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Desenvolvimento de spot test para determinagao do teor
de fosforo em amostras de solo.

Development of a spot test to determine the phosphorus
content in soil samples.

RESUMO

A andlise de solo é feita para a avaliacdo da reagdo do solo e da disponibilidade de nutrientes
para as plantas. Prop6s-se neste trabalho o desenvolvimento de um spot test para
determinagdo de fosforo 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. Obtendo excelente exatidao, erro de
1,2%, quando comparado com o valor certificado e, desvio padrdo 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 detecgdo pelo aplicativo Photometrix®, em
sistema de luminosidade controlada, mostrou ser uma alternativa promissora para medidas
de absorvéncia tradicionais na determinacdo de fésforo em amostras de solo.

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

Soil analysis is done to assess soil reaction and nutrient availability for plants. It was
proposed in this work the development of a spot test for the determination of phosphorus
in the soil, with quantification by the application Photometrix® in an environment with
controlled luminosity, using for comparison purposes the results obtained in the classic
analysis methodology. 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 0.013 mg / L, and a limit of quantification 0.034 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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INTRODUGCAO

A analise quimica do solo é um dos métodos quantitativos mais utilizados para
diagnosticar a fertilidade do solo (SILVA et al., 1998).

As analises quimicas do solo para fins de avaliagdao de sua fertilidade tiveram
grande desenvolvimento no Brasil a partir de 1965. O aumento significativo da
qguantidade de amostras a serem analisadas nas dreas ambientais e nos processos
industriais impulsiona o desenvolvimento dos processos analiticos, de maneira que
estes sejam mais rdpidos e confidveis (CLARA, LOPEZ, SANTOS, 2013).

Em funcdo do numero cada vez maior de amostras a serem analisadas em
laboratério e da crescente necessidade de alguns sistemas em operar de forma
ininterrupta, a automacdo de processos analiticos convencionais tem se tornado
alvo do interesse de diversos pesquisadores em todo o mundo, dos quais sdo
obtidos dados analiticos com intervengdo minima do operador (CLARA, LOPEZ,
SANTOS, 2013). Os Spot test sdo os mais difundidos (JUNGREIS, 1997). O principal
objetivo do Spot test, estd no propdsito do manuseio de minimos de volumes,
empregando reagBes quimicas (um ou mais reagentes) que apresentam
sensibilidade e seletividade adequadas a andlise para a deteccdao de uma dada
substancia (JUNGREIS, 1997).

Atualmente métodos colorimétricos, baseados em andlises de imagens
digitais, vém sendo reportados na literatura como uma alternativa para
monitoramento de muitas espécies quimicas (IQBAL, BJORKLUND, 2011;
LAPRESTA-FERNANDEZ, CAPITAN-VALLVEY, 2011; ZAMORA et al., 2011; ANDRADE
etal., 2012; JOKERST et al., 2012). A determinacdo do fésforo presente na amostra,
por espectrofotometria, é baseada na transformagdo quimica dessa substancia
num complexo colorido (STRICKLAND, PARSONS, 1965, p.203).

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 (GRANT, 2001).
Por este motivo deve ser monitorado.

Nos trabalhos que utilizam spot test quantitativos associados a imagens
digitais, os autores destacam que as vantagens de utilizar scanner ou camera
digital, em relacdo aos espectrofotbmetros, é o baixo custo e a maior
portabilidade. Embora as primeiras pesquisas acerca de spot test ja terem
atravessado séculos, o tema ainda é bastante atual e desperta na comunidade
cientifica bastante interesse, principalmente, devido a sua simplicidade e o baixo
consumo de reagentes.

Um aplicativo que tem sido comumente utilizado como forma de detec¢do por
imagens digitais € o Photometrix®, uma ferramenta de analise colorimétrica
movel, a partir da qual sdo obtidos valores numéricos de acordo com a intensidade
da cor, e estes sdo usados para os cdlculos de concentragdo (HELFER, 2017).

Desta forma propds-se neste trabalho o desenvolvimento de um spot
test para determinac¢do de fosforo em extrato de solo, com quantificagdo pelo
aplicativo Photometrix® em ambiente com luminosidade controlada.
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MATERIAL E METODOS

Para realizacdo das analises de fdsforo foi utilizado o protocolo de analise
proposto pela EMBRAPA (2011).

A solucdo extratora de Mehlich 1, também chamada de solucdo duplo-acida
ou de Carolina do Norte, é constituida por uma mistura de HCI 0,05M + H2S04
0,0125M. O emprego dessa solugcdo como extratora de fdsforo, potdssio e
micronutrientes do solo baseia-se na solubilizacdo desses elementos pelo efeito
de pH, entre 2 e 3, sendo o papel do Cl- o de restringir o processo de readsor¢ao
dos fosfatos recém-extraidos. Para os micronutrientes a relacdo solo: extrator
sugerida é de 1:5, enquanto para os demais elementos é de 1:10 (SILVA et al,,
1998). O fésforo extraido foi determinado por espectrofotometria de absorgdo
molecular do complexo fosfomolibdico produzido pela reducdo do molibdato com
o acido ascorbico, conforme protocolo estabelecido pela AOAC (1995) e NBR
12772 (NBR, 1992 p.18)

Na determinacdo de fésforo em amostras de solo em spot test, foi utilizada a
metodologia descrita pela NBR 12772. Para esta metodologia proposta, foi
desenvolvido um sistema (Figura 1) para que a luminosidade em contato com a
amostra pudesse ser controlada, a este sistema foi acoplada uma micro camera
com saida USB, que foi entdo conectada a um aparelho smartphone com acesso
ao aplicativo Photometrix® que foi utilizado para obtencdo da curva de
calibracdo, dos valores de RGB da amostra e quantificacdo das concentracdes de
fosforo nas amostras de solo. A metodologia descrita pela NBR 12772 (NBR, 1992
p.18), foi adaptada para o sistema proposto, reduzindo o uso de reagentes em
60%.

Figura 1 —sistema desenvolvido para analise das amostras
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RESULTADOS E DISCUSSOES

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 calibracdo de PO4* (0,1 — 1 mg/L) construida a partir de
concentragdes conhecidas, medidas realizadas com espectrofotémetro.
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Figura 3. Curva de calibracdo de PO4> (0,1 — 1 mg/L) construida a partir de
concentragdes conhecidas, medidas realizadas empregando spot test com

deteccdo 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 ambas as determinacdes
espectrofotométricas e por imagem digital, respectivamente.

Para avaliar a exatiddo e precisao do procedimento proposto, foram realizadas
determinacdes (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
16,410,2 AOAC (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. 6 15,6 16,5

MédiatSD 16,0+0,6 16,2%0,2

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
confianga de 95%. O valor obtido com o procedimento proposto apresentou
excelente exatidao, erro de 1,2%, quando comparado com o valor certificado e,
preciso, desvio padrao relativo de 1%.

As figuras de mérito do procedimento com o Spot Test com deteccdo por
imagem digital sao 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 -1mgL
Limite de detecgédo (L.D) 0,01 mg/L
Limite de quantificagdo (L.Q.) 0,03 mg/L

Fonte: Autor,2020
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CONCLUSOES

Os resultados obtidos nas andlises com o sistema proposto ficaram em acordo
com os obtidos por deteccdao espectrofotométrica com um nivel de confianca de
95%. O uso do spot test associado com a detecg¢do pelo aplicativo Photometrix®,
em sistema de luminosidade controlada, mostrou ser uma alternativa promissora
para medidas de absorbancia tradicionais na determinacdo de fdsforo em
amostras.
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