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Ferramentas estatisticas e técnicas espectroscépicas na caracterizagao
de solos e amostras agroindustriais

Statistical tools and spectroscopic techniques in the characterization of
soils and agro-industrial samples

Marieli Adao de Brito?, Thais de Lourdes Soares?, Larissa Macedo dos Santos Tonial3

RESUMO

A grande desvantagem das analises tradicionais na quantificacdo dos teores de C, N, P, e K em amostras
de solos esta relacionada com a alta demanda de reagentes, o tempo de analise e o volume de residuos
gerados. A espectroscopia de infravermelho préximo (NIR) se mostra uma Gtima alternativa uma vez que é
considerada uma técnica que atende aos preceitos da quimica verde. Deste modo, o0 objetivo deste trabalho
foi avaliar o emprego da espectroscopia NIR em conjunto com ferramentas estatisticas na caracterizacdo de
um Cambissolo.

PALAVRAS-CHAVE: Cambissolo, NIR, carbono.

ABSTRACT
The major drawback of traditional analyses in quantifying the levels of C, N, P, and K in soil samples is
related to the high demand for reagents, analysis time, and volume of generated waste. Near Infrared
Spectroscopy (NIR) proves to be an excellent alternative as it is considered a technique that aligns with the
principles of green chemistry. Thus, the aim of this study was to evaluate the use of NIR spectroscopy in
conjunction with statistical tools for characterizing a cambisol.
KEYWORDS: Cambisol, NIR, carbon.

INTRODUCAO

O solo é considerado um recurso fundamental para o desenvolvimento e a
qualidade de vida dos seres vivos, além de ser a base para a evolucdo agricola [1]. O
Sistema Brasileiro de Classificacdo de Solos (SiBCS) até o momento catalogou 13 (treze)
classes de solos, dentre estas destaque para os Cambissolos os quais ocupam cerca de
2,5% do territorio brasileiro, e possuem em geral elevados teores de matéria organica e
contetdo de aluminio extraivel [2].

A interpretacdo da qualidade e produtividade do solo é feita a partir de analises
laboratoriais de rotina, que determinam o conteddo de nutrientes presentes no solo,
sendo possivel avaliar e recomendar corretivos e fertilizantes de acordo com a
necessidade de cada cultivo [3-4]. Dentre os parametros, os teores de N, P, K e C sao de
suma importancia pois inferem sobre a fertilidade e a satude do solo.

No Brasil, a maioria dos laboratérios utiliza o método de extracdo empregando a
solucdo Mehlich, para determinacdo de K e P [5-6]. Para andlises de C e N total, o
método mais adotado é o de combustdo a seco [7]. Entretanto, estas metodologias
utilizam grande quantidade de reagentes e consequentemente geram um volume

! Marieli Addo de Brito. Universidade Tecnoldgica Federal do Parand, Pato Branco, Parana, Brasil. E-mail:
marielibrito@alunos.utfpr.edu.br. ID Lattes: 5889330286610001.

2 Thais de Lourdes Soares. Universidade Tecnolégica Federal do Parana, Pato Branco, Parana, Brasil. E-
mail: thais.2004@alunos.utfpr.edu.br.

3 Larissa Macedo dos Santos Tonial, docente no Curso de Quimica. Universidade Tecnoldgica Federal do
Parana, Pato Branco, Parand, Brasil. E-mail: larissasantos@professores.utfpr.edu.br. ID Lattes:
9439814411927273

seisicite.com.br 1

PR

UNVERSIDADE TECHOLOGIGA FEDERAL 00 PARAN



SEI-SICITE

023

significativo de residuos, demandam de um tempo elevado, o0 que motiva o
desenvolvimento de novas metodologias mais sustentaveis. Neste contexto, surge a
espectroscopia de infravermelho proximo (NIR, do inglés near infrared) como uma
alternativa sustentavel [8-9]. Com isso, 0 objetivo geral deste trabalho é obter resultados
0s quais motivem a construcdo de modelos de calibracdo e validacao para quantificacéo
dos teores de C, N, P e K em solos empregando um espectrémetro de NIR portatil.

MATERIAIS E METODOS
LOCAIS DE COLETA E AMOSTRAGEM

Foram utilizadas 51 amostras de solo classificado como Cambissolo oriundos de
cinco localidades diferentes da regido sul do Brasil situada nos estados do Parana e
Santa Catarina.

Segundo a classificacéo climatica de Koppen o clima das localidades citadas acima
é do tipo Cfb (clima oceéanico temperado).

PREPARACAO DA AMOSTRA

Todas as amostras foram submetidas as etapas de secagem e moagem e
posteriormente peneiradas em peneira de malha de 2 mm.

ANALISES QUIMICAS

A determinacgéo dos teores de P e K empregou a metodologia descrita no Manual
de andlise quimica de solo do Instituto Agronémico do Parana- IAPAR [3]. A determinacao
dos teores de P foi realizada em espectrofotometro BEL SP 1105, com leituras em 630
nm' e previamente calibrado (0,0625; 0,125; 0,250; 0,500; 1,00 e 2,00 ppm). A
guantificacédo de K foi realizada em um fotdmetro de chama Analyser 910M previamente
calibrado.

Os teores de C e N das amostras foram determinados em duplicata pelo método de
combustéo a seco [7] usando um analisador elementar modelo Flash EA1112, Thermo
Electron Corporation, Mildo, Italia.

OBTENCAO DOS ESPECTROS DE NIR

Os espectros das amostras de Cambissolos foram obtidos com o auxilio do
espectrofotometro portatii modelo MyNIR da marca Spectral Solutions. A leitura foi
realizada em duplicata, empregando 10 cm?® de amostra em uma placa de Petri. Os
espectros foram obtidos na regido de 900 a 1000 nm! a partir do contato do sensor com a
amostra. No total, foram obtidos 102 espectros de Cambissolos.

TRATAMENTO QUIMIOMETRICO DOS DADOS
A analise de dados foi realizada empregando o modelo de Minimos Quadrados

Parciais (PLS, do inglés Partial Least Squares) e a andlise de componentes principais
(PCA, do inglés Principal Components Analysis) e foram processados com a utilizacao do
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software Pirouette (versdo 4.5, Infometrix Inc., Woodville, WA, EUA). O preé-
processamento dos dados foi realizado utilizando técnicas como padronizagdo normal de
sinal (SNV), correcdo de espalhamento multiplicativo (MSC), primeira e segunda
derivadas.

RESULTADO E DISCUSSAO

Na tabela 1, sdo apresentados os valores minimo, maximo, médio e coeficiente de
K, P, C e N obtidos para as amostras de Cambissolos.

Tabela 1 — Caracteristicas fisico-quimicas, pH, teores de P, K, C e N dos Cambissolos

P (mg dm) K (mg dm3) C N

Minimo nd nd 0,31 0,03

Maximo 500,68 44,5 4,95 0,39

Valor medio + 8+97 748 241 0,17+0,08
desvio padrao

Coeficiente de

Variagao (%) >100 >100 65,2 52,3
Fonte: autoria propria (2023). n.d. = ndo detectavel

Os teores de P e K mostraram grande variabilidade (Tabela 1). Os maiores teores
de P e K foram 543,1 e 44,5 mg dm=3, respectivamente. A interpretacdo das
concentracbes de P pode ser tanto em funcdo do teor de argila, como do teor de P
remanescente [10].

Os Cambissolos apresentam textura média, contendo cerca de 150 - 350 g kg de
argila na composi¢do. Para esta classe textural, compreende-se os teores de P como:
teor baixo 0 - 7 mg dm=, teor médio 7,1 - 15 mg dm e teor alto > 15 mg dm= [11]. Do
total das amostras 31,4 % apresentaram teores baixos, 11,8 % teores médios e 45,1 %
teores altos.

Acredita-se que elevada quantidade de amostras com baixos teores de P (31,4%),
seja devido a utilizacdo da solucdo extratora Mehlich-1. Segundo Prezotti e Guargoni,
devido a solucao extratora Mehlich-1 ser uma solucéo &cida (pH proximo de 2,0), pode
dissolver formas de P pouco solluveis, e sua capacidade de extracdo depende da
guantidade e qualidade da argila do solo em razao da forte ligacdo do P com as particulas
do solo. Dessa maneira, quanto maior for a quantidade de argila, menor sera a
capacidade da extracdo do elemento P e menor seréo os valores obtidos [12].

Quanto ao K, no solo, encontra-se nas estruturas dos minerais, em forma néo
disponivel para as plantas, sendo chamado K estrutural. Apenas uma pequena fracdo
encontra-se em formas mais disponiveis, sendo denominado K trocavel aquele ligado as
cargas negativas das argilas, e K em solucdo o que permanece livre, na fase liquida do
solo [12].

Os valores de K também se apresentaram dispersos, variaram de 0 a 44,5 mg dm-
3. De acordo com Sobral et al., teores de K abaixo de 30 mg dm= s&o caracteristicos de
solos intemperizados. Apesar de o0s Cambissolos serem considerados pouco
intemperizados, ainda assim apresentaram valores abaixo da faixa de referéncia. Do total
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de amostras analisadas, 98 % ficaram abaixo de 30 mg dm, consideradas como teor
baixo e 2 % com teores acima de 40 mg dm- classificados como teor médio [11].

Os teores de C e N (Tabela 1) mostram significativa variabilidade entre as
amostras analisadas. Isso € um bom resultado, pois garante um bom modelo, o qual
podera ser empregado com Cambissolos que apresentem diferentes teores de C e N.

Os teores de N dependem de fatores como temperatura, umidade, aeracao,
guantidade e natureza do material organico depositado no solo [13].
As taxas de decomposicdo da matéria organica podem variar de acordo com a textura do
solo, contribuindo para o aumento ou reducdo da quantidade de C e N ao longo do perfil
[14].

No solo, o N existe na forma organica (95%) em uma variedade de compostos ou
radicais livres, e é encontrado em pequenas fracdes instaveis do teor total de N, nas
formas de amonio (NH4*) e nitratos (NOs’) [15]. Segundo pesquisas, o nitrato é uma forma
estavel de nitrogénio em solos sob condi¢Bes de oxidagdo [16], [17].

Nos Cambissolos, os maiores teores de C e N superficial se enquadram no padréao
comumente observado na maioria dos solos, que esta relacionado a contribuicdo da
vegetacdo a matéria organica [17]. E também, solos menos perturbados por diferentes
atividades agricolas e pecuarias acumulam mais C no solo [15]. O acumulo de C pode ser
relacionado a infertilidade do solo e a presenca de elementos tdéxicos como o aluminio
trocavel [18].

Em relacdo aos espectros de NIR das amostras de Cambissolo, podemos notar
uma similaridade nos sinais em torno de 930 e 1400 nm* (Figura 1).

A NIR fornece informacdes sobre a composicdo e estrutura de uma substancia
através da vibracdo molecular, sendo ela de estiramento e dobramento (PAVIA et al.,
2016). Na regido do NIR de 2500 a 800 nm™ (4000 a 12500 cm™) contém quase
exclusivamente absorcdo de vibracdes relacionadas a sobretons e combinagfes. As
bandas vibracionais de absor¢cdo de compostos organicos geradas por sobretons ocorrem
na regido de 800 a 2000 nm™, e as bandas de combinacédo ocorrem na regido de 1800 a
2500 nm?, envolvendo estiramentos e deformagbes angulares, referentes as ligacoes
C=0 (1900-2000 nm), C-H (1100-1225 nm, 1300-1420 nm, 1620-1800 nm*, 2200-
2460 nm1), C-O, N-H (1400-1600 nm, 2000-2200 nm), e O-H (1400-1600 nm-*, 1900-
2000 nm-t, 2000-2200 nm) [20].

Figura 1 - Espectros tipicos de absorcdo das amostras de Cambissolos obtidos com o
emprego do NIR portétil.
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Fonte: autoria propria (2023).
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Deste modo, o sinal de absorcdo em torno de 1400 nm indica a presenca de
compostos organicos, e o sinal identificado em 930 nm pode ser relacionado a outro
parametro indiretamente.

A presengca de um sinal de absor¢do no espectro de NIR e a variabilidade
observada por meio das analises de bancada motivam apara continuidade deste trabalho
e a construgao de curvas de calibragao e validacao.

CONCLUSAO

Espera-se que com os resultados obtidos, espectros e andlises de bancada, seja
possivel criar um modelo de calibracdo e validacdo para a quantificacdo dos teores de P,
K, C e N em Cambissolos empregando o NIR portétil e ferramentas estatisticas, de modo
a subsidiar a substituicdo das metodologias tradicionais de anélise.
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