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Determinacdo de matéria seca e umidade em
solos e plantas com forno de microondas
domeéstico

Resumo

Com o objetivo de reduzir o tempo de secagem de amostras de solos,
gramineas e silagens, foi desenvolvido um procedimento rapido e eficiente
para a determinacao do teor de matéria seca e de umidade em laboratérios
de rotina, empregando forno de microondas doméstico. O procedimento
proposto utiliza aproximadamente 15 g de amostra de solos e 20 g de
amostra de forrageiras e silagens, picadas ou trituradas imediatamente apds
a coleta, para melhor homogeneizacao e maior representatividade. A
secagem de solos em estufa (método normalmente empregado) requer pelo
menos 12 horas para a completa desidratacao, o que é obtido em cerca de
10 min quando a secagem ¢é assistida por radiacdo de microondas. Para
amostras de forrageiras e silagens, o tempo de secagem em estufa a
temperatura de 105°C é de aproximadamente 12 horas e a temperatura de
65°C, ao redor de 72 horas, sendo que essa secagem pode ser realizada com
radiacdo de microondas em 14 min. Quando comparada a secagem
convencional, o emprego do forno de microondas apresentou alta
correlacdo ao nivel de 95% de confianca, com baixos coeficientes de
variacao (< 2%).

Introducao

Um método rapido e confiavel para determinacao do teor de umidade
e de matéria seca em amostras de solo, planta e silagem pode representar
economia de tempo e energia, comparando-se com os métodos usualmente
empregados para esses propdsitos. Diversos trabalhos ja foram descritos na
literatura comparando a secagem por radiacdao de microondas com a
realizada em estufa com circulagcdo forcada de ar, em amostras variadas,
como tomate, queijo, carnes, milho e forragem (Click & Baker, 1980; Verma &
Noomhorm, 1983; Smith, 1983, AOAC, 1995a; AOAC 1995b). Chin et al.
(1985) realizaram um estudo colaborativo entre 14 laboratérios procurando
padronizar os resultados de secagem de tomate, a partir de amostras com
diferentes teores de sdélidos
dissolvidos, encontrando
resultados aproximados e
comparaveis com o método
oficial, que emprega
secagem a vacuo. Em
comum, esses trabalhos
empregam forno de
microondas caseiro e nao
ha preocupacao com
relacdo a calibracdo do
forno, para que haja correta
transposicao do método.
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As microondas sao ondas
eletromagnéticas e, como tais, portadoras de
energia. Cobrem a faixa de freqléncia do
espectro eletromagnético que varia de 300 a
300.000 MHz, correspondendo a faixa de
comprimentos de onda de 1 cm a 1 m (Fig. 1).
De acordo com o regulamento da Comissao
Federal de Comunicacoes e das Leis
Internacionais de Radio, somente quatro
freqliéncias sdo permitidas para uso industrial,
cientifico e domeéstico: 915, 2450, 5800 e
22125 MHz. Os fornos de microondas
comerciais fabricados para uso doméstico ou
para laboratérios empregam microondas de
2450 MHz (Kingston & Jassie, 1988; Krug et
al., 2000). A poténcia gerada por um forno de
microondas do tipo doméstico ou analitico cobre
a faixa de 600 a 700 W, mas alguns
equipamentos modernos operam com a poténcia
de 1.100 W o que, em outras palavras, significa
o fornecimento de até 15.774 cal min' (1 kW =
239 cal s).

Os fornos de microondas sdo compostos,
basicamente, pelos sequintes componentes:

a) Magnetron — dispositivo no qual as
microondas sdo geradas.

b) Guia de ondas — construido de metal,
tem paredes refletoras para o direcionamento
das microondas produzidas no magnetron para
o interior da cavidade do forno.

c¢) Cavidade — espaco interno do forno,
onde as amostras sdo colocadas para serem
irradiadas. Possui paredes refletoras, a fim de
que haja maior aproveitamento da energia
contida nas microondas e deve ser totalmente
selada, para evitar vazamentos, que poriam em
risco o operador.

Principio de funcionamento do forno de
microondas: o magnetron emite ondas

eletromagnéticas através de uma antena, sendo
as ondas produzidas conduzidas pelo guia de
ondas até a cavidade contendo o material a ser
aquecido. A fim de proteger o magnetron, toda
radiacdo nao absorvida ¢é refletida pelas
paredesda cavidade na direcao de um guia de
ondas secundario, onde o excesso de energia é
dissipado. O aquecimento de um material por
radiacao de microondas € devido a interacdo da
onda eletromagnética com o dipolo elétrico da
molécula. Envolve principios fisico-quimicos,
tais como: temperatura, capacidade calorifica,
ligacao quimica, estrutura molecular e constante
dielétrica (Kingston & Jassie, 1988).

A absorcao da radiacdo das microondas
por ions dissolvidos e pelos solventes (p. e.,
agua) provoca aumento consideravel na
temperatura em curto espaco de tempo, que se
deve principalmente a dois mecanismos: rotacéo
de dipolos e migracéao idnica.

A rotacdo de dipolos refere-se ao efeito
que o campo elétrico oscilante das microondas
causa as moléculas da amostra, que possuem
momento dipolar induzido ou permanente. Quando
um campo é aplicado, as moléculas, que possuem
momento de dipolo elétrico tendem a se alinhar com
o campo. Quando o campo que provocou a
orientacdo dos dipolos moleculares é removido,
ocorre relaxacdo dielétrica, isto é, as moléculas
tendem a retornar ao estado anterior (menos
alinhado) (Fig.2). Esse campo se alterna
rapidamente, cerca de 5 bilhdes de vezes por
segundo para a freqiéncia aplicada de 2450
MHz. Essa oscilacdo provoca consideravel
friccao intermolecular, resultando na geracéao
de calor. Desta forma, os alimentos sé&o
aquecidos de dentro para fora, deixando frios o
forno e o recipiente.
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Fig. 1. Representacao de uma parte do espectro eletromagnético.
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Fig. 2. Representacao da resposta molecular a um campo eletromagnético. (a) moléculas polarizadas
alinhadas com os po6los do campo eletromagnético; (b) desordem termicamente induzida quando o

campo eletromagnético € alterado.
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Fig. 3. Representacao esquematica da migracao iénica.

A migracao idnica consiste no movimento
eletroforético dos ions de um lugar para outro
no interior da amostra causado pelas interacoes
entre as espécies ibnicas e o0 campo magnético
oscilante das microondas (Fig. 3). O
deslocamento dos ions produz fluxo de corrente,
cujo movimento sofre resisténcia causada por
outras espécies com fluxo oposto, resultando no
aumento da temperatura do meio (Krug et al.,
2000).

Os dois mecanismos permitem
aquecimento das solucoes de modo muito mais
eficaz e mais rdpido do que nos procedimentos

em que a transferéncia de calor se da por
irradiacdo ou conveccao. Esse modo de
aquecimento é tao rapido que, em recipientes
abertos, o processo de vaporizacdo pode dissipar
todo o excesso de energia, resultando solucdes
“superaquecidas”, que podem atingir
temperaturas mais altas do que os seus pontos de
ebulicdo. Como exemplo, solucdes aquosas
podem alcancar temperatura até 5°C superior ao
ponto de ebulicdo esperado. Em solventes como a
acetonitrila, pode ocorrer aumento de até 13°C
(Kingston & Haswell, 1997).
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Fig. 4. Visao pontual sobre as formas de aquecimento condutivo e por microondas.

Para aproveitar as caracteristicas
favoraveis de rapido aquecimento, diversos
métodos que empregam radiacao de microondas
vém sendo propostos em laboratérios quimicos
desde a década de 70 (Abu-Samra et al., 1975),
envolvendo preparo de amostras, sintese,
extracdes, secagem, etc. (Kingston & Jassie,
1988; Zlotorzynski, 1995; Wong et al., 1997;
Kingston & Haswell, 1997). Equipamentos
especiais, construidos visando especialmente a
seguranca, sao comercializados, tais como o
Ethos 1600 (Milestone, Italia), o Mars 5 (CEM,
EUA) e o Multiwave (Anton Parr, Austria). No
mercado também é encontrado forno dedicado,
exclusivamente para a determinacao de umidade
(Smart - CEM, URL 2003).

O fornecimento de dados relacionados ao
teor de matéria seca ou umidade muitas vezes
deve ser rapido e confidvel, pois a partir dessa
informacao algumas acdes devem ser tomadas.
Um exemplo esta relacionado a irrigacao, se ha
ou nao necessidade de se dar continuidade a
adicao de agua em dada cultura; ou em amostras
de plantas para silagem. Para serem ensiladas,
as plantas devem conter valor de umidade pré-
definido, que serd determinado apdés a
desidratacao do material.

Neste trabalho é proposto o uso de forno
de microondas na secagem de amostras de solo
e plantas, fornecendo respostas sobre umidade
em tempo bastante curto, que permitem atuacao
rapida no campo, evitando perdas e otimizando
as acoes.

Materiais e Métodos
Materiais

» Forno de microonda doméstico

» Balanca analitica

» Frasco dessecador com placa de porcelana
e silica-gel com indicador de umidade

> Béqueres de polietileno ou polipropileno,
com capacidade para 250 mL e 1,0 L

» Balao volumétrico, com capacidade de
1,0L

Meétodo

1. Calibracdo do forno de microondas
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A calibracdo do forno de microondas é
importante, pois possibilita verificar a
reprodutibilidade de aquecimento do forno e
também conhecer o valor da temperatura e de
poténcia real de trabalho (em geral a poténcia
nominal maxima fornecida pelos fabricantes de
fornos domésticos é de 700 W).

As  seguintes etapas devem  ser
executadas (Silva e Souza, 2000):

1. Equilibrar um grande volume de &gua a
temperatura ambiente (23 = 2°C).

2. Pesar 1 kg de d4gua (1000,0 g+ 0,1 g) em um
frasco ou béquer de  fluorcarbono
(polipropileno ou policarbonato), ou algum
outro material que nao absorva
significativamente energia de microondas
(vidros absorvem microondas e nao sao
recomendados). Pode-se usar a medida de
1,0 L de 4gua em baldo volumétrico.

3. Medir a temperatura inicial da agua (Ti), que
deve ser de 23 + 2°C, com precisao de
+ 0,05°C.

4. Colocar o béquer, coberto, para aquecer no
prato do forno de microondas durante 2 min
(120 s) a poténcia indicada como maxima
(100%).

5. Remover o béquer e agitar a agua
vigorosamente. Registrar a temperatura (Tf)
dentro de no maximo 30 segundos apés
terminado o aquecimento, com precisao de
+ 0,05°C.

6. Substituir a agua aquecida por outra a
temperatura ambiente.

7. Repetir as etapas 2, 3, 4, 5 e 6 para 80, 60,
40 e 20% de poténcia.

8. Devem ser realizadas trés medidas a cada
poténcia.

9. Calcular a poténcia da wunidade de
microondas de acordo com a equacao:

P = poténcia aparente absorvida pela amostra em

t watts (W - joule sec1)

K = fator de converséo: cal/s — W (4,184 W.s/cal)

C» = capacidade calorifica, capacidade térmica ou
calor especifico (1,00 cal/g.°C) da 4gua

m = massa da amostra de agua, em gramas (g)

AT = temperatura final menos temperatura inicial (°C)

t = tempo em segundos (s)

Com o emprego das condicdes
experimentais descritas, 2 min e 1 kg de agua
destilada (capacidade calorifica a 25°C =
0,9997 cal g1 °C-1), a equacdo de calibracio
pode ser simplificada para:

P = 34,86AT

Essa equacdao deve ser avaliada
periodicamente. Caso mudanca significativa seja
detectada (£10 W), a calibracdo deve ser
refeita.

NOTA: A tensao nominal da rede nao
deve apresentar variacao superior a
+ 2V, para que a calibracdo seja
correta. Estabilizador deve ser utilizado
caso haja instabilidade na rede elétrica.

Procedimento

Ap6s a calibracdo, foram efetuados
diferentes testes e levantadas curvas para
verificacdo da poténcia necessaria para a
secagem dos materiais estudados (Verma &
Noomhorm, 1983; Smith, 1983). A seguir é
descrito o procedimento final, obtido para as
amostras de solos, forragem e silagem:

1- Determinacdo dos teores de matéria
seca (% MS) e de umidade (% UM) em
amostras de silagem e de forragens
frescas.

» Pesar o béquer de 250 mL (peso A).

» Pesar 20 g de silagem ou capim picado
(peso B).

» Secar em forno de microondas
doméstico com a seguinte rampa de
aquecimento: 3 min a 165 watts, 6 min
a 626 watts e 5 min a 338 watts.

NOTA: Estes valores se referem a;
20%, 100% e 50% respectivamente
da poténcia do forno de microondas
utilizado durante o desenvolvimento
deste método, que, apés calibracéo,
apresentou a seguinte equacao:

P (watts) = 5,755 x (% poténcia) +
50,300; r? = 0,9963.
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> Retirar os frascos do forno, esperar
esfriar em dessecador e pesar a amostra
seca (peso C).

» O procedimento deve ser realizado em
duplicata.

» Célculos:

MS (%) = (C - A) x 100

B-A) UM (%) = 100 - MS (%)

2- Determinacao do teor de matéria seca (%
MS) e de umidade (% UM) em amostras
de solos.

» Pesar o béquer de 250 mL (peso A).
» Pesar 15 g de amostra de solo (peso B).

» Secar em forno de

microondas

doméstico com a seguinte rampa de
aquecimento: 7 min a 626 watts e 3
min a 338 watts.

NOTA: Estes valores que se referem
a: 100% e 50% respectivamente,
da poténcia do  forno de
microondas utilizado para o
desenvolvimento deste método.

> Retirar os frascos do forno, esperar
esfriar em dessecador e pesar a amostra
seca (peso C).

» O procedimento deve ser realizado em
duplicata.

» Célculos:

MS (%) = (C- A) x 100

B-A) UM (%) = 100 — MS (%)

Resultados e Discussao

Os resultados apresentados nas Tabelas 1
e 2 foram obtidos a partir de secagem em estufa
a 105°C e em forno de microondas doméstico,
tanto para amostras de solos como para
amostras de plantas (silagens e gramineas
verdes) e apresentaram correlacdo significativa
e baixos desvios-padrao entre as repeticdes. Nas
Fig. 5 e 6 estdo representadas as correlacoes
lineares entre os dois métodos. Para as amostras
de solos, a equacao obtida foi:

y = 0,492 + 0,987 x

e para as amostras de plantas foi obtida a
seguinte equacao:

y = 1,858 + 0,930 x.

Tabela 1. Teores de matéria seca (% MS) e umidade (% UM) em amostras de solos secos
em estufa a 105°C e em forno de microondas.

Amostras de

% UM

solos Estufa (105°C) mﬁg:g;’nzzs Estufa (105°C) mﬁg:ggnzzs
A 99,69 + 0,12 99,50 + 0,10 0,31 +0,12 0,60+ 0,10
B 89,70 + 0,06 88,58 + 0,73 10,31 + 0,06 11,42 + 0,73
C 87,92 + 0,37 87,56 + 0,05 12,08 + 0,37 12,44 + 0,05
D 84,15 + 0,20 84,12 + 0,60 15,85 + 0,20 15,88 + 0,60
E 80,24 + 0,25 80,12+ 0,16 19,76 + 0,25 19,88 + 0,16
F 84,03 + 0,15 84,27 + 0,06 15,97 + 0,15 15,73 + 0,06
G 83,83+ 0,21 84,00 + 0,40 16,17 + 0,21 16,00 + 0,40
H 84,15 + 0,20 84,30 + 0,82 15,85 + 0,20 15,70 + 0,82
| 90,70 £ 0,06 89,04 £ 0,51 9,30 £ 0,06 10,96 + 0,51
J 99,76 + 0,08 99,55 + 0,07 0,24 + 0,08 0,45 + 0,07
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Fig. 5. Gréafico de correlacdo entre os métodos para a determinacao de matéria seca

em amostras de solos.

Tabela 2. Teores de matéria seca (% MS) e umidade (% UM) em amostras de plantas secas em estufa

a 105°C e em forno de microondas doméstico.

% MS % UM

Amostras de

plantas Forno de

. Estufa (105°C)
microondas

Estufa (105°C)

Forno de
microondas

Milho, antes da

. 29,07 + 0,52 30,31 + 0,63 70,93 + 0,52
ensilagem - 1
Milho, antes da 34,63+ 0,44 34,57 +0,53 65,37 + 0.44
ensilagem - 2
Milho, antes da 36,94 + 1,21 37,60 + 1,04 63,06 + 1,21
ensilagem - 3
Milho, antes da 32,45 + 0,23 33,06 + 1,71 67,55 + 0,23
ensilagem - 4
Capim mombaca 19,31 + 0,39 19,23 + 0,33 80,69 + 0,39
Capim-napier — 1 21,97 £ 0,92 23,28 £ 0,72 78,03 £ 0,92
Capim-napier — 2 18,87 £ 1,14 17,20 £ 0,85 81,13 £ 1,14
Silagem de capim =, ) o, 4 4 46 23,78 + 0,29 75,26 + 0,46
mombaca
Silagem de milho 32,40 + 0,65 31,94 + 0,70 67,60 + 0,65
Silagem de capim — 4 54 | g 39 38,66 + 0,63 62,39 + 0.38

mombaca

69,69 + 0,63

65,43 + 0,53

62,40 + 1,04

66,94 + 1,71

80,77 + 0,33
76,72 £ 0,72
82,80 + 0,85

76,22 £ 0,29
68,06 £ 0,70
61,34 + 0,63
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Fig. 6. Grafico de correlacao entre os métodos para a determinacao de matéria

seca em amostras de plantas.

Com base nesses resultados, é possivel
antever a potencialidade do emprego de
aquecimento assistido por microondas na
determinacao do teor de umidade e de matéria
seca em solos e plantas. Com o procedimento
proposto, elimina-se o tempo gasto na secagem,
além de diminuir o consumo de energia. A
calibracdo permite o emprego da mesma energia
de aguecimento em diferentes equipamentos.

Recomendacdes Adicionais:

Deve ser observado que este método é
proposto apenas para verificacdo do teor de
umidade e de matéria seca, razao pela qual pode
ser empregado forno de microondas doméstico.
Nunca retirar a protecao metalica existente na
porta do equipamento. O uso desse tipo de forno
para o preparo de amostras, empregando acidos,
deve ser evitado, por razées de seguranca. Quando
um acido, como o &cido nitrico, é empregado na
digestao de amostra em microondas, seja em frascos
abertos ou frascos fechados equipados com sistema
de liberacdo de pressao, ocorre o desprendimento de
gases, quecorroem o0s sistem as de seguranca que
protegem o magnetron e desligam o equipamento
quando a porta esta aberta, podendo expor o
operador a energia das microondas.

Atualmente existem no mercado diversos
fabricantes que fornecem fornos especificos
para utilizacao em laboratérios. Esses
equipamentos sao dotados de todas as
protecoes adequadas para funcionamento
seguro. Existem inUmeras recomendacoes
operacionais especificas, fornecidas pelos
fabricantes dos equipamentos de uso em
laboratérios. A descricao desses cuidados esta
fora do escopo deste documento, sugerindo-se a
consulta de publicacbes especificas sobre
operacao segura dos equipamentos e frascos
adequados para cada necessidade.

Conclusoes

O procedimento proposto apresenta-se
como uma alternativa ao método convencional
de secagem, que demanda de 12 até 72 horas,
sendo que as principais vantagens sao a reducao
no consumo de energia e a significativa reducao
no tempo de secagem, que é de 12 até 72 horas
no procedimento convencional, e de 10 ou 14
min quando se deseja secar, respectivamente,
solo ou planta, no procedimento assistido por
microondas.
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