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RESUMO

As medidas fisico-quimicas realizadas em laboratorios quimicos sao fundamentais
para tomar decisdes na producgéao, controle e fiscalizagao de produtos e processos. A
andlise de alimentos para animais € crucial para garantir a competitividade e
assegurar a saude dos animais e o direito dos consumidores. O Setor Laboratorial
de Santa Catarina realiza andlises quantitativas de umidade e gordura em ragdes
utilizando métodos gravimétricos, com secagem em estufa e extragdo da gordura
por sistema Soxhlet. Contudo, esses métodos sdo morosos e geram muitos
residuos. Neste contexto, a tecnologia por secagem por micro-ondas e infravermelho
para andlise de umidade, aliada ao uso da ressonancia magnética nuclear de baixa
resolugdo para quantificagdo da gordura total foram empregadas para otimizar um
método rapido e reprodutivel com analises em até 30 minutos. O método foi validado
a partir de sua precisdo. A analise estatistica confirmou que os métodos
gravimétricos tendem a produzir valores maiores de gordura em comparagdo com a
tecnologia de ressonancia magnética nuclear (diferenga entre as médias de 9,35%)
e menores de umidade em comparacdo com a tecnologia de micro-ondas e
infravermelho (-5,32%). Apo6s o estudo, foi obtido um Erro Médio Quadratico da
Validagdo Cruzada (RMSECV) de 1,6%. Além disso, o estagio proporcionou
acompanhar outras atividades como determinagao de residuos de sedativos e B -
agonistas em rim por LC-MS/MS e bases volateis totais por acidimetria em pescado
que permitiram a aplicacdo dos conhecimentos adquiridos durante a formacgao

académica, constituindo-se de valiosa experiéncia profissional na area da Quimica.

Palavras-chave: nutricdo animal; analise de conformidade; PET.
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1. APRESENTAGAO DO LOCAL DE ESTAGIO

O Ministério da Agricultura e Pecuaria (MAPA) é o 6rgao da administragao
publica federal responsavel por formular e executar as politicas publicas
relacionadas a agricultura e a pecuaria. Os laboratérios oficiais do MAPA,
conhecidos como Laboratérios Federais de Defesa Agropecuaria (LFDA), sao
responsaveis pela vigilancia e exame de alimentos e insumos da cadeia
agropecuaria no Brasil. Eles ndo apenas realizam inspe¢des e atividades de
monitoramento, mas também fazem auditorias em laboratérios credenciados. Os
LFDA sao estabelecimentos cruciais para o cumprimento das regulamentagdes
sanitarias e fitossanitarias, trabalhando ativamente na prevencdo e gestao de
doengas que tém o potencial de impactar a agricultura, a pecuaria e a seguranca
dos alimentos. Esses laboratérios ocupam posicao fundamental na manutencéo da
exceléncia e da segurancga dos produtos agropecuarios brasileiros, atendendo tanto
ao mercado interno quanto os produtos que entram e saem do pais. As suas
operagbes abrangem uma vasta gama de areas, incluindo a avaliagdo da qualidade
de produtos de origem animal e vegetal, a identificagdo de doengas em animais e o

monitoramento de pragas, entre varias outras atividades essenciais.

Os LFDA, distribuidos em seis unidades pelo Brasil, abrangem as regides
Norte, Nordeste, Centro-Oeste, Sudeste e Sul. A unidade de Santa Catarina,
conhecida como setor laboratorial avangado (SLAV-SC), atua como uma extensao
do LFDA do Rio Grande do Sul. Conta com duas unidades laboratoriais, o
Laboratério de Identidade e Qualidade de Alimentos (IQA) e o Laboratério de

Residuos e Contaminantes em Alimentos (RCA).

A rotina da unidade de Santa Catarina conta com o recebimento de amostras,
sendo elas: pescados, produtos lacteos, produtos carneos e ragao animal,
provenientes de todas as regides do pais. Contam com analise de nitrito e nitrato,
conservantes, sedativos, sulfitos, glicocorticoides, pH, bases volateis totais,
umidade, proteina e HPA’s (hidrocarbonetos policiclicos aromaticos), biotoxinas
marinhas, entre outras. O SLAV-SC possui acreditacgdo na ABNT NBR ISO/IEC
17025 pelo Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (INMETRO),

garantindo a confiabilidade, rastreabilidade e universalidade dos ensaios.
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2. INTRODUGAO

Na competitiva industria de alimentos para animais de estimacdo, a
conformidade com os regulamentos e niveis de garantia declarados € crucial para
inibir fraudes econémicas, propiciar competi¢do justa e prevenir danos a sanidade
animal. Para conseguir isso, os laboratérios de controle desempenham um papel

vital na conducéo das analises laboratoriais.

A unidade do SLAV-SC IQA realiza diversos ensaios fisico-quimicos, entre
eles, umidade e gordura em produtos carneos e pescados. Nos produtos destinados
a alimentacdo humana, a andlise de teor de umidade é realizada em sistema
gravimétrico com secagem da amostra através de radiacao por infravermelho e por
micro-ondas. Ja o teor de gordura € quantificado por ressonéncia magnética nuclear
utilizando sistema automatizado. No entanto, produtos destinados a alimentacéo
animal sdo analisados por métodos classicos gravimétricos, com umidade em
secagem por estufa até massa constante de solidos secos e gordura por hidrélise
acida seguida de extracdo. No entanto, essas abordagens sdo morosas e
consomem solventes como éter e hexano em grande quantidade — gerando
expressiva quantidade de residuos em rotina analitica de alta frequéncia. Contudo,
novos instrumentos vém surgindo com o avanco da Metrologia Quimica e técnicas
quimiométricas oferecendo ao servigo laboratorial maior reprodutibilidade, mantendo

a universalidade e a confiabilidade dos resultados.

Durante o periodo de estagio, outras atividades também foram realizadas em
paralelo, como o acompanhamento das analises de bases volateis totais por
acidimetria e a determinagao de residuos de sedativos e 3 -agonistas em rim por LC-
MS/MS. Essas analises nao terdo seus dados aqui apresentados devido aos termos
de confidencialidade e sigilo dos dados de amostras de rotina realizados no MAPA.
Outrossim, também foram realizadas algumas atividades relacionadas a
treinamentos, sendo eles tanto praticos quanto tedricos em relagdo aos ensaios,
analises e praticas laboratoriais, capacitacdes e gestdo de qualidade e seguranga de
um laboratério, que atende aos requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025.
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3. REVISAO DA LITERATURA REFERENTE AO TRABALHO
DESENVOLVIDO

3.1 ANALISE DE CONFORMIDADE

No Brasil, a regulamentagdo dos alimentos para animais € fiscalizada pelo
MAPA, conforme estabelecido pelo Decreto n° 6.296, de 11 de dezembro de 2007. A
Instrucdo Normativa MAPA n° 9, de 9 de julho de 2003, estabelece normas
especificas relacionadas a identidade e a qualidade desses alimentos. Essas
regulamentagdes estabelecem as diretrizes que as industrias de alimentos para
animais de estimacgao no Brasil devem seguir para garantir a conformidade com os

padroes de qualidade e seguranga dos produtos (BRASIL, 2003).

Nesse contexto, a analise quimica por meio de métodos validados para
avaliar a composi¢cao quimica dos produtos para alimentacdo animal desempenha
um papel crucial para assegurar a precisdao e a confiabilidade dos resultados
(CECCHI, 2003). Esse processo envolve varias etapas como a avaliagao da
linearidade, exatiddo, precisao, limite de deteccao e limites de quantificacdo dos

métodos analiticos utilizados.

A metrologia quimica tem se modernizado com o surgimento de novos
instrumentos como o sistema SMART 6/ORACLE, contribuindo para o
amadurecimento de diversas areas da ciéncia. A consolidacdo da quimiometria -
uma fusdo de matematica, estatistica e quimica - tem propiciado o avango
significativo do tratamento de dados analiticos multivariados, tornando possivel a
aplicacao de muitas técnicas inovadoras que propiciam o aumento da frequéncia

analitica e diminuem a geracéao de residuos quimicos (MILLER, 2005).

3.2 VALIDAGAO CRUZADA

Para a verificagdo de desempenho de métodos analiticos exigida pela norma
ISO 17025:2017, a validagao cruzada estima a precisdo de um modelo aplicado a
amostras diferentes. Os conjuntos sdo distribuidos e representados por variavel
descritiva paramétrica. A escolha do melhor modelo de calibragdo para os valores

mensurandos considera os valores da raiz quadrada do erro médio quadratico de
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previsao (RMSEP - do inglés, Root Mean Squares Error of Prediction), que expressa
o grau de concordancia entre o valor estimado pelo modelo avaliado e o valor tido

como de referéncia para cada parametro que se busca quantificar.

A validagcdo cruzada € uma técnica amplamente utilizada em aplicagdes
quimiomeétricas para determinar o numero adequado de componentes em um
modelo, minimizando o risco de sobreajuste. Esse processo envolve a divisdo do
conjunto de dados em duas partes: uma para a constru¢do do modelo e outra para
testar o modelo. Além disso, a validagdo cruzada aprimora modelos preditivos,
permitindo que, a partir de dados historicos, seja possivel prever dados futuros com
maior precisao (BRO et al., 2008).

Métodos multivariados frequentemente sao utilizados para estabelecer limites
de controle que consideram inter-relagdes entre multiplas variaveis. A validagao
cruzada pode ser empregada para validar esses limites, garantindo que sejam
robustos e aplicaveis a diferentes condigdes operacionais do processo (KOURTI,
MACGREGOR, 1996).

3.3 REGULAMENTACAO DE UMIDADE E GORDURA

O MAPA regulamenta os niveis de umidade e gordura em ragdes animais de
companhia (Tabela 1) por diversos motivos que impactam tanto a qualidade dos
produtos quanto a saude animal e humana, conforme os critérios estabelecidos na
Portaria n° 3/2009 do MAPA (BRASIL, 2009). A determinacéo desses niveis ajuda a
garantir a composi¢ao nutricional adequada, onde a umidade ideal preserva
nutrientes, evita o crescimento de microrganismos e assegura a palatabilidade da
racao, enquanto o teor de gordura fornece energia e contribui para a absorgédo de
vitaminas lipossoluveis. Niveis adequados de ambos os componentes garantem o
bom desenvolvimento e a saude dos animais. Além disso, a padronizagdo desses
niveis de garantia auxilia na uniformidade e confiabilidade dos resultados nas

analises, combatendo possiveis fraudes.
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Tabela 1. Padrdes de identidades de umidade e gordura dos produtos destinados a
alimentagao de animais de companhia

e Niveis de Alimento | Alimento Alimento
Classificacao < 70 A A
garantia (%) |seco semi-umido | imido
Umidade
(max.) 12 30 84

Caes em

crescimento
Extrato etéreo

(min.) 7 6 1,3
Umidade
(max.) 12 30 84

Céaes adultos
Extrato etéreo

(min.) 45 3,6 1
Umidade
(max.) 12 30 84

Gatos em

crescimento )
Extrato etéreo

(min.) 8 6,5 1,5
Umidade
(max.) 12 30 84

Gatos adultos

Extrato etéreo
(min.) 8 6,5 1,5

Fonte: Ministério da Agricultura e da Pecuaria (2009)

3.4 SISTEMA SMART 6/0ORACLE

O sistema SMART 6 é um analisador de umidade que utiliza tecnologia de
micro-ondas e infravermelho como fonte de radiagdo para que ocorra a secagem da
amostra. A secagem é realizada por meio da rotagdo e vibragdo molecular, que
aumentam o atrito e geram calor, elevando a energia cinética das moléculas. Esse
processo faz com que as moléculas de agua evaporem. Essa abordagem permite
uma analise rapida de umidade em qualquer tipo de produto alimenticio. A energia
de dupla frequéncia proporciona uma secagem eficiente, através da remocgao de
moléculas volateis por meio da rotacdo do dipolo e aquecimento uniforme da
superficie da amostra para eliminar componentes nao polares por vibragcao
molecular. Além disso, o SMART 6 vem pré-programado com uma variedade de
meétodos de secagem otimizados para a conseguinte utilizagdo do sistema ORACLE

para determinagao da gordura.
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O sistema ORACLE determina a porcentagem de gordura em alimentos por
ressonancia magnética nuclear de baixa resolugdo isolando os prétons de
hidrogénio presentes na gordura, conseguindo distingui-la de outras fontes de
prétons nas matrizes alimentares, como carboidratos e proteinas. O sistema
ORACLE pode ser utilizado independentemente ou em conjunto com o SMART 6,
permitindo a analise combinada de gordura e umidade em menos de 10 minutos,
sem necessidade de uso de solventes ou preparo anterior da amostra (“ORACLE -
Rapid NMR Fat Analyzer”).

Ambos os sistemas da marca CEM oferecem uma solucgao eficiente e versatil
para a analise de umidade e gordura em alimentos. Além disso, o sistema
QuikPrepTM ¢é utilizado para acondicionar as amostras a temperatura necessaria
para analise no SMART 6 e ORACLE, garantindo a fusdo completa da gordura e a
uniformidade da temperatura. Essa combinagcdo dos equipamentos (Figura 1)
produz resultados analiticos precisos e confiaveis, contribuindo para a qualidade e a

segurancga dos produtos alimenticios.
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Figura 1. Aparelhos SMART 6 e ORACLE

Fonte: CEM

O SMART 6 possui uma biblioteca abrangente de métodos pré-programados
para uma variedade de amostras alimentares. O recurso "One Touch" do aparelho
permite acesso rapido a esses métodos prontos para uso e oferece a opgao de
download para testar virtualmente qualquer tipo de amostra de alimento. Por outro
lado, o aparelho ORACLE elimina a necessidade de desenvolvimento de método,
podendo ser usado para analisar qualquer amostra de alimento, o que o torna
conveniente e eficaz para determinar parametros nutricionais de sua composigcao

(“ORACLE excels in international study”).
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4. OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GERAL

Analisar produtos destinados a alimentagao de animais de companhia quanto
ao seu teor de umidade utilizando secagem por micro-ondas/infravermelho e de
gordura por ressonancia magnética nuclear de baixa resolugdo com o sistema
automatizado SMART 6/ORACLE da marca CEM.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Comparar os resultados de umidade e gordura obtidos pela aplicagcdo dos
métodos classicos (métodos de bancada) e dos métodos executados no sistema
SMART 6/ORACLE a um conjunto de 15 amostras de alimentos para animais de
companhia produzidas por estabelecimentos fiscalizados, com base na
conformidade dos niveis de garantia informados nos rétulos dos produtos.

e Utilizar validagao cruzada com ajuste do modelo de regressao por coeficiente de
regressdo ajustado e erro quadratico médio de previsdo para verificar o
desempenho dos métodos de umidade e gordura executados no sistema SMART
6/ORACLE.
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5. METODOLOGIA

5.1 PREPARO DE AMOSTRAS

Foram utilizadas 15 amostras de alimentos completos para cédes e gatos
nacionais, coletadas pelo MAPA em estabelecimentos registrados. Foi também
utilizada neste estudo uma amostra de ensaio de proficiéncia (EPCBO-14C-94 -
ragdo extrusada). As amostras foram moidas em um moinho ultracentrifugo com
malha de abertura de 1,0 mm durante 10 minutos e posteriormente transferidas para

frascos de vidro e armazenadas em temperatura ambiente até as analises.
5.2 METODOS CLASSICOS DE REFERENCIA

A umidade foi determinada por secagem em estufa a 105°C com circulagao
de ar por 4 horas até a obtencado de peso constante. A gordura total foi determinada
apos hidrélise acida das amostras com &acido cloridrico 4,0 mol L no sistema
automatizado Hydrotherm (C. Gerhardt GmbH & Co). Em seguida, a gordura foi
extraida com éter de petrdleo ou hexano no sistema automatico Soxtherm (C.

Gerhardt GmbH & Co). Os resultados foram calculados de acordo com a equagao 1:

(g 1100 g)c%x 100  Eq.1

onde y: valor do mensurando (g/100g); mA: massa do recipiente+amostra antes do
processo (g); mB: a massa do recipiente+amostra apos o processo (g); mC: massa
de amostra (g) (BRASIL, 2022).

5.3 ANALISE DE UMIDADE E GORDURA PELO SISTEMA SMART6/ORACLE

A analise de umidade no aparelho CEM SMART 6 foi realizada pesando 1,0 g
de amostra sobre um papel de fibra de vidro. Posteriormente, a amostra foi
acondicionada na camara de secagem do aparelho e foi selecionado o método de

secagem otimizado. A secagem foi realizada em cerca de 5 minutos e a umidade
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calculada em g/100g. Com a amostra seca, a gordura foi analisada pelo sistema
ORACLE. Para isso, o papel de fibra de vidro com a amostra seca foi enrolado em
folha de filme track e acondicionada por 45 minutos em um bloco aquecedor a
44,2°C (Figura 2). Apos esse periodo a gordura foi quantificada e o valor obtido em
g/100g.

Figura 2. Acondicionamento da amostra sobre o papel de fibra de vidro e filme track

b 4

ﬂ

Fonte: CEM

5.4 AVALIACAO DOS RESULTADOS DE ANALISE

Os resultados das analises foram avaliados a partir da sua exatiddo por um
modelo de regressao linear, onde o eixo Y corresponde aos dados sistema CEM
SMART 6 ORACLE e o eixo X aos resultados de referéncia. Foi realizado o teste-t
(em par para médias) com objetivo de avaliar se houve diferenca significativa entre
os resultados das médias obtidas por meio dos métodos de referéncia e pelo
sistema CEM SMART 6 ORACLE. O modelo foi ajustado por raiz quadrada do erro
médio quadratico de previsdo (RMSEP) e do coeficiente de correlagao.

5.5 SEGURANCA NO LABORATORIO
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Ao longo de todo o procedimento, foram adotadas medidas de seguranca
rigorosas. Isso incluiu o uso de Equipamentos de Protecéo Individual (EPI), como
guarda-pos, luvas, calgcas e calgados fechados. Os reagentes foram manipulados em
capelas com exaustdo adequada. Todos os residuos gerados foram devidamente
separados e descartados em recipientes especificos. Além disso, os descartes
passaram pelo processo de tratamento conduzido pelo sistema de gerenciamento de
residuos do SLAV. Tais praticas sdo fundamentais para salvaguardar a seguranca

no ambiente laboratorial e preservar a integridade dos pesquisadores.



20

6. DISCUSSAO DOS RESULTADOS OBTIDOS NO ESTAGIO

Por meio do grafico de barras (Figura 3), pode-se observar as concentragbes
de gordura e umidade (em porcentagem) mensuradas por métodos de referéncia e
pelo sistema SMART 6 (umidade em porcentagem) hifenado com o ORACLE
(gordura em porcentagem). Observando o grafico percebe-se uma similaridade
quanto as concentragbes considerando as amostras para ensaio de gordura. Ja
considerando a umidade, é possivel visualizar diferengcas quanto aos valores.
Entretanto, os valores de soélido seco sado utilizados para o ensaio de gordura,
propagando as variagbes de massa atribuidas ao mensurando. Isso pode ser
observado quando os resultados do teste t pareado indicaram que diferenca
significativa entre os conjuntos, isto €, os métodos sao diferentes em média. A média
das diferengas das amostras para gordura foi positiva (9,35 %) demonstrando que o
meétodo de referéncia tende a medir valores de gordura mais altos do que no sistema
da marca CEM. A significancia estatistica (t = 2,32) apoia a rejei¢ao da hipotese nula
(HO), indicando que existe diferenga entre as médias. Ja para a umidade, a média
das diferencas foi negativa -5,32 %, onde o método de referéncia tende a medir
valores de umidade mais baixos do que o método CEM. A significancia estatistica (t
= -2,48) também apoia a rejeicao da hipdtese nula, indicando uma diferenga real

entre os métodos.
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Figura 3. Grafico de barras para as concentragées de umidade e gordura em %
mensuradas e pareadas quanto aos métodos de referéncia e sistema SMART
6/0ORACLE

Comparagao de Gordura entre Métodos de Referéncia e Sistema CEM Smart 6/Oracle

16 mmm Métodos de Referéncia
s Sistema CEM Smart 6/Oracle

Gordura (%)

1719223 10962/23 93284/22 10953/24
Amostras

16038/23 10954/23

Comparagéo de Umidade entre Métodos de Referéncia e Sistema CEM Smart 6/Oracle

EEE Métodos de Referéncia
mmm sistema CEM Smart 6/Oracle

g

Umidade (%)
&

17192/23 10962/23 93284/22 10953/23 16038/23 10954/23
Amostras

Fonte: Autor (2024)

Dessa forma, obtido o perfil de precisdo e bias por meio das diferengas
sistematicas entre os métodos, foi realizado o grafico de regressdo dos resultados
em aplicagbes praticas com as amostras. O modelo (Figura 4) foi ajustado com o

erro médio quadratico de previsao e coeficiente de correlagao.
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Figura 4. Grafico de regressao correlacionando as matrizes X e Y correspondente
aos resultados obtidos pelos métodos de referéncia e valores preditos utilizando o
sistema SMART 6/ORACLE

& O smart foracle Referéncia Austade

Gréafico de Regresséo: Referéncia vs Predito

°
20 e Referéncia

e Predito

15 +

Predito %

10 4

T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14
Referéncia %

Fonte: Autor (2024)

O valor da média da diferenga é -0,29, indicando que, em média, o método
Smart 6/Oracle mede umidade 0,29% abaixo do método de referéncia. Apds o
ajuste, a média da diferenca entre as medi¢des dos dois métodos é 0,00, o que

significa que o ajuste foi bem-sucedido em corrigir o viés médio (Figura 5).



Figura 5. Grafico correspondente aos resultados obtidos pelos métodos de
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referéncia e valores preditos utilizando o sistema SMART 6/ORACLE apds o ajuste e

residuos dos valores de predigao
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Fonte: Autor (2024)

A faixa de trabalho da regressdo abrangeu de 0,5% a 20% de gordura,
cobrindo os niveis de garantia declarados nas amostras de fiscalizagéo, cujo valor
varia de acordo com o animal e a fase de crescimento. Os parametros do modelo
foram considerados satisfatérios, apresentando um valor de RMSECV de 1,6% e
coeficiente de determinacgao de 0,93. Por outro lado, o desvio padrao apds o ajuste

permanece 1,2, isto é, a variagao nas diferencas permanece a mesma.

A aplicabilidade com as amostras (Tabela 2) revelam variagdes em relagao

aos niveis de garantia indicados. Enquanto a primeira amostra apresentou
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conformidade na umidade quanto ao limite maximo estabelecido pelo MAPA, a
gordura ficou abaixo. Na segunda amostra, a umidade se manteve dentro do
intervalo especificado, porém a gordura também se apresentou inferior, por fim, a
terceira ultrapassou o limite maximo permitido, enquanto a gordura estava em
conformidade com o minimo estipulado. Essas discrepancias ressaltam a
importancia de um controle rigoroso de qualidade na produgéo e na rotulagem dos
produtos, garantindo a conformidade com os padrbes estabelecidos e a seguranga

do consumidor.

Tabela 2. Avaliagdo da conformidade de alimentos completos para gato e caes

quanto aos limites para gordura e umidade determinadas pelo sistema CEM

Alimento | Umidade % | Nivel garantia % Gordura % Nivel garantia %
Caes 8,63 10 (max) 7,00 8 (min)
Gato 8,00 12 (max) 1,70 15 (min)
Caes 23,0 21 (max) 4,00 3 (min)

Fonte: Autor (2024)
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7. OUTRAS ATIVIDADES REALIZADAS

7.1 ANALISE DE NBVT

O pescado desempenha um papel de grande importancia no cenario
alimenticio atual, e garantir sua qualidade e seguranga é fundamental para
proporcionar alimentos seguros a populagdo. Dada a sua natureza perecivel, é
imprescindivel manusear o pescado com o maximo cuidado durante todo o processo

de producéo.

Um método amplamente adotado para avaliar a qualidade do pescado é a
determinagcdo das Bases Nitrogenadas Volateis Totais (NBVT). Esse método
envolve a medicdo dos niveis de compostos de baixo peso molecular, incluindo
trimetilamina, dimetilamina e aménia, que sao produzidos a medida que o peixe se
deteriora. Ao empregar este método, podemos avaliar com eficacia a frescura e a
qualidade do peixe (MIWA; LIWA, 1992).

Para garantir a qualidade do pescado armazenado, uma variedade de
elementos fisicos, bioquimicos, microbiolégicos e sensoriais é empregada para
avaliar se o alimento continua fresco. Segundo a Secretaria de Defesa Agropecuaria
do Ministério da Agricultura e Pecuaria, o limite aceitavel para NBVT em peixes € de
30 mg por 100g de carne de peixe (BRASIL,1997).

O método volumétrico por acidimetria € empregado para quantificar o NBVT.
Para extrair as bases volateis da amostra, uma solucido de acido perclérico a 6% é
utilizada. Em seguida, uma porg¢ao de 50 mL do filtrado é obtida e o acido do meio é
neutralizado pela adicdo de NaOH em excesso. Algumas gotas de fenolftaleina sao
adicionadas e o extrato € submetido a destilacao por arraste de vapor, propiciando a
coleta dos componentes basicos volateis. Esse processo ocorre apés a adicao do
hidroxido de sédio a solugéo, convertendo todo o sal de amdénio em amdbnia como

representado na equacgao abaixo (Equagao 2):

NH; CIO; + NaOH-NHsg + NaClO, + H,O Eq. 2
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Durante a destilagdo, um becker contendo 100 mL de acido boérico a 3% e 3
gotas do indicador de tashiro é posicionado no destilador para receber a amdnia. As
bases absorvidas sdo tituladas com HCI 0,1 mol L. A mudancga de cor do indicador
é utilizada para identificar o ponto de viragem e, consequentemente, a concentragao
de NBVT.

A desprotonagao do acido bérico possibilita a titulagdo. A partir disso, é
possivel determinar a quantidade de mols consumidos pela amdnia, permitindo
estimar a concentracdo total de amoénia. As bases de nitrogénio absorvidas no
becker sdo entdo tituladas utilizando um acido padronizado para determinar a

concentracdo de NBVT.

O processo envolve a quebra das ligagdes de nitrogénio em um ambiente
acido, resultando na formacédo de um sal de aménio. Uma vez formado o sal, uma
base forte é introduzida na solucdo, causando a liberacdo de amdnia. Apds a
producao de amodnia, esta € destilada e coletada em solugdo acida. Por meio de
titulagdo, a concentracado global de nitrogénio pode ser determinada (FERREIRA;
MONTEIRO; SILVA, 2004).

O calculo (Equagéo 3) é realizado utilizando o fator de corre¢cdo da solugéo
acida empregada. Este fator é determinado durante o preparo da solugao acida, pois
sua concentragdo pode variar da especificada para o procedimento. Para garantir

precisdo, € crucial estabelecer e definir este fator.

V—Vb)xfx14x0,1x2x 100
m

N BVT (mg/100g)= (

Onde V é o volume da solucgéo acida utilizada para titulagdo da amostra Vb é
o volume de titulante gasto para a titulagdo do branco, 2 € o fator de diluicdo, m é a
massa da amostra, 14 € a massa molar do nitrogénio, 0,1 a molaridade da solugéo
de HCl e f é o fator de corregao da solugao acida utilizada, indicado pela equagao a

seguir (Equacéo 4):
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_ m
0,053 xV x0,10

f Eq. 4

Sendo o V o volume gasto na titulagdo e o m a massa do sal usada na
titulacao (BRASIL, 2022). A destilacdo de nitrogénio por arraste de vapor em
ambiente alcalino tornou-se um método analitico estabelecido, devido a sua longa

historia de uso e a sua capacidade de fornecer resultados precisos e consistentes.

7.2 DETERMINACAO DE RESIDUOS DE SEDATIVOS E B-AGONISTAS EM RIM
POR LC-MS/MS

O Brasil ganha reconhecimento internacional por seu papel significativo na
produgao de alimentos, especialmente no setor de carnes, que tem experimentado
crescimento tanto nacional quanto internacionalmente. Para atender a crescente
demanda, os produtores pecuarios implementaram as “Boas Praticas de Manejo”
como parte de suas estratégias, com o objetivo de valorizar toda a cadeia produtiva,

melhorar a qualidade dos produtos e promover o bem-estar animal.

O uso de medicamentos veterinarios, incluindo sedativos e B-agonistas, é
crucial para reduzir doencas e melhorar a qualidade de vida dos animais. Porém, é
importante ressaltar que essas substancias podem se acumular e deixar residuos,
principalmente nos rins e no figado (FRENICH et al., 2010). Para garantir a
seguranga do consumidor e proteger a saude publica, 6rgaos reguladores como o
MAPA estabelecem os limites maximos de residuos permitidos e implementam

programas de monitoramento para garantir a seguranga alimentar.

Nesse contexto, a técnica de determinacdo de residuos de sedativos e [3-
agonistas por LC-MS/MS esta sendo empregada para monitorar os niveis permitidos
nos rins bovinos, suinos e equinos. Os sedativos e agonistas sdo extraidos das
amostras por meio de uma técnica de extragdo sodlido-liquido, seguida por uma

purificacdo do extrato em baixa temperatura.

Para tanto, realiza-se a pesagem de 2,0 g da amostra e posterior

centrifugacdo para que todo o material que esteja fixado a parede do tubo se
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concentre no fundo dele. E necessario fortificar as amostras brancas (com auséncia
dos analitos em questao) e os controles com as solugdes apropriadas (padrdes em

concentragcdes conhecidas para calibragdo externa);

Adiciona-se 10 mL de acetonitrila para realizar a extracao e utiliza-se o ultra-
turrax para a homogeneizacdo da amostra. Apos o extrato centrifugado, este
permanece em refrigeragdo por 40 minutos, isso € fundamental para promover

precipitacao proteica dos extratos.

As amostras sao levadas a centrifuga por 20 minutos a aproximadamente
4000 rpm/0°C e o sobrenadante é transferido para um tubo falcon contendo celite
(terra diatomacea) para a extragdo dispersiva em fase sodlida. O falcon vai
novamente para a centrifuga por 20 minutos a aproximadamente 4000 rpm/0°C. 1
mL do extrato sobrenadante & levado para evaporar em banho-maria (50°C) sob
fluxo de nitrogénio ou ar comprimido para a evaporagao e obtengao do residuo seco.
Por fim, ele é reconstituido com metanol. O extrato obtido vai para a andlise em
sistema de LC-MS/MS (BRASIL, 2022).

O processo de cromatografia liquida (LC) envolve a separagdo de varios
componentes dentro de uma amostra, explorando suas interagcdes Unicas com uma
fase estacionaria e uma fase movel. A fase estacionaria composta por uma coluna
de fase reversa e duas fases moveis, fase (A) e fase (B). Em seguida, a
espectrometria de massa (MS) é utilizada para determinar a identidade e a

quantidade dos analitos, avaliando seus atributos especificos de massa e carga.

Ao utilizar a técnica LC-MS/MS, torna-se possivel detectar até mesmo as
menores quantidades desses compostos em amostras complexas, como tecidos

bioldgicos, gragas a sua excepcional sensibilidade e seletividade.

O sistema de cromatografia liquida recebe a amostra, fazendo com que os
analitos se separem como resultado de suas interagcbes com a fase estacionaria.
Uma vez separados, os analitos sofrem ionizagao e fragmentacéo no espectrometro
de massa. Os ions fragmentados s&o entdo cuidadosamente selecionados e
monitorados durante uma segunda etapa de espectrometria de massa. Por meio
deste processo, a identificacdo e quantificacdo precisas dos analitos podem ser
alcangadas (AL SAYED OMAR; KHALIFA, 2022).
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Os resultados sao calculados utilizando a equagao da linha obtida na curva
de calibragdo (y=ax+b¢, permitindo a determinagdo da concentragdo com base na

resposta correspondente (BRASIL, 2022).
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8. CONCLUSAO E PERSPECTIVA

Neste estudo, o sistema CEM SMART 6 em hifenado com o CEM ORACLE
foi comparado a métodos de referéncia para medicdo de concentragdes de umidade
e gordura. Os resultados demonstraram que as medicdes de gordura obtidas em
ambos os métodos foram semelhantes, embora houvesse disparidades notaveis nas
medi¢des de umidade. A analise estatistica confirmou que, em média, o método de
referéncia tendeu a produzir maiores valores de gordura (com diferenca média de

9,35%) e menores valores de umidade (-5,32%) em comparagao ao sistema CEM.

O modelo de regressdo formulado exibiu um erro meédio quadratico de
predicdo notavelmente baixo de 1,6% e um impressionante coeficiente de
determinacao (R?) de 0,93, validando ainda mais a resiliéncia do ajuste. Contudo,

vale ressaltar que o desvio padrao das diferencas permaneceu consistente em 1,2%.

A avaliacdo de amostras reais revelou desvios dos niveis de garantia
designados, uma vez que certas amostras ndo atingiram os limites predeterminados
para teor de umidade e gordura. Estas disparidades sublinham a importancia da
implementagcdo de medidas rigorosas de controle de qualidade em todos os
processos de fabrico e rotulagem para garantir a adesdo as diretrizes

regulamentares e salvaguardar o bem-estar do consumidor.

Para concluir, embora o sistema CEM SMART 6/ORACLE apresente um
desempenho promissor, € essencial fazer consistentemente as modificacbes para
manter a precisao, a exatidao e a confiabilidade das medi¢des de umidade e gordura

em alimentos.
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9. CONTRIBUIGAO DO ESTAGIO A FORMAGAO PROFISSIONAL

O estagio realizado no SLAV desempenhou um papel vital na aplicacédo do
conhecimento que adquiri durante minha graduagdo em um ambiente de laboratoério
profissional. Proporcionou-me a valiosa experiéncia de observar e participar nos
procedimentos oficiais de analise, melhorando a minha compreensao dos processos

de inspecao.

Essa experiéncia ndo s6 permitiu a aplicagdo pratica dos conhecimentos
adquiridos, mas também proporcionou um vislumbre do dia a dia de um laboratério
gue segue normas de gestdo da qualidade reconhecidas internacionalmente, como a
ABNT NBR ISO/IEC 17025, cruciais para garantir a precisao e a confiabilidade dos

resultados.

O estagio obrigatério teve um papel crucial no meu desenvolvimento como
profissional na area de quimica tecnolégica, especialmente considerando que foi
realizado em um laboratério conceituado, credenciado e reconhecido pela sua
adesdo aos padrées da industria. Ao concluir o meu estagio, adquiri uma
compreensao profunda da importancia e do impacto que os profissionais da quimica
tém na sociedade, bem como do seu inestimavel papel no ambito profissional e a
rotina laboratorial. Esta experiéncia revelou-se altamente importante, tanto para o

meu curriculo como para o meu crescimento global, tanto profissional como pessoal.
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Declaramos, para fins de comprovacdo, que Helena Dias e Silvg portadora da Cédula
de ldentidadeRG n°® do CPF n° esteve devidamente
cadastrada no Centro de Integracdo Empresa Escola - CIEE, no curso de Quimica Bacharel
Tecnolégico na Universidade Federal de Santa Catarina - UFSC, o que possibilitou sua inclusdo em
vaga de estagio de nivel superior nesta Reparticdo Pablica Federal, permanecendo de 02 de janeiro
de 2024 até 10 de maio de 2024, totalizando 564 (quinhentos e sessenta e quatro) horas de
estagio, sua jornada diaria foi de 6 horas diarias.

A estudante cumpriu seu estagio regularmente neste Ministério da Agricultura e
Pecudria - MAPA.

Por ser verdade, firmo o presente.

GIZELLE FEITOSA FERREIRA
Chefe de Servico de Estagio de Estudantes- Substituta

Documento assinado eletronicamente por Gizelle Feitosa Ferreira, Chefe de Servico -
Substituto(a), em 21/05/2024, s 11:35, conforme horario oficial de Brasilia, com fundamento
no art. 4°,8 3°, do Decreto n® 10.543, de 13 de novembro de 2020.

1
Sel o
as&mg!ul’.‘l
eletrénica

= l’_t. & = . PRt e
fx acao=documento_conferir&id orgao acesso_externo=0, informando o codigo verificador

|Referéncia: Processo n° 21050.007745/2023-89 |SEl: rr 35390428 |
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