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Introducéo

Diferentes parametros fisicos e quimicos estéo estabelecidos para se efetuar uma
avaliacao qualitativa de materiais agrondmicos e produtos de origem animal. Dentre
estes parametros, os teores de uréia em leite e N-volatil em silagem tém sido
respectivamente empregados na avaliagdo do estado nutricional do gado e na
estimacgédo da degradacéo proteica do material utilizado no processo de producéo de
silagem. Normalmente, procedimentos que requerem grande numero de etapas de
manipulacdo das amostras sdo empregados na determinacao destes analiticos. Desse
modo, a utilizacdo de métodos analiticos que possam reduzir este inconveniente torna-
se prontamente desejavel.

Sistemas polivalente, propostos inicialmente para aplicacdo a andlise por injecdo em
fluxo, apresentam como vantagem a ndo necessidade de mudanca em sua
configuracéo entre diferentes determinacdes. Proposta por Ruzicka & Marshall, a
andlise por injecdo sequencial também traz embutida em seu conceito esta idéia. Esta
baseada na interpenetracdo mutua entre as zonas de amostra e reagente(s) que séo
sequencialmente aspiradas para uma bobina de reacéo e na formacgédo de um
complexo gradiente de concentracdo onde o analito esta transformado em uma
espécie detectavel. Diferentes combinagfes para amostra, reagente(s) e/ou detector
(es) em torno da vélvula multiporta podem ser facilmente obtidas, adaptando o sistema
em desenvolvimento a um procedimento particular de andlise ou possibilitando
multideterminacées em uma mesma configuracdo. Desse modo fica clara a
versatilidade da técnica, inicialmente proposta com a finalidade de controlar e/ou
monitorar processos industriais em linha.

Metodologia

As determinacdes de uréia em leite e nitrogénio amoniacal em silagem se basearam,
respectivamente, na quantificagdo da amoénia produzida apés alcalinizagdo em linha e
reacdo enzimatica empregando extrato bruto obtido a partir do feijdo de porco
(Canavalia ensiformis DC). O sistema de deteccdo baseou-se na utilizagéo de eletrodo
tubular seletivo ao ion aménio. Unidade de difusdo gasosa foi acoplada a configuracao



do sistema em fluxo de tal forma que as amostras puderam ser tratadas em linha e as
interferéncias sobre a determinacdo potenciométrica, devido a presenga de espécies
inorganicas nao volateis nas amostras, eliminadas.

Para aplicagdo do procedimento proposto, foi necessaria a extragdo aquosa do N-
volatil das amostras de silagem, enquanto que as amostras leite puderam ser
diretamente introduzidas no percurso analitico do sistema.
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Figura 1. Sistema de analise por inje¢do sequencial proposto para determinacéo de
uréia e N-amoniacal. A; e A,, amostra de leite e de silagem (900 e 150 ml,
respectivamente); NaOH, solucéo 0,50 mol It (300 ml); e EE, extrato enzimético

(300 ml); C, e C, ,fluxos transportadores (H,O, 2,0 ml mint e tampé&o TRIS-HCI 1,0 ml
min?, respectivamente); B; e B,, bobinas de reacdo (3 ml e 50 cm, respectivamente);
BP, e BP,, bombas peristalticas; VS, valvula seletora; CD, camara de difusdo gasosa,;
ISE, eletrodo tubular seletivo ao ion amoénio; ER, eletrodo de referéncia e D, descarte.

Resultados e discussdes

As condigdes experimentais para determinagéo sequencial proposta (vazdes dos
fluxos aceptor e doador da unidade de difusdo gasosa, volume de amostra, de solugao
alcalina e de extrato enzimético, e efeito de memodria entre as determinagfes) foram
avaliadas e o sistema apds otimizado aplicado as amostras de leite e de silagem. Os
resultados obtidos apresentaram-se concordantes com os procedimentos oficiais de
determinacgéo (Kit enzimatico e Kjeldhal) e podem ser observados na Tabela 1.
Linearidade nos intervalos de concentragéo 1,0°103-0,010 mol I'* de uréia e 10-120 mg
It de N, e desvios entre as medidas inferiores a 3,0 %, foram observados para os
experimentos executados. Testes de adi¢do e recuperacao do sinal analitico foram
conduzidos para as determinagdes propostas e indicaram a auséncia de efeito de
matriz.



Tabela 1. Teores de uréia em leite e N-volatil em silagem.

Amostras Uréia (mmol I Amostras N-volatil (mg I™")
SIA Kit SIA Kjeldhal
enzimatico
Leite1 |6,60 24| 6,000 | silagem1 ]1.192 #2,3)*] 1.165 (= 2,8)*
Leite 2 | 5,86 (+1,8) 4,83 Silagem 2 | 6.150 (+ 1,4) | 6.733 (£ 1,7)

(*) d.p.r. em % baseado em uma amostra em ftriplicata; (**) d.p.r. ndo disponivel.
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