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Resumo

LOPES, Madelon Schimmelpfennig. Método de estufa para determinacao do grau
de umidade de sementes de arroz e soja. 2008. 36. Tese (doutorado) - Programa
de Pdés-graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Sementes. Universidade Federal de
Pelotas. Pelotas.

O presente trabalho teve como objetivos: a) comparar o método oficial de
determinacao do grau de umidade de sementes de arroz e soja utilizados no Brasil
(Estufa a 105°C/24 horas) com o método de referéncia Estufa a 103°C/17 horas,
adotado pela ISTA, e b) verificar a possibilidade de determinacdo do grau de
umidade das sementes de arroz e soja em tempo inferior a 24 horas. Estudo prévio
foi realizado para verificar a influéncia da posicdo da amostra na estufa com a
finalidade de reduzir a variagdo na determinacdo do grau de umidade das sementes
analisadas. Foram utilizadas sementes de arroz e de soja, com graus de umidade
obtidos pelo método de Estufa a 105°C/24 horas de 9,0%; 17,6% e 7,5%;16,8%,
respectivamente. Foram determinados os graus de umidade das sementes inteiras
de arroz e soja, em estufa do tipo mecénico de ar forcado, submetidas as
temperaturas de 70, 103, 105 e 130°C por um periodo de 1, 3,5, 7, 17, 24, 48, 72 e
96 horas, para cada uma das temperaturas utilizadas. Foram utilizadas sementes
moidas, segundo critérios da ISTA, para a determinacdo do teor de agua pelo
método de referéncia (Estufa a 103°C/17 horas), e para a determinacdo do grau de
umidade pelo método alternativo para sementes de arroz Estufa a 130°C por 2
horas. O método de Estufa a 105°C/24h subestima o teor de agua das sementes de
arroz e soja com grau de umidade inferior a 10% e superestima o teor de agua das
sementes quando for igual ou superior a 17,6%. E possivel determinar o teor de
agua das sementes de soja em tempo inferior a 24 horas, utilizando sementes

inteiras e temperatura de 130°C, dependendo do teor de agua das sementes.

Palavras-chave: Glycine max; Oryza sativa; teor de &gua; sementes inteiras;

sementes moidas; estufa.



Abstract

LOPES, Madelon Schimmelpfennig. The oven drying method for determination of
the moisture content of rice and soybean seeds. 2008. 36. Tese (doutorado) -
Programa de Pdés-graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Sementes. Universidade
Federal de Pelotas. Pelotas.

The aim of this work was to a) compare the standard official methodology in Brazil for
the determination of the moisture content of rice and soybean seeds (i.e. oven dried
at 105°C for 24 hours) to the ISTA standard method (103°C for 17 hours), and b) test
the possibility to determine whether the moisture content (MC) of rice and soybean
seeds can be accurately estimated drying for a period shorter than 24h. Previously, a
study was performed to establish the influence of the sample position within the oven,
aimed to reduce the variation of the results on MC among different seed samples.
The rice and soybean seeds tested in the experiment showed MC as determined by
oven drying at 105°C/24h of 9.0%; 17.6% and 7.5%; 16.8%, respectively. The MC of
whole rice and soybean seeds was estimated through oven drying at temperatures of
70, 103, 105 e 130°C for periods of 1, 3, 5, 7, 17, 24, 48, 72 and 96 hours for each
level of temperature. Following ISTA standards, ground seeds were employed to
determine their MC through the standard procedure (oven dried at 103°C/17h),
whereas for the alternative procedure rice seeds were oven dried at 130°C for two
hours. It was concluded that drying at 105°C/24h either underestimate the MC of rice
and soybean seeds, when the MC was under 10% and overestimate when was equal
or superior of 17,6%. It is possible to estimate its value in whole soybean seeds by
drying them at 130°C for less than 24h depending of the seeds MC.

Keywords: Glycine max; Oryza sativa; moisture content; whole seeds; ground

seeds; oven.
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1. INTRODUCAO

No processo de producdo de sementes, a analise das sementes é realizada
com dois objetivos: atender as exigéncias para a comercializacdo das sementes e 0
controle de qualidade da producdo. Nas Regras para Analise de Sementes (Brasil,
1992), elaboradas pelo Ministério da Agricultura, estdo indicados os procedimentos
padrbes para a obtencdo de amostras e para a execucao dos testes de pureza
fisica, verificacdo de espécies e cultivares, exame de sementes nocivas,
germinacao, tetrazolio, determinacdo do grau de umidade, sanidade de sementes e

outros, além das tolerancias.

A viabilidade das sementes e, conseqlentemente, sua maior ou menor
longevidade, depende da interac@o de varios fatores, entre os quais, o teor de agua
ocupa lugar de indiscutivel destaqgue. O grau de umidade influencia no
comportamento da semente quando ela é submetida as mais diferentes situacdes
gue acompanham todas as etapas de producdo, da colheita a comercializagéo.
Portanto, determinacfes frequientes do grau de umidade sdo necessarias para
estabelecer e adotar procedimentos adequados para evitar ou, pelo menos,

minimizar os danos que freqlientemente ocorrem nas sementes.

E em funcéo do grau de umidade das sementes que se define o0 momento
da colheita, a regulagem de maquinas, a necessidade de secagem, o tipo de
embalagem, sendo que esta influencia de modo decisivo, também na manutencgéo
da qualidade das sementes durante o beneficiamento, o armazenamento e a

comercializagao.

Em 1956, quando o método para determinacdo do grau de umidade foi
introduzido no Brasil, os laboratérios ndo se encontravam convenientemente
equipados para seguir os métodos adotados pelas Regras Internacionais, as
metodologias foram estabelecidas de acordo com as condi¢des e possibilidades dos
laboratorios naquela ocasido, conforme esclarecimentos feitos pelo Dr. Bacchi no
prefacio das RAS (Bacchi,1963).

O meétodo oficial utilizado no Brasil para a determinacdo do teor de agua das

sementes é o de estufa a temperatura de 105+3°C durante 24 horas, com sementes
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inteiras, independentemente da espécie, enquanto nas RAS estabelecidas pela ISTA
(International Seed Testing Association, 2008) est& prevista a moagem da amostra,

em funcédo do tamanho da semente e permeabilidade do tegumento.

Outro aspecto importante, € que as RAS da ISTA adotam para a
determinacao do grau de umidade, o método da estufa a alta temperatura constante,
130-133°C, por um periodo de 4 horas para milho, 2 horas para outros cereais e 1
hora para outras espécies. Para as espécies de sementes que contém, além de
agua, outros constituintes volateis a 130°C, é recomendado o método de estufa a
baixa temperatura constante, 103+2°C por 17+1 hora. Os métodos de determinacéo
de umidade indicados pela ISTA mudaram, consideravelmente, desde 1931, quando

sementes de todas as espécies eram secas inteiras, por 5 horas a 103°C.

O método da estufa a 105°C ndo consta nas RAS da ISTA, entretanto, €
oficial e padrdo para a determinacdo de umidade de sementes nos laboratérios do
Brasil e serve como referéncia para calibrar os equipamentos baseados nos

métodos indiretos (Noomhorm e Verma, 1982 e Brasil, 1992).

Diferentes métodos de referéncia tém sido utilizados para a calibracdo dos
métodos oficiais da estufa e alguns tém desempenhado importante papel no
desenvolvimento destes procedimentos: secagem até peso constante, estufa a
vacuo, método de destilacdo com tolueno, pentoxido de fésforo a vacuo e Karl

Fischer.

Em 2007, o Comité de Umidade de Sementes da ISTA propds a substituicdo
do método Karl Fischer, como método de referéncia para a determinacéo do grau de
umidade de sementes por ser de dificil aplicacdo e apresentar problemas
relacionados a exatiddo, repetibilidade e reprodutibilidade (Grabe, 1992). Este
comité indicou como nova referéncia, 0 método da Estufa a 103°C por 17 horas, por
atingir o balanco entre retencdo de agua na amostra, perda de volateis e reacdes de
decomposicédo (Grabe,1984; Grabe, 1990)

As Regras para Analise de Sementes do Brasil estdo sendo atualizadas pelo
Ministério da Agricultura, portanto, € oportuno para a revisdo do capitulo de
“Determinacédo do grau de umidade das sementes” verificar a precisdo do Método
Oficial de Estufa a 105°C por 24 horas.
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Diante do exposto, o presente trabalho foi conduzido com os seguintes
objetivos: a) comparar o método oficial de determinagdo do grau de umidade de
sementes de arroz e soja utilizados no Brasil (Estufa a 105°C por 24 horas) com o
meétodo de referéncia Estufa a 103°C por 17 horas, adotado pela ISTA e b) verificar
a possibilidade de determinagéo do grau de umidade das sementes de arroz e soja
em tempo inferior a 24 horas para o método de Estufa a 105°C.



2. REVISAO DE LITERATURA

2.1. A dgua na semente

A semente e o0 ambiente sdo dois sistemas que se encontram em
permanente troca de agua, com sentido de movimentacdo estabelecido pela
diferenca entre os potenciais hidricos de ambos, sendo 0 movimento da agua do
maior para o menor, até que seja estabelecido o equilibrio energético da agua entre

a semente e o ar (Krzyzanowski, 2006).

As trocas de agua dependem do gradiente de potencial hidrico do ambiente
da semente. Quando h& diferenca entre essas pressdes, estabelece-se um
gradiente, gerando um fluxo de movimentagéo do vapor d’agua, de modo que, para
uma determinada umidade relativa do ar, sempre ha um teor de &gua
correspondente da semente. Quando a pressao de vapor da semente é menor que a
do ar atmosférico, ela absorve agua do ar (adsorcdo) e a semente cede agua ao ar
(dessorgéao) quando sua pressédo de vapor supera a do ar (Krzyzanowski, 2006).

A agua presente na semente pode estar ligada a substancias, com graus de
forca variavel, desde a agua livre até a quimicamente presa. Durante a secagem, a
agua livre é removida rapida e facilmente pelo calor, enquanto a agua adsorvida é
tdo fortemente retida que é removida somente com altas temperaturas, podendo
causar a volatiizacdo e decomposicdo de outras substancias integrantes da

semente.

Dentre os diferentes tipos de substancias constituintes das sementes
predominam os carboidratos, os lipidios e as proteinas, em quantidades variaveis
com a espécie e a cultivar. As proteinas tém alta afinidade com a agua e séo
consideradas hidrofilas. Nos lipidios, o nimero de pontos de ligagdo com a agua é
menor e a associacao se efetua apenas por pontes de hidrogénio, fazendo com que

sejam considerados hidréfobos (Krzyzanowski, 2006).

O potencial total de agua permite verificar até que ponto um sistema esta ou

ndo em equilibrio hidrico, como também determinar a orientacdo do deslocamento
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do fluxo de agua, em funcdo de diferencas entre potenciais de agua (Laboriau,
1983).

Uma abordagem geral envolvendo as relagdes semente/agua estabelece
que, de acordo com o principio de superposi¢cao, a determinacdo do potencial de
agua deve considerar efeitos aditivos de varios potenciais, cada qual representando

um tipo de interagdo entre as moléculas de agua e outros constituintes.

O conceito de potencial de agua € uma expressao do estado de energia da
agua; a difusdo ocorre através de um gradiente de energia, do maior potencial
(menos negativo) para o menor (mais negativo) (Costa, 2001).

A disponibilidade de &agua, ou seja, sua capacidade de trabalho e
translocacdo sédo expressas como potencial hidrico (representado pela letra grega
psi - @) de um sistema aquoso, tendo por referéncia o potencial da agua pura. Isso
significa que, quanto mais negativo for o potencial hidrico do sistema considerado
menor sera também a disponibilidade de 4gua nesse sistema, e quanto mais solutos
sdo adicionados a 4gua, mais energia sera necessaria para dissolvé-los, diminuindo

assim o seu potencial (Larcher, 2000).

Outro aspecto importante da energia da agua nas sementes, € que, sob uma
mesma atmosfera, com umidade relativa do ar constante, sementes de diferentes
espécies apresentam diferentes teores de agua, mas o potencial hidrico
normalmente é muito proximo (Villela & Marcos Filho, 1998). Portanto, € muito
importante que sejam investigados os padrdes e relacdes entre umidade e potencial
hidrico em sementes de diferentes espécies, pois os diferentes niveis de secagem

podem afetar os tecidos significativamente.

Uma das dificuldades encontradas na extracdo de toda agua de uma
semente, tem origem principalmente, no fato da agua poder apresentar-se de
diferentes formas: a) 4gua absorvida ou agua livre, associada ao sistema coloidal da
semente por meio de forgas capilares, ocupando espacos intercelulares e poros do
material; b) agua adsorvida, também considerada livre, mas “presa” ao sistema
gracas a atracdo molecular, sendo retida por adesao de suas moléculas ao material

sélido; c) agua de constituicdo, unida quimicamente a substancia adsorvente, ou
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fazendo parte integrante dessa substancia, sendo removida apenas sob condi¢des
especiais (Tillmann, 1991).

N&o h& uma linha nitida de demarcacdo entre a agua livre e a adsorvida,
uma vez que toda agua adsorvida € retida com forca igual (Hart & Golumbic, 1963 e
Leopold & Vertucci, 1989). A agua de constituicdo ndo deve ser removida, caso
contrario acarretara na quebra de estrutura quimica, dando um valor irreal nas
determinacdes de umidade, como n&do existe um valor fixo para a separagdo da
agua livre da de constituicdo, os métodos de determinacdo de umidade sdo também

um pouco arbitrarios (Sasseron, 1978).

De acordo com Lasseran (1978) e Copeland & McDonald (1985), em funcéo
da natureza das ligacdes fisico-quimicas existentes entre os componentes da
semente e as moléculas de agua, a agua na semente apresenta-se sob quatro
formas diferentes: a) agua em monocamada, constituida por uma camada
monomolecular em torno das macromoléculas da matriz, ligada por meio de ligacées
ibnicas aos grupos carboxila e amino; b) agua em multicamada, formada por uma
camada polimolecular, que se fixa sobre a camada monomolecular, anteriormente
descrita, ligada através de pontes de hidrogénio, aos grupos hidroxila e amida; c)
agua osmotica, constituida de &agua liquida sob tensdo osmdética, que retém
diferentes substancias dissolvidas nas células; d) agua livre, retida mecanicamente

pelas paredes celulares, ocupando os espacos intercelulares.

A &gua livre necessita, para sua evaporagdo, energia no nivel do calor
latente de vaporizacdo, sendo, facilmente removida por ocasido da secagem. As
formas de agua osmotica, em multicamada e em monocamada, por sua vez,
apresentam suas moléculas ligadas as estruturas sélidas das sementes através de
ligagBes fisico-quimicas, cujos niveis energeéticos crescem da dgua osmatica para a
agua em monocamada. Estas formas de agua necessitam maior nivel de energia
para sua remocao, portanto, sua retirada é mais dificil durante a secagem (Lasseran,
1978).

Considerando-se o modelo de mudltiplos sitios de sorcdo de &gua na
proteina, Vertucci (1993) e Vertucci & Farrant (1995) descreveram cinco tipos de
agua na semente e os intervalos correspondentes de potenciais hidricos e os teores

de agua, de acordo com a mobilidade da molécula e as propriedades
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7

termodinamicas da agua, sdo eles: a) 4gua tipo 1, € a agua remanescente em
tecidos muito secos (grau de umidade inferior a 7,5% base Umida), praticamente nédo
tem mobilidade. Essa agua é fortemente associada a macromolécula, num processo
de “quimiossorcao” (presa quimicamente por ligagdes ibnicas), sendo considerada
como agua estrutural, ndo apresentando propriedades de solvente; b) agua tipo 2,
essa agua forma pelicula delgada na superficie da matriz (teor de agua entre 7,5% e
20%), apresentando interagcdo com o0s sitios polares de macromoléculas tem um
potencial hidrico de -11 a -150 MPa; c) agua tipo 3, é retirada com tensdes de -4 a -
11 MPa; d) &gua tipo 4, corrresponde as caracteristicas de solugdo concentrada,
ocupando espacos intercapilares entre as macromoléculas sem interagir com sua
superficie. Corresponde a teores de agua entre 33% e 41%, e estd retida em
tensdes de -2 a -4 MPa. Esse tipo de agua inclui graus de umidade favoraveis ao
armazenamento de sementes recalcitrantes e ao desenvolvimento da semente
durante grande parte do periodo de maturacdo; e) agua tipo 5, corresponde as
caracteristicas de solucdo diluida. Sua ocorréncia € observada sob graus de
umidade superior a 41%, estéa retida com tensdes inferiores a -1,5 MPa, ndo ocorre

ligagbes as macromoléculas.

2.2. Métodos de Estufa

Os métodos de Estufa possuem popularidade mundial como métodos de
determinacdo de umidade, mas ndo sdo reconhecidos como um verdadeiro método
de referéncia como, por exemplo, o Karl Fisher, destilacdo por tolueno, ou métodos
com utilizacdo de substancias dessecantes (ISTA, 2008). Baseiam-se na secagem
de uma amostra de sementes de peso conhecido e no calculo da quantidade de
agua, através da perda de peso da amostra, € considerado um método preciso, pois
apresenta valores muito proximos do verdadeiro grau de umidade da amostra,

apesar de poder eliminar compostos volateis (Marcos Filho et al, 1987).

Durante a secagem, além da perda de &agua, podem ocorrer outros
processos que podem influenciar o resultado. Exemplos desses processos incluem a
perda de substancias volateis, bem como a oxidacdo de dleos e a desnaturacdo de
amido (ISTA, 2008).
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De acordo com as Regras para analise de sementes (RAS) da ISTA (2007) e
padrées da “American Association of Cereal Chemists” (ASAE, 1992), as estufas
utilizadas na determinacdo do grau de umidade de sementes podem ser dos tipos:

conveccao gravitacional ou mecanico de ar forcado.

Existe também a estufa Umida e a estufa a vacuo, a primeira € utilizada mais
especificamente para o milho, e envolve a secagem de uma amostra de sementes
inteiras por 96 horas a 99-100°C. E similar ao método de estufa a ar, com excec¢&o
de que a fonte de calor é a agua fervente. A estufa a vacuo é baseada na secagem
a 98-100°C de sementes finamente moidas, nhuma camara submetida a pressao de
25mmHg ou menos; a amostra € aquecida até obtencdo de peso constante, 0 que

pode levar até 5 horas.

7

A uniformidade de temperatura no interior das estufas é extremamente
importante para a determinagcdo do grau de umidade (Tillmann & Cicero, 1998).
Cada estufa deve ser avaliada quanto a estabilidade de temperatura, uniformidade
de aquecimento, ventilacdo, taxa de fluxo de ar, tempo de recuperacdo da
temperatura apdés a insercdo das amostras e exatiddo do termdémetro (Hunt &
Pixton,1974).

De acordo com as RAS da ISTA, a capacidade de aguecimento deve ser tal
que pré-aquecida a temperatura requerida, seguida de abertura para colocar 0s
recipientes, a estufa deve retornar a temperatura exigida dentro de 30 minutos
(ISTA, 2008).

Um pequeno aumento na temperatura ou pequena diferenca no tempo de
secagem na estufa pode registrar variacbes de 1 a 2% no grau de umidade das
sementes (Sasseron,1978 e Puzzi,1986). Segundo Oxley & Pixton (1961) falsas
diferencas nos valores do grau de umidade das amostras podem ser evitadas

utilizando uma area limitada da estufa.

A influéncia da posicéo das amostras de sementes de feijdo sobre o grau de
umidade detectado em laboratorio foi estudado por Angelini (1977). O autor
observou que as sementes localizadas nas prateleiras, superior e inferior,
apresentaram um teor de agua semelhante entre si, mas significativamente inferior

aos apresentados pelas que ficaram na prateleira central. Tillmann (1993) encontrou
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variacbes nas leituras de temperaturas entre as prateleiras de uma estufa de 1,1 a
7,1°C no periodo de 17 horas. O grau de umidade das sementes de cebola obtido
nas diferentes prateleiras diferiu estatisticamente, mas ficaram dentro da tolerancia
permitida pelas RAS (Brasil, 1992).

Em nivel internacional, cada pais tem seu método oficial, e dentro de cada
pais o binbmio tempo x temperatura para o método de estufa, varia para
determinadas culturas (Bowden, 1984; Stanwood & McDonald, 1989). Nos Estados
Unidos da América, o método padrdo é o recomendado pelo Departamento de
Agricultura (USDA), o qual estabelece a interacdo tempo x temperatura na estufa em

funcao da cultura, para o milho € de 103°C durante 72 horas (Hanan et al, 1985).

No Brasil, 0 método para determinacdo de umidade de sementes oficializado
pelo Ministério da Agricultura para todas as espécies, é o da estufa sem ventilacdo
forcada a temperatura de 105°C+3°C por 24 horas, € usado sementes inteiras,
qualquer que seja a espécie, com no minimo duas repeticdes. De acordo com a RAS
(Brasil, 1992), a diferenca entre os resultados de duas determinacdes ndo deve
exceder 0,5%, e se esta for maior, a determinacdo devera ser repetida com outras
duas repeticbes, novamente coletadas para este fim.

A ISTA adotou para a determinacao do grau de umidade o método de Estufa
a alta temperatura constante, 130-133°C, por um periodo de 4 horas + 12 minutos
para milho, 2 horas + 6 minutos para outros cereais e 1 hora £ 3 minutos para outras
espécies. Para as espécies de sementes que contém, além de agua, outros
constituintes volateis a 130°C, é recomendado o método de estufa a baixa
temperatura constante 103+2°C por 17+1 hora, considerado um método béasico de
referéncia para introducdo de novas espécies, e por ser considerado seguro para
espécies que contenham substancias volateis pode ser usado para todas as
espécies (ISTA, 2008).

O limite para utilizacdo do método da alta temperatura constante foi
estabelecido por Zeleny (1953) sementes com 25% de teor de Oleo, ou que
contenham indice de iodo superior a 150, pois geralmente, estas sementes nao
seriam satisfatoriamente moidas, e o 6leo iria oxidar facilmente, causando ganho de
peso e interferindo na precisdo da determinacdo do grau de umidade. Este critério

utilizado como separador entre a utilizacdo dos métodos de Estufa, alta ou baixa
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temperatura constante, tornou-se obsoleto, apds estudos de varios autores sobre os
teores de Oleo de cada espécie, foi verificado uma grande variagdo, tanto na
quantidade, como no tipo de 6leo encontrado, sendo influenciado por varios fatores,

dentre eles a cultivar e as condi¢des climaticas.

Provavelmente, o conteudo de Oleo ndo seja o fator mais critico para a
determinacdo do grau de umidade e o mais importante seja a volatilidade dos
constituintes das sementes (Grabe,1990). Em 1963, Hart & Golumbic mencionaram
problemas com a volatilidade em sementes de soja, linho, milho, beterraba, cenoura
e ervilha; e Grabe (1987) também mencionou variacfes nos graus de umidade de

sementes de cebola e rabanete devido a volatilidade das substancias constituintes.

O tempo despendido na determinacdo pelo método de estufa depende da
percentagem de substancias volateis e da umidade da semente testada (Grabe,
1984 e 1990). Ambos podem variar entre as espécies e entre amostras da mesma
espécie. Como consequéncia deste fato, a temperatura e a duracdo da secagem na
estufa devem ser tais que, um pouco de agua permaneca na amostra para
compensar volateis que foram removidos. O tempo e a temperatura também deve

ser tal que reacdes quimicas de decomposicao também sejam limitadas.

Dependendo do tamanho das sementes e do tegumento das mesmas, a
determinacdo do grau de umidade pode ser realizada utilizando as sementes
inteiras, cortadas ou moidas. Sementes grandes e com tegumento que impecam a
perda de agua devem ser moidas antes da secagem, a menos que seu contetdo de
Oleo torne dificil esta operacgéo, especialmente em sementes do género Linum com
Oleo de alto indice de iodo, ou sujeitas a ganhar peso através da oxidacdo do

material moido.

As sementes de arroz (Oryza sativa) devem ser moidas até obter textura
fina, ou seja, pelo menos 50% das sementes moidas deverdo passar por peneiras
de arame com aberturas de 0,5mm e ndo mais do que 10% deverdo permanecer na
peneira com aberturas de 1mm, podendo ser utilizado como alternativa para
determinacdo do grau de umidade, o método da alta temperatura constante por 2
horas, havendo necessidade de pré-secagem quando as sementes estiverem com
grau de umidade de 13,0% ou mais. As sementes de soja (Glycine max), devem ser

moidas até obter textura grossa, ou seja, quando pelo menos 50% das sementes



19

passarem por uma peneira com aberturas de 4mm e n&o mais do que 55%
passarem pela peneira com abertura de 2mm, ndo é indicado o método da alta
temperatura constante, e quando as sementes estiverem com grau de umidade de

10,0% ou mais devera ser realizada a pré-secagem.

Quatro métodos para determinacédo de umidade de sementes de feijao, arroz
e milho foram comparados por Luz et al (1993), entre eles: método oficial de estufa a
105°C por 24 horas, estufa a 103°C por 72 horas; "pipoqueiro” e o aparelho DUPEA.
Foi observado que a medida que aumenta o teor de agua ha uma tendéncia de
aumentar a diferenca entre os métodos DUPEA e estufa 105°C por 24 horas. O
meétodo "pipoqueiro” demonstrou boa confiabilidade, pois foi o0 que menos variou em
relagdo ao método oficial. O método de Estufa 72 horas teve um comportamento
significativamente diferente da estufa 24 horas para feijdo nivel médio de umidade
(13,8%), e para milho nos niveis alto (26,8%) e baixo (13,9%) de umidade.
Provavelmente, este comportamento ocorreu pelo fato das sementes ficarem 48
horas a mais na estufa, permitindo que a agua fosse retirada totalmente da semente,
ou que tenha havido decomposi¢cdo das proteinas, lipideos e carboidratos e também

perdas de substancias volateis (Benjamin & Grabe, 1988).

Campos & Tillmann (1996) trabalharam com comparacdo de métodos de
estufa para determinacdo do grau de umidade de sementes de milho, trigo, arroz,
soja e cebola, utilizando o método da Estufa a 105°C por 24 horas para todas as
espécies, e ainda, 130°C por 4 horas com moagem para o milho; trigo e arroz 130°C
por 2 horas com moagem; soja e cebola, 103°C por 17 horas, as sementes de
cebola ndo foram moidas. Os niveis iniciais de umidade foram: 10,5 e 18,0% para
soja; 12,0 e 18,0% para cebola; 11,0; 14,0 e 18,0% para milho; 13,0; 14,0 e 19%
para trigo; 12,0; 14,5 e 18,0% para arroz. Para o arroz e trigo, o0 método 105°C por
24 horas apresentou menor teor de agua para todos os niveis iniciais de umidade.
Para soja e cebola ocorreram diferencas na determinacao do grau de umidade entre
os dois métodos apenas no nivel de umidade de 18,0%, entretanto, para o milho, as
diferencas foram observadas nos niveis de umidade de 11,0%. Sendo assim,
concluiram que ocorreram diferencas na determinacdo do grau de umidade pelos
métodos de estufa para todas as espécies. As diferencas nos resultados variaram de
acordo com a espécie da semente e o teor de agua inicial.
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Métodos para determinagdo de umidade de estufa a 105+3°C por 24 horas,
130-133°C por 1 hora e 70°C até peso constante foram comparados por Dignart et al
(2000), todos utilizando sementes inteiras de barbatimdo e jatoba-do-cerrado. Os
autores concluiram que os métodos de determinacdo do grau de umidade testados
se comportaram diferentemente entre si para ambas as espécies; os métodos
avaliados néo atingiram a tolerancia exigida pelas RAS, para a variacdo entre
repeticbes; o método da estufa a 70°C ndo se mostrou pratico para analises de
rotina, por demandar um periodo de analise muito prolongado para as sementes

analisadas.

O grau de umidade de sementes inteiras e moidas de soja e milho foi
comparado pelos métodos de Estufa (a 105 e a 130°C) e de Karl Fischer, concluindo
que a temperatura de 130°C € a mais indicada para sementes inteiras de milho, e
gue para as sementes de soja, além da temperatura de 105°C, a de 130°C também
pode ser usada para determinacdo do grau de umidade de sementes de soja
(Tillmann & Cicero, 1996). Os resultados obtidos demonstraram que um mesmo
procedimento de estufa ndo pode ser usado com a mesma precisdo para sementes
de todas as espécies, confirmando os resultados obtidos por Hart et al (1959) e
Grabe (1987 e 1989).

Dentre os fatores que podem influenciar a escolha de um método de
determinacdo do teor de agua em sementes, estdo: tempo despendido;
conveniéncia; facilidade de operacao; simplicidade; composicdo quimica das
sementes; estrutura e morfologia da semente; tamanho e necessidade de moagem
das sementes. Além disso, um método deve ter precisdo, reprodutibilidade e
repetibilidade (ISTA, 2008).

2.3. Comité de Umidade de Sementes da ISTA

A International Seed Testing Association (ISTA) foi fundada em 1924 durante
0 4° Congresso Internacional Seed Testing, realizado em Cambridge, Reino Unido.

Atualmente é constituida por 74 paises ao redor do mundo.
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A ISTA esta empenhada em desenvolver, aprovar e publicar os
procedimentos de rotina para a amostragem e analise das sementes, e promover a
aplicacao uniforme destes procedimentos na avaliacdo de sementes no comeércio
internacional. E composta por comités técnicos (amostragem; sementes de flores,
arvores e arbustos; germinacdo; umidade; nomenclatura; pureza; sanidade;
estatistica; armazenamento; tetrazdlio; vigor; cultivares; regras) e uma forca tarefa
sobre OGM que séo responsaveis pelo desenvolvimento de novas metodologias em

ensaios com sementes.

O trabalho do Comité de Umidade de Sementes envolve varios aspectos,
dentre eles, melhorar o capitulo de umidade nas RAS da ISTA, ampliando o niumero
de espécies descritas, e a metodologia para sementes ortodoxas e ndo-ortodoxas
(www.seedtest.org/em/home/html).

O Comité de Umidade de Sementes da ISTA, em 1980-1983, recomendou
gue um meétodo padrdo de referéncia fosse adotado para avaliar a precisdo dos
testes da estufa, pois sem um adequado método de referéncia, seria extremamente
dificil esclarecer os problemas que estavam sendo estudados: diferencas na
porcentagem de agua quando testes eram conduzidos com diferentes tempos e
temperaturas; diferencas nos resultados com sementes moidas e inteiras; quando
laboratérios obtém diferentes resultados em testes de referéncia. Para adicionar
novas espécies nas RAS, como escolher o método mais preciso? Este grupo definiu
que sO poderia garantir a precisdo destes resultados com o estabelecimento de um

método padrao de referéncia (Grabe, 1984).

Os métodos da ISTA para cereais seguem os metodos da ISO (International
Standardization Organization) e ICC (International Association for Cereal Chemistry),
gue sdo baseados no método do Pentdxido de Fosforo em estufa a vacuo. Um dos
meétodos de referéncia usados foi a secagem de sementes até peso constante na
estufa (Grabe, 1984), atraves de varias pesagens até chegar a um ponto onde duas
pesagens sucessivas apresentam o mesmo peso ou diferenca de no maximo 0,05%
(Puzzi,1986). A base dos métodos prescritos para as outras sementes ndo sao
claras, mas parecem ter sido estabelecidos empiricamente, sem compara¢cdo com
outros meétodos basicos de referéncia. Para essas espécies, ha repetibilidade dos

resultados, mas sua exatidao nao é conhecida. O contelddo de umidade de sete
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espécies representativas determinadas pelos métodos de estufa da ISTA variou de
1,9% mais baixo para 1,1% mais alto que aqueles obtidos pelo método de Karl
Fischer (Grabe, 1984).

Este Comité, em 1983-1986, adotou o método de Karl Fischer como o de
referéncia para avaliar a exatidao dos testes de estufa, e recomendou modificar os
periodos de secagem quando necessario para obter resultados equivalentes a este
método (Grabe, 1987).

Segundo Benjamin e Grabe (1988), para gramineas forrageiras, o0 método de
Estufa a 100-105°C por 24 horas quando comparado ao método Karl Fischer,
subestimou o contetdo de umidade em torno de 1%, e a 130°C houve uma
tendéncia a superestimar a umidade, aparentemente devido a perda de substancias

volateis e a decomposi¢cao das proteinas, lipideos e carboidratos, entre outros.

N&o é possivel selecionar um periodo de secagem na estufa que seja
igualmente preciso para todos os niveis de umidade de uma espécie, constituindo-se
uma falha, que precisa ser aceita, pois € inerente dos métodos da estufa (Grabe
1987).

Por esta razdo, em 1989-1992, o Comité de Umidade de Sementes da ISTA,
estabeleceu o método de Karl Fisher, como método basico de referéncia, para
calibracdo dos métodos da estufa para determinacdo do grau de umidade de
sementes nos niveis normalmente encontrados no comércio. Estabeleceu os
seguintes procedimentos: a) utilizar a Estufa a 103 ou 130°C, conforme indicado
para a espécie, empregando Varios periodos de exposi¢cdo; b) os periodos de
secagem devem ser menores que 24 horas, usar sementes inteiras, quando puder
ser convenientemente secas neste periodo; c) tracar curvas de secagem e indicar a
linha representativa do contetdo de agua pelo método de referéncia Karl Fischer. O
ponto onde a curva de secagem interceptar a linha de referéncia, determina o

periodo correto de secagem (Grabe, 1992).

O Comité de Umidade da ISTA, em 1995, comecou uma série de
investigacdes para ver a possibilidade de utilizar métodos aceitos pela 1SO e ICC
(ISO 711-1985 e ISO 109-1976), que envolve secagem sob vacuo parcial, com a
presenca de pentdxido de fésforo como um poderoso agente desidratante, a 50°C;
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Entretanto, 0s equipamentos necessarios para esta metodologia ndo se
encontravam disponiveis na maioria dos laboratdrios da ISTA, descartando-se esta

alternativa.

No encontro extraordinario da ISTA, em 2003, foram determinados os rumos
dos futuros trabalhos do Comité de Umidade, entre eles: validar metodologias para
determinar o grau de umidade para novas espécies de sementes, como
ornamentais, condimentares e medicinais, e a ado¢do de outro método como
referéncia, pois 0 método de Karl Fisher apresentou como desvantagens, alto custo
e dificuldade na leitura dos resultados (Nijénstein, 2003). Ainda, segundo Multon &
Martin (1988) os métodos quimicos (Karl Fischer) ou aqueles que envolvem
destilacdo azeotropica foram superados devido a sua complexidade, custo elevado e
precisao insuficiente. Estes autores descreveram trés tipos de erros: a) reacdes
guimicas que ocorrem durante o armazenamento da amostra que sera realizada a
determinacdo do grau de umidade; b) ganho ou perda de &agua durante o
armazenamento e preparo da amostra; c) escolha do método errado (ex: reacdes
quimicas durante a determinacao de umidade, perdas de substancias volateis).

Em 2007, a ISTA adotou o método de Estufa a 103°C por 17 horas como
método de referéncia, por ser considerado um método seguro para as espécies
contendo substancias volateis, com isso haveria um equilibrio entre a retencdo de
dgua na amostra, a perda de substancias volateis e reacbes quimicas de
decomposicdo (Grabe,1989). Este método estava sendo utilizado como referéncia
para medidores de umidade, desde 2002 (NN ISTA, 2006), por conseguinte, utiliza-lo
como um método de referéncia para todos os testes de umidade da ISTA seria uma

extensao logica dos principios envolvidos.



3. Material e Métodos

O presente trabalho foi conduzido no Laboratorio de Analise de Sementes
“Flavio Farias Rocha” do Departamento de Fitotecnia, da Faculdade de Agronomia
Eliseu Maciel, da Universidade Federal de Pelotas, no periodo de julho de 2005 a

novembro de 2007.

3.1. Estudo 1 - Influéncia da posi¢cdo da amostra na estufa

Este estudo teve por objetivo verificar a influéncia da posi¢cao do recipiente
contendo a amostra durante a determinacdo do teor de agua das sementes,

utilizando estufa do tipo mecanica de ar forcado, modelo 5250 AB da marca Biopar.

Foram verificadas as possiveis variagdes no grau de umidade em diferentes
pontos da estufa (nas diferentes alturas de prateleiras e nas partes anterior e

posterior).

Para a determinacdo do grau de umidade das sementes de arroz, foi
utilizado o método da estufa a temperatura de 105 + 3°C, durante 24 horas (Brasil,
1992). Foram pesadas cinco gramas de sementes de arroz em cada cépsula de
aluminio, com peso previamente conhecido. Estas amostras foram levadas a estufa,
apoOs a secagem e resfriamento das capsulas, foi realizada a pesagem e através da
diferenca de peso, foi determinado o grau de umidade das sementes de arroz.

Quarenta capsulas de aluminio foram distribuidas nas prateleiras, superior e

inferior, e dispostas em cinco linhas e oito colunas.

3.2. Estudo 2 - Comparacédo entre métodos de estufa para a determinacdo do grau de

umidade de sementes de arroz e soja.

Este estudo foi realizado com duas espécies, arroz (Oryza sativa) da cultivar
El Paso 144 com teor de 6leo de 1,6% e soja (Glycine max), da cultivar 8000, com

teor de 6leo de 21,9%. Estes teores de 6leo foram determinados no Laboratério de
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Graos do Departamento de Ciéncia e Tecnologia Agroindustrial, através do método
de Soxhlet, conforme estabelecido pelas Regras da AOAC (Association of Official
Agricultural Chemists, 1965). Foram pesadas trés amostras de quinze gramas de
sementes moidas de arroz e de soja, colocadas em papel de filtro quantitativo e
colocadas no extrator tipo Soxhlet para retirada do 6leo. Foi utilizado como solvente,
o éter. O conjunto de extracdo de Soxhlet foi aquecido durante aproximadamente 6
horas, apds a extracao, o material contido no baléo foi transferido para banho-maria
até secar, e o teor de 6leo obtido por diferenca de peso.

Os teores de agua utilizados para cada espécie foram de 9,0% e 17,6%,
para o arroz e 7,5% e 16,8%, para soja. Estas determinagdes foram realizadas pelo
método de Estufa a 105°C. O nivel de umidade alto foi obtido em laboratério através
do umedecimento da amostra de trabalho.

Para a determinacdo do grau de umidade, foi realizada a pesagem em
balanca analitica, com precisdo de trés casas decimais, de cinco gramas de
sementes de arroz (Oryza sativa) e de soja (Glycine max). As amostras foram
levadas a estufa, por diferentes tempos e temperaturas, pés o periodo de exposi¢ao
ao calor, foram retiradas da estufa e colocadas em dessecador por um periodo de 15
a 30 minutos. Apdés o resfriamento das amostras, procedeu-se novamente a
pesagem e através da diferenca de peso, foram determinados os graus de umidade
das sementes de arroz e soja.

Foram determinados os graus de umidade das sementes inteiras de arroz e
soja, em estufa do tipo mecéanico de ar forcado, submetidas as temperaturas de
70°C, 103°C, 105°C e 130°C por periodos de: 1, 3, 5, 7, 17, 24, 48, 72 e 96 horas.
Estes periodos foram contabilizados quando houve estabilizagdo da temperatura da
estufa, apos a colocagéo das amostras em seu interior.

Para a determinacdo do teor de agua pelo método de referéncia (Estufa a
103°C por 17 horas) foram utilizadas sementes moidas de arroz e soja. Também
foram utilizadas sementes moidas para a determinacdo do grau de umidade pelo
método alternativo recomendado pela ISTA (2007) para sementes de arroz, estufa a
130°C por 2 horas. As sementes foram moidas de acordo com as especificacoes
descritas nas RAS da ISTA (2007), ou seja, pelo menos 50% do material moido
devem passar na peneira de 0,5mm e no maximo 10% ficar retidas na peneira de
1mm. Para as sementes de soja, a recomendacdo é que pelo menos 50% do

material moido deve passar pela peneira de 4mm, e até 55% pela peneira de 2mm.
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Antes de proceder a moagem, as sementes de arroz e soja com teores de
agua de 17,6% (arroz) e 16,8% (soja) foram pesadas, levadas a estufa a 103°C por
um periodo de aproximadamente 10 minutos, resfriadas e pesadas novamente,
estes valores foram anotados para posteriormente calcular o teor de agua. Este
procedimento visa diminuir o grau de umidade, facilitando o processo de moagem
(pré-secagem).

Foram tracadas curvas de secagem para cada uma das espécies, nos dois
niveis de umidade e nas quatro temperaturas utilizadas, determinando o ponto de
interseccdo com a linha obtida pelo método de referéncia, Estufa a 103°C por 17
horas.

O experimento foi delineado em blocos completamente casualizados com
trés repeticdes de cada tratamento (temperaturas de 70, 103, 105 e 130°C), no qual
cada repeticao foi representada por 27 capsulas distribuidas uniformemente na parte
central das prateleiras. Através do software SigmaPlot 9.0 foi realizado o
ajustamento das curvas, obtendo-se uma hipérbole do tipo: Y= ax / (b+x) que melhor
representou o comportamento das sementes de arroz e soja durante a determinacgao

do teor de agua.



4. Resultados e Discusséo
4.1. Estudo 1 - Influéncia da posi¢cdo da amostra na estufa

Foram demonstradas nas figuras 1 e 2, as variagdes ocorridas nas linhas e
colunas das prateleiras superior e inferior, da estufa mecéanica de ar forcado em

relacdo a média do grau de umidade das sementes de arroz.

Apesar das variacfes estarem dentro do limite de tolerancia (Brasil, 1992), ou
seja, a diferenca entre os resultados de duas determinagcdes ndo excederam 0,5%,
foi observado que nos recipientes distribuidos nas linhas 4 e 5 (parte anterior da

estufa), de ambas prateleiras, a variagdo do grau de umidade foi maior do que nas
linhas 1, 2 e 3.

L1 00 01 0,2 0,2 01 0,1 0,1 02 POSTERIOR
L2 01 00 00 01 02 00 0,2 01
L3 o0 00 00 00 -0,2 00 -0,1 -0,2
L4 -03 -0,3 -0,2 -0,1 -0,2 -0,1 -0,2 -0,1
L5 -0,5 -0,2 -0,3 -0,1 -0,1 -0,1 -0,2 -0,2

ANTERIOR

Figura 1. Croqui demonstrando a variagdo do grau de umidade de sementes de
arroz na prateleira superior da estufa mecanica de ar forcado.

1 02 -01 01 01 01 01 -02 0,0
L2 -02 02 00 01 00 01 01 -0,1| OSTERIOR
L3 02 -02 00 01 00 00 -01 0,1
L4 -03 04 -01 01 01 01 01 0,1

L5 -0,5 -0,2 -0,2 0,2 0,2 0,1 -0,1 -0, ANTERIOR

Figura 2. Croqui demonstrando a variacao do grau de umidade de sementes de
arroz na prateleira inferior da estufa mecanica de ar forcado.
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Outros autores como, Oxley e Pixton (1961), Matthews (1962), Warner &
Browne (1963), Hunt & Neustadt (1966), Angelini (1977), Benedini Jr. et al (1984), e
Tillmann (1993), ja haviam detectado diferencas nos teores de agua, dentro e entre
prateleiras, sendo sempre decrescente da parte anterior para a posterior da estufa,

possivelmente devido as oscilacdes da temperatura no interior da estufa.

De acordo com as RAS (Brasil, 1992; ISTA, 2007 e padrdes da ASAE (1992),
a capacidade de aquecimento das estufas deve ser tal que pré-aquecida a
temperatura requerida, seguida de abertura para colocar os recipientes, a estufa

deve retornar a temperatura exigida dentro de aproximadamente 30 minutos.

De acordo com Tillmann & Cicero (1998) a estufa mecéanica de ar forcado &
mais adequada para determinar o grau de umidade das sementes, apesar de nao
ser indicada nas RAS (Brasil, 1992).

Foi observado que os recipientes na parte anterior (mais proximos da porta)
da estufa mecanica de ar forcado, modelo Biopar 5250AB apresentaram maiores
variacfes no grau de umidade das amostras, embora dentro do limite de tolerancia
das RAS (Brasil, 1992). Por esta razéo, a distribuicdo das amostras dentro da estufa,
na execucao do estudo 2, foram nas prateleiras superior e inferior, da parte central

para a posterior.

4.2. Estudo 2 - Comparacgao entre métodos de estufa para a determinag¢éo do

grau de umidade de sementes de arroz e soja.

As curvas de secagem foram desenvolvidas para sementes inteiras de arroz
e soja para determinar os efeitos das temperaturas (70, 103, 105 e 130°C) e dos
tempos de secagem (1, 3, 5, 7, 17, 24, 48, 72 e 96 horas) na percentagem de agua
obtida pelo método da estufa. Os teores de agua determinados pelo método de
referéncia (estufa a 103°C por 17 horas, com sementes moidas) estao indicados por

uma linha reta nas figuras.

O tempo de secagem na estufa requerido para o teor de agua coincidir com

o resultado obtido pelo método de referéncia, pode ser observado nas figuras de 3 a
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6, pelo ponto de interseccédo da curva de secagem com a linha correspondente ao
valor obtido pelo método de referéncia, conforme procedimento estabelecido pelo
Comité de Umidade de Sementes da ISTA (Grabe, 1992).

Os valores mais altos da curva de secagem em relacdo ao meétodo de
referéncia sdo aparentemente devidos a liberacao de substancias volateis (Benjamin
& Grabe, 1988). De acordo com Grabe (1989), a perda de peso durante a secagem
€ devida a perda de &gua e outros compostos volateis, adicdo de agua por
decomposicao quimica e reducdo da matéria seca por decomposi¢do. De acordo
com este autor os periodos de secagem em métodos oficiais precisam ser
escolhidos deixando certa quantidade de agua na semente para compensar 0 peso

dos componentes volateis liberados.

O teor de 4gua das sementes de arroz obtido pelo método de referéncia foi
10,0% e correspondeu no método da estufa a 105°C por 24 horas ao valor de 8,9%,
apresentando um valor inferior de 1,1 pontos percentuais. Resultados semelhantes,
para determinacdo do grau de umidade de sementes de arroz, foram obtidos por
Campos e Tillmann (1996) na comparacdo dos métodos de estufa a 105°C por 24
horas com o método a 130°C por 2 horas com moagem das sementes, utilizando
trés niveis de umidade: 12,0; 14,5 e 18,0%. Os autores observaram que o método a
105°C por 24 horas apresentou menor teor de agua para todos o0s niveis de

umidade.

Observa-se na Figura 3 que para sementes inteiras de arroz o periodo de
exposicao na estufa por 96 horas, a temperatura de 70, 103 e 105°C, né&o foi
suficiente para as sementes atingirem o teor de agua do valor de referéncia, ou seja,
10,0%. Na temperatura de 130°C foram necessarias 31 horas e 50 minutos No
método de Estufa a 105°C, utilizando sementes inteiras de milho, com grau de
umidade de 11,2%, valores coincidentes com o método de Karl Fischer foram
obtidos em 240 horas (Tillmann & Cicero, 1996).

.O método da estufa a 70°C, também ndo se mostrou pratico para a
determinacdo do grau de umidade de sementes inteiras de barbatiméo e jatoba-do-
cerrado, por necessitar um periodo de tempo muito prolongado para as sementes

analisadas (Dignart et al, 2000).
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Utilizando a metodologia indicada pela ISTA (2008) como alternativa para a
determinacdo do grau de umidade de sementes de arroz, Estufa a 130°C por 2
horas com sementes moidas, foi obtido o0 mesmo teor de agua do método de
referéncia (10,0%) que também exige a moagem para as sementes de arroz. A
vantagem destas metodologias é que a moagem das sementes diminuiu o tempo
requerido para a secagem, entretanto, apresenta a possibilidade da introducdo de
erros na determinacéo, porque pode ocorrer rapido ganho ou perda de agua quando

as sementes sdo expostas ao ar (Benjamin & Grabe, 1988).
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Y70:c= 7,3430x / (1,4271 + X) R’= 0,89
Yioz:c = 9,1471x / (1,1146 + X) R’= 0,81
Yi0s:c= 9,2858x% / (1,0299 + X) R’= 0,93
Y130:c= 10,2296x / (0,7310 + X) R’= 0,90

Figura 3. Teores de 4gua de sementes de arroz, obtidos em estufa nas temperaturas
de 70, 103, 105 e 130°C e pelo método de referéncia (10,0%).

Na Figura 4 observa-se, na linha reta da figura, o valor de 17,6% correspondente ao

teor de 4gua das sementes de arroz obtido pelo método de referéncia. No método da estufa
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a 105°C por 24 horas, com sementes inteiras, o teor de 4gua foi de 18,5%, apresentando 0,9
pontos percentuais a mais. O teor de agua de 17,6% no método de estufa a 105°C foi
atingido em 4 horas e 52 minutos.

As sementes inteiras de arroz atingiram o teor de agua obtido pelo método de
referéncia (17,6%) nos seguintes tempos: 15 horas e 15 minutos (70°C), 9 horas e 18
minutos (103°C) e 1 hora e 28 minutos para a temperatura de 130°C.

O tempo de exposicdo das sementes ao calor, para determinacdo do grau de
umidade, variou com o teor de 4gua. No método da estufa a 105°C, para sementes de arroz,
seriam necessarias mais de 96 horas para atingir o teor de agua de 10,0% e 4 horas e 52
minutos para atingir 17,6%. Estes resultados concordaram com 0s obtidos por Benjamin &
Grabe (1988) que também constataram que a agua foi removida mais rapidamente das
sementes com alta umidade nas temperaturas de 90, 100, 105 e 130°C. De acordo com
estes autores, a agua € retida nas sementes com uma energia que aumenta com a redugao
da umidade; e sob a mesma temperatura de secagem a agua é removida mais rapidamente
das sementes com alta umidade por estar presa mais frouxamente que em sementes secas.
Tillmann & Cicero (1996) também observaram que o tempo de permanéncia das sementes
na estufa, para a determinacdo do grau de umidade, foi reduzido com a elevacao do teor de
agua das sementes. Segundo os autores, o fato ocorreu em funcdo da manutencédo dos
maiores fluxos de perda da agua, presentes no inicio da secagem nas sementes mais

Umidas e durante todo o processo.

O método da ISTA indicado como alternativa para a determinacdo do grau de
umidade de sementes de arroz Estufa a 130°C por 2 horas, com exigéncia de moagem,

obteve o mesmo valor encontrado no método de referéncia (17,6%).

As temperaturas de 70, 103 e 105°C néo foram adequadas para a determinacdo do
teor de agua de sementes de arroz, utilizando sementes inteiras, por exigirem um periodo
de exposicdo ao calor superior a 96 horas, para o teor de agua de 10,0%. Na temperatura
de 130°C também foi necessario um tempo excessivo, ou seja, 31 horas e 50 minutos.
Métodos que utilizam sementes inteiras devem ser avaliados como opcionais quando o

tempo nao é um fator limitante (Grabe,1990).

A alternativa para o uso destas temperaturas seria a indicacdo de moagem das
sementes visando reduzir o tempo para a informacédo dos resultados, tendo em vista que a
moagem permite maior penetracdo do calor e liberacdo mais facil de agua (Marcos Filho et
al, 1987). Entretanto, a moagem é uma das maiores fontes de erro e pode causar uma

variacdo de 1,0% no grau de umidade (Henderson,1991) e os resultados ainda podem
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variar de acordo com o tamanho das particulas (Henderson & Wilkin, 1985). Para sementes
de arroz, o baixo teor de 6leo (1,6%), ndo dificultaria o processo de moagem das sementes.
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Yz0ec= 18,1698x / (0,4935 + X) R’= 0,92
Y103c= 18,2276x / (0,3314 + X) R?= 0,89
Y 10sec= 18,7252x / (0,3115 + X) R’= 0,94
Yis0c= 19,6981x / (0,1758 + x) R?= 0,86

Figura 4. Teores de agua de sementes de arroz, obtidos em estufa nas temperaturas
de 70, 103, 105 e 130°C e pelo método de referéncia (17,6%).

O teor de agua das sementes de soja obtido pelo método de referéncia foi de 7,7%
e correspondeu no método de Estufa a 105°C por 24 horas ao valor de 6,9%, apresentando
um valor inferior de 0,8 pontos percentuais (Figura 5). Campos & Tillmann (1996)
comparando métodos oficiais de Estufa para determinacdo do grau de umidade de
sementes de soja, com teor de dgua de 18,0%, constataram uma diferenca de 0,9 pontos
percentuais a menos no método de Estufa a 103°C por 17 horas em relacdo a Estufa a
105°C por 24 horas. O teor de agua de 10,7% obtidos em sementes de soja pelo método de

Estufa a 105°C correspondeu a 10,6% pelo método de Karl Fischer. Os teores de agua
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obtidos em concordancia com Karl Fisher pelo método de Estufa a 105°C necessitaram de
14 horas e 40 minutos para sementes inteiras, e as sementes moidas ndo conseguiram ser
determinadas na Estufa & 103°C por um periodo de exposicdo de 26 horas (Tillmann &
Cicero, 1996).

Para determinar o teor de 4gua de sementes inteiras de soja, com temperaturas de
Estufa de 70, 103 e 105°C, o periodo de 96 horas de exposi¢cdo das amostras ao calor ndo
foram suficientes para atingir o teor de &gua obtido pelo método de referéncia (7,7%).
Utilizando a temperatura de 130°C este valor foi atingido em 8 horas e 37 minutos (Figura
5). Sementes inteiras de soja, com teor de agua de 10,6%, obtiveram na temperatura de
estufa de 130°C valores em concordancia com os resultados do método de Karl Fischer, em
2 horas (Tillmann & Cicero, 1996).
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Y70oc= 5,1622x/ (3,3782 + x) R’= 0,98
Y 103°c= 7,0125x / (1,2703 + X) R2: 0,99
Yi0sec= 7,2571x / (1,2420 + x) R?= 0,99
Y130c= 9,1803x / (1,6560 + X) R%*= 0,96

Figura 5. Teores de agua de sementes de soja, obtidos em estufa nas temperaturas
de 70, 103, 105, 130°C e pelo método de referéncia (7,7%).
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O teor de agua das sementes de soja obtido pelo método de referéncia foi de
15,5% e correspondeu no método de Estufa a 105°C por 24 horas ao valor de 17,6%,
apresentando um valor superior de 2,1 pontos percentuais (Figura 6), sugerindo uma perda
de agua no processo de moagem das sementes. O alto contetdo de 6leo (21,9%) associado
a alta umidade pode causar aquecimento da amostra, consequentemente ha evaporacéo de
parte da 4gua presente na semente, além de possiveis reacdes de oxidacdo. Resultados
semelhantes foram obtidos por Campos & Tillmann (1996) na determinagdo do teor de 4gua
das sementes de soja com 18,0% de umidade, o0 método de Estufa a 103°C apresentou

valor inferior a 0,9 pontos percentuais em relacdo ao método de Estufa a 105°C.

Utilizando as temperaturas de 103 e 105°C para sementes inteiras de soja seriam
necessarias 4 horas e 30 minutos para os valores coincidirem com o método de referéncia
(15,5%).

Para a obtencdo do teor de agua de 15,5%, em sementes inteiras de soja, foram
necessarios 0s seguintes tempos de exposicdo das sementes na estufa: 10 horas e 24

minutos (70°C) e 1 hora e 46 minutos para a temperatura de 130°C (Figura 6).

No método de Estufa a 105°C, para sementes inteiras de soja, no periodo de 96
horas néao foi possivel atingir o teor de agua de 7,7%, enquanto o teor de agua de 15,5% foi
alcancado em 4 horas e 30 minutos. Tillmann (1991) obteve concordancia com o método
Karl Fischer para sementes de soja com grau de umidade determinado em Estufa a 105°C
em 8 horas e 40 minutos para o teor de agua de 17,4% e em 26 horas e 40 minutos para o
de 9,6%.

Estes resultados estdo em consonancia com os obtidos nesta pesquisa para
sementes de arroz, ou seja, o teor de agua foi removido mais rapidamente das sementes
com alto grau de umidade. A agua livre necessita, para a sua evaporacédo, energia ao nivel
do calor latente de vaporizacdo, sendo, facilmente removida por ocasido da secagem. As
formas de agua osmética, em multicamada e em monocamada, por sua vez, apresentam
suas moléculas ligadas as estruturas solidas das sementes através de ligacdes fisico-
quimicas, cujos niveis energéticos crescem da agua osmotica para a &gua em
monocamada. Estas formas de dgua necessitam maior nivel de energia para sua remocao,

portanto, sua retirada € mais dificil durante a secagem (Lasseran, 1978).

O tempo de exposicdo das sementes ao calor, para determinacdo do grau de
umidade, variou com o teor de agua. Entretanto, seria inadequado estabelecer mais de um

periodo de secagem para cada espécie, uma vez que seria necessario o conhecimento



35

prévio do grau de umidade. Segundo Grabe (1987), ndo € possivel selecionar um periodo
de secagem na estufa que seja igualmente preciso para todos os niveis de umidade de uma
espécie e que isto é uma falha inerente do método da Estufa e que precisa ser aceita. O
melhor que pode ser feito € selecionar um periodo de secagem em comum que seja
adequado para a maioria das amostras de sementes (Benjamin & Grabe, 1988). O Comité
de Umidade se Sementes da ISTA (1989-1992), estabeleceu para a calibracdo dos métodos
da estufa para determinacdo do grau de umidade com o Karl Fischer a faixa de umidade

normalmente encontrada no comércio de sementes.
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Figura 6. Teores de agua de sementes de soja, obtidos em estufa nas temperaturas de
70, 103, 105, 130°C e pelo método de referéncia (15,5%).

4.3. Consideragdes Finais

O método de Estufa a 105°C/24h apresentou variagdes no teor de agua, em relagéo

ao método de referéncia (Estufa a 103°C/17 horas), que podem subestimar o teor de agua
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das sementes de soja e arroz com grau de umidade inferior a 10%, e superestimar o teor de
agua, quando o grau de umidade das smentes for igual ou superior a 17,6%. As diferencas
na comparacao dos resultados variaram de acordo com a espécie e o teor de agua.

Sementes inteiras de arroz e soja, com teor de agua < 10,0%, necessitam de
periodos de exposicao superior a 96 horas em temperaturas de 70, 103 e 105°C
para obter os mesmos valores do método de referéncia. Para teores de dgua mais
altos (215,5%) o tempo necessario foi inferior a 16 horas. O tempo para a
determinacao variou com o teor de agua, sementes mais Umidas atingiram o valor de
referéncia em menos tempo comparativamente as sementes mais secas. Entretanto, seria
impossivel estabelecer diferentes periodos de exposicédo das sementes na estufa em funcéo
do teor de agua.

\

As sementes inteiras de arroz quando submetidas a temperatura de 130°C
necessitaram de aproximadamente 32 horas para alcancarem o teor de agua de referéncia
de 10,0% e 1 hora e 30 minutos para o valor de referéncia de 17,6%. As sementes inteiras
de soja atingiram os valores de referéncia em 8 horas e 30 minutos para o teor de 7,7% e

menos de 2 horas para o teor de 15,5%.

Para a determinacdo do grau de umidade de sementes de arroz, em tempo inferior
a 24 horas, a alternativa seria a indicacdo de moagem das sementes para todas as
temperaturas estudadas, embora, segundo a literatura, a moagem seja considerada como
uma das maiores fontes de erro na determinagéo do grau de umidade. Para as sementes de
soja foi possivel determinar o teor de agua em tempo inferior a 24 horas, utilizando

sementes inteiras e temperatura de 130°C.

Revisando a bibliografia que aborda o tema grau de umidade, pode se observar a
escassez de trabalhos recentes relacionados a determinacdo do grau de umidade de
sementes, mesmo nas Ultimas publicacdes da ISTA, onde a maioria das referéncias é
antiga, e muitas vezes repetem-se. Considerando a relevancia do tema, ha a necessidade
de estimular a atividade do comité de Analises de Sementes da Associacdo Brasileira de
Tecnologia de Sementes - ABRATES e o desenvolvimento de trabalhos que tratem
especificamente sobre métodos de determinacdo de umidade de sementes. Isto se faz
imperioso no atual momento, onde o Ministério da Agricultura esta revisando suas Regras
para Analises de Sementes (RAS), trazendo uma contribuicdo muito importante para as

discussdes do comité que esta trabalhando com o capitulo de umidade.



5. Conclusoes

O método de Estufa a 105°C/24h subestima o teor de agua das sementes de
arroz e soja com grau de umidade inferior a 10% e superestima o teor de 4gua das

sementes quando estas forem iguais ou superiores a 17,6%.

E possivel determinar o teor de agua das sementes de soja em tempo
inferior a 24 horas, utilizando sementes inteiras e temperatura de 130°C,

dependendo do teor de 4gua das sementes.
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