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RESUMO: Objetivou-se avaliar os efeitos das concentragdes de hidréxido de sédio
na etapa de destilacao sobre os teores de nitrogénio (N) total obtidos pelo método de
Kjeldahl em diferentes materiais. Foram utilizadas oito amostras de diferentes materiais,
sendo quatro amostras com baixo teor de N (cana-de-agdcar in natura, fezes bovinas,
milho grao e silagem de milho) e quatro amostras com alto teor de N (carcaca ovina,
caseina, farelo de girassol e farelo de soja). Adicionalmente, foram avaliadas dois padroes
com contetido conhecido de N (HCl-Lisina e sulfato de amoénio). O periodo experimental
foi de nove dias, em que cada grupo de amostras (padrdes e amostras de baixo e alto
teor de N) foi analisado durante trés dias consecutivos (baterias de analise). Avaliaram-
se quatro concentragdes de hidréxido de s6dio na etapa de destilacao: 300, 400, 500 e
600 g/L. Os padrdes foram avaliados separadamente em termos de recuperagdo de
N em modelo incluindo o efeito fixo de concentracdo de hidroxido de sédio e o efeito
aleatério de bateria de analise. As amostras de alto e baixo teor de N foram avaliadas
separadamente em modelo incluindo o efeito fixo de concentragao de hidréxido de sédio
e os efeitos aleatdrios de bateria de andlise, amostras e interagdo amostra X concentragao
de hidréxido de sédio. Verificou-se recuperacao completa de N para os padrdes (P>0,01).
N3ao houve efeito de amostra, bem como interacdo amostra e concentragao de hidroxido
de sédio sobre a concentracao de N nos diferentes materiais (P>0,01). Nao foram
verificados efeitos das concentragdes de hidréxido de sdédio sobre os teores de N dos
materiais de alto e baixo nitrogénio (P>0,01). A variacdo na concentragdo de hidréxido
de s6dio nao afetou a repetibilidade dos resultados. Conclui-se que concentracdes de
hidréxido de s6dio de 300 a 600 g/L na solugdo empregada na etapa de destilacao do
método de Kjeldahl propiciam recuperagdo completa do N com padrdo de precisdo
similar. Assim, considerando-se aspectos nao técnicos, recomenda-se a utilizagdo de
solucdo com concentragdo de 300 g/L devido ao menor custo com reagentes.

Palavras-chave: andlise de alimentos, alimentacao animal, proteina bruta.

SODIUM HYDROXIDE CONCENTRATIONS IN THE DISTILLATION SOLUTION OF THE KJELDAHL
METHOD ON THE QUANTIFICATION OF TOTAL NITROGEN

ABSTRACT: The objective of this study was to evaluate the effects of sodium hydroxide
concentrations in the distillation stage on the total nitrogen (N) contents of the Kjeldahl
method in different materials. Eight samples of different materials were used: four
samples with low-N content (sugar cane in natura, cattle feces, corn grain, and corn
silage) and four samples with high-N content (sheep carcass, casein, sunflower meal, and
soybean meal). Moreover, analytical two standard samples with known N content (HCI-
Lysine and ammonium sulfate) were evaluated. The experimental period lasted nine
days, where each group of samples (standards, high and low-N content samples) were
analyzed for three consecutive days (round of analysis). Four concentrations of sodium
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hydroxide were used in the distillation step: 300, 400, 500, and 600 g/L. The analytical
standards were evaluated separately according to recovery of N by using a model
including the fixed effect of sodium hydroxide concentration and the random effect of
round of analysis. The low- and high-N samples were also evaluated separately using a
model that included the fixed effect of sodium hydroxide concentration and the random
effects of round of analysis, samples and sodium hydroxide x samples interaction. A
complete recovery of N from standards was observed (P>0.01). There was no effect of
samples as well as interaction between sodium hydroxide concentrations and samples
on the N contents in the different materials (P>0.01). No effects of the concentrations of
sodium hydroxide were observed on the N contents (P>0.01). The variation in sodium
hydroxide concentrations did not affect the repeatability of the results. It is concluded
that sodium hydroxide concentrations from 300 to 600 g/L in the solution used in the
distillation step of the Kjeldahl method provide complete recovery of N with a similar
pattern of precision. Thus, considering non-technical aspects, it is recommended the
utilization of a solution with a concentration of 300 g/L due to the lower cost of reagents.

Key words: animal feeding, crude protein, feed analysis.

INTRODUCAO

O método analitico de Kjeldahl tem sido
comumente utilizado com o objetivo de acessar
asconcentragdes denitrogénio (N) dealimentos,
dietas, fezes ou outros materiais no campo da
nutricdo animal. Esse método foi proposto
por Johann Kjeldahl em 1883, quando este
pesquisador estudava as mudancgas proteicas
ocorridas durante o processo de germinacdo
e fermentacdo de graos em cervejarias. Apos
seu estabelecimento, o método foi amplamente
difundido, tornando-se importante ferramenta
na quimica analitica (BRADSTREET, 1940).

Embora este método tenha sofrido diversas
alteragdes ao longo do tempo, tanto em
quesitos instrumentais quanto nos compostos
quimicos utilizados (SAEZ-PLAZA et al,
2013), este se baseia fundamentalmente em trés
etapas distintas: digestdo, destilacao e titulacao
(SILVA e QUEIROZ, 2002, DETMANN et al.,
2012).

No processo de destilacdo, segundo
descrito em Silva e Queiroz (2002) e pelo
Instituto Nacional de Ciéncia e Tecnologia
de Ciéncia Animal (DETMANN et al., 2012),
a concentracdo de hidréxido de sédio a ser
adicionada a solugdo ap6s digestdo é de 500
g/L, em volume equivalente a 25 mL para cada
aliquota a ser analisada. Contudo, GONCALVES
(2006) relatou que concentragdo equivalente
a 400 g/L também poderia ser utilizada. Em
levantamento realizado em sete laboratérios
de analises de alimentos para animais no
Brasil, Souza et al. (2016) verificaram grande
variabilidade nas concentra¢des das solucoes

de hidréxido de sédio utilizadas, variando de
400 a 500 g/L ou, algumas vezes, expressas
como razdes simples de mistura de massa de
hidréxido e volume de dgua (de 0,6 kg+1Lal
kg + 2 L). Isto indica necessidade premente de
informagdes que permitam a padronizacdo dos
procedimentos adotados no Brasil.

Por outro lado, atualmente héa forte
preocupacdo com relagdo a quantidade de
residuos gerados nas analises. Esta preocupagdo
estd calcada no aumento dos riscos ambientais
e dos custos destas, devido principalmente
a necessidade de tratamento dos residuos
(SILVA et al., 2016). Desta forma, a redugao
na quantidade de hidréxido de sédio utilizada
na etapa de destilacdo do método de Kjeldahl
poderia incorrer em redugdo de custos e de
residuos gerados em laboratdrios de analise de
alimentos.

Assim, objetivou-se avaliar os efeitos de
diferentes concentracdes de hidroxido de sédio
na etapa de destilacdo do método de Kjeldahl
sobre os teores de nitrogénio total em diferentes
materiais.

MATERIAL E METODOS

O experimento foi conduzidono Laboratério
de Nutricdo Animal do Departamento de
Zootecnia da Universidade Federal de Vicosa,
Vigosa, MG. Foram utilizadas oito amostras de
diferentes materiais, sendo quatro amostras
com baixo teor de N (cana-de-agtcar in natura,
fezes de novilhas alimentadas com forragem
de baixa qualidade, milho moido e silagem
de milho) e quatro amostras com alto teor de
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N (carcaca ovina, caseina, farelo de girassol e
farelodesoja). Adicionalmente, foramavaliadas
duas amostras de materiais considerados como
padrdes analiticos, por possuirem contetdo
conhecido de N (HCl-Lisina 78% e sulfato de
amoOnio). Todas as amostras foram obtidas
em Vicosa, MG, exceto as amostras de caseina
(caseina obtida de leite bovino, Sigma C7078),
HCI-Lisina (Ajinomoto Animal Nutrition) e
sulfato de amonio (Merck P.A. 1.01217), que
foram adquiridas diretamente dos fabricantes.

As amostras, com excecdo dos padrdes,
com alto teor de umidade foram secas em
estufa com ventilacdo forcada (55°C) e, em
conjunto com as demais amostras, foram
processadas em moinho de facas com peneira
de porosidade 1 mm e armazenadas em
potes de polietileno. Posteriormente, o teor
de matéria de seca (MS) das amostras, com
excecao dos padrdes, foi avaliado por secagem
em estufa nao ventilada a 105°C por 16 horas
(método INCT-CA G-003/1) (DETMANN et
al., 2012). O teor de matéria seca dos padrdes
foi avaliado em triplicata por intermédio do
método da titulacao de Karl Fisher (BRUTTEL
e SCHLINK, 2006) utilizando equipamento 870
KF Titrino Plus, Metrohm.

As andlises de nitrogénio foram realizadas
por intermédio do método de Kjeldahl,
conforme descrito no manual Métodos para
Analises de Alimentos do Instituto Nacional
de Ciéncia e Tecnologia - Ciéncia Animal
(método INCT-CA N 001/1) (DETMANN et
al.,, 2012). Entretanto, houve modificacdo na
relacdo entre o sal sulfato de sédio (Na,SO,
P.A. Vetec V000121) e o catalisador metalico
sulfato de cobre (CuSO,5H,0 P.A., Isofar 321),
na qual utilizou-se relacdo de 20:1, de acordo
com alteracdo sugerida por SiLva et al. (2016).

As aliquotas de todos os materiais, com
excecdo do sulfato de amonio, foram pesados
(£ 200 mg) e acondicionadas em tubos de
ensaio. Em seguida, adicionou-se aos tubos
5 mL de 4cido sulfirico concentrado (H,SO,
grau técnico, Vetec VOT0145) e 2 g da mistura
digestora previamente descrita. O padrao
sulfato de amonio ndo foi submetido a etapa
de digestdo, pois este corresponde a forma
quimica final do nitrogénio apés digestao.
Aliquotas de aproximadamente 50 mg deste
composto foram adicionadas aos tubos de
ensaio em conjunto com o 4cido sulftrico (5
mL), sendo estas conduzidas diretamente ao

processo de destilagao.

O periodo experimental foi de nove dias,
onde cada grupo de materiais (padrdes e
materiais de baixo e alto teor de N) foi analisado
durante trés dias consecutivos. Para as anélises
estatisticas, cada dia de analise foi considerado
como bateria.

Avaliaram-se quatro concentracdes da
solucdo de hidréxido de sédio (NaOH P.A.
em micropérolas, Vetec 1615.09) durante a
etapa de destilacado do método de Kjeldahl. As
concentragdes testadas foram 300, 400, 500 e
600 g/L, adicionadas em volume equivalente
a 25 mL (fragdo padrdao do copo dosador do
destilador).

Em cada bateria de anélise, avaliaram-
se cinco aliquotas dos padrdes HCl-Lisina e
sulfato de amoénio para cada concentracdao da
solucdo de hidréoxido de sédio; totalizando 15
repeti¢des por padrdo em cada concentragao.
As aliquotas dos materiais de alto e baixo
teor de N foram avaliadas em duplicatas para
cada concentracdo de hidréxido de s6dio em
cada bateria, totalizando seis repeticdes por
amostra em cada solucdo. Todas as analises
foram realizadas utilizando-se um tinico bloco
digestor (Tecnal TE-040). Assim, para cada
padrdo, analisou-se por bateria 20 aliquotas e 8
tubos em “branco”, sendo dois tubos “brancos”
para cada concentragao de hidréxido de sédio.
Para o caso dos materiais de alto e baixo teor de
N, analisou-se por bateria 32 aliquotas e 8 tubos
em “branco”, como descrito anteriormente.

Os tubos contendo as aliquotas, assim como
os tubos em branco, foram acondicionados no
bloco digestor, sendo iniciado o aquecimento
gradativo até atingir-se a temperatura de
400°C. O ponto final de digestdo foi definido
no momento em que a mistura tornou-se
liquida com a coloragdo verde translicida,
sem qualquer liberacdo de gases enegrecidos.
Os tubos foram entdo retirados dos blocos
digestores, resfriados em  temperatura
ambiente, sendo posteriormente adicionada
agua destilada em quantidade suficiente para
dobrar o volume final da solugao, procedendo-
se a homogeneizacdo manual do contetido dos
tubos.

Em seguida, o conteddo dos tubos foi
destilado em destilador de Kjeldahl (Tecnal
TE-036/1) utilizando-se hidréxido de sédio
com a concentracao correspondente aos niveis
testados. O vapor resultante da destilacao
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foi recolhido em 20 mL de solug¢do de éacido
bérico (40 g/L, H,BO, P.A., Proquimios) tendo
como indicadores vermelho de metila e verde
de bromocresol. O volume final do liquido
destilado foi fixado em 100 mL.

O liquido destilado foi entao titulado em
solucdo de acido cloridrico (0,02 N para os
materiais de baixo teor de N e 0,05 N para
os padrdes e os materiais de alto teor de N;
HCl P.A. Vetec V000154). As solucdes de
acido cloridrico foram previamente aferidas
utilizando-se solucdes de carbonato de sédio
(Na,CO, anidro P.A., Isofar 349) conforme
descrito no método INCT-CA N-001/1
(DETMANN et al., 2012).

Os teores de nitrogénio nos diferentes
materiais foram estimados utilizando-se a
seguinte equacgao:

(V-B)x Nexfx14 x 1000

A

em que: N, teor de nitrogénio (g/kg de MS);
V, volume de soluc¢do de acido cloridrico
obtido na titulagdao (mL); B, volume de solucao
de A&cido cloridrico obtido na titulacdo do
“branco” (mL); Ne, normalidade esperada da
solucdo de acido cloridrico; f, fator de correcao
da normalidade do &cido cloridrico obtido com
a afericdo com carbonato de s6dio; e A, massa
da aliquota (mg de MS).

As avaliagoes dos padrdes analiticos (HCI-
Lisina e sulfato de amoénio) foram realizadas
em funcdo da recuperagdo do N das amostras
(g/8)- A recuperagdo de N foi calculada como
a razdo entre a massa de N mensurada e a
massa de N esperada com base na composicao
quimica dos padrdes. O teor real de N dos
padrdes foi estabelecido por intermédio da
composicdo das moléculas e da pureza dos
materiais. Os valores calculados de N dos
padrdes HCl-Lisina e sulfato de amonio foram
de 137,3 e 211,9 g/ kg de MS, respectivamente.

As analises estatisticas para a recuperagao
de N dos padrdes foram conduzidas conforme
o modelo:

Yijk su + Ci + B] + eijk

em que: Y, = recuperagdo de N medido na
aliquota k, na bateria de analise j, utilizando

a concentracdo de hidréxido de sédio i; u =

constante geral; C, = efeito da concentracao de
hidroxido de s6dio i (fixo); B, = efeito da bateria
de andlise j (aleatério); e € = erro aleatorio,
nao observavel, pressuposto NID (0; 6?).

A partir dos resultados da analise de
varidncia, procedeu-se a avaliagdo da
recuperacao do N oriundo dos padrdes por
intermédio do teste t de Student, o qual foi
conduzido sob as hipoéteses:

Hy:u=1
H:u#1

Para o caso de ndo rejeicao da hipotese de
nulidade, concluiu-se que houve recuperacdo
completa do N presente no padrao.

As analises estatisticas quanto aos teores de
N para os materiais de alto e baixo teor de N
foram conduzidas separadamente. O modelo
utilizado foi:

Y, =u+tC+A+CA+B+E,

ijkl

em que: Y, = teor de N na aliquota I, na
bateria de andlise k, no material j, utilizando
a concentragdo de hidréxido de sédio i; u =
constante geral; C, = efeito da concentracao
de hidroxido de sodio i (fixo); A, = efeito da
amostra j (aleatorio); B, = efeito da bateria de
analise k (aleatorio); CA, = interacdo entre
a concentracdo de hidréxido de sédio i e a
amostra j (aleatorio); e €y = EITO aleatorio, ndo
observavel, pressuposto NID (0; 0?).

Depois derealizadas as andlises de variancia,
procedeu-se decomposicdo ortogonal da soma
de quadrados relativa a concentragdo de
hidroxido de s6dio em efeitos de ordem linear,
quadrético e cubico (KAPS ¢ LAMBERSON,
2004).

Posteriormente, uma nova bateria de
analises de variancia foi conduzida para os
teores de N de cada tipo de material (alto ou
baixo teor de N) para cada concentragdo de
hidréxido de sédio separadamente, segundo o
modelo:

Yijk =u+B, +Aj + eijk
em que: Y, = teor de N na aliquota k, avaliada
no material j e na bateria de andlise i; p =
constante geral; B, = efeito da bateria de analise
i (aleatério); A = efeito da amostra j (aleatério);
e g = erro aleatorio, nao observavel,
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pressuposto NID (0; o€?).

A partir do modelo (5), estimou-
se a variancia residual (variabilidade entre
aliquotas) para se estimar a repetibilidade
dos teores de N segundo as concentracgoes
de hidréxido de s()(?io, a qual é dada por:

\/6-7‘92><100

r=—=
Y

em que: r = repetibilidade padronizada em
funcao da média (%); 6? = variancia residual;
e Y =teor médio de N (g/kg de MS).

Todos os procedimentos estatisticos foram
conduzidos por intermédio do procedimento
MIXED do programa SAS (Statistical Analysis
System, versao 9.4), adotando-se a = 0,01 como
nivel critico de probabilidade para ocorréncia
do erro tipo I.

RESULTADOS

Nao foi observado efeito de bateria de
andlise sobre a recuperagdo de N dos padroes
HCl-Lisina e sulfato de amonio (P>0,01; dados
ndo mostrados). Verificou-se recuperacdo
completa do N (P>0,01) do padrao HCl-Lisina
para as concentragdes de 300, 400 e 500 g/L
de hidréxido de sédio (Tabela 1). No entanto,
para este padrdo, verificou-se recuperacao
incompleta de N (P<0,01) utilizando-se a
concentracdo de 600 g/L. Em contrapartida,
para o padrdo sulfato de amoénio, nenhuma das

concentragdes de hidréxido de sédio testadas
afetou a recuperagao de N (P>0,01).

Os teores médios de N (g/kg de MS) dos
diferentes materiais avaliados em funcdo
das concentracoes de hidréoxido de soédio
testadas sdo apresentados na Tabela 2.
Nao foram verificados efeitos de bateria de
andlise, amostra e interacdo entre amostra
e concentracdo de hidréxido de sédio tanto
para materiais de alto quanto baixo teor de N
(P>0,01; Tabela 3). Adicionalmente, nenhum
efeito das concentracdes de hidréxido de sédio
(P>0,01) foi verificado sobre os as concentragdes
de N em ambos os tipos de materiais avaliados
(Tabela 3).

Analisando-se os valores de repetibilidade
padronizada dos diferentes materiais (Figura
1), verifica-se que estes foram baixos e nao
apresentaram nenhum padrdo em funcado
das concentracdes de hidroxido de sdédio nas
solugdes de destilacgio.

DISCUSSAO

A auséncia de efeito de bateria de analise
sobre as recuperagdes de nitrogénio nas
diferentes concentracbes de hidroxido de
sodio reitera aspectos de rusticidade dos
procedimentos de destilacao realizados neste
trabalho. Resultados similares foram obtidos
por SiLva et al. (2016).

Na avaliagdio da recuperacao do N a

Tabela 1. Recuperacdo de nitrogénio (g/g) nos padroes HCl-Lisina e sulfato de amonio em funcio das
concentracoes de hidréxido de sddio na solucao utilizada na etapa de destilacio do método de Kjeldahl.

Concentragoes ~
Padroes de hidréoxido de Rec1(1p/er§1gao Valor P?
sédio (g/L) &/8
300 0,997 0,316
HCl-Lisina® 400 0,994 0,089
500 0,998 0,502
600 0,988 0,005
Valor P - _ 0[154
300 1,011 0,036
) 400 1,011 0,035
Sulfato de amonio?
500 1,015 0,013
600 1,009 0,093
Valor P4 - - 0,786

'Erro padrao da média = 0,0028. *Erro padrao da média = 0,0042.°H,: p = 1; Ha: u # 1. *Diferenca geral entre as recuperagoes
obtidas com as diferentes concentra¢des de hidroxido de sédio.
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Tabela 2. Teores médios de nitrogénio (g/kg de MS) nos materiais de baixo e alto teor de nitrogénio em
funcdo das concentra¢des de hidroxido de sddio na solucdo utilizada na etapa de destilagio do método

de Kjeldahl.
Material Concentracao de hidréxido de sédio (g/L) EPM!
300 400 500 600
Baixo teor de nitrogénio 1,02 1,02 1,01 1,02 0,194
Alto teor de nitrogénio 10,44 10,57 10,53 10,55 2,246

! EPM = Erro padrdo da média.

partir da HCl-Lisina, verificou-se que as
concentragdes de hidréxido de sédio de 300,
400 e 500 g/L propiciam resultados exatos.
Entretanto, houve recuperacdo incompleta
de nitrogénio na concentracdo de 600 g/L
(Tabela 1). Contudo, deve ser considerado
que o presente experimento foi conduzido
em ambiente altamente controlado, o que
propiciou aos resultados elevada precisao.
A despeito da significAncia, a recuperagao
do N a partir da HCI-Lisina para a solugdo
de concentracdo 600 g/L foi proxima a 0,99.
Adicionalmente, a comparacdo geral entre
concentracdes indicou ser este valor similar
(P>0,15) a recuperagado obtida com as demais
solucoes (Tabela 1). Desta forma, ao que tudo
indica, a recuperacdo do nitrogénio a partir
da HCI-Lisina com a solucdo de concentracao
600 g/L poderia ser considerada completa de
forma similar as demais solugbes avaliadas.

O uso do sulfato de amoénio como padrao se
atribuiu ao fato de este composto quimico ser
a forma final dos compostos nitrogenados ao

término da etapa de digestao (SiLva E QUEIROZ,
2002). Desta forma, a influéncia da concentracao
de hidréxido de sédio na destilacdo pode ser
avaliada sem qualquer interferéncia ocorrida
a partir da digestdo. A recuperagdo de N
foi completa em todas as concentragdes de
hidréxido de sédio testadas para este padrao.
Esta constatacdo suporta que a recuperacdo do
N a partir da HCI-Lisina com a solucao de 600
g/ L poderia ser considerada completa, embora
tenha apresentado um aparente viés. Por outro
lado, a soma dos resultados obtidos com ambos
os padrdes reitera que qualquer uma das
concentragdes testadas permitiria ao método
ser capaz de recuperar todo o N presente na
amostra, sem comprometer a exatiddao dos
valores obtidos.

A auséncia de efeito das concentracdes de
hidréxido de sédio sobre os teores de N dos
materiais de alto e baixo N pode ser observada
por intermédio da nao significAncia dos efeitos
de ordem estudados (Tabela 3). Em termos
tedricos, pode-se inferir que independente da

Tabela 3. Teores médios de nitrogénio (g/kg de MS) nos materiais de baixo e alto teor de nitrogénio em
funcdo das concentra¢des de hidroxido de sddio na solucio utilizada na etapa de destilagio do método

de Kjeldahl.

Efeitos

Material

Concentracao de hidroxido de soédio?

Linear

Quadratico

Cuabico

Amostra®

Amostra x Concentrac¢do de hidréxido de s6dio?

Bateria®

Baixo teor de nitrogénio

Alto teor de nitrogénio

0,525 0,110
0,762 0,130
0,506 0,198
0,224 0,220
0,279 0,615
0,411 0,325

'Decomposicao ortogonal das somas de quadrados das concentragdes de hidréxido de sédio em efeitos de ordem. *Os
componentes de varidncia associados a cada efeito aleatério (amostras, baterias e interacdo amostra x concentracgdo de
hidréxido de sédio) foram avaliados por intermédio do teste Z de Wald.
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W Baixe Mitrogénic Alto Nitrogénio

2,5 2,23 2,29 217
20 ] 189
21 AB
15 A a4
1,0 4 /51
0,5 -
0,0 -1 T T T 1
300 400 500 500

Cencentragho de NalOH (g/L)

Repetibilidade (%)

Figura 1. Valores de repetibilidade padronizada (%)
Fara os materiais de baixo e alto teor de nitrogénio em
ungdo da concentracdo de hidréxido de s6dio (NaOH)
na soluc¢do utilizada na etapa de destilagdo método de
Kjeldahl.

concentracdo de hidréoxido de sédio utilizada, a
recuperacao de N é a mesma para os materiais
avaliados. Cabe ressaltar que, para nenhum
tipo de material foi observada interagdo entre
amostra avaliada e concentracdo de hidréxido
de soédio, reforcando os aspectos de rusticidade
do método de Kjeldahl.

De forma similar, em decorréncia dos
valores de repetibilidade padronizada dos
diferentes materiais terem sido baixos e nao
terem apresentado nenhum tipo de tendéncia
em funcdo das concentragdes de hidréxido
de soédio, pode-se afirmar que, em termos
de precisdao, todas as concentracdes das
solugdes de hidréoxido de sédio utilizadas
foram semelhantes (Figura 1). Os valores
de repetibilidade aqui obtidos estdo em
concordancia com os relatados por outros
autores para o método de Kjeldahl (THIEX et
al., 2002; SILVA et al., 2016).

Considerando que todas as concentragdes
de hidréoxido de sédio avaliadas neste estudo
propiciaram  resultados semelhantemente
exatos e precisos, a escolha da concentracdao
a ser utilizada pode recair sobre aspectos nao
técnicos do método adotado. A utilizacao de
menores concentracdes de hidréxido de sédio
permite reducdo dos custos operacionais da
analise. Em comparagdo ao método INCT-
CA N-001/1, o uso de solugdo com 300
g/L possibilitaria diminuicdo de 40% na
compra e utilizacdo de hidroxido de sodio.
Adicionalmente, complementa-se o fato de a
redugao constituir também em menor geracao

de residuos potencialmente prejudiciais ao
meio ambiente e que demandam recursos
e infraestrutura para a adequada coleta,
tratamento e destinacao.

CONCLUSOES

Concentracdes de hidréoxido de sddio
de 300 a 600 g/L na solugdo empregada na
etapa de destilacdo do método de Kjeldahl
propiciam recuperacdo completa e precisa
do nitrogénio contido em amostras. Assim,
considerando-se aspectos ndo técnicos, como
o custo operacional, recomenda-se a utilizagao
de solugdo com concentracao de 300 g/L.
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