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Introducéo.

Para atender as normas ABNT NBR ISO/IEC 17025 — Requisitos Gerais de Competéncia dos
Laboratérios de Ensaio e Calibracédo (1), o INMETRO (2) publicou um documento (DOQ-CGRE-
008 de 2011) de orientacdo sobre validacdo de métodos analiticos que foi seguido no ensaio de
fibra alimentar total seguindo o protocolo, de acordo com a definicdo de cada area e sub-area de
atividade, empregando matrizes pertencentes a cada uma das sub-areas, conforme descrito no
Documento NIT-DICLA-016 (3). Em Laboratérios de Analise de Alimentos h& necessidade de se
obter certificacbes para garantir que as caracteristicas de desempenho de um método sejam
entendidas e demonstradas, indicando que o mesmo é cientificamente sadio, sob as condicbes
nas quais ele deve ser aplicado.

A aplicacdo deste guia demonstrou que o método de Determinacédo de Fibra alimentar Total pelo
método 985.29, AOAC-2005 Association of Official Analytical Chemists, 18 ed., 32 rev. 2010 (4) é
capaz de atender as necessidades do problema analitico e que esta validado para uma gama de
matrizes.

Material e Métodos.

O material para validacdo do método foi selecionado de acordo com as areas descritas na NIT-
DICLA-016 (3). Matrizes usadas: camardao congelado, feijao, yogurte com fibras, biscoito e suco
de maca.

O método de determinacdo de fibra alimentar total seguiu a norma n® 985.29, da AOAC-2005
Association of Official Analytical Chemists, 18 ed., 32 rev. 2010 (4). A validacdo seguiu a
publicacdo do INMETRO, denominada: Elaborac¢édo de escopo de ensaios. Norma NIT-DICLA 016.
Out/2011 (3). Para verificacdo de valores aberrantes foi realizado o teste de Grubbs, com nivel de

significancia de 99%.
Resultados e Discusséo.
1 - Validagédo do Branco

Dados do ensaio de repetitividade

Matriz — Residuo do branco de analise de fibra alimentar

Replicatas massa em g LD=X+tu 11--S
1 0,0024 _
2 0,0118 Lo =X+5s
3 0,0026 LD - limite de deteccao
4 0,0034 LQ - limite de quantificacao
5 0,0043 X — média; n - total de ensaios;
s — desvio padrao;
6 0,0013 t — valor de Student
7 0,0051




8 0,0020 a — grau de confianga
9 0,0079
10 0,0056

Outlier: ndo

2 - Validac&o por sub-areas de atividades

a) Dados do ensaio de repetitividade

Todos os resultados referem-se aos residuos das respectivas analises
2 — L4cteos

1 — Alimento de origem animal

1- Matriz: camaréo Matriz: iogurte com fibras

Replicatas massa em g Replicatas massa em g
1 0,0591 1 0,0309
2 0,0549 2 0,0245
3 0,0585 3 0,0233
4 0,0588 4 0,0289
5 0,0560 5 0,0235
6 0,0519 6 0,0268
7 0,0564 7 0,0236
8 0,0573 8 0,0252
9 0,0548 9 0,0235
10 0,0624 10 0,0235
Outlier: ndo Outlier: ndo

3 — Alimentos de origem vegetal

4 — Alimentos processados

Matriz: feijao Matriz: Biscoito
Replicatas massa em g Replicatas massa em g

1 0,1644 1 0,1002
2 0,1613 2 0,1003
3 0,1665 3 0,1039
4 0,1615 4 0,1129
5 0,1615 5 0,1141
6 0,1632 6 0,1150
7 0,1614 7 0,1152
8 0,1637 8 0,1177
9 0,1603 9 0,1187
10 0,1571 10 0,1191

Outlier: ndo Ouitlier: ndo

5 — Bebidas néo alcodlicas

Matriz: Suco de maca

Replicatas

massa em g

1

0,0169

0,0135

0,0175

0,0174

0,0152

oO|lgbhlWIN

0,0175




7 0,0177

8 0,0169

9 0,0175

10 0,0165
Outlier: ndo

b) Dados do ensaio de precisdo intermediéria

1 — Alimentos de origem animal

Matriz: camarao

3 — Alimentos de origem vegetal

2 — Lacteos

Matriz: iogurte com fibras

Replicatas massa em grama Replicatas massa em grama
1 0,0553 1 0,0260
2 0,0566 2 0,0234
3 0,0572 3 0,0259

4 — Alimentos processados

Matriz: feijao Matriz: Biscoito
Replicatas massa em grama Replicatas massa em grama
1 0,1614 1 0,1150
2 0,1637 2 0,1152
3 0,1603 3 0,1177

5 — Bebidas nao alcodlicas

Matriz: Suco de maca

Replicatas massa em grama
1 0,0169
2 0,0171
3 0,0171
3 - Resultados dos Ensaios
3.1-LDelLQ
X =0,0046 s =0,0032

t = 3,00, para 98% de confianca.

LD = X + t(n_l_l_oc).S

LD = 0,0147

LQ=X+5s

LQ = 0,0206

O limite de quantificacdo foi definido de acordo com o encontrado para o residuo de branco de
andlise que foi de 0,0206g, entéo o valor do residuo da amostra deve ser = a 0,0206g.
A faixa superior de trabalho pode ser estabelecida de acordo com a maxima quantidade de fibra

alimentar total encontrada em alimentos, que foi de 78,3 g/100g.



3.2 — Repetitividade

Aos dados obtidos dos residuos de analise de 10 replicatas das 5 matrizes em estudo foi aplicado

0 Teste de Grubbs e os resultados ndo apresentaram disperséo.

Foram calculados a média, o desvio padrdo e a variancia dos dados obtidos, e a partir destes, foi

calculado o limite de repetitividade (r).

Onde:

r = t(n—l,l—OC)\/E' S

t = distribuicdo de Student dependente do tamanho da amostra e do grau de confianga

s = desvio padrdao amostral associado aos resultados considerados.

1 — Alimentos de origem animal
Matriz : Camarao

Média = 0,0570

Desvio padréo (S) = 0,0029
Variancia (V) = 0,000

t = 2,821, para 98% de confianca.

Limite de repetitividade (r) = 0,0116

2 — Lacteos

Matriz : Yogurte

Média = 0,0254

Desvio padréo (S) = 0,0027
Variancia (V) = 0,0000

t =2,821, para 98% de confianca.

Limite de repetitividade (r) = 0,0106

3 — Alimentos de origem vegetal
Matriz : Feijao

Média = 0,1621

Desvio padréo (S) = 0,048
Variancia (V) = 0,002

t = 2,82, para 98% de confianca.

Limite de repetitividade (r) = 0,190

4 — Alimentos processados
Matriz: Biscoito

Média = 0,1130

Desvio padréo (S) = 0,0066
Variancia (V) = 0,0000

t = 2,821, para 98% de confianca.

Limite de repetitividade (r) = 0,0262

5 — Bebidas né&o alcoolicas

Matriz : Suco de maca

Média = 0,0170

Desvio padrédo (S) = 0,0008
Variancia (V) = 0,0000

t = 2,821, para 98% de confianca.

Limite de repetitividade (r) = 0,0031

Obs.: Os dados para esta matriz ndo se mostraram




relevantes, em razdo da matriz em estudo apresentar o

valor de residuo abaixo do limite quantificagéo (LQ)

3.3 = Preciséo intermediaria

Célculo do desvio padrédo da precisdo intermediaria (Spi(j,k)):

Onde:
t n t = total de amostras ensaiadas
| 1 2
SPiGi = tn—1) Z Z(yik ~Yp n = total de ensaios efetuados por amostra
=1 k=1

j=n°daamostra, j=1,t

k = n° do ensaio da amostra j, k=1, n

yjk = valor do resultado de k para a amostra j
Yj = representa a média aritmética dos

resultados da amostra j.

1 — Alimentos de origem animal

Média: 0,0564
Desvio Padréo da precisao intermediaria (Spi): 0,0010

2 — Lacteos

Média: 0,0251
Desvio Padréo da preciséo intermediaria (Spi): 0,0015

3 — Alimento de origem vegetal

Média: 0,1618
Desvio Padréo da preciséo intermediaria (Spi): 0,0017

4 — Alimentos processados

Média: 0,1160
Desvio Padréo da preciséo intermediaria (Spi): 0,0015

5 — Bebidas nao alcodlicas

Média: 0,0172
Desvio Padréo da precisdo intermediaria (Spi): 0,0003

3.4 — Seletividade

O método pode ser avaliado como seletivo, pois considera todos os possiveis interferentes, como
descrito no método oficial da AOAC. A matriz deve possuir no maximo 10 % de gordura, 0
amido é eliminado por intermédio das enzimas a- amilase e amiloglucosidase, e as

proteinas sao hidrolisadas pela enzima protease. No residuo obtido sdo eliminados os

valores de proteina residual e residuo mineral fixo.

3.5 - Exatidao

3.5.1 - Resultados de Interlaboratoriais satisfatorios em matrizes diversas

Provedor Matriz Z
Cientec Espinafre em pé -0,7
Cientec Feijdo 0,3
Cientec Espinafre em p6 0,3
FAPAS Breadcrumbs -0,3

Z — score (-2 £z £2) para resultados satisfatorios




4 — Discussao dos Dados

O ensaio do branco de andlise apresentou um valor médio de residuo de 0,0046, baseado
neste valor foi calculado o valor de LD (0,0147) e o LQ (0,0206), o que sugere que o limite
inferior de trabalho deve apresentar o valor de residuo = 0,0206.

O limite superior foi estabelecido a partir de ensaios realizados no laboratério, sendo
entdo o maior valor de trabalho de 78,3g de fibra alimentar em 100g de amostra.

O limite de repetitividade do método que é apresentado no quadro abaixo mostra os
valores obtidos para uma matriz pertencente a cada uma das subareas de atividade
conforme NIT-DICLA-016 (3), mostrando que as diferencas entre os residuos das
replicatas devem apresentar valor <r.

O limite de repetitividade do método apresentado no quadro abaixo, mostra os valores obtidos

para uma matriz pertencente a cada uma das sub-areas de atividade conforme a NIT-DICLA — 016

(3) e definindo que as diferencas entre as replicatas devem apresentar valor <r.

Sub-area de atividade Matriz <r
Alimentos de origem animal Camarao 0,0116
Lacteos Yogurtr 0,0106
Alimentos de origem vegetal Feijao 0,0102
Alimentos processados Biscoito 0,0262
Bebidas ndo alcodlicas Suco de maca 0,0031

Em relacdo aos dados obtidos no teste de precisdo intermediaria para as matrizes
selecionadas, pertencentes a cada uma das sub-areas de atividades,foram observados
valores para o desvio padréo da precisao intermediaria (Spi) variando de 0,0003 a 0,0017,
portanto a variabilidade dos residuos de analise das matrizes analisadas pelo laboratério
de fisico-quimica devem apresentar valores de <0,0003 a <0,0017 de desvio padrédo, de

acordo com cada sub-area de atividade.

Sub-area Matriz < Spi
Alimentos de origem animal Camaréao 0,0010
Lacteos Yogurte com fibras 0,0015
Alimentos de origem vegetal Feijao 0,0017
Alimentos processados Biscoito 0,0015
Bebidas ndo-alcodlicas Suco de maca 0,0003
Concluséo

Os descritores aplicados demonstraram ser adequados para se concluir que o método de
determinacgéo de fibra alimentar total esta validado para uma gama de matrizes. A aplicacdo dos

critérios estabelecidos no documento de carater orientativo DOQ-CGCRE-008 (2) indicou, de



acordo com os resultados obtidos, que o método de fibra alimentar total est4 validado para as
matrizes representativas de cada sub-area de atividade conforme descrito pelo INMETRO (NIT-
DICLA-016) (3).
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