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INTRODUCAO

X3 W e 4 A

0 nmetodo de F.jeldahl para determinacdao de nitroge-
nioc ea plantas, solos e outros materiais biolocicos ou geologicos ,
consiste na digestao sulfurica das amostras, séguida de uma destila
cao por arrastamento com vapor, em meio alcalino( . Z

A nmicrodestilacao de Kjeldahl foi aplicada em outros
trabalhos, para determinacao de amonia em fluido ruminal( 22 Z onde
teores entre 10 a 300 ppm de HH3 foram determinados. Recentemente, mo
dificagoes vemn sendo propostas, visando principalmente maior sensibi
lidade e precisao, com o maximo de rapidez nas determinacOes. Sob es
se aspecto, cita-se o procedimento de destilacao isoteérmica em ana -
lise por injecao em fluxo continuo, adotado por ZAGATTO e colabora-
dores (4 2

No presente trabalho descreve-se a analise de NH3

em fluidos ruminais de bhovinos, en que os teores encontrados foram u-
tilizados como um dos subsidios para se comprovar a eficiéencia de uma
dieta a base de farelo de soja e cana de acgucar (Saccharum Officinas
rum) em bovinos( 5.) Essa determinagao foi feita seguindo-se o proce-
dimento padrao de destilagao em um micro Xjeldahl, e alternativamen-
te , sugeriu-sc uma modificagao de destilagao por arrastamento com
fluxo de ar comprimido, em gue se utiliza um sistema mais simples do
gue no procedinmento padrao, onde a destilagao € feita com arrastamen

to por vapor.
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Reagentes

Todos os reagentes utilizados nesse trabalho foram
de grau analitico.

A solugao de acido cloridrico utilizada para titula
cao potenciometrica de N, foi padronizada com solucao de NaOH pa -
drao Titrisol !erck.

A solucao de cloreto de amonia utilizada nos testes

(6)

de recuperagao, foi padronizada argentometricamente

Equipamentos

As titulacgoes potenciométricas foram feitas com um
sistema semi-automatico de anilise, constituido de uma Autobureta
Radiometer ABU 13, um pHmetro Corning Mod. 130, um registrador po-
tenciométrico C.G., e um eletrodo de vidro Radiometer GK 2 301 C .

I'as analises por destilagao em corrente\de vapor, u
tilizou-se um micro destilador de Xjeldahl, descrito na Figura I.

Um banho termostatizado, com temperatura controlada
em o5 ¢ 2 1,0 oC, foi utilizado nas medidas com arrastamento por
fluxo de ar. A Figura II ilustra o sistema borbulhador e os acesso-

rios utilizados.

Procedimentos

Nas determinagoes e testes com amostras padroes de
NH4C1, utilizando-se o sistema descrito na Figura I, as amostras e
¢ solugao alcalina foram introduzidas pelo funil. A corrente de va
por oroduzida no frasco lateral pnassa pela amostra pelo borbulhador.
E destilagao ocorre durante 8 minutos e todo o NH4 liberado € cole-
tado em uma celula potenciométrica contendo 30 ml de solugao 2,5 %
de acido borico, em banho de gelo. A titulagdo da amdnia faz-se com
solucdo de acido clorIidrico padronizado, instrumentalmente, com o
registro automatico da curva de titulacgao.

Nas determinagoes e ensaios com amostras padroes uti
lizando-se o sistema descrito na Figura II, o ar comprimido borbulha
na amostra previamente aguecida a 95 OC, durante 8 minutos. O NH 3

3
liberado e coletado, sendo entao titulado com descrito acima.
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FIGURA I : Microdestilador de

KJELDAHL ,
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Figura II : Sistema para destila

por arrastamento com ar comprimido.
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RESULTADOS E DISCUSSOES

Utilizando-se os sistemas descritos nas Figuras I
e II, foram levados a efeito testes de recuperagao de NH, com amos
tras padroes, mantendo-se a concentragao de NaOH em 2,0 M. Esses en
saios foram feitos sempre com padrdes e brancos, da mesma forma e
com o mesmo tempo de destilacgao ‘( 10 minutos ). Para o método\ de
Xjeldahl, a recuperagao & de praticamente 100 %. Para o metodo com
o fluxo de ar, as melhores condigoes de temperatura e fluxo de ar
fo

3 ==
ram obtidos para temperaturas entre 95 - 97 °c e fluxo de ar entre

foram investigadas. Os melhores resultados de recuperacao de NH

1,2 - 1,4 litros/min . Nessas condicoes foram feitos testes de me -
lhor alcalinidade, verificando-se recuperacao em torno de 98 %, nao
‘influindo de modo bastante acentuado, a concentragao de NaCH. Com
base n2sses resultados, fixou-se em 2,5 M a concentragao de NaCH pa
ra os ensaios e analises posteriores.

O estudo do melhor tempo de destilagao, para ambos
os sistemes utilizados, estd representado na Figura III. Esses estu
dos foram feitos registrando-se a variacao de pH em fungao do tempo
de destilagao. Im ambos os casos, observa-se que com 5 minutos de
destilagao, se obtem percentagens de recuperagao superior a 98 % .
As analises e ensaios posteriores foram feitos com 8 minutcs de des
tilacao, para garantir o maximo de efici%ncia no arraste de NH3.

A Tabela I ilustra os dados obtidos em um estudo
comparativo de recuperacao de NH, de solugoes padroes, utilizando. -
-se os dois sistemas de destilagao do NH;, descritos nas Figuras I

T Tag 3 3
e I1. Testes estatisticos aplicados com os dados da Tabela I, mos-

4

tram que as medias para os métodos A e B sdao equivalentes para um ni
vel de confianga de 99 %.

A Tabela II descreve os resultados obtidos em um tes
comparativo dos métodos utilizados, na determinagao de KH, com amos-
tras de fluido ruminal. Essas determinacoes foram feitas com amostras
de runen tiradas de um mesmo animal para 4 tratamentos diferentes pa

ra comparagao dos resultados do método de Xjeldahl padrio ( A ) e

- “‘_‘ 1 . . . .
do metodo modificado ( B ). Os resultados indicam que os métodos se

equivalem, praticamente,
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Figura III

Estudo do melhor tempo de destilagao

para o método de Xjeldahl padrao e para o metodo

modificado .
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Tabhela I :
droes pelo

funcdo do tempo na destilagao por arras
ar conmnprimido.

funcao do tempo na destilagao por arras
vapor.

para solugoes pa-

(A) ¢ para o meto-

Recuperacao de NH
mEtodo de kjeldahl

do modificado (B)

Experimento NH, 4 NI Recuperagao
ne eq g ¥ 10 55 g x 10 ? Recup. %
" adicionado A s} A B
1 1,125 1,102 1,119 27,92 99,55
2 1,125 1,118 1,110 99,45 98,70
3 1,125 1,126 1,122 100,1 99,75
4 1,125 1,105 1,098 98,20 97,64
5 1,125 1,123 1,103 99,80 98,00
6 1,125 1,124 1,105 29,92 98,20
7 1,125 1,136 1,096 101,0 $7,45
Media 99,48 98,47
d 0,82 0,74
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TABCLA II - Dados obtidos na determinacao de amonia em
fluido ruminal para um mesmo animal submetido a quatro
diferentes tratamentos e com diferentes tempos de amos
tragem, para comparaqao dos resultados dos métodos de
Kjeldahl padrao (A) e modificado (B) .

* * - * B3
Tratamento TO T2 T4 T6
: A ‘ B A B A B - A B
1 4,63 4,99 24,75 24,40 7492 8,01 4,95 5,16
2 5,18 5,42 27,11 26,95 7,95 7,90 4,32 4,18
3 4,55 4,68 25,82 26,32 8,55 8,22 3,45 3,31
4 4,37 4,62 24,40 24,75 3,52 8,54 4 22 4,01
14
*
Os tempos T_., Ts, Td e T correspondem ao estado de entre-refei-

cao, duas, quatfo e seis horas apos a indestao, respectivamente

* %
fcdia de duas aetermlnagoes para cada amostragem.
TABELA III - Concentragao média de amdnia no fluido ruminal,
em diferentes tempos ap0s a ingestdao e em diferentes trata-
mentos.
Tratamento TO T2 T4 T6
Hy mg/100 ml *x
3 + + ~ = - - - +- ~ 2
- 4,51 + 0,66 19,72 - 2,59 8,68 - 2,37 6,23 -1,34
+
2 6,76 £ 0,93 26,59 ¥ 1,15 3,14 * 31,63 3,71 Z0,90
T 2,45
3 9,14 ¥ 1,28 26,7€ * 5 43 10pdd =~ 2, 5,87 £1,23
) + +
i 6,74 & 1,68 <7:83 - 1,36 3,08 ¥ 1,36 5,94 0,59

lledia de oito amostragens com duas amostragens por semana e troca
do animal a cada duas semanas. Os desvios das medias levam em conta
os eventuais desvios do método analitico, bem cormo os parametros

biologicos inerentes a cada animal utilizado no experimento.

654



O delincancnto experimental para as amostragens das
analises feitas, seguiu um quadrado latino de " 4 X 4 ", tal que os
guatro animais utilizados no trahalho, fossem submetidos a quatro di
ferentes dietas. As dietas eram constituidas de cana de agucar, mi-
lho e ureia, variando os niveis de farelo de soja de 300,600,900 e
1.200 g/animal/ dia, para os tratamentos 1,2,3 e 4 respectivamente.
Cada animal permaneceu 21 dias em cada tratamento, sendo 14 dias pa
ra um periodo pré-experimental ( adaptagao ) e 7 dias de perIodo de
colheita.

Os resultados da Tébeia iIi, sugerem que o\auhento
da quantidade de farelo de soja nos diferentes tratamentos, nao au-
mentam a concentragao cde aronia do fluido ruminal, indicando que os
niveis de proteina estudados nao afetaram a fermentagao ruminal. As
variagoOes nas concentragoes de I3 que ocorrem para os diferentes
tenmpos Ce colheita, foram os esperados em virtude do processo for -
mentativo que ocorre no rumen de bovinos.

A presente comunicagao, alem desses resultados, mos
tra ainda a possibilicdade de se utilizar a destilagao por arrasta -
mento com fluxo de ar conmprimido, na determinagao de nitrogénio to-
tal ou aronia. Com essa modificagao, utiliza-se uma instrumentacao
mais simples e as analises sdao feitas com a mesma sensibilidade e

precisao.
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