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Valores de referência para a fração massa (na base seca) atribuídos aos 
ensaios determinados no MRC 17. 

Ensaios Unidade M σ cv (%) N 
│z│≤ 2 │z│≤ 1 

LS LI LS LI 

MS 

g/100g 

93,21 1,02 1,1 171 95,25 91,17 94,23 92,19 
PB 24,24 1,09 4,5 157 26,43 22,06 25,34 23,15 

FDA 11,87 1,30 11,0 119 14,48 9,27 13,18 10,57 
FDN 40,20 4,14 10,3 110 48,48 31,92 44,34 36,06 
FB 8,86 1,09 12,3 118 11,04 6,69 9,95 7,78 

Cinzas 6,47 0,30 4,7 143 7,07 5,86 6,77 6,16 
EE 4,72 0,44 9,3 134 5,60 3,84 5,16 4,28 

Lignina 

g/100g 

1,68 0,64 37,9 49 2,96 0,41 2,32 1,05 
DIVMS 75,28 7,66 10,2 19 90,60 59,96 82,94 67,62 
NNP 1,59 0,78 49,5 36 3,16 0,02 2,37 0,80 
NIDN 0,52 0,08 16,0 33 1,19 0,43 0,61 0,44 
NIDA 0,17 0,05 30,7 28 0,41 0,08 0,22 0,12 
NITBF 1,55 0,15 9,5 14 1,84 1,26 1,70 1,40 

Ca 

g/kg 

0,47 0,29 61,3 108 -  -  0,76 0,18 
Mg 3,97 0,44 11,2 85 4,86 3,08 4,41 3,52 
P 9,27 0,72 7,8 123 10,71 7,83 9,99 8,55 
K 14,81 1,24 8,4 94 17,30 12,33 16,06 13,57 

Na 0,87 0,41 46,9 90 1,69 0,05 1,28 0,46 

Cu 

mg/kg 

7,45 2,22 29,8 91 11,88 3,01 9,66 5,23 
Fe 118,32 29,08 24,6 97 176,48 60,15 147,40 89,24 
Zn 85,82 6,95 8,1 90 99,71 71,92 92,77 78,87 
Mn 22,34 4,48 20,0 93 31,29 13,39 26,81 17,86 

M = média aritmética dos resultados; σ = desvio padrão após exclusão de outliers; cv % = coeficiente de variação; N = 
número de determinações realizadas; intervalos de confiança baseado na distribuição normal padrão z: │z│≤ 2  valores 
dentro de dois desvios padrão da média (95% de confiança); │z│≤ 1 valores dentro de um desvio padrão da média 
(68% de confiança); LS = limite superior; LI = limite inferior; 
  

 

Ensaio colaborativo 
Os resultados acima foram obtidos através do ensaio colaborativo realizado em 

2014 com a participação efetiva de empresas da iniciativa privada, instituições de 
pesquisa estatais e de ensino superior e Unidades da Embrapa, participantes do EPLNA. 

 
Obtenção do material 

A amostra foi coletada na fábrica de ração da Embrapa Pecuária Sudeste. A 
amostra de ingrediente de origem vegetal para ração animal, farelo de glúten de milho, foi 
desidratada em estufa com circulação de ar a temperatura de 60 ºC por 72h. Após, 25 kg 
da amostra foi moída em moinho ultracentrífugo, modelo ZM200 da marca Retsch, com 
peneiras de 0,5 mm (500µm) de abertura. Após as etapas de secagem e moagem, a 
amostra foi homogeneizada e em seguida foi envasada em frascos com 
aproximadamente 100g de material.  
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Uso pretendido 
Esta amostra destina-se ao uso como um material de referência para a 

determinação dos ensaios previstos no EPLNA (grupo A, B e C). O material também pode 
ser utilizado em controle de qualidade para a avaliação de um trabalho analítico, para a 
validação de métodos de análise e para o controle de qualidade dentro do laboratório. 
 
Preparação do material 

Após o envase do material, resultando em um total de 120 frascos contendo 
aproximadamente 100 g de amostra para cada frasco, para assegurar a estabilidade a 
longo prazo e esterilização do material, foi realizada irradiação com raios gama (Co60) (5 a 
10 kGy) no Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN). 
 
Instruções para uso 

A massa mínima para a análise deve seguir a metodologia analítica para cada tipo 
de ensaio. Deve-se realizar uma homogeneização manual prévia do frasco antes da 
análise e deve-se tomar as devidas precauções para evitar a contaminação do material 
restante no frasco.  
 
Homogeneidade 

Para o estudo da homogeneidade foram reservados 10 frascos, escolhidos de 
forma aleatória, sendo que a obtenção dos espectros de infravermelho foi realizada com 
três repetições independentes em cada frasco. Para a verificação da variabilidade entre 
frascos foi utilizado espectrofotômetro de infravermelho próximo (NIRS) da marca BÜCHI 
modelo, NIR-Flex N-500 na faixa que abrange a região espectral de 4.500 a 10.000 cm-1, 
com resolução de 4 cm-1. A partir dos valores de reflectânica foi realizada análise 
multivariada de componentes principais (PCA) e dessa forma foi possível avaliar de forma 
qualitativa a homogeneidade da amostra intrafrascos e interfrascos. 
Por meio da PCA, considerando os resultados de reflectância para cada tipo de amostra 
(dez frasco e três repetições em cada frasco) e considerando o intervalo de 95% de 
confiança (o intervalo delineado pelo circulo no gráfico da PCA) e a distribuição nos 
quatro quadrantes, se observa homogeneidade suficiente. 
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Armazenamento 
O material deve ser mantido fechado no frasco original e armazenado no escuro 

em temperatura de aproximadamente 25 oC. Os frascos também podem ser armazenado 
em dessecador. 

 
 
Determinação do peso seco 

Todos os valores estão expressos na base seca. Portanto, o peso seco tem de ser 
determinado no momento da análise, utilizando-se sub-amostras separadas de pelo 
menos 1g até peso constante em estufa a temperatura de 105 °C em alíquota que não 
será utilizada para determinação dos elementos de interesse. 
 
Prazo de validade 

Estipulou-se que o tempo de prateleira poderia ser em torno de 2 anos para o 
candidato a material de referência de forrageira. É possível que o material seja estável por 
tempo maior que o definido.  
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