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Egggﬂg: Apresenta-se neste trabalho a determinagiio de [6rforo, em amostras
de leite pelo método da andlise por ativagdio com ndutrons térmicos, empre-
gando separagdo radioquimica. A separagfio radioquimica conniste na irradia-
¢do simultinea de amostras e padrdes, dissolugdio das amostras do leite em
mistura de dcido percldérico e Acido nitrico, adigdo de carregador de reten-
¢do de zinco, precipitagdo do fésforo como fosfomolibdato de amdnio (A.M.P.)
e contagem das amostras em um detetor Geiger-Muller.

Foram estudadas as possiveis fontes de erro na andAlise e apds o en-
tabelecimento do método, este foi aplicado na andlise de {ésforo em amostras
de leite comercial.

ABSTRACT: The determination of phosphorus in milk samples by thermal
neutron activation analysis employing radiochemical separation is described.
The radiochemical separation consists of the siwmultaneous idrradiation of
samples and standards, dissolution of the milk samples in a percldric acid
and nitric acid mixture, addition of zinc hold-back carrier, precipitation
of phosphorus as ammonium phosphomolybdate (A.M.P.) and sample counting in a
Geiger-Muller detector.

The analysis sources of error were studied and the established

method was applied to phosphorus analyses in comercial milk samples.
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1. INTRODUGAO

0 método de andlise por ativag¢do com ndutrons térmicos & eficiente
para a determinagdo de pequenas quantidades de fésforo e a andlise baseia-se

_na formagdo do radioisétopo P-32, por meio da reagdo 31p (n)Y") 32P, com a
_emigsdo da radiagdo beta.

A determinagdo do teor de f6sforo em muitas matrizes deve ser feita
com separagdo radioquimica uma vez que, ao se ativar a amostra, forma-se
além do fésforo-32, outros elementos emissores beta e gama que_ interferem na
determinagdo do fésforo por contagem beta.

Virios autores(!-3) tem empregado a andlise por ativagiio com néutrons
térmicos, seguida de uma separag¢fio radioquimica para a andlise do fédaforo em
diferentes matrizes.

Neste trabalho tem-se como objetivo estabelecer um método radioquimi-
co para determinagdo de fdésforo em amostras de leite empregando a andlise
por ativagdo com néutrons térmicos. 08 viarios fatores que afetam a ani-
lise ‘tals como dissolugdo, precipitagdo do fésforo e condigdes de contagem
das amostras foram sistematicamente estudados. Apds o estabelecimento do mé-

todo este foi aplicado na andlise de fésforo em amostras de leite comercial.

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1. PROCEDIMENTO RADIOQUIMICO

2.1.1. LRRADIAGAO E DISSOLUCAO DAS AMOSTRAS

Amostras de leite e padrdes certificados de leite foram simultanea-

mente irradiados durante 30 minutos no reator do IPEN sob um fluxo de ndu-

trons de 10'2 n.cm? .e”! .

Apdés | dia de resfriamento, adiciona-se para cada uma das amostras

irradiadas, 5 mg de carregador de f6sforo. A dissolugdo é feita com uma mis-
tura de 6 gotas de acido percldérico concentrado e 5 ml de dcido nitrico
concentrado, sob aquecimento, durante 30 minutos a 90°C.

A seguir, adiciona-se 5 mg de carregador de zinco e solugdo  de
molibdato de amdnio acidificada. Para isto, dissolve-se | grama de molibdatoe
de amdénio em 15 ml de Agua e acidifica-se a solugdo em 2 molar em dcido ni-
trico. Apdés essa adigdo, aquece-se a amostra até a temperatura de 70°C, du-
rante 2 horas. Esfria-se a mistura a temperatura ambiente e faz-se a
filtragdo A vacuo, usando-se um filtro tipo chaminé e papel de filtro
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quantitativo tipo FRAMEX.

O precipitado é seco na estufa durante 15 minutos a 110°C, transferi-
do para pranchetas de aluminio, o qual & contado em um detetor
Geiger-Muller.

“:2.2. ANALISE DE FOSFORQ EM AMOSTRAS DE LEITE COMERCIAL

0 método de andlise estabelecido neste trabalho foi aplicado na de-
terminagdo de fdsforo em amostras de leite comercial.
0s resultados edo apresentados na Tabela 1. A verificagdo de homoge-
neidade dos resultados foi feita aplicando-se 08 testes rpsy e Tyfn-

TABELA 1

Porcentagem de Fésforo nas Amostras de Leite Analisadas

amostra - | amostra - 2
0,84 1,01 18 irradiagdo
0,75 0,89 28 dirradiagig
0,77 0,89 3a jirradiagdo
0,88 0,88 4a jrradiagdo
0,98 0,80 54 irradiagdo

3. CONCLUSOES:

0Os testes estatisticos aplicados nos resultados obtidos, mostram que
0 conjunto de resultados apresentados na Tabela I & homogéneo. O valor médio
obtido para a porcentagem de fésforo na amostra de leite foi de 0,86% com um
desvio padrio de 0,08%.

0 método da andlise estabelecido é simples, possibilita resultados

com boa reprodutibilidade e pode ser aplicado em anédlises rotineiras para
a determinagio do fésforo em amostras de leite, sem que seja necessario
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esperar o decaimento dos radioisotopos de meias vidaa curtas antea  de ac
processar a amostra.
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