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Introducao

O milho Zea mays L.) é um dos alimentos mais presentes na dietaahane
animal e possui grande relevancia econdbmica e Iso8iaelevada importancia
socioecondmica do milho pode ser evidenciada pglaresdo da area de cultivo e uso
extensivo em diversos produtos para racoes e dlsmelbem como para a producéo de
biocombustiveis e matéria-prima para diferenteastréhs.

De acordo com a estimativa do décimo levantamemtosafra 2020/2021
(Acompanhamento da Safra Brasileira de Gréos, 208@) ranking mundial de
producdo de milho, o Brasil ocupa o terceiro lugam 109,0 milhdes de toneladas,
precedido apenas pelos Estados Unidos e pela Gionmaproducédo de 360,3 e 260,7
milhdes de toneladas, respectivamente. Referindmeseonsumo, o Brasil € o quarto
colocado no mundo, com 70,0 milhdes de toneladasurnidas anualmente.

A composicao quimica do milho é predominante deaidratos (amido, 61%-
78%), proteinas (6%-12%), lipideos (6leo, 3%-5%braf (2%-4%) e 1%-4% de
minerais, o que o torna um alimento energético{P2@06). Para um aproveitamento
adequado do grao, é necesséario conhecer seus cent@®e sua Composi¢ao quimica.

A espectroscopia NIR, com a retaguarda de excelemétodos analiticos
tradicionais e, por conseguinte, com modelos rasusé capaz de substituir, com
precisdo e rapidez as andlises quimicas de ro@saproducfes agropecuarias, bem
como nas industrias de alimentos, farmacos, conveist metais, entre outras,
viabilizando a avaliagdo de vérios constituintesamcteristicas, em muitas amostras.
Mas, para que a técnica seja empregada com boacacue precisdo, a cada
caracteristica de interesse, é necessario readizapnstrucdo de um modelo de
calibracdo multivariada associando os dados egpedpicos NIR aos resultados
analiticos realizados pelos métodos de referéncia.



EMII[\IAF%IO ] i
Al INIcIiARCAO
= clenTiFICA

PIBIC/CNPq 2021

O objetivo do trabalho foi o desenvolvimento de umétodo rapido para
determinacdo do teor de proteina e de Oleo (ex&ieeo) em amostras de gréos de
milho moido utilizando o espectrémetro portatil MidNIR.

Material e Métodos

As amostras de milho (grdos) foram coletadas derafites gendtipos
comerciais selecionados em ensaios conduzidos &rl_8&goas-MG, nos anos de 2017
e 2018.

Foram utilizadas amostras de 100 genotipos (comisre experimentais) de
gréos de milho para a realizacdo das analisesodaléeproteina bruta. Para a analise do
extrato etéreo foram utilizadas amostras de 56 tgmwsd(comerciais e experimentais).
A porcentagem de proteina bruta foi obtida multglido o teor de nitrogénio obtido
pelo método de combustdo de Dumas em analisadoOLfE®delo FP254) por 6,25
(Association of Official Analytical Chemists, 200Z) extrato etéreo, que corresponde
ao teor de Oleo, foi determinado em extrator pressio ANKOM (American Oil
Chemists’ Society, 2005).

As amostras (100 gramas de graos, com peso médl®%e + 0,5 g) foram
secas em estufa (65°C) até peso constante. Em dsedoram trituradas na
granulometria de 1 mm. Os espectros das amostrddasmdoram obtidos em
equipamento Micro-NIR (Viavi Solution, Milpitas, CAJnited States). O equipamento
foi calibrado utilizando o padrao Spectralon®. @pextros das amostras de graos de
milho foram obtidos em triplicata, na regido der@B0a 1650nm (10.500 a 6.000'&)n

Os teores de proteina bruta e extrato etéreo abpidins métodos de referéncia
foram associados aos espectros NIR, e 0 método (PaRial Least Square) foi
utilizado para desenvolver o modelo de calibracadtivariada. Nesse processo
utilizou-se o software Unscrambler® (verséo 10 AMD Software Inc., Norway).

Todos os espectros NIR foram pré-processados antdiz a variagcdo normal
padrdao - SNV $tandard Normal Variate), primeira derivada Savitzky-Golay com 9
pontos a direita e 9 pontos a esquerda para aoogjiefeitos de espalhamento e
deslocamentos de linha de base. Os dados tambam &t@ntrados na média.

Os indicadores estatisticos utilizados para avalidesempenho dos modelos,
para o conjunto de calibracdo e validacdo, foramz quadrada do erro médio de
calibracdo - RMSECRoot Mean Squared Error of Calibration), raiz quadrada do erro
médio de predicdo - RMSERdot Mean Squared Error of Prediction), R? (coeficiente
de determinacao) (NIRS Consortium, 2008).

Resultados e Discussao

Os resultados obtidos para o teor de proteinaraanientre 8,25% e 9,77%,
com valores médios de 9,10%, cujos valores reptasen a faixa de amostragem para
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o desenvolvimento do modelo de calibracdo muliadai Para o teor de extrato etéreo,
os resultados obtidos variaram entre 3,45% e 4,50%,valores médios de 3,83%. As

amostras foram divididas em dois conjuntos: um parealibracdo e outro para a

validacdo externa (previséo).

Obteve-se uma boa correlacdo entre os valoressprevpelo modelo e os
valores obtidos pelo método de referéncia pareeoses de proteina e extrato etéreo
tanto para as amostras do conjunto de calibrag&o para as do conjunto de previséo.

Na Tabela 1 podem-se observar os indicadores dédage obtidos na
calibracéo e validacao externa utilizando o moé&ls.

A escolha do numero de variaveis latentes foi fpita meio da resposta de
maior variancia explicada e o menor erro associadogo que o melhor resultado foi
obtido com o uso de seis variaveis latentes pgvaré@metro proteina e oito variaveis
latentes para extrato etéreo.

TABELA 1. Resultados das andlises estatisticas dos conjuddogalibracdo e
validag&o para o teor de proteina e extrato egremilho moido.

Indicadores do

Extrato etéreo
modelo

Proteina

Calibracao Previsao Calibracao Previsao

Numero de amostras 70 30 40 16
Faixa espectral (nm) 950-1650 950-1650 950-1650 950-1650
Valor maximo (%) 9,77 9,59 4,50 4,48
Valor minimo (%) 8,25 8,54 3,45 3,55
Variaveis Latentes 6 6 8 8
R? 0,92 0,86 0,95 0,86
RMSEC (%) 0,35 - 0,06 -
RMSEP (%) - 0,42 - 0,12

RMSEC: raiz quadrada do erro médio de calibrac#¢SRP: raiz quadrada do
erro médio de previsao.

O coeficiente de determinacdo *(Fobtido para o conjunto de amostras da
calibracao foi 0,92, e 0,95 para os parametroprate extrato etéreo, respectivamente,
sugerindo, portanto, que ha uma boa correlacde estvalores previstos pelo modelo



SEMINARIO DE

A\l INICIACAO
= JclenNTIFICA

PIBIC/CNPq 2021

multivariado e os valores obtidos pelo método feréacia. A eficiéncia do modelo foi
avaliada pela previsdo de resultados para novasteasode graos de milho moido.
Nesta etapa foram utilizadas amostras externaspa elfe calibragcéo, e o erro associado
ao modelo desenvolvido pode ser avaliado pelo RMSBFRRMSEP é referido como
uma estimativa da veracidade, entretanto, este darametro global que incorpora
tanto erros sisteméticos quanto aleatérios. O RM8agdntrado foi de 0,42% para
proteina e 0,12% para extrato etéreo. O valor dramm para RMSEP est4d muito
proximo do valor encontrado para RMSEC. Esses @slexpressam o erro médio do
modelo, ou seja, a proximidade entre o valor cattmlpelo modelo e o valor obtido
pelo método de referéncia. No conjunto de amosigaslidacéo externa, os resultados
previstos pelo modelo foram avaliados em um téste Student pareado e néo foi
observada diferenca significativa entre os valotgglos pelo método de referéncia e os
valores preditos pelo modelo NIR (p < 0,05). Oaimenostras devem ser incorporadas
aos modelos para ampliar a faixa de calibracdopdiana robustez do modelo.

Esses dados sdo comparaveis aos de outros tralsEhossquisa utilizando a
técnica de espectroscopia no infravermelho préara a realizagdo da andlise do teor
de proteina e 6leo em milho (Berardo et al., 2009).

Conclusao

O uso da espectroscopia no infravermelho proxinem@ada a métodos de
calibracdo multivariada (PLS) possibilitou o des#wvnento de um método rapido e
nao destrutivo para analise do teor de proteindee ém graos de milho moido
utilizando um espectrémetro portatil. Os resultaddg&cam que o método desenvolvido
foi capaz de fornecer resultados confiaveis e gueipirdo no futuro a sua implantacao
em rotina laboratorial.
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