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Resumo O MR foi produzido a partir de carne de frangodgesubmetido ao teste de
homogeneidade a fim de identificar possivel hetmeglade. A avaliagdo da

estabilidade a curto prazo foi
temperaturas -20, 25 e 60°C.

realizada simulamdodicdes de transporte nas
A avaliagdo dos endt de homogeneidade foi

apresentada através da ANOVA, mediante niveis daifisncia de 5%, que
possibilitou a verificacdo da homogeneidade do.Ida avaliacdo do teste de
estabilidade, verificou-se por meio de regressd® mps temperaturas avaliadas, as
amostras se mantiveram estaveis no periodo dea8Qmbssibilitando a utilizacdo do
material em ensaios de proficiéncia.

Palavras-chave homogeneidade; estabilidade; carne; frango.

Abstract: The MR was produced from chicken meat being s to the
homogeneity test in order to identify possible hageneity. The short-term stability
assessment was performed simulating transport twonsliat temperatures of -20, 25
and 60 ° C. An analysis of the homogeneity resaftd proposed by ANOVA, by
levels of significance of 5%, allowed a verificatiof the homogeneity of the lot. In
the evaluation of the stability test, it was vexifiby means of regression that in the
evaluated temperatures, as samples were kept gtatile period of 30 days, making

possible a use of the material in

Proficiency Teschemes.
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1. INTRODUCAO

A implantacdo de programas de garantia
qualidade nas praticas laboratoriais tem sidg
grande importancia para as empresas. Pd

e controle internos acaba ndo garantindo
desultados fidedignds

(,Ae norma NBR ISO/IEC 17025 (2005) descreve
r%g\ requisitos que os laboratdrios de ensaio e de

apenas o emprego de métodos oficiais de an

Alise



calibragdo devem atender para demonstrar
competéncia técnica e capacidade de prod
resultados tecnicamente precisos, confiavei
rastreave®. Dentre 0s requisitos apontad
nesta norma, esta a participacdo periddica
laboratério em programas de ensaios

proficiéncia (EP) e/lou em comparacg
interlaboratoriais”.

O ensaio de proficiéncia proporciona 4
laboratérios avaliar seu desempenho, aprese
resultados confidveis, identificar problem
possibilitar a tomada de acfes, avaliar
eficiéncia dos controles internos, valid
métodos, reconhecer o0s resultados de ensaio
nivel nacional e internacional, e € ur
ferramenta de controle de qualiddde

Os Materiais de Referencia preparados
serem utilizados em Ensaios de Proficién
devem ser homogéneos e estaveis, assegura
distribuicho de unidades com propriedad
semelhantes, préximas de um valor patftdo
MR segundo a ISO GUIA 34:2012, é um mate
suficientemente homogéneo e apresent
estavel com relacdo a uma ou mais proprieda
especificadas.

Apesar do aumento da procura da participa
em EP, a disponibilidade destes ensaios no p
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sOapreparo do MR foi realizado no laboratorio de
uBroducédo de Matrizes do Provedor de Ensaios de
5 Rroficiéncia do SENAI — Chapecd. O lote de 115
pdatas do material foi preparado a partir de carne

de frango. As etapas de producéo estdo descritas
dw®o fluxograma apresentado na figura 1.

Desenvolvimento da formulacdo do MR constituida de carne de

frango

0 Pesagem dos ingredientes
n
2 I
[ Homogeneizagdo em Mini Cutter Dal Pont por 10 minutos J
A I
S [ Higienizacdo das latas de aluminio com alcool 70%
¢

‘ Envase de_aproximadamente 55 gramas da matriz em cada lata

[ Fechamento das latas em recravadeira Mococa RMB-10

‘ Esterilizacdo em autoclave vertical Phoenix Luferco AV-T5 por 15
minutos a 121 °C +/-3°C

J
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\dJelgura 1 — Fluxograma de producgéo do MR.
2.1. Estudo da homogeneidade

C#ra a avaliacdo da homogeneidade foi realizada
g Gelecdo de 10 latas aleatérias. Em cada lata,

escassa. A grande maioria das ofertas € dadi pRicedeu-se os ensaios de Proteina, Umidade e

provedores internacionais

O presente trabalho tem por objetivo produzir
MR, utilizando carne de frango, sendo e
economicamente acessivel; avaliar
homogeneidade do lote produzido e
estabilidade do material em temperaturas de
°C, 25 °C e 60 °C no decorrer de 30 di
simulando condicdes de temperatura extrema
qual podem ser submetidas durante o transg
até o cliente.

2. MATERIAL E METODOS

2.1. Producao do material de referéncia

Volateis, Cinzas e Lipidios, seguindo as
fmetodologias descritas na Instrucdo Normativa
513°20 de2l de julho de 1999 do Ministério da

agricultura Pecuaria e Abastecimento. Cada lata

foi avaliada em duplicata e em condigbes de

-pepetitividade. O teste de Cochran foi aplicado
h$0M o proposito de eliminar possiveis valores
L digpersos. O modelo estatistico da ANOVA foi
outilizado como ferramenta estatistica para

avaliacdo das homogeneidades. Quando

I:calculado< I:crl'tico, @=5%) se aceita que ha

homogeneidade entre as amostr&si realizada

também a avaliagdo da precisdo do teste da

homogeneidade, segundo Fearn e Thonfbson



gue estabelecem a relagdo entre o desvio pg
analitico e desvio padrdo atribuido deve
menor que 0,5¢anbp < 0,5). Para este caso f
considerado o desvio padrdo de Horwitz com
valor deop. A avaliacdo da homogeneidade
realizada comparando-se a razéo entre o vald
variancia entre as amostras)(8 o valor deop

com o critério estabelecido no Protocato

Harmonizado que 0,3, em que o MR
considerado homogéneo quand®< 0,3.
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d@® resultados obtidos na avaliacdo da
séiomogeneidade e na andlise da variancia
PI(ANOVA) estdo apresentados na tabel®Xeste
pae Cochran, ndo identificou valores dispersos.
ofabela 01. Resultados obtidos no teste de
rlamogeneidade e valores de F através da
ANOVA.

2.2. Estudo da estabilidade

Para a avaliagcdo da estabilidade em curto p

foram utilizados trés grupos de trés latas. Pa

i Média + Valor de F**

é ) .
Ensaio deS\ﬁlo* Fcal | Fcritico Sfop
padrédo

Umidade | o 174 040| 1,00 4,41 0,22

e Volateis

Proteina | 20,20+ 0,59| 3,57 4,49 0,28
aZQinzas | 1,61 +0,03 0,18 4,49 0,22
a ldpidios | 14,69+0,78| 0,72 4,49 0,29

simulacdo do transporte em
temperaturas (-20 °C, 25 °C e 60 °C) foi aplica
a metodologia de “estudo classito’com a

analise sob condi¢cdes de reprodutibilidade. A

cada 10 dias, 3 latas eram retiradas
armazenamento para a realizacdo dos ensaio
duplicata. O periodo de avaliagéo foi de 30 d
Para a avaliacdo estatistica da estabilidad¢g
aplicada a metodologia indicada pela ISO GU
35:2012, que estabelece a utilizacdo da anali§
regressao linear simples para a verificacdo

diferentegMédia em g/100g + desvio padréo dos resultados em

\Auplicata. **Fcalculado e Feritico: resultado obtid
através de analise de variancia ANOVA.€ valor

Ivo para o desvio padrdo para 0s ensaios de
cj)oroficiéncia na concentracdo do analito.

s Afh serem analisados os valores de Fcalc e
aEtabelado e os limites sugeridos por Fearn e
fUilompsoﬁ para a avaliacdo da precisdo do teste
|Aa homogeneidadednicp < 0,5), foi observado
e@ite o lote preparado obedeceu a relagdo citada.
dambém a relacdo /8 obtida para todos os

relacdo entre as duas varidveis (concentrac@ic®saios foi menor que o valor de 0,3 que € o

tempo). Na analise de regressao linear
utilizado o programa Microsoft Excel, obtendo
o valor do da inclinagéo e o p-valor. A partir

fgfitério do Protocolo Internacional Harmonizado.
s@ortanto o lote foi considerado homogéneo.

d‘_?;.l. Estudo da estabilidade

resultados de p-valor maior que 0,05 e o critérig

da equacdo (1) ser atendido, pode ser inferido
a inclinacdo e regressdo sao insignificante
como consequéncia ndo ha instabilidade
material.

Iby| < t(0,05n—2) xs(by) (1)

Onde h é a inclinacdo da reta, s é o des
padréo dos valores de propriedade, n é o0 nur
de pontos estudados et é ot de Student.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Estudo da homogeneidade

Br . I ~
Oé resultados da analise estatistica de regresséo

aglicada aos dados indicou que o MR produzido
e manteve estavel durante o periodo do estudo
de 30 dias as temperaturas de armazenamento (-
20 °C, 25 °C e 60 °C). A temperatura de 25 °C
foi considerada a temperatura de referéncia. Os
Liesultados obtidos da regresséo para cada ensaio
hdlas diferentes temperaturas estdo apresentados
nas tabelas 2, 3 e 4. Através dos resultados é
possivel afirmar que o transporte do lote pode ser
realizado nas temperaturas estudadas, né&o
sofrendo influencia significativa das mesmas,

Y o
c




portanto é possivel realizar o envio do mate
para qualquer regiao do Brasil.

Tabela 2 — Resultados da andlise de regre
para temperatura de -20 °C.

Coeficiente
(by)

ero
padrdo (sh)

*Estabilidade

2-20 °C t(0,05;n-2)*sh;

Ensaio p-valor

Umidade €|
Volateis
Proteina

Cinzas
Lipidios

62,22 0,0184

0,0001
0,0003
-0,0018
0,0015

0,0043
0,0014
0,0012

0,0025

09835
08451
0,265p

0,606%

0,0058
0,0051
0,0107

20,34
1,61
14,15

*Média em @/100g dos resultados das analises
duplicata.

Tabela 3 — Resultados da andlise de regre
para temperatura de 25 °C.

Coeficiente
by

erro
padrdo (sh)

*Estabilidade

Ensaio 225 9C

p-valor t(0,05;n-2)*shy

Umidade €
Volateis
Proteina

Cinzas
Lipidios

62,15 0,0463

0,1134
0,0062
0,0215

0,014
-0,04
-0,00
0,01

P
11

09
1

0,01
0,0
0,0
0,04

8
P64

14
50

0,317
0,97
0,594
0,120

5
5
3

20,79
1,58
14,53

*Média em @g/100g dos resultados das andlises
duplicata.

Tabela 3 — Resultados da analise de regre
para temperatura de 60 °C.

. |*Estabilidade Coeficiente| erro o
Ensaio 260 °C p-valor bl padréo (sb) 1(0,05;n-2)*shy
Umidade €|
Volateis 62,32 0,0871 0,009p 0,0028 00122
Proteina 20,5 0,1085 0,0378 0,01.00 0,0430
Cinzas 16 0,8024 0,00p7 0,0025 0,0106
Lipidios 14,49 0,0015 0,0015 0,02116 0,0929

*Média em @/100g dos resultados das analises
duplicata.

A producdo do material a partir de carne
frango apresentou bons resultados nos teste
avaliacdo de homogeneidade e estabilida
Welch et al'®, obteve resultados satisfatérios
certificou um material de referencia produzidg

partir de uma mistura de carnes de porco € g4

frango. Contudo, por meio dos resultados
possivel perceber que a producdo utilizaf
somente carne de frango apresentada |
resultados.

4. CONCLUSAO
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rigdonsiderando que o MR produzido deve ser

homogéneo e estavel, o lote produzido a partir de
Lcaine de frango apresenta os atributos necessarios
de um MR podendo ser utilizados em Ensaios de
Proficiéncias. O MR apresentou estabilidade
frente as temperaturas avaliadas no periodo de 30
dias para todos os parametros avaliados,
considerando que o estudo foi realizado
avaliando a temperatura maxima de 60 °C.

e'?‘n partir do material desenvolvido neste estudo,

pode ser produzido m novo lote para

disponibilizar em um EP em nivel nacional, de

PS8Ana a contribuir para a garantia da qualidade
analitica dos laboratérios e continuar os estudos
de estabilidade a longo prazo e possivel
certificacdo do material.
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