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Abstract

Instrumental neutron activation analysis was applied to estimate the concentration of Ca, Cl, Cu,
K, Mg, Mn, Na, Ti e V in sixteen agroindustrial by-products utilized to feed animals. The experimental
conditions allowed the determination of nine elements in approximately 40 minutes. The accuracy of the
method was evalusted by means of reference material analysis. In most cases precision of the results was
lower than 10%.

INTRODUCAOQ

Subprodutos agricolas e agroindustriais s8o os residuos para os quais ja se desenvolveu algam tipo de
ugo rotineiro, que apresentam uma dJestinagio definida e um valor de comercializaglio sustentado por uma
demanda torte de mercado. A produgfio de residuos e subprodutos do agronegéoio brasileiro chega a ser da ordem
de 300 milhdes de toneladas anuais. Uma parte pequena deste material € usado na alimentagfo de animais, porém
muito mais poderia ser utilizado. E importante o conhecimento da composigio mineral deste material, pois muitos
minerals s30 nutrientes para 0s animais enquanto gue outros podem ter agdo toxica.

A mnalise por ativagio com néutrons tem sido empregada com frequéncia pars andlise de minerais am
materiais bioldgicos™®. Uma das caracteristicas dessa téonica ¢ a capacidade de anslise multielementar. Por esse
motivo o presente trabalho teve por objetivo explorar a0 miximo essa caracteristica. Parg isso, estudaram-se as
condi¢Bes experimentais mais adequadas que permitissen a aplicagfo do método de analise por ativag3o com
néutrons seguido da espectrometria gama para a determinagfio do maior numero de elementos nutrientes no Menor
tempo possivel, et amostras de farelo de soja, farelo de algoddo, farslo de nign. pemas e visceras de aves, bagago

seco de larangs , casca-de arroz, miltho, po de malte, sorgo, refinazil, residuo de cevada, protenose e farmha de
¢amne.

EXPERIMENTAL

Preparacdo de padrdes: os padrdes foram obtidos de solugSes preperedas pela dissolugdo dos elementos de
interesse ou de seus compostos, espectroscopicamente puros, com reagentes adequados. Aliquotas de 25 a 100ul,
dependendo da concentragio das solugBes, foram pipetadas em papel de filro Whatman n® 41 de
aproximadamente 1 ¢m* de drea. Depois de seco o papel foi dobrado e introduzido em envelope de pléstico, que
foi selado posteriormente.

As massas dos elementos nos padries preparados foram as seguintes: Ca (1734,5pg), C1 (252,125pug),
Cu (52,85um); K (899.7ug). Mg (826,5ug); Mn (3,24ug), Na (163,475ug), Ti (499g) ¢ V (26,2251). Para efeito
de medida da radiagdo dividiram-se os padrdes em 3 grupos: grupo a) Cu, Ti e V; grupo b) Ca e Mg e grupo ¢) Cl,
¥, Mn e Na.
Preparagiio da amestrn: as amostras de subprodutos da sgroindistrie analisadas foram coletadas em varios
locais de produgiio dos mesmos . Embora as amostras obtidas encontrassem numa granulometris variando de 20 a
0 micsh, considerou-sc o conjunto homogénco. Neste caso, para a iradiagdo, pesaram-sc cerea de 200 mg de cada



aterial dentro de envelopes de plastico. O pléstico usado para a confecgdo dos cnvelopes foi tratado com HNO;
A5, 8 elimi de fveis impurezas.
I més dzl:lﬁco’tas msOOmg depcada material, deixadas em estufa a 100° C, determinaram-se o teor de
umidade dos subprodutos. A porcentsgem de wnidade fol descontada ds massa pesada para irradiagiio, porque o8
valores de concentragiio obtidos na andlise devem ser expressos em peso $€co.
Irradiagdio ¢ medida da radiagSc gama: cada amostra juntamente com os seus padrdes (Cs, Cl, Cu, K, Mg, Mn,
Na, Ti ¢ V) foram embalados ¢ acondicionados dentro de um recipiente de nylon para irrediagiio, sob um fhxo de
néutrons térmicos de 0,43x10"2n.em™ 5! por um periodo de 4 minutos, no reator IEA-R1. ;
Apés a irradiagio, amostras ¢ padrcs foram transfaridos para plaquotas do ago inoxidavel gdcguadoa
para a medida da radiaglio gama. O espectro da radiago gama da amostra foi medido duas vezes. Na primeirs vez,
a amostra foi medida por 3 minutos apés um tempo de resfriamento de 2 minutos, para a medida nos fotopicos
correspondentes acs seguintes radionuclidecs: ¥Ca em 3083 ¢V, “Cu e 1039 eV, Mg em 1014 ¢V, *Tiem
320 eV eV em 1434 ¢V. Em seguids, mediram-se 03 paclrdes dos grupos 8) & b) por 3 minutos cada ¢, os
Ses do grupo c) durante 6 minutos. 2
" Na segunda medida a amostre foi contada por 15 mimutoz, apis um tempo do resfriamento aproximado
~de 15 minutos, pam a medida nos fotopicos comrespondentes & radiaglo gama do 3 Cl em 1642keV, ¥K em 1525
keV, *Mnom 1811 koV e #Naom 1368 keV. - i b i
i Para 8 doterminagio das concentragdes dos elementos de interesse comperaram-se a8 Aress sob o8
‘otopicos dos radionuclideos da amostra com as respectivas dreas sob os fotopicos dos padrles.
T As medidas da radiagBio gama foram feitas num detector de Ge hipcg:uro da EG & ORTEC POP TOP,
odelo 20190P, com tesoluclio de 1,80 keV para o fotopico de 1332 keV do “'Co, O detector foi conectado a um
‘stema composto por um cartdo ACE, modelo 916 AMCB com 8192 canais, marca EG & ORTEC, amplificador,

onte de alta tens@io ¢ microcomputador. A fungiio do microcomputador foi snalisar of dados armazenados na
meménia do multicanal;, através de um programa em linguagem “Turbo Basic™.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Para conferir 8 validade do método, analisaram-se os seguintes matenais de referéneia, Rice ¥lour

(MRS CRM 100 e Buffaln River Sediment (NIST-SRM 2704), O resultades obtidos neste trabsthe ¢ os valores
cerlificudos 580 mostrados na Tubelu 1. :

Tabela 1 - Resultados obtidos pars materisis de referéncia: Rice Flour (NIES-CRM 10C)® e Buffalo River
Sediment (NIST-SRM 2704)”

Elemento concentragiio n” de in¢dig + DP Valor publicado
- unidade determinacdes presente trabatho
Ca (a) He/g 3 8745 95
Cl(a) wg 6 23242 230
Cu (a) pe/e 3 43+1.4 a1
K () He/s, 4 31304289 2750
Mg (a) e 4 13094121 1240
Mn (a) ng/g 5 4015 40,1
Na (3) ne/g 5 16+5 14
‘ Ti (b) . % - 0,424+0,05 0,45740,018
‘ V@) U8 4 825 95

* (@) Rice Flour (NJES-CRM 10C)®
(b) Buffalo River Sediment (NIST-SRM 2704)®

As concentragBes dos elementos Ca, Cl, Cu, K, Mg, Mn, Na, Ti ¢ V obtidas para as amostras de
subprodutos analisadas sgo apresentadas na Tabela 2. Cada resultado representa a média de 4 ou 5 determinagdes

acompanhado do desvio padrdo. O Ti ¢ o V n#o foram possiveis de screm determinados em algumas amostras, nas
c'cmldmases expetimentsis estabelecidas. Nestes casos, séio indicados na Tabela 2 que a concentraglo é menor que o
hmxtg de detecgiio, para aquele elemento na amostra. Este limite foi calculado de acordo com a literatura® que

considera a condigBo minima para que o elemento seja detectado, a um nlvel de confianga de 99%, que a contagem
no fotopico esteja acima da radiaglo de fundo 3 vezes o desvio padriio da radiagiio de fundo.



Tabela 2 - Resultados das andlises dos subprodutos da agroindustria, em pg/g.

Ca Cl Cu K Mg Mn Na Ti v
bag lernja | 24231145 207+1 3, £0, 171254879 | o17+66 | 48401 | 100105 | <7 0,040,01
CRKCA BITOZ 136417 397179 | <M1 35581693 102135 | 43910,1 | 2614 <42 < 0,16
far trigo 927428 546440 | 16849 14984544 | 58554125 13342 4943 <192 1131
£0ja moida 20914370 8743 1942 3278943070 | 29814547) 4746 13,6£08 | 89+14 0,9040,04
a|ToZ o 251+84 19449 <29 108561940 | 50932522 123421 | 17249 16294320} 5,410.7
milho 6248 620481 | 1,14:+008 | 4975+153 1008520 | 56401 | 41404 | <6 0,04+0,001
maltetcevada | 1030477 1401425 | <63 8883+725 1250427 | 3242 13849 <29 0,4120,01
BOTgo 208133 837156 | 2,110,5 3852121 983118 ! 1741 63101 | 2313 0,16.40,014
vefiszazil 283131 31094304 | <10 211661828 | 62351663 3243 221+23 | 3649 43108
res, couada 28894528 141425 9,64£0,3 891%125 <72 | 4546 722 <32 0,2440,03
protonoss 1447 518433 | 1542 1638187 264419 | 3.8+0.) | 144i 3542 5,6+0,2
penas/ viscoras| 9605258 2978481 | 4546 4510147 8681176 | 26+4 241241411 <24 0,48+0,05
for. came 147953410174 3231421 | <34 213966 2587490 | 49404 | 7376432 | <92 <1
for. algodio | 14134153 478427 | 912 1831512047 | 42071733] 2014 3043 2014 0,061.0,01
far. s0ja 2185127 52414 1341 2762842407 | 3306£191| 363 3,940,7 | 2343 0,3740,09
canola 61841334 588482 5,430,8 165294975 57174314) 7216 125+17 3312 0,50£0,08
CONCLUSAO

Sabe-se que muitos dos subprodutos enalisados s3c bastante utilizados na alimentagdo anmmal om resultados
positivos em termos de pmdu‘awdade Dos elementos determinados no presente trabatho, com exceglio do Ti. todos sio
comprovadamente essenciais ao metabolismo animal,

Verifica-se grande variagio nas concentragdes dos elementos enire os subprodutos snalisados, o que é esperado
porque o teor mineral desses materiais sdo basicamente determinados pela espécie de planta de onde foram originados, tipo de
solo onde a plantsa foi cultivada e 20s tratamentos a que foram submetidos até serem considerados subprodutos da
agmind\'mh-ia Porém, em todos of casos, as concentragBes derses elementos estfo Jonge do nivel conmiderado téxico para og
animais domésticos scgundo a literatura®. @

Os resulitados do presente traballio mosttam que o método de andlise instrumental responde satisfatoriamente s
variagdes nas concentragbes das varias amosuss com precisfio, na maioria dos casos menor que 10%; além do que é um
método ndo destrutivo e rapido, aproximadamenta 40 minutos para analise dos 9 elementos. Sendo assim, este método toma-
ze um bom instmmento para a ares de nutrigdo animal, quando se necessita conhecer a concentragiio dos elementos Ca, 1
Cu, K, Mg, Mn, Na, Tie V em subprodutos da agroindistria utilizados pars alimentagiio animal,
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