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RESUMO - Foi avaliade um método de extragio com HCI 1M sem digestsio, para determi-
nacgio de Co em fezes de bovinos que receberam ragtes contendo Co, utilizado como marcador
. da taxa de digestfio dos animais. Os resultados foram comparados com os obtidos pelos métodos
convencionais de digestoes via seca ¢ imida. O procedimento do método proposto envolve agi-
tagdio de 1,0 g da amostra das fezes bovinas com 10 ml de HC1 1M, aquecimento por 15 minutos
em banho maria a 80°C, seguido de agitagdo por 30 minutos e adigfio de dgua destilada para
completar o volume evaporado para 10 ml. O extrato foi filtrado, € o Ce determinado por espec-
trofotometria de absorgio atOmica. A concentragfio de Co nas fezes bovinas varion de 0 a
170 pg/g. Os teores de Co extrafdo pelo método com HCL 1M foram correlacionados significa-
tivamente com os obtidos pelas digesttes vias seca e dmida; 98,3% do Co adicionado nas amos-
tras foi recuperado pelo método sem digestfio com um coeficiente de variagéio de 1,48%. O mé-
todo sem digestdo demonstrou ser mais rdpido, menor custo, nfo produz gases tdxicos, elimina

o perigo de explosfo do HCIO,, nao requer condigtes especiais de laboratdrio e boa precisio e
exatiddo.

Termos para indexagfio: nutri¢io animal, digestio de material biolégico, marcador da taxa de
digestdo, espectrofotometria de absorgfio atOmica.

COBALT DETERMINATION IN BOVINE FAECES
BY EXTRACTION WITH 1M HCL

ABSTRACT - A non-digestion HCI method is described for extract Co in bovine faeces, which
animals were fed with Co as marker in digest rate. The results were compared with those
obtained by conventional dry-ashing and acid digestion techniques. The procedure for the
propesed method involves shaking of 1.0 g of the bovine faeces sample with 10 mt of 1IMHC],
heating in wather bath at 80°C for 15 minutes, and shaking for 30 minutes. The extract was
filtered and Co determined by atomic absorption spectrophotometty. The concentration of Co
in the bovine faeces varied from 0 to 170 j{ g/g. The proposed method gives Co values that are
in close agreement with those obtained with conventional digestion techniques; 98.3% of added
Co in the bovine facces was recovered by the non digestion method, and the vatiation coeficient
was 1.48%. This technique was found to be more rapid, lower cost, not yield toxic gases,
eliminate HCIO, explosion danger, does not require special laboratory facilities, and of
satisfactory precision and accuracy.

Index terms: animal nutrition, digestion rate marker, biological material digestion, atomic
absorption spectrophotometry.
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INTRODUCAO

O estado nutricional das plantas ou dos ani-
mais pode ser avaliado através de andlise de cer-
tas partes dos seus tecidos. Para isso, os tecidos
biclégicos sdo mineralizados € os elementos de-
terminados por métodos adequados. A minera-
lizagfio do tecido bioldgico pode ser feila pela
incineracdo na mufla entre 450-650°C durante
trés a oito horas, técnica denominada de di-
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gestdo seca. A sepuir, as cinzas sio dissolvidas
com a solugdo de HCI ou HNO,, e os elemen-
tos, determinados por métodos analiticos.

A digestio dimida € outra técnica utilizada
para a mineralizagio de tecidos biol6gicos, on-
de as amostras sio digeridas com misturas de
dcidos oxidantes inorginicos e aquecidos em
bloco digestor entre 150°C a 380°C, conforme
a mistura de dcidos utilizados. As principais
misturas utilizadas sjo: HNO, + HCIO,;
HCIO, + HNO, + H,0; H,80, HSO, +
HNO, + HCIO,, entre outras.

Estas técnicas utilizadas para digestio de
materiais biolégicos apresentam algumas des-
vantagens, tais como: (1) digestdo seca: muito
demorada, alto consumo de energia e baixo
rendimento analftico; ¢ (2) digestio dmida:
apesar de apresentar Otimas caracteristicas
analiticas, como rapidez, precisdao e exatidio,
durante a digestio hd desprendimento de gases
téxicos (NO,, NO, etc.) ¢ vapores 4cidos (HCl,
HCIO,, HNO,, SO,, etc.). Estes gases sio alta-
mente corrosivos, podendo destruir os apare-
Thos ¢ equipamentos utilizados na digestdo.

Portanto, procuram-se alternativas para con-
tornar estes problemas com o desenvolvimento
de outros métodos de extraghio que apresentem
boas caracteristicas analfticas ¢ menos t6xicos €
menos COTrosivos.

A extragio sem digestdo de elementos qui-
micos em tecidos vegetais com a solugio de HCI
€ uma técnica alternativa utilizada por vérios
pesquisadores (Sahrawat 1980, Hunt 1982, Mi-
yazawa et al. 1984, Hamzé et al. 1984, Correa et
al. 1985). Os autores comprovaram a viabilida-
de do uso desta técnica sem digestdo para traba-
lhos de rotina em laborat6rio, visando a ex-
tragdo dos principais nutrientes nos tecidos das
plantas cultivadas. O método utiliza apenas o
4cido cloridrico eliminando o 4cido perclérico e
conseqiientemente diminuindo os riscos de ex-
plosdo e danos dos aparelhos ¢ equipamentos.
Miyazawa et al. (1987) utilizaram esta mesma
técnica para extragio de Ca, Mg, K, Na, Mn, Fe,
Cu e Zn em amostras de figados de animais.

Os teores normais de cobalto (Co) nos teci-
dos bioldgicos (folhas, peciolos, ramos, semen-
tes e frutos de plantas; figado, rim e pelos de
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animais) estdo em torno de 0,001 a 1,0 g/g, cujas
concentragdes sdo, em geral, inferiores ao limi-
te de detecgiio da técnica de espectrofotometria

de absorgiio atdmica por chama (Standard
Atomic Absorption Conditions for Cobalt
1982). Entretanto, quando o Co ¢é fornecido
como indicador para medir a velocidade do flu-
x0 da digestdo liquida no trato gastro-intestinal
de bovinos, a saa concentragdo nas fezes dos
animais pode atingir niveis detectdveis por es-
pectrofotometria de absorcio at6émica com
chama (Udén et al. 1980). Neste caso, o Co tem
sido extrafdo das fezes dos animais através dos
métodos cldssicos de digestio seca ou imida.

QO objetivo deste experimento foi avaliar a
possibilidade de extragio sem digestdo do Co
nas fezes bovinas com a solugio de HCl IM.

MATERIAL E METODOS

Reagentes e equipamentos:

* HNO, pa., HCl p.a,, HCIO, p.a.

* Solugfio de HCI 1M

* SolugSo-padréio de Co?*:0,0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0
€ 5,0 4 g/ml em HCI IM e HCIO, 0,25M

+ Mufla elétrica

* Espectrofotdmetro de absorgfio atdmica (EAA),
Perkin Elmer 503

* Banho-maria

» Agitador horizontal

* Bloco digestor

Método de coleta das amostras

Foram coletadas amostras das fezes dos bovinas no
curral ¢ transferidas para o laboratério onde foram se-
cadas em estufa a 650C até peso constante, mofdas,
passadas na peneira de 1 mm e armazenadas em fras-
cos de vidro.

Métodos de abertura das amostras

1. Digestiio seca: transferiu-se 1,0 g da amostra de
fezes de bovinos para cadinho de porcelana de 40 mle
incinerou-se na mufla elétrica a 530°C durante trés
horas. ApGs o resfriamento da amostra A temperatura
ambiente, adicionaram-se 10ml da solucio de
HCI 1M na cinza e determinou-se 0 Co por EAA.

2. Digestio Gmida: transferin-se 1,0 g da amostra
de fezes de bovinos para tubo de digestso de 100 mt e
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adicionaram-se 10 ml da mistura de dcidos HNO, +
HCIO, na proporgdo 4:1. Digeriram-se as amostras no
bloco digestor de aluminio a 150°C até a completa
mineralizagio do material. Apés a digestéo, adiciona-
ram-se 10 ml de dgua destilada e determinou-se 0 Co
por EAA.
3. Extragiio direta com HCI: transferiu-se 1,0 g da
amostra de fezes de bovinos para frasco de 40 ml, adi-
-cionaram-se 10 mi da solugdo de HCl 1M, aqueceu-se
a suspensfo durante 15 minutos em banho-maria a
809C, agitou-se durante 30 minutos, € completou-se 0
volume evaporado com dgua destilada para 10 ml. A
seguir, filtron-s¢ a suspensdo em funil, utilizando-se
papel de filtro quantitativo de 15 mm de difmetro, e
determinou-se 0 Co por EAA. Os procedimentos para
extragéio e determinago de Co nas amostras das fezes
de bovinos foram conduzidos em duplicatas.

Determinacfio de Co

O Co extrafdo das fezes de bovinds pelos métodos
descritos foi determinado em espectrofotdmetro de
absor¢io atOdmica, marca Perkin Elmer, modelo 503,
com a chama ar-acetileno R = 204,7 nm ¢ estimado
pela interpolagio dos valores das absorbéncias das
curvas-padrdo do Co preparadas em solugSes de
HCI1IM (digestdo seca e sem digestdo) ou
HCI0, 0,25 M (digestdo dmida).

Foram utilizadas amaostras de fezes de bovinos ob-
tidas na Unidade de Execugfio de Pesquisa de Ambito
Estadual (UEPAE), da Empresa Brasileira de Pesqui-
sa Agropecudria (EMBRAPA), em Sfo Carlos, SP.
Os animais receberam na ragfo dose dnica de Co-
EDTA preparado de acordo com as recomendagdes
de Idén et al. (1980). Utilizaram-se 39 amostras de
fezes de bovinos para a digestio via seca € 52 para a
digestdo via dmida, e, por extragfio direta, digestdo
com HC), representando diferentes periodos de coleta
das fezes apds os animais terem ingerido ragfes con-
tendo Co-EDTA.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Comparacfio de métodos

Nas Fig. 1 e 2 so apresentados os resultados
compatativos dos teores de Co determinados
pelos métodos de extragio com HCI IM e com
as digestoes via seca € Gmida, respectivamente.
As concentragdes de Co nas fezes bovinas anali-
sadas apresentaram uma ampla varia¢io, ou se-
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ja, de 0 a 170 g/g. Os resultados demonstraram
correlagbes altamente significativas entre os
métodos de extragio, indicando que 0 método
com HCI 1M extraiu quantidades semelhantes
de Co em relacfio 3s digestdes seca ¢ Gmida. Mi-
yazawa et al. {1984 e 1987) demonstraram que o
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FIG. 1. Comparagiio entre os métodos de extracho
com HC] 1M e digestio via seca para
extraciio de Co em fezes bovinas.
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FIG. 2. Comparaciio entre os métodos de extracio
com HCl 1M e digestio via tmida para
extracio de Co em fezes bovinas.

Pesq. agropec. bras., Brasflia, 27(10):1415-1419, out. 1992.



1418

método com HCI 1M foi eficiente na extragio
dos metais Mn?*, Cu?* e Zn?* tanto em tecidos
de origem vegetal como animal. Assim, é espe-
rado que o método com HCI 1M também seja
eficiente na extragio de Co em materiais biol6-
gicos, porque, de acordo com a série de estabi-
lidade dos compiexos organometdlicos (M?2*-
orginico) descrito por Irving & Williams
(1948), os cdtions Cu?+ ¢ Zn?* sdo mais estdveis
que o Co?*.

Adicéio de padriio de Co nas fezes bovinas

Os resultados da adigfio de solugbes padrao
de Co (0, 3, 10 e 20 g/g, como CoSO,) nas fezes
bovinas, seguida da extragio com HCI 1M e de-
terminagio do Co por EAA, sdo apresentados
na Tabela 1. A recuperagio do Co adicionado
nas fezes bovinas variou de 104% a 93%, com
uma média de 98,3%.

Precisiio do método em digestfio

As determinagdes de dez vezes consecutivas
dos teores de Co em amostras de fezes bovinas
sdo apresentadas na Tabela2. Os resultados
demonstraram que O coeficiente de variagido
(CV%) das trés amostras analisadas foi, em
média, 1,48%, o que indica boa precisic do mé-
todo de extragio direta com HCI para andlise
de rotina em laboratdrio para determinacio de
Co em fezes bovinas.

TABELA 1. Comparaciio do Co adicionado nas fezes

bovinas.
Co Co Co
adicionado encontrado recuperado
e e B eren
0,0 ‘ 0,0 -
5,0 52 104
10,0 98 93
20,0 18,6 93
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TABELA 2. Precisfio do método de extragfio com
HC] 1M para determinacgfio de Co em
amostras de fezes bovinas,

Concentragfio de Co ( }43/3)
Amostra A Amostra B Amostra C
124 21,2 48,1
124 21,2 4838
12,0 21,2 479
12,4 20,8 479
12,0 20,4 496
12,0 20,8 483
12,4 21,2 49,6
124 20,8 49,2
12,0 21,2 492
12,0 21,1 492
X 12,20 24,00 48,75
r 021 0,28 0,66
CV% 1,73 1,35 1,36
CONCLUSOES

1. Os teores de Co extraidos das fezes bovi-
nas pelo método sem digestio com HCI 1M fo-
ram significativamente correlacionados com as
digestdes seca (Y = 3216 + 0962X, r =
0,972***) e Gmida (Y = 0,969 + 0,989X, R =
0’99411:#).

2. O Co adicionado nas fezes bovinas (0, 5,
10 e 20 g/g) foi recuperado em média 98,3% pe-
lo método de extragfio direta com HCl 1M.

3. O método proposto pode ser utilizado pa-
ra extragiio de Co das fezes bovinas com boa
preciso e exatidio e eliminado as desvantagens
dos métodos convencionais de digestdo seca e
Gmida.
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