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INTRODUCAO

Os ensaios de proficiéncia avaliam o desempenho dos laboratérios de ensaio e calibragéo
através de comparacoes interlaboratoriais. A utilizacdo destas comparacfes, dentre
outros aspectos, permite atribuir valores a materiais de referéncia, avaliar o desempenho
de um método e fornecer confiabilidade aos seus clientes. Além disto, a participacdo nos
programas interlaboratoriais € um dos requisitos exigidos no processo de acreditacdo de
laboratorios pela Coordenacdo Geral de Acreditacdo (NIT Dicla 26) e devem ser
realizados antes, durante e apds a concessao da acreditacdo de ensaios na norma NBR
ISO/IEC 17025. Esta norma estabelece requisitos para o reconhecimento da competéncia
técnica de laboratérios de ensaio e calibracdo. Ensaios interlaboratoriais sdo promovidos,
conduzidos e organizados por instituicbes nacionais e internacionais denominadas
provedores. O laboratorio de Fisico-Quimica/Minerais da Embrapa Agroindastria de
Alimentos realiza analises para prestacdo de servico e para atender as demandas dos
projetos da unidade. Para garantir a credibilidade desta atividade, é imprescindivel
assegurar a confiabilidade dos resultados. Por este motivo, vem participando
regularmente de diversos programas interlaboratoriais conduzidos por provedores
nacionais e internacionais tais como CIENTEC (Fundacdo de Ciéncia e Tecnologia),
INMETRO (Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacédo e Qualidade Industrial), FAPAS
(Food Analysis Performance Assessment Scheme), MUVA Kempten e DRRR (Deutches
Referenzbiro fir Lebensmittel-Ringversuche und Referenzmaterialien).

O objetivo deste trabalho foi apresentar os resultados do desempenho do laboratério no
Ensaio de Proficiéncia para Laboratorios de Nutricdo Animal descritos no Relatério Anual
de 2010. Este programa é coordenado pela Embrapa Pecuaria Sudeste (CPPSE). Foram
fornecidas quatro rodadas de amostras (identificadas como AC, AV). Foram realizados
ensaios de matéria seca (MS), proteina bruta (PB), fibora em detergente neutra (FDN),
fibora em detergente acida (FDA), fibra bruta (FB), cinzas (CIN), extrato etéreo (EE) e
nitrogénio ndo protéico (NNP). O dados dos participantes sédo avaliados pelo

MATERIAL E METODOS

O material recebido foi preparado, embalado e identificado pela Embrapa Pecuéria
Sudeste. Os métodos utilizados foram baseados nos métodos AOAC (AOAC,2005,
revisdo 2010), com excecao do nitrogénio ndo protéico (Lees R., 1982). Matéria seca e

cinzas foram determinadas gravimetricamente. A proteina bruta, pelo método Kjeldahl,
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utilizando-se como catalisador pastilhas compostas de sulfato de potassio e selénio. No
ensaio de fibra bruta, foi realizada uma digestdo acida, seguida de digestdo basica em
digestor (VELP — Raw Fiber Extractor) e o residuo obtido foi seco e determinado
gravimetricamente. As fibras detergentes acida e neutra foram digeridas (VELP — Raw
Fiber Extractor) com detergente acido e detergente neutro respectivamente, e os residuos
obtidos, que representam as fragbes destas fibras nas amostras, foram determinados
gravimetricamente. O resultado de extrato etéreo foi obtido por extragdo em soxhlet
utilizando-se éter de petr6leo como solvente. Na determinacéo de nitrogénio nao proteico,
as amostras foram tratadas com acido tricloroacético 15% para precipitacao de proteina e,
em seguida, foi realizada filtracdo e posterior determinagcdo de nitrogénio total pelo
método Kjeldahl no filtrado.

A avaliacdo estatistica foi realizada empregando o indice z robusto (1Z), que é um dos
métodos recomendado pelas normas ABNT ISO/IEC GUIA 43-11 e pelo protocolo
Internacional harmonizado para Ensaios de Proficiéncia para Laboratérios Analiticos
(Thompson et al, 2006)

RESULTADOS E DISCUSSAO
Os valores de indice z (1Z) obtidos pelo laboratorio estdo mostrados nas tabelas abaixo,
com os respectivos indice de desempenho. Foram considerados satisfatorios os valores
cujo |z| score € < 2, questionaveis, 2 < |z|< 3 e insatisfatorios, com |z| score = 3. O indice
de desempenho do laboratério (ID) é baseado na quantidade de ensaios cujos resultados
foram considerados satisfatorios e indica a eficacia do laboratorio na realizagdo dos
mesmos.
Tabela 1 - Valores de IZ e ID para amostras denominadas AV
MS PB FDA  FDN FB  CIN EE NNP ID %
rodadal 0,9 0,0 1,4 3,0 -1,0 1,7 1,1 -0,6 87,5
rodada2 -0,6 -0,2 -0,9 -0,1 -1,4 -0,2 1,1 -1,1 100,0
rodada3 0,8 -3,4 -0,3 1,6 2,1 0,0 0,9 -2,7 75,0
rodada4 -0,7 -15 -0,7 0,0 -1,6 0,0 -0,1 * 100,0

* ensaio nao realizado

Tabela 2 - Valores de IZ e ID para amostras denominadas AC
MS PB FDA FDN FB CIN EE NNP ID %
rodadal 0,8 -0,4 0,7 1,9 -0,5 0,5 0,2 -0,8 100,0
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rodada?2 1,2 0,2 -0,9 0,7 -1,3 -0,2 0,3 -1,8 100,0
rodada3 -0,6 -4.6 -1,1 -0,3 -0,5 -0,9 0,2 -0,7 87,5
rodada4 -0,2 -2,3 0,0 -0,6 -2,7 -0,3 0,4 * 71,4

* Ensaio nao realizado

Conforme indicado, para as amostras AV, o indice de desempenho do laboratoério variou
de 75% a 100%. Na primeira rodada houve IZ insatisfatério no ensaio de FDN e na
terceira, 1Z insatisfatorio para PB e questionaveis para FB e NNP. Para as amostras AC, 0
indice de desempenho do laboratorio variou de 71,4% a 100%. Na terceira rodada houve
IZ insatisfatorio no ensaio de proteina e na quarta, IZ questionaveis para PB e para FB.
Na rodada 1 o 1Z da PB foi insatisfatorio tanto na amostra AC quanto na amostra AV.
Neste lote também houve o maior nimero de IZ questionaveis e/ou insatisfatorio
(proteina, fibra bruta e nitrogénio ndo protéico). Em cada rodada, para cada ensaio, é
realizada uma analise critica. No caso de resultado insatisfatorio ou questionavel, foi
realizada uma analise do procedimento seguido e as falhas detectadas passaram por
acOes corretivas. No ensaio de PB e NNP, verificou-se uma falha na resposta de um dos
equipamentos. A acao corretiva foi eficiente, pois na repeticdo do ensaio o resultado foi

satisfatorio.

CONCLUSAO

O laboratorio de Analises fisico-quimicas da Embrapa teve desempenho satisfatério nos
ensaios interlaboratoriais apresentados neste trabalho. Segundo as normas do provedor,
os laboratorios que participaram de pelo menos trés rodadas e obtiveram indice de
desempenho igual ou superior a 70% tiveram direito & aquisicdo dos selos de qualidade.

(figura 1).
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CERTIFICADO DE ENSAIO DE PROFICIENCIA

| Embrapa Pecuaria Sudeste
Certifico que o Laborato i,,,,|_g es de Alimentos - Embrapa
Agroindustria de,AHm@l os, partici ou e iatro rodadas, sendo

proficiente nas anallses dos’ Grupos A* e B* do Ensaio de

Proficiéncia para Laboratorios de Nutricdo Animal - Ano 13,

em 2010.
Dr. Gilberto B%-%d'e Souza
Coordenador =

* Grupo A: MS, PB, FON, FDA, FB, Cinzas & EE
* Grupo B. Ca, Mg, P, K, Na, Cu, Fe, Zn, Mn
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figura 1 — certificado obtido pelo laboratério de Fisico-Quimica

Para o laboratoério, a participacdo nestes ensaios foi uma ferramenta bastante eficiente
para checar a confianga dos ensaios e uma oportunidade de melhoria.

A participacdo nestes programas mostrou ser uma ferramenta fundamental para detectar
falhas e implementar as devidas acdes corretivas e preventivas para melhoria dos

procedimentos do laboratério.
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