& . LQo Q
=12020

N'SICITE

UTFPR - CAMPUS TOLEDO

XXV Seminario de Iniciagao Cientifica e Tecnolégica

23 a 27 de Novembro | Toledo - PR

X Seminario de Extens&o e Inovagao R

UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO PARANA

CAMPUS TOLEDO

Eduarda Aguita Severo
eduardaaguitasevero@gmail.com
Universidade Tecnoldgica Federal
do Parané, Medianeira, Parana,
Brasil.

Oldair Donizeti Leite
oldair.leite@gmail.com
Universidade Tecnol6gica Federal
do Parand, Medianeira, Parana,
Brasil.

Eder Lisandro de Moraes Flores
eder@utfpr.edu.br

Universidade Tecnol6gica Federal
do Parana, Medianeira, Parana,
Brasil.

Carolina Madureira Castro de
Paula

Carolinamc.paula@gmail.com
Colégio Estadual Marechal Arthur
Costa e Silva, Medianeira, Parana,
Brasil.

Recebido: 04 set. 2020.
Aprovado: 16 out. 2020.

Direito autoral: Este trabalho esta

licenciado sob os termos da Licenca

Creative Commons-Atribuigdo 4.0
Internacional.

https://eventos.utfpr.edu.br//sicite/sicite2020

Desenvolvimento de spot test com para determinagao do
teor de fdsforo em amostras de solo com quantificagcao por
imagem digital.

Development of a spot test to determine the phosphorus
content in soil samples with digital image quantification.

RESUMO

As andlises de solo sdo feitas para a avaliacdo da disponibilidade de nutrientes para as
plantas e da reacdo do solo. A determinacdo do fdésforo presente na amostra, por
espectrofotometria, é baseada na transformacgdo quimica dessa substancia num complexo
colorido. Propds-se neste trabalho o desenvolvimento de um spot test para determinagdo
de fésforo em solo, com quantificagdo pelo aplicativo Photometrix® em ambiente com
luminosidade controlada, utilizando para efeitos de comparagdo os resultados obtidos na
metodologia cldssica de analise. A metodologia padrdo de analise foi adaptada para o
sistema proposto, reduzindo o uso de reagentes em 60%. Obtendo excelente exatiddo, erro
de 1,2%, quando comparado com o valor certificado e, desvio padrao relativo de 1%, uma
linearidade de 0,1-1 mg/L, limite de detec¢do de 0,01 mg/L e limite de quantifica¢cdo de 0,03
mg/L. Assim, o uso do spot test associado com a detecc¢do pelo aplicativo Photometrix, em
sistema de luminosidade controlada, mostrou ser uma alternativa promissora para medidas
de absorbancia tradicionais na determinagao de fésforo em amostras de solo.

PALAVRAS-CHAVE: Photometrix. Teste quantitativo. Imagem digital.
ABSTRACT

Soil analysis are done to assess nutrient availability for plants and soil reaction. The
determination of the phosphorus present in the sample, by spectrophotometry, is based on
the chemical transformation of this substance into a colored complex. It was proposed in
this work the development of a spot test for the determination of phosphorus in the soil,
with quantification by the Photometrix® application in a controlled light environment, using
the results obtained in the classical analysis methodology for comparison purposes. The
standard analysis methodology was adapted to the proposed system, reducing the use of
reagents by 60%. Obtaining excellent accuracy, an error of 1.2%, when compared to the
certified value, and relative standard deviation of 1%, linearity of 0.1-1 mg / L, a detection
limit of 0.01 mg/L, and quantification limit of 0.03 mg/L. Thus, the use of the spot test
associated with the detection by the Photometrix® application, in a controlled light system,
proved to be a promising alternative for traditional absorbance measurements in the
determination of phosphorus in soil samples.

KEYWORDS: Photometrix. Quantitative test. Digital image.
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INTRODUCAO

A analise quimica do solo é um dos métodos quantitativos mais utilizados para
diagnosticar a fertilidade do solo. A andlise de solo é feita para a avaliacdao da
reacao do solo e da disponibilidade de nutrientes para as plantas. Serve, assim,
para a prescricao de corretivos e fertilizantes. Desta forma, a andlise de solo pode
colaborar para a solucdo de desafios que incluem a necessidade de aumentar e
otimizar o uso de corretivos e fertilizantes em uma diversidade de condi¢Ges de
solo, aumentar o retorno econdmico do investimento nos insumos, melhorar a
qualidade dos produtos agricolas, elevar a resisténcia a seca, doencas e pragas e,
concomitantemente, preservar a qualidade ambiental (SILVA,1998; RAlJ,2001).

Em geral as plantas necessitam de 16 elementos para o desenvolvimento e
crescimento adequado. Treze destes elementos, comumente denominados
nutrientes, podem estar disponiveis no solo ou a depender podem ser
complementados pelo emprego de adubo mineral e/ou orgéanico. Entre estes
elementos se destaca o fésforo que é indispensavel para o crescimento e producdo
vegetal, interfere nos processos de fotossintese, respiracdo, armazenamento e
transferéncia de energia, divisdo celular, crescimento das células. Contribui para o
crescimento prematuro das raizes, qualidade de frutas, verduras, graos e formacao
das sementes. Por interferir em vdrios processos vitais das plantas, deve haver um
suprimento adequado de fosforo desde a germinacao, principalmente em plantas
de ciclo curto. As plantas quando jovens absorvem maiores quantidades de fésforo
ocorrendo um crescimento rapido e intenso das raizes em ambientes com niveis
adequados do nutriente. A erosdo é a responsavel pelas maiores perdas de fésforo,
guando ocorrem perdas de matéria organica e particulas coloidais com fésforo
(GRANT,2001).

A determinacdo do fésforo presente na amostra, comumente é feita por
espectrofotometria molecular na regido do visivel, que ¢é baseada na
transformacdo quimica dessa  substancia num complexo colorido
(STRICKLAND,1965), e é o procedimento comumente mais utilizado para as
andlises de fésforo devido sua sensibilidade e menor suscetibilidade a
interferentes que coexistam nas amostras de solo analisadas (LEITE, 2010).
Métodos de analises quimicas baseadas na formacdo de produtos coloridos a partir
da reacdo de um analito de interesse com um reagente especifico tem sido
amplamente utilizado, sendo estes denominados de métodos colorimétricos. Sem
divida, a espectrofotometria na regido do visivel é a técnica mais aplicada nas
analises colorimétricas quantitativas.

Na literatura sdo reportados muitos spots test aplicados em andlises
quantitativas e, na maioria, a leitura é feita por espectrofotometria de reflectancia
difusa (TUBINO,1997; GHAUCH,2000; MATIAS,2004; TUBINO, 2010; LIMA, 2012;
LUIZ, 2012). Entretanto, recentemente tém sido reportados na literatura trabalhos
envolvendo conceitos de spot test e detec¢do por imagens digitais (PACIORNIK,
2006; ABE,2008; CARRILHO,2009; ANWAR,2010; SHIHANA,2010). Nestes
trabalhos, os autores destacam as vantagens de utilizar scanner, camera digital,
smartphones entre outros dispositivos, em relacdo as medidas
espectrofotométricas.

Um aplicativo que tem sido comumente utilizado como forma de detec¢do por
imagens digitais € o Photometrix®, uma ferramenta de analise colorimétrica
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movel. O aplicativo, utiliza as técnicas de correlacado linear simples para andlise
univariada e andlise de componentes principais (PCA) para analise exploratéria
multivariada. Os dados da imagem sdo capturados pela cdmera principal do
dispositivo (smartphone) e convertidos em histogramas vermelho, verde e azul
(RGB), a partir dos quais sdo obtidos sinais analiticos de acordo com a intensidade
da cor (HELFER,2017).

Neste trabalho foi proposto o desenvolvimento de um spot test para
determinacdo de fésforo em extrato de solo, captura das imagens por smartphone
e, quantificacdo do sinal analitico empregando o aplicativo Photometrix®.

METODOLOGIA

No procedimento de extracdao das amostras de solo, foi utilizado o protocolo
de analise proposto pela EMBRAPA (2011).

A determinacdo de fdsforo cldssica, foi realizada por espectrofotometria de
absor¢cdo molecular, do complexo fosfomolibdico produzido pela reducdo do
molibdato com o acido ascérbico, conforme protocolo estabelecido pela AOAC
(1995) e NBR 12772 (1992).

Para a metodologia proposta, foi desenvolvido um sistema com controle de
luminosidade para obtencdo das imagens e com uma microcamera com saida USB
conectada a um smartphone com acesso ao aplicativo Photometrix® (Figura 1). O
aplicativo foi utilizado para obtencdo da curva de calibracdo, valores de RGB da
amostra e quantificacdo das concentracdes de fésforo nas amostras de extrato de
solo.

Figura 1 — Protdtipo proposto para obtencdo das medidas empregando spot
test e detecgdo por imagem digital.
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Fonte: Autor,2020.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Os estudos para a otimizacdo dos volumes reacionais no Spot Test foram
realizados e foram estabelecidos os seguintes volumes: 0,2 mL reagente
combinado e 1 mL de amostra. Comparando os volumes empregados no método
cldssico de andlise, obteve-se uma diminuigdo de 60% no volume do reagente

combinado e de amostra quando utilizado o Spot Test.

Nas figuras 2 e 3 sdo apresentadas curvas analiticas obtidas para
determinacdo de fosfato no intervalo de concentracdo entre 0,1 a 1 mg/L
empregando medidas espectrofotométricas (Fig. 2) e, empregando Spot Test com

deteccdo por imagens digitais (procedimento proposto).

Figura 2. Curva de calibra¢do para determinac¢do de PO;* no intervalo de
concentragdo entre 0,1 a 1 mg/L, com detecgdo espectrofotométrica em 882 nm
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Figura 3. Curva de calibra¢do para determinac¢do de PO;* no intervalo de
concentracdo entre 0,1 a 1 mg/L, empregando o Spot Test com deteccdo por

imagem digital via aplicativo Photometrix.
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Avaliando as curvas de calibracdo, foram obtidos excelentes coeficientes de
correlacdo (R? = 0,998 e R? = 0,995) para a determinacdo espectrofotométrica e
por imagem digital, respectivamente.

Para avaliar a exatidao e precisdo do procedimento proposto, foram realizadas
determinacgdes (n=6) de uma amostra certificada de solo (Embrapa Solo) contendo
16,4+0,2 mg/dm? de fdsforo. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela
1.

Tabela 1 — resultados obtidos na determinacdo de P em solo certificado
contendo 16,4+0,2 P mg/dm3, empregando a metodologia padrdo AOAC (1995) e
protocolo proposto Spot Test/Imagem digital.

Solo Cert. Met. Referencia Prot. Proposto

16,4+0,2 AQAC (1995) Spot Test/Imag. Dig.

P mg/dm?® P mg/dm® P mg/dm?
Determ. 1 16,8 16,2
Determ. 2 16,6 16,1
Determ. 3 16,3 16,5
Determ. 4 15,6 16,0
Determ. 5 15,2 16,1
Determ. & 15,6 16,5

Média+sD 16,040,6 16,240,2

Fonte: Autor,2020.

Analisando os resultados médios obtidos (aplicacdo do teste t pareado)
empregando os procedimentos analiticos na Tabela 1 (16,0+0,6 e 16,2+0,2
mg/dm3) n3o foi observa diferenca significativa entre os mesmos a um nivel de
confianca de 95%. O valor obtido com o procedimento proposto apresentou
excelente exatiddo, erro de 1,2%, quando comparado com o valor certificado e,
preciso, desvio padrdo relativo de 1%.

As figuras de mérito do procedimento com o Spot Test com deteccdo por
imagem digital sdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2. Figuras de mérito obtidas com o Spot Test/Imagem digital para
determinacdo de P mg/dm?.

Figuras de mérito
Linearidade 0.1 -1mgTL
Limite de detecgéo (L.ID) 0.01 mg/L
Limite de quantificacio (L.Q) 0,03 mg/T

Fonte: Autor,2020.
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CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos nas analises com o sistema proposto,
verifica-se a concordancia com os resultados obtidos por deteccdo
espectrofotométrica com um nivel de confianca de 95%. Desta forma, o uso do
spot test associado com a deteccdao por imagem digital feita pelo aplicativo
Photometrix®, em sistema de luminosidade controlada, mostrou ser uma
alternativa promissora e vidvel para medidas de absorbancia tradicionais na
determinacdo de fésforo em amostras de solo.
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