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Produção interna de material de referência (in-house) para quantificação de Titânio utilizado como marcador nas fezes de ruminantes na determinação do consumo de matéria seca
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Mensurar o consumo de matéria seca de ruminantes a pasto é um grande desafio, visto que não é possível obter esse dado diretamente. Com o intuito de resolver esse problema, empregam-se marcadores externos como dióxido de titânio (TiO2), óxido de cromo (Cr2O3), alcanos e lignina isolada, purificada e enriquecida. De forma a avaliar a exatidão de um método de análise que quantifique os marcadores externos, o uso de materiais de referência (MR) é fundamental, pois ele é uma das principais ferramentas de melhoraria do controle de qualidade (CQ), que garante ao laboratório confiabilidade nos resultados. O presente trabalho se insere no contexto de quantificação de Ti nas fezes. Como não há MR para essa matriz, foi produzido MR in-house (ou Material de Controle de Qualidade, MCQ) para a garantia do CQ do Laboratório de Nutrição Animal da Embrapa Pecuária Sudeste, em São Carlos, SP. Foi consultada a ABNT ISO GUIA 80:2023 que estabelece orientações para a preparação interna de MCQ e algumas de suas diretrizes foram seguidas, em caráter exploratório. Na etapa de produção do MR, as fezes foram coletadas por defecação espontânea. As amostras foram secas em estufa de ventilação forçada (65ºC – 72 horas), moídas a 1 mm em moinho tipo “Willey”. O material foi particionado em 2 tipos: a um grupo (91,8999g) foi adicionado 0,7508g de TiO2 e ao outro (90,0000 g) nada. O método de abertura escolhido foi a digestão em bloco de aquecimento com uso de H2SO4 e catalizador CuSO4 por 4 horas. Os extratos foram analisados pela técnica espectroscopia de emissão ótica por plasma acoplado indutivamente (ICP-OES) para as 5 principais linhas de emissão do titânio. Foram escolhidos dois métodos de calibração. O primeiro foi a padronização externa linear por soluções com concentrações conhecidas de titânio em 8 níveis diferentes, preparadas a partir do padrão certificado e diluídas com os brancos da digestão – esse procedimento visa diminuir a influência da viscosidade nas leituras da curva de calibração e extratos de amostras. O segundo foi a adição de padrão certificado (spiking) com concentrações conhecidas de titânio em 5 níveis diferentes aos extratos (6 replicatas reais) e quantificação por curva de calibração linear com determinação por extrapolação, pretendendo-se constatar possíveis efeitos de interferência provenientes da matriz. A escolha da melhor linha de emissão (324,199nm) para o titânio na matriz fezes com abertura por digestão em bloco de aquecimento com H2SO4 teve como critérios a concordância de recuperações em ambos os métodos de calibração (99,4% e 89,4%), coeficientes de determinação maiores do que 0,9800 (0,9998 e 0,9862) e valores baixos para o analito na amostra sem adição de TiO2. Os limites de detecção e quantificação (LD e LQ) foram respectivamente 0,009mg/kg 0,030mg/kg e calculados a partir da correção pelo coeficiente de emissão de fundo. Sugere-se que sejam realizados novos trabalhos, partindo-se dos extratos com uma diluição maior para o levantamento da curva de calibração por adição padrão (spiking) de modo a eliminar o efeito de matriz.
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