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Introducéo

O fosforo é um dos elementos mais abundantes na superficie da Terra, comumente
encontrado na forma de fosfato. Ele desempenha um papel crucial nos processos bioguimicos,
sendo essencial para a fotossintese nas plantas (Ganesh, 2012). Altas concentracdes de fosfato
estdo diretamente associadas ao crescimento vegetal (YYaqoop, 2003). Nos solos, o fosfato é
geralmente insoltvel devido a sua ligacdo com calcio, ferro e aluminio, ou por estar incorporado
em matéria organica, como residuos humanos e animais, ou matéria em decomposicao (Ganesh,
2012).

Entre os fatores que influenciam o crescimento das plantas, destaca-se a disponibilidade
de nutrientes, como o fosforo (P), especialmente critico nos solos brasileiros. A auséncia de
fosforo € uma caracteristica comum em solos tropicais, principalmente devido a adsorcéao e
fixacdo do P nas particulas de argila e a sua imobilizacdo resultante das fortes interacdes com
oxidos de ferro (Fe) e aluminio (Al), componentes predominantes nesses solos. Assim, em solos
manejados adequadamente para o cultivo, a neutralizacdo do aluminio exerce uma influéncia
direta na quantidade de fésforo disponivel para as plantas, reduzindo sua imobilizacéo (Vian,
2024).

Para corrigir essa deficiéncia, frequentemente aplicam-se fosfatos sollveis em
quantidades superiores as exigéncias das culturas, uma vez que grande parte do fosforo
adicionado ao solo néo se torna imediatamente disponivel para as plantas (Silva Filho, 2002).
Com o aumento da adog¢&o do sistema de plantio direto, cresce a importancia de compreender
a magnitude dessas reagdes e a mobilidade do fosforo no solo, o0 que pode resultar em zonas
com altas concentrac6es idnicas (Ernani, 2001). Um desafio recorrente € a escolha de extratores
que estimem com precisdo a quantidade de fosforo disponivel no solo para absor¢do pelas

plantas, aspecto crucial na determinacgéo da necessidade de adubacdo (Rossi, 1999).
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Nos ultimos anos, grandes quantidades de fosfato tém sido usadas em bebidas,
detergentes, fertilizantes e industrias acucareiras. Portanto, analises utilizando métodos
altamente sensiveis sdo necessarias para a determinacdo de fosfato no solo. Métodos analiticos
propostos para a determinacdo de fosfato em niveis de ppm incluem colorimetria (Willians,
1993), cromatografia liquida de alta eficiéncia (Botker, 1994), cromatografia de ions (IC)
(Ruiz-Calero, 2005) e espectrofotometria (Ganesh, 2012; Mahadevaiah, 2007; Habibah, 2018;
Colzani, 2017).

Dentre esses métodos, a espectrofotometria envolvendo o molibdato de amdnio é o mais
comumente utilizado, por ser simples e sensivel, adequado para analises de controle de processo
de rotina (Ganesh, 2012). Esse método espectrofotométrico envolve a reacdo do fosfato com o
molibdato em meio &cido, formando o &cido fosfomolibdico. A determinagdo pode ser realizada
com ou sem extracdo, seguida de leitura da absorvancia em comprimentos de onda de 300 a
400 nm (Ganesh, 2012; BABKO, 1974).

O método utilizado para essa otimizacdo envolveu a reagdo descrita anteriormente,
seguida da extracdo de fosfato em amostras de solo. Para a extracdo de fosfato, é essencial
aplicar técnicas estatisticas e matematicas que proporcionem resultados rapidos e precisos,
visando a obtencdo de pardmetros ideais de extracdo (Ji, 2020). Na literatura, diversas
metodologias de otimizacdo tém sido relatadas, sendo a metodologia de superficie de resposta
(MSR) uma opcao atrativa por sua adequacdo na avaliacdo das condi¢Oes ideais de processos
complexos, buscando méxima eficiéncia (Ghvariya, 2011). A MSR explora a relacdo entre
maultiplas variaveis independentes (ou fatores) e uma ou mais variaveis dependentes, permitindo
a otimizacdo simultanea de diversos parametros e a avaliacdo de suas interacdes (Bezerra,
2019).

Assim, o presente trabalho teve como objetivo a otimizagdo da extracdo de fosfato em
solos presentes no municipio de Vitoria da Conquista, na regido sudoeste da Bahia, utilizando

a metodologia de superficie de resposta.

Material e Métodos
Coleta das amostras de solo

As amostras de solo foram coletas no municipio de Vitoria da Conquista-Ba, a area de
estudo encontra-se em um fragmento de Floresta Estacional Semidecidual Montana,
popularmente conhecida como mata de cipd (IBGE, 2012), localizada no campus da
Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia (UESB).



n 632 Congresso Brasileiro de Quimica
v 39 05 a 08 de novembro de 2024
Salvador - BA

As amostras foram coletadas em duas glebas homogéneas, cada uma com uma area
aproximada de 2.000 m2. A primeira area corresponde a um cultivo de bananeiras (Musa spp.)
e a segunda, a pastagens degradadas. Em cada area, o solo foi coletado em amostras compostas,
retiradas de duas profundidades: 0-20 cm e 20-40 cm. Ap0s a coleta, as amostras foram enviadas
para o laboratdrio de Quimica Analitica da UESB para posterior analise.

Extracdo do fosfato

As amostras de solo foram peneiradas em malhas de 40 a 60 mesh e secas em estufa a
160°C por 2 horas. Ap0s as etapas de peneiramento e secagem, as amostras foram pesadas em
balanca analitica. Em seguida, foi adicionado o solvente extrator e as amostras foram
submetidas a sonificacdo. Posteriormente, o sistema passou pelo processo de filtragéo.

Apos a filtraco, foi adicionado 1 mL do reagente complexante fosfomolibdato, com
concentracdo de 6,66 x 107° mol/L. As amostras foram deixadas em repouso por um periodo,
seguido de aquecimento em banho-maria e subsequente centrifugacédo. Por fim, o sobrenadante
foi cuidadosamente retirado para posterior andlise.

Otimizagao multivariada da extragdo do fosfato

A extracdo de fosfato foi realizada utilizando um espectrofotémetro, operando na
frequéncia de 300 nandmetros. As variaveis estudadas foram otimizadas por meio de um
planejamento fatorial completo (PFC) 24 e o planejamento fatorial fracionario (PFF) 251, No
PFC, as varidveis otimizadas foram: tempo de ultrassom, tempo de centrifugacdo, tempo no
banho-maria e tempo de repouso. No PFF, as variaveis estudadas foram: massa da amostra,
concentracdo do solvente extrator, tipo de solvente extrator, volume do solvente extrator e
temperatura do banho-maria.

Apo6s a otimizacdo do planejamento fatorial completo e planejamento fatorial
fracionario, foi utilizada uma matriz de Doehlert (MD) como metodologia de superficie de
resposta com o objetivo foi determinar as condi¢Ges Otimas para as variaveis estudadas e
maximizar a extracdo de fosfato. Foram empregados diferentes niveis para as variaveis
investigadas: tempo no ultrassom (5 niveis), tempo na centrifuga (7 niveis), tempo no banho-
maria (3 niveis), tempo de repouso (7 niveis), massa da amostra (4 niveis), concentragdo do
solvente extrator (8 niveis), volume do solvente extrator (7 niveis) e temperatura do banho-
maria (3 niveis). O dominio experimental foi explorado com um total de 23 experimentos,
incluindo trés repeti¢des no ponto central. Todos os experimentos foram realizados em ordem

aleatdria, tanto para os PFC e PFF, quanto para a MD.
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Resultados e Discussao

O planejamento fatorial 2* foi realizado com o intuito de investigar, de forma preliminar,
a influéncia das variaveis e suas interacGes no processo de extracdo de fosfato em amostras de
solo. Os experimentos revelaram que todas as variaveis foram significativas para o dominio
experimental estudado.

O gréfico de Pareto (Figura 1) mostra as variaveis significativas com um nivel de
confianca de 95%. Pode-se inferir que as variaveis tempo de repouso, tempo no ultrassom e
tempo na centrifuga afetaram significativamente o sistema. Embora a variavel tempo no banho-
maria ndo tenha sido significativa de forma isolada, mas sua interacdo com o tempo no
ultrassom mostrou-se significativa. Por essa razdo, essa variavel foi incluida na otimizacéo
utilizando a Matriz de Doehlert (MD).

Figura 1: Gréafico de Pareto gerado a partir do planejamento experimental completo.
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Com base nos resultados do planejamento fatorial completo, constatou-se a necessidade
de uma otimizacéo final para encontrar valores 6timos na regido experimental estudada. 1sso
ocorre porque o planejamento fatorial completo e o planejamento fatorial fracionario geram
equacOes de primeira ordem e, como consequéncia, ndo fornecem condi¢fes Gtimas para as
variaveis estudadas. Diante disso, empregou-se a Metodologia de Superficie de Resposta
(MSR) utilizando a Matriz de Doehlert (MD) com o objetivo de obter o ponto étimo desejado.
Com os dados experimentais ajustados ao modelo quadratico, foi possivel construir a superficie
de resposta mostrada na Figura 2.

Os resultados obtidos foram processados pelo programa STATISTICA 7.0, e o valor
otimo foi caracterizado como um ponto de méximo para tempo de repouso, tempo no banho-

maria, tempo na centrifuga e tempo no ultrassom, sendo 24,0; 9,0; 17,0 e 8 minutos,
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respectivamente. A Figura 2 apresenta a superficie de resposta obtida, revelando os pontos
6timos. As coordenadas desses pontos correspondem as propor¢fes dos componentes que

geram a maior resposta para a extragao de fosfato em amostras de solo.

Figura 2: Superficie de resposta para a Matriz de Doehlert da relacdo entre: tempo de repouso
e tempo no banho maria, 2A; tempo na centrifuga e tempo no ultrassom, 2B e tempo na

centrifuga e tempo de repouso 2C.
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Para o estudo de outras variaveis, foi utilizado um planejamento experimental
fracionario 2>1. As variaveis analisadas foram: massa da amostra, concentragio do solvente
extrator, volume do solvente extrator, tipo de solvente extrator e temperatura no banho-maria.
O grafico de Pareto (Figura 3) revela que todas essas variaveis tiveram um efeito significativo,
afetando diretamente o sistema de extracdo de fosfato. A varidvel tipo de solvente extrator, por
ser qualitativa, pode ser otimizada apenas por meio do planejamento fatorial fracionario. Os

resultados indicaram que o hidroxido de sddio foi o solvente mais eficiente na extragdo de
fosfato das amostras de solo.
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Figura 3: Gréfico de Pareto gerado do planejamento experimental fracionario.
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A Figura 4 apresenta as superficies de resposta, e os valores 6timos foram caracterizados
como pontos de maximo para a massa da amostra, concentracdo do solvente extrator, volume
do solvente extrator e temperatura do banho-maria, sendo 2,8 g; 0,3 mol/L; 14 mL e 43°C,

respectivamente.

Figura 4: Superficie de resposta para a Matriz de Doehlert da relacéo entre: temperatura do
banho maria e massa da amostra, 4A; temperatura do banho maria e concentragdo do solvente

extrator, 4B e concentracdo do solvente extrator e massa da amostra 4C.
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Conclusodes

A otimizacdo da extracdo de fosfato em solos foi alcancada atraves de um planejamento
fatorial completo e planejamento fatorial fracionario, seguido por uma matriz de Doehlert. Os
planejamentos fatoriais identificaram as varidveis significativas como tempo de repouso, tempo
no ultrassom e tempo na centrifuga, enquanto o tempo no banho-maria, apesar de néo
significativo isoladamente, foi significativo entre interacdo com outra variavel. A Matriz de
Doehlert determinou as condicGes 6timas para a extragdo de fosfato como 2,8 g para a massa
da amostra, 0,3 mol/L para a concentracdo do solvente extrator, 14 mL para o volume do
solvente extrator e 43°C para a temperatura do banho-maria, 24 minutos para tempo de repouso,
9 minutos para para tempo no banho-maria, 17 minutos para tempo na centrifuga e 8 minutos
para tempo no ultrassom. O hidréxido de sédio (NaOH) foi o solvente extrator mais eficiente.
A integracdo dessas abordagens experimentais permitiu encontrar as condic¢des ideais,
garantindo uma extracdo mais eficiente e oferecendo uma base sélida para futuras aplicacfes

em solos agricolas e ambientais.
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