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ABSTRACT

Simultaneous determination of Ca, P and Mg in bovine bone samples by
instrumental neutron activation analysis.

Bone samples from a defined group of calf were analyzed by instru-
mental neutron activation analysis followed by high resolution gamma-ray
specrometry. Elements Ca, P and Mg were determined at percentage levels. The
time of analysis was about 25 minutes. The precision was less than 10Z for
P and Ca, and less than 20% for Mg.

INTRODUCAQ

Os minerais influenciam diretamente na eficidncia da produgdo do
gado. Nos paises tropicais, a deficiéncia de minerais & uma das causas que
contribui para o baixo indice de produtividade da agropecudria.

O estudo dos processos bioldgicos mostraram que muitas fung¢des vitais
s#o dependentes da presenga de determinados elementos minerais . Por esse
wotivo, métodos analiticos adequados sdo necessdrios para detectar deficién-
cias ou toxidez de minerais em produtos usados na alimentagio animal, como
também no tecido animal. Um dos métodos mais utilizados para se detectar a
deficiéncia de Ca e P no gado € a andlise da ragdio e da composigdo do osso,
bem como de sua resisténcia.

0 presente trabalho é parte de um programa que tem por objetivo a
elaboraglo de um planc de amostragem em estudos de niveis adequados de

minerais na dieta para o gado brasileiro.

Neste caso se propds:

a) estudar as condigBes experimentais mais adequadas para a aplica-
3o do método de andlise por ativagdo com néutromns seguida de espectrometria
gama para 2 determinagdo de Ca, P e Mg em amostras de 0sso, no menor tempo
possivel.

b) contribuir com dados de concentragdo de Ca, P e Mg presentes em
13 amostras de oseo da costela de bezerros, coletadas no periodo de feve-
reiro/89 a julho/90.

Realizaram-se 4 determinagdes para cada elemento em cada amostra, o
que permitiu apresentar uma estimativa da precisdo do método. Apresenta-
ram-se os paramétros analfticos: sensibilidade e limite de detecgdo, como
também algumas interferéncias no método.

PARTE EXPERIMENTAL
.

As amostras foram coletadas, de um grupo definido de animais, no pe-
riodo de fevereiro/89 a julho/90, em intervalos que variaram de um a dois
meses, por pesquisadores de nutrigdo animal do Centro de Energia Nuclear na
Agricultura (CENA) - Piracicaba.

As amostras de osso foram desengorduradas com éter etflico, posterior
mente calcinadas a 500°C e, trituradas em almofariz de porcelana. Depois
desse tratamento, pesaram-se aliquotas da ordem de 200 mg em envelopes de
polietileno.

Preparagdo de Padrdes

O padrdo de Mg foi preparado a partir da solugdo obtida pela dissolu-
¢80 do éxido de wmagnésio, PA., da Chimie Test, com &cido nftrico diluido
1/5).

Aliquotas de 100 pl dessa solugdo foram transferidos para papel de
filtro Whatman N2 41, de aproximadamente ! cm® de &rea, que depois de seco
foi colocado em envelope de polietileno.

Os padrdes de Ca e P foram preparados pesando-se aliquotas de CaCoj,
PA., da Riedel de Hain A. -G (100 mg) e (N‘ﬂ,‘)2 HPOA, PA., da Merck (80 mg),
respectivamente.

Irradiagdo e Contagem

Amostras e padrdes foram irradiados juntos, sob um fluxo de néutrons
térmicos de aproximadamente 3 x 10 ' n.cm” sl por um periodo de 5 minu-
tos, no reator IEA-RT.

O espectro de raios gama da amostra foi medido apés um tempo de res-
friamento minimo de 90 segundos, para a medida das dreas sob os fotopicos
correspondentes aos raios gama do: 49Ca(3083 keV); 27Mg(10|6 keV) e 285
(1778 keV) formado pela reagdo 3'P(n,%) 28,1 (2)

0 equipamento usado para contagem foi um detector de Ge de alta pure-

za da marca ENERTEC, com uma resolugdo de 2,4 keV para o pico de 1332 keV do
60¢o,

RESULTADOS

Na Tabela 1 s3o apresentados os resultados das andlises de 13 amos-
tras de osso de costela de bezerros. Cada resultado é a média de 4 determi-
nagdes e o correspondente desvio padréo.

TABELA 1

Resultados das anidlises de osso de costela de bezerros

Periodo de * Fésforo Célcio Magnésio
Coleta x) (%) %2)

Fevereiro/89 17,8 + 0,8 33,5 + 2,4 0,31 + 0,03
Abril/8% 16,1 + 0,8 22,8 + 2,0 0,40 *+ 0,04
Junho/89 16,2 + 1,1 32,8 + 2,6 0,47 *+ 0,03
Agosto/89 15,1 + 1,1 31,8 + 2.6 0,53 + 0,03
Setembro/89 15,8 + 1,2 28,7 + 2,2 0,53 + 0,05
Outubro/89 15,4 + 0,5 29,8 + 0,9 0,29 + 0,04
Dezembro/89 15,3 + 0,4 30,6 + 1,5 0,23 + 0,02
Janeiro/90 15,7 + 1,1 31,4 + 3,2 0,26 + 0,04
Fevereiro/90 15,4 + 0,8 32,1 + 0,8 0,26 + 0,05
Margo/90 16,6 + 1,5 29,4 ¢ 1,5 0,34 + 0,02
Abril/90 16,9 + 0,7 32,7 + 0,9 0,26 + 0,02
Maio/90 14,7 + 1,4 30,4 + 1,9 0,41 + 0,02
Julho/90 13,2 + 1,2 29,4 + 0,6 0,46 + 0,06

A sensibilidade do método (contagem/seg/mg do elemento) foi de 1,5 ;
1,5 e 4 para os elementos: Ca, P e Mg respectivamente e, na mesma sequéncia,
o limite de detecgdo, calculado segundo Keith e colaboradores 3 foi de:
0,20 ; 0,16 e 0,06% nas condigdes experimentais utilizadas.

DISCUSSAC

A relagdo Ca:P encontrada, aproximadamente 2:1 (Tabela 1), estd
coerente com a proporgdo esperada para estes minerais no osso.

Observou-se um valor sistematicamente menor, que variou de 3 a 5% na
raz3o de cddmio para o fotopico de 1778 keV da amostra, quando comparado com
o valor obtido para o padrdo de P, isto pode ser indicativo de interferéncia
de Al na determinagdo de P. Porém essa interferéncia pode ser considerada
insignificante, no caso de amostras de osso, onde a concentraglo de P ¢ alta.

A concentragdio de Mg significativamente maior nos meses de: junho/89,
agosto/89, setembro/89, maio/90 e julho/90, estd razoavelmente concordante
com a 1iteretura(4), que salienta a ocorréncia de um possivel aumento na
concentragdo de Mg no osso durante os meses mais frios, quando o gado & ali-
mentado também com misturas de concentrados (cereais).

Embora a precisdo do método, estimada por meio do desvio padrdo rela-
tivo obtido de 4 determinagdes, tenha variado de 3 a 10% para o P, de 2 a
10% para o Ca e de 5 a 19% para o Mg, ¢ método mostrou-se adequado para
dosar Ca, P e Mg em amostras de osso.
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