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RESUMO. Resultados fornecidos por laboratérios que
executam analise de alimentos para nutrigdo animal estdo
sendo comparados em programa interlaboratorial. A
estrutura € a normatiza¢do do programa seguem protocolo
internacional harmonizado para ensaio de proficiéncia em
laboratérios analiticos e todas as etapas, da coleta de dados
ao fornecimento dos resultados s3o realizadas via Internet,
através de programa dedicado, desenvolvido especialmente
para o controle do banco de dados. As amostras
distribuidas aos laboratérios participantes sdo volumosos,
concentrados e mistura mineral. S3o avaliados os
resultados referentes as seguintes determinagdes: matéria
seca (MS), digestibilidade “in vitro” da matéria seca
(DIVMS), fibra em detergente acido (FDA), fibra em
detergente neutro (FDN), proteina bruta (PB), extrato
etéreo (EE), lignina (LIG), cinzas (CIN) e macros e
micronutrientes (Ca, P, Mg, K, S, Cu, Fe, Mn, Zn e Na).
No presente trabalho & apresentada a experiéncia em
coordenar o programa, que conta atualmente com a
participagdo de 35 laboratérios, havendo representantes de
todas as regides brasileiras.

1.- Introdugfio

O controle e a garantia da qualidade s#io aspectos comuns

do trabalho didrio em laboratérios. As atividades s3o
freqtientemente geridas segundo padrdes internacionais,
como as normas ISO 9000 ou ISO/IEC 17025 (ABNT,
1999; Thompson et al. 2006). Se os laboratérios
individualmente podem confiar nos dados obtidos em
outros laboratérios, a duplicagdo de testes pode ser evitada,
reduzindo assim desperdicio de tempo e recursos, pela
diminui¢do de reanélises, além de ser ambientalmente
adequada, pela reducdio da gerag#o de residuos quimicos. A
qualidade compardvel de resultados forma a base da
aceita¢do muitua dos mesmos.

Os métodos de controle de qualidade (CQ) se classificam
em dois grupos: controle interno de qualidade (CIQ) e
controle externo de qualidade (CEQ). O CIQ tem como
principal objetivo, o de manter as condigdes de validagdo
no laboratério por longo tempo e para isso emprega
algumas ferramentas para atingir essa meta, como: a
realizagdo de repetigdes de anélises, uso de materiais de
referéncia € o uso de cartas controles; o CEQ tem como
finalidade principal assegurar a comparabilidade dos
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resultados entre laboratérios, sendo que para atingir essa
meta, ou seja, obter competéncia na realizagdo de ensaios
laboratoriais, a participagdo em esquemas de ensaios de
proficiéncia (EP) ¢ essencial como indicador do
desempenho do laboratério quando comparado com outros
laboratérios que realizam o mesmo ensaio (Simonet, 2005).
A validagdo de um método analitico, estabelece por meio
de estudos sistematicos de laboratério que o método €
adequado para a realizagdo de uma determinada analise
quimica, isto é, possui caracterfsticas de desempenho que
sdo capazes de produzir resultados satisfatérios as
necessidades. Os estudos de validagdio para métodos
analiticos quantitativos geralmente determinam os
seguintes pardmetros de desempenho: seletividade e
especificidade; faixa de medigdo; calibragdo e
rastreabilidade; tendéncia ou recuperago; linearidade;
limite de detec¢fio; limite de quantificagfio; robustez e
precisdo (CITAC/Eurachem Guide, 2002).

Considerando-se a minimizagdo da variabilidade
interlaboratorial nos resultados de andlises de alimentos € a
busca pela uniformizagfo das metodologias a importancia
da garantia de qualidade em laboratérios de nutri¢do animal
¢ reforgada. Nesse aspecto, procedimentos de validagdo de
métodos e de CQ s#o essenciais para assegurar a qualidade
dos resultados analiticos. Este trabalho discute a
implementagdo e os resultados obtidos de ensaio de
proficiéncia de laboratérios de nutri¢do animal, que conta
com 35 laboratérios participantes, representantes de
empresa de pesquisa, universidades e da iniciativa privada,
localizadas nas diversas regides do Brasil.

2.- Materiais e Métodos

O Ensaio de Proficiéncia de Laboratérios de Nutrigdo
animal (EPLNA) foi conduzido por trés anos consecutivos,
participando um total de 43 laboratérios distintos. No
primeiro ano participaram 31 laboratérios, no segundo ano
participaram 30 laboratérios e no terceiro ano 35
laboratérios.

Os materiais de ensaio distribuidos para a realizagdo do
EPLNA foram similares s amostras rotineiramente
analisadas em laboratérios de nutricdo animal (quanto 2
composi¢do quimica e faixa de concentragdo). A
homogeneidade das amostras foi avaliada conforme
recomendado nas normas ABNT ISO/IEC GUIA 43-
1:1999 (ABNT, 1999). As subamostras foram selecionadas
aleatoriamente de uma fonte de material, sendo essas
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distribuidas simultaneamente aos participantes para a
realizagio de andlises de acordo com um cronograma
previamente estabelecido.

Dentre os alimentos volumosos foram utilizas amostras de
capim estilosantes Campo Grande (VOl), Panicum
maximum cv. Tanzinia-1 (V06 e V16), e Pennisetum
purpureym (V11). Para as .amostras de alimentos
concentrados foram utilizados o farelo de soja (C17), farelo
de arroz integral (C07) e farelo de trigo (C02 e C12) e para
as amostras de mistura mineral o sal mineral mineral para
gado de leite (MMO4 e MM19), sal mineral para suinos
(MMO09) e sal mineral para gado de corte (MM 14).

Foram avaliados os resultados referentes ds seguintes
determina¢®es: matéria seca (MS), digestibilidade “in
vitro” da matéria seca (DIV-MS), fibra em detergente 4cido
(FDA), fibra em detergente neutro (FDN), fibra bruta (FB),
proteina bruta (PB), extrato etéreo (EE), lignina, cinzas, e
os macro ¢ micro nutrientes (Ca, P, Mg, K, Cu, Fe, Mn, Zn

e Na). Cada laboratério foi identificado por.um cédigo

conhecido apenas por ele proprio e pela coordenagiio do
EPLNA.

Apébs a conclusBo das andlises qufmicas, os resultados
enviados pelos participantes foram tabulados e comparados
com valores designados.

Para a determinagdo dos valores designados (valor
verdadeiro e sua incerteza) foram considerados os valores
de consenso dos laboratérios participantes, obtidos por
meio do valor da média (m) e do desvio padrfio (s) ap6s a
exclusdo de resultados dispersos. Os resultados dispersos
que ficaram fora do intervalo entre m “+£” s foram
excluidos. Com os dados que ficaram dentro do intervalo
entre m “+” 1s, foi determinada nova média (m) e desvio
padrdo (s). Essa segunda média e o desvio padrdo foram
considerados como valores designados para determinagio
do “indice z”.

O desempenho dos laboratérios foi avaliado para cada
ensaio considerando-se o valor do “Indice z’
considerando-se o seguinte critério: o resultado que
estivesse dentro do intervalo z “<” 2 foi considerado
satisfatério; o resultado que estivesse no intervalo entre 2
“<” z “<” 3 foi considerado resultado questionavel sendo
sinalizado com um asterisco (“*”); e o resultado que
estivesse acima do intervalo z “>” 3 foi considerado
insatisfatorio e recebeu dois asteriscos (“#*”),

O indice de desempenho do laboratério (1ID) foi calculado
com base na quantidade de resultados considerados
satisfatérios em relagfio & quantidade de ensaios realizados.
Dessa forma, para o célculo do ID foi considerada a
quantidade de ensaios com desempenho satisfatério e o
namero de ensaios com asteriscos, ou seja, com
desempenho considerado questiondvel ou insatisfatorio.

3.- Resultados e Discussfio
A avaliagdio do desempenho dos laboratérios estd

relacionada & quantidade de resultados considerados
satisfatorios obtidos pelos laboratérios. Dessa forma, para
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as quatro rodadas do EPLNA, o valor da porcentagem do
[D médio para as amostras de volumoso, concentrado e
mistura mineral foram respectivamente 77,9%, 77,7% e
73,9%, sendo a média global de 76,5%.

Com relagdo as amostras dos alimentos volumosos e
concentrados, foram realizadas™ 2049 determinagdes
analiticas, sendo observado entre essas 403 resultados
questiondveis ou insatisfatorios. Dentre o0s ensaios
realizados, o EE foi o que apresentou menor valor médio
para ID (71,1%) de resultados satisfatérios e o ensaio cujos
laboratérios  tiveram melhor desempenho, foi a
determinagfo de cinzas (88,5%).

O diagrama de caixa (Box—plot) foi empregado co o
objetivo de revelar caracterfsticas importantes, como a
dispersio dos dados em torno da média, o grau e a dire¢fo
da assimetria e a presenca de outliers. Por meio do gréfico
de caixas (Box-plot) (Figuras 2 e 3), é possivel visualizar
menor dispersdo dos resultados para as andlises de PB
realizadas nas amostras de volumoso e concentrado,
quando comparado com as andlises de Ca realizadas nas
amostras de mistura mineral.

No exemplo para a anélise de PB (Figura 2), as amostras
de Panicum maximum cv. Tanzénia-1 e de farelo de trigo
foram repetidas em duas rodadas, sendo identificadas como
amostras V06 ¢ V16 para o volumoso e C02 ¢ C12 para o
concentrado. Nos dois casos nfo foi observada diferenga
significativa (p > 0,05) quando comparada as médias das
amostras. Da mesma forma, para as amostras de mistura
mineral (MM04 e MM19) nfo foi observada diferenga
significativa (p > 0,05). Entretanto, por meio do gréfico
Box—plot ¢ ressaltada maior dispersdo entre os resultados
nas andlises de Ca realizadas pelos laborat6rios
participantes do EPLNA do que para as anélises de PB.

Os resultados servem para avalia¢fo da repetibilidade e da
reprodutibilidade intra- e inter- laboratorial. Esses valores
serdo considerados pardmetros de referéncia para o
controle de qualidade dos laboratérios participantes do
EPLNA. Por ser um programa dinidmico € voltado as
necessidades atuais dos laboratérios participantes, nas
reunides anuais sdo levantados aspectos relacionados a
metogologia analitica e a novos ensaios a serem
contemplados, se adequando & demanda por algum ensaio
especifico € também propondo inovagdes. Nfo se pretende
a padronizagdo dos procedimentos efetuados pelos
diferentes laboratorios, pois a realidade de cada um ¢
diferente. No entanto é imprescindivel que os resultados
fornecidos estejam uniformizados, atendendo padrdes de
qualidade em relagfio & exatiddo e & precisdo analiticas.
Participando de  programas interlaboratoriais, os
laboratérios podem identificar fontes de variabilidade e
explicar eventuais discrepancias de seus resultados quando
comparados aos dos demais laboratorios. Porém, é preciso
salientar a importdncia da distribui¢io de amostras
homogéneas aos laboratérios, papel atribuido ao
coordenador € aos provedores de amostras aos programas
interlaboratoriais.



G. B. Souza et al. Ensaio de Proficiéncia de Laboratorios de Nutrigdo Animal.

4.- Conclusdes

Medi¢Bes em andlises quimicas quando consideradas
erradas ou ndo suficientemente confidveis, podem
representar desperdicios de tempo e dinheiro. Para auxiliar
os laboratérios na busca de fontes de erros, elimina-los ou
minimizar seus efeitos, a participagdo em trabalhos de
comparagdo interlaboratorial representa um salto de
qualidade, resultando em economia de recursos e seguranga
nos resultados.
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Fig. 1. Indicc de desempemho (ID) dos laboratérios participantes
considerando todas as amostras avaliadas.
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Fig. 2. Distribui¢@o dos resulatdos para a determibnagdo de proteina
bruta das amostras de volumoso e concentrado.,
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Fig. 3. Distribui¢do dos resulatdos para a determinagdo de cilcio das
amostras de mistura mineral.
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