAPA n° 05/2007, e a divergéncia foi calculada sobre a
média de cada uma das formula¢Ges mais frequentes, conforme previsto no Art. 31, da
IN MAPA n° 10/2004. Os valores obtidos para cada uma das formulagdes e cada um
dos macronutrientes primarios foram divididos pelos respectivos desvios-padrdo. Com
isso, foi possivel determinar quantos desvios-padrdo estdo contidos na tolerancia e na
divergéncia admitidas para cada uma das formula¢fes NPK, tornando esses dois

parametros comparaveis.
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Foi feita uma analise de correlagdo (Correlacdo de Pearson) para avaliar como 0s
resultados das analises para cada um dos nutrientes se comportam, quando comparados
entre si (Moore, 2000). Essa andlise foi feita separadamente para cada um dos
macronutrientes primarios com todos os dados e com os dados das formulacdes mais
frequentes.

A correlacdo entre duas variaveis quantitativas, utilizada para medir a
intensidade e a direcdo da relacdo linear entre elas (Correlacdo de Pearson), foi

calculada da seguinte forma (Moore, 2000):

_ 1 Xi—X yi_y
r_n—lz( S )( s, } @

Em que r = correlacdo, n = nimero de observac@es, x; = iésimo valor de X, X = média

da variavel x, y; = iésimo valor de y, y = média da variavel y, sy = desvio padréo de x, sy
= desvio padrdo de y. Quando r é maior que zero, a correlacdo € positiva, sendo que, se
uma variavel aumenta, a outra também; quando menor que zero, a correlacdo é negativa,
ou seja, 0 aumento de uma varidvel implica no decréscimo de outra (Moore, 2000).

Foram também empregadas analises de regressdo logistica (Ott & Longnecker,
2001; Hosmer & Lemeshow, 2000), técnicas de controle de qualidade (Montgomery,
1997) e testes de hipoteses (Conover, 1980) para analise do comportamento dos dados.

Todas as andlises estatisticas foram realizadas utilizando-se o Microsoft Excel
(2003) e 0 programa estatistico SAS licenciado pela Universidade de Brasilia.

11.2.2. Regresséo logistica

Para realizar a analise de regressdo logistica, selecionou-se o laboratério que
continha o maior nuimero de observacdes. Dentro desse laboratério, selecionou-se
apenas os estabelecimentos que correspondessem a pelo menos 2% dos dados e as
formulacGes que correspondessem a pelo menos 1%, para que houvesse dados
suficientes para a realizacdo da anélise.

A regressdo logistica e utilizada para avaliar a associagdo entre uma resposta
bindria e variaveis explicativas. No caso deste trabalho, a resposta era “dentro” (y = 1),
para indicar que a amostra estava dentro da tolerancia estabelecida pela IN MAPA n°
05/2007, ou “fora” (y = 0), quando o resultado da analise fiscal indicava um valor acima
ou abaixo do tolerado. Apesar de a legislacdo ndao considerar “fora” o resultado acima
do limite de tolerancia (por exemplo, um valor acima de 21, para uma garantia de 20%),

este foi considerado como tal, por entender-se que isso poderia representar uma perda
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de recurso natural ndo renovavel e uma perda financeira para os fabricantes de
fertilizantes.

No modelo de regressdo logistica, o logaritmo neperiano da razdo de chances
estd relacionado com as variaveis explicativas por um modelo linear (Ott &
Longnecker, 2001). A razdo de chances ou razdo dos produtos cruzados é a razdo entre
a chance de um evento ocorrer em um grupo e a chance de ocorrer em outro grupo,
sendo que chance € a probabilidade de um evento ocorrer dividida pela probabilidade do
evento ndo ocorrer.

Considerando apenas uma variavel independente, se p(x) é a probabilidade de y

ser igual a 1 quando a varidvel independente é igual a x, tem-se que:

%)y~ gt ix 3)
1-p(¥)
Transformando-se a equacdo (3) para que fique em funcdo de p(x), tem-se que:
P09 = (4)
14 eforhx

O po representa o intercepto, o qual permite estimar a probabilidade de um
evento associado com y = 1, quando x = 0. J& 0 81 mede o grau de associacdo entre a
probabilidade de ocorréncia de um evento e o valor da variavel independente x.

Nesse  trabalho, consideraram-se  como  varidveis  independentes
“estabelecimento”, “periodo”, “especificagdo granulométrica” e “formulacdo”. Assim,
verificou-se quais dessas variaveis eram significativas para 0 modelo proposto para cada
um dos macronutrientes testados. Além disso, determinou-se 0 qui-quadrado da razdo
de verossimilhanca para o modelo final e 0 qui-quadrado de Wald para cada um dos
efeitos significativos, sendo que a razdo de verossimilhanca compara o ajuste de dois
modelos. Posteriormente, comparou-se dois a dois cada um dos “niveis” das variaveis
independentes, verificando-se se esses niveis eram significativamente diferentes (Ott &
Longnecker, 2001; Hosmer & Lemeshow, 2000). Assim, no caso da variavel
“formulagdo”, considerou-se como “niveis” cada uma das formula¢Ges analisadas (por
exemplo, uma formulagdo 04-14-08 seria considerado um nivel da variavel formulag&o).
Ou seja, os niveis sdo os diferentes tipos de estabelecimentos, periodos, especificacdes

granulométricas e formulagdes.
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11.2.3 — Testes de hipoteses

A Estatistica é utilizada, em grande parte, para que sejam tomadas decisdes a
respeito de uma populacdo, com base em amostras. Para isso, no entanto, é necessario a
formulacdo de uma hipdtese, ou seja, uma suposicdo a respeito da populacdo. Um teste
de hipoteses é aquele que auxilia na decisdo quanto a aceitacdo ou rejeicdo de uma
hipotese previamente formulada (Banzatto & Kronka, 1995).

A todo teste de hipoteses existe um erro tipo | e um erro tipo Il associado. O erro
tipo | consiste em rejeitar uma hipdtese verdadeira, e o erro tipo Il, em aceitar uma
hipotese falsa. A ocorréncia de cada um desses erros existe uma probabilidade
associada, mas normalmente apenas o erro tipo | é controlado, por meio do nivel de
significancia do teste (a). O nivel de significancia representa a probabilidade méxima a
que se sujeita cometer um erro tipo | (Montgomery, 1997; Banzatto & Kronka, 1995).

Os testes de hipdteses podem ser paramétricos ou ndo-paramétricos, mas 0s mais
conhecidos sdo o0s testes paramétricos, 0s quais exigem uma distribuicdo de
probabilidade conhecida para serem utilizados. No método paramétrico, os valores de o
estdo associados aos valores da distribuicdo de probabilidade que mais se aproxima dos
dados. Existem valores tabelados para diversos tipos de distribuicdes de probabilidade.

Os métodos ndo-paramétricos sdo aqueles que podem ser utilizados em uma
variavel aleatdria cuja distribuicdo ndo é conhecida. Ou seja, ndo ha uma dependéncia
quanto a distribuicdo de probabilidade dos dados para que sejam aplicados, sendo
chamados, por alguns autores, como distribution-free (Conover, 1980).

Neste trabalho, para os casos em que a distribuicdo ndo pode ser determinada, o
método utilizado foi o Teste de Wilkoxon também conhecido como signed rank. Nesse
teste, os dados séo transformados em uma variavel dicotdbmica (+, -, por exemplo) e sdo

comparados com a mediana ( z,) ou com a média, em casos especiais. Assim, os dados

sdo comparados aos pares, anotando-se se as diferencas sao negativas ou positivas e
considerando o tamanho das diferencas positivas em relacdo as negativas. A distribuicdo
das diferengas deve ser simétrica (nesse caso, o valor da media coincide com o da
mediana) e a da populacdo deve ser de natureza continua e simétrica. O teste de
Wilkoxon testa se uma amostra provém de uma populagdo com determinada mediana
(ou média) (Conover, 1980). Assim, considerou-se como valor alvo o teor de nutriente
garantido pelo estabelecimento produtor de fertilizante. Utilizou-se, entdo, os resultados

das analises fiscais para verificar se as garantias estavam realmente sendo cumpridas.
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As diferencas sdo dadas por:

di =X _ﬁo 5)

Onde d; é a diferenca da iésima comparacao, X; € 0 iésimo valor da variavel x e
4, é amediana da populag&o.

Os valores absolutos das diferencas d; foram entdo ordenados de forma
crescente, sendo atribuida a cada uma delas um numero de ordem e o sinal — ou +,
conforme a diferenca d; fosse negativa ou positiva. Quando a soma dos nimeros de
ordem relativos as diferencas positivas foi muito maior ou muito menor que a soma dos
nameros de ordem das diferencas negativas, aceitou-se a hipotese alternativa e
considerou-se que a mediana (ou média) da amostra era diferente do valor alvo. Nos
casos contrarios, a hipotese nula ndo péde ser rejeitada.

A estatistica do teste é dada por:

>R
_ =t

Em que T é o resultado do teste para os resultados positivos ou para oS

(6)

resultados negativos e R; € o nimero de ordem da diferenca d;.

Para a aplicacdo deste teste, utilizaram-se como base os resultados obtidos com a
regressdo logistica para o laboratério com maior numero de dados. Assim, aqueles
estabelecimentos e, ou formulagdes que obtiveram grande nimero de diferencas
significativas em comparacdo com os outros estabelecimentos e as outras formulacdes
foram pré-selecionados. Com isso, cruzaram-se o0s dados de estabelecimentos e
formulacdes e foram selecionados para analise aqueles que continham um conjunto de
dados maior ou igual a 30 observagdes. Aplicou-se, entdo, o teste de normalidade de
Kolmogorov-Smirnov. Para o0s dados que ndo apresentaram distribuicdo
aproximadamente normal, aplicou-se o teste de Wilkoxon e, para 0s que apresentaram
distribuicdo aproximadamente normal, aplicou-se o teste Z.

Para a realizacdo do teste Z, calculou-se, primeiramente, a média e o desvio-
padrdo da combinagdo entre estabelecimento e formulagdo, cuja distribuigédo

probabilistica era normal. Passou-se, entdo, ao calculo do Z, conforme (Moore, 2000):

7 XM )
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Em que X ¢ a média do conjunto de dados, p € o teor de nutriente garantido € ¢
é 0 desvio-padrdo do conjunto de dados.

Os valores de Z obtidos foram comparados com os valores tabelados de Z para
verificar se os resultados eram significativos ou ndo, sendo que os resultados nédo
significativos indicam que ndo se pode rejeitar a hipdtese de que o teor observado nédo

difere do teor garantido.

111 - RESULTADOS E DISCUSSAO
I11.1 — Anédlise exploratéria
I11.1.1 — Anélise de frequéncia

Os estabelecimentos produtores e as formulagdes foram objeto de estudo nesse
trabalho de pesquisa. E foram selecionados com base em gréaficos de Pareto (Anexo A),
sendo selecionados onze formulagdes e dez estabelecimentos produtores.

Da andlise de frequéncia dos dados, observou-se que as onze formulagdes que
obtiveram maior nimero de observacfes foram, em ordem decrescente: 20-00-20 (389
observagodes), 04-14-08 (388 observagdes), 20-05-20 (366 observagdes), 02-20-20 (228
observacdes), 10-10-10 (183 observacdes), 05-20-20 (160 observacdes), 02-20-18 (157
observacdes), 08-28-16 (149 observacfes), 20-04-18 (133 observacdes), 08-20-20 (109
observagbes) e 20-00-10 (102 observacOes). Segundo Trani & Trani (2011), as
formulagdes mais encontradas no comércio para adubacédo de plantio sdo: 04-14-08, 08-
28-16, 05-30-10, 05-30-15, 04-20-20 e 05-25-25. Observa-se que duas das formulacdes
mais comercializadas estdo entre as onze com maior nimero de dados de coleta e uma é
bastante proxima de uma das onze. Ainda segundo os autores citados, no caso das
formulagGes com uso na adubacéo de cobertura, as mais encontradas sdo: 20-05-20, 20-
00-20, 20-05-15, 14-07-28, 12-06-12, 10-10-10 e 15-15-15. Novamente, observa-se a
coincidéncia de formulacGes. Pode-se concluir que, as formulacdes coletadas pela
fiscalizagdo sdo também as mais comercializadas. Ou seja, had uma boa
representatividade na fiscalizacdo do que se utiliza na agricultura brasileira. Quanto aos
estabelecimentos com maior nimero de dados de coleta de amostra, tem-se aqueles
codificados como 9.3, 3.7, 8.13, 9.4, 71.0, 18.0, 11.4, 11.2, 8.5 e 98.0, em ordem

decrescente.
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111.1.2 — Sumérios estatisticos

Os valores de média, erro padrdo, mediana, moda, variancia, desvio-padro,
curtose, assimetria, amplitude (ou intervalo), minimo e maximo e 1° e 3° quartis para
macronutrientes primarios por formulacao sdo dados pelas Tabelas 1B a 3B (Anexo B).

Com excecdo da formulagdo 20-04-18, todas as demais formulagOes
apresentaram média para o teor de nitrogénio acima dos teores garantidos. Com relagédo
a moda, observa-se que para teores de nitrogénio menores que quinze, esta é sempre
maior que o teor garantido, com excecdo da formulagdo 04-14-08, sendo que o contrario
é observado para teores garantidos maiores que 15%.

Novamente, no caso do fésforo, observa-se que para todas as formulag@es, com
excecdo da 10-10-10, a média para o teor observado € maior que o teor garantido.
Também como no caso do nitrogénio, para a formulacdo 10-10-10, apesar de a média
dos valores observados ser menor que o teor garantido, esses valores estdo proximos.
Quanto a moda, observa-se relagdo inversa aquela observada para o nitrogénio: teores
maiores que 15% apresentaram, de maneira geral, moda maior que o teor garantido,
sendo o contrario observado para os menores que 15%.

O potéssio se comportou de forma diferente do fosforo e do nitrogénio. A maior
parte das formulagBes apresentou teor médio igual ou menor que o teor garantido.
Também para a moda, os valores observados foram, para a maioria das formulacgdes,
menores que os teores garantidos.

Esse resultado pode indicar que a observacdo feita por Malavolta (1978) €
valida: métodos de andlise fotométricos estdo mais sujeitos a erros analiticos que os
gravimétricos e volumétricos. A analise do potassio é feita por fotometria de chama. Por
outro lado, Tosato (2006), que verificou a influéncia das diferentes formas de
amostragem nos resultados analiticos obtidos pela fiscalizacdo, atribuiu o fato de nédo
serem encontrados os teores garantidos de K,O em nenhuma das formas de coleta
analisadas ao formato irregular da matéria-prima utilizada (KCI), que por ndo ser
esférica, dificultaria a fluidez do produto na entrada do calador (instrumento utilizado
na coleta de amostras), caso este ndo esteja com os furos voltados para cima na
amostragem. Esses resultados divergem do que seria esperado de acordo com Silva
(1984) citado por Carvalho (1995), que afirma que os fertilizantes fosfatados
apresentam variagGes em sua composi¢do, por serem obtidos de rochas fosfaticas com
composi¢do quimica e mineraldgica bastante diversificada. Ainda de acordo com esse

autor, a variacdo na composicdo dos fertilizantes potassicos seria menor que aquela
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observada para os fosfatados, apesar de aqueles terem sua origem também no
beneficiamento de rochas. Diferem também dos resultados obtidos por Quackenbush et
al. (1966) citados por Carvalho (1995) que observaram, em um interlaboratorial, uma
menor precisdao na determinacdo de nitrogénio, em compara¢do com o fosforo e o
potéssio. Carvalho (1995) observou uma maior diferenca entre os resultados dos
laboratérios na determinacédo de fosforo sollvel em citrato neutro de amonio mais agua.

Outra hipdtese é que o cloreto de potassio, matéria-prima mais utilizada como
fonte desse nutriente nos fertilizantes minerais mistos, por apresentar maior
irregularidade em termos de formato de gréos, poderia causar maiores problemas de
segregacdo, influindo nos teores finais desse elemento nos produtos. De acordo com
UNIDO-IFDC (1998), no entanto, varios estudos demonstraram que a combinacdo do
tamanho das particulas das matérias-primas da mistura é o fator mais importante na
producdo de misturas resistentes a segregacao. Como os dados ndo contém informacdes
sobre as matérias-primas utilizadas na mistura, ndo é possivel confirmar tais hipéteses.

Os resultados da estatistica descritiva por estabelecimento e macronutriente
primario sdo aqueles observados nas Tabelas 4B a 6B (Anexo B). Como se observa
nessas Tabelas, as médias de nutrientes sdo bastante diferentes entre os
estabelecimentos avaliados. Isso era esperado, tendo em vista que as empresas
produzem formulacgdes distintas.

Para os laboratorios, os resultados da estatistica descritiva sdo aqueles contidos
nas Tabelas 7B a 9B (Anexo B). Com relacdo a média do teor de nitrogénio, observa-se
que esta varia consideravelmente. Provavelmente, essa diferenga pode estar relacionada
com as culturas mais representativas de cada regido, ja que as andlises fiscais sdo, de
maneira geral, regionalizadas. Assim, os laboratorios com teores médios de N mais
baixos estdo localizados em regides onde a soja € uma cultura importante, por exemplo.
Também se observa uma variacdo consideravel para o fosforo e que regides que
produzem as mesmas culturas possuem médias parecidas. J& para 0 potassio, observa-se
gue a média é bastante parecida para os diferentes laboratorios. O erro padréo de todos
os laboratorios € bastante semelhante, variando de 0,1 a 0,4. Para a maioria deles,
observa-se uma tendéncia de erro padrdo maior para os resultados de fésforo. Com

algumas excecOes, observa-se que a mediana e a média sdo bem proximas.

35



111.1.3 — Posi¢ado da toleréncia e da divergéncia em relacéo ao desvio-padréao

Para cada uma das onze formulacbes e considerando cada um dos
macronutrientes primarios, calculou-se a posicdo da tolerancia e da divergéncia em
relacdo ao desvio-padrédo dos dados observados. A tolerancia foi calculada de acordo
com o exposto no artigo 16 da IN MAPA n° 05/2007 (item 11.1.4) considerando-se o
teor garantido pelo produtor do fertilizante e a divergéncia, de acordo com o artigo 31
da IN MAPA n° 10/2004 (Tabela 4, item 11.1.3), considerando-se as médias obtidas na
andlise exploratdria dos dados para cada uma das formulagfes. Os resultados sédo dados
nas Tabelas 7 a 9. Por meio desse célculo, foi possivel tornar esses dois parametros
comparaveis e ter um indicio sobre sua adequacdo, em termos de parametros para
aceitacdo ou rejeicdo de amostras de fertilizantes.
Tabela 7. Valores de tolerancia e de divergéncia, em relagdo ao nitrogénio (N Total),
para os teores observados.

Formulacdo Tolerancia T/s® Divergéncia D/s®

20-00-20 1,00 0,84 1,01 0,84
04-14-08 0,60 0,76 0,68 0,86
20-05-20 1,00 0,69 1,01 0,69
02-20-20 0,30 0,60 0,38 0,75
10-10-10 1,00 0,94 1,05 0,99
05-20-20 0,75 1,08 0,81 1,17
02-20-18 0,30 0,60 0,38 0,76
08-28-16 0,80 0,77 0,84 0,81
20-04-18 1,00 0,95 1,00 0,95
08-20-20 0,80 0,93 0,83 0,96
20-00-10 1,00 0,88 1,01 0,89
Média 0,82 0,88

W Tolerancia sobre desvio-padréo; ) Divergéncia sobre desvio-padréo

Tabela 8. Valores de tolerancia e de divergéncia, em relacdo ao fosforo (P,Os), para 0s

teores observados.

Formulacdo Tolerancia T/s® Divergéncia D/s®

04-14-08 1,00 0,81 0,20 0,58
20-05-20 0,75 0,79 0,80 0,83
02-20-20 1,00 0,91 1,01 0,92
10-10-10 1,00 0,61 0,98 0,60
05-20-20 1,00 1,05 1,01 1,05
02-20-18 1,00 0,70 1,02 0,71
08-28-16 1,00 0,34 1,00 0,34
20-04-18 0,60 0,52 0,71 0,61
08-20-20 1,00 0,78 1,00 0,78
Média 0,72 0,71

W Tolerancia sobre desvio-padréo; © Divergéncia sobre desvio-padrdo
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Tabela 9. Valores de tolerancia e de divergéncia, em relacéo ao potéssio (K,0), para os

teores observados.

Formulacdo Tolerancia T/s™” Divergéncia D/s”®"
20-00-20 1,00 0,49 0,97 0,47
04-14-08 0,80 0,72 0,81 0,73
20-05-20 1,00 0,49 0,98 0,48
02-20-20 1,00 0,71 1,00 0,71
10-10-10 1,00 0,70 1,00 0,70
05-20-20 1,00 0,80 1,01 0,81
02-20-18 1,00 0,50 0,91 0,45
08-28-16 1,00 0,48 0,80 0,39
20-04-18 1,00 0,55 0,86 0,47
08-20-20 1,00 0,71 1,01 0,72
20-00-10 1,00 0,73 1,00 0,73

Média 0,63 0,61

W Tolerancia sobre desvio-padrdo; ® Divergéncia sobre desvio-padrdo

De acordo com Malavolta (1978), a tolerancia deveria levar em conta o erro
analitico, o erro amostral e o erro tecnoldgico inerentes a essas a¢des. Entende-se, no
entanto, que as acGes de responsabilidade do MAPA sdo apenas a coleta e a anélise de
amostras. Portanto, os erros inerentes a essas duas ag0es deveriam compor a toleréncia.
Ja para a divergéncia, deveria ser levado em conta apenas o0 erro analitico, visto que esse
parametro é utilizado para determinar se uma segunda analise do produto deve ser feita
durante a andlise pericial e que o erro amostral, em tese, j& € considerado na
determinacdo das porcentagens de toleréncia. Analisando os dados das Tabelas 7 a 9,
verifica-se que, quando o teor de nutriente obtido na analise da amostra é igual ou maior
que o teor garantido, a variacdo admitida pela tolerancia e pela divergéncia ¢ igual. A
principio, isso ndo traria prejuizo aos fiscalizados, mas demonstra certa inadequacao ou
das tolerancias estabelecidas ou das divergéncias. Segundo Andrade (2004), a tolerancia
estabelecida para as analises fiscais deve ser justificada pelo principio estatistico do
intervalo de confianca, que por depender da variabilidade da mistura do fertilizante e do
processo de amostragem, deve possuir variabilidade e limites de tolerancia distintos
para os diferentes nutrientes garantidos. Esse autor considera ainda que deveria haver
uma diferenca entre a tolerancia admitida para fertilizantes coletados no comércio e
aquela admitida para fertilizantes coletados na industria, uma vez que a variabilidade
encontrada para aqueles fertilizantes € maior por estarem sujeitos a processos que
aumentam a segregacao.

Em algumas areas do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, ndo

é considerada a divergéncia, mas os resultados analiticos sdo dados considerando-se o
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erro analitico®. Assim, tem-se um intervalo dentro do qual as amostras sdo consideradas
de acordo com a legislacdo. Como ndo se conseguiu verificar como os parametros de
divergéncia foram estabelecidos, parece mais adequada a afericdo de um erro analitico,
ainda que determinado para todos os laboratorios da rede oficial de laboratorios de
analise de fertilizantes (a exemplo do que é feito pela Uni&o Européia?), e a informacao
dos resultados considerando-se esse erro analitico. Assim, uma amostra seria
considerada “fora” das garantias caso o resultado obtido indicasse um valor menor que

aquele intervalo obtido em sua anélise.

111.1.4 — Correlagdo de Pearson

A correlacdo entre nitrogénio, fésforo e potéssio foi feita separadamente por
formulacéo e, posteriormente, com todos os dados relativos aos fertilizantes minerais
mistos, considerando-se 0s macronutrientes primarios (nitrogénio, fésforo e potéssio)
(“geral”). Verifica-se uma correlagdo negativa e significativa entre nitrogénio e potassio
para a maioria das formulac6es analisadas (Tabela 10). Isso pode indicar alguma relacao
em termos de segregacdo para as fontes desses nutrientes ou pode indicar uma
compensacao, ou seja, com 0 aumento do preco de uma matéria-prima, aumenta-se a
quantidade de outra mais barata para que ndo ocorra deficiéncia na soma de nutrientes.
A matéria-prima com maior custo é colocada de maneira que diminua o custo de
producdo, mas mantenha o teor garantido dentro da tolerancia admitida. Essa
compensacdo pode ser verificada nas ordens de producdo dos fertilizantes e € pratica
proibida pelo Decreto n® 4.954/2004: “Art. 27. O produtor ndo podera tirar vantagem
das tolerancias admitidas em relacdo as garantias do produto, por ocasido de sua

fabricagao”.

? Mauricio, A. Q. (Coordenacéo Geral de Apoio Laboratorial, Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento), informagao pessoal, 2012.
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Tabela 10. Correlacdo entre os macronutrientes primarios, por formulacdo e geral

(correlacédo de Pearson seguida de nivel de significancia associado entre parénteses).

Formulagéo N P K
20-00-20 N 1
P - -
K -0,41 (<0,001) - 1
04-14-08 N 1
P -0,14 (0,0055) 1
K -0,17 (0,0011) -0,02 (0,73) 1
20-05-20 N 1
P -0,19 (0,0003) 1
K -0,41 (<0,0001) 0,02 (0,68) 1
02-20-20 N 1
P 0,14 (0,0345) 1
K -0,03 (0,69) -0,36 (<0,0001) 1
10-10-10 N 1
P -0,28 (0,0001) 1
K -0,35 (<0,0001) 0,20 (0,0055) 1
05-20-20 N 1
P 0,07 (0,39) 1
K -0,13 (0,09) -0,18 (0,0214) 1
02-20-18 N 1
P 0,32 (<0,0001) 1
K -0,09 (0,25) -0,36 (<0,0001) 1
08-28-16 N 1
P 0,20 (0,0128) 1
K -0,23 (0,0053) -0,01 (0,90) 1
20-04-18 N 1
P -0,21 (0,0133) 1
K -0,39 (<0,0001) 0,20 (0,0230) 1
08-20-20 N 1
P -0,21 (0,0327) 1
K -0,36 (0,0001) 0,14 (0,14) 1
20-00-10 N 1
P - -
K -0,22 (0,0237) - 1
Geral N 1
Geral P -0,63 (<0,0001) 1
Geral K 0,06 (<0,0001) -0,10 (<0,0001) 1
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111.1.5 — Analise de frequéncia

Com relacdo a frequéncia de resultados dentro, acima e abaixo do tolerado,
considerando-se todos os dados de fertilizantes minerais mistos, e apenas aqueles
relativos aos macronutrientes primarios (nitrogénio, fosforo e potassio), obteve-se 0s
resultados contidos na Tabela 11.
Tabela 11. Resultado da analise de frequéncia de resultados de anélise abaixo, dentro e

acima do tolerado, para todos os dados.

Nutriente Resultado (em relagdo ao teor tolerado)
Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
N 3,2 67,9 28,9 7804
P,Os 8,8 64,7 26,5 6631
K20 11,7 66,6 21,7 8197

n = nimero de observagdes.

Para esses nutrientes, no caso de fertilizantes minerais mistos solidos para
aplicacdo no solo, de acordo com a legislacdo vigente, valores acima da tolerancia ndo
sdo considerados infracdes. No entanto, para fins desse trabalho, considerou-se que
esses valores também ndo sdo adequados, tendo em vista o desperdicio de recurso ndo
renovavel e o possivel prejuizo econémico associado. Assim, se levarmos em
consideracdo o0 que preconiza a legislacdo, tem-se que a frequéncia de conformidade
para 0 N é de 96,8%, para 0 P,Os é de 91,2% e para 0 K;O é de 88,3%, ou seja, em
média, 92,1% dos fertilizantes minerais mistos analisados entre 2008 e 2010 estavam
dentro das tolerancias admitidas pela legislacdo. No entanto, ao se considerar que 0s
valores acima do tolerado também estdo fora do garantido, tem-se uma conformidade
média de apenas 66,4% para 0s macronutrientes primarios (nitrogénio, fosforo e
potéssio) dos fertilizantes minerais mistos.

Andrade (2004) trabalhou com dados da fiscalizagdo de comerciantes de
fertilizantes no Parana entre os anos de 1997 e 2001 e verificou que, em média, 20,9%
dos fertilizantes comercializados naquele Estado estavam fora das tolerancias admitidas.
Essa diferenca pode ser atribuida, como mencionado pelo proprio autor, ao fato que os
fertilizantes disponiveis no comércio estdo mais sujeitos a variacfes causadas pela
segregacdo que aqueles coletados na industria. Boa parte dos dados do Ministério da
Agricultura se refere a coletas realizadas na propria inddstria. Para o nitrogénio, aquele
autor obteve, para dados coletados no comeércio, uma frequéncia de conformidade de
95,9%, pouco menor que aquela observada neste trabalho; para o fosforo, 88,3% de

conformidade, bem abaixo do obtido neste trabalho; e para o potassio, 93,7%.
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Corroborando os resultados obtidos por meio das outras analises, 0 potassio é o
nutriente com maior nimero de analises abaixo do tolerado, diferentemente do
observado por Andrade (2004) para as analises da fiscalizacdo do Parand, que teve mais
resultados abaixo do tolerado para o fosforo. As hipoteses para esses resultados ja foram
levantadas anteriormente. No entanto, ao considerarmos que os valores acima da
tolerancia também sdo resultados inaceitaveis, tem-se que o fésforo € o nutriente com
menor numero de resultados dentro do tolerado. Isso se dé& porque este elemento possui
muitos resultados tanto acima como abaixo das tolerancias estabelecidas, o que pode ser
resultado da grande variabilidade da matéria-prima utilizada, que provém de rochas.
Outra hipotese, levantada por Andrade (2004) tem relacdo com o processo de cura do
fosforo, que afeta sua solubilidade e demanda tempo.

Essas analises de frequéncia também foram feitas separadamente por
estabelecimento, laboratério, periodo, formulacdo, especificacdo granulométrica e
considerando apenas o laborat6rio 2 (maior volume de dados).

No caso dos 11 estabelecimentos com maior frequéncia de andlise, os resultados

estdo apresentados nas Figuras 2 a 4 e nas Tabelas 1C a 3C (Anexo C).
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Figura 2. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das andlises fiscais, por
estabelecimento, para o nitrogénio (N total).

No caso do nitrogénio, observa-se uma tendéncia, para todos o0s
estabelecimentos, de mais resultados acima do garantido do que abaixo da tolerancia,
mesma observagdo feita por Andrade (2004). Uma possivel explicacdo para esse
resultado é que, no intuito de evitar infracbes, os estabelecimentos tendem a colocar
mais matéria-prima fonte desse nutriente do que o necessario para fechar a formulacao
com a garantia oferecida. Outra possibilidade, esta mais provavel, tendo em vista o
baixo valor das multas aplicadas em consequéncia das infracdes, é que os produtores de
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fertilizantes ndo analisam com frequéncia as matérias-primas utilizadas e utilizam um
valor médio do teor de nitrogénio da matéria-prima para o calculo da formulacao,
subestimando assim o0s reais teores do nutriente no produto. Ou seja, o controle de
qualidade das matérias-primas seria feito com uma frequéncia menor que a desejavel.
Uma terceira possibilidade seria a compensacdo, j& mencionada nos resultados de
correlagdo, em que se verificou uma correlacdo significativa e negativa entre o

nitrogénio e o potassio.
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Figura 3. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das andlises fiscais, por
estabelecimento, para o fosforo (P,Os soltvel em CNA + H,0).

Também no caso do fdsforo, observa-se certa tendéncia de se obter mais
resultados acima do garantido em relacdo aos resultados abaixo da tolerancia, a excecao
do estabelecimento 71.0. As mesmas hipoteses levantadas para o nitrogénio sdo validas
para o fésforo, sendo que a hip6tese do uso de valores médios se torna mais provavel
nesse caso, tendo em vista a maior variabilidade das matérias-primas utilizadas na
fabricacdo de fertilizantes fosfatados. No caso do estabelecimento 71.0, verificou-se que
dois laboratdrios oficiais (3 e 4) sdo responsaveis pela analise de seus produtos. Isso
pode indicar que o elevado numero de amostras abaixo do garantido sdo consequéncia
de alguma falha na producdo do préprio estabelecimento, ndo tendo relagdo com
possiveis falhas nos laboratérios oficiais nem com o método utilizado em sua analise.
Andrade (2004) observou, ao contrario do observado neste trabalho, que ha menores
teores de fdosforo em relacdo ao garantido, quando a analise foi feita por

estabelecimento, para as misturas de granulos no Estado do Parana.
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Figura 4. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das andlises fiscais, por
estabelecimento, para o potéssio (K;0).

Verifica-se para 0 potéssio, a excecdo dos estabelecimentos 8.13, 11.4 e 98.0,
uma tendéncia diferente daquela observada para o nitrogénio e o fésforo. Assim, valores
abaixo da garantia foram mais frequentes que aqueles acima da garantia, resultado
contrario aquele obtido por Andrade (2004) para misturas de granulos. Esse resultado
confirma aqueles ja observados e comentados nas sessGes anteriores. Poderia indicar
também que uma compensacdo com o nitrogénio poderia realmente estar ocorrendo,
tendo em vista que os resultados sdo opostos aqueles observados para o nitrogénio e
aqueles obtidos no estudo de correlagdo. Outra possibilidade é a ocorréncia de
segregacdo, tendo em vista a diferenca de tamanho dos granulos que contém potassio
em relacdo aqueles que contém nitrogénio. De acordo com UNIDO-IFDC (1998) a
diferenca de tamanho entre as particulas em uma mistura é o fator que mais contribui
para a ocorréncia de segregacao.

Quando se considerou a variavel “laboratorio” para a analise de frequéncia de
conformidade, verificou-se, de maneira geral, a mesma tendéncia observada quando
todos os dados foram analisados conjuntamente: a frequéncia de resultados acima da
tolerdncia € maior que aquela observada para resultados abaixo da tolerancia. Apenas
para os laboratérios 3 e 4, que respondem por regides semelhantes em alguns aspectos,
verificou-se maior nimero de resultados abaixo do garantido para o fésforo, em relagéo
aos resultados acima das garantias. Pode haver alguma tendenciosidade relacionada ao
estabelecimento 71.0, a qual ndo pode ser confirmada, tendo em vista que as analises de
estabelecimentos e laboratorios foram feitas separadamente. Verificou-se ainda, para o
potassio no laboratdrio 2, que a frequéncia de resultados abaixo e acima do tolerado séo
praticamente iguais. As Figuras 5 a 7 e as Tabelas 4C a 6C (Anexo C) mostram esses

resultados.
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Figura 5. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das andlises fiscais, por

laboratério, para o nitrogénio (N total).
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Figura 6. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por

laboratério, para o fésforo (P2Os solivel em CNA + H,0).
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Figura 7. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por

laboratério, para o potassio (K;O).
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Também quando analisados por periodo, os resultados apresentam a mesma
tendéncia observada quando todos os dados foram analisados conjuntamente: a
frequéncia de resultados acima do tolerado € maior que aquela dos resultados abaixo do
tolerado, conforme Figuras 8 a 10 e Tabelas 7C a 9C (Anexo C). Também verifica-se
que a frequéncia de resultados dentro da tolerancia ndo variou muito ao longo dos trés

anos.
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Figura 8. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das andlises fiscais, por periodo,

para o nitrogénio (N Total).
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Figura 9. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das andlises fiscais, por periodo,
para o fosforo (P,Os soltvel em CNA + H,0).
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Figura 10. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das anélises fiscais, por periodo,
para o potassio (K,0).

Quando a andlise de frequéncia dos dados foi feita por formulago,
considerando-se apenas as dez formulacGes mais frequentes, observou-se a repeticdo da
tendéncia ja constatada pelas demais analises de frequéncia. No caso do nitrogénio,
verifica-se que quanto menor o teor garantido, maior a tendéncia de se obter valores
acima do tolerado, conforme Figura 11 e Tabela 10C (Anexo C). No caso das
formulagBes 02-20-20 e 02-20-18, particularmente, ndo se constatou nenhum resultado
abaixo da tolerancia e os resultados acima da tolerancia chegaram a ultrapassar aqueles
considerados dentro do garantido. Andrade (2004) também observou que para a faixa de
garantia de nitrogénio entre 0 e 5%, o indice de condenacao dos produtos foi menor que

a média.
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Figura 11. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por
formulacdo, para o nitrogénio (N Total).

No caso do fosforo, apenas para a formulacdo 10-10-10 tem-se um maior
numero de resultados abaixo do tolerado, em comparacdo com aqueles acima do

tolerado, como se observa na Figura 12 e Tabela 11C (Anexo C). Andrade (2004)
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observou que quando os teores de fosforo solivel em CNA + H,0 garantidos estavam

na faixa de 25 a 40%, mais resultados fora da garantia foram obtidos.
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Figura 12. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por
formulacéo, para o fésforo (P,Os solivel em CNA + H,0).

Ja para o potéssio, é interessante notar que para a formulagcdo 20-00-20, tem-se
um maior nimero de amostras abaixo do tolerado, em relacdo ao numero de amostras
acima, o que corrobora os resultados da analise de correlagdo, que indicam correlagdo
negativa entre o nitrogénio e o potassio, visto que essa formulacdo contém apenas esses
dois nutrientes. Resultado semelhante foi observado para a formulacdo 20-04-18 (Figura
13 e Tabela 12C do Anexo C). As faixas de 0 a 5%, 5 a 10% e de 30 a 35% foram as
que obtiveram maior proporcdo de condenagdes na andlise fiscal, segundo trabalho
conduzido por Andrade (2004).
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Figura 13. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por
formulacdo, para o potéssio (K;0).

Ao contrério do esperado, para as analises de frequéncia por especificacdo
granulométrica para o nitrogénio, 0 maior numero de inconformidades considerando-se

0s resultados abaixo do tolerado ndo ocorreu para os produtos classificados como “sem
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especificagdo granulométrica” nem para “mistura de granulos”, mas para “farelado
fino” (Figura 14 e Tabela 13C do Anexo C). Devido a maior diferenca entre o tamanho
de particulas, que, como mencionado anteriormente, é o fator que mais contribui para a
ocorréncia de segregacdo, esperava-se que as duas primeiras obtivessem mais resultados
abaixo do tolerado. Andrade (2004), porém, obteve maior frequéncia de
inconformidades para a especificagdo “farelado” (26,4%), seguido pela especifica¢éo
mistura de granulos (22,2%), quando analisou dados dos anos de 1997 a 2001, da
fiscalizagdo de fertilizantes no Estado do Parand. No caso do presente trabalho, no
entanto, h& que se considerar que o nimero de dados para as demais especificacfes €
consideravelmente menor que o numero de dados para mistura de granulos e para sem
especificacdo (para farelado fino e nitrogénio, por exemplo, sdo apenas 69 dados), o que
pode ter contribuido para os resultados obtidos. Isso porque com um menor nimero de
dados, um resultado abaixo do tolerado tem um peso maior sobre a distribuicdo de
frequéncia, quando comparado a um volume de dados da ordem de 4600 analises.
Assim, as especificagdes “farelado”, “mistura de granulos” e “sem especificagcdo
granulométrica”, concentram a maior parte dos dados (entre 205 e 4973 observagoes),
para os trés nutrientes avaliados. Andrade (2004) verificou uma frequéncia de 74,4%
para a especificacdo granulométrica “mistura de granulos” no Estado do Parana, sendo
2286 dados de mistura de granulos contra apenas 144 dados de farelado.

Tanto para o fésforo como para o potéssio, constata-se que o numero de
observacdes abaixo e acima do tolerado sdo praticamente iguais (Figuras 15 e 16 e
Tabelas 14C e 15C do Anexo C) para produtos sem especificacdo granulométrica. A
chance de segregacdo em um produto sem especificacdo granulométrica é,
provavelmente, maior que aquela observada em outras especificacbes. Assim,
considerando que, de acordo com Tosato (2006), a segregacdo pode causar tanto um
aumento como uma reducdo no teor de nutrientes, € possivel que esses resultados

tenham relacdo com esse fenémeno.
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Figura 14. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das andlises fiscais, por

especificacdo granulométrica, para o nitrogénio (N Total).
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Figura 15. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por

especificacdo granulométrica, para o fésforo (P,Os soltvel em CNA + H,0).
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Figura 16. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por

especificacdo granulométrica, para o potassio (K,O).
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Considerando-se apenas o laboratério 2 e separando-se 0s resultados por
periodo, exceto na analise de frequéncia do fosforo, os resultados obtidos séo
semelhantes aqueles obtidos quando todos os dados foram analisados separados por
periodo (Figuras 17 a 19 e Tabelas 16C a 18C do Anexo C). No caso do fdsforo, o que
se observa é uma tendéncia de maior frequéncia de observagdes acima do tolerado, o
que pode indicar algum viés do laboratério, sendo necessaria uma investigacdo mais

aprofundada para que se avalie 0 que causou essa tendéncia.
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Figura 17. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por periodo,

para o nitrogénio (N Total) e para o laboratorio 2.
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Figura 18. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por periodo,

para o fosforo (P,Os solivel em CNA + H,0) e para o laboratério 2.
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Figura 19. Distribuicdo de frequéncia de conformidade das analises fiscais, por periodo,

para o potassio (K,0) e para o laboratério 2.

I11.2 — Regressao logistica
111.2.1 — Nitrogénio

Na analise de regressdo logistica para o nitrogénio, considerando-se apenas o
laboratério 2, que continha o maior nimero de dados, e dentro desse laboratorio os
estabelecimentos que representavam pelo menos 2% dos dados e as formulacdes que
representavam pelo menos 1%, testando-se um modelo com as variaveis
“estabelecimento”, ‘“formulacdo”, “especificacdo granulométrica” e “periodo”,
verificou-se que apenas as variaveis “estabelecimento” ¢ “formulacdo” foram
significativas para o0 modelo proposto. Na Tabela 12, tem-se o resultado da razéo de
verossimilhanca do modelo e a analise do qui-quadrado de Wald para os efeitos
significativos.

Tabela 12. Razdo de verossimilhanca e qui-quadrado de Wald para o modelo de
regressao logistica considerando o nitrogénio no laborat6rio 2.

1 GL Pr>y°
Raz&o de Verossimilhanca 77,7591 23 <0,0001
Efeito
Estabelecimento 30,9655 10 0,0006
Formulacéo 46,2159 13 <0,0001

Tomando por base os resultados da andlise de frequéncia, ja era esperado que
ndo houvesse efeito significativo para a variavel “periodo”. No caso da especificacdo
granulométrica, como a maior parte dos dados se referia as especificacdes “mistura de
granulos” e “sem especificagdo”, ndo se pode afirmar categoricamente que esta variavel
nédo tem influéncia na obtencdo de resultados dentro e fora da garantia. A existéncia de

poucos dados para as demais especificacdes pode ter influido nesse resultado.
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Quanto a varidvel “estabelecimento”, apesar de o modo de produgdo dos
fertilizantes minerais mistos ser praticamente 0 mesmo para todos os misturadores,
existem diferencas no controle de qualidade de matérias-primas, calibracdo de balancas
e manutencdo de equipamentos. Além disso, no caso do nitrogénio, é possivel o uso de
diferentes matérias-primas, o que também poderia explicar essa diferenca significativa
entre estabelecimentos. A Tabela 13 contém os resultados das comparagdes entre
estabelecimentos dois a dois.

Tabela 13. Razdo de chances comparando-se estabelecimentos dois a dois, para o
nitrogénio.

11.2 18.0 18.1 30.1 3.20 3.7 8.5 8.7 9.3 94 | 938

11.2 1

18.0 | 1,439"™ 1

18.1 | 0,958™ | 0,666™ 1

30.1 | 0,236" | 0,164 | 0,246" 1

3.20 | 0,439™ | 0,305 | 0,459™ | 1,861"™ 1

3.7 10,795™ | 0,553" | 0,830™ | 3,369 | 1,810™ 1

8.5 |0,801™ | 0,557™ | 0,836™ | 3,391 | 1,822™ | 1,007"™ 1

8.7 |0,450™ | 0,313™ | 0,470™ | 1,906™ | 1,024™ | 0,566™ | 0,562" 1

9.3 | 1,458™ | 1,013™ | 1,521™ | 6,137 | 3,317 | 1,832" | 1,820™ | 3,239™ 1

9.4 | 0,362" | 0,252" | 0,378" | 1,533™ | 0,823™ | 0,455™ | 0,452" | 0,804™ | 0,248" 1

9.8 |1,574™ | 1,094™ | 1,642™ | 6,664 | 3,580 | 1,978™ | 1,965™ | 3,496™ | 1,080™ | 4,348" | 1

" = n3o significativo; * e célula em amarelo = significativo. Dados da coluna sobre dados da linha.

O estabelecimento 30.1 chama a atencdo pelo grande nimero de resultados
significativos. Esses resultados indicam a razdo de chances entre dois estabelecimentos,
considerando-se que a probabilidade analisada € 1, ou seja, dentro da garantia. Assim,
observa-se que esse estabelecimento apresenta maior chance de obter um resultado
dentro da garantia do que o estabelecimento com o qual é comparado (nos casos em que
o resultado é significativo). Ou seja, admitindo-se que os resultados do laboratério 2 séo
confiaveis, tem-se que o estabelecimento 30.1 consegue obter mais resultados dentro da
garantia, o que pode indicar um melhor controle por parte deste estabelecimento em
relacdo aos demais.

No caso da diferenca observada entre as formulagdes, ja havia sido verificado,
pela analise de frequéncia, uma tendéncia de maior numero de resultados acima do
garantido para teores de nitrogénio mais baixos na formulagdo. Assim, era esperada uma
diferenga significativa entre formulagdes. A Tabela 14 contém os resultados da razéo de
chances das formulagdes, comparadas duas a duas. Observa-se que parece haver alguma
influéncia negativa do fosforo sobre o nitrogénio, tendo em vista que as formula¢Ges
gue contém aquele nutriente diferem, de maneira geral, daqueles que ndo o contém, com
chances menores de obtencédo de resultados dentro da garantia para aquelas formulagdes

que contém o fosforo.
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Outra hipotese levantada para a diferenca entre formulagbes seria a
compensacdo entre nutrientes, considerando o preco das matérias-primas utilizadas na
mistura, j& comentada anteriormente, visando um maior lucro. No entanto, quando foi
feita a correlacdo de Pearson entre a frequéncia de amostras abaixo, dentro e acima da
garantia, por periodo, em relacdo ao preco praticado para as matérias-primas fontes de
nitrogénio, para o laboratorio 2, verificou-se que essa correlacdo ndo foi significativa
(Tabela 15).
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Tabela 14. Razéo de chances comparando-se formulagdes duas a duas, para o nitrogénio.

04-14-08 | 08-24-12 | 08-28-16 | 10-00-30 | 20-00-10 | 20-00-15 | 20-00-20 | 20-04-18 | 20-05-20 | 20-10-20 | 25-00-25 | 25-05-20 | 30-00-10 | 30-00-20
04-14-08 1

08-24-12 | 1,400™ 1

08-28-16 | 1,367™ | 0,977™ 1

10-00-30 | 0,848™ | 0,606™ | 0,620™ 1

20-00-10 | 0,252° | 0,180° | 0,184* | 0,297 1

20-00-15 | 0,099° | 0,070 | 0,072 | 0,116 | 0,391™ 1

20-00-20 | 0,429 | 0,306° | 0,314" | 0,505™ | 1,702"™ | 4,350™ 1

20-04-18 | 0,301" | 0,215° | 0,220* | 0,354" | 1,193™ | 3,050™ | 0,701™ 1

20-05-20 | 0,344" | 0,246° | 0,252° | 0,406 | 1,367™ | 3,493™ | 0,803"™ 1,145™ 1

20-10-20 | 0,347™ | 0,248" | 0,254" | 0,409™ | 1,379™ | 3,523™ | 0,810™ 1,155™ 1,009™ 1

25-00-25 | 0,515™ | 0,368" | 0,377° | 0,607™ | 2,045™ | 5,225" | 1,201™ 1,713™ 1,496™ 1,483™ 1

25-05-20 | 0,186 | 0,133" | 0,136 | 0,219° | 0,739™ | 1,889™ | 0,434™ 0,619 0,541" 0,536"™ 0,361" 1

30-00-10 | 0,404 | 0,289" | 0,295 | 0,476™ | 1,604™ | 4,099™ | 0,942" 1,344 1,174™ 1,164™ 0,784™ 2,170™ 1

30-00-20 | 0,579™ | 0,414™ | 0,424™ | 0,683"™ | 2,300™ | 5,878" | 1,351™ 1,927™ 1,683™ 1,668™ 1,125™ 3,112" 1,434" 1

"™ = n3o significativo; * e célula em amarelo = significativo. Dados da coluna sobre dados da linha.

Tabela 15. Correlagdo de Pearson entre a frequéncia de conformidade e os precos do sulfato de amonio, da uréia e do nitrato de aménio, para o nitrogénio

no laboratério 2 (nivel de significancia entre parénteses).

Abaixo Dentro Acima
0,36 -0,51 0,30
Sulfato g'49)  (030)  (0.56)
Uréia 0,21 -0,63 0,47
(0,69) (0,18) (0,35)
Nitrato 0,23 -0,41 0,26
(0,67) (0,42) (0,61)
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111.2.2 — Fésforo (P,Os soltvel em CNA + H,0)

Assim como para o nitrogénio, as variaveis significativas para o modelo de
regressao logistica do fosforo foram “estabelecimento” e “formulagdo”. A razao de
verossimilhanga, nesse caso, foi menor que a do nitrogénio. Provavelmente, isso se deve
ao menor numero de graus de liberdade (menor numero de formulagdes) para as
variaveis envolvidas nos resultados do fosforo. Na Tabela 16, tem-se o resultado da
razdo de verossimilhanca do modelo e a analise do qui-quadrado de Wald para os
efeitos significativos.

Tabela 16. Razdo de verossimilhanga e qui-quadrado de Wald para o modelo de

regressao logistica considerando o P,Os solivel em CNA + H,O no laboratorio 2.

r GL Pr>y’
Razao de Verossimilhanca 61,0821 16 <0,0001
Efeito
Estabelecimento 34,6517 10 0,0001
Formulacéo 16,6162 6 0,0108

As mesmas observacdes sobre as variaveis “periodo” e “especificagdo
granulométrica” feitas para as analises do nitrogénio sdo validas no caso do fésforo. No
caso desse nutriente, observou-se um comportamento um pouco diferente para o ano de
2010 apenas, na analise de frequéncia (Figura 18). Porém, o resultado obtido na
regressao logistica demonstra que essa diferenca ndo foi suficiente para afetar o modelo.

A significancia observada para a variavel estabelecimento pode ser devida ao
uso de diferentes matérias-primas na fabricacdo das misturas, assim como no caso do
nitrogénio. As diferencas na calibracdo de equipamentos e no controle de qualidade
também podem ser fatores importantes, como comentado no caso do nitrogénio. A
Tabela 17 contém os resultados da comparagdo entre estabelecimentos.

Tabela 17. Razdo de chances comparando-se estabelecimentos dois a dois, para o
fosforo (P05 solivel em CNA + H,0).

11.2 | 180 | 181 | 30.1 | 320 | 3.7 8.5 8.7 9.3 9.4 |98
112 1
18.0 [0,603™| 1
18.1 [1,053™[1,745™| 1
30.1 | 3,716 | 6,158 | 3,529" | 1
3.20 |0,692™|1,147™ /0,657 | 0,186 | 1
3.7 |1,804™| 2,989 |1,713™|0,485™ | 2,605™ | 1
8.5 |0,440™(0,730™|0,418™ | 0,119" [ 0,636™ | 0,244 | 1
8.7 10,843™(1,398™|0,801™ | 0,227™ | 1,218™ | 0,468™ | 1,915™| 1
9.3 |1,692™| 2,804 | 1,607™ | 0,455™ | 2,444™ | 0,938™ | 3,841 [ 2,006™ | 1
9.4 |1,267™(2,101™|1,204™ | 0,341™ | 1,831™ | 0,703" | 2,877" | 1,503™ | 0,749™ | 1

9.8 |0,305™0,505™ | 0,290™ | 0,082" | 0,440™ | 0,169" | 0,692™ | 0,361™ | 0,180" [0,241"| 1
"™ = ndo significativo; * e célula em amarelo = significativo. Dados da coluna sobre dados da linha.
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Também no caso do fosforo, chamam a atencdo os resultados obtidos para o
estabelecimento 30.1. Porém, o que se observou para esse nutriente € o inverso do
observado para o0 nitrogénio: quando comparado com outros estabelecimentos, a chance
de se obter um resultado dentro da garantia é menor.

No caso das formulacbes, é provavel que haja uma influéncia das matérias-
primas fontes desse nutriente, tendo em vista que elas provém de rochas, o que faz com
que sua composicdo seja mais varidvel. Outra hipoOtese seria a compensacdo de
nutrientes, a qual ndo foi verificada pela correlacdo de Pearson entre a frequéncia de
conformidade e os pregos das matérias-primas utilizadas nas formulagdes (Tabela 19),
hipétese que deve ser testada para cada um dos estabelecimentos para que seja
descartada em definitivo. Verifica-se que a formulacdo 20-05-20 apresenta maior
chance de obtencéo de resultados dentro da garantia (Tabela 18) em comparacéo com as
formulagdes 04-14-08, 08-28-16 e 20-04-18, tendo em vista que a razdo de chances
obtida é menor que 1.

Tabela 18. Razdo de chances comparando-se formulagdes duas a duas, para o fésforo
(P20s soltvel em CNA + H,0).

04-14-08 | 08-24-12 | 08-28-16 | 20-04-18 | 20-05-20 | 20-10-20 | 25-05-20
04-14-08 1

08-24-12 | 0,549™ 1

08-28-16 | 1,197™ 2,182" 1

20-04-18 | 0,976™ 1,780™ 0,816™ 1

20-05-20 | 0,487" 0,887™ 0,407 0,498" 1

20-10-20 | 0,256™ 0,468"™ 0,214" 0,263" 0,527" 1

25-05-20 | 0,992™ 1,809™ 0,829" 1,017 2,039™ 3,870™ 1

"™ = n3o significativo; * e célula em amarelo = significativo. Dados da coluna sobre dados da linha.

Tabela 19. Correlagéo de Pearson entre a frequéncia de conformidade e os precos do
MAP, do superfosfato simples e do superfosfato triplo, para o fésforo no laboratério 2

(nivel de significancia entre parénteses).

Abaixo Dentro Acima
A IR SRS
P03 08) (099
ST o2y 085 (099

111.2.3 — Potassio (K;0)
O potassio se comportou de maneira diferente do nitrogénio e do fosforo. O
unico efeito significativo para esse nutriente foi a formulagdo. Os motivos para

“periodo” e “especificagdo granulométrica” nao serem significativos sao provavelmente
56



0s mesmos que aqueles apontados para o nitrogénio e o fosforo. Quanto a variavel
“estabelecimento”, todos 0s produtores utilizam, basicamente, 0 mesmo cloreto de
potassio para a formulacdo dos fertilizantes minerais mistos, o que pode ter causado
esse resultado. O resultado da razdo de verossimilhanca do modelo e a andlise do qui-
quadrado de Wald para formulacéo sdo dados na Tabela 20.

Tabela 20. Razdo de verossimilhanca e qui-quadrado de Wald para o modelo de

regressao logistica considerando o potassio (K,0) no laboratorio 2.

x GL Pr>y°

Raz&o de Verossimilhanga 32,4471 13 0,0021
Efeito

Formulagéo 31,1848 13 0,0032

Quanto ao resultado das comparacGes da razdo de chances entre as formulagdes,
observa-se que a formulacdo 10-00-30 foi significativamente diferente de grande parte
das formulacGes (Tabela 21). A chance de obter-se um resultado fora da garantia para
essa formulacdo é maior em comparacdo com a maioria das formulag6es. Esse resultado
parece corroborar aquele obtido na correlacdo de Pearson, em que se verificou uma
relacdo negativa entre o nitrogénio e o potassio (Tabela 10). A diferenca entre o
tamanho dos granulos que contém nitrogénio e aqueles que contém potassio também
pode ter alguma influéncia sobre esse resultado. Ndo se confirmou a hipGtese de
compensacao de nutrientes (reduzir um e aumentar o outro, dentro das tolerancias, para
maximizar os ganhos com o produto), tendo em vista que ndo houve correlagdo
significativa entre o preco do potéssio e a frequéncia de resultados abaixo, dentro e
acima do garantido (Tabela 22), sendo necessario, no entanto, um estudo mais
aprofundado, para cada um dos estabelecimentos produtores, para o descarte definitivo

dessa hipdtese.
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Tabela 21. Razdo de chances comparando-se formulagdes duas a duas, para o potassio (K,O).

04-14-08 | 08-24-12 | 08-28-16 | 10-00-30 | 20-00-10 | 20-00-15 | 20-00-20 | 20-04-18 | 20-05-20 | 20-10-20 | 25-00-25 | 25-05-20 | 30-00-10 | 30-00-20
04-14-08 1
08-24-12 | 1,115™ 1
08-28-16 | 1,032™ | 0,925™ 1
10-00-30 | 3,355 3,008 3,253" 1
20-00-10 | 0,968™ | 0,868™ | 0,939™ | 0,289 1
20-00-15 | 1,230™ | 1,103™ | 1,193™ | 0,367™ | 1,270™ 1
20-00-20 | 2,189 1,963" | 2,122° | 0,652™ 2,260 1,779™ 1
20-04-18 | 1,278™ | 1,146™ | 1,239™ | 0,381 1,320™ 1,039™ 0,584 1
20-05-20 | 1,733" | 1,5554™ | 1,680™ | 0,517™ | 1,790™ 1,409™ | 0,792™ | 1,356™ 1
20-10-20 | 0,659 | 0,591™ | 0,639™ | 0,196° | 0,681™ 0,536 | 0,301 | 0,516™ | 0,380™ 1
25-00-25 | 1,055"™ | 0,945™ | 1,022 | 0,314 1,089™ 0,857 0,482" | 0,825™ | 0,608™ | 1,600™ 1
25-05-20 | 0,989"™ | 0,886™ | 0,958™ | 0,295 | 1,021™ 0,804™ | 0,452" | 0,773™ | 0,570™ | 1,500™ | 0,938™ 1
30-00-10 | 0,603™ | 0,540™ | 0,584™ | 0,180° | 0,622™ 0,490™ 0,275 | 0,471™ | 0,348 | 0,914™ | 0,571"™ | 0,610™ 1
30-00-20 | 1,758™ | 1,576™ | 1,704™ | 0,5524™ | 1,815™ 1,429 | 0,803™ | 1,375™ | 1,014™ | 2,667™ | 1,667™ | 1,778™ | 2,917 1

"™ = n3o significativo; * e célula em amarelo = significativo. Dados da coluna sobre dados da linha.

Tabela 22. Correlacdo de Pearson entre a frequéncia de conformidade e os precos do cloreto de potassio, para o0 potassio no laboratério 2 (nivel de

significancia entre parénteses).

Abaixo Dentro Acima

Cloretode 0,61 0,26 -0,77
Potéssio (0,20) (0,62) (0,07)
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I11.3 — Testes de hipoteses

A presente etapa trata de realizar testes de ajustamento para verificar se 0s
conjuntos de dados tém distribuicdo aproximadamente normal e posterior aplicagéo de
testes de hipoteses para inser¢do de uma quantificacdo probabilistica aos critérios de
decisdo. Com base nos resultados da regressdao logistica, verificou-se 0s
estabelecimentos e as formulacbes com maior numero de comparagdes significativas
entre si. Os resultados dessas duas variaveis foram, entdo, cruzados e, quando o nimero
de dados era maior que 30, a combinacgdo estabelecimento-formulacdo foi submetida a
avaliacdo da distribuicdo de normalidade. Os resultados da regressdo logistica,
separados utilizando-se esses critérios, foram, entdo, utilizados para o estudo com o
teste de Wilkoxon. Dessa forma, avaliou-se, para o nitrogénio, o estabelecimento 18.0 e
as formulagbes 20-04-18 e 20-05-20, e o estabelecimento 9.3, formulagdes 04-14-08,
20-00-10, 20-04-18 e 20-05-20. Para o fdsforo, o estabelecimento 9.8 e a formulagdo
04-14-08, o estabelecimento 18.0 e a formulacdo 20-05-20, e o estabelecimento 9.3 e as
formulagbes 04-14-08, 20-04-18 e 20-05-20. No caso do potassio, como apenas a
variavel “formulagdo” foi significativa no modelo de regressdo logistica, ndo foram
avaliadas combinacdes estabelecimento-formulacdo, mas apenas formulagfes, as quais
foram a 10-00-30, a 20-00-20 e a 30-00-10.

Em seguida foi elaborada a Tabela 23 que apresenta o sumario estatistico para
cada nutriente e as respectivas combinacdes de estabelecimento e formulagéo
selecionadas. Os valores observados no sumério, associados aos histogramas (Anexo A)
serviram como balizamento para confirmar a normalidade dos dados, quando esta é

verdadeira, e para a escolha do tipo de teste adequado.
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Tabela 23. Sumério estatistico para algumas combinacdes estabelecimento-formulagéo, para o laboratério 2.

Nutriente
N P K
Estabelecimento 18.0 9.3 180 9.3 na
Formulacgéo 20-04-18 20-05-20 04-14-08 20-00-10 20-04-18 20-05-20 20-05-20 04-14-08 20-04-18 20-05-20 10-00-30 20-00-20 30_00_10
Média 20,1 20,3 5,2 20,4 19,9 20,2 5,2 14,8 51 5,6 28,9 19,0 10,0
Erro padréo 0,2 0,2 0,2 0,1 0,2 0,2 0,1 0,2 0,1 0,2 04 0,1 0,2
Desvio padréo 1,14 1,11 1,1 0,812 1,05 1,77 0,76 1,35 0,98 1,3 2,37 2,06 1,31
Minimo 16,5 19,1 3.4 19,1 17,7 15,0 4,3 12,0 3,5 2,8 23,6 9,44 6,59
1° Quartil 194 19,4 4.4 19,7 19,3 19,5 4,5 14,0 4,3 4,9 27,7 17,5 9,12
Mediana 20,0 19,9 5,2 20,3 19,7 20,1 51 14,4 5,0 53 29,0 19,1 9,87
3° Quartil 20,8 20,9 5,9 21,0 20,6 20,9 5,6 16,1 59 6,1 30,7 20,1 10,6
Maximo 22,6 23,6 7,5 22,3 22,7 29,2 7,1 18,6 7,7 11 34,4 26,0 14,8

na - nao aplicavel



Na Tabela 24, para o nitrogénio, verifica-se que as combinag0es 18.0/20-04-18 e
9.3/20-00-10 tém distribuicdo aproximadamente normal. Assim, para essas
combinacg6es foi feito o teste Z. Na analise feita para o fosforo, apenas a combinacgéo
9.3/20-04-18 apresentou distribuicdo aproximadamente normal. Nenhuma das
formulacdes testadas para 0 potassio apresentou esse tipo de comportamento. Para as
demais combinacgdes, também foram testadas as distribuicdes Lognormal, Weibull e
Gamma. Como era de se esperar, nenhuma delas teve comportamento comparavel a
qualquer dessas distribuicdes (Anexo B).

Os resultados dos testes de Wilkoxon e Z para o nitrogénio encontram-se na
Tabela 24.

Tabela 24. Probabilidades para os testes de Kolmogorov-Smirnov, Z e de Wilkoxon

para combinacles de estabelecimento e formulacdo, no laboratério 2, considerando o

nitrogénio.
Kolmogorov-
Estabelecimento Formulac&o Smirnov Teste Z Wilkoxon ParalLi® Parals®

18.0 20-04-18 0,140 0,6443 na 1,0000 <0,0001
18.0 20-05-20 0,018 na 0,0995 <0,0001 0,031
9.3 04-14-08 0,088 na <0,0001 <0,0001 0,0017
9.3 20-00-10 0,150 0,9973 na 1,0000 <0,0001
9.3 20-04-18 0,022 na 0,4141 <0,0001 <0,0001

20-05-20 <0,010 na 0,1719 <0,0001 <0,0001

W Limite inferior; ©® Limite superior; na - ndo aplicavel.

Com excecdo do estabelecimento 9.3 na formulacdo 04-14-08, todos os demais
cumpriram as garantias dentro do intervalo limite inferior-limite superior. No caso desse
estabelecimento, o que se verifica € a mesma tendéncia ja observada anteriormente na
analise de frequéncia: o teor de nitrogénio observado é maior que aquele garantido
(cerca de 5,2%, nesse caso, com probabilidade de 0,9027). No caso do estabelecimento
18.0, formulacdo 20-05-20, verificou-se que o teor encontrado se aproxima mais de
20,4%, com probabilidade de 0,9312; para 0 9.3, formulacdo 20-04-18, 19,9% (0,8766);
e para 0 9.3, formulagdo 20-05-20, 20,2% (0,9087). Ou seja, todos eles dentro do
intervalo considerado aceitavel neste trabalho.

Na Tabela 25, tém-se os resultados dos testes de Wilkoxon e Z para o fosforo.
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Tabela 25. Probabilidades para os testes de Kolmogorov-Smirnov, Z e de Wilkoxon

para combinacdes de estabelecimento e formulagdo, no laboratério 2, considerando o

fosforo.
Kolmogorov-
Estabelecimento  Formulagio Smirnov Teste Z  Wilkoxon ParaLi® ParaLs?®
18.0 20-05-20 0,046 na 0,4955 <0,0001 0,0006
9.3 04-14-08 <0,010 na 0,0014 <0,0001 0,3944
9.3 20-04-18 >0,150 0,9973 na 1,0000 <0,0001
9.3 20-05-20 0,020 na 0,0119 <0,0001 0,0267

W Limite iﬁferior; @ Limite superior; na - ndo aplicavel.

Todos os estabelecimentos testados cumpriram as garantias dentro do intervalo
estabelecido. Para o estabelecimento 18.0, formulacdo 20-05-20, o valor que mais se
aproximou do valor alvo foi de 5,1% (probabilidade de 0,9902). Pode-se dizer que esse
estabelecimento cumpriu quase que rigorosamente o teor garantido. Para o0
estabelecimento 9.3, observa-se uma leve tendéncia de valores acima do garantido,
ainda que dentro do intervalo tolerado. Para a formulacdo 04-14-08, o valor mais
préximo da mediana é de 14,7% (p = 0,9582), e para a 20-05-20, 5,36% (p = 0,9729).

No caso do potéassio, a tendéncia € que os dados se mantenham mais proximos
do limite inferior. Para todas as formulagdes, as tolerancias foram cumpridas,
considerando-se os desvios admitidos para menos, conforme se observa na Tabela 26.
Tabela 26. Probabilidades para os testes de Kolmogorov-Smirnov, Z e de Wilkoxon

para formulagdes, no laboratério 2, considerando o potéssio.

Formulacdo Kolmogorov-Smirnov  Teste Z Wilkoxon Parali Parals

10-00-30 0,084 na 0,0822 0,3926 0,0005
20-00-20 <0,010 na <0,0001  0,7713  <0,0001
30-00-10 <0,010 na 0,0962 <0,0001 <0,0001

na — ndo aplicavel

Para a formulagcdo 10-00-30, o valor mais préximo do teor garantido foi de
29,2%, com 0,9118 de probabilidade. Para a 20-00-20, 19%, resultado ja demonstrado
na Tabela 26. Ja para a formulacdo 30-00-10, o valor mais proximo foi 9,7% (p =
0,8727).

Né&o havia dados suficientes para testar formulacGes que contivessem também o
fésforo, para que se verificasse, por essa anélise, se ha influéncia do nitrogénio sobre o

potassio.
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IV — CONCLUSOES

1. Néo é possivel afirmar que a tolerancia ndo é adequada com base nos resultados desse
trabalho.

2. De maneira geral, as amostras analisadas pelo Ministério da Agricultura, Pecuéaria e
Abastecimento (MAPA) entre os anos de 2008 e 2010 estdo dentro dos limites de
tolerancia legal estabelecidos para 11 formulages e para os nutrientes N, P e K.

3. Os resultados obtidos pelo MAPA nesses trés anos estdo correlacionados com as
garantias fornecidas pelos estabelecimentos produtores, quando se considera a

tolerancia estabelecida pela legislagéo.

4. Pela andlise de frequéncia, conclui-se que os dez estabelecimentos analisados
apresentam uma conformidade média de aproximadamente 66%, se considerados 0s

limites de tolerancia legal e os limites superiores de tolerancia.

5. As garantias fornecidas de nitrogénio tendem a ser subestimadas em relacdo aos
teores obtidos nas analises fiscais. Além disso, ha uma grande variabilidade associada a

analise do potassio (K,0) soluvel em agua.

6. Quando analisados pelo laboratério 2, a aceitacdo da mistura tem relacdo com o
estabelecimento e a formulagdo, para o nitrogénio e o fosforo, enquanto que para o
potassio, ha relacdo apenas com a formulacdo. Os poucos dados sobre especificacao
granulométrica ndo permitem concluir que este fator ndo tem influéncia sobre o

resultado da analise.

7. O teste de Wilkoxon também confirmou o cumprimento das tolerancias legalmente
estabelecidas para alguns estabelecimentos e formulagbes, cujos teores de

macronutrientes primarios foram analisados pelo laboratorio 2.
8. Nao foi observada qualquer correlagdo entre 0s precos das matérias-primas utilizadas

na formulagéo de fertilizantes e os resultados obtidos nas analises fiscais realizadas pelo

laboratorio 2.
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9. Ha necessidade de mais estudos sobre o procedimento de amostragem adotado
oficialmente e, principalmente, sobre a influéncia da quarteacdo nos resultados obtidos

nas analises fiscais.

10. A presenca de resultados fora da garantia para fertilizantes minerais mistos parece
estar ligada a fontes de variacdo nao relacionadas apenas a tolerancia estabelecida pelo
MAPA.

11. Ha necessidade de realizar estudo similar ao deste trabalho para os macronutrientes

secundarios e para 0s micronutrientes.

12. Os resultados obtidos para as onze formulacgdes, os dez estabelecimentos e 0s seis
laboratérios sdo validos apenas para o conjunto de dados analisado, sendo necessaria a
continua analise dos dados da fiscalizacdo ao longo dos préximos anos.

V - RECOMENDACOES E CONSIDERACOES FINAS
V.1 - Controle de qualidade
V.1.1 - Fiscalizacdo de fertilizantes

O Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA) realiza um tipo
de fiscalizacdo dos fertilizantes oriundos de estabelecimentos produtores, com base no
que foi descrito no topico 11.1.3. Basicamente, esse tipo de fiscalizacdo é semelhante ao
recomendado pelas normas NBR 5429 e NBR 5430, para a inspe¢do por amostragem,
com algumas adaptacdes. Vale a pena citar aqui 0 processo de quarteamento que €
realizado ao final da extracdo das amostras. AdaptacOes desse tipo sdo permitidas, e
podem até gerar custos menores na amostragem e no processo de decisdo, bem como na
formacgéo e qualificagdo dos fiscais. No entanto, e por outro lado, esse processo pode
gerar informacdes nao calcadas em um pilar quantitativo que agregue maior seguranca
ao processo decisorio.

Alguns principios do SPC (Statistical Process Control) poderiam ser aplicados a
fiscalizacéo de fertilizantes, por exemplo, 0 uso de algumas normas para a realizagdo da
inspecédo por amostragem.

A inspecdo € uma atividade fundamental no controle de qualidade. Existem dois
tipos de inspecéo:

1) Inspecdo para aceitagdo: destina-se apenas a detectar se um lote recebido deve

ser aceito ou rejeitado; e
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2) Inspecdo de retificagdo: visa vistoriar o lote completo para verificar se é
necessario aumentar o nivel de qualidade do lote. Por exemplo, se o lote for
constituido de pecas, a inspe¢do determina se havera necessidade de examinar o
lote completo, a fim de trocar todas as pecas defeituosas encontradas por pecas
perfeitas.

O MAPA vale-se do primeiro tipo, acima citado na fiscalizacao de fertilizantes.
Essa inspecao é feita por amostragem. Algumas consideracGes a esse respeito se fazem
necessarias. Se por um lado, a inspecdo por amostragem tende a reduzir custos, o que é
uma vantagem, por outro, a seguranca de seus resultados exige alguns cuidados que
tornam sua pratica um tanto mais complexa. Em outras palavras, existe o risco de
aceitar um lote de produto que ndo satisfaz aos valores especificados e de rejeitar lotes
bons. A precisdo com que o plano de amostragem permite diferenciar um lote bom de
um lote ruim aumenta com o aumento do tamanho da amostra. Além disso, o
procedimento de amostragem deve levar em conta tanto o objetivo da amostragem (no
caso, auditoria do processo produtivo) quanto o histérico do estabelecimento cujo
produto é amostrado (Montgomery, 1997).

Nesse contexto, a metodologia utilizada pelo MAPA se assemelha a preconizada
pelas normas citadas por Montgomery, especialmente elaboradas para avaliar a
qualidade de produtos. Essas normas constituem-se de instrugdes sobre o0s
procedimentos tipicos de inspecdo, dados e informacGes referentes a inspecdo e a
amostragem, niveis de seguranca dos planos amostrais, informacGes gerais sobre testes
de normalidade e outras informacgdes pertinentes. Além disso, contém tabelas com
parametros associados a um grande numero de planos. Entretanto, essas normas nao
prevéem a reducdo do numero de amostras retiradas antes de aplicar o critério de
aceitacdo. O diferencial da metodologia adotada pelo MAPA estd no momento final,
quando as amostras retiradas sdo misturadas no quarteador e reduzidas a quatro
subamostras.

Apontadas por Montgomery (1997) como parte do SPC, as normas exigem que
os dados tenham distribuicdo normal. Isso pode ser um problema no caso da
fiscalizacdo de qualquer produto, particularmente da fiscalizagdo de fertilizantes. No
entanto, existem procedimentos de amostragem para dados com distribuigédo
desconhecida. Montgomery (1997) cita, por exemplo, procedimentos desenvolvidos por
Duncan. Outra questdo a ser analisada é que as amostras de fertilizantes sdo quarteadas
e misturadas, o que impede a correta afericdo de sua variabilidade. Segundo Carvalho

(1995), a reducéo das amostras por quarteacdo chega a afetar a precisdo dos resultados e
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a massa das amostras analisadas. Talvez, esse procedimento afete também a distribuicéo
de probabilidade dos dados.

Uma das vantagens da utilizacdo desses métodos de inspecdo por amostragem
seria justamente acabar com a reducéo de amostras por quarteacdo e com a realizacdo de
andlises periciais. A MIL STD 414 é uma norma desenvolvida pelas forcas armadas dos
Estados Unidos que estabelece um plano de amostragem, lote por lote, por variaveis.
Logo, caso se confirme a hipotese de distribuicdo normal dos dados, esta poderia ser
utilizada na fiscalizacao de fertilizantes. O principio desta norma € o estabelecimento de
um nivel de qualidade aceitdvel (AQL, sigla de Acceptable Quality Level). Foram
estabelecidos cinco niveis de inspecdo, sendo que o nivel IV é considerado normal. O
tamanho da amostra é dado em funcdo do tamanho do lote e do nivel de inspecédo
aplicado (severo, normal ou reduzido). Esses parametros sdo tabelados e, dessa tabela,
obtém-se uma letra-cddigo que servird de entrada em outra tabela. Dessa segunda
tabela, obtém-se o tamanho da amostra, que cruzado com o AQL, fornece o valor de K,
que ¢ a distancia critica.

Assim, calcula-se o valor Z, s, utilizando-se a férmula abaixo:

X — LSL
(2

1)

ZLSL =

Em que X é a média, LSL ¢ o valor minimo a ser obtido ¢ ¢ ¢ o desvio-padrdo do
processo. Caso este ndo seja conhecido, o valor S, que é o desvio-padrdo da amostra
pode ser utilizado. Assim, se o valor de Z; s € maior ou igual a k, o lote € aceito; se for
menor que Kk, o lote é rejeitado. Andrade (2004) propGe a averiguacdo da conformidade
dos fertilizantes por meio do intervalo de confianca utilizando metodologia similar a

descrita acima;

X Su,<X+7Z

-Z, % p % (2)

Em que Xcorresponde a média dos dados, Z, ¢ o valor associado a
probabilidade p (associada ao nivel de confianca do teste, de 99%, o que leva a Z, =
2,326), s é o desvio-padrdo dos dados e n é o numero de amostras. Andrade (2004)
propde ainda o uso dos coeficientes de variacdo obtidos para cada um dos nutrientes em
lugar do desvio-padrdo. Também para essa metodologia supde-se distribuicdo normal
dos dados, o que nem sempre é verdadeiro no caso dos resultados das analises de
fertilizantes.

Existe no Brasil norma da ABNT para a inspe¢éo por amostragem, a NBR 5429
e a NBR 5430. Estas poderiam ser utilizadas para o caso dos fertilizantes. Ha, porém,

um conjunto de normas ISO especificas para fertilizantes, com procedimentos para
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amostragem, inclusive. Alias, existe um subcomité desse organismo que trata dos
fertilizantes. Entre as normas que tratam da amostragem de fertilizantes tém-se: ISO/TR
7553:1987; 1SO 7742:1988; 1SO 8358:1991; 1SO 8633:1992; e I1SO 8634:1991.

Um estudo mais aprofundado é, no entanto, necessario para verificar a
necessidade de se modificar o procedimento de amostragem adotado pelo MAPA, ja
que, de acordo com Carvalho (1995), a metodologia adotada por este 6rgdo é precisa e
produz amostras representativas. Mas, por outro lado, Andrade (2004) observou que
apenas 40% das analises periciais confirmavam os resultados das analises fiscais, o que,
segundo o autor, € um indicio da grande variabilidade entre sub-amostras, sugerindo
que a metodologia de quarteacdo deveria ser repensada.

As consideracfes aqui colocadas podem representar informacGes preliminares
para o futuro no que concerne ao estabelecimento de parametros a serem preconizados

pela legislacdo que orienta a fiscalizagéo de fertilizantes.

V.1.2 — Gréficos de controle

O conjunto de dados disponibilizado para o desenvolvimento do presente
trabalho contém os resultados da fiscalizagdo de fertilizantes efetuada pelos fiscais do
MAPA. Portanto, trata-se de um conjunto de observa¢des individuais, numa série
cronoldgica. Com o intuito incorporar quantificadores probabilisticos a esses resultados,
cogitou-se utilizar para isso, graficos de controle. O gréfico de controle, nada mais é do
que um conjunto de testes de hipoteses, realizado instantaneamente, a cada valor
observado. Um pequeno leque de opcdes de graficos apresentava-se para a situacao:
Gréafico de Medidas Individuais e de Amplitude Movel, Grafico CUSUM* (Cumulative
Sum) e Grafico EWMA (Exponential Weighted Mean Average) (Montgomery, 1997).
Os dois primeiros exigem normalidade dos dados, caracteristica que foi encontrada
apenas em um numero muito baixo de conjuntos amostrais e sua utilizacdo foi
descartada. O grafico EWMA ndo exige normalidade da distribuicdo dos dados, mas
atribui pesos as observagdes. O uso de pesos associados a observacdes ndo € pertinente
nesse caso, portanto esse grafico também ndo pode ser utilizado.

Optou-se, entdo, por realizar testes de hipdteses convencionais, paramétricos

guando a exigéncia de normalidade foi satisfeita e, ndo-paramétricos, em caso contrario.
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ANEXO A — GRAFICOS DE PARETO DA DISTRIBUICAO DE FREQUENCIA
DOS DADOS PARA FORMULACOES E ESTABELECIMENTOS
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Figura 1A. Grafico de pareto da distribuicdo de frequéncia dos dados para formulacbes

(GQNPK), considerando-se dados que representavam mais de 1% das observacdes.
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Tabela 1B. Resultados da estatistica descritiva para o nitrogénio (N Total), considerando todos os dados e separado por formulagéo.

ANEXO B - SUMARIOS ESTATISTICOS

Estatistica N Total Formulacédo
20-00-20 04-14-08 20-05-20 02-20-20 10-10-10 05-20-20 02-20-18 08-28-16 20-04-18 08-20-20 20-00-10
Média 12,1 20,2 4,51 20,1 2,52 10,5 5,40 2,51 8,36 20,0 8,26 20,2
Erro padréo 01 01 0,04 01 0,03 01 0,05 0,04 0,08 0,1 0,08 01
Desvio padréo 8,56 1,20 0,790 1,46 0,501 1,06 0,693 0,499 1,04 1,05 0,862 1,14
Minimo 0,760 15,8 3,36 13,1 1,74 5,85 4,06 1,70 2,97 16,5 3,93 16,3
1° quartil 4,59 19,5 3,97 19,4 2,17 9,85 4,84 2,19 7,88 19,3 7,80 19,5
Mediana 9,80 20,2 4,35 20,0 2,41 10,5 5,36 2,48 8,42 19,9 8,08 20,2
3° quartil 19,3 20,9 4,83 20,8 2,81 11,1 5,79 2,68 8,84 20,6 8,65 20,9
Méaximo 49,7 29,1 9,00 29,2 4,64 13,8 8,06 6,31 10,9 22,7 11,0 23,1
Modo 19,0 19,0 3,93 19,0 2,31 10,8 5,55 2,50 8,33 19,5 8,00 19,3
Variancia da
amostra 73,2 1,43 0,625 2,12 0,251 1,13 0,480 0,249 1,07 1,10 0,743 1,30
Curtose 0,414 8,72 5,17 7,69 1,19 2,38 0,741 20,9 8,28 0,984 6,23 2,33
Assimetria 0,851 0,934 1,80 -0,209 1,03 0,0842 0,653 3,10 -1,70 -0,076 -0,385 -0,723
Intervalo 48,9 13,3 5,64 16,0 2,90 7,95 4,00 4,61 7,92 6,17 7,02 6,84
Soma 9,43x10*  7,93x10° 1,75x10° 7,36x10° 5,76x10° 1,93x10° 8,65x10° 3,94x10° 1,25x10° 2,66x10° 9,00x10* 2,06x10°
Contagem 7804 392 388 366 228 183 160 157 150 133 109 102
Nivel de
confianca(95,0%) 0,190 0,119 0,0789 0,150 0,0654 0,155 0,108 0,0786 0,167 0,180 0,164 0,224
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Tabela 2B. Resultados da estatistica descritiva para o fosforo (P,Os), considerando todos os dados e separado por formulagao.

Estatistica P,0Os Formulacéo
04-14-08  20-05-20  02-20-20  10-10-10  05-20-20  02-20-18  08-28-16  20-04-18  08-20-20
Média 18,6 14,3 5,30 20,2 9,8 20,1 20,3 28,3 47 20,0
Erro padréo 0,1 0,1 0,05 0,1 0,1 01 01 0,2 0,1 0,1
Desvio padréo 9,03 1,23 0,954 1,10 1,6 0,954 1,43 2,98 1,1 1,28
Minimo 0,00 9,40 0,0200 17,0 6,2 17,2 10,7 4,54 0,58 15,8
1° quartil 12,9 13,6 4,72 19,4 9,0 19,3 19,5 27,2 3,9 19,3
Mediana 19,4 14,2 5,20 20,2 9,7 19,9 20,3 28,3 4.4 20,0
3° quartil 24,4 15,1 5,74 20,8 11 20,8 21,0 29,9 5,1 20,5
Maximo 60,0 19,3 10,7 25,4 15 22,6 27,3 34,7 11 24,0
Modo 9,00 13,0 4,28 19,3 9,0 20,8 20,7 28,0 39 20,4
Variancia
da amostra 81,6 1,51 0,910 1,21 2,7 0,910 2,05 8,89 1,3 1,63
Curtose 0,159 2,41 6,29 2,25 1,2 0,271 16,2 26,7 8,6 2,65
Assimetria 0,163 0,0135 0,545 0,468 0,53 0,0735 -1,46 -3,51 1,5 0,0818
Intervalo 60,0 9,94 10,7 8,33 9,0 5,46 16,6 30,2 11 8,20
Soma 1,23x10°  5,59x10° 1,93x10°  4,61x10° 1,8x10° 3,21x10°  3,18x10°  4,21x10° 6,2x10° 2,18x10°
Contagem 6632 390 364 228 183 160 157 149 133 109
Nivel de confianca(95,0%) 0,217 0,122 0,0983 0,143 0,24 0,149 0,225 0,483 0,20 0,242
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Tabela 3B. Resultados da estatistica descritiva para o potassio (K,0), considerando todos os dados e separado por formulacao.

Estatistica K,0O Formulacédo
20-00-20 04-14-08 20-05-20 02-20-20 10-10-10 05-20-20 02-20-18 08-28-16 20-04-18 08-20-20 20-00-10
Média 17,4 19,3 8,13 19,6 20,0 10,0 20,2 18,1 15,9 17,2 20,2 10,0
Erro padréo 0,1 0,1 0,06 0,1 0,1 0,1 0,1 0,2 0,2 0,2 0,1 0,1
Desvio padréo 7,31 2,03 1,11 2,03 1,42 1,43 1,24 2,01 2,06 1,83 1,40 1,37
Minimo 0,00 9,44 4,05 2,25 11,8 6,24 15,4 9,04 10,9 10,6 16,5 7,44
1° quartil 11,5 17,9 7,35 19,0 19,3 9,17 19,2 17,2 15,1 17,0 19,2 9,10
Mediana 17,9 19,3 8,00 19,6 20,0 9,99 20,1 18,0 15,7 17,1 20,1 9,60
30 quartil 20,8 20,5 8,75 20,8 20,9 10,9 20,9 18,8 16,8 18,2 21,2 10,8
Maximo 63,4 26,9 14,0 25,3 24,3 15,4 23,4 27,4 30,3 21,8 24,6 14,7
Modo 20,0 19,0 7,20 20,0 19,0 9,00 19,0 17,5 15,0 17,0 19,1 9,50
Variancia
da amostra 53,4 4,14 1,23 4,12 2,01 2,06 1,55 4,06 4,26 3,34 1,97 1,89
Curtose 5,78 1,72 4,02 14,4 5,24 0,912 1,67 8,69 16,2 1,40 0,903 1,67
Assimetria 1,32 -0,00760 0,873 -1,68 -1,22 0,302 -0,218 0,834 2,28 -0,461 0,425 1,02
Intervalo 63,4 17,5 9,91 23,1 12,5 9,13 7,98 18,4 19,5 11,2 8,12 7,26
Soma 1,43x10° 7,58x10° 3,16x10° 7,22x10° 4,55x10° 1,84x10° 3,23x10° 2,83x10° 2,38x10° 2,29x10° 2,21x10° 1,02x10°
Contagem 8197 392 389 368 228 183 160 157 150 133 109 102
Nivel de
confianca

(95,0%) 0,158 0,202 0,110 0,208 0,185 0,209 0,194 0,317 0,333 0,313 0,267 0,270




Tabela 4B. Resultados da estatistica descritiva para o nitrogénio (N Total), separado por estabelecimento produtor.

Estatistica Estabelecimento
9.3 3.7 8.13 9.4 71.0 18.0 11.4 8.5 11.2 98.0
Média 17,9 12,7 4,9 11,5 13,3 18,1 16,1 16,2 18,1 57
Erro padréo 0,3 0,5 0,2 0,6 0,2 0,4 0,5 0,4 0,7 0,3
Desvio padréo 6,41 9,97 4,0 9,59 4,10 6,52 8,02 6,73 10,5 3,7
Minimo 1,96 1,15 1,7 1,82 2,00 1,83 1,51 3,64 1,27 1,5
1° Quartil 13,6 4,24 2,32 4,80 10,7 17,0 9,09 10,5 8,67 2,4
Mediana 19,7 8,59 3.2 8,46 13,5 19,6 18,1 19,3 19,9 4.8
3° Quartil 20,9 20,3 6,60 17,6 15,4 20,9 20,4 20,6 25,5 8,4
Méaximo 39,0 443 32 45,6 23,3 44,8 37,4 30,7 44,9 26
Modo 24,2 2,05 2,2 4,80 12,6 19,2 20,0 20,0 8,16 11
Variancia
da amostra 41,1 99,4 16 91,9 16,8 42,5 64,4 45,3 110 14
Curtose 0,451 -0,526 13 2,52 -0,219 2,04 -0,300 -0,823 -0,919 5,8
Assimetria 0,233 0,697 2,8 1,59 0,0182 0,421  -0,0000  -0,495 0,101 1,6
Intervalo 37,1 432 30 43,8 21,3 42,9 35,9 27,1 43,6 25
Soma 1,12x10* 5,84x10° 1,4x10° 3,39x10° 3,96x10° 5,07x10° 4,49x10° 3,93x10° 4,11x10° 8,0x10°
Contagem 624 460 290 294 298 280 279 242 227 139
Nivel de

confian¢a(95,0%) 0,504 0,913 0,46 1,10 0,467 0,767 0,945 0,852 1,37 0,62




Tabela 5B. Resultados da estatistica descritiva para o fosforo (P,Os), separado por estabelecimento produtor.

Estatistica Estabelecimento
9.3 3.7 8.13 9.4 71.0 18.0 114 8.5 11.2 98.0
Média 9,7 19,4 20,2 23,8 16,0 8,4 13,7 8,9 18 22,0
Erro padréo 0,4 0,5 0,3 0,6 0,7 0,6 0,8 0,8 1 0,3
Desvio padréo 8,5 10,4 4,49 9,40 9,62 7.8 10,1 8,4 13 4,85
Minimo 0,0 0,930 3,42 2,08 2,70 0,58 1,00 1,7 0,98 4,89
1° Quartil 4,6 13,5 18,2 20,1 8,93 4,3 5,30 4,3 52 19,1
Mediana 6,0 20,5 20,2 24,5 14,9 51 9,69 51 20 20,8
3° Quartil 12 26,0 22,5 29,9 22,3 9,4 20,5 9,3 28 25,7
Maximo 46 46,1 42,8 52,9 52,1 43 43,1 36 52 32,1
Modo 4,5 26,0 19,3 25,6 9,00 4,3 5,40 5,0 30 20,9
Variancia
da amostra 73 107 20,1 88,4 92,6 61 103 71 1,6E+02 23,5
Curtose 2,5 -0,636 3,70 0,707 2,55 49 -0,431 2,5 -0,75 -0,246
Assimetria 1,8 -0,0859 -0,0318 -0,222 1,27 2,3 0,757 1,9 0,29 0,0328
Intervalo 46 451 39,4 50,9 49,4 43 42,1 34 51 27,2
Soma 35x10°  7,19x10°  6,50x10°  584x10°  2,75x10°  14x10°  2,46x10°  9,0x10°  2,6x10°  4,61x10°
Contagem 361 370 321 245 172 171 179 101 142 209
Nivel de

confianga(95,0%) 0,88 1,06 0,493 1,18 1,45 1,2 1,49 1,7 2,1 0,661




Tabela 6B. Resultados da estatistica descritiva para o potassio (K,0), separado por estabelecimento produtor.

Estatistica Estabelecimento
9.3 3.7 8.13 9.4 71.0 18.0 114 8.5 11.2 98.0
Média 16,4 15,5 19,7 17,0 18,9 15,8 19,8 16,8 17,9 21,0
Erro padréo 0,2 0,4 0,3 0,6 0,4 0,3 0,4 0,5 0,8 0,4
Desvio padréo 6,24 7,55 6,01 9,32 6,52 5,25 6,34 7,21 11,0 6,43
Minimo 1,06 1,25 7,17 1,05 7,30 1,35 2,24 3,90 1,04 4,86
1° Quartil 11,1 9,68 17,1 11,0 15,6 11,2 15,9 11,6 11,3 16,6
Mediana 17,3 15,5 19,8 16,1 19,0 17,1 20,2 17,1 16,8 20,6
3° Quartil 19,8 19,2 23,2 20,0 21,3 19,1 24,2 19,7 20,8 25,7
Maximo 34,4 60,1 32,0 61,8 61,0 30,0 35,1 60,0 63,4 36,3
Modo 19,1 20,3 11,2 9,04 19,0 20,0 19,5 20,0 20,0 19,0
Variancia
da amostra 39,0 57,1 36,1 86,8 42,5 27,6 40,3 52,0 121 41,3
Curtose -0,0725 8,74 -0,532 9,96 7,66 -0,0513 -0,568 8,55 6,96 -0,683
Assimetria -0,0398 1,91 -0,0407 2,62 1,67 -0,264 -0,269 1,79 2,36 -0,188
Intervalo 334 58,9 24.8 60,7 53,7 28,7 32,9 56,1 62,4 31,4
Soma 1,03x10*  6,62x10°  6,37x10°  4,71x10°  551x10°  4,26x10°  510x10°  3,90x10°  3,84x10°  4,41x10°
Contagem 627 426 324 277 291 269 258 232 214 210
Nivel de

confian¢a(95,0%) 0,490 0,719 0,657 1,10 0,752 0,630 0,778 0,933 1,48 0,874




Tabela 7B. Resultados da estatistica descritiva para o nitrogénio (N Total), separado por laboratério.

Estatistica Laboratério
1 2 3 4 5 6
Média 7,0 15,0 10,2 12,9 15,4 6,7
Erro padrao 0,2 0,2 0,3 0,2 0,2 0,1
Desvio padréo 6,2 9,05 6,84 5,06 8,48 5,9
Minimo 0,91 1,15 0,760 1,00 1,51 1,2
1° Quartil 2,7 6,07 4,62 10,0 7,84 2,6
Mediana 47 17,1 9,13 13,1 17,3 5,1
3° Quartil 9,26 20,6 14,0 15,8 20,5 8,7
Méaximo 46 45,8 49,7 45,5 45,7 47
Modo 2,8 4,01 10,8 14,9 19,0 2,4
Variancia da amostra 39 81,9 46,8 25,6 72,0 35
Curtose 8,6 -0,267 4,98 4,24 -0,336 11
Assimetria 2,5 0,385 1,61 0,705 0,262 2,9
Intervalo 45 44,7 48,9 44,5 44,2 46
Soma 4,7x10°  4,63x10*  6,14x10° 8,35x10° 1,81x10*  1,1x10*
Contagem 665 3094 604 647 1169 1625
Nivel de confianca(95,0%) 0,47 0,319 0,547 0,390 0,487 0,29

7



Tabela 8B. Resultados da estatistica descritiva para o fosforo (P2Os), separado por laboratorio.

Estatistica Laboratério
1 2 3 4 5 6
Média 21,6 16,2 19,1 16,7 15,4 21,3
Erro padréo 0,2 0,2 0,4 0,4 0,4 0,1
Desvio padréo 6,45 11,0 9,43 9,42 9,90 5,14
Minimo 2,25 0,0 2,70 2,12 0,0200 0
1° Quartil 18,2 5,34 11,4 9,00 5,71 19,0
Mediana 21,0 14,7 18,7 16,2 15,0 20,2
3° Quartil 24,5 25,3 26,3 23,1 22,7 24,4
Méaximo 54,0 54,0 54,2 53,8 60,0 51,4
Modo 19,0 4,28 9,00 9,00 5,40 19,0
Variancia da amostra 41,6 121 88,9 88,8 98,0 26,4
Curtose 3,05 -0,717 0,485 1,89 0,123 2,04
Assimetria 0,704 0,491 0,605 1,08 0,577 0,428
Intervalo 51,8 54,0 51,5 51,7 60,0 51,4
Soma 1,82x10*  3,35x10* 9,53x10°  7,37x10° 1,20x10*  4,26x10*
Contagem 841 2068 498 442 777 2005

Nivel de confian¢a(95,0%0) 0,437 0,474 0,830 0,881 0,697 0,225




Tabela 9B. Resultados da estatistica descritiva para o potéssio (K,O), separado por laboratorio.

Estatistica Laboratério
1 2 3 4 5 6

Média 16,5 16,0 17,0 18,0 18,7 19,1
Erro padrao 0,2 0,1 0,4 0,3 0,2 0,1
Desvio padrdo 5,69 8,08 8,67 7,13 7,12 5,84
Minimo 1,25 0,420 0,0 1,10 1,02 2,05
1° Quartil 12,8 9,81 10,4 12,4 12,9 15,7
Mediana 17,2 16,1 17,0 18,4 19,3 19,3
3° Quartil 19,6 19,5 20,3 21,1 23,8 22,1
Méaximo 57,6 63,4 61,0 57,7 42,0 36,3
Modo 7,20 20,0 9,00 19,0 19,0 19,0
Variancia da amostra 32,4 65,2 75,1 50,8 50,8 34,1
Curtose 6,72 8,57 9,44 4,08 0,262 -0,221
Assimetria 1,03 2,04 2,37 1,18 0,0953 0,0606
Intervalo 56,4 63,0 61,0 56,6 41,0 34,2
Soma 1,40x10*  4,76x10* 9,70x10° 1,16x10* 2,10x10*  3,92x10*
Contagem 846 2969 571 644 1119 2047
Nivel de confianca(95,0%) 0,384 0,291 0,712 0,552 0,418 0,253
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ANEXO C - RESULTADOS DA ANALISE DE FREQUENCIA DE
RESULTADOS ABAIXO, DENTRO E ACIMA DO TOLERADO

Tabela 1C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de anélise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o nitrogénio (N Total), separado por estabelecimento.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Estabelecimento

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
9.3 4,97 65,06 29,97 624
3.7 2,39 66,96 30,65 460
8.13 1,38 58,97 39,66 290
9.4 2,72 72,45 24,83 294
71.0 1,01 72,48 26,51 298
18.0 2,14 69,29 28,57 280
11.4 4,66 75,27 20,07 279
11.2 3,08 71,37 25,55 227
8.5 2,48 74,38 23,14 242
98.0 4,32 75,54 20,14 139

n = ndmero de observacdes.

Tabela 2C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro

e acima do tolerado, para o fosforo (P,Os), separado por estabelecimento.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Estabelecimento

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
9.3 7,20 51,25 41,55 361
3.7 2,70 47,84 49,46 370
8.13 3,12 76,64 20,25 321
9.4 1,63 42,04 56,33 245
71.0 37,79 50,00 12,21 172
18.0 8,77 70,76 20,47 171
11.4 2,79 68,72 28,49 179
11.2 3,52 51,41 45,07 142
8.5 7,92 72,28 19,80 101
98.0 4,78 79,90 15,31 209

n = nimero de observagdes.

Tabela 3C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro

e acima do tolerado, para o potéssio (K,0), separado por estabelecimento.

Resultado (em relacdo ao teor tolerado)

Estabelecimento

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
9.3 23,29 61,40 15,31 627
3.7 14,32 69,48 16,20 426
8.13 6,48 72,22 21,30 324
9.4 9,75 70,04 20,22 277
71.0 18,56 60,48 20,96 291
18.0 24,16 66,17 9,67 269
11.4 7,36 70,54 22,09 258
11.2 20,09 58,88 21,03 214
8.5 20,69 60,34 18,97 232
98.0 3,81 76,67 19,52 210

n = ndmero de observacdes.

80



Tabela 4C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o nitrogénio (N Total), separado por laboratério.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Laboratério

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
1 1,50 68,87 29,62 665
2 3,36 68,65 27,99 3094
3 6,13 66,72 27,15 604
4 0,31 76,82 22,87 647
5 5,73 72,20 22,07 1169
6 1,72 59,94 38,34 1625

n = ndmero de observacdes.

Tabela 5C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de andlise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o fésforo (P,Os), separado por laboratorio.

Resultado (em relacdo ao teor tolerado)

Laboratério

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
1 2,97 73,37 23,66 841
2 4,79 52,18 43,04 2068
3 25,30 61,04 13,65 498
4 36,20 54,52 9,28 442
5 6,69 69,24 24,07 777
6 5,84 75,71 18,45 2005

n = ndmero de observacdes.

Tabela 6C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de andlise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o potassio (K,0), separado por laboratdrio.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Laboratério

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
1 4,73 66,55 28,72 846
2 17,38 65,21 17,41 2969
3 19,96 50,09 29,95 571
4 14,91 61,49 23,60 644
5 8,04 70,33 21,63 1119
6 5,08 73,23 21,69 2047

n = nimero de observagdes.

Tabela 7C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o nitrogénio (N Total), separado por periodo.

Resultado (em relacdo ao teor tolerado)

Periodo Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n

1_2008 2,93 68,81 28,26 1433
22008 3,00 65,17 31,83 1200
12009 6,18 68,82 25,00 1360
2_2009 2,52 64,91 32,57 1667
12010 1,37 74,83 23,80 874
2 2010 2,52 67,72 29,76 1270

n = nmero de observagdes.
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Tabela 8C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o fosforo (P,Os), separado por periodo.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Periodo Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
1 2008 11,50 60,11 28,40 1296
22008 13,46 60,12 26,42 1018
1 2009 8,37 61,16 30,48 1004
22009 531 70,95 23,74 1525
1 2010 6,17 58,74 35,10 681
2 2010 7,77 73,17 19,06 1107

n = ndmero de observacdes.

Tabela 9C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de andlise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o potassio (K,0O), separado por periodo.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Periodo Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n

1 2008 12,97 64,85 22,19 1519
2 2008 16,65 62,36 20,99 1315
1 2009 13,92 67,62 18,46 1365
22009 8,40 69,58 22,02 1785
1 2010 6,16 68,49 25,35 860
2 2010 11,17 67,16 21,67 1352

n = ndmero de observacdes.

Tabela 10C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro

e acima do tolerado, para o nitrogénio (N Total), separado por formulacao.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Formulagao Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
20-00-20 5,36 74,49 20,15 392
04-14-08 0,26 66,75 32,99 388
20-05-20 5,46 75,96 18,58 366
02-20-20 0,00 36,84 63,16 228
10-10-10 1,64 72,68 25,68 183
05-20-20 1,88 70,00 28,13 160
02-20-18 0,00 32,48 67,52 157
08-28-16 4,67 68,00 27,33 150
20-04-18 6,77 78,20 15,04 133
08-20-20 1,83 77,06 21,10 109
20-00-10 5,88 73,53 20,59 102

n = namero de observacdes.
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Tabela 11C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de anélise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o fosforo (P,Os), separado por formulag&o.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Formulagao Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
20-00-20 na na na 392
04-14-08 5,38 66,67 27,95 390
20-05-20 3,57 71,43 25,00 364
02-20-20 2,63 74,56 22,81 228
10-10-10 19,13 63,93 16,94 183
05-20-20 3,13 80,63 16,25 160
02-20-18 2,55 75,16 22,29 157
08-28-16 16,11 43,62 40,27 149
20-04-18 2,26 52,63 45,11 133
08-20-20 6,42 77,98 15,60 109
20-00-10 na na na 102

n = nimero de observagdes.

Tabela 12C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de anélise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o potéssio (K,0), separado por formulagao.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Formulacéo

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
20-00-20 28,57 56,38 15,05 392
04-14-08 6,94 71,47 21,59 389
20-05-20 19,84 59,78 20,38 368
02-20-20 10,53 67,98 21,49 228
10-10-10 11,48 66,67 21,86 183
05-20-20 3,75 74,38 21,88 160
02-20-18 12,10 66,24 21,66 157
08-28-16 13,33 65,33 21,33 150
20-04-18 24,81 60,90 14,29 133
08-20-20 6,42 66,06 27,52 109
20-00-10 7,84 72,55 19,61 102

n = ndmero de observacdes.

Tabela 13C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de andlise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o nitrogénio (N Total), separado por especificacdo
granulométrica.

Resultado (em relacdo ao teor tolerado)

Especificagéo

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
Farelado 1,62 59,46 38,92 370
Farelado fino 17,39 55,07 27,54 69
Farelado grosso 2,94 72,06 25,00 136
Granulado 2,56 84,62 12,82 78
Mistura de
Granulos 3,46 66,94 29,60 4595
Mistura
Granulada 4,00 68,00 28,00 50
Po 0,00 75,00 25,00 16
Sem Especificacdo 1,89 72,68 25,42 1003

n = ndmero de observagdes.
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Tabela 14C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de anélise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o fosforo (P,Os), separado por especificacdo granulométrica.

Resultado (em relagdo ao teor tolerado)

Especificacao

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
Farelado 7,80 57,56 34,63 205
Farelado fino 0,00 50,00 50,00 14
Farelado grosso 2,15 66,67 31,18 93
Granulado 7,46 73,13 19,40 67
Mistura de
Granulos 6,63 66,98 26,40 4315
Mistura
Granulada 13,46 59,62 26,92 52
PO 0,00 87,50 12,50 8
Sem Especificacao 19,60 60,81 19,60 546

n = ndmero de observacdes.

Tabela 15C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o potassio (K,0), separado por especificacdo granulométrica.

Resultado (em relacdo ao teor tolerado)

Especificacéo

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
Farelado 19,61 62,18 18,21 357
Farelado fino 45,76 33,90 20,34 59
Farelado grosso 21,97 63,64 14,39 132
Granulado 7,27 81,82 10,91 55
Mistura de
Granulos 8,55 69,09 22,36 4973
Mistura
Granulada 4,55 75,00 20,45 44
Po 10,53 68,42 21,05 19
Sem Especificacdo 19,51 60,67 19,82 984

n = namero de observacdes.

Tabela 16C. Resultados da analise de frequéncia de resultados de analise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o nitrogénio (N Total), separado por periodo, considerando
apenas os dados do laboratério 2.

Resultado (em relacdo ao teor tolerado)

Periodo Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n

12008 5,93 68,89 25,19 405
2_2008 2,92 62,65 34,44 514
12009 5,65 70,30 24,06 744
2_2009 1,52 66,50 31,99 594
1 2010 1,52 75,25 23,23 396
2 2010 1,81 66,67 31,52 441

n = namero de observacdes.
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Tabela 17C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de anélise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o fosforo (P,Os), separado por periodo, considerando apenas
o0s dados do laboratorio 2.

Resultado (em relagédo ao teor tolerado)

Periodo Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n

1 2008 5,05 50,54 44,40 277
22008 6,52 49,86 43,63 353
1 2009 5,60 49,57 44,83 464
22009 2,70 52,94 44,36 408
1 2010 2,45 44,06 53,50 286
2 2010 6,43 68,21 25,36 280

n = nmero de observagdes.

Tabela 18C. Resultados da anélise de frequéncia de resultados de anélise abaixo, dentro
e acima do tolerado, para o potassio (K,0), separado por periodo, considerando apenas
os dados do laboratorio 2.

Resultado (em relacdo ao teor tolerado)

Periodo

Abaixo (%) Dentro (%) Acima (%) n
1 2008 18,62 61,73 19,64 392
2_2008 27,06 61,61 11,32 521
12009 17,22 69,15 13,64 726
2_2009 11,59 70,11 18,30 552
1 2010 8,86 61,43 29,71 350
2 2010 19,16 62,85 17,99 428

n = ndmero de observacdes.
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ANEXO D - HISTOGRAMAS DA DISTRIBUICAO DA FREQUENCIAPE
DADOS PARA COMBINACOES ESTABELECIMENTO-FORMULACAO
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Figura 1D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de

probabilidade normal para a combinacdo 18.0/20-04-18, no laboratorio 2, para o

. A -

nltrogenlo.
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Figura 2D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuigdo de
probabilidade normal para a combinagdo 18.0/20-05-20, no laboratério 2, para o

nitrogénio.
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Figura 3D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuigdo de

probabilidade normal para a combinagdo 9.3/04-14-08, no laboratdério 2, para o

itrogénio
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Figura 4D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de

probabilidade normal para a combinacdo 9.3/20-00-10, no laboratério 2, para o

nitrogénio.
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Figura 5D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuigdo de
probabilidade normal para a combinagdo 9.3/20-04-18, no laboratdério 2, para o

itrogénio
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Figura 6D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de
probabilidade normal para a combina¢do 9.3/20-05-20, no laboratério 2, para o

nitrogénio.
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Figura 7D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de

probabilidade normal para a combinacdo 18.0/20-05-20, no laboratério 2, para o

fosforo
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Figura 8D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de

probabilidade normal para a combinacdo 9.3/04-14-08, no laboratorio 2, para o fésforo.
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Figura 9D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuigdo de

probabilidade normal para a combinacéo 9.3/20-04-18, no laboratério 2, para o fésforo.
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Figura 10D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de

probabilidade normal para a combinacdo 9.3/20-05-20, no laboratorio 2, para o fésforo.
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Figura 11D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de
probabilidade normal para a formulagéo 10-00-30, no laboratério 2, para o potassio.
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Figura 12D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de

probabilidade normal para a formulacéo 20-00-20, no laboratério 2, para o potassio.
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Figura 13D. Histograma da frequéncia de dados com linha de distribuicdo de

probabilidade normal para a formulagéo 30-00-10, no laboratério 2, para o potassio.
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ANEXO E - RESULTADOS DOS TESTES DE DISTRIBUICAO DE
PROBABILIDADE PARA O ESTABELECIMENTO 9.3, FORMULACAO 20-00-
10, CONSIDERANDO APENAS O LABORATORIO 2.

Goodness-of-Fit Tests for Normal Distribution
Test ~ emeee- Statistic----  ----- p Value-----
Kolmogorov-Smirnov D 0.06686482 Pr>D >0.150
Cramer-von Mises ~ W-Sq 0.03648672 Pr>W-Sq >0.250
Anderson-Darling  A-Sq 0.32167439 Pr > A-Sq >0.250
Goodness-of-Fit Tests for Lognormal Distribution
Test —  emeeeee Statistic----  ----- p Value-----
Kolmogorov-Smirnov D 0.06406961 Pr>D >0.150

Cramer-von Mises ~ W-Sq 0.03317144 Pr>W-Sq >0.500
Anderson-Darling  A-Sq 0.29047310 Pr > A-Sq >0.500

Goodness-of-Fit Tests for Weibull Distribution
Test e Statistic----  ----- p Value-----

Cramer-von Mises ~ W-Sq 0.11353554 Pr>W-Sq 0.065
Anderson-Darling  A-Sq 0.91079654 Pr> A-Sq 0.019

Goodness-of-Fit Tests for Gamma Distribution
Test — eeeeeee Statistic----  ----- p Value-----
Kolmogorov-Smirnov D  0.06525649 Pr>D >0.500

Cramer-von Mises ~ W-Sq 0.03551266 Pr>W-Sq >0.500
Anderson-Darling  A-Sg 0.30963980 Pr> A-Sq >0.500
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