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1. INTRODUCAO Gt

Conforme declarado pelos regulamentos internacionais de
rotulagem na indistria de alimentos e ragoes e
ingredientes, bem como instalagdes de pesquisa, a analise
do teor total de proteina é fundamental em relacao ao
controle de qualidade e declaracao de proteina.

Logo, para determinar o teor
de proteina de alimentos,
racoes e ingredientes, dois
métodos primarios tém sido

amplamente aceitos em
laboratorios, e sdo eles: o
método quimico amido
Kjeldahl ¢ 0 de combustio
Dumas.

Ja a espectroscopia de infravermelho préximo (NIR) ¢
largamente utilizada em controle de processo e laboratorio
de controle de qualidade na industria, mas esse processo
requer um método primario de calibracao.

Muitas variaveis afetam a decisao da escolha do método, e
estas variam de acordo com a rotina do laboratoério e
do objetivo da analise. Logo, no decorrer deste ebook,
vocé pode acompanhar as vantagens, desvantagens e o
comparativo completo entre Kjeldahl, DUMAS e NIR.
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2. METODO KJELDAHL

O meétodo Kjeldahl consiste em um procedimento de
mineralizacao catalitica do material organico da amostra em
uma mistura em ebulicao de acido sulfurico e sal sulfato em
temperaturas de digestao superiores a 400 °C. Durante o
processo, o nitrogénio organicamente ligado é convertido em
sulfato de amonio. A alcalinizacao da solugao digerida libera
amonia que é quantitativamente destilada a vapor e
determinada por titulacdo. Sdo quatro etapas:

HOMOGENEI
ZACAO

pesagem e adigao

de acido sulfurico
e Catalisador.

’..
ij"émndardLAB

DIGESTAO

com sistema de
neutralizacao de
gases; selegao do
método (rampas
de tempo e
temperatura);

digestdoa 420 C e

resfriamento

*Recomendados a

utilizacdo de um bloco

DESTILACAO

Posicionar o
tubo com a
amostra
digerida;
configurar o
método do
destilador;
adicdo de H20,
NaOH e H3BO3
e remocao de
residuos.

*Recomendados a

utilizacdo de um

digestor

destilador kjeldahl
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manual ou
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nossas redes: @standardlabrs

6650


https://standardlab.com.br/categoria-produto/digestao-kjeldahl/
https://instrulab.com.br/produto.php?p=bloco-digestor-kjeldahl-modelo-dk-20-marca-velp
https://instrulab.com.br/produto.php?p=bloco-digestor-kjeldahl-modelo-dk-20-marca-velp
https://standardlab.com.br/categoria-produto/destilacao-kjeldahl/
https://standardlab.com.br/
https://br.linkedin.com/company/standardlabrs
https://www.youtube.com/@standardlabrs
https://wa.me/555133461466?text=Ol%C3%A1.%20Vi%20o%20cat%C3%A1logo%20da%20linha%20AREW-5/AREX-5%20e%20gostaria%20de%20mais%20informa%C3%A7%C3%B5es.
https://www.instagram.com/standardlabrs/

Ebook: Qual o método mais indicado para determinar proteina: KIELDAHL, DUMAS ou NIR?

2.1 VANTAGENS

Tanto o Dumas como o Kjeldahl sao
métodos primarios que trabalham
de acordo com padrdes

Sendo esta consideracao importante
para amostras ndo homogéneas, tais
como de solo, onde o tamanho da

internacionais como AOAC, AACC,
ASBC, ISO, IFFO, OIV. Curiosamente, o
método Dumas (1831) é mais antigo
que o Kjeldahl (1883), porém mais
conveniente em varios aspectos que
serao abordados adiante.

No passado nao era facil reproduzir
as condicdes exigidas pelo Dumas,
por consequéncia, o Kjeldahl
assumiu a lideranca e tornou-se o
meétodo classico para determinacao
de nitrogénio/proteina. Por mais de
um século, o Kjeldahl foi o método
padrao da industria, sendo o método
primario mais moderno,
mundialmente conhecido e utilizado
em 80% das analises de proteina em
todo o mundo.

Quando a amostra é desconhecida
e o laboratério realiza testes em
baixo volume, entdo a analise de
Kjeldahl é o método mais indicado.
O tipo de amostra é também um
aspecto importante, pois € possivel
lidar com amostras de até
aproximadamente 10 gramas,
sendo que o Dumas processa no
maximo 1 grama.

amostra é fundamental para um
teste representativo. Vamos as
vantagens:

STANDARD LAB COMERCIO DE MATERIAIS P LABORATORIOS LTDA

Meétodo: Método primario mais moderno,
mundialmente conhecido, utilizado em
80% das analises de proteina no mundo.
Facilidade de operagao: Equipamentos
mais modernos; destiladores com
dosagem de reagentes automatica,
amostradores e sistemas de titulacao
automatica integrados. Blocos de digestdo
com sistema de carregamento automatico
e neutralizacao de gases

Seguranga: sistemas de seguranca no
destilador contra auséncia de agua de
refrigeragdo, auséncia de tubo, porta
frontal aberta, sobreaquecimento e
normas GLPs também nos blocos de
digestao

Reducao do tempo de analise - Em
comparagao com os métodos Kjeldahl
antigos, que utilizavam os baldes KJ de
800mls, os novos sistemas utilizam o
mesmo tubo da digestao para a
destilagao, reduzindo em 50% o tempo de
analise quando comparado com os
sistemas antigos.

Sem producao de residuos -
Destiladores com possibilidade de
descarte automatico do residuo da
destilacao em containers para posterior
tratamento de residuos.
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2.2 DESVANTAGENS

A analise envolve produtos quimicos Umidos e toxicos, requer tempo e
custo de mao de obra excessivos. Portanto, um método indesejavel por
razOes de seguranga e econdmicas. Como consequéncia, atualmente,
o método vem sendo substituido pelo principio de combustao do
método Dumas. Além disso, o método Kjeldahl utiliza acido sulfarico
concentrado e um catalisador para a digestdao da amostra.

2.3 EQUIPAMENTOS

2.3.1 DESTILADORES E TITULADORES

Gracas ao avanco tecnoldgico, os equipamentos para analises Kjeldahl
vém sendo aperfeicoados e agregam recursos que garantem a
seguranca do usuario e a automacao da analise.

Neste sentido, como exemplo, o
destilador Kjeldahl UDK 149 da VELP
Scientifica, empresa italiana com anos de
experiéncia em solugdes para analises de
alimentos e racdes. Com este destilador é
possivel programar o tempo de
destilagao, adicao hidroxido de
sodio, adicao de agua de diluicao e
acido borico. Somado a isso, pode ser

. conectado a diversos modelos de
tituladores potenciométricos. Essa
combinacao resulta na automacao do
método e permite que o resultado final
seja obtido diretamente.
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E falando em automacao, o modelo UDK 169 exemplifica
o que ha de mais moderno no mercado, pois o
amostrador automatico processa até 24 amostras
com tubos de 250 ml ou 21 amostras com tubos de
400ml. Também possui titulador colorimétrico
integrado. Logo, a analise, incluindo a titulagao,
leva apenas 4 minutos.

Por fim, possui conexdao com a nuvem. Ou seja,
O usuario pode gerenciar o equipamento
através de um tablet, PC ou smartphone.

2.3.2 BLOCOS DIGESTORES

Também ha no mercado blocos digestores "
que tornam o processo de digestao i
automatico, seguro e agil. Como exemplo,

o bloco digestor modelo DKL 20:

Levantamento
automatico da
rampa de amostras
para reduzir tarefas
manuais.

Consumo de energia
reduzido em 35%,
emissoes de CO2
reduzidas pela
reducao da poluicao

Construido com materiais
resistentes, sendo a
estrutura protegida contra
COrrosao, mesmo em
ambientes agressivos.

Atinge 420°C em
apenas 20 minutos e
mantém a temperatura
com precisao

de + 0,5°C.
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3. METODO DUMAS

Com base na combustao da amostra e medindo o nitrogénio
elementar resultante, o método Dumas ganha popularidade nos
laboratodrios de alimentos gracas a sua velocidade e
confiabilidade. O principio do método Dumas é converter o
nitrogénio presente na amostra em NOx gasoso por combustao
completa em um forno mantido a 950 - 1.100 °C. O produto final
(NOx) € entdo reduzido a N2 e medido usando um detector de
condutividade térmica. Veja o esquema abaixo:

Entre os dois, as substancias Por fim, o
elementares passam por um nitrogénio

comeca com ) .
¢ forno de reducao (RF). elementar é

um fOanNde detectado pelo
combustao Detector de

(CF) para ! Condutividade
queimar a Térmica (TCD).
amostra,
obtendo

compostos 1 Os
elementares. absorvedores

de CO2 auto-
regenerativos
deixam passar
apenas o
nitrogénio
elementar.

O método

A agua € removida por uma primeira
armadilha fisica (WT1) e uma segunda
armadilha quimica (WT2).
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3.1 VANTAGENS

As principais vantagens do
método Dumas sao sua
facilidade de uso, rapidez,
seguranca ¢ alto nivel de
automacao que garante
operacdes automaticas. Os
resultados sao obtidos em
apenas alguns minutos, sendo
mais rapido do que o Kjeldahl,
que geralmente leva mais de
uma hora. Além disso, evita o
uso de produtos quimicos ou
catalisadores toxicos e
potencialmente nocivos,
assegurando total seguranca
para o usuario.

Como padrdes rigorosos
comecaram a ser aplicados na
década de 1990 com relacao ao
uso de produtos quimicos
nocivos, o Dumas virou a
alternativa. Somado a isso, varios
estudos comparativos foram
desenvolvidos e publicados. E os
servigos de inspecao de graos
dos EUA, Canada e Australia
reconheceram este método. Por
fim, gracas aos avancos na
tecnologia o método Dumas
esta sendo difundido.
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A automacao dos
equipamentos Dumas reduz o
tempo de analise, em
comparacao com o Kjeldahl.
Neste sentido, a automacgao
de lotes é recurso que
permite ao usuario carregar
amostras e realizar outras
tarefas. Logo, se vocé esta
analisando uma amostra
conhecida como a farinha de
aveia e realizando cerca de
100 testes por dia, 0 Dumas
é a escolha correta.

Os resultados obtidos com o
Dumas sao geralmente um pouco
maiores do que com Kjeldahl,
uma vez que compostos de
nitrogénio como nitratos, nitritos
e compostos heterociclicos sao
detectados. A recuperacao é a
mesma para ambos os métodos
(= 99,5%), enquanto o limite de
deteccao € menor para Dumas do
que para Kjeldahl (0,001 mg N
absoluto vs. > 0,1 mg N absoluto).
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Em resumo, é indicado quando um mesmo tipo de amostra precisa ser
testada regularmente. Porém, no caso de laboratorios que necessitam
realizar apenas alguns testes em diversos tipos de amostra, O Kjeldahl, por
outro lado se mostra mais eficiente. Veja as vantagens:

Facilidade de Seguranca do Reducdo do
operac¢ao usuario tempo de analise

Carregue a amostra o método Dumas evita a partir de 2 horas
diretamente em uma o uso de produtos com Kjeldahl. A
folha de estanho e no quimicos perigosos, partir de 4 minutos
analisador elementar; necessarios para o por amostra com

método Kjeldahl Dumas.

3.2 DESVANTAGENS

Devido a demora para a inicializacdo do equipamento,
ele deve ser usado em operacao continua. Também é
importante salientar os limites de peso da amostra pois,
enquanto o Kjeldahl aceita até 7 gr, o metodo DUMAS

aceita no maximo 1 gr.
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3.3 EQUIPAMENTOS

Como ja mencionamos, a automacao do método DUMAS é o
grande diferencial. Logo, um exemplo pratico de automacao,
tecnologia e inovag¢ao em equipamentos DUMAS é o modelo
NDA 702 da VELP Scientifica. Veja os detalhes abaixo:

Nao requer produtos quimicos
agressivos

Amostrador com capacidade para
até 117 analises

Duas op¢des de gas de arraste: Hélio e
Argonio.

) Resultados N/Proteina em apenas 3-4min,
totalmente automatico

Conexao com a nuvem. Ou seja, o0 usuario pode
gerenciar o equipamento através de um
tablet, PC ou smartphone.
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O método secundario de espectroscopia por infravermelho
proximo (NIR) vem sendo muito utilizado na inddastria de
alimentos, racoes e seus ingredientes. Essa tendéncia ocorre
em razao da sua facilidade, rapidez e versatilidade de analise, onde
calibracdes confiaveis e abrangentes tém sido desenvolvidas em
uma base solida de dados de analises de referéncia.

Portanto, € uma alternativa muito valorosa para determinacao de
constituintes centesimais em amostras de alimentos por nao
envolver reagentes, operadores especializados e ser utilizado
tanto em laboratério como em area de producao para
otimizacao de processo. Sem duvidas, em comparacao aos trés
métodos, € o mais rapido, simples e versatil. O método se baseia na
absorcao das radiacdes na regiao do infravermelho préximo
(800nm a 2500nm) através da energia vibracional das ligacdes entre
moléculas organica da amostra.
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RECEBIMENTO DA PESAGEM DA
MATERIA-PRIMA MATERIA-PRIMA

TRANSPORTE MISTURA

?

ARMAZENAMENTO RESFRIAMENTO

RECEBIMENTO DA MATERIA-PRIMA

Monitore a variabilidade das
matérias-primas utilizadas:

« Pague o preco justo pela
matéria-prima. Renegocie, se
necessario.

* Rejeite matéria-prima fora da
especificacao.

« Segregue as matérias-primas
de acordo com a qualidade.

« Atualize a matriz de
formulacdes de racao para
otimizar a producao de
racoes

PRODUTO FINAL

%8 MOAGEM

& ¥/ PELETIZACAO
4

Na pratica, o NIR pode ser utilizado
am todas etapas do processo de
fabricacao de racao, conforme
asquema abaixo:

NO MISTURADOR

Controle seu processo em
tempo real:

« Mensure parametros para
garantir um tempo de mistura
eficiente

« Identifique problemas de
dosagem para decisdes
precoces de solucao

« Assegure que a producao
atende os requisitos

APOS O REFRIGERADOR

Garanta a qualidade do
produto final

« Ajuste a umidade ou
gordura para ficar mais
proximo dos valores-alvo

« Atenda as especificacdes do
produto final

« Garanta uma rotulagem e
especificacdes de produto
corretas

Garanta a qualidade do produto final: Tenha certeza de que a composicao
atende as especificagcdes e rotulagem do produto final. Proteja sua marca,
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4.1 VANTAGENS

Um método rapido e facil de executar, com um quase inexistente
preparo de amostras. Os limites de deteccdo do método NIR s&o altos,
na faixa de 0.1%, 1000ppms, o que nao € limitante para analise de
racoes e seus ingredientes, pois nos deparamos com altos percentuais
de proteina. Ainda, o NIR apresenta menor custo operacional, facilidade
e rapidez, sendo um aliado fundamental no controle rapido de processo
na industria de alimentos, racdes e ingredientes. Indicado principalmente
para obter resultados rapidos e confiaveis.

Facilidade de Seguranca do usuario

operagio Nao utiliza reagentes ou de anilise
Sem preparo de fontes de aquecimento, O método mais
mostra, que podem apenas uma luz incide rapido, apenas 30

ser em gréos e/ou na amostra. Sem risco S ndes
racoes inteiras. para o operador

Reducao do tempo

4.2 DESVANTAGENS

W%

A principal desvantagem do método NIR é que ele € um método secundario e,
consequentemente, deve ser calibrado ao método analitico primario. Além
disso, apresenta a baixa sensibilidade para muitas bandas sobrepostas,
impossibilitando analises estruturais e micro analises. A sensibilidade limita-se
a 0,15%para a maioria dos constituintes dos alimentos.
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4.3 EQUIPAMENTOS

O analisador NIR Phoenix 5000 realiza analises rapidas, em linha e
em laboratério para otimizar a producao e aumentar a
lucratividade, sendo indicado para industria de alimentos,
racoes ou alimentacao animal. Estima-se que, com o controle
de 1% umidade e proteina, é possivel economizar os valores
abaixo:

BZ—ZUSA

Todos os instrumentos Phoenix sao Controle de 1% de proteina
fabricados na Blue Sun Scientific em

Jessup, Maryland USA Producdo/Ano/TON Economia Anual

2.000 R$ 43.800,00
5.000 R$ 109.500,00
15.000 R$ 328.500,00
25.000 R$ 547.500,00
50.000 R$ 1.095.000,00
100.000. R$ 2.190.000,00
150.000 R$ 3.285.000,00
200.000 R$ 4.380.000,00

Controle de 1% de umidade

Producao/Ano/TON Economia

2.000 R$ 30.000,00
5.000 R$ 75.000,00

T 15.000 R$  225.000,00
: 25.000 R$  375.000,00
50.000 R$  750.000,00

100.000 R$  1.500.000,00

150.000 R$  2.250.000,00

200.000 R$  3.000.000,00
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ALGUMAS ANALISES PARA RACOES

PETFOOD/FEED RAW MATERIALS

PETFOOD

o | |2
HE g
Concentrado para racdes (Bakery meal) o oo 2 g E § §
Polpa de beterraba .| e RECICLAGEM g %—: F § 8
Canola o ofe]efe 25 | = 3 | .
Canola ndo triturada ofefe = 2 Ficinil
Mandioca o|o|efe]|e Saida do Secador
m Farinha de caranguejo A .
(F):'Z?:éae'arﬂ?ho : : b d i ==t = - Produto acabado seco oo
n Farinha de peixe Sleje . Produto acabado umido
Germe de mitho sjeielele Farinha de ovino o e]a
Farinha de gluten de mitho efo|o|e|e Farinha de carne © 0550, 1 i - r ~ Biscoito
Racao de gluten de milho o|ofo]|e]e Farinha de sangue o[e]e . Petiscos
Milho o|(ofo|e]e Farinha de porco o] e|e
Farelo de algoddo ™ R Farinha de aves ofe]e . . . Racdes para gatos ole
Res-iduos de destilaria o|e[e|e]e ::::: :: :;'::ras : : : : : : : : Racdes para caes A
Farinha of(ofe|e]e eleo 1 3 o T =ire
Ovo em po AR . -l
Canjica o|o|e]|e]e
Farinha de trigo o|ofo|o|e]|e
Palma - residuo e|efo]|e|e]|e

FORRAGEM SECA
E
FORRAGEM UMIDA

Lem 48 horas

.

Umidade
Proteina bruta
Matéria seca

S
£
o
o

Proteina digerivel
Proteina metabolizavel
Digestibilidade in vitro

FDN d

Milho, Colheita total, Pasto Seco, Grama Silada, Feno, Alfafa ®|©|9 9 0 0 0|0 00O ® 0 0|0 0 0
“Pasto, Milho, Colheita total, Grama fresca, Fogo

.

Mais amostras e parametros estdo disponiveis para analise.
Clique aqui e fale com um consultor

para conhecer todas as possibilidades do NIR

nossas redes: @standardlabrs
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5. COMPARATIVO

A tabela comparativa abaixo relaciona como cada método, em
uma escala de muito, regular e pouco, atende cada critério.
Como, por exemplo, com relacdo a agilidade: o NIR se mostra
muito agil, o DUMAS regular e o KJELDAHL pouco agil.

5.1 GRAFICO AGILIDADE
REFERENCIA A QTD AMOSTRAS
[ |
MR SIMgEi‘ﬁgﬁ;: P PRATICIDADE
DUMAS
m KJELDAHL

COMPLEX. DE ECONOMIA C/
OPERACAO REAGENTES
VARIEDADE
ERSATILIDADE
AMOSTRAS
5.2 TABELA DE DADOS
NIR DUMAS KJELDAHL
AGILIDADE MUITO REGULAR POUCO
QTD AMOSTRAS REGULAR MUITO POUCO
PRATICIDADE MUITO REGULAR POUCO
ECONOMIA C/ REAGENTES MUITO REGULAR POUCO
VERSATILIDADE MUITO POUCO MUITO
VARIEDADE DE AMOSTRAS MUITO REGULAR  MUITO
COMPLEX. DE OPERACAO POUCO REGULAR  MUITO
SIMPLICIDADE PREP. DAAMOSTRA MUITO REGULAR POUCO
REFERENCIA POUCO MUITO MUITO
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6. ANALISE PRATICA

15-1213 Kjeldahl 44,5 45,0 43,6- 46,4 Satisfatorio
Farelo Dumas 46,1 45,6 44,2- 47,0
de Soja NIR 453  -———- 43,8- 46,8
8-2913 Kjeldahl 29,2 29,5 28,6-30,4 Satisfatorio
Trigo Dumas 30,2 29,9 29,0-30,8

NIR 29,7  ------ 28,7-30,8
16-0513 Kjeldahl 6,4 6,5 6,1-6,9 Satisfatorio
Milho Dumas 6,6 6,5 6,1-6,9

NIR 6,5 -—-- 6,0-6,9
11-0313 Kjeldahl 68,7 69,0 66,9-71,1 Satisfatoério
EllalaENe s Dumas 71,3 70,1 68,0-72,2
Peixe NIR 701  ----- 67,6-72,5
17-2413 Kjeldahl 16,1 16,5 16,0-17,0 Satisfatorio
Racao Dumas 17,0 16,8 16,3-17,3
Frango NIR 16,6  ------ 16,1-17,1

Neste comparativo, onde a mesma amostra foi analisada pelos trés métodos,
os resultados obtidos para cada amostra de ragao ficaram dentro da faixa de
valores esperados indicados pelas Organizacoes Internacionais,
demonstrando o alto desempenho dos instrumentos analiticos Kjeldahl e
DUMAS da VELP, bem como o analisador NIR da BlueSun para determinacgao
de proteinas. Portanto, todas as técnicas apresentadas sao confiaveis,
eficientes e capazes de analisar varias amostras de racdo com alta precisao e
repetibilidade.

Varios estudos sugerem que o Dumas geralmente fornece um resultado
superior ao Kjeldahl. A pequena diferenca € devido a conversao quase
completa de formas ndo proteicas de nitrogénio em nitrogénio elementar no
método de Dumas, enquanto no método de Kjeldahl os nitratos, nitritos e
alguns compostos nitrogenados sdo convertidos no ion aménio de forma
incompleta ou ndo. Mas isso nao foi visto como um problema, pois na
determinacdo de proteina bruta o principal problema era a conversao de
nitrogénio alfa-amino de aminoacidos em amonia. Historicamente, os fatores
de conversao de nitrogénio em proteina para o método tradicional de
Kjeldahl foram estabelecidos com base no padrao de aminoacidos da

amostra.
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Para amostras de racdes e alimentos com composicao variavel, foi acordado
um fator geral de 6,25. Ao usar os mesmos fatores de conversao para
técnicas com diferentes recuperacdes de nitrogénio, podem ocorrer
diferencas nos resultados.

Os analisadores Dumas com alta produtividade e desempenho
ininterrupto, sao de fato ideais ganho de rendimento, sendo totalmente
automatizados e exigindo apenas 3-4 minutos por analise. Ja os sistemas
Kjeldahl da VELP sdo a solucao robusta para determinacao de proteinas em
alimentos e racoes.

E falando de fornecedores, destacamos a vantagem de uma Unica empresa,
como a VELP Scientifica, de projetar, produzir e dar suporte a essas duas
séries de instrumentos para determinar o teor de proteina em varias
amostras de racgao.

Além disso, a VELP Scientifica produz internamente os principais consumiveis
para oferecer a solucdo adequada para as suas analises, garantindo uma
vantagem consideravel sobre a concorréncia, pois todos os instrumentos e
consumiveis foram desenvolvidos visando otimizar o desempenho do
laboratorio.

Por outro lado, a BlueSun Scientifica produz os espectrofotometros NIR que
fornecem uma alternativa valiosa como método secundario. A técnica NIR é
totalmente baseada nos métodos primarios de referéncia Kjeldahl e Dumas.
A vantagem dos analisadores NIR é claramente comprovada no controle
de processo. Por ser uma analise rapida (30 segundos) possibilita um rapido
retorno para a producao corrigindo assim o processo evitando perdas e
aumentando a produtividade.

Ja a BlueSun desenvolve espectrofotometros NIR com a tecnologia mais e
confiavel do mercado, sendo com monocromador de varredura pré
dispersivo.

Por fim, universidades, orgaos de pesquisa, laboratérios, agroindustria,
indUstrias de alimentos, ragdes e seus Ingredientes usam o NIR com
tecnologia de monocromador para uma maior confiabilidade, consisténcia
nos resultados e repetibilidade. E também para controle do processo em
area de producao.
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