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Procedimentos para Analise Quimica de
Sementes

1. Introducéao

A anélise quimica de sementes
tem grande importancia, tendo-
se em vista que, esses
resultados estao atrelados aos
projetos de pesquisa, pois
servem de subsidios para
possiveis tomadas de decisao,
como no melhoramento para
direcionar selecao de genétipos
promissores além de fornecer
resultados a solicitacoes
externas de produtores da regido, alunos de graduacao e pds-graduacao,
bolsistas e comunidade cientifica, em geral, por meio das parcerias com
universidades e outros érgaos de pesquisa.

Neste trabalho, estdo abordados os materiais e os métodos utilizados na
anélise de sementes de oleaginosas, como algodao, amendoim, gergelim
e mamona, entre outras, normalmente executados no Laboratério de
Solos e Nutricao de Plantas - LSNP, da Embrapa Algodao, em Campina
Grande, Paraiba, Brasil. Sdo métodos tradicionais, devidamente
avaliados e publicados, que sao adotados por apresentarem precisao e
exatidao analiticas.

A andlise quimica da semente é o instrumento bésico para
conhecimento e informacao da qualidade, no que se refere a sua
composicao quimica.

Portanto, para que os objetivos sejam atendidos, a analise compde-se de
um processo que contempla desde o recebimento da amostra até o
resultado final com expedicao do seu boletim.

2. Recebimento e Protocolo da Amostra

As amostras sao recebidas no setor fiscal onde se preenche formulério
de recebimento com todas as referéncias necessarias, como:
interessado, local de origem, data da coleta, anélises requisitadas e
outras informacoes ou referéncias que se fizerem necessarias. Em
seguida, sdo encaminhadas ao laboratério e que, ao chegarem, recebem
um numero de protocolo e sao enviadas para processamento. Na sala
de preparacdo, é realizada a limpeza do material e selecao para

posterior moagem e determinacoes.
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3. Determinacées

3.1 Umidade

a) Procedimento

Colocar os recipientes metélicos (latinhas de
aluminio) abertos na estufa a 105 °C por 24 horas e
transferir para um dessecador com tampas, onde
permanecerao por 20 a 30 minutos para esfriar.
Apés esse periodo, pesar 2 gramas da amostra
moida, levando o conjunto, amostra e recipiente,
para a estufa sob as mesmas condicoes de
temperatura e tempo. Em seguida, retirar da estufa,
tampar as latinhas e transferi-las imediatamente
para o dessecador, por 20 a 30 minutos, pesando
ap0ds esfriar e obtendo-se o peso seco
(ASSOCIATION OFFICIAL ANALYTICAL
CHEMISTS, 1975).

b) Célculo
_ 100
oy — (Pu=Ps)x100 e 29
PA 100-% U
Em que:

Pu = Peso Umido (amostra Umida + peso da lata)
Ps = Peso seco (amostra seca + peso da lata)
PA = Peso da amostra, em grama

Fu = fator de umidade em base seca. Este fator é
usado nos célculos de todos os resultados
seguintes, para expressa-los em relacao a
percentagem de matéria seca (ASSOCIATION
OFFICIAL ANALYTICAL CHEMISTS, 1975).

3.2 Cinzas

a) Procedimento

Colocar os cadinhos na mufla a 600 °C por 30
minutos e, apds esse tempo, transferir os cadinhos
para um dessecador, por 30 minutos, para esfriar e,
posteriormente pesar, obtendo-se a tara. Pesar 2 g
da amostra moida e levar os cadinhos para a chapa
elétrica para fazer uma pré-queima, retirando
apenas quando cessar a fumaca, para facilitar a
combustao na mufla. Dando prosseguimento, levar
os cadinhos para a mufla, até atingir 600 °C,

prolongando-se por mais 2 horas, apds as quais,
retira-los e transferi-los para um dessecador, por 30
minutos, para esfriar e proceder a pesagem. O
célculo seré feito, utilizando-se a seguinte férmula
(ASSOCIATION OFFICIAL ANALYTICAL
CHEMISTS, 1975).

b) Célculo

(Pcz —Pcad)x100

%Cz = PA

Em que:

Pcz = Peso do cadinho + cinza
Pcad = Peso do cadinho

PA = Peso da amostra, em grama

3.3 Extrato Etéreo ou Teor de Oleo
a) Procedimento

O teor de 6leo pode ser determinado via extracao
por solvente, denominado extrato etéreo de acordo
com a Association Official Analytical Chemists
(1995) ou apenas por leitura no equipamento de
Ressonéncia Magnética Nuclear - RMN (OXFORD,
1995; OXFORD, 2007).

Inicialmente, por extracdo no soxhlet, preparar todo
0 material a ser usado, colocando-se os baldes a
105 °C, por 2 horas, na estufa e 30 minutos no
dessecador, para esfriar e pesar, obtendo-se o peso
das taras (peso dos balGes secos). Preparar os
cartuchos com papel Germitest; neles, pesar 20 g
da amostra moida e cobri-la com algodao, para
evitar perda de material na extracao. Colocar os
cartuchos no extrator de soxhlet, adicionar 150 mL
de solvente ao mesmo, que depende da semente
(ver anexos). Ligar a 4gua e o aquecimento e,
quando comecar a ebulicdo, marcar o tempo, que
depende do material. Ao terminar a extracao,
recuperar parte do solvente no préprio extrator,
desligar o aguecimento, retirar os balGes e leva-los
ao banho-maria para evaporar todo o solvente
remanescente. Apds essa fase, levar os baldes a
estufa por 2 horas, depois ao dessecador por 30
minutos, para esfriar, pesa-los e proceder os
célculos de acordo com a férmula abaixo
(ASSOCIATION OFFICIAL ANALYTICAL
CHEMISTS, 1995).



b) Célculo

%0leo = [(Ps-Pb)-Pbr] x 100
PA

Em que:

Ps = Peso 6leo + balao
Pb = Peso do balao
Pbr = Peso do branco

PA = Peso da amostra, em gramas

4. Preparo de Solucées

4.1 Nitrogénio, fésforo e potassio - NPK

e Sulfato de Cobre 5 %

Pesar 50 g de sulfato de cobre (CuSO, . 5H,0),
dissolver em 400 mL de 4gua deionizada,
transferir para um balao volumétrico de 1L e aferir
(MORITA; ASSUMPCAO, 1990).

e Hidréxido de Sédio 10 %

Pesar 100 g de hidréxido de sédio (NaOH),
dissolver em 500 mL de dgua deionizada e
tranferir para um baldo volumétrico de 1L, aferir
quando estiver frio (MORITA; ASSUMPCAO,
1990).

e Silicato de Sadio 20 %

Transferir 200 mL de silicato de s6dio (SiO, em
NaOH) para um balao volumétrico de 1 L e aferir
(MORITA; ASSUMPCAO, 1990)

® Reativo de Nessler

Pesar 45,5 g de iodeto de mercurio Il (Hgl,),
adicionar 200 mL de dgua deionizada, quebrar os
graos formados com uma espéatula de aco ou um
bastao de vidro, adicionar 34,9 g de lodeto de
potéssio (Kl), agitar até a completa dissolucao dos
reagentes. Adicionar 112 g de hidréxido de
potéassio (KOH), transferir para um balao
volumétrico de 1L, adicionar d4gua até% do balao,
deixar agitando por aproximadamente 4 horas.
Completar o volume. Guardar em um frasco
escuro (MALAVOLTA, 1989).
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® Solucao de Molibdato de Aménio concentrada

Pesar 2 g de subcarbonato de bismuto. Transferir
para um baldo volumétrico de 1L contendo
aproximadamente 250 mL de 4gua deionizada.
Juntar, rapidamente, 150 mL de 4cido sulfurico
concentrado p.a. (H,SO, ) e deixar esfriar
(MALAVOLTA, 1989).

Pesar 20 g de molibdato de aménio (NH,),Mo.0O,,.
4H,0) e dissolver em 200 mL de &gua. Transferir
essa solucao para o baldao de 1L. Agitar, completar
o volume com agua deionizada e estocar
(MALAVOLTA, 1989).

® Solucao de Molibdato de Amdénio diluida

Transferir 300 mL da solucado concentrada para
um baldo volumétrico de 1L, completar o volume.
Homogeneizar. Guardar em frasco escuro
(MALAVOLTA, 1989).

® Solucao Padrao de Nitrogénio - 1 000 ppm

Dissolver 4,7138 g de (NH,),SO, em 1 000 mL de
agua deionizada. (MALAVOLTA, 1989).

® Solucao Padrao de Fésforo - 1 000 ppm

Transferir 4,3928 g de KH,PO, p.a para um baléo
volumétrico de 1L, adicionar 3 mL de H,SO,
concentrado, completar o volume com agua
deionizada, homogeneizar (MALAVOLTA, 1989).

® Solucao Padrao de Potassio - 1 000 ppm

Dissolver 1,9067 g de KClem 1 000 mL de agua
deionizada (MALAVOLTA, 1989).

4.2 Digestao Sulfurica

a) Procedimento

Pesar O0,1g da amostra e colocar em um tubo de
ensaio grande (2,5 cm de didametro e 25 cm de
altura), devidamente etiqguetado e numerado.
Colocar cerca de 50 mg (uma pequena porcéao) de
sulfato de sédio, adicionar 0,5 mL de sulfato de
cobre a5 % e 5 mL de 4cido sulfurico concentrado.
Fazer uma prova em branco, colocando todos os
reagentes exceto a amostra. Iniciar a digestao,
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fazendo uma pré-digestao, por cercade 12 horas, a
frio. Aquecer em bloco digestor até a temperatura
de 350 °C, aumentando gradativamente a
temperatura. Retirar do bloco digestor quando toda
matéria organica estiver destruida, identificando-se
pela cor clara esverdeada. Deixar esfriar e
transferir, quantitativamente, todo o material para
um baldo volumétrico de 100 mL, lavando bem o
tubo de ensaio com agua deionizada até ficar limpo,
aferir o baldo quando estiver frio. Este é o extrato 1
(NOGUEIRA; SOUZA, 2005).

4.2.1 Nitrogénio

a) Preparo da curva padrédo

Numerar 6 balées volumétricos de 50 mL e adicionar
um pouco de agua deionizada, conforme Tabela 1.

a) Preparo das amostras para dosagem

Colocar 1 mL do extrato 1 em um baldo volumétrico
de 50 mL, adicionar um pouco de 4gua, 1 mL de
hidréxido de sédio a 10 %, 1 mL de silicato de sédio
a 20 %, 2 mL do reativo de Nessler e completar o
volume para 50 mL. Deixar em repouso por 30
minutos e, em seguida, fazer a leitura em
espectrofotdmetro no comprimento de onda de

410 nm. (LE POIDEVIN; ROBINSON, 1964)

4.2.1.1 Proteina

O teor de proteina é feito pelo método semi-micro
Kjeldahl com adaptacao para nitrogénio (N), por
espectrometria UV-Vis, segundo o método descrito

em Le Poidevin e Robinson (1964). Para a obtencao
da proteina bruta, multiplica-se o resultado do N pelo
fator de transformacao 6,25.

4.2.2 Fosforo

a) Preparo da curva padrédo

Retirar uma aliquota de 5 mL das solucdes de O,5;
1,0; 2,0; 3,0; 4,0 ppm de P e adicionar em seus
respectivos erlenmeyers numerados. Adicionar em
cada erlenmeyer 10 mL de solucao &cida de
molibdato de amoénio e cerca de 50 mg (uma
pequena porcao) de 4cido ascdrbico, agitar e deixar
em repouso por 30 minutos.

b) Preparo das amostras para dosagem

Pipetar 5 mL do extrato 1 e transferir para um copo
descartavel de 50 mL, adicionar 10 mL de molibdato
de amonio diluido, cerca de 50 mg de acido
ascorbico. Agitar e deixar em repouso por 30
minutos e, apds esse tempo, fazer a leitura em
espectrofotdbmetro com o comprimento de onda de
660 nm.

7.2.3 Potassio

Inicialmente, calibrar o equipamento fotémetro de
chama com solucao padrao de 20 ppm de K.

Levar o extrato 1 diretamente para o fotdmetro de
chama e proceder-se a leitura. Caso nao seja
possivel efetuar a leitura, fazer as diluicoes
necessarias.

Tabela 1. Dados para a plotacdo de uma curva padrao para determinar ppm de N

0] 0 1
0,2 1 1
0,4 2 1
0,6 3 1
0,8 4 1
1,0 5 1

—
N N N N N DN
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Anexos

Equipamentos
- Nitrogénio, fésforo e potéassio
° Comuns:

. . Tubo de ensaio longo (diametro 2,5 cm - altura
Moinho de hélice
25 cm)
Balanca analitica digital com precisao de quatro . )
. Baldo volumétrico de 1000 mL
casas decimais

Balanca analitica digital com precisdo de 2 casas Baléo volumétrico de 100 mL

decimais
Estufa de secagem e esterilizacao

Agitador magnético

Baldo volumétrico de 50 mL
Pipeta automatica com capacidade de TmL

Pipeta automatica com capacidade de 5 mL

Dispensador
Béquer de 1000mL
Béquer de 250 mL

¢ Especificos para:
- Extracao de 6leo
Extrator de 6leos soxhlet

Banho Maria Proveta com bico vertedor de 500mL

Ressonancia Magnética Nuclear-RMN Vidro de relégio

- Cinzas Copo descartavel de 50 mL

Chapa Elétrica Pisseta de plastico

Forno Mufla Papel higiénico extra macio

- Nitrogénio, fésforo e potéassio Funil de vidro

Capela de exaustao de gases

Bloco digestor micro para proteinas Reagentes

Espectrofotémetro UV-VIS - Extracdo de Oleo
Fotdbmetro de Chama 1. Solvente p.a. (tipo depende da semente)

. . L . - Hexano p.a.(mamona)
Vidrarias e Acessdrios P

- Eter de petréleo p.a. (amendoim, algod&o, gergelim)
- Comuns: ) ) ]
- Nitrogénio, fésforo e potéassio
1.Sulfato de sédio anidro (Na,SO,)

2. Sulfato de Cobre penta hidratado
(CuSO,.5H,0)

3. Acido sulfarico concentrado (H,S0,)
4. Sulfato de aménio (NH,),SO,
5. Hidréxido de Sédio (NaOH)

Espatula inox

Luva para alta temperatura
Pinca metaélica

Bandeja de aluminio

Dessecador

Especificos para:
-Umidade: 6. Silicato de s6dio em solucao

Latinhas com tampa de aluminio )
atn P 7. lodeto de Mercurio Il (Hgl,)

-Ci
inzas 8.lodeto de potassio (KI)

Cadinho de porcelana para fusao de 25 mL ) ) L
9. Hidroxido de potéssio (KOH)

- Extracdo de Oleo )
10. Subcarbonato de bismuto

11. Molibdato de amonio (NH4)6M07024. 4H20)
12. Cloreto de Potéassio (KCI)

Proveta de vidro de 250 mL com bico vertedor
Béquer de vidro de 100 mL
Papel Germitest

13. Fosfato de potassio monobasico (KH,PO,)
Algodao
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