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Introducéao

Um dos recursos naturais fundamentais para a
sustentabilidade da producgao de alimentos é o
solo, pois neste estdo armazenados todos os
nutrientes necessarios ao desenvolvimento das
plantas. Além desta fungao, o solo é o maior
reservatorio de carbono da superficie terrestre,
0 que ressalta ainda mais a sua importancia no
contexto das mudangas climaticas globais.

Atualmente, o governo tem incentivado a
organizacao de politicas publicas que fomentem
projetos agropecuarios onde as técnicas de
producéo utilizadas favorecam o sequestro de
carbono no solo, de modo a reduzir a emissao de
gases de efeito estufa que atualmente compdem
os inventarios nacionais. Para estimular a
adocéao dessa pratica, em 2010 o governo federal
implementou o Programa Agricultura de Baixo
Carbono (Plano ABC), que tem como diretrizes,
entre outras, o plantio direto na palha, que
dispensa o revolvimento do solo e evita a erosao
com a semeadura direta na palha da cultura
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anterior; a recuperagao de pastos degradados,
transformando terras desgastadas em areas
produtivas para a producao de alimentos, fibras,
carne e florestas; e a integracéo Lavoura-
Pecuaria-Floresta, com alternéncia de pastagem
com agricultura e floresta em uma mesma area.

Nesse contexto, uma das grandes demandas da
pesquisa nesse tema é realizar a determinagao
de carbono total no solo para verificar se houve
acumulo de carbono e, em caso afirmativo,
quanto foi o adicional do acumulo de carbono
no periodo avaliado. Métodos de analises
convencionais de carbono do solo como
combustao por via seca (NELSON; SOMMERS,
1996) demandam tempo, possuem baixa
frequéncia analitica e ainda necessitam de
equipamentos que exigem altos investimentos
iniciais. As técnicas quimicas secas referem-

se a quantificagao do carbono total presente

na amostra e podem ser divididas em duas
fases: combustao da amostra e quantificagao
da amostra. A técnica de combustdo da
amostra consiste na queima em fornos a
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elevadas temperaturas. O produto final da
combustdo é o CO, que € quantificado, como,
por exemplo, por espectrofotometria ou técnicas
de cromatografia gasosa. Portanto, torna-se
importante desenvolver métodos rapidos, faceis,
de baixo custo e alta acuracia e precisao para a
determinacao de carbono total em solos.

Uma técnica espectroscopica que vem
ganhando importancia na analise de solos e
que é bastante utilizada para a realizagao da
analise de alimentos é a espectroscopia no
infravermelho proximo (NIR). Essa técnica tem
sido aplicada em recentes estudos quantitativos
de diferentes propriedades dos solos (CHANG
et al., 2001; COZZOLINO; MORON, 20086;
MADARI et al., 2006, VENDRAME et al., 2012)
e vem substituindo as técnicas de analise
quimica por via Umida em fungao nao apenas
de sua praticidade e acuracidade, mas também
por requerer minima preparagao das amostras,
rapidez na obtencéo dos resultados, n&o
necessitar de reagentes e por ndo destruir a
amostra quando analisada. A espectroscopia
NIR, quando usada em conjunto com dados

de analises multivariadas, tem se apresentado
como uma alternativa para a predicdo do teor de
carbono total no solo. Os resultados s&o obtidos
de forma rapida e com um custo acessivel para
os projetos que demandam a realizagao de um
grande numero de analises nas varias épocas do
ano.

O objetivo desse trabalho foi desenvolver

um modelo de calibracdo multivariada para

a predicao do teor de carbono total em solos
de uma area de pesquisa de experimento de
longo prazo avaliando diferentes sequéncias de
culturas em sistemas de integracéo Lavoura-
Pecuaria.

Materiais e Métodos

Preparo das amostras de solos e analise
do teor de carbono total

Em uma area de 3 ha localizada na Embrapa
Milho e Sorgo, municipio de Sete Lagoas- MG,
foram alocadas 57 parcelas experimentais de
120 m? (10 x 12 m) onde foram distribuidos
tratamentos avaliando diferentes sequéncias

de rotacao e consorciagao de culturas (soja,
milho e pastagem de braquiaria Piata). O solo da
area foi classificado como Latossolo Vermelho

Escuro, textura argilosa. O ensaio foi implantado
na safra 2010/11 e a coleta das amostras do
solo utilizadas neste trabalho foi realizada em
jun/2012. Nas parcelas experimentais foram
abertas trincheiras com 50 cm de profundidade

e coletadas, em anéis volumétricos de 100 cm?,
amostras nas profundidades de 0-10, 10-20 e
20-40 cm. Entre as amostras coletadas foram
selecionadas 108 amostras representativas dos
tratamentos e das profundidades de amostragem
para a realizacao das analises do teor de
carbono total (CT) e posterior utilizagdo em
espectroscopia NIR (combustéo via seca). As
amostras de solos selecionadas foram secas em
estufa a 105 °C e o teor de CT foi determinado
por combustao total (CUNNIFF, 1997) utilizando
0 equipamento Analytika Jena, modelo EA4000
(Analytika Jena, Jena, Germany), com carbonato
de calcio P.A. como padrao. O método tem por
base a combustao total do carbono presente

na amostra em camara ceramica, na presenca
de oxigénio 99,9995% e temperatura em torno
de 1.100 °C durante, aproximadamente, dois
minutos. A partir da combustao da amostra, o
fluxo de CO, resultante € medido através de um
detector de infravermelho, que identifica a queima
completa da amostra e informa o teor de carbono
total, em valores percentuais.

Analise das amostras de solos por es-
pectroscopia no infravermelho proximo

As amostras de solos foram trituradas em graal
até a passagem em peneira de 80 mesh (0,177
mm) e seus espectros obtidos em equipamento
BUCHI, modelo NIRFlex 500 (BUCHI) equipado
com detector de InGaAs, utilizando como porta-
amostra uma placa de Petri de vidro borossilicato.
O equipamento foi calibrado usando o padrao
Spectralon®. Os espectros das amostras de solos
foram obtidos em ftriplicata, na regiao 1000-2500
nm (4.000 a 10.000 cm™), com resolugéo de 8
cm™ e 32 varreduras por espectro.

Os valores de CT obtidos pelo método

de combustao seca foram utilizados para
desenvolver o modelo de calibragdo multivariada.
Nesse processo utilizou-se o software
Unscrambler® versao 10.2, (CAMO PROCESS
AS, OSLO, NORWAY). As amostras foram
dividas em dois conjuntos: 72 para calibragéo

e 36 para validagao externa, apos analise
exploratéria (PCA).

Como pré-tratamento dos espectros, estes foram
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convertidos em logaritmo (log,, = 1/R, sendo R
o valor obtido para cada comprimento de onda),
centrados na média. Em seguida aplicou-se o
modelo de calibragdo multivariada por minimos
quadrados parciais (PLS). Os indicadores
estatisticos utilizados para estimar a qualidade
dos modelos foram: RMSEC, RMSECV, RMSEP,
SEP, BIAS e R2.

Resultados e Discussao

Os resultados obtidos para o teor de carbono
total utilizando o método de combustdo seca
variaram entre 1,66 a 4,24%, com valores médios
de 2,93%, cujos valores representaram a faixa de
amostragem para o desenvolvimento do modelo
de calibracdo multivariada. E importante ressaltar
que a area estudada apresenta homogeneidade
da textura do solo, sendo esta um fator critico
para o sucesso no desenvolvimento de modelos
de calibracado NIR, conforme estudo apresentado
por Madari et al. (2006) e Vendrame et al. (2012).

A sensibilidade do método de referéncia foi
avaliada pela analise de uma amostra controle
repetida 5 vezes, obtendo-se desvio padrao 0,06
e CV 0,02%.
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As amostras de solo foram secas em estufa

a 105 °C antes da realizacio das analises de
combustao total e obtencéo dos espectros

NIR, para remover o efeito da umidade nos
espectros de refletancia. De acordo com o
trabalho de Minasny et al. (2011), a diminuigéao
da umidade melhora a qualidade das correlagbes
quimiométricas para a determinagao de carbono
em solos.

A Figura 1 apresenta os espectros NIR das
amostras de solos sem pré-processamento.

A calibracdo multivariada foi desenvolvida
utilizando-se o método PLS e validacao cruzada.
A escolha do nimero de variaveis latentes foi
feita por meio da resposta de maior variancia

e o0 menor valor de RMSECV. Os escores e 0
peso de cada modelo também foram avaliados,
sendo que o melhor resultado foi encontrado
com 6 variaveis latentes. Pode-se observar que
o modelo PLS (Figura 2) apresentou as amostras
distribuidas de forma aleatéria em torno da reta
linear, indicando ser adequado aos dados.

C1 C33 C70 C112 C159 C206 C253 C300 C347 C394 C441 C487 C534 C581 C628 C675 C722 C769 C816 C862 C909 C956 C1008 C1064 C1120 C1177 C1233 C1289 C1345 C1402 C1458

Figura 1. Espectros NIR de 108 amostras de Latossolo Vermelho Escuro, textura argilosa, de
tratamentos avaliando diferentes sequéncias de rotagéo e consorciagédo de culturas (soja, milho e

pastagem de braquiaria Piata), em Sete Lagoas, MG.
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Predicted vs. Reference
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Figura 2. Grafico de calibragao e validagéo cruzada dos teores de carbono total (CT) pelo método de
referéncia e teores estimados pelo modelo ajustado para as amostras de solo.

Na Tabela 1, pode-se observar os parametros
de qualidade obtidos na calibracao e validagao
cruzada utilizando o modelo PLS. O coeficiente
de determinagao (R?) obtido foi 0,9508 indicando
que o modelo possui alta correlagéo entre os
dados preditos e de referéncia.

valores sdo muito préximos para as duas,
mostrando a eficiéncia do emprego da técnica de
espectroscopia no infravermelho préximo para a
determinacgao de CT no solo.

Tabela 1. Parametros de qualidade do modelo de calibracdo para amostras de solo.

CT 0,1354 0,9508

Pela Tabela 2, verifica-se que o valor de RMSEP
foi muito préximo do valor encontrado para o
RMSEC do modelo de calibragao, demonstrando
que o modelo é robusto para o parametro
carbono total no solo. A sensibilidade do método
NIR foi avaliada pela analise de uma amostra
aleatdria repetida 5 vezes, obtendo-se desvio
padréao 0,07 e CV 0,03%.

0,1802 0,9159

O resultado obtido situa-se dentro das faixas
reportadas em outros trabalhos descritos

na literatura (COZZOLINO; MORON, 2006;
VELASQUEZ et al., 2006; ZORNOZA et al., 2008;
FERNANDES, et al., 2010; MINASNY et al.,
2011).

Tabela 2. Parametros de qualidade da validagao externa (previsao)

CT 0,1615 0,9166

Ao comparar as técnicas de referéncia e NIR,
pode-se observar que a técnica de referéncia
apresentou SD 0,06 e CV 0,02% e a técnica
NIR apresentou SD 0,07 e CV 0,03%. Estes

0,1732 0,0138
Conclusoes

O modelo de calibragdo multivariada NIR obtido
para a analise do teor de carbono total no
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solo foi considerado adequado, podendo ser
adotado como método de rotina de analise, em
substituicdo ao método de combustao seca para
as amostras de solo oriundas do ensaio de longa
duracao de avaliagédo de sistemas de integracéo
Lavoura-Pecuaria-Floresta.

A analise de carbono total utilizando a técnica
de espectroscopia NIR permite que um maior
numero de amostras possa ser analisado a um
custo menor quando comparada ao método
de combustao seca, possibilitando que a

area experimental possa ser monitorada com
maior numero de repeti¢cdes por parcelas e/ou
frequéncia.
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Lista de Abreviaturas e Siglas

BIAS — Erro sistematico
CV — Coeficiente de variacao

NIR - Espectroscopia no Infravermelho Préximo
(do inglés, Near Infrared Spectroscopy)

PCA - Analise de Componentes Principais (do
inglés, Principal Component)

PLS — Minimos Quadrados Parciais (do inglés,
Partial Least Squares)

R? — Coeficiente de determinacéo

RMSEC - Raiz Quadrada do Erro Médio
Quadratico de Calibragéo (do inglés, Root Mean
Square Error of Calibration)

RMSECYV - Raiz Quadrada do Erro Médio
Quadratico de Validagao Cruzada(do inglés, Root
Mean Square Error of Cross Validation)

RMSEP - Raiz Quadrada do Erro Médio
Quadratico de Previsao (do inglés, Root Mean
Square Error of Prediction)

SEP - Erro Padréo de Predicao (do inglés,
Standard Error of Prediction)

SD — Desvio Padrao (do inglés, Standard
Deviation)
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