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Resumo 

 
RIBEIRO, C.B. Utilização do caulim como indicador de consumo e digestibilidade para 

bovinos. 2017. 100f. Tese (Doutorado) - Faculdade de Medicina Veterinária e Zootecnia, 

Universidade Federal de Mato Grosso do Sul, Campo Grande, MS, 2017. 

 

O fato de todos os indicadores de consumo e digestibilidade em uso apresentarem limitações 

abre espaço para a busca de novas substâncias ou moléculas que apresentem propriedades 

favoráveis como futuros indicadores. Neste sentido, destaca-se o caulim cuja identificação nas 

fezes, seria obtida de forma indireta por meio de análise do alumínio (Al). Partindo-se da 

premissa de que o alumínio reage diferentemente aos processos de digestão ácida de acordo 

com sua origem orgânica ou mineral, objetivou-se no primeiro trabalho, avaliar diferentes 

procedimentos analíticos de extração e quantificação do Al em amostras de fezes puras e 

misturadas com caulim. Com intuito de utilizar os resultados de Al nas estimativas de 

produção fecal (PF), objetivou-se no segundo trabalho determinar a metodologia mais eficaz 

para quantificação do alumínio em diferentes amostras para estimativas da PF a partir do 

indicador caulim. No terceiro artigo, objetivou-se avaliar o fornecimento do óxido crômico 

via esofágica ou misturado na ração, e o uso do caulim como indicador, sob as mesmas 

formas de fornecimento, para estimativas de produção fecal e digestibilidade. No artigo 1, 

amostras de fezes, de caulim e de fezes + caulim nas concentrações de 3,0 e 6,0% foram 

submetidas  à digestão nitro-perclórica da amostra In Natura e posterior digestão das cinzas 

do resíduo  (DNS), digestão clorídrica da amostra In Natura e posterior digestão das cinzas 

(DCS), digestão ácida (mistura ácida com HNO3 e H2SO4), da amostra In Natura, e posterior 

digestão ácida das cinzas do resíduo (DAS), digestão nitro-perclórica das cinzas (DNC) e 

digestão clorídrica das cinzas (DCC). Os tratamentos DNS e DCS foram os que mais se 

aproximaram dos resultados esperados. No segundo trabalho, as diferentes amostras foram 

submetidas à digestão clorídrica sequencial (duas etapas de digestão) e direta (uma etapa de 

digestão), sendo avaliado quatro leituras de Al. Ao final foram gerados 256 modelos para 

estimativas de produção fecal. A ausência de diferenças significativas entre os modelos 

(combinações) Fs2 x Sil3 x C3 x So3 e Fs3 x Sil3 x C3 x So3 sugere a padronização dos 

procedimentos laboratoriais em todos os materiais submetidos a análise do Al, e escolha do 

método Fs3 x Sil3 x C3 x So3 para estimativas de PF a partir do uso do indicador caulim. No 

artigo 3, foram testados os indicadores óxido crômico (OC) e caulim (Caul) sob as formas de 

administração, esofágica (esof) ou misturado ao suplemento concentrado (rac), totalizando 

quatro tratamentos (OCesof, Caulesof, OCrac e Caulrac) distribuídos em delineamento 

quadrado latino 4x4. Foram realizados quatro períodos experimentais de 12 dias, com 

intervalos de no mínimo seis dias entre os períodos. O tratamento OCrac não diferiu do 

tratamento OCesof (p>0,05) em nenhum dos parâmetros avaliados, evidenciando que o 

indicador óxido crômico pode ser fornecido misturado diretamente na ração sem prejudicar as 

estimativas de produção fecal e digestibilidade. O caulim, nas condições estudadas, não se 

mostrou como eficiente indicador para obter estimativas acuradas de produção fecal, havendo 

necessidade de mais estudos no sentido de ajustar as técnicas analíticas de extração do 

alumínio bem como sanar algumas dúvidas quanto ao seu processo de digestão. 

 

Palavras-chave: alumínio. análise química. extração. marcador. produção fecal. 

 

 

 



 

  

Abstract 

 

RIBEIRO, C.B. Use of kaolin a marker of feed intake and digestibility for cattle. 2017. 100f. 

Tese (Doutorado) - Faculdade de Medicina Veterinária e Zootecnia, Universidade Federal de 

Mato Grosso do Sul, Campo Grande, MS, 2017. 

 

The fact that all indicators of consumption and digestibility in use present limitations opens 

space for the search for new substances or molecules that present favorable properties as 

future indicators. In this sense, we highlight the kaolin whose identification in the faeces, 

would be indirectly obtained by means of aluminum analysis (Al). Based on the premise that 

aluminum reacts differently to acid digestion processes according to their organic or mineral 

origin, the objective of the first work was to evaluate different analytical procedures for 

extraction and quantification of Al in samples of pure faeces and mixed with kaolin. In order 

to use Al results in fecal production (PF) estimates, the second work was to determine the 

most efficient methodology for quantifying aluminum in different samples for PF estimates 

from the kaolin indicator. In the third article, the objective was to evaluate the supply of 

chorionic oxide via esophageal or mixed in the diet, and the use of kaolin as an indicator, 

under the same forms of supply, for estimates of fecal production and digestibility. In article 

1, samples of feces, kaolin and feces + kaolin at concentrations of 3.0 and 6.0% were 

submitted to nitro-perchloric digestion of the In Natura sample and subsequent digestion of 

the ashes of the residue (DNS), hydrochloric digestion of the In Natura sample and 

subsequent digestion of the ashes (DCS), acid digestion (acid mixture with HNO3 and 

H2SO4), of the In Natura sample and subsequent acid digestion of the ashes of the residue 

(DAS), nitro-perchloric ash digestion (DNC) and hydrochloric ash digestion (DCC). The DNS 

and DCS treatments were the closest to the expected results. In the second work, the different 

samples were submitted to sequential hydrochloric (two digestion stages) and direct digestion 

(one digestion step), and four Al readings were evaluated. In the end, 256 models were 

generated for fecal production estimates. The absence of significant differences between the 

models (combinations) Fs2 x Sil3 x C3 x So3 and Fs3 x Sil3 x C3 x So3 suggests the 

standardization of laboratory procedures in all materials submitted to Al analysis, and choice 

of the method Fs3 x Sil3 x C3 x So3 for estimates of PF from the use of the kaolin indicator. 

In article 3, chromium oxide (CA) and kaolin (Caul) were tested under administration, 

esophageal (esof), or mixed with the concentrate supplement (rac), totaling four treatments 

(OCesof, Caulesof, OCrac and Caulrac) in a 4x4 Latin square design. Four experimental 

periods of 12 days were performed, with intervals of at least six days between periods. The 

OCrac treatment did not differ from the OCesof treatment (p> 0.05) in any of the evaluated 

parameters, evidencing that the chromic oxide indicator can be supplied mixed directly in the 

feed without damaging the estimates of fecal production and digestibility. In the studied 

conditions, kaolin was not shown to be an efficient indicator to obtain accurate estimates of 

fecal production. There is a need for further studies to adjust the analytical techniques of 

aluminum extraction as well as to resolve some doubts about its digestion process. 

 

Keywords: aluminum. chemical analysis. extraction. fecal production. indicator.  
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INTRODUÇÃO 

 

A determinação do consumo de alimentos apresenta grande importância na nutrição 

animal, pois permite relacionar a quantidade de nutrientes ingerida com o desempenho animal 

(Berchielli et al., 2011). 

Em sistemas de pastejo a determinação do consumo é complexa, pois existem diversos 

fatores que o influenciam como aqueles relacionados com o pasto (morfologia da forragem, 

estrutura do dossel forrageiro), e aqueles relacionados ao animal (estado fisiológico, sanitário 

e desempenho) (Santos, 1997; Reis & Silva, 2006). 

Existem métodos diretos e indiretos para a determinação do consumo de animais a 

pasto, contudo todos os métodos utilizados possuem limitações (Berchielli et al., 2006), 

especialmente em sua acurácia (Carvalho et al., 2007). 

Alguns métodos diretos foram inicialmente utilizados para avaliação do consumo, 

como as diferenças entre os pesos dos animais antes e após a ingestão de alimentos, a 

diferença entre os pesos de massa de forragem antes e após o pastejo, a avaliação do 

comportamento ingestivo do animal e/ou da excreção fecal e digestibilidade dos nutrientes 

com bolsas coletoras, porém estes não se mostraram eficazes devido às variabilidades dos 

resultados, e às dificuldades experimentais a campo. 

Estimativas indiretas a partir do uso de indicadores vêm sendo aplicadas e 

gradativamente melhoradas no que se refere à acurácia dos resultados. Os indicadores são 

substâncias indigestíveis, geralmente de fácil determinação, utilizadas como monitores 

químicos e físicos em processos digestivos e metabólicos (Owens & Hanson, 1992). 

Embora o uso de indicadores para estimativa de consumo de animais em pastejo 

apresentem resultados precisos em relação aos métodos diretos, sua utilização permanece 

restrita ao meio acadêmico. Entretanto, procedimentos de adequação da metodologia – como 

a identificação de novas substâncias e formas de administração e coletas, podem permitir sua 

utilização em condições técnicas de campo, atendendo demandas das indústrias de 

suplementos e até dos produtores. 

As técnicas usuais foram ajustadas para condições de estudos científicos, levando-se 

em consideração o controle dos fatores e das condições experimentais, buscando a 

minimização dos efeitos e aumentando a acurácia dos resultados. A determinação de campo 

por sua vez, tem como premissa exatamente o inverso, ou seja, não alterar ou controlar os 

fatores, a fim de estimar o consumo nas condições naturais do ambiente e do animal. 



2 

 

A técnica experimental requer o manejo diário dos animais, como a contenção no 

tronco, a aplicação dos indicadores e coleta retal de fezes dos animais por diversos dias. Outro 

ponto limitante é o elevado custo para aquisição e análises laboratoriais e o fato de alguns 

indicadores, como o óxido crômico apresentar potencial para contaminação do meio ambiente 

(Oliveira et al., 2012a). 

Assim, o estudo de novas substâncias que apresentem características de um potencial 

indicador de fácil manipulação e aplicação no campo, que não represente riscos à saúde 

animal e ao ambiente e com custos mais acessíveis poderá atender um nicho de oportunidades 

e de demandas das indústrias e produtores para estimativas do consumo de matéria seca 

(CMS) de forragem. 

Para as indústrias de suplementos, o caulim é uma substância inerte usada 

rotineiramente no preenchimento de fórmulas, não apresentando nenhuma restrição alimentar, 

ambiental e de baixo custo. Suas características (similares a outros indicadores) o credencia 

como possível indicador para estimativa do CMS de ruminantes. 

A demanda da indústria encontra-se principalmente na necessidade de estimativas 

acuradas de consumo de MS de suplemento. Neste sentido, o desenvolvimento de 

metodologias acuradas, facilmente aplicáveis a campo, possibilitaria a indústria certificar com 

segurança o consumo real dos seus produtos em propriedades específicas, abrindo mão de 

leituras de cocho subjetivas e pouco acuradas. 

No entanto, trabalhos sobre a utilização do caulim como indicador não são conhecidos 

e os estudos no Brasil ainda são incipientes. Devido à escassez de informações, a utilização do 

caulim também demanda estudos para padronização dos métodos de avaliação do consumo 

para tornar sua aplicação prática a campo. 

 

1. Consumo e Digestibilidade 

 

A ingestão de forragem é resultante da associação de diversos fatores incluindo suas 

características químicas e físicas e as características físicas e fisiológicas do animal (Mertens, 

1994; Burns et al., 1994). 

A regulação do consumo de forragem apresenta duas fases, a primeira corresponde ao 

fator não nutricional, representado pelo comportamento ingestivo dos animais em pastejo e a 

segunda corresponde aos fatores nutricionais, como a digestibilidade, composição química e 

fatores metabólicos, que apresentam grande importância na regulação da ingestão (Reis & 

Silva, 2006). 
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A partir de estudos de cinética do trato gastrintestinal, Waldo et al. (1972) propuseram 

um modelo que utiliza interações de taxas de digestão e passagem que estão associadas ao 

consumo e digestibilidade. O modelo considera o tamanho e enchimento ruminal constantes, 

o que nem sempre acontece (Silva, 2006). Outro modelo proposto por Mertens (1987) 

considera mecanismos fisiológicos, físicos e psicogênicos de regulação de consumo. 

Existem teorias de regulação de consumo que, de acordo com Mertens (1994), 

prevalecem em algumas situações, como o controle do consumo a partir da geração de 

metabólitos após a ingestão, o equilíbrio do ganho do peso em animais adultos resulta em 

consumo igual a produção de energia, havendo regulação do consumo de acordo com as 

exigências energéticas, e a regulação de consumo de curto prazo por controle quimiostático, 

termostático, aminostático e psicogênico, e de longo prazo por controle lipostático e de 

enchimento. 

Estímulos nos centros da fome e saciedade, localizados na região ventromedial do 

hipotálamo (Silva, 2006) resultam em controle do consumo por meio de mecanismos 

homeostáticos, visando manter o peso e reservas corporais dos animais adultos, e 

homeorrético para atender exigências em situações específicas como gestação e lactação 

(Pereira et al., 2003). Isso evidencia que o consumo é uma função das exigências energéticas 

e depende da genética e condição fisiológica do animal (Mertens, 1994). 

O excesso de metabólitos na corrente sanguínea, com taxa superior ao que podem ser 

removidos, resultam em sinal de saciedade pelo envio de informações captadas por 

quimiorreceptores ao sistema nervoso central sinalizando alterações da concentração dos 

metabólitos além de mudanças no pH e osmolalidade (Silva, 2006). 

Existe íntima relação entre mecanismos físicos de controle de consumo e a digestão e 

desaparecimento da fibra no trato gastrintestinal (TGI), sendo esta melhor representada pela 

fibra em detergente neutro (FDN) (NRC, 1987; Mertens, 1994; Silva, 2006), uma vez que a 

limitação física na ingestão de alimentos está relacionada à degradação do alimento e ao fluxo 

da digesta pelo TGI (Silva, 2006). 

A distensão física do retículo-rúmen geralmente é aceito como o principal fator 

limitante de consumo de forragens em dietas com alto teor de fibra (Baile & Forbes, 1974). 

Nesse caso, a regulação do consumo será de curto prazo, em que os receptores de tensão são 

estimulados, os estímulos atingem o centro de saciedade no cérebro e inibem os estímulos de 

consumo (Mertens, 1994). 

Em situação de regulação física de consumo de longo prazo, em que dietas com alta 

concentração de fibras limitam a ingestão de MS, a capacidade do TGI é modificada pela 
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hipertrofia de órgãos, aumentando o limite físico dos mesmos (Waldo, 1986; Mertens, 1994). 

Ao comparar o consumo de FDN em animais com diferentes inclusões de alimento volumoso, 

Detmann et al. (2003) e Fernandes (2009) encontraram resultados que corroboram a 

explicação anterior, em que observaram possíveis adaptações de limite físico possibilitando 

aumento do consumo de FDN e consequentemente de MS. 

A regulação psicogênica envolve a resposta do comportamento animal frente aos 

fatores de inibição ou estímulos do alimento ou ambiente que não estejam relacionados ao 

valor energético ou enchimento (Mertens, 1994). Fatores como paladar, cheiro, textura, 

aparência visual do alimento, o estado emocional do animal, interações sociais e a experiência 

ingestiva anterior podem atuar como controladores de consumo (Silva, 2006). Estes estímulos 

psicogênicos modificam ou modulam as funções de regulação fisiológica e física. 

A digestibilidade representa o valor nutricional dos alimentos, sendo dependente das 

características do próprio alimento (físicas e químicas), de sua interação com o animal, como 

a quantidade de alimento ingerido, ou mesmo por seu estado fisiológico (NRC, 1981). 

Alterações ruminais, como mudança de pH, substratos, tamanho de partículas e taxa 

de passagem, podem alterar drasticamente a velocidade de crescimento e ação digestiva 

microbiana (Owens & Goetsch, 1993). 

Existe alta correlação entre o nível de alimentação e a taxa de passagem do alimento 

pelo rúmen (Oliveira, 2005), sendo que esta última juntamente com a taxa de digestão tem 

relação direta com a porcentagem de degradação ruminal (Russell et al., 1992). Portanto, o 

desaparecimento das partículas digestíveis do rúmen pode ocorrer simplesmente pela 

passagem desta no compartimento ou através da sua digestão (Oliveira, 2005). Enquanto as 

frações indigestíveis somente desaparecem do rúmen por meio de sua passagem (Waldo et al., 

1972). O tamanho das partículas da digesta diminuem de forma proporcional à velocidade de 

passagem (Prigge et al., 1990), indicando a importante influência da taxa de passagem sobre 

os valores de digestibilidade. 

O consumo de suplemento proteico melhora o processo de digestão de bovinos 

alimentados com forragem de baixo valor nutricional por aumentar a degradabilidade efetiva, 

acelerar a taxa de passagem, reduzindo o tempo de retenção ruminal (Oliveira et al., 2010). 

Apesar da queda na digestibilidade total pelo aumento da taxa de passagem (Ellis et al., 

1994), existe a compensação pelo aumento na absorção de nutrientes (Russell et al., 1992). 

O conhecimento da cinética dos alimentos representa uma ferramenta nas avaliações 

das taxas de passagem de diferentes dietas (Aitchinson et al., 1986). 
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Nesse contexto, alguns modelos para o estudo dos alimentos, como o 

unicompartimental (Colucci et al., 1990) e bicompartimental (Grovum e Williams, 1973), são 

utilizados nas avaliações das taxas de passagem das fases líquidas e sólidas, respectivamente 

(Oliveira, 2005). 

 

2. Estimativas do Consumo e da Digestibilidade 

 

Os métodos para determinação do consumo em pastejo dividem-se em diretos e 

indiretos podendo-se destacar a diferença de peso corporal, diferença das massas de forragem, 

comportamento ingestivo, determinações por meio de estimativas da excreção fecal e 

digestibilidade, entretanto todos apresentam alguma limitação (Berchielli et al., 2006). Apesar 

dos avanços metodológicos as estimativas de consumo em sistemas de pastejo ainda são 

deficientes em acurácia e confiabilidade (Carvalho et al., 2007). 

O método direto que consiste em pesar os animais antes e após o pastejo foi 

recomendado por Horn et al. (1979) como sendo o melhor para a estimativa de consumo de 

forragem, porém Burns et al. (1994) relataram desvantagens, como o fato de medir o consumo 

em matéria natural e a necessidade de avaliações por tempo curto, devido às possíveis perdas 

por defecação, micção e respiração e, segundo Reis & Silva (2006), os ganhos observados 

podem ser devido a ingestão de minerais e água. 

A estimativa direta por meio do método da diferença da massa de forragem é 

realizada medindo a redução da massa de forragem em determinado período (pré e pós 

pastejo). A ingestão diária de MS (IMS) é obtida pela razão entre o valor da redução de 

massa de forragem (RMF) e o produto do número de animais (NA) e os dias pastejados (DP) 

(Burns et al., 1994), conforme a equação:  

IMS=RMF/NAxDP                                                                                                  Eq. 1 

Fatores como o pisoteio e crescimento da forragem podem reduzir a acurácia dos 

resultados (Berchielli et al., 2006), dessa forma, Corbett (1978) recomenda considerar o 

crescimento da forragem quando o período de pastejo for superior a dois dias, evitando 

maiores problemas com a estimativa. 

A avaliação do comportamento ingestivo dos animais representa outra técnica para 

estimar o consumo de MS, já que alterações em variáveis como tempo de pastejo, ruminação, 

ócio, taxa e tamanho de bocado afetam o consumo animal (Stobbs, 1973). 

Longos períodos de alimentação (4 a 12 horas) são observados em bovinos em 

pastagem com baixo teor energético (Bürger et al., 2000). Assim, o tempo de pastejo vai 
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depender do atendimento das exigências energéticas, do enchimento ou simplesmente das 

características anatômicas ou apetite do animal (Ítavo et al., 2008). 

As estimativas de consumo pelo comportamento de pastejo são feitas por meio da 

multiplicação da massa do bocado, taxa de bocado e tempo de pastejo (Burns et al., 1994), de 

acordo com a equação adaptada de Costa et al. (2011):  

IMS = (MBxNBxTP)x%MO                                                                                    Eq. 2 

Onde, IMS = ingestão de MS (g.dia-1); MB = massa do bocado (g MO); NB = número 

de bocados (boc./min); TP = tempo de pastejo (min/dia); %MO = teor de matéria orgânica da 

forragem aparentemente consumida pelos animais em pastejo.  

Como vantagem desta técnica destaca-se o reduzido estresse dos animais (Reis & 

Silva, 2006), porém a falta de constância do tamanho e número de bocados limitam uso da 

técnica (Berchielli et al., 2006). 

A associação de informações acuradas da excreção fecal (EF) diária e da 

digestibilidade da dieta (D) permite estimar o consumo de MS do animal, fazendo uso da 

equação (Cavalcanti et al., 2013): 

Consumo (kg/dia) = EF/(1-D)                                                                                   Eq. 3 

Uma medida direta da excreção fecal pode ser realizada utilizando bolsas coletoras, e 

apenas com análises de MS é possível determinar a produção fecal. Algumas desvantagens 

como a redução no desempenho, coleta incompleta de fezes e alteração de comportamento 

ingestivo tornam a técnica impraticável para bovinos em pastejo (Burns et al, 1994). Como 

alternativa, existem métodos indiretos para determinação da excreção fecal a partir do uso de 

indicadores internos e externos. 

A estimativa indireta da excreção fecal é obtida a partir da relação entre a quantidade 

de indicador fornecido diariamente ao animal e sua concentração nas fezes (Sampaio et al., 

2011b): 

EF = ID/If                                                                                                                 Eq. 4 

Onde, EF é a excreção fecal estimada em g/dia, ID é a quantidade de indicador 

fornecida diariamente em g/dia, e IF é a concentração do indicador na amostra fecal 

representativa em g/g). 

Estimativas acuradas da produção fecal dependerão da amostragem regular e 

representativa das fezes além da constância do fluxo do indicador (Marais, 2000). 

A digestibilidade aparente é determinada pela diferença entre a quantidade de nutriente 

consumido e excretado nas fezes (Marais, 2000). Em situação de pastejo, em que não é 
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possível a coleta total de fezes, a estimativa da digestibilidade pode ser obtida por meio de 

técnicas de desaparecimento da MS in vitro e in situ. 

Em situações em que a técnica in vitro apresenta-se inviável, o uso de um indicador 

interno possibilita a estimativa da digestibilidade aparente (Cavalcanti et al., 2013): 

DA(%) = 100-(100xIa/If)                                                                                          Eq. 5 

Onde DA é a digestibilidade aparente, Ia é a concentração do indicador no alimento, If 

é a concentração do indicador nas fezes. 

Existe equação que permite estimar a digestibilidade aparente dos nutrientes que 

compõem a forragem ou alimento (Marais, 2000). 

DN=1000-1000x(1-Ia/If)x(Na1/Nf)                                                                          Eq. 6 

Onde, DN é a digestibilidade do nutriente, Ia é concentração do indicador no alimento, 

If é a concentração do indicador nas fezes, Na1 é a concentração do nutriente no alimento e Nf 

é a concentração do nutriente nas fezes. 

 

3. Indicadores de consumo e/ou excreção fecal 

 

Os indicadores são substâncias indigestíveis, geralmente de fácil determinação, 

utilizados como monitores químicos (como da hidrólise e síntese de compostos) e físicos (a 

exemplo da taxa de passagem) em processos digestivos e metabólicos (Owens & Hanson, 

1992). 

Algumas propriedades permitem caracterizar determinadas substâncias como 

indicadores, como ser inerte, não ser tóxico, não ter função fisiológica, não ser metabolizado, 

poder ser processado com o alimento, ser recuperado totalmente a partir do TGI, não 

influenciar a motilidade e secreções intestinais, não influenciar e não ser influenciado pela 

microbiota do TGI, possuir propriedades físico-químicas que não interfiram nos processos 

digestivos, fluir de forma similar ao material marcado e apresentar um método analítico fácil, 

preciso e acurado (Fahey & Jung, 1983). 

Um indicador que apresente todas as características descritas acima é considerado um 

indicador ideal (Mayes et al., 1986). Assim, pesquisas tem sido realizadas com intuito de 

descobrir um indicador ideal. 

Os indicadores têm sido bastante utilizados em trabalhos de nutrição e alimentação 

animal, principalmente quando não é possível obter dados de produção fecal e/ou 

digestibilidade de forma direta. O método dos indicadores, apesar de bastante utilizado, ainda 

apresenta falhas, principalmente em relação a recuperação fecal do indicador. Na maioria das 
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vezes essa recuperação é inferior a 100%, resultando em superestimativas da produção fecal 

(Berchielli et al., 2006).  

Variações nas concentrações fecais dos indicadores podem estar associadas à 

frequência de administração aos animais. Em algumas situações é impraticável coletar fezes 

mais de duas vezes ao dia, assim, devido à baixa frequência de amostragem, as amostras 

podem não ser representativas (Berchielli et al., 2006). 

Os estudos sobre os indicadores têm possibilitado ajustes de metodologia (dose diária 

e tempo de estabilização), coletas (vezes por dia e número de dias) e análises (vício de 

amostragem e procedimentos laboratoriais), melhorando a precisão das técnicas para 

estimativas de consumo e digestibilidade (Oliveira et al., 2012a). 

Para predição dessas características faz-se necessário o uso de indicadores internos e 

externos. Os internos são representados por alguns componentes intrínsecos à dieta e são 

mais utilizados em estimativas de digestibilidade aparente, não sendo descartado seu uso em 

estimativas de excreção fecal. Os externos são fornecidos ao animal via oral ou ruminal, 

representados por substâncias que não fazem parte da dieta. 

Ao comparar os indicadores citados, verifica-se algumas vantagem dos internos sobre 

os externos por permanecerem uniformemente distribuídos na digesta (Piaggio et al., 1991), 

não serem digeridos nem absorvidos pelos animais (Cavalcanti et al., 2013), porém a variação 

de sua recuperação nas fezes pode ser uma limitação da técnica (Fahey & Jung, 1983). 

Portanto, o conhecimento da recuperação fecal dos indicadores nas fezes representa 

uma ferramenta para avaliação do indicador e/ou uma forma de possibilitar seu uso em 

situações em que sua recuperação nas fezes é diferente de 100% (Tab. 1). Algumas equações 

podem ser utilizadas para a avaliação de suas porcentagens: Recuperação fecal da MS = (g de 

MS fecal estimada/g de MS fecal real) x 100; Gramas de MS fecal estimada = (g ingerida do 

indicador/% de indicador nas fezes); Recuperação do indicador = (1/Recuperação de MS 

fecal) x 100 (Zeoula et al., 2002). 

Os representantes de indicadores internos incluem a lignina, cromogênio, sílica, cinza 

insolúvel em ácido e em detergente ácido, MS indigestível (MSi), fibra em detergente neutro 

indigestível (FDNi), fibra em detergente ácido indigestível (FDAi) e também os n-alcanos de 

cadeia ímpar. 

A lignina é formada por polímeros condensados resistentes à hidrólise ácida e alcalina 

e à diversos complexos enzimáticos (Fukushima & Hatfield, 2003), estas características 

indicam a indigestibilidade do indicador. 
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Tabela 1. Compilação de resultados de recuperação fecal, acurácia e precisão de diferentes 

indicadores. 

Indicador RF1 (%) Acurácia2 Precisão3 Referência 

Lignina em 

detergente ácido 

110,5   Bohnert et al., 2000 

68,18 5,98 8,57 Gobesso et al., 2011 

89,6   Pombo et al., 2016 

74,4 -10,1 3,72 Rodrigues et al.,2010 

100,0 -0,56 7,02 Siqueira et al., 2009 

Fibra em 

detergente ácido 

indigestível 

99,9   Bohnert et al., 2000 

89,76   Zeoula et al., 2002 

103,67   Oliveira et al., 2012b 

99,4   Pombo et al., 2016 

130,0   Cezimbra, 2010 

93,7 -2,47 3,24 Rodrigues et al.,2010 

102,07   Sampaio et al., 2011a 

Fibra em 

detergente neutro 

indigestível 

101,6   Zeoula et al., 2002 

107,0   Cezimbra, 2010 

94,08   Oliveira et al., 2012b 

96,0   Pombo et al., 2016 

90,9 -3,50 3,67 Rodrigues et al.,2010 

98,87   Sampaio et al., 2011a 

Cinza insolúvel 

em ácido 

105,77   Zeoula et al., 2002 

111, 65 -7,55 7,85 Gobesso et al., 2011 

Dióxido de 

titânio 

174,0   Cezimbra, 2010 

101,95   Sampaio et al., 2011a 

LIPE® 
86,0   Cezimbra, 2010 

95,94   Lanzetta et al., 2009 

Óxido crômico 

73,22 12,07 4,14 Gobesso et al., 2011 

86,1 -4,62 1,24 Rodrigues et al.,2010 

99,50   Sampaio et al., 2011 

88,0 -4,69 3,14 Siqueira et al., 2009 

83,73   Lanzetta et al., 2009 
1RF: Recuperação fecal dos indicadores. 
2Acurácia dos indicadores avaliada pelo viés médio. 
3Precisão dos indicadores avaliada pela raiz quadrada média do erro de predição (RQMEP). 

  

A característica de não ser digerida e a recuperação quantificável nas fezes incentivou 

o uso da lignina como indicador interno. Entretanto, existe a possibilidade desses polímeros 

serem degradados durante a passagem pelo TGI alterando sua recuperação nas fezes 

(Cavalcanti et al., 2013). Dessa forma, sua utilização como indicador torna-se questionável 

uma vez que foi demonstrada grande variação da digestibilidade da lignina (27,9 a 53,3%) em 

diversas dietas (Fahey &Jung, 1983). 

Recomenda-se utilizar a lignina como indicador quando sua concentração na MS das 

rações for superior a 5%, porém deve-se ter cautela ao utilizá-la devido sua incompleta 

recuperação fecal que resultará em subestimativa da digestibilidade (Cavalcanti et al., 2013). 

Os pigmentos de plantas completamente recuperados nas fezes são chamados de 

cromogênios. Seu uso como indicador interno limita-se à forragem com grande conteúdo de 
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clorofila (Burns et al., 1994). Por esse motivo apresenta baixa frequência de utilização, além 

dos resultados muito variáveis e pouco confiáveis (Cavalcanti et al., 2013). 

A sílica também apresenta uso limitado pois, apesar de ser indigestível e recuperada 

nas fezes, sua concentração nas forragens é considerada inconsistente devido à grande 

ocorrência de contaminação pelo solo (Burns et al, 1994). 

As cinzas, insolúvel em ácido (CIA) e em detergente ácido (CIDA), também 

constituintes naturais da dieta, apresentam estimativas satisfatórias (Cavalcanti et al., 2013). 

As vantagens do seu uso como indicador interno tem como base suas análises simples e 

rápidas e ausência de variações diurnas e diárias dos indicadores (Araújo et al., 2000; Zeoula 

et al., 2002). 

 Para que a predição da digestibilidade a partir desses indicadores seja acurada os 

resultados de estimativa da recuperação fecal devem ser confiáveis, para isso, recomenda-se 

utilizar alimentos que contenham concentração mínima de 0,75% de CIA e concentração 

superior a 3% de CIDA na MS (Thonney et al., 1984; Sherrod et al., 1988 apud Berchielli et 

al., 2000). 

Deve-se ter cuidado quanto ao risco de ingestão de solos, quando utilizados em 

experimento com animais sob pastejo, pois essa ingestão representa importante fonte de erro 

na determinação da digestibilidade (Cavalcanti et al., 2013). 

Os indicadores representados pelos resíduos indigestíveis (MSi, FDNi e FDAi) 

precisam ser submetidos à digestão, permanecendo no rúmen por período mínimo de 144 

horas pela técnica de incubação in situ (Berchielli et al., 2000). Existe grande falta de 

padronização nos estudos de resíduos indigestíveis, incluindo diferenças nos tempos de 

incubação, entre tamanhos de partículas, porosidade dos sacos de incubação e quantidade de 

amostra, o que levou Rebouças et al. (2013) a proporem o uso de uma única metodologia 

nestes estudos como forma de padronização da técnica e possibilidade de comparação dos 

resultados. 

A possibilidade de uso dos resíduos indigestíveis como indicadores internos está 

diretamente associada à semelhança estatística com os resultados obtidos por meio de coleta 

total. 

O uso da MSi como indicador somente será possível caso seus valores de recuperação 

fecal sejam considerados nos cálculos, devido à alta variabilidade (64,8 a 108,4%) (Kozloski 

et al., 2009). Ainda assim, a técnica mostra-se pouco precisa para detectar pequenas 

diferenças na digestibilidade, devido seu baixo coeficiente de determinação (63%) (Kozloski 

et al., 2009). 
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Maior variabilidade e menor precisão na recuperação fecal da MSi em comparação à 

FDNi foi demonstrado por Sampaio et al. (2011a). Isto pode estar associado a falta de 

constância da contaminação microbiana entre os materiais (Casali et al. 2008) e ausência de 

homogeneidade entre as repetições. Porém, o uso da MSi foi considerado mais aceitável 

quando comparado à FDNi (Kozloski et al., 2009). 

As altas concentrações de FDNi na MS da dieta (15,31 e 17,88%) (Berchielli et al., 

2000) são indicativos de resultados satisfatórios nas estimativas de digestibilidade. Entretanto, 

a técnica de FDNi mostrou-se pouco precisa quando comparada aos dados observados, 

apresentando baixo coeficiente de determinação (60%) e recuperação altamente variável e 

incompleta (49,5 a 67, 9%) (Kozloski et al., 2009). 

Assim como a FDNi, ao utilizar a FDAi como indicador interno, deve-se considerar a 

composição da fibra, o tamanho das partículas incubadas, o número de dias e horários de 

coletas de fezes e o tempo de incubação ruminal (Zeoula et al., 2002). 

Os dados observados em alguns trabalhos vêm demonstrando inconstâncias nos 

resultados obtidos a partir do uso de FDNi como indicador, a exemplo tem-se dados de 

digestibilidade subestimados (Zeoula et al., 2000), recuperação fecal da FDNi próxima de 

100% (Zeoula et al., 2002) e subestimativas da produção fecal (Ítavo, 2001). 

Ao escolher a FDAi como indicador maior cuidado analítico deve ser tomado, 

especialmente durante as pesagens, pois apresenta pequena massa residual ficando sujeito a 

maiores erros de acurácia (Sampaio et al., 2011a). Contudo, estudos encontraram resultados 

de digestibilidade, estimados a partir da FDAi, estatisticamente iguais aos obtidos por coleta 

total de fezes (Berchielli et al., 2000), e existe a recomendação de escolha do indicador FDAi 

para estimativas de produção fecal em detrimento do FDNi pelo fato deste último resultar em 

subestimativas (Ítavo, 2001). 

Os n-alcanos de cadeia ímpar são componentes naturais da cera cuticular formados por 

cadeias ímpares de 25 a 35 átomos de carbono (C25 a C35) (Cavalcanti et al., 2013). Foram 

considerados adequados como indicadores fecais indigestíveis pelo fato de serem 

quimicamente inertes e por serem mais facilmente analisados quando comparados aos ácidos 

graxos de cadeia longa que haviam sido considerados como possíveis indicadores (Mayes et 

al., 1984). 

Para obter estimativas acuradas recomenda-se que a concentração de alcanos naturais 

nas plantas seja superior a 50 mg/kg de MS (Casson et al., 1990).  Contudo, a técnica 

apresenta limitações, como a necessidade de conhecimento prévio do perfil de n-alcanos da 

forragem consumida pelo animal (Côrtes et al., 2005), a variação da concentração dos alcanos 
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entre as forrageiras e também dentro da mesma espécie de acordo com o período do ano ou 

ciclo vegetativo (Cavalcanti et al., 2013). 

Outros indicadores de grande importância para os estudos de consumo e 

digestibilidade são os externos, substâncias inertes que não fazem parte da dieta, fornecidos 

individualmente ou adicionados à dieta (Cavalcanti et al., 2013). 

Entre os representantes dos indicadores externos utilizados na técnica de excreção 

fecal e digestibilidade aparente para avaliações de consumo está o dióxido de titânio, os 

lantanídeos, n-alcanos de cadeia par, o óxido crômico e o LIPE®. 

Esses indicadores podem ser administrados em dose única ou continuamente, com 

determinada frequência em um período de tempo, objetivando alcançar um equilíbrio de 

forma que a digesta esteja marcada uniformemente e a taxa de saída seja constante (Marais, 

2000). 

A administração individual diária do indicador exige que os animais em pastejo sejam 

deslocados do piquete ao curral, contidos no tronco e que sejam submetidos à introdução oral 

de cápsulas contendo a quantidade exata do indicador, com auxílio de sonda esofágica. Tal 

procedimento provoca mudanças comportamentais de pastejo, causa estresse nos animais 

acostumados a permanecerem constantemente no piquete, além de poderem provocar 

irritações na mucosa oral e do esôfago. 

Existem substâncias administradas aos animais que apresentam liberação controlada 

do indicador (bólus). Estas apresentam a vantagem de não necessitar da administração diária 

do indicador, contudo é comum ocorrer estimativas superiores da produção fecal devido à 

discordância entre a taxa de liberação descrita no equipamento (utilizada nos cálculos) e a 

verdadeira taxa de liberação (Marais, 2000). 

O indicador externo dióxido de titânio (TiO2) é insolúvel em água, de coloração 

branca, sem odor ou sabor (Cavalcanti et al., 2013). Este pode ser utilizado como substituto 

do óxido crômico, pois apresenta completa recuperação fecal, com valores iguais 

estatisticamente a 100% (99,51 e 104%), não é afetado pelas diferentes condições de 

alimentação e não apresenta limitação quanto a sua inclusão na dieta animal (Sampaio et al., 

2011a). Apresenta como vantagem a inexistência de propriedades carcinogênicas (Cavalcanti 

et al., 2013). 

O dióxido de titânio não tem efeito prejudicial sobre ovinos quando ingerido 2 a 3 g 

por dia, apresentando recuperação fecal de 98% (Marais, 2000). Em estudos com novilhos, 

Titgemeyer et al. (2001) também indicaram a possibilidade de uso desta substância para 

bovinos. Uma das principais limitações encontra-se na escolha da técnica para determinação 
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do indicador que deve apresentar resultados quantitativos precisos e não apenas qualitativos 

(Cavalcanti et al., 2013). 

Os lantanídeos são representados por quinze elementos químicos que compõe o grupo 

de metais terras-raras, sendo que diversos deles são utilizados como indicadores, como o 

itérbio, lantânio, cério, disprósio e európio (Marais, 2000). 

Dentre os lantanídeos, o elemento mais utilizado como indicador externo é o cloreto 

de itérbio (Silva & Costa, 2013), que apresenta concentração constante em 24 horas de 

amostragem (Owens & Hanson, 1992). O itérbio tende a se dissociar da partícula de alimento 

e migrar para partículas não marcadas, além da possibilidade de sofrer solubilização em meios 

ácidos como o abomaso (Crooker et al., 1982). Ao comparar os coeficientes de digestibilidade 

obtidos a partir do cloreto de itérbio e coleta total, Saliba et al. (2002) observaram que o 

indicador externo subestimou os resultados em 24%. 

Os N-alcanos de cadeia par, com 28 a 32 carbonos (C28 a C32), são utilizados como 

indicadores externos, pois ocorrem em concentração muito baixa nas plantas (< 40 mg/kg de 

MS) (Cavalcanti et al., 2013). 

A recuperação fecal desses indicadores varia de 78,8 a 88,9% entre os n-alcanos de 

menor (C28) e maior (C32) cadeia, respectivamente, e essas variações nas taxas de recuperação 

se assemelham entre os n-alcanos de cadeia ímpar (C25 a C35) (Mayes et al., 1986). 

A combinação de n-alcanos de cadeia par e ímpar em uma mesma dieta pode ser 

utilizada como ferramenta para estimativa de consumo de MS. Nestes casos, o cálculo do 

consumo diário de MS pelo método do duplo n-alcano é determinada pela equação: Consumo 

(kg MS/dia) = [(Fi/Fp)xDdp]/[Hi-(FpxHP)], onde: Fi e Fp representam respectivamente, os 

teores de n-alcanos de cadeia ímpar e par nas fezes (mg/kg MS); Hi e Hp são respectivamente, 

os teores de n-alcanos de cadeia ímpar e par nas forragens (mg/kg MS); Ddp é a dose diária 

de n-alcanos de cadeia par (mg/kg MS) (Cavalcanti et al., 2013). 

 Alguns aspectos dos n-alcanos limitam sua escolha como indicador nos estudos de 

consumo e digestibilidade, como o alto custo (Carvalho et al., 2007), a necessidade de 

conhecimento prévio do perfil de n-alcanos da forragem consumida pelo animal (Côrtes et al., 

2005), a ocorrência de variações importantes na concentração fecal quando administrado uma 

vez ao dia (Berchielli et al., 2006) e, quando se utiliza a técnica do duplo n-alcano, a 

ocorrência de baixas concentrações em determinadas gramíneas tropicais (Laredo et al., 

1991). 

Conhecido como sesquióxido de cromo, o óxido crômico é um dos indicadores 

externos mais difundidos e utilizados nas estimativas de produção fecal. As vantagens 
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apresentadas por este indicador como, ser facilmente incorporado à dieta, apresentar análise 

relativamente fácil e baixo custo em relação aos demais (Morenz et al., 2006), além de 

permitir estimativas satisfatórias do consumo de MS de bovinos a pasto (Oliveira et al., 2004) 

são alguns dos motivos para a escolha do óxido crômico como indicador externo nos estudos 

de consumo. 

 Algumas desvantagens relacionadas ao uso desse indicador foram relatadas na 

literatura, incluindo a incompleta homogeneização na dieta (Coelho Silva & Leão, 1979), alta 

variação diurna de excreção fecal (Owens & Hanson,1992; Van Soest, 1994; Kozloski et al., 

2006), recuperação incompleta (Mir et al., 1989), passagem mais rápida pelo rúmen que o 

material fibroso e possibilidade de acúmulo em partes do TGI (Van Soest, 1994), além do 

potencial carcinogênico que tem limitado seu uso, havendo gradual substituição por outros 

indicadores (Oliveira et al., 2012a). 

Ao comparar a produção fecal estimada a partir do indicador óxido crômico com a 

produção real, Barros et al. (2009), demonstraram uma estimativa superior da produção fecal 

em 5%, com boa recuperação do indicador (96,92%). Da mesma forma, Soares et al. (2004), 

em estudo do consumo de MS utilizando a técnica do óxido crômico encontraram resultados 

superestimados em 9,25% do consumo. 

 Pesquisas sobre lignina isolada de resíduos de milho por Saliba et al.(1999) deram 

início aos estudos sobre o indicador externo LIPE®, caracterizado como hidroxifenilpropano 

modificado e enriquecido, indicador externo desenvolvido especificamente para pesquisa 

(Saliba, 2013). 

Os resultados apresentados por Oliveira (2005) demonstraram que a excreção fecal e o 

consumo obtidos por meio desse indicador não diferem daqueles obtidos pelo óxido crômico 

o que caracteriza o LIPE® como um indicador externo capaz de estimar satisfatoriamente a 

excreção fecal e o consumo de bovinos. Da mesma forma, Soares et al. (2011) indicaram o 

LIPE® como indicador externo de estimativas acuradas para a produção fecal de búfalos pelo 

fato dos resultados não diferirem dos valores do total de produção fecal. 

A utilização do LIPE® permite obter estimativas acuradas e eficientes de produção 

fecal em experimentos com diversas espécies animais, realizando análises rápidas e simples 

por meio de espectroscopia de infravermelho próximo (Saliba et al., 2015). Porém, por se 

tratar de uma técnica recente, desenvolvida especificamente para pesquisa (Saliba, 2013), seu 

uso limita-se aos experimentos e meio acadêmico. 

 

3.1 Formas de administração dos indicadores 
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 Apesar da variedade de indicadores disponíveis para os estudos de consumo e 

digestibilidade, a garantia de resultados precisos e acurados não se restringe apenas à escolha 

do indicador, mas também à sua forma de administração. 

Para escolher adequadamente um indicador e a sua forma de administração deve-se 

reconhecer que os mesmos apresentam diferenças em suas propriedades e que a escolha 

também dependerá do tipo de dados que se deseja obter com o estudo (Merchen, 1993). 

A administração do óxido crômico em pó, embalado em cápsulas de papel ou gelatina, 

via sonda oro esofágica, é a forma mais utilizada deste indicador (Carvalho et al., 2007). O 

fornecimento do cromo em pó tende a agravar algumas limitações desse indicador (Comeron, 

1991), como a recuperação fecal incompleta (Soares et al., 2004) e a irregularidade na 

excreção ao longo do dia (Morenz et al., 2006; Kozloski et al., 2006). Contudo, ao administra-

lo juntamente com o concentrado pode haver uma redução na variação diurna de sua excreção 

(Ferreira et al., 2009). 

O estresse causado pelo manejo e pelo fornecimento em si do indicador pode ser 

reduzido quando o mesmo é fornecido via ruminal, contudo os problemas de homogeneização 

com a dieta continuam presentes (Carvalho et al. 2007). 

A mistura de indicador com alimento concentrado peletizado permite melhorar sua 

associação com as partículas de digesta, facilitar o manejo, diminuir o estresse causado aos 

animais e controlar sua ingestão (Carvalho et al., 2007). Porém, para que não haja necessidade 

do uso de cânula ruminal, a mistura de indicador mais concentrado deve ser palatável com 

pequena quantidade do indicador, o que exige um método de análise sensível e preciso 

(Carvalho et al., 2007). 

A administração dos indicadores óxido crômico, dióxido de titânio e LIPE® 

juntamente com o concentrado permite estimar a digestibilidade de maneira semelhante ao 

método de coleta total (Ferreira et al., 2009). 

 

3.2 Técnica do triplo indicador 

Bovinos submetidos ao regime de pastejo podem ter consumos de forragem e 

suplemento estimados separadamente a partir da técnica dos três indicadores. 

Os indicadores externos, como o lítio (Kanh, 1994), itérbio (Earley et al., 1999), óxido 

crômico e dióxido de titânio (Kincheloe, 2004; Fernandes et al., 2012; Lima et al., 2016) 

podem ser utilizados como ferramentas para avaliação do consumo individual de suplementos 

de animais sob pastejo.  
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A técnica consiste em administrar um indicador externo via sonda esofágica, para a 

estimativa da excreção fecal, um segundo indicador externo deve ser adicionado ao 

suplemento para estimativa deste consumo e um indicador interno para a estimativa direta do 

consumo de pasto e indireta da digestibilidade da dieta (Fernandes et al., 2012). 

O uso de equações, (Eq. 1 e 2), permite estimativas dos consumos de matéria seca de 

suplemento e consumo voluntário de matéria seca (kg/dia) (Fernandes et al., 2012; Rocha et 

al., 2012): 

 

CSUP= EF x CFie                                                                                                     Eq.1 

 CSie 

 

em que: CSUP = consumo de matéria seca de suplemento (kg/dia); EF = excreção fecal 

(kg/dia); CFie = concentração fecal de indicador externo (kg/kg); CSie = concentração de 

indicador externo no suplemento (kg/kg). 

 

CMS= [(EF x Fz) – (CSUP x Ssp)] + CSUP                                                            Eq.2 

                             Ps 

 

em que: CMS = consumo de matéria seca (kg/dia); EF = excreção fecal (kg/dia); Fz = 

concentração de indicador interno nas fezes (kg/kg); CSUP = consumo de matéria seca de 

suplemento (kg/dia); Ssp = concentração de indicador interno no suplemento (kg/kg); e Ps = 

concentração de  indicador interno na forragem (kg/kg). 

 

4. Óxido de Cromo (VI) – Cr2O3 

 

O óxido crômico é o indicador externo mais utilizado na estimativa de produção fecal 

(Soares et al., 2011) em estudos de consumo e digestibilidade de ruminantes.  

A administração do referido indicador em cápsulas de papel durante 12 dias permite 

alcançar o equilíbrio de sua excreção fecal (Aroeira, 1997). Resultados mais coerentes de 

consumo e desempenho são observados quando a quantidade diária de óxido crômico (10 g) é 

aplicada em uma única dose (Detmann et al, 2001). 

A estabilização da concentração fecal do óxido crômico é observada no terceiro dia 

após o início da oferta do indicador, sendo suficiente igual período de adaptação ao indicador 

(Oliveira, 2005). 
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A acurácia dos resultados de produção fecal e consumo de matéria seca podem ser 

influenciadas por algumas características desse indicador, como a incompleta 

homogeneização à dieta (Coelho Silva & Leão, 1979), alta variação diurna de excreção fecal 

(Owens & Hanson,1992; Van Soest, 1994; Kozloski et al., 2006), recuperação incompleta 

(Mir et al., 1989) e passagem mais rápida pelo rúmen que o material fibroso, possibilitando 

seu acúmulo em partes do trato gastrintestinal (Kameoka et al., 1956). 

A variação na excreção fecal do óxido crômico e seu possível acúmulo no omaso e 

abomaso estão associados à superestimativas da produção fecal e do consumo de matéria seca 

nos estudos de consumo e digestibilidade em animais ruminantes (Soares et al. 2011). 

O óxido crômico pode resultar em superestimativas de 9,25% do consumo de matéria 

seca em relação ao consumo medido pelas diferenças de alimento oferecido e sobras e ainda 

assim ser considerado um indicador satisfatório (Soares et al., 2004). 

Publicações do Journal of Animal Science entre os anos de 1985 e 1995 mostram o 

óxido crômico como o indicador mais utilizado nos trabalhos, com importante informações 

científicas sobre o consumo e digestibilidade de alimentos (Titgemeyer, 1997). Apesar da 

representatividade desse indicador nos estudos de consumo e digestibilidade, observa-se uma 

tendência de substituição do óxido crômico por substâncias que representem menor risco à 

saúde e ao meio ambiente (Oliveira et al., 2012a). 

 

5. Busca por um novo indicador – Caulim  

 

A determinação do consumo e digestibilidade por técnicas indiretas está intimamente 

relacionada com a escolha do indicador que representa um importante passo para resultados 

acurados e precisos. O fato de todos os indicadores em uso apresentarem limitações abre 

espaço para a busca de novas substâncias ou moléculas que apresentem propriedades 

favoráveis como futuros indicadores. O caulim destaca-se como interessante alternativa, pois 

já faz parte da nutrição dos animais e por se tratar de um mineral cujas características 

evidenciam possível aplicação como indicador fecal.  

O termo caulim é derivado de uma localidade conhecida como Kao-Ling na China, 

que significa colina alta, onde a população local utilizava a argila presente no solo da colina 

na produção de porcelanas finas, sendo esta a razão de ser comercialmente também 

conhecido como "China Clay" (Bristow, 1987b). 

O caulim é um argilomineral representado principalmente pela caulinita e haloisita, 

presentes em abundância na natureza (Silva, 2001). Apresenta várias aplicações industriais 
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(Murray, 2000; 2007), bastante utilizado como material de enchimento (Xiang and Gu, 2006; 

Rugmini and Menon, 2008), como pigmentos para papel (Murray and Kogel, 2005; Vimonses 

et al., 2009), também é bastante utilizado na indústria de ração animal (Bordonalli, 1995). 

A rocha de caulim é composta principalmente de minerais do grupo caulinita, e 

componentes como o quartzo, mica, feldspato, óxidos de ferro (Fe), alumínio (Al) e titânio 

(Ti) (Luz & Damasceno, 1993). 

A variabilidade dos elementos minerais que originam o caulim ocorre devido a 

variação dos tipos de rochas envolvidas em sua formação, sendo observado diferentes grupos 

de caulins nos principais depósitos do Brasil (Fig. 1). 

A alteração das rochas feldspáticas por processo geológico resultam na formação do 

caulim, ocorrendo dois tipos de depósitos: a) primários ou residuais, resultante da alteração de 

rocha por processo de intemperismo, hidrotermal ou “solfatara”; b) secundário, formado pela 

deposição de materiais transportados por correntes de água doce, sendo estes classificados 

como sedimentares, areias cauliníticas e argilas plásticas (Luz & Damasceno, 1993; Luz et al., 

2009). 

A formação do caulim por intemperismo se dá pela ação climática quente e úmida 

principalmente sobre granitos, gnaisses e meta-arcósios, com geração de depósitos irregulares 

tanto na forma como na espessura (Bordonalli, 1995). 

A caulinização da rocha ocorre devido a hidratação de um silicato anidro de alumínio, 

seguida da remoção de álcalis, conforme reação a seguir (Luz et al., 2009). 

Feldspato Potássico + Água  Caulinita + Sílica + Hidróxido de Potássio  

2KAlSi3O8 + 3H2O  Al2Si2O5 (OH)4 + 4SiO2 + 2KOH 

O processo de hidrotermalismo ocorre com a passagem de fluidos hidrotermais em 

falhas e fraturas do corpo rochoso e posterior ação de águas superficiais e de baixas 

temperaturas que completam a caulinização dos feldspatos (Witte, 1993). 

A alteração tipo “solfatara” ocorre a partir da ação vulcânica ácida, constituídas de 

vapores e águas quentes, ricos em enxofre, que passam entre as rochas formando o caulim 

(Bristow, 1987a). Estes tipos de depósitos são pouco encontrados no Brasil devido às 

características geológicas da região, onde não existem relatos de atividade vulcânica. Neste 

caulim, o quartzo ocorre em granulometria fina, semelhante da caulinita, sendo difícil sua 

remoção, portanto torna-se um produto abrasivo (Luz et al., 2009). 

Os depósitos primários de caulim encontrados no Brasil resultam da alteração 

intempérica de rochas cristalinas, e os secundários são resultados do processo de 

sedimentação dos depósitos primários (Luz & Damasceno, 1993). 
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Figura 1. Localização dos principais depósitos de caulins no Brasil (Wilson et al. 1998). 

  

As diferentes origens geológicas dos caulins secundários resultam em diferenças na 

composição mineralógica (Luz et al., 2009), em geral com maior concentração de 

contaminantes como óxido de ferro (Fe) e titânio (Ti) (Bristow, 1987a, Luz e Damasceno, 

1993), porém sua granulometria é a mais fina dos argilominerais (Luz et al., 2009). 

Os caulins secundários são classificados em três grupos: sedimentares, areias 

cauliníticas e argilas plásticas, refratárias e silicosas (Luz e Damasceno, 1993). 

O caulim sedimentar apresenta elevada porcentagem de caulinita após seu 

beneficiamento, enquanto as areias cauliníticas contêm menos de 20% de caulinita (Luz et 

al., 2009). 

As argilas plásticas (ball clays) são constituídas de caulinita, ilita e material 

carbonoso, sendo que as argilas refratárias apresentam composição química semelhante 

porém, ocorrem associadas a gibbsita e a haloisita (Luz et al., 2009). Enquanto as argilas 

Cidade  

Caulins sedimentares 

Caulins derivados de pegmatitos 

Caulins derivados de rochas graníticas 

Caulins derivados de rochas vulcânicas  

Caulins detivados de anortosito 
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silicosas (flint clays), segundo os mesmos autores, são constituídas de caulinita, contendo Fe 

e outros componentes escorificantes. 

A caulinita é um dos minerais mais abundantes na crosta terrestre e, apresenta caráter 

hidrofílico ou lipofóbico que é conferido pelo fato da superfície de seus cristais ser formada 

por ânions de um lado OH- e de outro O2- (Coelho et al., 2007). 

O grupo das caulinitas é subdividido de acordo com a presença e a natureza de seus 

constituintes e dos demais minerais associados (Bordonalli, 1995). São quatro as argilas 

básicas desse grupo: o caulim, que é nosso objeto de estudo, o "ball clay", as argilas 

refratárias e a haloisita (Santos, 1975). 

A haloisita, mineral do grupo das caulinitas também abundante no caulim, difere deste 

por apresentar forma tubular e viscosidade seis a sete vezes maior (Bordonalli, 1995). 

Os caulins são aluminossilicatos hidratados, cuja composição aproxima-se de 

Al2Si2O5(OH)4, o que corresponde a aproximadamente 46,5% de SiO2, 39,5% de Al2O3 e 

14% de H2O e outros elementos em menor quantidade como Fe, Ti, manganês (Mn), 

magnésio (Mg), potássio (K) e sódio (Na) (Giese Jr., 1988), estes últimos representam as 

impurezas do caulim (Bordonalli, 1995). 

A coloração branca do caulim é um dos principais fatores responsáveis por seu grande 

uso industrial e está associada com a característica da caulinita que apresenta íons incolores e 

quando esses cristais encontram-se na forma de pó apresentam cor branca (Coelho et al., 

2007). 

A composição química e mineralógica dos caulins variam de acordo com o tipo de 

depósito e localização no Basil (Tab. 2). 

Independentemente do tipo de formação (primária ou secundária), a qualidade do 

caulim dependerá de alguns padrões físicos e químicos, como a alvura, distribuição 

granulométrica, viscosidade, porcentagem de areia e de óxidos de Al e silício (Si) 

(Bordonalli, 1995). 

Existe grande variedade de produtos no mercado, incluindo caulins beneficiados e não 

beneficiados (Bordonalli, 1995). O produto não beneficiado trata-se do caulim extraído e 

imediatamente consumido (minério ou caulim bruto), sem que haja tratamento químico ou 

magnético posterior à extração (Bordonalli, 1995). Enquanto o caulim beneficiado, de carga 

ou cobertura, pode ser obtido por beneficiamento a seco ou úmido, e tem o objetivo de 

realçar determinadas propriedades do caulim, como alvura, granulometria, viscosidade e 

superfície específica (Bordonalli, 1995). 
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Tabela 2. Análises químicas e mineralógicas de caulins brasileiros (adaptado de Wilson et al., 1998). 
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Sedimentar L Tio Jari, PA 45 37 2,2 1,3 0,03 0,03 0,01 0,08 14,4 99 tr - tr 

 L Plateau Berenice 45 38 2,1 1,4 0,04 0,01 0,01 0,07 14,0 99 tr - tr 
 L Capim              

 T Registro, SP 47 37 0,8 0,7 0,05 0,06 0,04 0,11 14,5 93 5 - - 

Pegmatitos T Marilac, MG 46 40 0,05 0,50 0,04 0,03 0,53 0,05 13,8 95 4 tr tr 

 T Bicas, MG 46 40 0,06 0,05 0,03 0,08 0,24 0,06 13,8 95 4 - - 
 T S. Antonio, Rio 46 39 0,26 0,09 0,08 0, 26 0,84 0,29 13,1 95 4 - tr 

 T Conceição, MG 46 39 0,05 0,01 0,03 0,05 0,21 0,12 14,0 94 6 - - 

 L Junco, PB 46 39 0,26 0,02 0,05 0,11 0,54 0,08 13,7 93 6 - 1 

Graníticos L Jundiapeba, SP 46 39 0,71 0,05 0,04 0,12 1,25 0,12 13,0 90 7 - 1 

 T Embu, SP 46 39 0,36 0,01 0,07 0,09 0,74 0,43 13,6 96 4 - - 

 T Piracaia, SP 49 35 1,4 0,14 0,05 0,16 2,4 0,8 12,1 82 7 9 2 

Anortosito T Encruzilhada, RS 45 40 0,34 0,01 0,24 0,44 1,10 0,18 13,1 85 15 - tr 

Vulcânico T S. Bento (Turvo), 
SC 

52 34 0,53 0,74 0,05 0,21 0,28 0,07 12,1 93 - - 7 

 T S. Bento 

(Kovalski) 

57 30 0,98 0,25 0,05 0,26 1,20 0,06 11,1 89 - - 11 

1: Morfologia - L = Caulinita laminar; T= Haloisita tubular 

2: FRX = Fluorescência de raio X (Peso %); DRX = Difração de raio X (Peso %); tr = traços  

  

O beneficiamento a seco é realizado quando o caulim apresenta alvura, distribuição 

granulométrica adequada e baixo teor de quartzo (Luz et al., 2009). O processo consiste em 

fragmentar o caulim bruto (rocha), secar em secadores rotativos e pulverizar em moinhos de 

rolo e, por último separar partículas por flotação de ar, onde as partículas mais finas são 

conduzidas para o topo do aero separador por uma corrente de ar quente (Luz et al., 2009). 

As etapas envolvidas no beneficiamento a úmido são dispersão, desareamento, 

fracionamento em hidrociclone ou centrífuga, separação magnética, floculação seletiva, 

alvejamento químico, filtragem e secagem (Monte et al., 2001) (Fig. 2). 

Parâmetros como a variedade do caulim produzido, a tipologia dos depósitos, os tipos 

de produtos e formas de beneficiamento permitem a divisão qualitativa do caulim em caulim 

de alto padrão, de padrão intermediário e padrão marginal (Bordonalli, 1995). 

O caulim de alto padrão ou “coating” apresenta alvura elevada (85-91%) e 78 a 98% 

das partículas apresentam granulometria inferior a 2 m (Bordonalli, 1995). Diferentemente, 

o caulim de carga apresenta qualidade inferior com alvura variando entre 70 e 80% e 

granulometria abaixo de 2 m representados por 30 a 97% do material (Bordonalli, 1995). 

O padrão marginal confere ao caulim um perfil para ser utilizado em cerâmica, 

cimento branco e ração animal, o mesmo pode ser comercializado na forma beneficiada a 

seco, úmido ou na forma bruta (Bordonalli, 1995). 

Existe uma diferenciação do caulim de acordo com a granulometria e quantidade de 

quartzo, em caulim duro, intermediário, macio e arenito caulínico (Fig. 3) (Criscuolo, 2008). 
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Figura 2. Diagrama simplificado do beneficiamento de caulim, via úmida (Luz et al., 2009). 

 

 

Figura 3. Características de qualidade x tipo litológico de uma jazida de caulim (Criscuolo, 2008). 

 

O caulim apresenta algumas características que o credenciam como potencial 

indicador externo em estudos de consumo e digestibilidade, como ser inerte em ampla faixa 

de pH (3 a 9), fácil dispersão, baixa condutividade térmica e elétrica, pouca abrasividade, 

baixo custo (Silva, 2007; Luz et al., 2009) e boa resistência ao ataque químico por ácidos ou 

álcalis (Coelho et al., 2007). 

Outra característica atrativa desta substância para os estudos de consumo e 

digestibilidade está na facilidade de sua aquisição, pois o Brasil encontra-se em 5° lugar no 

ranking mundial de produtores (Soeiro, 2014). 



23 

 

Os minerais argilosos, como a caulinita, podem ser utilizados no tratamento de 

algumas enfermidades, como situações patológicas crônica ou aguda de diarreia (Carretero, 

2002). As características de adsorção e ausência de toxicidade primária do caulim 

(Anonymous, 1998) possibilitam considerá-lo material efetivo na prevenção de efeitos tóxicos 

causados no ambiente e/ou em organismos vivos por diversos materiais (Trckova et al., 2009). 

A administração dietética de caulim resulta na redução da absorção de toxinas 

presentes na alimentação através da mucosa intestinal, uma vez que ele se liga seletiva e 

firmemente à substância toxica, eliminando seus efeitos (Trckova et al., 2009). Contudo, 

existe o risco de contaminação do caulim por micobactéria potencialmente patogênico, 

durante seu beneficiamento (Matlova et al., 2004). 

Estudos demonstram que as argilas minerais podem aumentar o ganho de peso 

corporal e melhorar a conversão alimentar dos animais (Papaioannou et al., 2005; 

Alexopoulos et al., 2007; Trckova et al., 2009). Para alcançar esses resultados recomenda-se 

uma suplementação de dieta com 1 a 3% de argilas adsorventes (Trckova et al., 2009). 

O efeito adsorvente sobre a eficiência animal é explicado pela redução da velocidade 

de passagem do alimento no intestino, melhorando a conversão e aumentando a reabsorção de 

água (Castro and Elias, 1978; Papaioannou et al., 2005). Outro mecanismo aceito por alguns 

autores é a melhora do crescimento e eficiência devido a redução da produção de amônia nos 

intestinos (Papaioannou et al., 2005). 

 

5.1 Como medir a presença do Caulim nas fezes? 

O caulim por ser um composto instável em meio ácido, pode dissociar-se no TGI, assim 

como reagir com outras substâncias orgânicas ou minerais do meio. Desta forma, não é 

possível sua identificação nas fezes, a não ser de forma indireta por meio de seus principais 

componentes – entre eles o Si e o Al. 

A determinação da concentração destes elementos nas fezes pode ser uma maneira 

indireta de sabermos a quantidade do caulim excretado. Entretanto faz-se necessário o 

conhecimento da forma de excreção dos mesmos, nível de absorção e tipos de contaminantes 

possíveis. 

 

5.2 Alumínio 

O alumínio é um componente do solo encontrado na natureza como minerais de argila, 

como caulinita, gibbsita e outros óxidos (Pedrotti et al. 2003). Não ocorre na natureza na 

forma elementar e, devido sua alta afinidade pelo oxigênio (O) é encontrado na forma 



24 

 

combinada Al3+, em rochas e minerais como, Al(OH)3, Al2O3, Na[Al(OH)4], Al2(SO4)3 e 

haletos de alumínio (Constantino et al., 2002). O hidróxido de alumínio, composto químico de 

fórmula Al(OH)3, é a forma mais estável de alumínio nas condições normais. 

A caulinita é um mineral do grupo argilomineral, principal constituinte do caulim 

(Teixeira, 2015). Apresenta estrutura cristalina do tipo 1:1 o que lhe confere caráter 

hidrofílico ou lipofóbico (Coelho et al., 2007).  A ligação de hidrogênio e o baixo grau de 

carga permanente conferem ausência de substituições isomórficas em sua estrutura, portanto 

existe baixa capacidade de troca catiônica desse argilomineral (Khawmee et al., 2013) 

Gibbsita tem uma típica estrutura de hidróxido metálico com ligações de hidrogênio, 

sendo constituída por duas camadas de grupos hidroxila com íons alumínio ocupando dois 

terços dos buracos octaédricos entre as duas camadas. Esse mineral é importante na agregação 

do solo devido sua característica microscópica, em que a estrutura tende a granular com o 

aumento dos seus teores no solo (Resende, 1985) 

Alumínio é o terceiro elemento mais abundante na crosta terrestre, excedido apenas 

pelo O e Si (Pedrotti et al., 2003). Entretanto é encontrado apenas em quantidades traços nos 

organismos biológicos. Devido sua alta reatividade natural, o Al ocorre na natureza 

combinado com O, Si, Flúor (F) e outros compostos (McDowell, 1992), tornando-se insolúvel 

em condições ambientais, e desta forma, sua concentração em soluções aquosas e até mesmo 

nas fontes de suprimento para os animais é extremamente baixa (Miller et al., 1984). 

O Al ao ser liberado dos minerais para a solução de solo pode causar problemas de 

fitotoxidez às plantas, reduzem a capacidade de troca catiônica do solo e influenciam atributos 

físicos do solo (Wada & Harward, 1974; Goldberg, 1989). O sintoma mais visível de 

toxicidade de alumínio às plantas é a redução do crescimento do sistema radicular, causada 

por mecanismos diferentes, que atuam fora ou no interior das células (Delhaize, 1995).  

Ocorre em alta variabilidade em plantas (McDowell, 1992), árvores e samambaias 

podem apresentar de 3000 a 4000 mg/kg de Al enquanto que em gramíneas e trevos os níveis 

não ultrapassam 50 mg/kg (Underwood, 1977). A constituição de Al nos solos fica entre 3 a 

6%, representado em sua maioria por complexos siliciosos insolúveis (Suttle, 2010). 

Esses complexos insolúveis ocorrem predominantemente em solos com pH acima de 

5,8 em que apresentam pequenas quantidades de Al trocável (McDowell, 1992), pois 

praticamente todo o mineral estará na forma insolúvel (Al(OH)3), não tóxica para as plantas 

(Faquin, 2005). Sob essas condições de pH também apresentarão baixo potencial de toxidez 

aos animais em pastejo. 
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Em solos ácidos observa-se maior disponibilidade de Al trocável em solução de solo, 

que pode acarretar em toxicidade quanto maior for a absorção do elemento pelas plantas. 

Contudo, na intenção de se proteger do efeito tóxico do Al, as plantas desenvolveram 

mecanismos de defesa durante seu processo evolutivo, como limitações da sua translocação 

para a parte aérea, procurando mantê-lo nas paredes celulares do córtex das raízes, na forma 

de compostos aluminossilicatos e complexação do Al em ácidos orgânicos nas raízes 

(Sangster et al. 2001; Ma, 2000). 

 A pastagem juntamente com o solo representam as principais fontes de Al para os 

animais, porém o pasto apresenta baixo teor de Al entanto o solo é rico neste elemento. As 

partículas grosseiras ingeridas de solo provavelmente ficam retidas no retículo-rúmen, 

enquanto as partículas finas são rapidamente excretadas pelas fezes (Brebner et al., 1985). O 

alumínio pode constituir de 0,3 a 1,2% da matéria seca ingerida por animais em pastejo, pois a 

ingestão de solo por estes animais pode representar 10 a 25% da ingestão de matéria seca 

(Healy et al., 1974; Thornton, 1974). 

Existe a teoria que de que a maioria das formas de Al ingerida é gradualmente 

solubilizada pelo ácido clorídrico estomacal (Stewart, 1989; Lote & Saunders, 1991), 

contudo, a solubilização gástrica dependerá da forma em que o Al ingerido se encontra 

(Powell & Thompson, 1993). Os aluminossilicatos são pouco solúveis mesmo em pH ácido, e 

quando solubilizados não são absorvidos (Mauras et al., 1983). A dissolução e absorção do 

Al(OH)3 é variável mas baixa (Weberg & Berstad, 1986), enquanto sais solúveis são mais 

absorvíveis (Froment et al., 1989). 

Menos de 1% do Al ingerido é absorvido pelo trato gastrintestinal e retido nos tecidos 

dos animais, portanto a excreção urinária somente será importante quando o consumo for 

excessivo (NRC, 2005). Essas características de baixa absorção e boa excreção urinária 

quando ingerido em excesso, indicam a baixa toxicidade deste elemento para os animais 

(Suttle, 2010). Testes com ratos e animais de laboratório, ingerindo dieta contendo moderada 

quantidade de Al (160 a 335 ppm), excretaram praticamente todo o Al via fezes (McDowell, 

1992). 

A pequena quantidade de Al que é absorvida ocorre através da mucosa gástrica 

(nanopartículas) ou no intestino delgado proximal, imediatamente antes da precipitação como 

hidróxido pela ação de secreções pancreático-biliares (Powell & Thompson, 1993). A 

absorção pode ocorrer por meio de processo passivo ou ativo envolvendo proteínas de ligação 

a metais, inespecíficas da mucosa (NRC, 2005). Nessas situações de absorção ou de 
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administração sistêmica a principal via de excreção do Al observada é a urinária (Alfrey, 

1986). 

Nos casos em que as excreções fecal e urinária não são suficientes para a eliminação 

do mineral, o mesmo é absorvido e depositado no fígado, ossos, cérebro, e outros tecidos 

(NRC, 1980).  

O alumínio é classificado como tóxico devido sua atividade biológica estar 

relacionada a reações tóxicas (McDowell, 1992) porém, sua toxicidade em humanos é 

considerada relativamente baixa (Underwood, 1977) e de acordo com McDowell (1992) este 

elemento é facilmente eliminado do corpo pelas fezes. 

Em ruminantes a toxidez do Al está altamente associada à deficiência de fósforo, pois 

a afinidade destes minerais pode resultar na formação de complexos que não são absorvidos 

pelo intestino (Foy & Brown, 1963), interferindo na formação óssea. O Al depositado na 

mitocôndria dos osteoblastos inibe a formação dos fosfatos ósseos (Lieberherr et al., 1987), 

tornando os ossos mais frágeis. Contudo, evidências indicam que o acúmulo de Al pode 

induzir a regeneração óssea a partir de estímulos a certas enzimas envolvidas no metabolismo 

do succinato e, é considerado essencial para a fertilidade de ratas (NRC, 1980). 

O nível máximo tolerável de um mineral é definido como nível dietético que, quando 

fornecido por um período limitado não prejudique o desempenho animal e não produza 

resíduos perigosos na alimentação humana derivados de animais (NRC, 1980). A idade, 

condição fisiológica do animal, biodisponibilidade do elemento consumido e sua relação com 

os outros minerais determinam a ingestão máxima tolerável de Al (McDowell, 1992). De 

maneira geral, os bovinos toleram a ingestão máxima de 1000 ppm de sais solúveis de 

alumínio de alta biodisponibilidade (McDowell, 1992). 

Se a ingestão de Al é oriunda de solo, provavelmente apresentará menor 

biodisponibilidade quando comparado aos sais inorgânicos, assim apresentará menor efeito 

sobre a disponibilidade do fósforo (Robinson et al., 1984). Além disso, não existem 

evidências de hipofosfatemia ou má mineralização óssea em animais recebendo dietas com 

níveis adequados de fósforo, mesmo com a ingestão de solos ricos em alumínio (Suttle, 2010). 

As diferentes fontes de Al conferem diversidade em sua biodisponibilidade e 

toxicidade potencial. A ingestão de cloreto e lactato de Al por períodos acima de 24 semanas 

está associada a redução da atividade da bomba de sódio-potássio (Na-K), aumento na 

concentração de Al em várias regiões cerebrais, além de aumento de peroxidação lipídica (Lal 

et al., 1993; Sarin et al., 1997) que provavelmente resulta em diminuição significativa do 
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conteúdo em lipídios totais, glicolípidios e fosfolípidios, bem como um aumento dos níveis de 

colesterol e da razão colesterol/fosfolípidios (Sarin et al., 1997). 

A atividade da bomba de sódio-potássio é essencial em diversas funções celulares já 

que os gradientes eletroquímicos de Na e K são importantes para o controle do volume 

celular, transporte de metabólitos e outras substâncias e para garantir a excitabilidade das 

células nervosas e musculares (Mobasheri et al., 2000; Jorgensen et al., 2003). 

O alumínio é considerado um agente neurotóxico (Yokel, 2000), relacionado a 

doenças degenerativas como a Doença de Alzheimer (Mjöberg et al., 1997; Exley, 1999; 

Exley & Korchazhkina, 2001; Flaten, 2001). Conteúdos de 15 a 30 μmol/Kg de peso seco de 

cérebro são considerados normais em humanos, sendo observados aumentos de três a dez 

vezes desse conteúdo em casos de intoxicação (Ganrot, 1986). 

 

5.3 Silício 

O silício, depois do O2, é o elemento mais abundante da crosta terrestre e está entre os 

doze elementos principais na composição dos organismos vivos (Santos, 2009).  Enquanto o 

óxido de silício (SiO2) é o mineral mais abundante nos solos, constituindo a base da estrutura 

da maioria dos argilominerais (Barbosa Filho et al., 2001). 

Em razão do avançado grau de intemperização em que se encontram os solos tropicais, 

o Si é encontrado basicamente na forma de quartzo, opala (SiO2.nH2O) e outras formas não-

disponíveis às plantas (Barbosa Filho et al., 2001). 

A adubação com Si pode resultar em aumento na produtividade de várias culturas 

como o arroz e cana-de-açúcar (Fox et al., 1967; Datnoff et al., 1991; Anderson et al., 1991). 

Esses autores relacionam a presença do Si na planta com resistência à pragas e doenças, maior 

capacidade fotossintética (as folhas ficam mais eretas e a incidência de luz é maior) e 

tolerância à falta de água. 

Mesmo não sendo considerado elemento essencial para o desenvolvimento das 

plantas, sua absorção pode trazer inúmeros benefícios, principalmente para culturas 

acumuladoras de Si, como o arroz (Mengel & Kirkby, 1987). As plantas absorvem o Si da 

solução do solo na forma de ácido monossilícico Si(OH)4, juntamente com a água e se 

acumula principalmente nas áreas de máxima transpiração (tricomas, espinhos) como ácido 

silícico polimerizado (sílica amorfa) (Tisdale et al.,1993). 

Em geral, são consideradas plantas acumuladoras de Si, aquelas que possuem teor 

foliar acima de 1%, e não acumuladoras plantas com teor de silício menor que 0,5% (Ma et 

al., 2001).  
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O Si, ao ser absorvido pelas plantas, é facilmente translocado no xilema, e tem 

tendência natural a se polimerizar. Mais de 94% do Si absorvido pelo trigo é transportado 

rapidamente para a parte aérea, concentrando-se nas folhas mais velhas, com teores de até 

11,8% de Si.  

Na planta, o silício concentra-se nos tecidos de suporte, caule e folhas, podendo ser 

encontrado em pequenas quantidades nos grãos. Em geral, o conteúdo médio de silício das 

raízes é menor se comparado com o caule e folhas, em alguns casos, como a soja, o teor de Si 

na raiz é maior do que nas folhas (Oliveira, 2004). 

Do ponto de vista técnico, determinações indiretas do caulim via Si, apresentam como 

dificuldades as altas concentrações de Si contaminantes, oriundos de outras fontes, como solo 

e plantas (forragens), o que exige estratégias de separação e identificação destes. 

A ingestão oral de silício por espécies monogástricas não representa risco à saúde, 

contudo, a ingestão de plantas ricas em Si pode resultar em cálculos renais silicosos em 

ruminantes (McDowell, 1992), além de reduzir a digestibilidade (Van Soest & Jones, 1968). 

O silício é facilmente excretado pela urina, porém em algumas situações, como o 

consumo excessivo do mineral, pode ocorrer deposição do Si nos rins, bexiga ou uretra 

formando os cálculos ou urólitos (McDowell, 1992). 

 

6. Técnicas Analíticas 

 

Os métodos de quantificação dos minerais nas fezes geralmente envolvem duas etapas, 

a extração e a quantificação. A primeira é utilizada para eliminar a matéria orgânica da 

amostra e deixar o mineral em uma forma química possível de ser quantificada pela segunda 

etapa (Souza et al., 2013). 

A digestão úmida de material biológico é caracterizada pelo uso de ácidos e reagentes 

oxidantes para digerir as amostras (McDowell, 1992), podendo ser precedida por calcinação 

em altas temperaturas que auxiliam na eliminação da matéria orgânica (Souza et al., 2013). 

Com este procedimento obtém-se o extrato do material digerido o qual será utilizado para a 

quantificação do mineral desejado. 

Podemos destacar ácidos como o nítrico (HNO), perclórico (HClO4), fosfórico 

(H3PO4), sulfúrico (H2SO4) e algumas misturas dos mesmos, como os mais utilizados nas 

técnicas de digestão (Kimura & Miller, 1957; Willians et al., 1962; Fenton & Fenton, 1979). 

A digestão nitroperclórica (HNO + HClO4) é a metodologia mais utilizada para 

obtenção de extratos nas análises de alumínio em plantas, associada ao método colorimétrico 
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da aluminona (ácido aurintricarboxílico) para quantificação (Malavolta et al., 1997), contudo 

outros métodos importantes utilizados na quantificação de minerais, em especial para 

alumínio e cromo, devem ser lembrados. 

A espectrofotometria de absorção atômica (EAA) representa umas das técnicas de 

quantificação mineral. A EAA consiste em introduzir o elemento mineral em uma chama, 

haverá uma dissociação de sua ligação química em átomos individuais (McDowell, 1992). O 

átomo é capaz de absorver radiação em determinados comprimentos de onda, dessa forma, a 

concentração do elemento é determinada a partir da quantidade de luz absorvida com a 

passagem de um feixe de luz através da chama (McDowell, 1992). 

A utilização de técnicas de digestão baseadas na utilização de ácidos nítrico e 

perclórico, ácido sulfúrico e perclórico combinadas com quantificações por EAA mostram-se 

acuradas para determinação da concentração de cromo nas fezes de bovinos (Souza et al., 

2013). 

Uma das técnicas bastante utilizada para determinação de íons metálicos é a 

espectrometria de emissão óptica por plasma indutivamente acoplado (ICP-OS). Apresenta 

boa sensibilidade, precisão, rapidez, sendo capaz de determinar simultaneamente a maioria 

dos elementos da tabela periódica (Korn et al., 2007). O princípio da técnica consiste na 

radiação eletromagnética nas regiões visível e ultravioleta do espectro por átomos e íons após 

excitação eletrônica em um gás (plasma) em alta temperatura, operando entre 180 a 900 ɳm 

(Settle, 1997).  

A fonte de excitação transforma a amostra que se encontra em estado sólido, líquido 

ou gasoso, em um plasma de átomos, íons e radicais moleculares que podem ser eletricamente 

excitados. Posteriormente, há a emissão de radiação e a mensuração da intensidade dessa 

radiação emitida que é utilizada para determinar a concentração dos elementos presentes 

(Adams et a., 1988). 

 

6.1 Comparações analíticas entre o Si e o Al 

Muitos procedimentos analíticos têm sido testados para a determinação do silício em 

solo, planta e fertilizantes, sendo a determinação colorimétrica a mais empregada. O 

procedimento colorimétrico é rápido, preciso e de baixo custo, além de possibilitar a 

determinação de pequenas (método azul) ou grandes quantidades (método amarelo) de silício 

(Korndorfer et al, 2004). 

A determinação colorimétrica envolve a reação do ácido silícico com o ácido 

molíbdico [H4(SiMo12O40)], resultando na formação do complexo ácido sílico-molíbdico, de 



30 

 

coloração amarela (Shell, 1962), podendo ser encontrado na forma de ácido α-sílico-

molíbdico (em pH mais baixo) ou β-sílico-molíbdico (em pH mais alto) (Hallmark et al., 

1982). 

Durante a análise de silício, ocorre uma redução da absorbância em função do tempo 

de reação, ocasionada, em parte, pela transformação do complexo α em β. Assim, para 

promover a estabilização da forma a do ácido sílico-molíbdico, faz-se a adição de ácido 

sulfúrico (H2SO4) na solução (Snyder, 2001). Tanto o complexo sílico-molíbdico amarelo lido 

no comprimento de onda de 410ɳm, como o azul em 660ɳm podem ser utilizados para a 

determinação colorimétrica do silício. 

Os teores de Si presentes no extrato é resultado da força de ação/reação dos extratores 

usados, sendo a mesma aplicada como critério para os objetivos finais da análise em questão.  

Para a determinação da disponibilidade de Si da amostra para as plantas (usado nas 

análise de Si em solo) aplica-se extratores mais fracos como o ácido acético ou o cloreto de 

cálcio. Caso necessite conhecer a concentração do Si em tecidos orgânicos/vegetal faz-se o 

uso da água oxigenada (H2O2) em associação com o hidróxido de sódio (NaOH) (na 

determinação dos teores de Si na planta para definir exigências nutricionais). Para determinar 

quantidade total de Si na amostra (análises de fertilizantes, por exemplo) utiliza-se extratores 

fortes como o ácido clorídrico em associação com o ácido fluorídrico (Korndorfer et al., 

2004). 

O principal método utilizado nas determinações do Al é o teste colorimétrico da 

aluminona (Brauner et al., 1966). Após a digestão ácida, o Al3+ é tratado pela aluminona 

(ácido aurintricarboxílico), formando um complexo colorido. A concentração de Al do 

referido extrato pode ser medida por colorimetria ou espectrofotometria, a partir de 

comparações dos valores em curva padrão previamente feita com soluções contendo 

concentrações conhecidas de Al. 

O grande poder de pigmentação do íon Fe constitui o principal interferente nas 

análises de Al pela técnica da aluminona (Malavolta et al., 1997; Costa et al., 2002). A adição 

de ácido ascórbico resulta na formação de um complexo sem coloração com o Fe (Malavolta 

et al., 1997). 

A técnica da aluminona é simples e de baixo custo, necessitando o preparo da amostra 

(calcinação), digestão ácida (nitroperclórica) e leitura do espectro. Tem o objetivo de medir a 

totalidade de alumínio da amostra, tanto de origem mineral (caulim) quanto de origem 

orgânica (contaminantes – planta e solo), já que a amostra é precedida de calcinação, ou seja, 

da queima total da matéria orgânica. 
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7. Escolha do componente para análise do Caulim 

 

Como descrito anteriormente, para sabermos o volume de caulim excretado via fezes, 

é preciso determinar a concentração de algum de seus elementos e a partir desta estimar 

indiretamente a sua concentração. Desta forma é importante realizar comparações entre os 

seus possíveis elementos, no que se refere aos aspectos – absorção, via de excreção, 

contaminação, e técnicas de análises. 

A maior concentração de Si (46,5% de SiO2) em relação ao Al (39,5% de Al2O3) no 

caulim (Giese Jr., 1988) pode induzir a escolha do primeiro elemento para estimativas do 

produto na fezes pressupondo obter estimativas mais precisas. No entanto, é sabido que 

ambos elementos apresentam concentrações contaminantes oriundas da ingestão de fontes não 

controladas durante o pastejo (solo, forragem). 

O fato do Al de estar presente nas forrageiras em concentração muito pequena leva a 

acreditar que este elemento é a escolha mais coerente. Apesar da elevada ingestão de solos, 10 

a 25% da ingestão de MS, resultar em Al contaminante na faixa de 0,3 a 1,2% da matéria seca 

ingerida por animais em pastejo (Healy et al., 1974; Thornton, 1974). 

O silício apresenta alta concentração contaminante oriundo de solo, pois é o mineral 

mais abundante nos solos (Barbosa Filho et al., 2001) e também em forragens, o que exige 

estratégias de separação e identificação para possibilitar a estimativa do caulim nas fezes. 
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Escolha da técnica de análise de alumínio em fezes bovinas acrescidas de caulim 

[Choice techniques of analysis of aluminum in bovine feces plus kaolin] 

 

RESUMO 

 

Medidas diretas do caulim nas fezes podem ser de difícil alcance, entretanto o estudo sobre os 

teores de alumínio (Al) podem ser indicativos da sua concentração.  Partindo-se da premissa 

de que o alumínio presente em amostras minerais (caulim) pode estar complexado de forma 

diferente às amostras orgânicas (alimentos), e que assim sendo reage diferentemente aos 

processos de digestão ácida, variantes na etapa de digestão podem permitir a avaliação do 

comportamento das diferentes fontes de alumínio. Objetivou-se avaliar a eficiência das 

técnicas analíticas de extração e quantificação do alumínio em amostras de fezes puras e 

misturadas com caulim, e também em amostras oriundas de ensaios de digestibilidade 

correlacionando às variações nas estimativas de produção fecal. Os valores observados de Al 

nas amostras de fezes, 1120,95; 1116,08 e 1222,33 mg/kg dos respectivos tratamentos, 

digestão nitro-perclórica sequencial (DNS), digestão clorídrica sequencial (DCS) e digestão 

ácida sequencial (DAS) foram semelhantes (P>0,05) aos valores esperados (1132,16 mg/kg). 

O método DAS não determinou eficientemente os valores do Al nas amostras com presença 

de caulim (P<0,05), ficando os valores observados abaixo dos valores esperados. Os métodos 

sequenciais (DNS e DCS) são mais eficientes em estimar os teores de alumínio nas diferentes 

amostras avaliadas.  Apenas duas combinações (Fs2 x Sil3 x C3 x So3 e Fs3 x Sil3 x C3 x 

So3) alcançaram 70% de correlação entre a estimativa da produção fecal e o valor real, 

indicando que os melhores procedimentos de quantificação do Al oriundo do caulim sejam a 

extração das cinzas do resíduo (Quantificação 2) ou soma da extração In Natura com a 

extração da cinzas do resíduo (Quantificação 3). A origem, se orgânica ou inorgânica, influi 

no processo de extração do Al e exige procedimentos diferenciados para a extração do 

mineral. 

 

Palavras-chave: digestão, espectrofotometria, extração, procedimentos analíticos, titulometria 
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ABSTRACT 

 

 Direct measurements of kaolin in faeces may be difficult to reach, however the study of 

aluminum (Al) levels may be indicative of their concentration. Based on the premise that the 

aluminum present in mineral samples (kaolin) may be complexed differently to organic 

samples (food), and that thus being reacted differently to the acid digestion processes, 

variants in the digestion step may allow the evaluation behavior of the different aluminum 

sources. The objective of this study was to evaluate the efficiency of analytical techniques for 

extraction and quantification of aluminum in pure fecal samples mixed with kaolin and also in 

samples from digestibility tests correlating with variations in fecal production estimates. The 

observed values of Al in faeces samples, 1120.95; 1116.08 and 1222.33 mg / kg of the 

respective treatments, sequential nitro-perchloric digestion (DNS), sequential hydrochloric 

digestion (DCS) and sequential acid digestion (DAS) were similar (P> 0.05) to the expected 

values (1132 , 16 mg / kg). The DAS method did not efficiently determine Al values in the 

samples with kaolin (P <0.05), with the observed values below the expected values. The 

sequential methods (DNS and DCS) are more efficient in estimating the aluminum contents in 

the different samples evaluated. Only two combinations (Fs2 x Sil3 x C3 x So3 and Fs3 x Sil3 

x C3 x So3) reached a 70% correlation between the fecal production estimate and the actual 

value, indicating that the best procedures for quantifying Al from kaolin are extraction of ash 

from the residue (Quantification 2) or sum of the In Natura extraction with extraction of the 

ashes from the residue (Quantification 3). The origin, whether organic or inorganic, 

influences the extraction process of Al and requires different procedures for mineral 

extraction. 

 

Keywords: analytical procedures, digestion, extraction, spectrophotometry, titulometry 
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INTRODUÇÃO 

 

A utilização de métodos indiretos para determinação do consumo de animais em 

pastejo, a partir do uso de indicadores, representa uma ferramenta de grande importância na 

nutrição animal. 

Apesar dos indicadores de consumo e digestibilidade serem bastante utilizados e haver 

constantes avanços nos estudos dessas substâncias, ainda são encontradas limitações em seu 

uso seja por falhas nas estimativas de produção fecal, por apresentarem custo elevado, 

análises laboratoriais complicadas e onerosas, por atenderem apenas às condições 

experimentais, não sendo possível o uso em condições de campo, ou ainda por representarem 

riscos à saúde e ao ambiente. 

Assim, o estudo de novas substâncias que apresentem propriedades favoráveis para se 

tornarem futuros indicadores poderá suprir falhas e atender demandas não alcançadas pelos 

atuais indicadores. 

Nesse sentido, o caulim destaca-se como alternativa interessante devido suas 

características que podem credenciá-lo como um indicador para estimativas de excreção fecal 

(EF), em conformidade com os requisitos estabelecidos por Kotb e Luckey (1972) e por 

Fahey Jr e Jung (1983) para um indicador ideal de consumo. 

Medidas diretas do caulim nas fezes podem ser de difícil alcance, entretanto o estudo 

dos teores de alumínio (Al) podem ser indicativos da sua concentração. O alumínio encontra-

se presente no caulim industrial (também chamado de Silicato de Alumínio - fórmula 

molecular Al2Si2O5(OH)4) representando aproximadamente 39,5% da sua composição 

química na forma de Al2O3 (Giese Jr., 1988). 

O principal método utilizado nas determinações do alumínio é o teste colorimétrico da 

aluminona (Brauner et al., 1966). Após a digestão ácida, o Al3+ é tratado pela aluminona 

(ácido aurintricarboxílico), formando um complexo colorido, sendo sua cor lida em 

espectrofotômetro e comparada aos valores estabelecidos por uma curva padrão. É possível 

dosar o alumínio por meio da titulação indireta, após reações sequenciais com o hidróxido de 

sódio, fluoreto de sódio e o ácido clorídrico. As leituras dos teores de Al podem ser feitas 

também por espectrofotometria de absorção atômica (EAA) utilizando chama de óxido nitroso 

e acetileno (N2O/C2H2), assim como pela técnica de ICP-OS (Espectrômetro de Massa). 

Partindo-se da premissa de que o Al presente em amostras minerais (caulim) pode 

estar complexado de forma diferente às amostras orgânicas (alimentos), e que assim sendo 

reage diferentemente aos processos de digestão ácida (mais ou menos solúveis), variantes na 
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etapa de digestão podem permitir a avaliação do comportamento das diferentes fontes de Al 

mediante o poder das soluções ácidas e talvez sua possível identificação, com posterior uso 

nas estimativas de produção fecal (PF). 

Objetivou-se, portanto, avaliar a eficiência das técnicas analíticas de extração e 

quantificação do alumínio em amostras de fezes puras e misturadas com caulim, e também em 

amostras oriundas de ensaios de digestibilidade correlacionando às variações nas estimativas 

de produção fecal. 

 

MATERIAL E MÉTODOS 

 

O experimento foi dividido em dois ensaios, sendo o primeiro destinado à 

quantificação dos teores de Al a partir de diferentes técnicas de digestão em amostras com 

concentrações conhecidas de caulim, previamente preparadas em laboratório. No segundo 

ensaio procedeu-se a quantificação dos teores de Al de maneiras diversas partir da técnica de 

digestão definida no primeiro ensaio em amostras de alimento, sobras e fezes oriundas de 

ensaio de digestibilidade, a fim de verificar variações nas estimativas de produção fecal. 

O caulim utilizado neste trabalho foi oriundo da extração e processamento de rocha do 

grupo sedimentar metamórfica, apresentando o silicato de alumínio como ingrediente 

principal. O produto apresenta densidade de 0,8 g/cm3 e pH de 6,5 e características físicas e 

químicas específicas apresentadas na Tab. 1. 

 

Tabela 1. Análises químicas e físicas do Caulim utilizado neste trabalho. 

Ítem (%) Análise química (%) 
Especificação do produto 

Mínimo (%) Máximo (%) 

SiO2 68,9 67,0 73,0 

Al2O3 18,4 16,0 20,0 

Fe2O3 2,7 0,80 2,90 

TiO2 1,21 0,60 1,90 

SO3 0,06 0,03 0,30 

CaO 0,41 0,20 1,20 

MgO 1,1 0,80 1,80 

Na2O 0,09 0,04 0,15 

K2O 5,2 4,20 5,80 

Análise Física 

Granulometria 
Peneira  50#  (0,3 mm) Retido  0,1 % máx 

Peneira  200#  (0,075 mm) Retido  14,0 % a 22,0 % 

Umidade (%) 0,4 máx 
Fonte: Silicate Indústria e Comércio Ltda. 
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As fezes bovinas utilizadas no primeiro ensaio foram obtidas no mês de outubro, 

época em que o pasto apresentava-se com baixo volume de massa forrageira. Os animais eram 

mantidos exclusivamente em pastejo, sendo as fezes obtidas por meio de coleta retal. 

Amostras de fezes bovinas, de caulim e de fezes + caulim nas concentrações de 3,0 e 

6,0% foram preparadas no Laboratório da Embrapa Pantanal – Corumbá, MS, e processadas 

por diferentes metodologias para determinação do Al presente. As amostras de fezes foram 

secas em estufa ventilada (55°C) por aproximadamente 72 horas e processadas em moinhos 

com peneiras de 1mm. Foram preparadas quatro baterias de 100 amostras cada, por meio de 

pesagens individuais em balança analítica de precisão, diretamente nos cadinhos a fim de 

evitar erros de amostragens, conforme descrito abaixo: 

 Fezes puras  0,500g de fezes secas ao ar + 0,000g de caulim (n=100); 

 Fezes 3,0%  0,485g de fezes secas ao ar + 0,015g de caulim (n=100); 

 Fezes 6,0%  0,470g de fezes secas ao ar + 0,030g de caulim (n=100); 

 Caulim              0,000g de fezes secas ao ar + 0,500g de caulim (n=100). 

As amostras foram submetidas aos seguintes tratamentos (procedimentos analíticos): 

DNS – Digestão nitro-perclórica sequencial: extração nitro-perclórica do Al da 

amostra In Natura e posterior extração nitro-perclórica do Al das cinzas do resíduo obtido 

após a primeira etapa de extração da amostra (In Natura) (Técnica 1 – duas etapas); 

DCS – Digestão clorídrica sequencial: extração clorídrica do Al da amostra In Natura 

e posterior extração clorídrica do Al das cinzas do resíduo obtido após a primeira etapa de 

extração da amostra (In Natura) (Técnica 2 – duas etapas); 

DAS – Digestão de mistura ácida sequencial: (mistura ácida com 4 partes de H2O + 5 

partes de HNO3 + 5 partes de H2SO4), extração ácida do Al da amostra In Natura, e posterior 

extração ácida do Al das cinzas do resíduo obtido após a primeira etapa de extração da 

amostra (In Natura) (Técnica 3 – duas etapas) 

DNC – Digestão nitro-perclórica das cinzas (Técnica 4 – uma etapa); 

DCC – Digestão clorídrica das cinzas (Técnica 5 – uma etapa); 

As técnicas de extração utilizadas foram: 

1. Técnica 1 – Digestão Nitro-perclórica 

A. Etapa 1 – In Natura: As amostras de fezes puras, fezes acrescidas de caulim e 

de caulim, de 0,500 g cada, foram transferidas para tubos de digestão e acrescidas de 10 mL 

de ácido nítrico (HNO3) concentrado, homogeneizados e mantidos em repouso por duas 

horas. Os tubos foram colocados em bloco digestor em temperatura aproximada de 150ºC e 

retirados após a evaporação da maior parte do ácido. Em seguida foi adicionado em cada tubo 
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1 mL de ácido perclórico (HClO4), e levados novamente ao bloco digestor à uma temperatura 

de até 210ºC, tomando-se cuidado para evitar pequenas explosões e perdas de material. 

Considerou-se encerrada a digestão quando foi observada presença de uma fumaça branca e 

densa. 

Procedeu-se a filtragem do material em papel filtro Whatman n° 541 (baixo teor de 

cinzas) em balão volumétrico de 25 mL, com o auxílio de uma pisseta de 500 mL adaptada 

com uma ponteira para o lançamento de jatos finos de água deionizada durante o processo de 

filtragem (extrato 1). 

B. Etapa 2 – Cinzas do resíduo: Na segunda etapa o papel filtro contendo o 

material retido foi colocado em cadinhos, seco em estufa, e posteriormente calcinado em 

mufla (600º C) por uma hora. As cinzas foram submetidas à digestão nitro-perclórica e 

filtragem da mesma forma da primeira etapa (extrato 2). 

2. Técnica 2 – Digestão Clorídrica: 

A. Etapa 1 – In Natura: Adicionou-se às amostras, de 0,500 g, 10 mL de HCl 

(p.a.) a 50% v/v, levados ao bloco digestor em temperatura baixa inicialmente, com posterior 

elevação gradativa, sendo mantidos no bloco até a evaporação quase total do ácido. Logo 

após, adicionou-se 15 mL de HCl (p.a.) 10% v/v, levando-se ao bloco digestor nas mesmas 

condições. Finalmente foram adicionados 15 mL de água deionizada e esperada sua 

evaporação até aproximadamente 1 mL. 

Procedeu-se a filtragem do material em papel filtro Whatman n° 541 (baixo teor de 

cinzas) em balão volumétrico de 25 mL, com o auxílio de uma pisseta de 500 mL adaptada 

com uma ponteira para o lançamento de jatos finos de água deionizada durante o processo de 

filtragem (extrato 1).  

B. Etapa 2 – Cinzas do resíduo: Na segunda etapa o papel filtro contendo o 

material retido foi colocado em cadinhos, seco em estufa, e posteriormente calcinado em 

mufla (600º C) por uma hora. As cinzas foram submetidas à digestão clorídrica e filtragem 

como realizado na Etapa 1 desta técnica (extrato 2). 

3. Técnica 3 – Digestão de Mistura Ácida:  

A. Etapa 1 – In Natura: A amostra de 0,500 g, foi transferida para um Becker de 

200 mL e adicionados 25 mL da mistura ácida contendo 4 partes de H2O deionizada, 5 partes 

de HNO3 e 5 partes de H2SO4 (p.a.), cobertos com vidro relógio e levados a chapa aquecedora 

a temperatura de até 130°C. Esperou-se por aproximadamente 60 minutos após o início do 

desprendimento intenso de fumos brancos (SO3), para a retirada do Becker da chapa. Esperou-
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se o resfriamento da solução, adicionando-se em seguida 50 mL de HCl a 1 mol/L e levando à 

chapa aquecedora até a evaporação de aproximadamente metade do volume. 

Procedeu-se a filtragem do material em papel filtro Whatman n° 541 (baixo teor de 

cinzas) em balão volumétrico de 25 mL, com o auxílio de uma pisseta de 500 mL adaptada 

com uma ponteira para o lançamento de jatos finos de água deionizada durante o processo de 

filtragem (extrato 1).  

B. Etapa 2 – Cinzas do resíduo: Na segunda etapa o papel filtro contendo o 

material retido foi colocado em cadinhos, seco em estufa, e posteriormente calcinado em 

mufla (600º C) por uma hora. As cinzas foram submetidas à mesma digestão ácida e 

filtragem, conforme a Etapa 1 desta técnica (extrato 2). 

4. Técnicas 4 e 5: Nas técnicas 4 e 5, procedeu-se apenas uma etapa de digestão 

das técnicas 1 e 2 respectivamente. A amostra original (In Natura) foi submetida a calcinação 

em mufla a 600°C por uma hora antes da digestão, e submeteu-se a digestão direta das cinzas. 

As quantificações de alumínio nos extratos finais foram realizadas pela técnica do 

aluminon ou por titulometria dependendo da extração realizada, digestão nitroperclórica e 

clorídrica, ou digestão de mistura ácida, respectivamente. 

Quantificação 1 – Espectrofotometria (aluminon): As leituras dos extratos referentes 

aos tratamentos DNC, DCC, DNS e DCS foram feitas em aparelho de Espectrometria 

UV/VIS, após preparação prévia da curva padrão, utilizando solução padrão de Al de 50 

mg/L.  Utilizou-se o padrão de alumínio 1000 mg Al, (AlCl3 in H2O) Titrisol® da Merck, para 

preparo da solução padrão de 50 mg/L de Al. Adicionou-se, os volumes crescentes da solução 

padrão de 50 mg/L e decrescentes de água deionizada, juntamente com volumes fixos de 2 

mL de HCl a 0,3 N, em tubos de 15 mL, sendo em seguida levados para aquecimento em 

banho-maria a 80°C por 30 minutos. Os tubos foram retirados do banho-maria e resfriados em 

temperatura ambiente, para posterior adição de 1 mL do ácido ascórbico e 2 mL do acetato de 

aluminona em cada tubo. Após a adição da aluminona os tubos foram agitados em aparelho 

Vórtex e submetidos à leitura em espectrofotômetro com comprimento de onda de 525ɳm. 

As amostras dos diferentes extratos obtidos pelos diferentes tratamentos citados 

anteriormente foram tratadas para correção do pH. Para cada 1,5 mL de extrato de amostra 

utilizado para quantificação do Al, adicionava-se o mesmo volume de NaOH a 1 mol/L, com 

intuito de manter o pH na faixa de 4,2 a 4,8 (média de 4,6), a fim de que as reações com a 

aluminona ocorressem adequadamente. 
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O procedimento de quantificação do Al dos diferentes extratos foi o mesmo realizado 

para a obtenção da curva padrão, com diferenças apenas nos volumes da alíquota do extrato 

(1,5 mL) e da água deionizada (5,5 mL). 

Determinou-se a equação de regressão dos padrões (considerando adequadas as curvas 

com r2 acima de 0,99). Aplicou-se o valor encontrado da leitura na equação de regressão, a 

fim de se obter a concentração estimada do Al (CEAL), em ppm ou µg/mL na solução inicial. 

Para o cálculo da concentração de alumínio na amostra, utilizou-se a equação 1. 

  [Al] µg/g = CEAL x fator de diluição do extrato                              Eq. 1 

    peso da amostra (g) 

Quantificação 2 – Por titulometria: Esta leitura foi feita nos extratos do tratamento 

DAS. Os extratos, colhidos em balão de 25 mL, foram transferidos para um Becker de 200 

mL. Adicionou-se 25 mL de água destilada e 5 mL de gluconato de sódio (C6H11NaO7) a 1 

mol/L a fim de promover a complexação de hidróxidos formados durante o processo de 

neutralização. Em seguida adicionou-se 5 gotas do indicador fenolftaleína. Após a adição do 

indicador, adicionou-se solução de hidróxido de sódio (NaOH) a 1 mol/L, gota a gota até a 

mudança da coloração para rósea permanente. 

Após esta etapa foram adicionados 15 mL de fluoreto de sódio (NaF) a 5 mol/L para 

em seguida titular a solução final com HCl a 0,05 mol/L. O volume gasto de HCl foi 

considerado para a determinação dos teores de alumínio, conforme as reações representadas 

pelas equações 2, 3 e 4. 

Al2(SO4)3 + 6 NaOH  C6H11NaO7                         2Al(OH)3 + 3Na2SO4;                        Eq. 2 

Al(OH)3 + 3NaF + 3 H2O     AlF3 + 3NaOH;                                  Eq. 3 

3NaOH + 3HCl      3NaCl + 3H2O;                                   Eq. 4 

A concentração de alumínio, em percentual de Al3+, foi calculada conforme a equação 

5. 

(%) Al3+ =  1,6993 x M1 x V1 x V2                                                                     Eq. 5 

   V3 x m 

Onde: M1 é a molaridade da solução de HCl; V1 é o volume da solução de HCl, mL; 

V2 é o volume do balão volumétrico, mL; V3 é o volume da alíquota da solução-amostra, 

mL; e m é a massa da amostra, g. 

Os teores de Al das amostras de fezes puras, fezes + 3% de caulim (caulim 3%), fezes 

+ 6% de caulim (caulim 6%) e caulim puro encontrados nos diferentes tratamentos foram 

comparados aos valores esperados (média dos teores de Al obtidos a partir de vários ensaios 

utilizando a extração nitroperclórica em diferentes laboratórios). As médias foram 
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comparadas entre si pelo teste “t” utilizando o procedimento GLIMIX do programa SAS 

versão 9.12 (SAS Institute Inc., Cary, CA, EUA). 

No segundo ensaio, foi instalado um ensaio de digestibilidade aparente utilizando dez 

dias de adaptação e oito dias de coleta de fezes e amostras de silagem de parte áerea de milho, 

concentrado e de sobras no qual os animais receberam o indicador caulim via esofágica, o 

experimento foi conduzido na Faculdade de Medicina Veterinária e Zootecnia (FAMEZ) da 

Universidade Federal de Mato Grosso do Sul.  

As amostras coletadas foram armazenadas no freezer, posteriormente descongeladas e 

pré-secas em estufa de ventilação forçada a 55oC durante 72 a 96 horas, trituradas em moinho 

de facas utilizando peneira com 1 mm de crivo para posteriores análises. 

As diferentes amostras foram submetidas à digestão clorídrica pelo método sequencial 

(duas etapas) e direto (uma etapa), conforme o primeiro ensaio, obtendo-se três extratos para a 

quantificação do Al, descritos abaixo: 

Extrato 1: Obtido a partir da digestão clorídrica da amostra In Natura, referente a 

etapa 1 do método sequencial; 

Extrato 2: Obtido a partir da digestão clorídrica das cinzas do resíduo, referente a 

etapa 2 do método sequencial; 

Extrato 3: Obtido a partir da digestão clorídrica das cinzas das amostras originais, após 

calcinação, referente ao método direto. 

Os diferentes extratos foram analisados quanto aos teores de Al por 

espectrofotometria. A partir da concentração de Al nos extratos realizou-se a quantificação 

dos teores Al das amostras, abaixo: 

Quantificação 1: Teor de Al da amostra obtido a partir da análise do Extrato 1 

considerando a massa submetida à extração; 

Quantificação 2: Teor de Al da amostra obtido a partir da análise do Extrato 2 

considerando a massa submetida à extração; 

Quantificação 3: Teor de Al da amostra obtido a partir da soma das quantificações 1 e 

2; 

Quantificação 4: Teor de Al da amostra obtido a partir da análise do Extrato 3, 

considerando a massa submetida à extração. 

Ao final das quantificações, cada material analisado (fezes, silagem, concentrado e 

sobras) obteve quatro valores (teores) de alumínio, sendo cada valor utilizado para cálculo de 

uma estimativa de produção fecal (Eq.1), totalizando 256 combinações para estimativas de PF 

a partir das diferentes quantificações (1, 2, 3 e 4) com os diferentes materiais analisados. 
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PFest = {[CA x (AlCA / 1000)] + (Alsil + Alcon - Also)} / AlFz                                   Eq. 6 

Onde: PFest é a produção fecal estimada, kg/dia; CA é a quantidade diária de Caulim 

oferecida ao animal, g/dia; AlCA é a concentração de alumínio presente no caulim, g/kg; Alsil é 

a quantidade de alumínio presente na silagem, g/dia; Alcon é a quantidade de alumínio 

presente no concentrado, g/dia; Also é a quantidade de alumínio presente nas sobras de ração, 

g/dia; AlFz é a concentração de alumínio presente nas fezes, g/kg. 

As estimativas de PF foram correlacionadas com os valores reais (medido) e, o valor 

mínimo de 70% de correlação entre a PF real e estimada pelo indicador caulim, a partir dos 

diferentes teores de Al, foi adotado como critério para seleção das melhores combinações. 

Os dados outliers, com valores superiores a 2,5 vezes o desvio padrão, não foram 

considerados nas análises estatísticas. 

As melhores combinações foram submetidas à avaliação da adequação dos resultados 

de predição conforme sugerido por Tedeschi (2006). Foi estimada a regressão linear dos 

dados observados pelos dados preditos por cada tratamento e avaliados o coeficiente de 

determinação (R2) e o teste F simultâneo para identidade dos parâmetros (β0 = 0 e β1 = 1). 

Outros critérios utilizados foram o coeficiente de correlação e concordância (CCC), a raiz 

quadrada do quadrado médio do erro da predição (RQMEP) e a partição do quadrado médio 

do erro de predição em vício médio, vício sistemático e erro aleatório.  

Todos os cálculos das estatísticas de avaliação foram realizados utilizando-se o MES – 

Model Evaluation System (http.//nutritionmodels.tamu.edu/mes.htm, College Station, TX, 

USA; Tedeschi, 2006). 

O nível de significância de 5% foi adotado em todos os procedimentos estatísticos. 

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

Para efeito de comparações, sugeriu-se o valor de 1.132 mg/kg como esperado para as 

concentrações de alumínio nas fezes puras, visto este ter sido a média dos ensaios anteriores 

realizados em diversos laboratórios. 

  Os valores observados de Al nas amostras de fezes, caulim 3% e caulim 6% nos 

métodos sequenciais (amostra In Natura e posterior calcinação) DNS e DCS, e nas amostras 

de fezes do tratamento DAS foram semelhantes (P>0,05) aos valores esperados, enquanto os 

valores obtidos nas técnicas DNC e DCC ficaram abaixo (P<0,05) do esperado (Tab. 2). 

Neste sentido, observa-se maior eficácia da abertura em amostras submetidas a dupla digestão 

ácida dos métodos sequenciais em relação aos métodos diretos (cinzas), ressaltando a ação da 
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digestão dos ácidos sobre as amostras na formas in natura, que em conjunto com a calcinação 

do resíduo obtido da primeira extração, possibilitam maior extração do Al nas amostras 

diferentes amostras. 

 

Tabela 2. Médias dos teores de alumínio (mg/kg) nas amostras de fezes puras, misturadas com caulim 

e de caulim puro, de acordo com os tratamentos estudados. 

Amostra Valor 

Esperado 

Tratamentos1 

DNS DCS DNC DCC DAS 

Fezes 1.132,16 1.120,95 1.116,07 974,00* 835,92* 1.222,33 

3,0%2 3.360,03 3.305,94 3.314,35 2.678,02* 2.532,82* 2.445,87* 

6,0%3 5.574,00 5.503,16 5.514,57 4.369,49* 4.165,86* 3.928,20* 

Caulim 75.764,35 74.329,62* 69.070,95* 60.629,53* 58.096,49* 50.800,75* 
1: DNS é Digestão nitro-perclórica sequencial da amostra In Natura e posterior digestão nitro-perclórica das cinzas do resíduo; DCS é 

Digestão clorídrica sequencial da amostra In Natura e posterior digestão clorídrica das cinzas; DNC é Digestão nitro-perclórica das cinzas; 

DCC é Digestão clorídrica das cinzas; DAS é Digestão ácida sequencial (mistura ácida com 4 partes de H2O + 5 partes de HNO3 + 5 partes 
de H2SO4), da amostra In Natura, e posterior digestão ácida das cinzas do resíduo. 

2: 3% representa as amostras de fezes + 3% de caulim. 

3: 6% representa as amostras de fezes + 6% de caulim. 
 Médias seguidas de “*” diferem do valor esperado de Al. 

 

Apesar de todas as metodologias conseguirem recuperar o alumínio na forma de íon 

(Al3+) após os respectivos procedimentos de extração, existe o indicativo de que ocorreu a 

formação de alumina (Al2O3) durante processo de calcinação das amostras originais 

submetidas às técnicas diretas de extração (DNC e DCC). Esse óxido metaestável, formado a 

partir da exposição do material em temperaturas entre 400 e 800°C (Osmari, 2015), 

provavelmente não foi solubilizado pelos ácidos durante o procedimento de extração, 

resultando nos menores teores de alumínio nas amostras analisadas (Tab. 2).  

Nesse sentido, a redução das temperaturas de calcinação das amostras nas técnicas 

diretas e sequenciais de extração do Al pode representar uma melhoria das técnicas analíticas 

resultando em maiores extrações do elemento químico, alcançando resultados mais acurados. 

Quando comparamos os resultados observados de Al nas amostras de caulim, 

observamos que os métodos não conseguiram determinar eficazmente (P<0,05) (Tab. 2). 

Porém, os tratamentos DNS e DCS foram os que mais se aproximaram dos resultados 

esperados. Amostras contendo caulim apresentam elevados teores de Al, provocando 

necessariamente o aumento das diluições do substrato a fim de que os valores se encontrem 

dentro do espectro de leitura do aparelho.  

O aumento do número de diluições e manipulações das amostras e extratos da digestão 

do caulim, podem ter influenciado nos resultados observados. Outra possibilidade para estas 

diferenças pode estar associada a digestão incompleta das amostras, visto aos elevados teores 

de alumínio e sua demanda por mais repetições ou submissão das mesmas às digestões ácidas. 
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Quando se compara a curva de concentração de Al, mediante a adição de caulim nas 

fezes, observa-se que o comportamento dos tratamentos DNS e DCS foram melhores que os 

observados nos demais tratamentos (Fig. 1, 2 e 3), demonstrando uma maior oportunidade 

para estas técnicas em relação às demais, no que se refere à identificação do Al adicionado via 

caulim. 

 

 
Figura 1. Valores esperados e determinados de alumínio em fezes puras e misturadas com caulim 

pelos tratamentos DCS e DNS. 

 

 
Figura 2. Valores esperados e determinados de alumínio em fezes puras e misturadas com caulim 

pelos tratamentos DCC e DNC. 

 

O método DAS não determinou eficientemente os valores do Al nas amostras com 

presença de caulim (P<0,05), ficando os valores observados abaixo dos valores esperados 

(Tab. 2). Observou-se também maior dispersão entre os valores mínimos e máximos 

encontrados no tratamento DAS (Tab. 3), comprometendo a eficácia desta técnica. 

As menores concentrações de Al observadas no tratamento DAS (Tab. 2), 

provavelmente sejam reflexos de falhas durante o preparo das amostras, pois o método DAS 

conta com a ação dos ácidos mais fortes (HNO3 e H2SO4) quando comparado aos demais 

procedimentos de extração, demonstrando maiores possibilidades deste método para a 



58 

 

extração do Al. Portanto, interferências durante a quantificação podem ter resultados em 

menores valores de Al nas amostras avaliadas. 

 

 

Figura 3. Valores esperados e determinados de alumínio em fezes puras e misturadas com caulim pelo 

tratamento DAS. 

 

Tabela 3. Valores máximos e mínimos de alumínio (mg/kg) nas amostras de fezes contendo 3% e 6% 

de caulim, de acordo com os tratamentos estudados. 

Amostras  Estatística1 Tratamentos2 

DNS DCS DNC DCC DAS 

Caulim 3% 

Vmin 3.156,74 2.994,61 2.332,56 2.190,34 678,45 

Vmax 3.605,60 3.472,07 2.922,30 2.778,34 4.322,55 

Ampl 448,86 477,46 589,74 588,00 3.644,10 

Caulim 6% 

Vmin 4.899,33 5.133,10 3.877,45 3.788,23 1.543,25 

Vmax 5.866,23 5.861,67 4.976,45 4.433,56 7.344,23 

Ampl 966,90 728,57 1.099,00 645,33 5.800,98 
1: Vmin é valor mínimo; Vmax é valor máximo; Ampl é a amplitude (Vmax – Vmin); 

2: DNS é Digestão nitro-perclórica sequencial da amostra In Natura e posterior digestão nitro-perclórica das cinzas do resíduo; DCN é 
Digestão clorídrica sequencial da amostra In Natura e posterior digestão clorídrica das cinzas; DNC é Digestão nitro-perclórica das cinzas; 

DCC é Digestão clorídrica das cinzas; DAS é Digestão ácida sequencial (mistura ácida com 4 partes de H2O + 5 partes de HNO3 + 5 partes 

de H2SO4), da amostra In Natura, e posterior digestão ácida das cinzas do resíduo. 

 

Diferentemente dos demais tratamentos, a quantificação e os procedimentos de 

cálculos na técnica DAS, foram realizados por meio de titulometria, com a observação da 

mudança da cor dos substratos. Esta técnica, apesar de ser bastante sensível, é fortemente 

influenciada por variações na acidez inicial da amostra (pH) a qual é resultante do volume 

residual da solução ácida (processo de difícil controle) e das lavagens da amostra, assim como 

pela sensibilidade individual dos laboratoristas, vícios estes que podem ter ajudado na 

variação observada entre as amostras (Tab. 3). A ocorrência de turbidez na solução final de 

titulação indica a presença de alumínio não solubilizado, que não será contabilizado durante a 

determinação do alumínio, resultando em erros de quantificação do método DAS. 

Os métodos sequenciais permitiram estimar os volumes de Al determinados na 

primeira (amostra in natura – orgânica) e na segunda etapa (cinzas do resíduo) em relação ao 
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total encontrado (Tab. 4). Este procedimento leva em consideração a resistência da 

solubilização do Al retido na fase orgânica ou na fase mineral, resultante da força de 

complexação deste nos diferentes substratos. Observou-se que os valores percentuais obtidos 

nas duas fases nos métodos DNS e DCS foram similares (P>0,05) entre si, e diferentes do 

método DAS (P<0,05). 

 

Tabela 4. Valores médios em percentual de Alumínio nas fases in natura e cinzas pelos métodos 

sequenciais (DNS, DCS e DAS). 

Etapas Amostras 

Tratamentos1 

DNS DCS DAS 

(%) (%) (%) 

In natura (1ª.Etapa) 

Fezes 79,21Aa 79,95Aa 67,94Ab 

Caulim 3% 38,72Ba 38,51Ba 44,56Bb 

Caulim 6% 30,89Ba 29,60Ba 43,55Bb 

Caulim 19,98Ca 17,07Ca 41,98Bb 

Cinzas (2ª. Etapa) 

Fezes 20,79Ca 20,05Da 32,06Bb 

Caulim 3% 61,28Ba 61,49Ca 55,44Ab 

Caulim 6% 69,11Ba 70,40Ba 56,45Ab 

Caulim 80,02Aa 82,93Aa 58,02Ab 
1: DNS é Digestão nitro-perclórica sequencial da amostra In Natura e posterior digestão nitro-perclórica das cinzas do resíduo; DCS é 
Digestão clorídrica sequencial da amostra In Natura e posterior digestão clorídrica das cinzas; DAS é Digestão ácida sequencial (mistura 

ácida com 4 partes de H2O + 5 partes de HNO3 + 5 partes de H2SO4), da amostra In Natura, e posterior digestão ácida das cinzas do resíduo. 

Aa: Médias nas linhas seguidas pela mesma letra minúscula não diferem estatisticamente. Médias nas colunas seguidas pela mesma letra 
maiúscula não diferem estatisticamente.  

 

Considerando os resultados encontrados nas amostras de fezes, nos métodos DNS e 

DCS, observou-se que 79,58% e 20,42% foram extraídos na primeira e segunda etapas 

respectivamente, comportamento este inverso do observado nas amostras de caulim puro, 

onde se encontrou os valores de 18,53% e 81,48% respectivamente para a primeira e a 

segunda etapas (Tab. 4). Estes resultados demonstram uma possível correlação entre a forma 

do composto de alumínio presente na amostra e sua resistência à digestão ácida 

(solubilização). 

Ao considerar as duas etapas de digestão, os baixos teores de Al nas fezes puras, a 

elevada extração deste na primeira etapa (aproximadamente 80% nas técnicas DNS e DCS), e 

a baixa extração do Al de origem do caulim na primeira etapa, é possível presumir que o Al 

medido na segunda etapa seja majoritariamente originário do caulim, abrindo assim 

oportunidades de investigação no sentido de aplicação de modelos que permitam estimar o 

caulim por meio da concentração do Al nas fezes (Fig. 4). 

O efeito da calcinação foi significativamente importante para a extração do Al das 

fezes e caulim, indicando a necessidade de uma metodologia sequencial para a obtenção da 

completa extração do Al da amostra. 
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Figura 4. Concentrações de alumínio em amostras de fezes puras, caulim puro e de fezes misturadas 

com caulim pelos tratamentos DNS e DCS. 

 

O alumínio possui efeito tóxico às plantas, provocado pela sua forma livre (Al3+) no 

meio intra e extracelular, e da sua forte afinidade pelo oxigênio de compostos orgânicos como 

nucleotídeos, ácido ribonucleico (RNA), ácido desoxirribonucleico (DNA), fosfolipídeos, 

lipopolisacarídeos, ácidos carboxílicos, fosfato inorgânico entre outros, causando danos aos 

processos de divisão e respiração celular (Delhaize e Ryan 1995; Yi et al. 2010). As plantas 

defendem-se do seu efeito tóxico por meio de formações de complexos estáveis resultantes da 

sua reação com ácidos orgânicos (cítrico, oxálico, málico, tartárico, salicílico e malônico), 

tornando-o complexado e inativo (Ma, 2000). 

A indisponibilidade e mínima absorção do Al no trato gastrointestinal (McDowell, 

1992; Ma, 2000), sugerem que o mesmo possa ser excretado possivelmente em três formas – 

ligado aos complexos orgânicos de origem microbiana (Hara & Oliveira, 2004), ligado aos 

complexos orgânicos vegetais não degradados, ou livre e envoltos à massa vegetal não 

degradada. Investigações específicas por meio de variações nas metodologias de análise 

permitirão identificar com maior clareza a participação destas frações, contribuindo ainda 

mais com os estudos de viabilidade do caulim para as estimativa de consumo. 

As diferenças percentuais de Al medido nas duas etapas (P<0,05), quando 

comparamos as amostras puras de fezes ou de caulim pelas metodologias DNS e DCS, 

indicam que variações nas metodologias analíticas podem auxiliar nos estudos sobre a 

viabilidade do caulim nas estimativas de excreção fecal e de consumo (Tab. 4). O 

entendimento das variáveis analíticas, no que diz respeito aos aspectos de digestão das 

amostras, de leitura dos substratos, assim como o desenvolvimento de modelos matemáticos 

para esta finalidade podem ser estratégias importantes neste sentido. 

Apesar das metodologias DNS e DCS apresentarem resultados semelhantes nas 

estimativas dos teores de alumínio, a maior facilidade metodológica, de aquisição de 
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reagentes e menor risco ao laboratorista devido ao baixo potencial de explosão induz à 

escolha do tratamento DCS para a estimativa dos teores de alumínio em amostras oriundas de 

estudos de consumo e digestibilidade. 

No segundo ensaio, estimativas de PF foram obtidas a partir das análises de Al nas 

amostras de fezes (Fs), silagem (Sil), concentrado (C) e sobras (So), respectivamente, como 

sequência dos materiais analisados (Fs x Sil x C x So) para estimar a PF. 

A partir dessa sequência dos materiais analisados utilizando quatro diferentes 

resultados de Al (quantificação 1, 2, 3 ou 4) para cada material foram obtidas 256 possíveis 

combinações para estimativa da PF. 

Verificou-se que variações nas quantificações de Al nas amostras de fezes e silagem 

resultaram em modificações nas correlações da PF estimada com os valores reais. Enquanto 

as diferentes quantificações de Al nas amostras de concentrado e sobras não apresentaram 

influência sobre as correlações. Portanto, a quantificação utilizada nas amostras de silagem (1, 

2, 3 ou 4) seria utilizada para definir a quantificação das amostras de concentrado e sobras nos 

cálculos de PF. 

Materiais de origem orgânica como amostras de silagem, concentrado e sobras se 

comportam de maneira semelhante durante os procedimentos de extração do Al, dessa forma, 

variações nas metodologias de extração e quantificação nos diferentes materiais analisados 

somente se justificam quando existir a presença de materiais inorgânicos na amostra, como a 

presença de caulim e solos nas fezes. 

Verifica-se que apenas duas combinações (Fs2 x Sil3 x C3 x So3 e Fs3 x Sil3 x C3 x 

So3) alcançaram 70% de correlação entre a estimativa da produção fecal e o valor real (Tab. 

5), indicando que os melhores procedimentos de quantificação do Al oriundo do caulim sejam 

a extração das cinzas do resíduo (Quantificação 2) ou soma da extração In Natura com a 

extração da cinzas do resíduo (Quantificação 3). 

Apesar da combinação Fs2 x Sil3 x C3 x So3 atender a correlação mínima exigida 

para as predições de PF, a estimativa média e variabilidade (valores mínimo e máximo) (Tab. 

6) se distanciam bastante dos valores observados (real), indicando que as estimativas devem 

ser realizadas por equação de ajuste ou fator de correção destes resultados. 

Apenas as combinações Fs2 x Sil3 x C3 x So3 e Fs3 x Sil3 x C3 x So3 foram 

submetidas às avaliações de resultados de predição (Tab.7), apresentando estimativas com 

baixa precisão em ambos os modelos. 
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Tabela 5. Médias e desvios padrão de produção fecal e correlações entre os valores reais e estimados a 

partir das combinações das leituras de alumínio. 

 Média PF2 DP3 Correlação 

Real 2,9809 1,2974  

Combinação1    

Fs1 x Sil1 x C1 x So1 7,6945 3,0173 0,3607 

Fs1 x Sil2 x C2 x So2 6,9672 2,3344 0,3945 

Fs1 x Sil3 x C3 x So3 9,3418 3,7139 0,5145 

Fs1 x Sil4 x C4 x So4 6,5737 2,0869 0,1872 

Fs2 x Sil1 x C1 x So1 6,7247 3,7345 0,6779 

Fs2 x Sil2 x C2 x So2 5,8607 3,1436 0,5970 

Fs2 x Sil3 x C3 x So3 8,3464 5,2341 0,7255 

Fs2 x Sil4 x C4 x So4 5,4211 2,7022 0,4678 

Fs3 x Sil1 x C1 x So1 3,3635 1,4052 0,6119 

Fs3 x Sil2 x C2 x So2 3,0781 1,2309 0,6160 

Fs3 x Sil3 x C3 x So3 4,1291 1,9126 0,7046 

Fs3 x Sil4 x C4 x So4 2,8564 1,0675 0,4490 

Fs4 x Sil1 x C1 x So1 6,4125 4,4429 0,5569 

Fs4 x Sil2 x C2 x So2 5,7478 3,6976 0,5379 

Fs4 x Sil3 x C3 x So3 8,1339 6,1942 0,5886 

Fs4 x Sil4 x C4 x So4 4,5104 2,4810 0,6333 
1: Combinação das quantificações de Al (1, 2, 3 ou 4) nos diferentes materiais (fezes (Fs) e silagem (Sil), concentrado (C) e sobras (So) 
respectivamente), formando as diferentes combinações (Fs x Sil x C x So) de acordo com a leitura utilizada em cada material. 

2: Médias de produção fecal (kg de MS). 

3: DP é o desvio padrão 

 

Tabela 6. Valores médios e desvios padrão da produção fecal real e estimada por combinações das 

leituras de alumínio. 

PF1 Média DP2 Mínimo Máximo 

Real 2.9809 1.2974 1.1339 5.2434 

Fs2 x Sil3 x C3 x So3 8.3681 5.1240 2.7550 21.5249 

Fs3 x Sil3 x C3 x So3 4.1396 1.8055 1.7374 8.5503 
1: PF é a produção fecal em kg de matéria seca obtida a partir da coleta total de fezes (real) ou por combinações nas leituras de alumínio em 

que Fs2 x Sil3 x C3 x So3 e Fs3 x Sil3 x C3 x So3 representam as combinações das leituras de Al (1, 2, 3 ou 4) nos diferentes materiais 

(fezes (Fs), silagem (Sil), concentrado (C) e sobras (So) respectivamente), formando as diferentes combinações (F x Si x C x So) de acordo 
com a leitura utilizada em cada material. 

2: DP é o desvio padrão em Kg de matéria seca. 

 
Tabela 7. Avaliação dos modelos predição da produção fecal por diferentes combinações das leituras 

de alumínio. 

1: Combinação das leituras de Al (1, 2, 3 ou 4) nos diferentes materiais (fezes (Fs), silagem (Sil), concentrado (C) e sobras (So) 

respectivamente), formando as diferentes combinações (F x Si x C x So) de acordo com a leitura utilizada em cada material. 

2: RQMEP é o quadrado médio do erro da predição, kg; R2 é o coeficiente de determinação da regressão linear dos dados observados pelos 
dados preditos; Teste F é o valor P para o teste simultâneo para identidade dos parâmetros (β0 = 0 e β1 = 1) da regressão linear dos dados 

observados pelos dados preditos; CCC é o coeficiente de correlação e concordância. 

 

Apesar da baixa acurácia e precisão nas predições (baixo CCC), os altos valores de 

vício médio e sistemático (Tab. 7) indicam a possibilidade de melhorias aditivas e 

multiplicativas, respectivamente, nos modelos avaliados. 

Modelos1 Estatísticas de adequação2 

RQMEP R2 Teste F 

(Valor P) 

CCC Vício 

Médio 

Vício 

Sistemático 

Erro 

Aleatório 

Fs2 x Sil3 x C3 x So3 6,89 0,72 0,00001 0,16 62,44 35,97 1,59 

Fs3 x Sil3 x C3 x So3 1,76 0,77 0,00001 0,50 47,98 26,02 26,00 
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A ausência de diferenças significativas entre os modelos (combinações) Fs2 x Sil3 x 

C3 x So3 e Fs3 x Sil3 x C3 x So3 sugere a padronização dos procedimentos laboratoriais em 

todos os materiais submetidos a análise do Al, e escolha da combinação Fs3 x Sil3 x C3 x So3 

para estimativas de PF a partir do uso do indicador caulim. 

 

CONCLUSÕES 

 

Os métodos sequenciais (DNS e DCS) são mais eficazes em estimar os teores de 

alumínio nas diferentes amostras avaliadas. 

A extração e quantificação do alumínio pelo método sequencial (In Natura + Cinza do 

resíduos) (Leitura 3) em amostras de fezes, silagem, concentrado e sobras deve ser adotada 

como procedimento para estimativas de produção fecal a partir do indicador caulim. 

Mais estudos são necessários para tornar as técnicas de dosagem do Al oriundo do 

caulim mais acuradas e precisas.  
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Caulim e óxido crômico sob diferentes formas de administração em estudo de consumo e 

digestibilidade 

 [Kaolin and chromic oxide under different forms of administration in the study of feed intake 

and digestibility] 

 

RESUMO 

 

A nutrição animal necessita de metodologias simples que possam ser aplicadas em condições 

de campo, que sejam capazes de fornecer estimativas válidas de consumo e digestibilidade e 

que possam ser utilizadas tanto pelos produtores rurais quanto pela indústria produtora de 

insumos para animais. Assim a busca por novas substâncias, fornecidas de forma prática, 

quantificadas por metodologias analíticas simples e de baixo custo em substituição aos 

indicadores externos (óxido crômico usado como referência) seriam bem aceitas pela 

comunidade científica. Neste contexto objetivou-se avaliar o fornecimento do óxido crômico 

via esofágica ou misturado na ração, e o uso do caulim como indicador, sob as mesmas 

formas de fornecimento, para estimar a produção fecal e digestibilidade. Foram testados 

quatro tratamentos, sendo o primeiro aquele em que os animais foram submetidos ao 

fornecimento de óxido crômico fornecido via esofágica (OCesof), no segundo tratamento os 

animais receberam o caulim via esofágica (Caulesof), no terceiro o fornecimento do óxido 

crômico aos animais foi misturado à ração (OCrac) e no quarto tratamento o caulim foi 

administrado misturado à ração (Caulrac), em quatro períodos experimentais de 12 dias, com 

intervalos de seis dias entre os períodos.  O tratamento Caulrac permitiu obter estimativas de 

produção fecal semelhante ao tratamento OCesof. O tratamento OCrac não diferiu do 

tratamento OCesof (p>0,05) em nenhum dos parâmetros avaliados, evidenciando que o 

indicador óxido crômico pode ser fornecido misturado diretamente na ração sem prejudicar as 

estimativas de produção fecal e digestibilidade. O caulim, nas condições estudadas, não se 

mostrou como eficiente indicador para obter estimativas acuradas de produção fecal, havendo 

necessidade de mais estudos no sentido de ajustar as técnicas analíticas de extração do 

alumínio bem como sanar algumas dúvidas quanto ao seu processo de digestão.  
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ABSTRACT 

 

Animal nutrition needs simple methodologies that can be applied under field conditions that 

are able to provide valid estimates of consumption and digestibility and that can be used by 

both farmers and the animal feed industry. Thus the search for new substances, provided in a 

practical way, quantified by simple and low-cost analytical methodologies, replacing the 

external indicators (chromic oxide used as reference) would be well accepted by the scientific 

community. The objective of this study was to evaluate the supply of chorionic oxide via 

esophageal or mixed in the diet and the use of kaolin as an indicator, under the same forms of 

supply, to estimate fecal production and digestibility. Four treatments were tested, the first 

one in which the animals were submitted to the supply of chromium oxide supplied via 

esophageal (OCesof), in the second treatment the animals received kaolin esophageal 

(Caulesof), in the third the supply of chromic oxide to the animals was mixed to the feed 

(OCrac) and in the fourth treatment the kaolin was administered mixed with the feed 

(Caulrac), in four experimental periods of 12 days, with intervals of six days between the 

periods. The Caulrac treatment allowed to obtain estimates of fecal production similar to 

OCesof treatment. The OCrac treatment did not differ from the OCesof treatment (p> 0.05) in 

any of the evaluated parameters, evidencing that the chromic oxide indicator can be supplied 

mixed directly in the feed without damaging the estimates of fecal production and 

digestibility. In the studied conditions, kaolin was not shown to be an efficient indicator to 

obtain accurate estimates of fecal production, and there is a need for further studies in order 

to adjust the analytical techniques of aluminum extraction as well as to resolve some doubts 

regarding its digestion process. 

 

Keywords: aluminum; fecal production; feces; marker 
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INTRODUÇÃO 

 

A mensuração de parâmetros como o consumo e digestibilidade auxilia na 

determinação da qualidade do alimento e da quantidade de nutrientes absorvíveis presentes no 

alimento (Moura et al., 2013). 

Em situações de pastejo, essas mensurações podem ser comprometidas pela 

dificuldade em obter estimativas acuradas e precisas. Nesse sentido, o uso da técnica dos 

indicadores representa uma ferramenta nos estudos de consumo e digestibilidade. A partir de 

informações da digestibilidade do pasto ingerido e da quantidade de fezes excretada, 

estimadas por meio dos indicadores, é possível estimar o consumo de matéria seca do pasto 

(Oliveira, 2005). 

Indicadores são substâncias utilizadas no monitoramento dos aspectos químicos 

(hidrólise e síntese) e físicos (fluxos) da digestão (Owens & Hanson, 1992), e algumas 

características permitem utilizá-los como indicadores, como ser inerte, não ser tóxico, não ter 

função fisiológica, não ser metabolizado, poder ser processado com o alimento, ser 

recuperado totalmente a partir do trato gastrointestinal (TGI), não influenciar a motilidade e 

secreções intestinais, não influenciar e não ser influenciado pela microbiota do TGI, possuir 

propriedades físico-químicas que não interfiram nos processos digestivos, fluir de forma 

similar ao material marcado e apresentar um método analítico fácil, preciso e acurado (Fahey 

& Jung, 1983). 

O fornecimento de indicador externo, substância que não faz parte da dieta, ao animal 

representa importante fonte de variação nos resultados (Fukumoto et al., 2006), devido as 

eventuais perdas do indicador no momento de sua administração ou por estresse causado ao 

animal devido ao manejo de fornecimento via esofágica. 

O óxido crômico (Cr2O3) é o indicador externo mais empregado nos estudos de 

consumo e digestibilidade até o presente momento (Moura et al., 2013), para estimativas de 

produção fecal. O fornecimento do Cr2O3 misturado em alimento concentrado tem a vantagem 

de diminuir o estresse causado aos animais durante o fornecimento do indicador. Entretanto, 

em função de sua baixa palatabilidade, a inclusão de 5% de Cr2O3 no concentrado, como 

recomendado por Penning (2004), tem limitado sua utilização a animais dotados de cânula 

ruminal (Ribeiro Filho et al., 2003). 

Alguns problemas como incompleta mistura com a digesta ruminal, passagem mais 

rápida pelo rúmen que o material fibroso e possibilidade de acúmulo em alguma parte do trato 
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digestivo e, dificuldades na análise (Machado et al.,2011) indicam a necessidade de novas 

escolhas de indicadores. 

O caulim possui características físico-químicas exigidas para um indicador externo 

para estudos de consumo e digestibilidade. Apresenta-se inerte em ampla faixa de pH (3 a 9), 

tem fácil dispersão, baixa condutividade térmica e elétrica, pouca abrasividade, baixo custo 

(Silva, 2007; Luz et al., 2009) e boa resistência ao ataque químico por ácidos ou álcalis 

(Coelho et al., 2007). No entanto ainda não existem técnicas analíticas padronizadas para sua 

quantificação em ensaios de digestibilidade e não foi avaliada sua acurácia e precisão. 

Com intuito de contribuir, objetivou-se avaliar o uso do caulim, como possível 

indicador externo para estimar a produção fecal, fornecido via esofágica ou misturado na 

ração (concentrado+silagem) comparando-o com o óxido crômico em condições semelhantes 

de fornecimento e suas respectivas adequações de resultados em relação aos obtidos pelos 

animais em ensaio de digestibilidade aparente. 

 

MATERIAL E MÉTODOS 

 

O experimento foi conduzido no laboratório de metabolismo animal da Faculdade de 

Medicina Veterinária e Zootecnia (FAMEZ) da Universidade Federal de Mato Grosso do Sul 

e foi aprovado pelo Comitê de ética no uso de animais (CEUA) da Universidade Federal de 

Mato Grosso do Sul, n° 752/2016. 

Foram utilizados 4 bovinos machos castrados da raça Holandesa, com peso médio de 

573 ± 104 kg, que permaneceram confinados em baias individuais providas de cocho para 

volumoso e concentrado, e bebedouro. Os animais foram tratados contra endo e ectoparasitas 

antes de se iniciar o período experimental. 

O volumoso, silagem da parte aérea de milho, foi fornecido ad libitum duas vezes ao 

dia aos animais de todos os tratamentos. 

Os animais receberam 1,0 kg/dia de um concentrado proteico-energético formulado 

para conter 20% de proteína bruta (PB), 76% de nutrientes digestíveis totais (NDT) e 

componentes minerais (Tab. 1). O concentrado foi fornecido uma vez ao dia, misturado a uma 

pequena porção do volumoso fornecido no período da manhã. Somente após o animal ter 

consumido essa primeira porção de ração total é que o restante do volumoso era adicionado 

no cocho, garantindo que consumo de concentrado chegasse a 100%. A água esteve 

permanentemente disponível aos animais. 
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Tabela 1. Ingredientes e composição química estimada da dieta fornecida aos animais. 

Item Silagem de parte aérea de milho Concentrado1, 2 

Matéria seca, % 34,40 92,04 

Matéria orgânica, % MS 95,31 91,10 

Proteína bruta, % MS 4,28 22,09 

Fibra em detergente neutro, % MS 53,75 16,70 

Extrato etéreo, % MS 2,20 2,71 

Nutrientes digestíveis totais3, % MS 60,30 81,48 

Alumínio, mg/Kg MS 364,40 155,90 

1Ingredientes do concentrado: milho, farelo de soja, carbonato Ilcon, sal, fosfato bicalcico micro, melaço pó, ureia, enxofre 

pó, óxido de magnésio, óxido de zinco, sulfato de cobre, sulfato de manganês, sulfato de cobalto, iodato de cálcio, selenito de 

sódio. 

2Níveis de minerais: Cálcio 15,50 g/kg MS, enxofre 10,02 g/kg MS, magnésio 4,02 g/kg MS, potássio 7,36 g/kg MS, sódio 

8,09 g/kg MS, cobalto 8,00 mg/kg MS, cobre 82,00 mg/kg MS, ferro 85,37 mg/kg MS, iodo 11,05 mg/kg MS, manganês 

82,61 mg/kg MS, selênio 2,25 mg/kg MS, zinco 306,35 mg/kg MS. 

3Dados estimados a partir da equação: Nutrientes digestíveis totais = 91,0246 – 0,571588*Fibra em detergente neutro 

(Capelle et al., 2001). 

 

Foram testados quatro tratamentos, contendo óxido crômico e caulim fornecidos via 

esofágica, utilizando-se um aplicador de bólus (OCesof e Caulesof), ou misturado no 

suplemento concentrado (OCrac e Caulrac). 

O caulim utilizado neste trabalho é proveniente da extração e processamento de rocha 

do grupo sedimentar metamórfica, cujas características químicas e físicas estão apresentadas 

no Artigo 1 deste trabalho. 

Os animais submetidos ao tratamento de óxido crômico via esofágica (OCesof) 

receberam 15 g/dia do indicador. Para isto, o mesmo foi acondicionado em cartucho de papel 

com intuito de se evitar perdas. No tratamento em que o caulim foi administrado via esofágica 

(Caulesof) os animais receberam 50 g/dia de caulim. No terceiro tratamento, os animais 

receberam 15 g/dia de óxido crômico (OCrac) diluído em 1 kg de concentrado proteico-

energético. Por fim, o quarto tratamento consistiu em se fornecer 50 g/dia de caulim diluído 

em 1 kg de concentrado (Caulrac). O fornecimento do concentrado contendo os respectivos 

indicadores era realizado pela manhã misturado a uma pequena quantidade de volumoso. A 

administração dos respecivos indicadores ocorreu uma vez ao dia ao longo dos 12 dias de 

cada período experimental. 

A oferta dos indicadores via esofágica ocorriam no período da manhã, imediatamente 

antes do trato dos animais.  
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Os tratamentos foram distribuídos aos animais segundo um delineamento quadrado 

latino 4x4. Foram realizados quatro períodos de 12 dias, com intervalos de seis dias entre os 

períodos para a eliminação completa do indicador do trato digestivo dos animais. 

Durante os seis dias de intervalos entre os períodos experimentais, realizava-se o 

ajuste do consumo dos animais, definindo a quantidade diária de silagem a ser fornecida 

durante o próximo período experimental. A ração era fornecida duas vezes ao dia (60% da 

MS às 6 horas e 40% às 16 horas).  

Em cada período experimental, o intervalo entre os dias zero e quatro (D0 ao D4) foi 

destinado à adaptação dos animais ao tratamento e à estabilização da excreção fecal do 

indicador. Os oito dias restantes (D5 ao D12) foram destinados ao protocolo de coleta total de 

fezes.  

Na coleta total de fezes, cada amostra consistiu de uma subamostra representativa de 

um período de 24 horas, obtendo-se ao final de cada período experimental 8 amostras de fezes 

de cada animal. As fezes foram colhidas do piso das baias imediatamente após a defecação 

dos animais, para que não houvesse contaminação com urina ou pisoteio. Após cada 

defecação, as fezes eram pesadas e então 15% do valor da pesagem foi retirada para compor a 

amostra diária de fezes. 

Durante todo o período de coleta de fezes também foram realizadas pesagens e coleta 

de amostras dos alimentos fornecidos e das sobras. Todos os componentes coletados foram 

pesados, amostrados por quarteamento e armazenados em freezer a -20°C para posteriores 

análises.  

As amostras de fezes, alimentos fornecidos e sobras armazenadas no freezer depois de 

descongeladas, foram pré-secas em estufa de ventilação forçada a 55oC durante 72 a 96 horas, 

trituradas em moinho de facas utilizando peneira de 1 mm para posteriores análises. 

As amostras assim preparadas foram analisadas quanto ao conteúdo de matéria seca 

(MS) (método 930.15), extrato etéreo (EE) (método 920.39), matéria mineral (MM) (método 

942.05), e proteína bruta (PB) (método 976.05), conforme o AOAC (1990). As análises de 

fibra em detergente neutro (FDN) foram realizadas conforme recomendações de Van Soest et 

al. (1991). 

Para determinação dos carboidratos não fibrosos utilizou-se a equação proposta por 

Hall (2000): CNF = MO – (PB + EE + FDN – PBureia + Ureia), onde CNF são carboidratos 

não fibrosos, MO é matéria orgânica, PB é proteína bruta, EE é extrato etéreo, FDN é fibra 

em detergente neutro, PBureia é a proteína bruta advinda da ureia e Ureia é a porcentagem de 

ureia presente. 
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A dosagem de óxido crômico nas fezes foi realizada por Espectrofotometria de 

Absorção Atômica (EAA) (Williams et al., 1962) com as modificações sugeridas por Saliba 

(1998). 

O alumínio foi dosado para se quantificar o caulim nas amostras contendo caulim 

original, fezes, alimentos e sobras. Os teores de alumínio foram determinados por meio de 

colorimetria utilizando a técnica da Aluminona (Brauner et al., 1966). O método de extração 

utilizado foi a digestão clorídrica sequencial (DCS). Nesta análise a amostra original (In 

Natura) foi submetida a digestão, posteriormente seu resíduo foi calcinado e as cinzas 

submetida ao procedimento analítico de extração, conforme descrito no Artigo 1 deste 

trabalho. 

A produção fecal estimada pelos indicadores foi obtida por meio de equações 

específicas (Eq. 1, 2 e 3) de acordo com os respectivos tratamentos, conforme descrito abaixo: 

PFOCesof = {OCof x (CromoOC / 1000)} / CromoFz                                            Eq. 1 

Onde: PFOCesof é a produção fecal estimada a partir do tratamento OCesof, kg/dia; 

OCof é a quantidade diária de óxido crômico oferecida ao animal, g/dia; CromoOC é a 

concentração de cromo presente no óxido crômico, g/kg; CromoFz é a concentração de cromo 

nas fezes, g/kg. 

PFCaulesof e Caulrac = {[CA x (AlCA / 1000)] + (Alsil + Alcon - Alsb)} / AlFz             Eq. 2 

Onde: PFCaulesof e Caulrac é a produção fecal estimada a partir dos tratamentos 

Caulesof e Caulrac, respectivamente, kg/dia; CA é a quantidade diária de Caulim oferecida ao 

animal, g/dia; AlCA é a concentração de alumínio presente no caulim, g/kg; Alsil é a 

quantidade diária de alumínio consumida pelo animal oriunda da silagem, g/dia; Alcon é a 

quantidade diária de alumínio consumida pelo animal oriunda do concentrado, g/dia; Alsb é a 

quantidade de alumínio presente nas sobras de ração, g/dia; AlFz é a concentração de 

alumínio presente nas fezes, g/kg. 

PFOCrac = {[OCof x (CromoOC / 1000)] - CromoSo} / CromoFz                         Eq. 3 

Onde: PFOCrac é a produção fecal estimada a partir do tratamento OCrac, kg/dia; 

OCof é a quantidade diária de óxido crômico oferecida ao animal, g/dia; CromoOC é a 

concentração de cromo presente no óxido crômico, g/kg; CromoSo é a quantidade de cromo 

presente nas sobras de ração, g/dia; CromoFz é a concentração de cromo presente nas fezes, 

g/kg. 

As porcentagens de recuperação fecal (RF) dos indicadores dos respectivos 

tratamentos foram calculadas conforme descrito (Eq. 4, 5 e 6): 

 RFOCesof = (Cromofz x MSfecal real) / (OCof x (CromoOC / 1000)                   Eq. 4 
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Onde: RFOCesof é a recuperação fecal do cromo no tratamento OCesof; CromoFz é a 

concentração de cromo presente nas fezes, g/kg; MSfecal real é a quantidade de matéria seca 

fecal excretada, quantificada a partir da coleta total de fezes e análise em estufa a 105°C, kg; 

OCof é a quantidade diária de óxido crômico oferecida ao animal, g/dia; CromoOC é a 

concentração de cromo presente no óxido crômico, g/kg. 

RFOCrac = (Cromofz x MSfecal real) / (OCof x (CromoOC / 1000) – CromoSo              Eq. 5 

Onde: RFOCrac é a recuperação fecal do cromo no tratamento OCrac; CromoFz é a 

concentração de cromo presente nas fezes, g/kg; MSfecal real é a quantidade de matéria seca 

fecal excretada, quantificada a partir da coleta total de fezes e análise em estufa a 105°C, kg; 

OCof é a quantidade diária de óxido crômico oferecida ao animal, g/dia; CromoOC é a 

concentração de cromo presente no óxido crômico, g/kg; CromoSo é a quantidade de cromo 

presente nas sobras de ração, g/dia. 

RFCaulesof e Caulrac = (AlFz x MSfecal real) / [CA x (AlCA / 1000)] + (Alsil + Alcon - 

Alsb)                                                                                                                                     Eq. 6 

Onde: RFCaulesof e Caulrac é a recuperação fecal do alumínio nos tratamentos 

Caulesof e Caulrac, respectivamente; AlFz é a concentração de alumínio presente nas fezes, 

g/kg; MSfecal real é a quantidade de matéria seca fecal excretada, quantificada a partir da 

coleta total de fezes, kg; CA é a quantidade diária de Caulim oferecida ao animal, g/dia; 

AlCA é a concentração de alumínio presente no caulim, g/kg; Alsil é a quantidade diária de 

alumínio consumida pelo animal oriunda da silagem, g/dia; Alcon é a quantidade diária de 

alumínio consumida pelo animal oriunda do concentrado, g/dia; Alsb é a quantidade de 

alumínio presente nas sobras de ração, g/dia. 

Os coeficientes de digestibilidade aparente (DA) dos nutrientes, reais e preditos, foram 

determinados pela diferença entre a quantidade diária consumida e excretada pelo animal, 

utilizando-se modelo abaixo: 

DA (%) = Nutriente ingerido - Nutriente excretado x 100                                     Eq. 7 

                               Nutriente ingerido            

Onde: DA = coeficiente de digestibilidade aparente dos nutrientes; Nutriente = MS, 

PB, EE, MO, FDN e CNF. 

Os valores reais de excreção fecal utilizados nos cálculos do DA são representados 

pelos valores obtidos (medidos) durante coleta total de fezes, enquanto os valores preditos 

foram estimados pelos indicadores.  

O teor de nutrientes digestíveis totais (NDT) da dieta foi estimado a partir dos dados 

de composição e digestibilidade de cada nutriente, conforme a equação: 
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NDT (%) = (CPB/CMS x DAPB) + ((CEE/CMS x DAEE) x 2,25) + (CFDN/CMS x 

DAFDN) + (CCNF/CMS x DACNF)                                                                                   Eq. 8 

Onde: NDT são os nutrientes digestíveis totais, %; CPB é o consumo de proteína 

bruta, kg/dia; CMS é o consumo de matéria seca, kg/dia; DAPB é o coeficiente de 

digestibilidade aparente da proteína bruta, %; CEE é o consumo de extrato etéreo, kg/dia; 

DAEE é o coeficiente de  digestibilidade aparente do extrato etéreo, %; CFDN é o consumo 

de fibra em detergente neutro, kg/dia; DAFDN é o coeficiente de digestibilidade aparente da 

fibra insolúvel em detergente neutro, %; CCNF é o consumo de carboidrato não fibroso, 

kg/dia; DACNF é o coeficiente de digestibilidade aparente do carboidrato não fibroso, %. 

As médias por quadrados mínimos de RF dos indicadores nos respectivos tratamentos 

foram comparados entre si pelo teste de Tukey. 

Os dados de produção fecal, DA e NDT estimados de cada indicador foram 

comparados aos dados reais (medidos na digestibilidade aparente), e quando cabível, pelo 

teste de Dunnett. Posteriormente foram comparados entre si pelo teste “t”. 

O software SAS versão 9.3 (SAS Institute Inc., Cary, CA, EUA) foi utilizado para a 

comparação dos tratamentos. 

A avaliação da adequação dos resultados de predição foi realizada como sugerido por 

Tedeschi (2006). Foi estimada a regressão linear dos dados observados pelos dados preditos 

por cada tratamento e avaliados o coeficiente de determinação (R2) e o teste F simultâneo 

para identidade dos parâmetros (β0 = 0 e β1 = 1). Outros critérios utilizados foram o 

coeficiente de correlação e concordância (CCC), a raiz quadrada do quadrado médio do erro 

da predição (RQMEP) e a partição do quadrado médio do erro de predição em vício médio, 

vício sistemático e erro aleatório.  Todos os cálculos das estatísticas de avaliação foram 

realizados utilizando-se o MES – Model Evaluation System 

(http.//nutritionmodels.tamu.edu/mes.htm, College Station, TX, USA; TEDESCHI, 2006). 

O nível de significância de 5% foi adotado em todos os procedimentos estatísticos. 

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

O consumo médio de matéria seca dos animais durante o experimento foi de 9,18 

kg/dia ou 2% do peso vivo. 

Ao comparar as estimativas do indicador caulim aos valores reais de produção fecal e 

digestibilidade (Controle) (Tab. 2), observa-se que no tratamento Caulesof todos os 
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parâmetros estimados por este indicador diferiram (p<0,05) dos valores reais, demostrando 

superestimativas da produção fecal e subestimativas dos demais valores de DA e NDT. 

 

Tabela 2. Médias de produção fecal, digestibilidade aparente e nutrientes digestíveis totais reais 

(controle) e estimados pelos indicadores óxido crômico e caulim administrados via esofágica ou na 

ração. 
Parâmetros1 Controle2 Tratamentos3 C.V.4 

 Caulesof Caulrac OCesof  OCrac 

PF 2,98 4,86*ac 4,43*a 3,01ab 2,65b 19,48 

DAMS 68,51 49,70*a 50,18*a 67,83b 72,07b 9,89 

DAPB 58,38 34,96*ac 42,64*a 57,94ab 64,26b 9,88 

DAEE 81,34 68,40*ac 74,64ª 83,45ab 82,86ab 5,62 

DAMO 71,86 54,38*a 52,81*a 70,68b 75,87b 10,96 

DAFDN 56,93 31,99*ab 39,67*a 56,61ac 62,72ac 14,37 

DACNF 92,38 86,69*ab 90,84ª 91,10a 93,96ac 2,24 

NDT 67,76 51,62* ac 57,70*a 67,16ab 71,47ab 6,83 

1PF é a produção de matéria seca fecal, kg/dia; DAMS é a digestibilidade aparente da matéria seca, %; DAPB é a 

digestibilidade aparente da proteína bruta, %; DAEE é a digestibilidade aparente do extrato etéreo, %; DAMO é a 

digestibilidade aparente da matéria orgânica, %; DAFDN é a digestibilidade aparente da fibra insolúvel em detergente neutro, 

%; DACNF é a digestibilidade aparente do carboidrato não fibroso, %; NDT são os nutrientes digestíveis totais, %. 

2Controle representa os dados observados, obtidos a partir da coleta total de fezes. 

3Caulesof é o tratamento caulim fornecido via esofágica; Caulrac é o tratamento caulim fornecido via ração; OCesof é o 

tratamento óxido crômico fornecido via esofágica; OCrac é o tratamento óxido crômico fornecido via ração 

4C.V. é o coeficiente de variação. 

Médias seguidas de “*” diferem do tratamento controle pelo teste de Dunnett ao nível de 5% de significância. 

 

As diferenças entre os valores reais (controle) e os valores estimados (Tab. 2) indicam 

a ausência de acurácia nos resultados obtidos a partir do caulim sob as duas formas de 

administração (esofágica e na ração). 

A quantificação do caulim foi obtida de medidas indiretas por meio das dosagens do 

elemento alumínio presente em sua composição. Portanto, perdas e vícios decorrentes dos 

processos de extração e quantificação do alumínio podem interferir diretamente sobre as 

estimativas do indicador. 

Assim, a escolha e ajustes nas metodologias de extração das amostras são cruciais para 

a obtenção de resultados robustos e acurados poderiam refletir nos resultados obtidos, pois 

segundo Melo e Silva (2008) a extração representa a etapa mais crítica do processo analítico 

para a caracterização da amostra. Além disso, pouco se conhece sobre a recuperação de 

elemento Al a partir de compostos orgânicos como os executados nas amostras de 
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concentrado, silagem e nas fezes) nos diferentes métodos de extração existentes (Zheljazkov; 

Warman, 2002). 

A formação de um óxido metaestável (alumina) durante o processo de calcinação da 

amostra em temperaturas entre 400 e 800°C (Cartaxo et al., 2011; Osmari, 2015) poderia 

resultar em subestimativas dos teores de alumínio nas amostras analisadas devido à 

solubilização incompleta da alumina pelos ácidos durante o procedimento de extração. 

Outro fator a considerar é que na rotina de extração de amostras contendo elevados 

teores de alumínio como no produto caulim possam necessitar de maior número de diluições 

(ou ajuste na razão massa amostral e volume dos ácidos extratores) que poderão resultar em 

digestão incompleta e influir nos resultados obtidos. Ou seja, é possível que o elevado teor de 

alumínio da amostra necessite de ajustes nas metodologias de extração, com demanda por 

mais repetições da fase de digestão. 

Outro aspecto a considerar é que os métodos existentes para a extração do alumínio 

total podem não ser capazes de realizar a extração completa do elemento presente nas 

amostras, seja pela característica da amostra (fezes e alimentos) ou excesso de alumínio 

presente nas amostras de caulim. Portanto, persiste a incerteza de que o método de extração 

utilizado tenha conseguido disponibilizar todo o alumínio para ser quantificado. 

A contaminação natural de partículas de solo (contém argilas silicatadas como caulim) 

via ingestão do volumoso pode interferir nos resultados analíticos. Contudo, neste estudo os 

animais encontram-se confinados e a principal fonte de contaminação seria oriunda da 

forragem, mas os níveis relativamente baixos (cerca de até 50 mg/kg de alumínio na 

composição de gramíneas e trevos (Underwood, 1977), não seriam suficientes para promover 

profundas modificações nos resultados obtidos. 

Fatores da cinética da digestão como taxa de degradação e de passagem podem 

influenciar nos resultados acelerando ou reduzindo a velocidade de excreção fecal do 

indicador, mas considerando o consumo de MS do ensaio de digestibilidade aparente de 2% 

do peso corporal presume-se que o indicador (pré-misturado no concentrado para posterior 

mistura com o volumoso) aderido nas partículas do concentrado teve mais rápida taxa de 

passagem que o contido no volumoso que provavelmente teve maior tempo de permanência 

no rúmen e consequentemente, passagem mais lenta para o TGI posterior. 

Apesar do indicador caulim apresentar resultados diferentes daqueles obtidos a partir 

da coleta total de fezes em praticamente todos os parâmetros avaliados, o tratamento Caulrac 

permitiu obter estimativas de produção fecal semelhante (exceto DAMS, DAMO) ao 

tratamento OCesof (Tab. 2). 
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A administração dos indicadores (caulim e óxido crômico) via suplemento não 

interferiu nas estimativas, pois os resultados foram semelhantes aos da administração 

esofágica dos respectivos indicadores. Embora o caulim, neste trabalho, não ter mostrado 

adequado nas estimativas de predição, os resultados nas duas formas de administração foram 

semelhantes, evidenciando que o problema reside na metodologia analítica de extração e 

quantificação deste indicador.  

A semelhança dos valores de PF, DA e NDT estimados pelos OCrac com os obtidos a 

partir da coleta total (Controle) ressalta que a administração individual dos indicadores por 

meio de sua homogeneização na ração, permitiu a obtenção de resultados acurados a partir de 

um manejo mais simples e menos estressante do que o OC aplicado via esôfago dos animais. 

Resultado semelhante foi observado por Ferreira et al. (2009). Naquele experimento, 

os coeficientes de digestibilidade aparente e nutrientes digestíveis totais obtidos com óxido 

crômico não diferiram daqueles observados com a coleta total de fezes. 

Os valores de recuperação fecal (RF) dos indicadores caulim e óxido crômico foram 

diferentes (p<0,05), independente da forma de administração (Tab.3). Contudo, ao comparar 

os valores de RF do mesmo indicador sob as diferentes formas de administração (ração ou 

esofágica), não foi observada diferença estatística (p>0,05). 

 

Tabela 3. Médias por quadrados mínimos da recuperação dos indicadores óxido crômico e caulim nas 

fezes administrados via esofágica ou na ração. 

Parâmetros 
Tratamentos2 

CV(%) 
Caulesof Caulrac OCesof OCrac 

Recuperação1 0,6784a 0,7575a 1,1460b 1,1089b 9,70 

Valor – p3 0,0087 0,0409 0,0015 0,02094  

IC (95%)4 0,5119 - 0,8451 0,5338 - 0,9812 1,1043 – 1,1877 1,0206 – 1,1971  

1Médias por quadrados mínimos seguidas por letras diferentes, diferem pelo teste de Tukey ao nível de 5%.  

2Caulesof é o tratamento caulim fornecido via esofágica; Caulrac é o tratamento caulim fornecido via ração; OCesof é o 

tratamento óxido crômico fornecido via esofágica; OCrac é o tratamento óxido crômico fornecido via ração. 

3Valor P para a diferença entre a média observada neste tratamento e o valor de recuperação de 1,00 (representativo da 

recuperação ideal de 100% do total fornecido). 

4IC (95%) é o intervalo de confiança de 95%. 

 

Todos os tratamentos avaliados (Tab. 3) apresentaram resultados de RF diferente de 

100% (p<0,05), com menor RF ao utilizar o indicador caulim (Caulesof e Caulrac) e maior 

para o indicador óxido crômico (OCesof e OCrac). 
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Em condições normais não se observa absorção do alumínio pelos animais, pois os 

aluminossilicatos são pouco solúveis mesmo em pH ácido, e quando solubilizados não são 

absorvidos (Mauras et al., 1983). 

Devido a composição das fontes de alumínio do presente estudo estarem classificadas 

como aluminossilicatos, considerou-se que todo alumínio, oriundo do caulim ou de outra 

fonte, fosse excretado nas fezes sem ser absorvido. Contudo, os resultados de RF demonstram 

uma recuperação inferior à ingerida. Portanto novos estudos deverão ser feitos para esclarecer 

os eventos fisiológicos da absorção e excreção do Al. 

A partir dos resultados de produção fecal obtidos neste trabalho (Tab. 4), observa-se 

que o OCesof foi o melhor dos tratamentos em predizer a produção fecal dos animais, pois 

apresentou menor dispersão (R2 = 0,86) e dados com precisão e acurácia aceitáveis (CCC = 

0,76). Contudo, o alto valor do quadrado médio do erro de predição (RQMEP = 0,78) nos 

resultados indica baixa precisão nas estimativas. Apesar do valor de RQMEP (0,44) 

observado por Souza et al. (2015) ser inferior ao deste trabalho, ainda assim os autores os 

associaram como resultados pouco precisos. 

Ao avaliar o erro de predição desses tratamentos, utilizando RQMEP dividido pela 

produção fecal média observada dos respectivos tratamentos, verifica-se que o menor erro de 

predição (19,6%) ocorreu em OCrac. 

As estimativas da produção fecal podem sofrer correções aditivas e multiplicativas, 

conforme demonstrado pelos vícios médio e sistemático, respectivamente, a fim de melhorar a 

predição dos dados. A decomposição do RQMEP em vício médio, sistemático e erro aleatório 

(Tab. 4) permitem constatar que o tratamento Caulesof apresenta um somatório de 74% entre 

vício médio e sistemático. 

A estimativa da digestibilidade aparente da matéria seca a partir do tratamento OCrac 

(DAMSOCrac) apresentou dados menos dispersos (R2=0,71) e maior CCC (0,58), indicando 

maior acurácia e precisão quando comparado aos outros tratamentos.  

As estimativas de DAMSCaulesof apresentam o menor erro aleatório (4,85%) dentre 

os tratamentos avaliados, com maior possibilidade de correções aditivas e multiplicativas do 

modelo, respectivamente, possibilitando alcançar resultados de DAMS mais consistentes a 

partir das estimativas realizadas com o indicador caulim oferecido via esofágica. 

A predição da digestibilidade aparente da proteína bruta realizada por meio dos 

tratamentos apresenta dados bastante dispersos, (R2 muito baixo), além de baixa acurácia e 

precisão desses dados (CCC<0,6). 
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Tabela 4. Adequação dos dados da produção fecal, digestibilidade aparente de nutrientes e NDT, 

preditos pelos indicadores óxido cromico e caulim administrados via esofágica e na ração. 

1Caulesof é o tratamento caulim fornecido via esofágica; Caulrac é o tratamento caulim fornecido via ração; OCesof é o 

tratamento óxido crômico fornecido via esofágica; OCrac é o tratamento óxido crômico fornecido via ração. 

2RQMEP é o quadrado médio do erro da predição, kg; R2 é o coeficiente de determinação da regressão linear dos dados 

observados pelos dados preditos; Teste F é o valor P para o teste simultâneo para identidade dos parâmetros (β0 = 0 e β1 = 1) 

da regressão linear dos dados observados pelos dados preditos; CCC é o coeficiente de correlação e concordância. 

 

Os diferentes tratamentos utilizados na predição da digestibilidade aparente da fibra 

em detergente neutro resultaram em dados altamente dispersos (baixo R2) e demonstraram-se 

pouco eficientes em obter dados acurados e precisos, CCC variando de 0 a 0,49. Contudo, 

existe a possibilidade de correções aditivas e multiplicativas ao levar em consideração, os 

vícios médio e sistemático, respectivamente, que somados chegam a representar 

aproximadamente 90% do RQMEP. 

Considerando os resultados obtidos e as análises estatísticas aplicadas, pode-se inferir 

que as equações utilizadas para obter as estimativas de digestibilidade aparente e nutrientes 

digestíveis totais (NDT) não foram suficientemente robustas para atender aos testes 

estatísticos de adequação realizados utilizando-se o MES – Model Evaluation System. 

 

 

 

Método1 

 Estatísticas de adequação2 

 RQMEP R2 Teste F 

(Valor P) 

CCC Vício 

Médio 

Vício 

Sistemático 

Erro 

Aleatório 

Produção Fecal 

PFOCesof   0,78 0,86 0,006 0,76 16,38 13,66 69,96 

PFCaulesof   1,76 0,77 0,0001 0,50 47,98 26,02 26,00 

PFOCrac  0,52 0,52 0,004 0,73 38,40 1,95 59,65 

PFCaulrac  1,33 0,52 0,00005 0,40 20,91 49,91 29,18 

Digestibilidade Aparente da Matéria Seca 

DAMSOCesof   7,19 0 0,00001 0,32 33,64 21,74 44,62 

DAMSCaulesof   20,26 0,09 0,00001 0 60,34 34,81 4,85 

DAMSOCrac  4,76 0,71 0,0001 0,58 38,29 20,00 41,71 

DAMSCaulrac  14,53 0,23 0,00001 0,10 19,55 72,20 8,25 

Digestibilidade Aparente da Proteína Bruta 
DAPBOCesof   9,80 0,34 0,00001 0,27 25,79 0,23 73,98 

DAPBCaulesof   19,39 0,15 0,00001 0,04 54,75 36,72 8,53 

DAPBOCrac  6,53 0,45 0,001 0,54 37,73 10,24 52,03 

DAPBCaulrac  13,67 0,40 0,00001 0,37 11,33 74,73 13,94 

Digestibilidade Aparente da FDN 
DAFDNOCesof   9,71 0 0,00001 0,21 27,49 31,89 40,62 

DAFDNCaulesof   19,61 0 0,00001 0 57,05 32,11 10,84 

DAFDNOCrac  6,76 0,70 0,0001 0,49 37,90 19,40 42,70 

DAFDNCaulrac  19,70 0,26 0,00001 0,17 19,75 66,02 14,23 

Teor de Nutrientes Digestíveis Totais 

NDTOCesof   6,36 0,54 0,00001 0,38 23,70 36,66 39,64 

NDTCaulesof   12,92 0,002 0,00001 0,02 53,14 40,48 6,38 

NDTOCrac  4,11 0,66 0,0002 0,61 38,48 16,69 44,83 

NDTCaulrac  12,54 0,39 0,00001 0,13 19,68 70,05 10,27 
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CONCLUSÕES 

O processo de avaliação da excreção fecal a partir do indicador caulim não foi 

eficiente para alcançar estimativas acuradas de produção fecal, não ficando claro se os 

resultados alcançados se devem ao caulim propriamente dito ou às falhas analíticas em todo o 

processo de sua determinação. 

A administração dos indicadores caulim e óxido crômico na ração permite obter 

resultados semelhantes ao da esofágica. 

Falhas metodológicas e/ou analíticas principalmente na dosagem do caulim podem ter 

causado interferências nos resultados encontrados, indicando a necessidade de ajustes na 

metodologia utilizada e de novos estudos para esclarecer e comprovar os resultados. 
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