Pagina 1/8
ITFE 51 — MANUAL DE COLETAS

'~ CENTRAL
AMNALITICA FERTILIZANTES Revisio 07
HISTORICO DAS REVISOES
REV. DATA ALTERACOES
00 06/10/2016 Emissao Inicial
01 09/01/2016 Q Alteracdo do logo no cabecalho;
Q Inclusdo no item Analises terceirizadas (metais) e Alteracdo em andlise em

multiplas areas do volume de amostra de 800 gramas para 1000 gramas

02 23/06/2017 Q Alteragdo no item “informagdes importantes” de mL para g em amostras
liquidas.

03 02/08/2017 Alteracdo na quantidade minima para realizacdo das analises.

04 18/10/18 Alteracdo na quantidade minima para realizagéo de andlises fisico-quimicas em
fertilizantes.

05 22/08/19 O Inclusado da quantidade de amostra necessaria para terceirizagdo da analise de
capacidade de retencdo de dgua (CRA).

06 11/09/19 Incluséo da observacao sobre a quantidade de amostras liguidas.

07 23/08/2021 Correcao ortografica do documento.
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INFORMACOES IMPORTANTES
Realizacéo da coleta das amostras - O processo de coleta das amostras € uma etapa de grande

importancia, principalmente em funcéo da representatividade, pois
a base para a expressao de resultados analiticos confiaveis.

Quantidade minima para realizacéo das - Analises Fisico-Quimicas em Fertilizante:

analises

200 gramas (g) para amostras sdlidas e
40 mililitros (mL) para amostras liquidas.
OBS: se for menos de 5 parametros para analise, pode-se considerar
100 gramas (g) a quantidade minima para amostras soélidas.
Anélises Microbioldgicas:
100 gramas (g) para amostras solidas e
30 mililitros (mL) para amostras liquidas.
Analises Fitopatoldgicas:
400 gramas (g) para amostras soélidas e
30 mililitros (mL) para amostras liquidas.
Analises terceirizadas (metais):
500 gramas (g) para amostras sélidas e
500 mililitros (mL) para amostras liquidas.
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Anadlises terceirizadas (CRA):

1 kilo (kg) para amostras sélidas

Andlises em multiplas areas na Central Analitica:
730 gramas (g) para amostras sélidas e

100 mililitros (mL) para amostras liquidas.

OBS: para amostras liquidas, por exemplo, 30 mL correspondem
a 30 g (aproximadamente, pelo fato de ndo estar sendo
considerado a densidade de cada amostra).

Recipiente indicado para a coleta

As amostras deverdo ser acondicionadas e enviadas para analise em
embalagem que mantenham sua integralidade. A embalagem deve
estar isenta de contaminantes (ex. calcario, fertilizante, agrotéxicos,
etc.) que possam gerar interferentes no processo de andlise e,
consequente, expressao dos resultados.

Data e horario para recebimento

Segunda a sexta-feira, das 8h 00min as 12h 00min e das 13h 30min
as 17h 30min.

Prazo para emisséo dos resultados
(Relatério de Ensaios)

O prazo para recebimento do Relatério de Ensaio (resultado(s) da(s)
andlise(s)) dependera dos pardmetros solicitados. Desta forma, o
cliente devera entrar em contato com o Setor de Atendimento da
Central Analitica para maiores informacdes.

Garantia dos parametros a serem
analisados

O cliente devera, preferencialmente, informar a garantia dos
parametros a serem analisados na amostra ou a faixa que esta se
encontra para os ensaios fisico-quimicos. Isso em fungéo das técnicas
analiticas usadas pela Central Analitica — UNISC basearem-se nas
Normativas do MAPA (IN SAD n° 03/2015), a qual considera, como
critério de qualidade analitica, o conhecimento das garantias no
processo técnico de analise.

A ndo informagdo das garantias, pela necessidade de estudo da
amostra antes da analise, resultara em cobranca diferenciada dos
parametros analisados.

Tipo (especificidade) das amostras

O cliente devera informar a especificidade (caracteristica) da amostra,
ou seja, se esta é mineral, foliar, corretivo ou organica, pois a
metodologia analitica adotada é diferenciada para cada grupo.

Observagéo

No momento do recebimento das amostras para andlise é
fundamental que as mesmas estejam acompanhadas das seguintes
informacdes: identificagdo da amostra, garantias e parametros da
andlise, local de coleta, nome do cliente, cidade e localidade.

COLETA DE AMOSTRAS DE FERTILIZANTES SOLIDOS

A coleta de produtos sélidos deve ser feita com sonda dupla perfurada de ponte conica (Figura 1) tomando-se
fracBes retiradas que serdo reunidas, homogeneizadas e quarteadas.

Figura 1 — Sonda

[ N
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Sonda (de PVC ou aco inox), de tubo duplo perfurado com ponta cénica para coleta de produto ensacados.

a) Coleta de amostras estocadas a granel, para lote ou partidas de até 100 toneladas:
Seréo coletadas 10 por¢des em pontos diferentes, escolhidos ao acaso. Em lotes ou partida superiores a 100
toneladas deverdo ser retiradas 10 por¢des mais 1 para cada 100 toneladas ou fracdo no caso de fertilizantes
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simples, complexos, mistura granulada e corretivos de acidez, alcalinidade e sodicidade; ou 10 por¢des mais 3
para cada 100 toneladas ou fracdo no caso de fertilizantes minerais mistos, quando em mistura de granulos, po e
farelados, no caso de fertilizantes orgénicos, dos substratos para plantas e dos condicionadores de solo.

| — Para quantidades superiores a 500 toneladas deve ser adotada a seguinte tabela para definigdo do tamanho
do lote a ser considerado pela fiscalizag&o:

Tamanho do lote ou partida (nGtmero de Nimero de embalagens a serem
embalagens) amostradas
Até 500 500 ton
Acima de 500 até 1500 500 ton + 50% diferenca entre o total
existente e 500ton
Acima 1500 500 ton + 30% diferenca entre o total

existente e 500ton

Il — Como alternativa ao método de amostragem de produtos estocados a granel, a fiscalizacdo podera adotar
metodologia utilizada pela empresa fiscalizada para o controle de qualidade de seus produtos. No caso de coleta
de amostras em equipamentos de carga ou descarga (correias, roscas, calhas e bicas) e de comum acordo com
a empresa fiscalizada, as por¢des poderdo ser coletadas com amostrador (Figura 2), extraindo-se no minimo 10
porcdes e intervalos regulares, apés o estabelecimento de fluxo continuo e uniforme do produto.

Figura 2 - Processo

Processo de amostragem de fertilizantes ensacados em embalagens de até 50 kg

b) Coleta de amostras para produtos em embalagens maiores de 60 kg — BIG BAG:

Deve ser executada inserindo a sonda verticalmente em trés pontos diferentes em cada embalagem. Quando o
lote ou partida do produto for superior a 200 (duzentas) unidades, este devera ser subdividida em lotes ou partida
de 200 (duzentas) embalagens ou fracao.

O numero de embalagem devera ser: (Tabela 1).

Tabela 1
Tamanho do lote ou partida Numero de embalagens a serem
(namero de embalagens) amostradas
Até 50 5
51 a 100 10
101 a 150 15
151 a 200 20

¢) Produtos em embalagens até 60 kg:
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Deve se tombar a embalagem pelo menos 4 (quatro) vezes, a fim de permitir a perfeita homogeneizacédo do
produto. Posteriormente deve-se introduzir totalmente a sonda, fechada, através da véalvula no saco, seguindo o
sentido diagonal e obliquo (de cima para baixo) — conforme a Figura 2, de modo que a amostra coletada seja
representativa do contelido existente. O saco devera estar na posi¢cao horizontal, sobre uma superficie plana.
Dentro do saco, a sonda deve ser aberta, procedendo-se uma pequena movimentacdo para que o produto caia
pelas aberturas existentes. Em seguida, fechada e retirada, despejando-se o contelldo amostrado num recipiente
limpo e seco (balde). O mesmo procedimento devera ser realizado em todos os sacos a serem amostrados com
0s seguintes cuidados:

| — O produto a ser amostrado devera ser coletado de sacos escolhidos ao acaso, para que a amostra seja
representativa do lote:

Il — Quando o lote ou partida de produto for superior a 4.000 (quatro mil) unidades, este devera ser subdividido em
lote ou partidas de 4.000 (quatro mil) embalagens ou fracéo; e

Il — O nimero de embalagens a ser amostrado devera obedecer: (Tabela 2)

Tabela 2
Tamanho do lote ou partida Numero de embalagens a serem
(nimero de embalagens) amostradas
Até 50 7
Até 51a 100 10
Superior a 100 até 4000 10 + 2% da totalidade

IV — No caso de produto armazenado em pilhas, os sacos deverao ser escolhidos em diversos niveis e posicoes,
0s quais serdo tombados antes da retirada da porcéo, devendo o detentor do produto disponibilizar m&o-de-obra
suficiente para a realizag&o da operacéo.

d) Produtos em embalagens até 10 kg:
A amostra devera ser executada, retirando embalagens de diferentes posi¢des do lote ou partida, aleatoriamente,
conforme a Tabela 3.

Tabela 3
Tamanho do lote ou partida NUumero de embalagens a serem
(nimero de embalagens) amostradas
Até 20 5
21 a50 7
51 a 100 10
Superior a 100 até 1000 10 + 0,5% da totalidade

I — No caso de embalagens maiores que 1 (um) quilograma, reduzi-las por quarteacdo a porcdes de
aproximadamente 1 (um) quilograma , sendo que as por¢des serdao misturadas, homogeneizadas e quarteadas; e

Il — No caso de embalagens de até 1 (um) quilograma, o conteddo total das embalagens colhidas sera misturado,
homogeneizado e quarteado.

e) Para fertilizantes organicos, para 0s quais a coleta da amostra por meio de sonda néo seja possivel, aconselha-
se coletar aleatoriamente em diferentes pontos e profundidades do lote, de modo que um conjunto de subamostras
faca a traducéo ideal da representatividade e reprodutividade da amostra.

REDUCAO DA AMOSTRA DE FERTILIZANTES SOLIDOS
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POR QUARTEACAO MANUAL

No processo manual, deposita-se o conteddo amostrado em uma superficie lisa a limpa e, com o auxilio de uma
régua, divide-se o produto em quatro partes iguais (angulos retos: +). Escolhem-se duas partes opostas A e D,
descartando-se as outras duas B e C.

Homogeneizam-se as partes escolhidas repetindo-se a operacdo o nimero de vezes suficientes para se obter
uma amostra em torno de 1 a 1,2 kg. Este volume sera quarteado em 4(quatro) partes homogéneas de
aproximadamente 250 g cada uma. (Figura 3).

Figura 3 - Processo Manual
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POR QUARTEADOR

Homogeneizar, por mistura, as fra¢cdes coletadas e distribuir todo o material em uma ou mais bandejas (Figura 4),
de modo que o material fique nivelado. Encher cerca de 2/3 da bandeja. Acondicionar o material sobre o
quarteador, virando as bandejas segundo o seu eixo maior, mantido paralelo ao eixo maior do quarteador,
recebendo o material nas bandejas coletoras. Desprezar o material de uma em cada duas bandejas.

Repetir a operagdo de quarteagdo, caso necessario, até reduzir o material a quantidade minima necessaria (300
gramas).

Caso seja necessario se obter duas ou mais amostras representativas do lote, cada uma delas deve ser constituida
pela totalidade do material recolhido na bandeja coletora.

Figura 4 - Quarteador Tipo Jones

COLETA DE AMOSTRAS DE FERTILIZANTES LIQUIDOS
Produtos a granel estocados em tanques ou depésitos:

| — Solucdes limpidas e isentas de amodnia anidra:

Retirar a amostra da linha de descarga do depésito com o produto j& homogeneizado. Desprezar o primeiro litro e
recolher a amostra em embalagens que mantenham a sua integralidade. Neste caso se indica frasco de polietileno
ou vidro. A embalagem deve estar isenta de contaminantes (ex: calcario, fertilizante, agrotéxicos, etc.) que possam
gerar interferentes no processo de andlise e, consequentemente, expressao dos resultados.

O uso do amostrador (Figura 5) é necessario quando nao houver condi¢cdes de homogeneizagéo do liquido no
deposito.
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Il — Suspensdes e solugbes com materiais em suspensao:

Agitar o produto armazenado até completa homogeneizacao, aproximadamente 15 minutos, introduzindo um dos
tipos de frascos amostradores (Tabela 6) pelo alto do depésito até o fundo, erguendo-o lentamente durante o seu
enchimento, transferindo o produto para embalagens que mantenham a sua integralidade. Neste caso se indica
frasco de polietileno ou vidro. A embalagem deve estar isenta de contaminantes (ex: calcéario, fertilizante,
agrotoxicos, etc.) que possam gerar interferentes no processo de andlise e, consequentemente, expressdo dos
resultados.

[l — Solu¢bes amoniacais:

A amostragem baseia-se na purga continua da solugdo armazenada, colhendo-se a amostra como parte do fluxo
da purga e diluindo-a imediatamente em &gua, preparando os frascos de amostra no laboratério, juntando cerca
de 500 (quinhentos) ml de agua destilada, tampar e pesar (+0,1g). Conectar o aparelho (Figura 6) a saida do
tanque e, com a valvula de amostra fechada, purgar o encanamento abrindo a respectiva valvula, adaptando e
arrolhando firmemente no tubo do amostrador o frasco de polietileno, parcialmente pressionado e com o seu
volume diminuido, devendo com o tubo de amostragem imerso na 4gua reduzir a purga até um filete, abrindo
entdo a valvula de amostragem até completar cerca de 100 (cem)ml de amostra, sendo que o frasco ndo deve
expandir até sua forma original, durante a operacéo, fechando as valvula e com o frasco parcialmente pressionado
desconectar o conjunto fechando-o hermeticamente, pesando novamente o frasco e calcular o peso da amostra,
esfriando a 20°C (vinte graus Celsius) e transferir para baldo volumétrico de um a dois litros , completar o volume,
misturar e tomar aliquotas para andlise; e

Figura 6
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IV — Amonia anidra:
Abrir as valvulas do ponto de amostragem (Figura 7-parte D); purgar um a dois litros de amdnia e fechar a valvula

da ponta; colocar o dispositivo de amostragem adaptando o funil (Figura 7 —parte C) a boca do primeiro frasco
calibrado de 2.000 ml resistente a choques térmicos (Figura 7-parte B); abrir a valvula deixando a amonia fluir de
modo a se obter os 2.000 ml necessarios, em aproximadamente 15 (quinze) minutos; fechar novamente a valvula
e repetir as operacdes anteriores a fim de se encher o segundo frasco de amostragem; apos fechar novamente a
valvula, repetir a operacéo para os frascos pequenos, com capacidade de 100 ml e graduados em subdivisGes de
0,05 ml até 0,5 ml, coletando exatamente 100 ml (Figura 7-parte A) de ambnia nos mesmos; fechar as duas
valvulas e retirar o dispositivo de amostragem; identificar as amostras.

Figura 7
,,,,,, A S //// j\:\
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Produtos fluidos embalados:
As porcbes que compordo a amostra deverdo ser retiradas do lote ou partidas em unidades ao acaso e

devidamente homogeneizadas nas seguintes propor¢cées minimas, conforme a Tabela 4.

Tabela 4
Tamanho do lote ou partida Numero de minimo de embalagens a
(nimero de embalagens) serem amostradas
Até 100 1 unidade
Superior a 100 + 1 unidade para cada 500 ou

fracéo
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A embalagem deve estar isenta de contaminantes (ex: calcario, fertilizante, agrotéxicos, etc.) que possam gerar
interferentes no processo de analise e, consequentemente, expressao dos resultados.

Fertilizantes em solucdo para pronto uso acondicionado em embalagens de até um litro:
A coleta de amostras deve ser feita retirando-se uma fragdo do lote ou partida que seréo identificadas e lacradas.
A embalagem deve estar isenta de contaminantes (ex: calcario, fertilizante, agrotéxicos, etc.) que possam gerar
interferentes no processo de analise e, consequentemente, expressao dos resultados.

Referéncia: Instrucdo Normativa N° 10 de 06 de maio de 2004 (MAPA), estabelece normas para amostragem de
fertilizantes solidos e fluidos.
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