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Resumo: Por meio de um estudo colaborativo interlaboratorial foram avaliadas a
precisdo sob condicdes de repetibilidade e de reprodutibilidade dos métodos de analise
de proteina bruta (PB) Kjeldahl, Dumas e NIRS. Foram realizadas analises de PB em
amostras de milho (A), farelo de trigo (B), ragdo (C), farelo de soja (D), farinha de
visceras (E) e hemoglobina (F). Observou-se que ndo houve diferenca significativa
(p>0,05) no teor de PB entre os métodos avaliados. O método de NIRS foi o que
apresentou menores valores de r e R a exce¢ao para a matriz B e A respectivamente.
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Abstract: Through a collaborative interlaboratory study, we evaluated the precision
under repeatability and reproducibility conditions of crude protein (CP) methods
Kjeldahl, Dumas and NIRS. The CP analysis were carried out on maize samples (A),
wheat meal (B), feed (C), soybean meal (D), poultry meal (E), and hemoglobin (C). It
was observed that there was no significant difference (p> 0.05) in CP content between
the evaluated methods. The NIRS method showed the smallest r and R values, the
exception were the matrix B and A respectively.
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1. INTRODUCAO

A Comissdo de Métodos Analitico (CMA) do
Sindicato da Industria de Alimentagdo Animal
(SindiracBes) € um comité com a participacdo de
representantes do Ministério da Agricultura,
Pecuéria e Abastecimento (MAPA), industrias de
alimentacdo animal, laboratérios comerciais,
universidades e centros de pesquisas que

desenvolvem métodos de andlise para avaliacéo
da qualidade de matérias primas e produtos
acabados. Esse comité é responsavel pela
elaboracdo e atualizagdo dos métodos analiticos
que fazem parte do Compéndio Brasileiro de
Alimentacdo Animal (CBAA).

A selegdo e o desenvolvimento de métodos de
analise tém sido tradicionalmente um assunto de

8° Congresso Brasileiro de Metrologia, Bento Gongalves/RS, 2015



grande importancia para os laboratorios de
analises. Possivelmente, essa maior énfase é
devida a maioria das organizagdes, sejam elas
governamentais ou organismos de normalizagdo
internacionais, que trabalham no
desenvolvimento de métodos de andlises para
incorpord-las  em legislaghio ou normas
internacionais, ndo tém qualquer mecanismo para
avaliar gqudo bem tais métodos estdo sendo
aplicadas [1].

Nos ultimos anos, os laboratorios analiticos
vém usando comparacOes interlaboratoriais para
0 controle externo da qualidade. Além desse
papel, programas interlaboratoriais podem ser
usados como uma alternativa para avaliar
requisitos de qualidade, tais como precisao [2,3].

Precisdo, segundo VIM [4], é “Grau de
concordancia entre indicagdes ou valores
medidos, obtidos por medices repetidas, no
mesmo objeto ou em objetos similares, sob
condicBes especificadas” sendo normalmente
expressa em termos de valores de repetibilidade e
reprodutibilidade [1].

Com base em um modelo de comparacao
interlaboratorial, a CMA conduziu um estudo
com o0 objetivo de avaliar os indices de
repetibilidade (r) e de reprodutibilidade (R) para
determinacdo de proteina bruta/nitrogénio total
pelos métodos Kjeldahl, Dumas e Espectroscopia
de Infravermelho Préximo (NIRS) em matrizes
utilizadas na inddstria de alimentagdo animal.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Os tipos de matrizes selecionadas para o estudo
colaborativo foram milho moido, farelo de trigo,
ragdo para bovinos, farelo de soja, farelo de
visceras e hemoglobina. As amostras foram
preparadas pelos participantes, seguindo critério
de preparo de amostras definidos pela comisséo,
amostras com granulometria passante em peneira
de abertura de malha de 0,5 mm.

A participagdo foi voluntaria sendo que para
amostras de milho (A) e de farelo de trigo (B)
participaram 14 laboratérios; para amostra de
racdo (C) participaram 12 laboratérios; farelo de
soja (D) participaram 13 laboratorios e para as
amostras de farinha de visceras (E) e
hemoglobina (F) participaram 7 laboratérios.

A distribuicdo das amostras foi periddica,
seguindo o cronograma das reunifes da CMA
que ocorre a cada dois meses. Cada participante
recebeu um frasco contendo 100 g de amostra
para a realizagdo das analises de proteina bruta.
Os métodos avaliados foram de acordo com o
CBAA: Dumas [5], Kjeldahl [6-7], e NIRS [8].

Dentre as normas do ensaio colaborativo para
a determinacdo dos valores dos indices r e R
foram definidos: cddigo para cada laboratério;
cronograma para envio dos resultados; realizacéo
de sete replicatas para cada laboratério, tipos de
matriz e métodos; uma planilha padrdo em
Excel® para envio dos resultados para a
coordenacéo.

Os valores de r e R para cada matriz foram
calculados conforme descrito no documento
DOQ-CGCRE-008 [9] e segundo Chui e
colaboradores [10]. Dessa forma, para o calculo
de r foi utilizado o valor da variancia calculada
para cada laboratério sob condigdes de
repetibilidade. Para o célculo de R foi utilizada
analise de variancia de fator unico (ANOVA)
para estimar as variancias entre os laboratérios e
dentro do laboratério, as quais sdo empregadas
para calcular a variancia de reprodutibilidade.

3. RESULTADOS E DICUSSAO

Na tabela 1 sdo apresentados os valores médios
da porcentagem de proteina bruta por método e
tipo de matriz. Observa-se que a realizacdo do
ensaio colaborativo contemplou uma ampla faixa
de concentracdo de proteina bruta considerando
seis tipos de matriz diferentes. Apds a realizacdo
de ANOVA de fator unico observou-se que nao
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houve diferenca estatistica significativa (p>0,05)
considerando-se a média dos laboratdrios por
método de analises. Para matriz hemoglobina (F)
ndo foi possivel aplicar ANOVA, no entanto, 0s
valores médios para os trés métodos estdo
coerentes com o a literatura [11].

Tabela 1. Teores médios de proteina bruta sob
condicdes de repetibilidade.

Matriz kjeldhal Dumas NIRS FCritico F  p>0,05
A 7,77 7,82 7,63 2,67 0,43 0,661
B 14,77 15,09 14,74 2,57 2,53 0,103
C 19,08 19,16 19,55 2,64 0,90 0,427
D 44,60 4520 44,91 3,49 1,49 0,265
E 63,84 65,07 64,22 3,89 2,31 0,142
F 90,22 92,39 90,10 - - -

reprodutibilidade  entre  os  laboratorios
participantes do estudo de comparagdo
interlaboratorial.
Tabela 3. Valores dos indices de
reprodutibilidade.
Matriz KJ Dumas NIRS
0,46 0,20 0,25
B 0,57 0,52 0,33
c 059 048 0,40
D 0,81 0,66 0,51
E 241 1,04 0,67
F 2,03 1,06 0,33

A= Milho; B= Farelo de trigo; C= Ragéo Bovinos; D= Farelo de
Soja; E= Farelo de visceras; F= Hemoglobina

Na tabela 2 sdo apresentados os valores dos
indices de repetibilidade (r), valores médios de
todos os laboratérios. Para analise de proteina
bruta considerando os seis tipos de matrizes e 0s
trés métodos avaliados, observa-se que os valores
de r obtidos pelos laboratérios com o método
NIRS foram inferiores aos valores de Dumas e
Kjeldhal, sugerindo maior precisdo para 0
método NIRS sob condic6es de repetibilidade.

Tabela 2. Média dos laboratorios dos valores dos
indices de repetibilidade.

Método A B C D E F
Kjeldhal 042 040 048 066 067 0,79
Dumas 018 019 044 043 116 091
NIRS 012 022 026 025 028 0,16

A= Milho; B= Farelo de trigo; C= Ragdo Bovinos; D= Farelo de
Soja; E= Farelo de visceras; F= Hemoglobina

Na tabela 3 sdo apresentados os valores dos
indices de reprodutibilidade (R) para cada matriz
e para cada método de analise. Por meio dos
valores de R observa-se que apenas para a matriz
milho (A) o método Dumas apresentou o valor de
R inferior ao método NIRS. Para as matrizes B,
C, D, E e F o valor de R foi menor para o0 método
NIRS o que sugere maior precisdo quanto a

A= Milho; B= Farelo de trigo; C= Ragéo Bovinos; D= Farelo de
Soja; E= Farelo de visceras; F= Hemoglobina

4, CONCLUSAO

Por meio do estudo colaborativo, é possivel
concluir que os teores de proteina bruta séo
comparaveis entre os trés métodos avaliados
(Kjeldahl, Dumas e NIRS), pois ndo
apresentaram diferenca estatistica significativa
(p>0,05). Ainda, em termos de precisdo dos
métodos sob condicBes de repetibilidade e
condicdes de reprodutibilidade € possivel
concluir que o método Kjeldhal foi menos
preciso, pois, para todos os tipos de matrizes
apresentou indices de R maior, e indice r maior
para as matrizes A, B, C e D, quando comparado
com os métodos Dumas e NIRS.
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