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1 INTRODUCAO

A busca por métodos alternativos para a quantificacdo das propriedades
de culturas agricolas tem incentivado a pesquisa, em especial com a cana-de-
agucar, cujos trabalhos cientificos, novas técnicas e metodologias para
determinacdes de parametros de interesses tém crescido nos Ultimos anos
(VALDERRAMA 2005).

A espectroscopia na regido do infravermelho préximo (NIR) determina
grupos funcionais de uma amostra onde cada grupo absorve em diferentes
frequéncias. Essas frequéncias apresentam vibracGes especificas, de estiramento
ou de deformacdo e que correspondem a niveis de energia da molécula,
possibilitando a determinacdo de diversos compostos simultaneamente,
principalmente relacionados as ligacbes envolvendo C-H, N-H e O-H, (SKOOG,
2007).

Atualmente a espectroscopia na regiao do infravermelho tem alcangcado
grande desenvolvimento e ampliacdo de suas aplicacbes, a partir do
desenvolvimento de equipamentos mais precisos e devido a potencialidade que a
técnica apresenta na caracterizagdo e quantificagdo de diferentes parametros
quimicos.

A técnica de infravermelho proximo tem sido utilizada em analises
guantitativas de materiais industriais e agricolas (SKOOG, 2007) como a cana-de-
acucar.

Parametros como °brix (SST) teor de fibra, aclcares redutores (AR) e
acucares redutores totais (ART), podem ser determinados, por espectroscopia de
infravermelho proximo de modo rapido, sem a necessidade de preparo da amostra,
sem a geracdo de residuos toxicos, porém a complexidade dos métodos de
construcdo das calibracbes, baseados em andlises multivariadas dos dados
gerados, sdo fatores importantes a serem considerados durante a etapa de
padronizacdo das andlises de interesse no equipamento (SKOOG, 2007).

Neste contexto, o presente trabalho visou o desenvolvimento e
padronizacdo de curvas de calibracdo para a quantificacdo de acUcares sollveis
totais e de acUcares redutores em cana-de-ag¢Ucar (Saccharum ssp.), utilizando a
técnica de infravermelho proximo através da comparagdo com metodologia
laboratorial classica.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

Material


mailto:%20bianca_aguiar87@hotmail.com
mailto:%20bianca_aguiar87@hotmail.com

11l MOSTRA CIENTIFICA
UFPEL

c I c2 UHUS ¥X CONGRESSO DE WICIAGAD CIENTIFICA

Foram coletadas 112 amostras de diferentes genétipos de cana-de-
acucar dos experimentos realizados na Embrapa Clima Temperado safra 2009.

Métodos

As andlises de SST e AR foram realizadas no laboratério da central
analitica da Embrapa Clima Temperado.

Para as andlises de SST utilizou-se refratdbmetro digital ATAGO Pocket
PAL - 3.

Para as andlises de acUcares redutores utilizou-se a metodologia
baseada em SOMOGY-NELSON, (1944) (REGULY, 2009). A técnica requer a
desproteinizacdo das amostras, sendo estas um interferente na analise, utilizou-se
1,0 mL (ou 0,5 mL para altos teores de acucar) e completou-se volume de 2,0 mL,
em seguida adicionou-se 1 mL de reativo de SOMOGYL-NELSON, logo apos foi
fervido durante 20 minutos, resfriando-se e adicionou-se 1 mL de Arsenomolibidico e
foi completado o volume para 10mL. O 6xido cuproso assim formado reduz a reacéo
Arsenomolibidico a 6xido de molibdénio de coloragcédo azul cuja intensidade da cor é
proporcional a quantidade de acUcares redutores existente na amostra.

Os acucares redutores foram quantificados a um comprimento de onda de
510 nm em espectrofotdmetro U.V./vis. utilizando-se uma curva de glicose de 0 a
654 de absorbancia.

Para a andlise de SST e AR por infravermelho partiu-se de amostras de
cana-de-agUcar rachada utilizando-se o acessorio XL para o NIR (modelo NIR FLEX
N500, BUCHI) para cada amostra foi realizado trés leituras, sendo o resultado final
obtido pela média.

Através da correlacao entre os resultados obtidos ajustaram-se as curvas
de calibrac&o por meio do programa Nir Cal.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Na correlagdo de acgucares redutores foram utilizadas 22 amostras de
cana-de-acgUcar totalizando 66 espectros para AR, utilizando o método de regressao
por componentes principais.

Através do gréfico 1 € possivel monitorar a qualidade da calibracdo, pois
se verifica 0 comportamento das retas que devem estar 0 mais proximo possivel de
seus coeficientes angulares e lineares.

Equac6es: Calibracdo f(x)=0,9925x + 0,0097 R?=0,9925
Validagdo f(x)=1,4618x+ 1,0125 R?=0,8294
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Grafico 1. Valores preditos pelo NIR para AR por valores de referéncia
(andlise de AR por SOMOGY-NELSON), onde os pontos azuis correspondem aos
espectros de calibracdo e os verdes aos espectros de validagao.

O gréafico 2 representa os espectros de reflectancia versus comprimento
de onda das andlise de AR utilizando o NIR.
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Grafico 2. Reflectancia versus comprimento de onda.

O gréfico acima mostra o0s espectros pré-tratados, (0s espectros
calculados), com ele é possivel tirar informagdes sobre quais faixas do comprimento
de onda podem ser utilizadas na calibracéo.

O gréfico 3 apresenta a correlacdo dos valores de SST obtidos utilizando
refratdmetro e o NIR.
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Grafico 3. Confrontos dos valores de SST do NIR por valores de SST em
refratbmetro, os pontos azuis representam o0s espectros de calibracdo e o0s
guadrados verdes espectros de validacao.

Para a curva de SST utilizando-se a metodologia de regresséo por
componentes principais com retirada dos pontos discrepantes totalizando 70
espectros, este afastamento dos pontos ocorreu devido a diferenca entre as leituras
em refratbmetro e NIR.

Equacdes: Calibracdo f(x)=0,7473x + 4,8977 R®=0,7473
Validacdo f(x)=0,7540x + 4,6980 R®=0,7237

O gréfico 4 representa a reflectancia versus o comprimento de onda, este
grafico mostra todos 0s espectros pré-tratados (espectros calculados). As faixas nao
aproveitaveis compreendem as regides sem sinal ou ruidosas.
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Grafico 4. Reflectancia versus comprimento de onda.

4 CONCLUSAO

As correlacfes dos espectros de calibracdo e validacdo para AST foram
de R?=0,7473 e R?=0,7237, respectivamente e para AR foram de R?=0,9925 para
calibracéo e R?=0,8294 de validagéo.

Para a andlise de SST e AR faz-se necessario o aumento do nimero de
pontos de forma a aumentar o espectro de abrangéncia da curva melhorando a
correlagdo entre as técnicas e consequentemente a calibracao.

5 REFERENCIAS

SKOOG, D. Fundamentos da Quimica Analitica. Sdo Paulo: Thomson Learning.
2007.

SILVERSTEIN, R. Identificacdo Espectrométrica de Compostos Organicos. Rio
de Janeiro 2006

REGULY, J. C. Introducédo a Analitica e & Tecnologia dos carboidratos, Lipidios,
Proteinas e Enzimas: um manual de laboratério. Pelotas: UFPel, Editora
Universitaria, 2009.

VALDERRAMA, P. Avaliagdo de figuras de mérito em calibracdo multivariada na
determinacdo de parametros de controle de qualidade em industria alcooleira
por espectroscopia no infravermelho proximo. 2005. Dissertacdo (Mestrado em
Quimica) - Instituto de Quimica, UNICAMP Universidade Estadual de Campinas, Sao
Paulo. 2005.



