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Resumo - A determinacdo da concentragdo de
nitrogénio (N) pelo método Kjeldhal é considerada
padrio para determinagdo de N total. Entretanto, este
método gera alta quantidade de residuos, é moroso e
passivel de erros durante a destilagdo e a titulagdo. Por
outro lado, a determinagdo indireta do teor de proteina
nos graos de soja, por meio da espectroscopia no
infravermelho préximo (NIR) de vem sendo realizada
com sucesso na Embrapa Soja. Por se tratar de um
método que ndo gera residuos, rdpido e que pode ser
realizado em amostras de graos “in natura” e estar bem
calibrado para a determinacio do teor de proteinas em
graos de soja, o objetivo do presente trabalho foi
avaliar a viabilidade de utilizacio do NIR em
substituicdo ao método Kjeldahl para determinagdo da
concentragdo de N total em grios de soja. Para isso,
foram selecionadas 96 amostras nas quais foram
determinadas as concentracdes de N pelo método
Kjeldahl (padrio de comparagdo) e os teores de
proteina com o NIR, que foram convertidos em N, por
meio do fator 6,25. As concentracdes foram
comparadas seguindo o teste proposto por Leite &
Oliveira (2002). Originalmente ndo houve identidade
entre os métodos, porém, ao se estimar o teor de N em
fung¢do da leitura pelo NIR, verificou-se a existéncia de
tendéncia linear entre os residuos da regressdo e os
teores de N pelo método padrdo. Assim, ao se corrigir
esse desvio sistemadtico, a estimativa dos teores de N
em funcdo da leitura do NIR resultou em teores
estatisticamente idénticos aos do método padrio.
Portanto, muito embora estudos adicionais sejam
necessdrios, a determinagdo indireta do teor de N pelo
NIR aparenta ser uma metodologia vidvel.
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INTRODUCAO

Em amostras de tecido vegetal, quase todo
nitrogénio (N) se encontra na forma organica,
representada em maior propor¢do por aminodcidos e
proteinas (MALAVOLTA et al., 1997). Assim, por se

tratar de um elemento essencial na constituicdo do tecido
vegetal, sua determinacgdo € feita por andlise quimica de
amostras de tecido (SILVA, 2009). O método
tradicionalmente  utilizado em  laboratério  para
determinacdo de N em graos de soja é o Kjeldahl (AOAC,
1995), baseado em destilagdo-titulacdo. Este método é
exato e preciso, tendo como principio destilar em meio
fortemente alcalino o NH,* produzido na digestdo com
H,SO,. O NH,* condensado € coletado na solugdo de
H;BO; e titulado com uma solug@o de dcido forte (HCI1 ou
H,SO,) (SILVA, 2009).

Esta técnica requer uma série de processos, sendo estes
a moagem dos graos de soja, pesagem, digestdo, seguido de
aquecimento e destilagdo, e finalmente a titulagdo das
amostras. As desvantagens do processo incluem o uso de
reagentes quimicos em grande quantidade e,
consequentemente, a geracdo de grande aporte de residuos,
que devem ser adequadamente tratados para evitar
impactos ambientais negativos.

Alternativamente a esta metodologia, a andlise por
espectroscopia no infravermelho préximo (NIR, do inglés,
Near-Infrared), cujo equipamento possui bandas de
absor¢do especificas (seletividade espectral), possibilita a
determinacdo de  diversos  compostos  quimicos
simultaneamente, sem a gerag¢@o de residuos e com tempo
de andlise relativamente reduzido (FOUNTAIN, 2003).

A utilizacdo do NIR para a andlise de tecido vegetal em
amostras de grdos de soja pode gerar dados que sirvam
como pardmetros para estabelecer critérios de avaliacdo em
relacdo ao método padrdo de andlise de N (Kjeldahl). A
grande vantagem do NIR é a leitura das amostras
“in natura” (método nado-destrutivo), ndo sendo necessario
os processos de preparo, digestdo e leitura dos extratos
utilizados no método padrido de determinacdo de N e que,
por consequéncia, ndo gera residuos. Por outro lado, é
necessdrio ter uma curva de calibragdo que relacione a
leitura do espectro e o teor de N, além de coletar grdos
integros e devidamente limpos. Além disso, o custo de
aquisicdo do equipamento é elevado e a exatiddo dos
resultados, no caso da determinagdo de N, ainda é muito
questionada.
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Nesse sentido, este trabalho teve como objetivo
comparar os métodos de determinacdo de N total em
grdos de soja por destilagdo titulacdo (Kjeldhal) e NIR.

MATERIAL E METODOS

Para a comparagdo dos métodos foram utilizadas 96
amostras de graos de soja coletadas em marco de 2011,
provenientes de experimento com adubagio potdssica e
fosfatada conduzido na Faz. Experimental da Embrapa
Soja, em Londrina-PR.

Para o procedimento padrdo (Kjeldahl), foram
utilizados balanca analitica para pesagem e tubo de
digestdao de 90 mL. Os reagentes usados na digestdo
foram a mistura catalitica, composta de sulfato de
potéssio (K,SO,) e sulfato de cobre (CuSO,) a 10:1,
além de 4cido sulfdrico (H,SO,) concentrado e
peréxido de hidrogénio (H,O, a 130 V). Para a
destilagdo-titulacdo, utilizou-se hidréxido de sddio
(NaOH) a 10 mol L™, 4cido bérico (H;BO;) a 10 g L'l’
além de 4cido sulfiirico (H,SO,) a 0,01 mol L' para a
titulagdo. = Como equipamentos analiticos foram
utilizados blocos digestores e as amostras foram
analisadas em AutoKjeldahl Unit K-370 Biichi, com
amostrador automatico K-371 (Biichi, Switzerland)

No processo de digestdo foram usados 0,100g de
amostra, em torno de 0,2g da mistura catalisadora, e
1,5 mL de peréxido de hidrogénio. Os tubos foram
colocados no bloco digestor e aquecidos lentamente até
350 °C, até obtengdo de um liquido viscoso esverdeado
(cerca de 1 hora). Em seguida, foram acrescentados
15mL de dgua deionizada em cada tubo, e os extratos
diluidos foram transferidos para o equipamento
AutoKjeldahl K-370 e analisados conforme o manual
de operagdo do equipamento.

Para a andlise por espectroscopia no infravermelho
préximo (NIR) foram utilizados grdos de soja inteiros,
cubeta de quartzo e equipamento analitico NIR -
Antaris II da Thermo Scientific (Thermo Scientific,
Califérnia - USA). Pelo fato desta andlise nio
necessitar da moagem inicial do tecido vegetal, os
graos foram apenas colocado in natura em cubeta e
analisados de acordo com instrugdes do fabricante.

Os resultados foram comparados por meio do teste
de identidades de métodos, proposto por Leite &
Oliveira (2002). Caso ndo existisse identidade entre os
métodos, modelos de regressao linear foram ajustados
para relacionar as informagdes.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Nio houve identidade estatistica entre os métodos
testados (Figura 1A). Entretanto, em fung¢do do bom
relacionamento entre os dois métodos foi possivel
estimar o teor de N em funcdo do teor obtido com o
NIR (Figura 1B) obtendo-se valores estatisticamente
idénticos pelo teste proposto por Leite e Oliveira
(2002).

Para realizar essa estimativa foi necessario,
primeiramente, relacionar as determinagdes de N-
Kjeldahl (varidvel dependente — y) em fungdo do N-
NIR (varidvel independente — x) (Figura 2A). Contudo,
a partir do estudo de residuos do modelo ajustado na

- Resumo Expandido -

Figura 2A, verificou-se a existéncia de um relacionamento
entre os valores residuais (y) e os respectivos teores de N-
Kjeldahl (x), o que permitiu ajustar um modelo linear que
descrevesse a variacdo sistemadtica entre os métodos de
determinac@o de N nas amostras de grios (Figura 2 B).

Portanto, a partir das equacdes ajustadas na Figura 2, os
teores de N foram estimados e corrigidos em duas etapas:
primeiramente utilizando a equag@o do modelo ajustado na
Figura 2A. Em seguida, o teor estimado foi corrigido a
partir da equagdo do modelo ajustado na Figura 2B. Dessa
forma, na Tabela 1 estdo apresentadas as equagdes
utilizadas para estimar o teor de N em grdos de soja, a
partir da leitura do NIR.

Tabela 1. Equacdes utilizadas para estimar o teor de N nas
amostras de graos de soja

Equacoes

1: N-estimado = 14,184+0,7386*N-NIR
2: N-estimado/corrigido = N-estimado+(-45,288 +
(0,7543*N-estimado))

CONCLUSOES

O método de andlise por NIR pode ser utilizado para
substituir a analise convencional de N em graos de soja,
por constituir um método rapido, de boa relagdo custo-
beneficio. No entanto, a comparacdo e a associa¢do entre
os resultados desses métodos devem ser realizadas a partir
de um maior nimero de amostras, para refinar os ajustes e
obter maior confiabilidade nas estimativas.
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Figura 1: Modelos ajustados para os teores de N nos grdos de soja. A: comparagio entre os teores de N pelo NIR (y)
em funcdo do teor pelo Kjeldahl (x - método padrdo). B: identidade entre os teores de N estimados e corrigidos a
partir da leitura do NIR e os determinados pelo método padrio (Kjeldahl).
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Figura 2: Modelos ajustados para os teores de N nos graos de soja. A: ajuste entre os teores de N por Kjeldahl (y) em
fungdo do N pelo NIR (x). B: distribui¢do dos residuos do modelo ajustado para estimar o teor de N (y) em funcao
do teor pelo Kjeldahl (x).



