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INTRODUCAO

A digestao anaerébia (DA) € um processo bioldgico no qual ocorre a conversdo da matéria organica em
metano (CHa), diéxido de carbono (CO2) e outros gases, pela acdo de diferentes microrganismos®.
Entretanto, deve-se considerar e controlar uma série de parametros que influenciam nesse processo, entre
eles a concentragdo de nitrogénio amoniacal®. Quando em altas concentragées (1,5 a 3,0 g L e pH acima
de 7,4, ou acima de 3,0 g L"*independente do pH), o nitrogénio amoniacal torna-se tdxico devido a facilidade
de difusdo da amdnia livre através da membrana celular dos microrganismos, causando desequilibrio de
cargas e deficiéncia de potassio*. Portanto, a determinagao do nitrogénio amoniacal total (NAT) no digestato
da DA é fundamental para controlar o processo. O NAT pode ser representado pela soma das
concentragdes do fon aménio (N-NH4*) em meio aquoso e a aménia livre (AL, expressa em N-NHs mg L1),
em condi¢des especificas de pH e temperatura®. A determinacgéo deste analito pode ser realizada através
dos métodos titulométrico, colorimétrico, eletrodo ion seletivo e andlise por injecdo em fluxo (FIA, do inglés
flow injection analysis), sendo que a escolha do método € influenciada principalmente pela concentragéo e
presenga de interferentes nas amostras?. Neste sentido, o objetivo deste estudo foi avaliar e comparar os
métodos titulométrico (Kjeldahl) e FIA, implementados na Embrapa Suinos e Aves para a determinacao de
nitrogénio amoniacal total em digestatos com matrizes complexas.

MATERIAL E METODOS

O digestato foi coletado periodicamente de um biodigestor anaerébio tipo CSTR (do inglés continuous
stirred-tank reactor) em escala laboratorial, operando em condigdes mesofilas (37 °C) e sendo alimentado
diariamente com um blend de residuos agropecuarios e agroindustriais. De forma a preservar as amostras,
as mesmas foram congeladas até o dia anterior as analises. As andlises pelo método FIA foram realizadas
em triplicata (n=3) em equipamento FlAlab 2500 (Fialab Instruments, Estados Unidos), equipado com
amostrador automatico modelo ASX 260 (CETAC, Estados Unidos), utilizando o método do reagente
salicilato combinado com nitroprussiato, conforme recomendacdes do fabricante do equipamento?!. As
andlises pelo método titulométrico foram realizadas em duplicata (n=2) em destilador Kjeldahl (Tecator
1026), seguidas de titulagdo com solugdo de Acido sulftrico (0,05 mol L), A recuperagdo de nitrogénio
amoniacal foi determinada adicionando uma concentra¢do conhecida de amoénia (N-NH4*) a partir de
solucdo padrdo de referéncia N-NH4*)em uma amostra de concentrac@o previamente analisada. Os dados
experimentais foram analisados estatisticamente pelo teste T Student com nivel de significancia de 95%
com o auxilio do Microsoft Excel.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1, estdo expressos as concentragdes de N-NH4* (mg L) para os métodos titulométrico e FIA. A
partir da analise estatistica, pode-se observar que das onze amostras analisadas, 72% demonstraram
diferenca significativa entre os métodos, apresentando valores superiores de N-NH4* para a mesma amostra
no método titulométrico em relagdo ao FIA, com nivel de significancia de 95%. Sugere-se que isso se deve
ao efeito da matriz da amostra no método FIA, possivelmente algum componente da amostra interfere na
reacdo colorimétrica. O método titulométrico é recomendado para amostras que possuem interferentes,
como aguas residuais e efluentes industriais?. Neste método ocorre uma destilagdo preliminar da amostra,
possibilitando maior solubilizacdo da aménia presente no digestato. Ambos os métodos apresentaram
percentuais de recuperagdo de N-NHs superiores a 95% (Tabela 2) demonstrando boa recuperagéo.

CONCLUSOES
A partir dos resultados encontrados, pode-se concluir que apesar da boa recuperagdo de N-NH4* para
ambos os métodos, o método titulométrico apresenta valores mais precisos e possivelmente mais exatos
quando analisados digestatos com matrizes complexas e com altas concentracfes de NAT, embora a
exatidao ndo tenha sido avaliada pela indisponibilidade de material de referéncia certificado para este tipo
de amostra.
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Tabela 1. Comparag&o entre método titulométrico e FIA para determinagdo de N-NH4*.
FIA Kjeldahl

Amostra/Andlise N-NHs (mg L) DP N-NHs (mg L) DP
Saida biodigestor R1 A 47032 330,7 5098° 17,4
Saida biodigestor R1 B 5138° 402,4 5133° 56,4
Saida biodigestor R1 C 49832 194,9 51622 41,0
Saida biodigestor R1 D 50592 119,0 50582 1415
Saida biodigestor R1 E 59122 30,2 5083° 186,6
Saida biodigestor R1 F 52262 580,3 51432 46,1
Saida biodigestor R1 G 38952 320,4 5165° 55,4
Saida biodigestor R1 H 46322 395,0 5253° 33,8
Saida biodigestor R1 | 45312 294,8 5544 47,2
Saida biodigestor R1 J 53212 171,1 5692° 32,8
Saida biodigestor R1 K 55452 2423 5998° 52,3

aLetras minUsculas diferentes nas linhas indicam diferenca estatistica pelo teste T Student (P<0,05); Letras iguais ndo diferem entre si
significativamente.
Fonte: Autoria propria.

Tabela 2. Testes de recuperacgéo de N-NH4* em amostras de saida de biodigestor anaerdbio.

Amostra FIA Kjeldahl Recuperacéo
N-NHs (mg L) N- NHz (mg L) (%)
Saida biodigestor R1 K 6201 3658 103,0
Saida biodigestor R1 K + Padrdo amonia (778 mg L?) 3595 2173 97,8

Fonte: Autoria propria.
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