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Validacao do método para determinacao

de Nitrogénio Kjeldahl Total

Resumo

O termo do “Nitrogénio de Kjeldahl Total” (NKT) refere-se a combinagio da amoénia e
do nitrogénio organico. A determinagdo de NKT é um método de referéncia para a deter-
minagdo do nitrogénio. Em virtude da grande demanda das andlises em nosso laboratério
para determinar NKT em diferentes matrizes ambientais, torna-se necessario validar um
método em que as determinagdes sdo realizadas mais rapidamente e com exatiddo, em
comparagido ao método tradicional de NKT. Para a validagdo, utilizou-se o método 8075
do espectrofotédmetro de Hach. Nas comparagdes, ndo ha evidéncia de erro sistematico,
as diferencas entre as médias nio sio significativas no nivel de 0.05 (5%) e a hipotese nula é
mantida. Somente usando-se 0,| de turfa na determinagio pelo método Kjeldahl tradicional
apresentou-se erro sistematico. Os métodos Hach e Kjeldahl tradicionais apresentaram a
mesma concentragio média de NKT; conseqiientemente resultados similares sdo alcanga-
dos usando-se ambas as metodologias. Contudo utilizando-se o espectrofotémetro Hach é
possivel obter resultados com rapidez, confiabilidade e poucas variagdes em comparagio ao
método tradicional de TKN.
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Summary

The term “Total Kjeldahl Nitrogen” (TKN) refers to the combination of ammonia and or-
ganic nitrogen. The TKN determination is a reference method for nitrogen determination.
In virtue of the great demand of analyses in our laboratory to determine TKN in different
environmental matrices, it becomes necessary to validate a method in which the determi-
nations are carried out faster and accuracy, in comparison to the traditional TKN method.
For validation, the method 8075 of Hach spectrophotometer was used. In the comparisons,
it does not have evidence of bias, the differences between the averages are not significant in
the level of 0.05 (5%) and the null hypothesis is kept. Only the traditional Kjeldahl method
using of peat presented bias. The Hach and traditional Kjeldahl methods have presented the
same average concentration of TKN; therefore similar results are reached by using both
methodologies. Throughout Hach spectrophotometer it is possible to obtain results with
rapidity, confiability and low variances in comparison to traditional TKN method.
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INTRODUCAO

A matéria orginica existente nos solos consiste de uma
mistura de produtos animais e vegetais em varios esta-
dos de decomposicio, resultante da degradagdo quimica,
bioldgica e da atividade sintética dos microrganismos. A
matéria orginica é fonte de energia e nutriente para os
organismos que participam de seu ciclo biolégico, e exerce
um importante papel em sua fertilidade. O himus com-
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preende biomoléculas, como aquelas exemplificadas como
substincias nio humicas, e as substancias humicas (SH),
grosso modo, sio compostos de coloragio escura, persis-
tentes e amorfos, diferenciados em acidos fulvicos, dcidos
hdmicos e humina, com base em suas caracteristicas de so-
lubilidade (1). O himus tem importante papel na formagio
de agregados do solo, no controle de acidez, no ciclo dos
elementos nutrientes, assim como na descontaminagio de
compostos indesejaveis.
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As substincias ndo himicas pertencem a grupos bem co-
nhecidos e apresentam caracteristicas fisicas e quimicas bem
definidas. As sustancias humicas, por sua vez, sio macromo-
léculas ou estruturas supramoleculares com massa molecular
e estrutura variaveis. Sdo produtos de degradagio quimica e
microbiologica de residuos de animais e plantas. As substan-
cias humicas sdo constituidas de uma mistura heterogénea
de compostos, em que cada fragdo (acidos humicos, acidos
flavicos e humina) deve ser considerada como sendo forma-
da por uma série de moléculas de tamanhos diferentes, cuja
maioria ndo apresenta a mesma configuragio estrutural ou
grupos reativos na mesma posicdo (I). As substincias himi-
cas sdo usualmente fracionadas com base nas suas solubili-
dades, sendo que os acidos hiimicos constituem a fragiao de
substancias himicas soltvel em dlcalis e insolivel em meio
acido. Os acidos fulvicos permanecem em solugdo quando o
meio é acidificado e a humina é a fragio insolivel tanto em
acido quanto em 4élcali diluidos. A percentagem de material
himico extraido varia consideravelmente de um tipo de ma-
triz para outro e, em geral, € maior quando se aumenta o pH
do extrator e a temperatura de extragio (2). A solubilizagio
dos acidos hiumicos em meio alcalino deve-se a ionizagio dos
grupos acidos, principalmente carboxilicos e fendlicos.

A turfa é um solo combustivel de baixa capacidade calo-
rifica, formada pela decomposi¢ido lenta de materiais vege-
tais e animais encontrados em dreas alagadigcas como lagoas,
varzeas de rios, planicies costeiras e regides lacustres (3). A
turfa in natura contém 90% ou mais de 4gua, quando seca
ao ar, esse teor pode baixar para 40%. As turfas sdo classi-
ficadas de acordo com seu grau de decomposi¢io. Segundo
a International Peat Society (4), mais de 90% das turfeiras
situam-se nos cinturdes frios e temperados do hemisfério
norte; o remanescente encontra-se em latitudes tropicais e
subtropicais. Em geral, a turfa é empregada intensamente na
agricultura como complemento de fertilizagdo. O potencial
calorifico de turfas e o seu poder de complexagido com ions
metélicos e com agroquimicos podem ser muito explorados
pela comunidade brasileira, visto que o Brasil é rico em bacias
hidrogrificas e regides de varzeas, que sio propicias para a
formagao de turfas (5).

A matéria orginica (MO) do solo é a principal fonte de
nitrogénio (N) para as plantas, além de fornecedora de ele-
mentos como fosforo e enxofre e de varios micronutrientes.
O N, dentre os nutrientes minerais de plantas, é o que mais
limita a produtividade agricola por fazer parte da estrutura de
grande numero de compostos vitais aos vegetais. As formas
organicas de N no solo constituem 95% ou mais do total de N
presente na camada aravel. Dentre os nutrientes existentes
na MO, o N destaca-se com maior énfase no processo de mi-
neralizagdo (1). A grande maioria de N é absorvida na forma
inorganica, na forma de NH," e, principalmente, NO,". As rea-
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¢6es de decomposicao da MO que dao origem a produgdo do
nitrogénio inorganico utilizado pelos vegetais dependem, em
grande parte, de fatores ambientais, tais como temperatura,
umidade, pH e outras caracteristicas do solo (1). O N é um
nutriente que requer atengao, pois se apresenta na maioria
das vezes em formas soluveis, sofrendo lixiviagdo com rapi-
dez. Em devidas proporgdes, o N tem influéncia decisiva no
desenvolvimento das plantas, bem como na melhoria de suas
qualidades. Porém, em excesso prejudica a economia organi-
ca da planta, inclusive influindo na constituicio dos tecidos,
tornando-os flacidos e porosos.

A razdo C/N indica o grau de incorporagio do nitrogénio
na estrutura himica e, por conseqiiéncia, o nivel de fertilida-
de desse material, pois, por meio de diversos mecanismos de
mineralizagdo da MO do solo, o nitrogénio é liberado para as
raizes das plantas sob a forma de nitrito (I). A transformacio
gradual do material oriundo da decomposigio de plantas em
matéria organica estdvel (himus) conduz a estabilizagdo da
relacio entre C e N. O destino das formas minerais de N
no solo é, até certo ponto, determinado pelas reagdes que
envolvem NH,", NH3 e NO3‘. Quando a MO com valores
de relagio C/N alta é adicionada ao solo, os microrganismos
utilizam o N dessa matéria organica e o N existente no solo
para produgdo de sua biomassa, diminuindo, dessa maneira, a
relagio C/N da MO adicionada. Um dos indicativos da bioes-
tabilizagao da MO ¢ o inicio da transformag¢do do N-organico
em suas formas minerais ().

O ciclo biogeoquimico do N tem sido altamente modificado
pela atividade humana em relagdo aos outros elementos. A
utilizacao de fertilizantes nitrogenados no cultivo de legumi-
nosas pode transferir mais N da atmosfera para formas bio-
logicamente disponiveis em relagdo ao que é fixado por todos
0s processos combinados.

Nitrogénio Kjeldahl total

O termo “Nitrogénio Kjeldahl Total (NKT)” refere-se a
combinagido de amdnia e nitrogénio orginico. O método de
determinagdo de NKT foi desenvolvido em 1883 por Johan
Kjeldahl, e tornou-se um método de referéncia para determi-
nagdo de nitrogénio (6). O método consiste de uma completa
digestdo das amostras em acido sulfurico concentrado com
catalisadores tais como sais de cobre e titdnio em alta tem-
peratura. Outros aditivos podem ser introduzidos durante a
digestio de maneira a aumentar o ponto de ebuli¢do do 4cido
sulfarico. A Environmental Protection Agency recomenda o
uso do método 351.x para determinagido de NKT (7).

Avaliacao da metodologia analitica

Avaliar uma metodologia analitica é uma das etapas basicas
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em sistemas de qualidade e integra os programas de Boas Pra-
ticas de Laboratério, visando assegurar que o método utiliza-
do seja adequado ao que se propde identificar ou quantificar,
podendo empregar diferentes procedimentos em fungdo do
objetivo da andlise. E o processo para provar se um método
analitico é aceito para a proposta pretendida (8). A validagio
visa a diminuir ou controlar os fatores que levam a impreci-
sdo ou inexatidio de um dado gerado, tais como variabilidade
da amostra, contaminagdo, reagentes inadequados, variagdes
de temperatura, calibragdo ineficiente, analista despreparado
e perdas durante a anilise (9). Existem diversas formas de se
conduzir a validagio de um método analitico. Alguns dos pa-
rametros de validagio de métodos analiticos sio: linearidade
de resposta, curva analitica, sensibilidade, limite de deteccdo,
limite de quantificagdo, precisdo e exatidio (8,9).

Em determinados trabalhos analiticos é conveniente a
comparagao de precisdo entre duas amostragens de dados
obtidos em condi¢des diferentes. O Teste F é um teste que
consiste em se determinar as varidncias, colocando-se uma
razdo de variancias, F, como na Equagdo | (10-12):

SZ
F =
¢ s22 (1

em que s, é a estimativa do desvio-padrao do conjunto
| de resultados e s, € a estimativa do desvio-padrio para o
conjunto 2. A comparagio de precisdo é feita com base em
valores tabelados de constantes F, dispostas de tal modo que,
para um dado limite de confianga, podem ser estabelecidos
como F, de acordo com o nimero de amostragens, onde
temos n-| graus de liberdade.

O Teste t é usado para comparar um grupo de determi-
nagdes com outro, a fim de decidir se sio ou nio diferentes.
Para dois grupos de dados consistindo em n, e n, medidas,
com médias X1e X2, calcula-se o valor de t.

f— X, — X,
Sagr n,+n,
2 2
_ IS (n1 _1)+Sz(n2 _1)
onde S, =

n,+n,—2

O valor calculado de t é comparado com o valor tabelado
para n +n.-2 graus de liberdade (I I-12). Geralmente, determina-
se o nivel de probabilidade em 95% de confianga. Portanto, se o
valor obtido é menor que esta probabilidade, conclui-se que elas
ndo sdo diferentes entre si (10-12). Para a obtengio dos resulta-
dos, usou-se os programas MINITAB, Origin, Excel.

No Laboratério de Quimica Ambiental do Instituto de
Quimica de Sao Carlos sio efetuadas andlises de rotina para
determinar NKT em diferentes matrizes ambientais. Em vir-
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tude da demanda, fez-se necessario validar um método no
qual as andlises fossem feitas com rapidez, seguranga, confia-
bilidade e que fosse de baixo custo, quando comparado com
o método NTK tradicional. Utilizando o método 8075 do
equipamento Hach, a digestdo da amostra é realizada em no
maximo, | hora, em comparagio ao método NTK tradicional
que é de 5 horas. Levando-se em conta o custo, o método
tradicional requer uma quantidade maior de reagentes, além
do risco em seu manuseio durante a abertura da amostra e
realizacdo das determinagdes, uma vez que ele é conduzido
sob aquecimento.

OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho foi validar a determinagao de NKT
por espectrofotometria na regiao do visivel, utilizando equipa-
mento Hach, método 8075, modelo DR/2500 e comparar o mé-
todo ao método tradicional de determinagio de NTK.

MEeTopoLoGIA

O material do estudo foi turfa coletada as margens do
rio Mogi-Guagu, no km 40 da rodovia SP-255, no municipio
de Luis Anténio (SP). Para este trabalho foi determinada a
concentracio de NTK na amostra de turfa e nos 4cidos hu-
micos extraidos da mesma. Foram utilizadas aliquotas 0,100g
e 0,500g da amostra para os dois métodos utilizados. Os 4ci-
dos humicos foram extraidos de acordo com a metodologia
recomendada pela Sociedade Internacional para Substincias
Humicas (13), baseada na sua solubilidade em solugdo alcalina
de NaOH 0,Imol L' e precipitagio em HCI 0, Imol L.

Determinacao do NKT pelo Método Hach

Abriu-se a amostra em um digestor Digesdahl, modelo
23130-20, marca Hach. Pesou-se a amostra no baldo do pro-
prio aparelho, adicionaram-se 5,0mL de HZSO4 concentrado
“P.A.”, ligou-se o aparelho em uma temperatura programada
de 400°C e esperou-se uma hora para a digestdo da amostra.
Em seguida, adicionaram-se 5,0mL de H,O, e esperou-se até
a solucgdo ficar transparente. Transferiu-se a solugido para um
baldo e completou-se o volume a 100mL com dgua destilada,
armazenou-se em um frasco rotulado. Para posterior deter-
minagio no espectrofotdmetro.

Determinacao do NKT segundo o método
8075 do espectrofotometro Hach

Embora o termo NKT refira-se a combinagdo de nitro-

génio na forma orgénica e amdnia, somente os compostos
de nitrogénio organico que aparecem como nitrogénio ligado
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organicamente no estado trinegativo sio analisados. Nitrogé-
nio nesta forma é convertido em sais de aménio pela agdo de
acido sulfurico e perdxido de hidrogénio. A aménia é, entio,
analisada pelo método 8075 (Método Nessler) do espectro-
fotdmetro, modelo DR/2500, marca Hach. Em uma proveta
de 25mL adicionaram-se 5,0mL da amostra, adicionou-se uma
gota de indicador TKN, gotas de KOH até a solugdo ficar
azul, completou-se com agua destilada até 20mL, adiciona-
ram-se trés gotas de estabilizador mineral, homogeneizou-se,
adicionaram-se trés gotas de alcool polivinilico e homoge-
neizou-se. Posteriormente, completou-se a 25mL com &gua
destilada, adicionou-se uma gota de reagente de Nessler e
homogeneizou-se. Apds dois minutos fez-se a leitura no pro-
grama selecionado: 399 nitrogen TKN do espectrofotdmetro
(14), em 460nm. Seguiu-se o mesmo procedimento para o
branco. O branco ¢ feito passando pelo mesmo processo de
digestio sem a amostra.

Para obter a quantidade de NKT, segundo o método
Hach, nas amostras fizeram-se os seguintes calculos, propos-
tos pelo manual:

C (mg/ll) =75x A, (5)

BxD

onde,

A: valor obtido no aparelho (mg L")

B: massa da amostra (g)

D: volume da amostra utilizado para analise (mL)

Os valores na Tabela | refletem a quantidade de amostra
e o volume determinado com a faixa mais estreita de concen-
tragdo, segundo o manual do espectrofotometro Hach.

42-2200 0,500 10,0
106-5600 0,400 5,00
350-18000 0,300 2,00
1000-56000 0,200 1,00
4200-220000 0,100 0,50

Tabela |.Quantidade de amostra necessaria e volume a ser determinado,
segundo a concentragao de nitrogénio esperada

Ja para a determinagao do NKT pelo Método Kjeldahl tra-
dicional utilizou-se o método recomendado pela EPA (7).

A Figura | mostra o Sistema Kjeldahl tradicional para de-
terminagao de NKT e o espectrofotdmetro utilizado.

ResuLTADOS E Discussio

A Tabela 2 apresenta as caracteristicas fisico-quimicas da
amostra de turfa, segundo Messias (15).
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A) (B)

Figura 1. Sistema Kjeldahl tradicional para determinacao de NKT (A) e o
espectrofotémetro Hach (B) utilizado

Tabela 2. Caracteriza¢do fisico-quimica da amostra estudada

pHa 8,62

Carbono organico(g/kg)b 34,9
Umidade (%)c 24,25

Teor de Matéria orgéanica (%)d 52,08
CTC efetiva (cmolckg-1)e 4,47

*determinacdo da atividade hidrogenidnica através de uma suspensao com
25,00mL de solugdo de cloreto de cdlcio 0,01 molL" e 10,00g da amostra;
®medidor de carbono total, modelo TOC—\/CPH, acoplado ao médulo de
amostras sdlidas, modelo SSM-5000A, marca SHIMADZU, com detector
de combustdo; ‘em estufa a 60-65°C; ¢ por calcinagao; ¢ soma dos cdtions
metdlicos totais trocdveis (Ca*? Mg*?, K*, Na*) mais acidez (H +Al).

Turfa Acido Homico
18000 ..“l"‘\. _)"k_
16000 Jr_"'_ | . \Ilr -‘II
7 140001 T T i
2 12000-
§ 7
E
§ 2000 <
S

"KT1 H1 KTS H5 KT1 H1
Métodos

Figura 2. Concentraces de NKT (mg/kg) do dcido
himico nos métodos propostos

KTS HS

A Figura 2 mostra a média e o desvio-padrao das con-
centragdes de NKT pelos métodos propostos, Kjeldahl tra-
dicional com 0,lg (KT1) e 0,5g (KT5) da amostra, Hach com
0,1g (HI1) e 0,5g (H5) da amostra, respectivamente. Para cada
determinagdo foram feitas oito replicatas.
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Nota-se pelas descritivas (Figura 2), que os métodos KT1 e
KT5 forneceram maior concentragio média de NKT e menor
desvio-padrao que o outro método, tanto para a turfa quanto
para o acido hdmico. Isso se deve a pequena quantidade de ion
amonio a ser titulado no método, em que o volume de acido
utilizado foi aproximadamente de 0,5 a 0,6mL, utilizando 0,lg da
amostra, em todas as medidas. Isso pode ter levado levar a um
erro sistematico, gragas a uma maior adi¢do titulante ao utiliza-
mos uma bureta de 25mL. Deve-se, portanto, usar uma bureta
de menor graduagdo para evitar esse tipo de erro. Este fato pode
ser visualizado na Figura 2, onde no método Kjeldahl tradiciondl,
utilizando-se 0,100g de turfa, resultou uma concentragdao maior
de nitrogénio se comparada aos outros resultados. Pode-se levar
em conta, também, a homogeneidade da amostra. A amostra de
acidos himicos é mais homogénea que a de turfa.

Analise estatistica

A Tabela 3 apresenta os valores encontrados estatistica-
mente para as comparagdes dos métodos utilizando-se aci-
dos himicos extraidos da turfa.

A comparagdo das médias (teste-t) e a relagdo de varidn-
cias (teste-F) entre os dois métodos utilizando-se a turfa e os
acidos hiimicos extraidos da turfa sio mostradas na Tabela 4.

O valor critico tabelado de F (P= 0,05) para 7 graus de
liberdade é, nesse caso, 3,787. Como os valores calculados
de F ndo excedem o valor critico em todas as comparagdes

Tabela 3. Resultados estatisticos

=]

apresentadas na tabela 4, ndo ha diferenca significante entre as
duas variancias dos métodos. J4 para o teste-t, o valor critico
tabelado de t (P= 0,05) para 14 graus de liberdade ¢ 2,14.

Comparando-se os dois métodos utilizando-se 0,lg de
turfa e dcido hdmico da turfa (Tabela 3), nota-se que o mé-
todo Kjeldahl tradicional foi o que apresentou a maior con-
centragdio média de NTK (mg/kg) e desvio-padrio menor
que o método espectrofotométrico (Hach). As médias para
as duas amostras sd3o praticamente iguais, mas suas variabili-
dades se diferenciam muito. A variabilidade do método Hach
¢ praticamente duas vezes maior quando comparada com o
método Kjeldahl tradicional. Seguindo-se o teste para verificar
se os dois métodos produzem resultados similares (tabela
4), utilizando-se 0,|g de acidos hiimicos, nota-se pelos testes
estatisticos realizados, que os métodos KT e H produzem o
mesmo resultado. Obteve-se esse resultado a partir do in-
tervalo de confianca de 95% para a diferenca das médias, o
qual obteve valor de t calculado (1,399) menor que t-critico,
de 2,14 (P=0,05), aceitando, assim, a hipétese nula, ou seja, a
igualdade entre as médias. Ja para a turfa, ao realizar o teste
para verificar se os dois métodos produzem resultados iguais,
utilizando-se 0,1 da amostra, observa-se que as médias nio
foram consideradas iguais. Este fato é justificado pelo interva-
lo de confianga para a diferenca das médias, no qual o valor
0 ndo esta contido, e também, através do p-calculado (3,913)
associado ao teste t-student, o qual possui um valor superior
a 2,14, que nos leva a rejeitar a igualdade de médias.

0.1 KT 16272 266 70704 16051; 16494
Turfa ’ H1 13981 1635 2673312 12616; 15345
KT5 13939 1757 3086953 12473; 15405
0.5 H5 12654 1196 1429282 11657; 13652
01 KT 13177 334 111605 12898 ; 13455
Acido ’ HA1 12781 726 527036 12176 ; 13387
Humico 05 KT5 13019 351 123477 12726 ; 13312
’ H5 12988 850 722250 12279 ; 13697
*em mgkg' (n=8)
Turfa Acidos Humicos Turfa Acidos Humicos
KT1 com H1 0,026 0,212 3,913 1,399
KT5 com H5 2,160 0,171 1,709 0,096
KT1 com KT5 0,023 0,904 3,714 0,920
H1 com H5 1,870 0,730 1,852 0,522

Tabela 4. Valores calculados de F e t
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Para os dois métodos utilizando-se 0,5g de turfa e acidos
himicos da turfa (Tabela 3), a variabilidade do método Hach
€ maior quando comparada com o método Kjeldah! tradicio-
nal. Pelas descritivas, observa-se que o método Kjeldah! tra-
dicional apresentou uma concentra¢ao média de NKT maior
que a concentragio da média de NKT pelo método de Hach.
Seguindo-se o teste para verificar se os dois métodos pro-
duzem resultados iguais (Tabela 4), nota-pelos testes esta-
tisticos realizados, que o resultado para os métodos Kjeldahl
tradicional e Hach produzem o mesmo resultado, as médias
foram consideradas iguais. Obteve-se esse resultado a partir
do intervalo de confianga 95% para a diferenca das médias, o
qual obteve valor de t calculado (1,709 utilizando-se a turfa
e 0,096 utilizando-se o acido humico) menor que t-critico,
de 2,14 (P=0,05), aceitando assim a hipotese nula, ou seja, a
igualdade entre as médias. Pode-se dizer que o valor 0 estd
contido no intervalo de confianca para a diferenca de médias,
o que nos leva a nio rejeitar a igualdade de médias.

Comparando o método Kjeldahl tradicional utilizando
0,100g e 0,500g de turfa, nota-se que o método utilizando-
se menor massa foi o que apresentou a maior concentragio
média de NKT e o menor desvio-padrio. Seguindo-se o teste
para verificar se o método KT produz resultados iguais in-
dependente da massa utilizada, nota-se que as médias ndo
foram consideradas iguais. Tal fato ¢ justificado pelo intervalo
de confianga para a diferenca das médias, no qual o valor 0
ndo estd contido e, também, através do t-calculado (3,714)
associado ao teste t-student, possuindo um valor superior
a 2,14 que nos leva a rejeitar a igualdade de médias. E com-
parando o método Hach utilizando 0,100g e 0,500g de turfa,
observa-se que o método Hach 0,100g apresentou uma con-
centragdo média de NKT superior a concentragao da média
de NKT pelo método de Hach 0,500g. Seguindo-se o teste
para verificar se o método Hach produz resultados iguais inde-
pendente da massa utilizada, observa-se que as médias foram
consideradas iguais, pois o valor 0 esta contido no intervalo
de confianca para a diferenca de médias e, também, pelo t-
calculado (1,852) associado ao teste t-student, o qual possui
um valor inferior a 2,14 que nos leva a aceitar a igualdade
de médias. Baseado nos resultados descritos pode-se afirmar
que, independente da massa utilizada, o método Hach produz
a mesma concentragio média de NKT.

Comparando-se o mesmo método Hach ou Kjeldahl! tradi-
cional, utilizando-se 0,100g e 0,500g de 4acido himico da tur-
fa pela tabela 3, observa-se que as médias sdo praticamente
iguais. Pode-se afirmar que as massas utilizadas de 0,lg e 0,5g
produzem o mesmo resultado. Seguindo-se o teste para veri-
ficar se o método produz resultados iguais independentes das
massas utilizadas (Tabela 4), observa-se que as médias foram
consideradas iguais. Este resultado foi concluido a partir do
intervalo de confianga de 95% para a diferenga das médias, e
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pelo t-tabelado, com o qual se obteve o valor de 0,92 para o
método Kjeldahl tradicional e 0,522 para o método Hach, que
sio menores que 2,14 (P=0,05), aceitando, assim, a hipotese
nula, ou seja, a igualdade entre as médias. O valor 0 estd
contido no intervalo de confianga para a diferenca de médias
e, também, pelo t-tabelado associado ao teste t-student. Ba-
seado nos resultados, chega-se a conclusido que a concentra-
¢do média de NTK (mg/kg) ¢ igual, independente das massas
utilizadas. As Figuras 3 a 6 mostram os graficos de regressio
para comparar os dois métodos analiticos utilizando-se turfa
e acidos Humicos extraidos da turfa, respectivamente.

(Observam-se pontos fora da curva (Outliers) nos graficos
3, 4 e 5. Retirando os “Outliers”, os valores dos coeficientes
de correlagio (R) para as retas aumentaram para 0,83409
para 0,lg de turfa e 0,90273 para 0,5g de turfa, respectiva-
mente. Pelos graficos de regressdao pode observar para com-
parar os dois métodos analiticos utilizando-se turfa e acidos
Humicos extraidos da turfa
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15800 16000 16200 16400 16600 16800
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Figura 3. Grdfico de regressao na comparacdo dos dois métodos de
determinacao de NKT (mgkg"), utilizando 0,1g de turfa
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Figura 4. Grdfico de regressdao na comparacao dos dois métodos de
determinacdo de NKT (mgkg'), utilizando 0,5g de turfa
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CONCLUSOES

Portanto, em todas as comparag¢des utilizando-se o
acido humico, o valor experimental é menor que o valor
critico, a diferenga entre os dois resultados nao é signifi-
cante no nivel de cinco e a hipotese nula é mantida, nio
ha evidéncias de erro sistematico, nas quatro situagdes
analisadas notou-se que as médias foram estatisticamente
iguais. Os métodos Hach e Kjeldahl tradicional apresen-
taram a mesma concentragdo média de NTK, portanto
pode-se usar qualquer uma das duas metodologias que o
resultado serda o mesmo. Através dos resultados, pode-
mos observar que a determina¢io de NKT pelo método
Kjeldahl tradicional e Hach utilizando-se turfa sdo precisos.
Porém, tomando como base a exatiddo, o método de Kjel-
dahl tradicional utilizando 0,lg de turfa apresentou erro
sistematico na titulagdo, fazendo com que n3o houvesse
igualdade entre as médias amostrais dos dois métodos uti-
lizados. A hipdtese nula neste caso foi rejeitada, pois a
diferenca entre as médias ¢ significativamente diferente de
zero. Ja para as outras comparagdes, pode-se observar que
a determinagdo de NKT pelo método Kjeldahl tradicional
e Hach s3o exatos. A hipotese nula neste caso foi mantida,
pois ndo ha evidéncia de erro sistematico e as diferencas
entre as médias n3o sio ditas significantes no nivel de 0,05
(5%). Utilizando o equipamento Hach método 8075, mo-
delo DR/2500, podemos constatar que as andlises foram
realizadas com mais rapidez, seguranga, menor custo de
reagentes e com a mesma confiabilidade nos resultados
quando comparado com o método NTK tradicional.
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Figura 5. Grdfico de regressao na comparacao dos dois métodos de
determinacdo de NKT (mgkg"), utilizando 0,1g de dcidos himicos
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