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1. INTRODUGAO

O método de Kjeldahl, embora tradicional e amplamente utilizado para
determinacao de proteinas em alimentos, apresenta limitagdes frente aos principios
da quimica analitica verde, devido ao elevado consumo de reagentes corrosivos,
longos tempos de andlise e geracdo de residuos toxicos (AOAC, 2007). Como
alternativa, a digestao assistida por micro-ondas em sistemas fechados surge como
abordagem mais sustentavel e eficiente, pois pode proporcionar maior controle dos
parametros analiticos, aumento da eficiéncia de decomposi¢cdo, menor risco de
contaminagao, reducdo do consumo de reagentes, uso de acidos diluidos e,
consequentemente, ampla compatibilidade com diferentes técnicas instrumentais
(KRUG; ROCHA, 2016).

Os principios da Quimica Verde representam um conjunto de diretrizes que
orientam o desenvolvimento de processos quimicos mais seguros, sustentaveis e
de menor impacto ambiental. Entre eles destacam-se a reducdao do uso de
reagentes toxicos, a preferéncia por fontes renovaveis, a minimizagao do consumo
de energia e a adogdo de métodos automatizados e miniaturizados, que reduzem
residuos e exposi¢cao ocupacional. Quando aplicados a Quimica Analitica, esses
principios fundamentam o conceito de Quimica Analitica Verde (Green Analytical
Chemistry - GAC) (ANASTAS; EGHBALLI, 2010).

A GAC busca desenvolver métodos que conciliem eficiéncia e
responsabilidade ambiental, reduzindo impactos a saude e ao meio ambiente.
Como nao ha um produto final quantificavel, tornam-se necessarios indicadores
especificos para avaliar a sustentabilidade dos procedimentos. Dessa forma, a
comparagao de métricas verdes no preparo de amostras ndo apenas orienta a
escolha de métodos mais seguros e ecoeficientes, como também fortalece o
desenvolvimento de praticas analiticas alinhadas aos principios da quimica verde
e as demandas atuais de responsabilidade socioambiental (PEREIRA et al., 2020).

Visando identificar uma abordagem mais sustentavel e alinhada a
quimica verde, este trabalho teve como objetivo comparar as métricas analiticas
verdes entre o método classico de Kjeldahl e o método proposto de digestao
acida assistida por micro-ondas combinado com a cromatografia de ions,
para a determinacdo de proteina total aplicado a alimentos a base de whey
protein.

2. METODOLOGIA

Foram avaliadas 9 amostras de suplementos em pd de marcas nacionais e
sabores diferentes. As amostras foram secas em estufa convencional a 85° C por
4 horas e armazenadas em tubos de polipropileno até o momento da analise. Foi
analisado também um Material de Referéncia Certificado SRM-8414 NIST para
validagdo do método.
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Para execugdo do método Kjeldahl, foi utilizada a metodologia descrita por
MELO et al., 2023. Para o desenvolvimento do método de preparo de amostra, foi
utilizado um forno de micro-ondas equipado com oito recipientes de quartzo de alta

pressdo. O nitrogénio, em sua espécie catidnica (NH4%), foi determinado
utiizando um cromatégrafo idnico equipado com uma bomba e um detector de
condutividade.

Para a comparagao das métricas analiticas entre os métodos utilizados
nesse trabalho, foi utilizado o software Analytical Greenness Calculator,
considerando cada uma das 12 variaveis de entrada em que o valor, quanto mais
proximo de 1, mais verde € o método. Na etapa de avaliacido dos critérios de
entrada, foram atribuidos pesos diferentes de acordo com sua relevancia
frente as aplicagbes analiticas previstas no desenvolvimento do método.
Principios como, i) integragdo de etapas no processo; i) volume de residuos
gerados; iii) possibilidade de abordagem multianalitica; iv) uso de reagentes
téxicos, e v) seguranca do operador, receberam maior ponderagdo em relagao
aos demais critérios, devido ao seu impacto na eficiéncia, sustentabilidade e
viabilidade do método.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os teores de proteina bruta (PB) nas amostras de alimentos a base de whey
protein variaram de 25,15 a 78,88% no método desenvolvido, como pode ser
observado na Tabela 1. Os valores obtidos pelo método proposto foram
comparados aos valores obtidos pelo método classico, e foi observado valores
entre 100 — 112%, mostrando valores de concordancia satisfatorios. A precisdo do
método desenvolvido foi avaliada pela analise do material de referéncia certificado
— Bovine Muscle (SRM-8414 NIST) — e o resultado demonstrou uma concordéancia
de 97% entre o valor obtido e o valor certificado.

Tabela 1. Resultados obtidos para proteina bruta (PB) em suplementos a base de
whey (média * desvio padréo, n = 3).

Proteina total (%)

Amostras Método classico Método desenvolvido Concordancia (%)
S1 66,79 + 3,81 71,82 +0,76 107
S2 60,00 + 2,00 60,79 + 0,60 101
S3 58,68 + 0,14 66,14 + 2,95 112
S4 62,46 + 0,41 64,25+ 1,79 102
S5 21,28 £+ 0,19 2515+2,12 107
S6 60,69 £ 0,19 63,47 £ 1,23 104
S7 76,02 + 0,29 75,97 + 0,27 100
S8 73,17 £ 0,36 78,88 £ 0,03 107
S9 70,64 + 0,47 77,20 + 2,26 109

Os resultados obtidos demonstraram que a digestdo acida assistida por
micro- ondas, seguida da determinagdo por cromatografia de ions, apresentou
uma pontuagdo de 0,75 (Figura 1a), consideravelmente superior ao método
convencional, que obteve apenas 0,17 (Figura 1b). Como os valores mais proximos
de 1 indicam maior alinhamento com os principios da Quimica Verde, fica evidente
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que o método desenvolvido se destaca como um método ambientalmente
amigavel. Essa diferenca também é refletida no pictograma AGREE, no qual doze
critérios de avaliagdo foram aplicados para compor uma representacéo visual
apresentada na Figura 1, com gradiente de cores que varia do vermelho ao verde.
O método proposto alcangou uma pontuagao que evidencia sua forte conformidade
com os principios de redugao de residuos, eficiéncia energética e seguranca
analitica.

(b)

Figura 1. Métricas analiticas verdes (a):Método proposto (b) Método convencional

E importante ressaltar que a analise ndo se restringe apenas & pontuacéo
numeérica, uma vez que a ponderagao dos critérios avaliados teve papel decisivo
na interpretacdo dos resultados. Aspectos como a integragcdo de etapas no
processo, 0 volume de residuos gerados, a possibilidade de uma abordagem
multianalitica, o uso de reagentes toxicos e a seguranga do operador receberam
maior peso por estarem diretamente relacionados a viabilidade pratica e ao impacto
ambiental do método.

Dessa forma, a superioridade do procedimento desenvolvido ndo esta
apenas na obtencdo de resultados analiticos confiaveis, mas também em sua
capacidade de equilibrar desempenho técnico e sustentabilidade ambiental. Em
comparagdo ao método convencional, que apresentou baixo indice de
ecologizagao, a digestdo assistida por micro-ondas e posterior determinagcéo por
cromatografia i6nica mostra-se uma alternativa mais eficiente, segura e
sustentavel, atendendo ndo apenas as demandas analiticas, mas também aos
principios da Quimica Verde.

4. CONCLUSOES

Os resultados demonstraram que o método proposto proporciona uma
precisao elevada na determinagao de proteina bruta (PB), como também apresenta
melhor desempenho ambiental, conforme evidenciado pela pontuacéo superior no
Analytical Greenness Calculator quando comparado ao método classico. Dessa
forma, o método se mostra vantajoso tanto do ponto de vista analitico, garantindo
precisdo e exatiddo adequados, quanto do ponto de vista de sustentabilidade,
consolidando-se como uma alternativa mais eficiente e “verde” em relagdo ao
meétodo convencional.
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