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O mercado de nutricdo animal representa um dos setores de maior expansdao do
agronegdcio nos ultimos anos, impulsionado pela crescente demanda por alimentos formulados.
Apesar do notavel crescimento desse segmento econdmico, a dindmica competitiva do mercado
exige dos fabricantes o fornecimento de produtos seguros e de alta qualidade, em conformidade
com os niveis de garantia estabelecidos!!!. Essa conformidade ¢ verificada por meio de anélises
bromatologicas realizadas em produtos acabados e matérias-primas. Para tanto, ¢
imprescindivel que os laboratorios de controle de qualidade operem com competéncia,
produzam resultados vélidos e assegurem a confiabilidade das medigdes!!.

Essa garantia ¢ relevante, visto que os resultados analiticos laboratoriais podem ser
usados para a tomada de decisdo sobre a liberagdo de produtos para o comércio. Uma possivel
deficiéncia na confiabilidade desses dados pode induzir conclusdes e aprovacdes erroneas.

Nesse sentido, os laboratorios de controle de qualidade devem demonstrar a
confiabilidade de seus resultados analiticos por meio da validagdo de método documentada pela
Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) - Internacional Organization for
Standardization (ISO) 17025, Além disso, a norma estabelece que os laboratorios de ensaio
realizem estimativas de incerteza de medigdo em suas andlises, bem como as respectivas
avaliacdes de seus contribuintes de incertezal?M*l.

A incerteza de medicao € um intervalo de dispersdo de valores em torno de um resultado
quantificado a um nivel de confianga estabelecido, geralmente ¢ expresso na forma de desvio-
padrioll. Sua estimativa em torno do mensurando (grandeza a ser medida) envolve uma série
de componentes, cada qual estimado de acordo com o tipo de distribuicao associada. A
avaliacdo do tipo A corresponde as estimativas de incerteza dos desvios-padrdo obtidos em

estudos de precisdo intermedidria, enquanto a avaliacdo do tipo B refere-se as incertezas dos
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desvios-padrao provenientes de documentos externos, como laudos de calibragdo, manuais ou
revisdes de literatural®l.

A estimativa das incertezas de medi¢ao proporciona maior confiabilidade na decisdo de
liberacdo de lotes conforme critérios de especificagdo. Essa confiabilidade decorre da
investigacdo minuciosa dos fatores de variabilidade dos mensurandos, o que possibilita a
comparagio de resultados entre diferentes laboratdrios e com as especificagdes normalizadas!”!.

A aplicacdo desse parametro estd bem consolidada nas industrias farmacéutica e
alimenticia, impulsionada pela necessidade de garantir a qualidade robusta e a conformidade
dos produtos. Contudo, ha uma demanda crescente por pesquisas voltadas a industria de
nutri¢do animal, com o intuito de aprimorar a implementagao desse pardmetro nos laboratérios
de controle de qualidade. Nesse contexto, Molognoni et al.[®! destacaram a relevancia da
incerteza em analises quimicas da composicao de ragdes para avaliar a conformidade das
especificagdes dos produtos.

Diante do exposto, o objetivo desta pesquisa consistiu em estimar os intervalos de
incerteza de medigdo em analises bromatoldgicas direcionadas ao controle de qualidade de
ragdes para animais, com foco em proteina bruta, matéria mineral e extrato etéreo.

O processo de estimacdo de incerteza baseou-se na validacdo de método, uma vez que
foram utilizados os desvios-padrao de repetibilidade e de precisao intermediaria para o calculo
da incerteza-padrio combinadal®. A Figura 1 apresenta o macroprocesso de estimacio de

incerteza adotado para cada analise de nivel de garantia.

1. Especificaro 2. Identificar as 3. Quantificar as fontes de 4. Calcular a incerteza
mensurando fontes de incerteza incerteza combinada e expandida

N
L Fim

Figura 1. Macroprocesso de estimagdo da incerteza de medicao
Fonte: Ellison et al.[®],

A primeira etapa consistiu na especificacdo do mensurando, cujo objetivo foi definir o
componente mensurado e sua relacdo com as grandezas de entrada. Essa relagao corresponde a
expressio algébrica que vincula as grandezas de entrada ao valor do mensurando!®.

Em seguida, realizou-se uma analise estruturada das possiveis contribui¢des de incerteza
sobre o valor de cada mensurando. A avaliagdo foi conduzida por meio de um diagrama de

causa e efeitol3M°],

\]
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ApoOs a elaboracao do diagrama, a terceira etapa consistiu na classificacdo de cada
componente de incerteza como tipo A ou tipo BI'%!. A avaliagdo tipo A envolveu a determinagio
experimental dos desvios-padrio de repetibilidade e de precisdo intermedidrial'l. Para isso,
cada analista realizou analises seriadas em condigdes de repetibilidade, e a mudanca de analista
foi adotada como fator para a precisdo intermediaria no estudo intralaboratorial'?!. Por sua vez,
a avaliacdo tipo B baseou-se em informagdes de incerteza-padrao provenientes de fontes

externas, como manuais de equipamentos!7-10M13],
Analises bromatologicas

As andlises bromatologicas ocorreram no laboratério de controle de qualidade de uma
industria de ragdo animal, localizada em Sao Leopoldo, Rio Grande do Sul, Brasil. Neste
estudo, estimou-se a incerteza de medicao para os ensaios de proteina bruta, matéria mineral e
extrato etéreo.

A determinacdo da proteina bruta foi baseada no método AOAC 968.06 — proteina
(bruta) em alimentagdo animal: método Dumas '“M!5]. A matéria mineral foi analisada através
do método AOAC 942.05 — cinzas de ragdo animall!*"!®1 A analise de extrato etéreo seguiu o
método AOAC 954.02 — gordura (bruta) ou extrato etéreo em alimentos para animais de

estimagdo: método gravimétricol'*+17],
Amostras

Foram selecionadas amostras de trés produtos comercializados: suplemento mineral
proteico, insumo concentrado para suinos e racao premium para gatos adultos. As andlises de
proteina bruta foram realizadas no suplemento mineral proteico, as de matéria mineral no
insumo concentrado para suinos, e as de extrato etéreo na racdo para gatos. Todos os resultados
analiticos foram expressos em percentual massico em base natural. Adicionalmente, os teores
de umidade das amostras foram determinados por secagem em estufa, conforme o método de
matéria-secal'®),

Para a estimar a incerteza da andlise de proteina bruta, foram avaliadas amostras de sete
paletes de um mesmo lote de suplemento mineral proteico. O suplemento, em forma farelada,
apresentava a seguinte composi¢ao: farelo de soja, milho moido, farelo de trigo, ureia pecuadria,
calcario calcitico, fosfato bicalcico e cloreto de so6dio, com especificagio minima de 40% de
proteina bruta em base natural.

De cada palete, foram coletadas trés subamostras de aproximadamente 100 g (base,

meio e topo) com coletor e acondicionadas em sacos plasticos com fecho hermético. As 21
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subamostras foram identificadas conforme o numero do palete e a altura de coleta. No
laboratoério, as trés subamostras de cada palete foram homogeneizadas por agitacio rotacional
em recipiente fechado. Em seguida, as amostras foram moidas em moinho de bancada (IKA
modelo Al1) sem peneiramento e transferidas para frascos de 500 g, devidamente fechados e
identificados, o que resultou em sete frascos, um por paletel!*+2%],

Quatro analistas participaram do ensaio de precisdo e efetuaram oito determinagdes de
proteina bruta em cada um dos sete frascos. Isso gerou 56 anélises por analistal?!],

Para estimar a incerteza da analise de matéria mineral, foi coletado um saco de 5 kg de
insumo concentrado para suinos, pronto para comercializagdo. O insumo, em forma farelada,
era composto principalmente por farelo de soja, farelo de arroz, farinha de carne e ossos de
bovinos, calcario calcitico e cloreto de s6dio, com especificagdo maxima de 25% de matéria
mineral em base natural. A redugdo da amostra ocorreu por quarteamento e foi dividida em
quatro subamostras de 500 g. As subamostras foram homogeneizadas por agitacdo rotacional
em um recipiente fechado, moidas em moinho de bancada (IKA modelo All) sem
peneiramento e transferidas para frascos de 500 g, devidamente fechados e identificados
(Compéndio Brasileiro de Alimentagdo Animal, 2023d). Quatro analistas participaram do
ensaio de precisdo e efetuaram sete determinacdes por frascol?!,

Para estimar a incerteza da andlise de extrato etéreo, foi coletado um saco de 10 kg de
racdo premium para gatos adultos, pronto para comercializa¢do. A ragdo, em forma extrusada
e com especificacdo minima de 9% de extrato etéreo, era composta principalmente por farinha
de carne e ossos de bovino, hidrolisado de figado de aves e suinos, milho moido, farelo de soja,
farelo de trigo, 6leo de aves e cloreto de sddio. A amostra foi reduzida por quarteamento e
dividida em quatro subamostras de 500 g. As subamostras foram homogeneizadas por agitacao
rotacional em recipiente fechado, moidas em moinho de bancada (IKA modelo All) sem
peneiramento e transferidas para frascos de 500 g, devidamente fechados e identificados!®”.
Trés analistas participaram do ensaio de precisdo e efetuaram dezesseis determinacgdes por

frascol?!,

Analises estatisticas

Os dados das determinagdes bromatologicas passaram por uma sériec de testes
estatisticos para assegurar sua qualidade e distribuicao. O teste de Grubbs identificou a presenca
de dados aberrantes, enquanto o teste de Cochran avaliou a homogeneidade das variancias entre

os niveis do fator analistal®. O teste de Shapiro-Wilk verificou a normalidade da distribui¢io
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dos dados. Para complementar a anélise estatistica, foram elaborados “boxplots” (diagramas de
caixa) para visualizar e comparar os resultados entre os analistas. O processamento estatistico
e a obtencdo dos resultados utilizaram o programa computacional R em conjunto com a

interface RStudio (versao 2025).
Quantificaciao de incertezas-padrao do tipo A

A andlise de variancia de fator unico (ANOVA) foi aplicada para estimar os desvios-
padrdo de repetibilidade e de precisdo intermedidria, avaliados por meio do plano hierarquico
de fator tinico, com diferentes analistas*%3]. O processamento estatistico ocorreu no programa
computacional R, em interface com RStudio, por meio do pacote “agricolae”, que gerou a tabela
ANOVA com os estimadores de variancia. Os resultados foram comparados (Tabela 1) e,

elaborada com base na norma NBR 14597221,

Tabela 1. ANOVA para um fator de variabilidade (diferentes analistas

Graus de liberdade Média da soma dos Estimadores das
) quadrados (Q) variancias (s?)
Analista va=p-1 QMa' sa2= (QMa — QM) . (n)’
; vi=pn-1) 2 _ ’
Residual p( ) OM;’ sr = QM;
Total vr=(np) - 1’

Fonte: Adaptado da ABNTI?2,

Nota. 'va: graus de liberdade para fator analista, p: quantidade de niveis (analistas); ‘v:: graus de liberdade para o
residual, n: nimero de medidas por nivel; ‘vr: graus de liberdade totais; ‘QMa: média da soma dos quadrados do
fator analista; ‘QM,: média da soma dos quadrados residuais; ‘sa?: estimativa da variancia da contribuigdo do fator
analista; 's;%: estimativa da variancia da repetibilidade.

De acordo com a Tabela 1, o fator analista (A) corresponde a variagdo dos resultados
entre os analistas, ¢ o fator residual (r) refere-se a variag@o interna dos resultados obtidos por
analista. Logo, a estimativa do desvio-padrdo da repetibilidade foi calculada de acordo com a

Equacao 1.

r = M,
=V (1)

onde, s;: € a estimativa do desvio-padrdao da repetibilidade; QM;: ¢ a média da soma dos
quadrados residuais!??,
A variancia da contribui¢@o do fator analista para a variabilidade foi calculada conforme

a Equacao 2.
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S 2 _ QMA B QMr
n 2)
onde, sa’: é a estimativa da variancia da contribuicdo do fator analista; QMa: é a média da soma
dos quadrados do fator analista; QM;: ¢ a média da soma dos quadrados residuais; n: € o nimero
de medidas feitas por analistal??!.
A estimativa do desvio-padrdo da precisdo intermedidria foi calculada conforme a

Equagao 3.

Spcay = v (Sr2 +54%) (3)

onde, sia): € a estimativa do desvio-padrao da precisao intermediaria (fator analistas diferentes);
s2: é a estimativa da variancia da repetibilidade; sa?: ¢ a estimativa da variancia da contribui¢io

do fator analistal??!,
Estimacao de incertezas-padrao combinada e expandida

Foram calculadas as estimativas das incertezas-padrao de repetibilidade, de precisao
intermediaria e do tipo B. A Equagdo 4 apresenta a incerteza-padrao de repetibilidade.
ST‘

v (4)

onde, u;: ¢ a incerteza-padrao referente a repetibilidade; s,: € a estimativa do desvio-padrdo da

u, =

repetibilidade; n:: € o nimero de replicatas por analista (Sales et al., 2023).
A Equagdo 5 apresenta a incerteza-padrao relacionada ao desvio-padrdo da precisdo
intermediaria de um fator (analistas diferentes).
U = 2
Vi )
onde, uja): € a incerteza-padrao referente a precisdo intermedidria de um fator (analistas
diferentes); sia): € a estimativa do desvio-padrdo da precisdo intermediaria; na: ¢ o nimero de
analistas!!?),

Quanto as estimativas do tipo B, apenas a analise de proteina bruta incluiu incertezas-
padrdo dessa categoria, em razdo da necessidade de considerar informagdes de incerteza
descritas nos manuais dos dois equipamentos empregados na analise (analisador elementar de
nitrogénio e balanca analitica). Assim, o limite de deteccdo de 0,001mg de nitrogénio indicado
no manual do fabricante do analisador foi adotado como incerteza-padrao do tipo B associada

a deteccao de nitrogénio. Por sua vez, a resolu¢cdo da balanca analitica de quatro digitos foi
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utilizada como valor de entrada para a estimativa de incerteza associada a pesagem da amostra.

A Equagdo 6 apresenta a incerteza-padrao referente a resolucdo da balanga analitica.

05R
u =
V3 (6)

onde, um,: € a incerteza-padrao do tipo B referente a pesagem de amostra em balancga analitica;

R: é a resolucdo da balanca analitica de quatro digitos®].

Nao foram estimadas incertezas-padrdao do tipo B para as demais analises, por se
tratarem de analises gravimétricas, em que os mensurandos foram obtidos a partir da diferenga
percentual massica.

Como as unidades de medida das incertezas-padrao do tipo B estdo em miligramas e o
resultado do mensurando estd em percentual massico de proteina, foram calculados os
coeficientes de sensibilidade correspondentes. A Equacdo 7 apresenta o coeficiente de

sensibilidade da massa de nitrogénio detectada pelo analisador.

dPB _ 625

= g™ e 7)
onde, Cmn: é 0 coeficiente de sensibilidade da massa de nitrogénio detectada (% mg");
dPB/dmN: € a derivada primeira da concentracdo de proteina bruta em funcdo da massa de
nitrogénio detectada (% mg™'); m.: é a massa média de amostra pesada na balanca analitica
(85,0 mg)®l.

A Equacdo 8 apresenta o coeficiente de sensibilidade da massa da amostra pesada em
balanca analitica de quatro digitos.
_dPB _ 625my
T dme M2 ®)

m,a

onde, Cma: é 0 coeficiente de sensibilidade da massa de amostra (% mg™); dPB/dma: é a
derivada primeira da concentragio de proteina bruta em fungdo da massa de amostra (% mg™');
mn: ¢ a massa média de nitrogénio detectada na matriz testada (5,632 mg); ma: ¢ a massa média
de amostra pesada na balanga analitica (85,0 mg)®).

A incerteza-padrdo combinada, expressa em formato de desvio-padrao, foi calculada

conforme a Equagao 9.

U 0) = () + (uaa)? + ) (€)% W peeny)? ©)
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onde, uc(y): € a incerteza-padrao combinada; u;: € a incerteza-padrao referente a repetibilidade;
uia): ¢ a incerteza-padrao referente a precisdo intermedidria; Cip: € o coeficiente de
sensibilidade do tipo B em i; upi): é a incerteza-padrio do tipo B em xil®+°,

A incerteza de medicao foi expressa como incerteza expandida, calculada conforme a
Equacao 10.

U=uc )k (10)
onde, U: ¢ a incerteza expandida; uc(y): € a incerteza-padrao combinada; k: ¢ o fator de
abrangéncia, geralmente 2, que corresponde a um nivel de confianga de aproximadamente
95%!*1.

A incerteza expandida foi também em termos relativos a média geral dos resultados,

conforme a Equagao 11.

<

Uy, = — .100% (11)

<

onde, Uqy,: € a incerteza expandida relativa; §: € a média geral dos resultados obtidos por todos
os analistas!®+241,
O numero de graus de liberdade foi calculado para cada incerteza-padrdo conforme a
Equacao 12.
9=n-1
(12)
onde, 9: é o nimero de graus de liberdade; n: é o nimero de medidas!!%.
Para elaborar os graficos de balanco dos contribuintes de incerteza, calcularam-se as
incertezas-padrdo relativas de cada componente de incerteza por meio da Equagao 13.
i) = (Ci,B)Z(uiZ)Z
[uc (¥)]

onde, uj(%): € a incerteza-padrdo relativa em 1; Cip: € o coeficiente de sensibilidade do tipo B

. 100% (13)

em i (o valor numérico ¢ igual a 1,0 para as incertezas-padrdo do tipo A); ui: € a incerteza-
padrio em i; u«(y): é a incerteza-padrio combinadal®!.

A razdo entre a incerteza expandida e o limite de especificacdo de produto (U/L) foi
calculada para verificar se a andlise laboratorial ¢ adequada para a quantificagdo do nivel de

garantia (Equacdo 14).

(U) Y ooy 14
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onde, U: é a incerteza de medi¢do expandida; L: ¢ o limite de especificagdo do produto(**,

A aplicagdo do macroprocesso de estimacao de incerteza em cada analise bromatolégica
produziu resultados de incerteza de medicao expandidas em formato de desvio-padrdo. Esses
valores foram comparados com suas médias e limites de especificacao para verificar a qualidade

dos resultados.
Proteina bruta — método Dumas

A proteina bruta, determinada de acordo com o método oficial AOAC 968.06 — proteina
(bruta) em alimentagio animal: método Dumas!'*+!>], constitui o mensurando deste ensaio e foi
quantificada em concentragdo percentual méssica. O célculo de quantificagdo esta expresso na
Equacao 15.
PB = kel .625%

Ma (15)
onde, PB: ¢ o teor percentual méssico de proteina bruta contida na amostra (%); mn: € a massa
de nitrogénio detectado pelo analisador elementar de nitrogénio Dumas (mg); ma: é a massa de
amostra pesada em balanca analitica de quatro digitos (mg); 625%: ¢ o fator de conversao de
6,25 de teor de nitrogénio em teor de proteina bruta, multiplicado por 100%.

A elaboracdo do diagrama (Figura 2) de causa e efeito auxiliou na identificacdo e
compreensdo da influéncia dos contribuintes de incerteza sobre o valor do mensurandol®!.

Massa de amostra (mg) - Ma Massa de nitrogénio detectada (mg) - ITIN

Resolucdo da balanca analitica Limite de deteccio

de quatro digitos (mg) de nitrogénio (mg)

-
>

Precisdo intermediaria

: R tibilidade (%
(analistas diferentes) (%) PN

Figura 2. Diagrama de causa e efeito dos contribuintes de incerteza do mensurando proteina bruta
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota. 'PB (%): mensurando proteina bruta, quantificado em concentragdo percentual massica.

A incerteza de medi¢do de proteina bruta engloba os contribuintes oriundos da equagao
do mensurando (Equagdo 15) e os contribuintes de validacdo de método (Figura 2). Como os
resultados de precisdo intermediaria e de repetibilidade foram obtidos por estudo de precisdo,

baseado na norma NBR 14597, a avaliacdo ¢ classificada como do tipo A. Os demais

9
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contribuintes sdo do tipo B, pois foram extraidos dos manuais dos fabricantes da balanca
analitica e do analisador elementar!!?),

Os resultados experimentais da determinacdo em amostra de suplemento mineral
proteico para bovinos, cuja especificacdo garante teor minimo de 40% de proteina bruta, estdo

apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Resultados de medic¢ao do teor de proteina bruta (%)

Analistas Analista 1 Analista 2 Analista 3 Analista 4
 Nimero de replicadas por analista 56 56 s 56
Média (%) 41,89 43,20 41,20 41,36
Desvio-padrao (%) 1,73 1,99 1,69 1,95
Variancia (%?) 2,99 3,96 2,85 3,80
Amplitude (%) 7,41 7,36 8,23 10,52
Mediana (%) 42,00 42,64 41,32 41,19

Fonte: Resultados originais da pesquisa.

Foram realizadas 224 analises de proteina bruta, com média global de (41,91 + 1,99) %
(Tabela 2). Contudo, o teste de Shapiro-Wilk aplicado a esses dados indicou uma distribui¢ao
estatisticamente diferente da normal, com p = 0,008224. Verifica-se, portanto, uma possivel
anomalia nos resultados.

O maior valor de proteina bruta foi de 47,63% e o menor foi de 36,71%, o que gerou
uma amplitude geral de 10,92%. O teste de Grubbs ndo rejeitou a hipdtese nula para ambos os
valores extremos, com nivel de confianga de 95%, p = 0,4302 (teste para o maior valor) e p =
0,9717 (teste para o menor valor). Logo, ambos os valores ndo sao considerados aberrantes com
95% de confianga.

Além disso, os resultados do Analista 2 foram apresentaram a maior variancia e a maior
distancia entre a média e a mediana. Apesar disso, o teste de Cochran apontou que a variancia
maxima de 3,96%? do Analista 2 ndo ¢ extrema com 95% de confianga (p = 0,6314). Também
se verifica que o Analista 4 obteve a segunda maior variancia e a maior amplitude entre seus

resultados. A Figura 3 mostra o grafico “boxplot” dos resultados da Tabela 2.
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Figura 3. Grafico “boxplot” dos resultados de proteina bruta obtidos por analista
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota. x — valores discrepantes.

Apesar de o teste de Grubbs ndo ter identificado a presenca de valores extremos, o
grafico (Figura 3) apontou esses valores nos conjuntos de resultados dos analistas 3 e 4.
Ademais, a maior variabilidade dos resultados foi evidenciada pelo maior intervalo
interquartilico do Analista 2. Outra evidéncia sugere que a média dos resultados do Analista 2
difere significativamente das demais médias, o que pode explicar a distribui¢do ndo apresentar
comportamento de normalidade.

Embora o método grafico tenha indicado a presenga de valores extremos, eles foram
mantidos no teste de hipétese ANOVA para evidenciar a influéncia da precisdo intermediaria
na estimativa de incerteza. A Tabela 3 apresenta a andlise de variancia dos resultados de

proteina bruta.

Tabela 3. ANOVA para os resultados de proteina bruta (%)

Graus de liberdade Média da soma dos Fcalculad Fcr;tlco Valor-p®
quadrados
Analista 3 QMa = 46,34 ¢ 13,62 2,65 3,47x 10
Residual 220 QMg =3,40°
Total 223

Fonte: Resultados originais da pesquisa.

Nota. 'Fealeulado: valor calculado pelo teste; 2Fiico: valor critico de referéncia; *Valor-p: evidéncia estatistica de
anular a hipotese nula; *QMa: média da soma dos quadrados do fator analista; *QM,: média da soma dos quadrados
residuais.
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A variancia da repetibilidade foi de 3,40%? (Tabela 3). Pela aplicagcdo da Equacédo 1, o
desvio-padrao da repetibilidade foi estimado em 1,84%. A variancia atribuida ao fator Analista
foi de 0,77%? (Equacdo 2). A substitui¢do desses valores na Equacdo 3 resultou em desvio-
padrdo da precisdo intermediaria de 2,04%.

Além disso, o valor de Fcalculado superior ao de Feritico demonstra que o fator Analista
apresentou contribuig¢do significativa, o que indica que as diferencas entre as médias foram
influenciadas por causas além dos erros aleatorios!??. Uma dessas causas pode estar associada
a diferenca entre a média dos resultados do Analista 2 ¢ as demais, conforme evidenciado na
Figura 3, visto que essa média foi a mais distante em relagdo a média geral e apresentou maior
variancia. Embora a amplitude dos resultados do Analista 4 tenha sido a mais elevada, sua
média esteve mais proxima da média geral.

Essas variagdes podem decorrer de desvios no procedimento de preparagdo da amostra
ou na pesagem, etapas criticas em virtude de o suplemento mineral proteico ser composto por
particulas so6lidas de ureia pecudria (fonte de nitrogénio total). A execucdo inadequada dessas
fases compromete a distribui¢ao proporcional de nitrogénio no volume de amostra e resulta em
elevada variabilidade nos resultados de proteina bruta. Assim, sugere-se acompanhamento e
treinamento dos analistas nessas etapas.

A substituicdo da incognita m. por 85 mg (média da massa pesada de amostra) na
Equagcdo 7 resultou em coeficiente de sensibilidade de detecco de nitrogénio de 7,35 % mg™.
A substitui¢do da incoégnita mn por 5,7 mg (média da massa de nitrogénio detectado na amostra
de 85 mg) na Equacdo 10 resultou em coeficiente de sensibilidade da massa de amostra de -
0,49 % mg'. Esses coeficientes foram utilizados para a conversdo de unidades das incertezas-
padrao do tipo B.

Apbs a obtengao dos valores de entrada de cada fonte de incerteza, as incertezas-padrao
foram calculadas por meio das Equacdes 8, 9 e 10. A Tabela 4 apresenta os resultados de

incerteza-padrao de cada contribuinte, bem como os respectivos coeficientes de sensibilidade.

Tabela 4. Resultados de incerteza-padrio para cada contribuinte de incerteza

Contribuinte de incerteza VDR G Incerteza-padrao R G LI AE
entrada P sensibilidade liberdade

Repetibilidade 1,84 % 0,25 % 1 55

Precisao Intermediaria 2,04 % 1,02 % 1 3

Limite de detecedo de 0,00 mg 0,00 mg 7,35 % mg’! Infinito

nitrogéenio

Resolucio da balanca analitica 0,10 mg 0,03 mg -0,49 % mg’! Infinito

Fonte: Resultados originais da pesquisa.
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A precisao intermediaria representou o maior contribuinte de incerteza, por apresentar
o valor mais elevado entre todos os contribuintes (Tabela 4). Com base na Equagdo 13, foi

elaborado o histograma de balango de incertezas (Figura 4).

Resolugdo da balanga analitica | 0,018
Limite de detecg¢do de nitrogénio | 0,005

Precisdo intermediaria 94,470

Repetibilidade 5,506

0 20 40 60 80 100
M Incerteza-padrao relativa (%)

Figura 4. Histograma de balango de incertezas — proteina bruta
Fonte: Resultados originais da pesquisa.

A incerteza referente a precisdo intermediaria corresponde a 94,47% da incerteza-
padrdo combinada, o que indica que o fator Analista exerce influéncia significativa na
variabilidade dos resultados (Tabela 4).

A substitui¢do dos valores de incerteza-padrdo na Equagdo 9 resultou em incerteza-
padrdo combinada de 1,05%. Esse valor, multiplicado pelo fator de abrangéncia de k = 2
(Equagdo 10), produziu incerteza-padrao expandida de + 2,10 %.

Portanto, a expressdo do resultado de proteina bruta em suplemento mineral proteico
destinado a bovinos, com a incerteza de medigdo, € a seguinte: proteina bruta = (Resultado +
2,10) %. A incerteza relatada corresponde a uma incerteza expandida com nivel de confianca
de aproximadamente 95%. O valor da incerteza, em termos relativos, ¢ de 5,01% em relacdo a
média geral dos resultados, igual a 41,91% (Equagao 11).

Molognoni et al.!® estimaram valores de incerteza de medicdo em analises
bromatologicas de ragdes para porcos e aves. Foram aplicadas a abordagem tradicional
(avaliacdo de todos os contribuintes da equacdo do mensurando, bottom-up) e a abordagem
baseada em estudo de validagdo interlaboratorial (“top-down”). A média de proteina bruta na
racdo para porcos foi de 33,5%, obtida a partir de resultados de 86 laboratorios, e os valores de

incerteza relativa foram 8,35% (“bottom-up”) e 11,04% (“top-down”), ambos em relagdo a
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média. Para a racdo avidria, a média de proteina bruta foi de 23,6%, obtida de 83 laboratorios,
e os valores relativos de incerteza foram de 10,59% (“bottom-up”) e 8,05% (“top-down™).
A comparacdo entre as médias do teor de proteina bruta e as incertezas expandidas

relativas (tragos) de cada pesquisa mencionada (Figura 5).

Proteina bruta (%)
50 -
45 -
40 -
35 -
30 -

U%=1+5,01%

U% =+ 8,35% U%=111,04%

U% =+ 10,59% U% =+ 8,05%

25 -
20 -
15 -
10 -
0 .
Suplemento mineral Ragdo para porcos Ragdo para porcos Ragdo para aves Ragdo para aves
proteico para "bottom-up" "top-down" "bottom-up" "top-down"
bovinos Molognoni et al. Molognoni et al. Molognoni et al. Molognoni et al.
"top-down" (2017) (2017) (2017) (2017)

(resultados originais
da pesquisa)

Figura 5. Comparacdo dos resultados de incerteza de medigdo entre pesquisas — proteina bruta
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota. U%: incerteza-padrdo expandida relativa.

Os valores de incerteza obtidos por Molognoni et al.[%! foram os maiores, apesar de as
matrizes apresentarem maior homogeneidade em relagdo ao suplemento proteico (Figura 5).
Essa variagdo decorre do tipo de estudo de precisdo executado, pois mais de 80 laboratdrios
participaram do estudo de Molognoni et al.l®l; em contrapartida, esta pesquisa foi realizada em
apenas um laboratorio. Além disso, os métodos analiticos diferem entre as pesquisas:
Molognoni et al.[%! utilizaram o método Kjeldahl, que envolve preparo de reagentes, digestdo e
titulagdo; o suplemento, por sua vez, foi analisado pelo método Dumas, de combustio, de

execucao menos complexa que o Kjeldahl, o que reduz o numero de contribuintes de incerteza.
Matéria mineral

O mensurando da quantificagdo de residuo inorganico obtido apds a calcinagdo da

amostra ¢ a matéria mineral (MM) e sua grandeza fisica foi expressa em teor percentual

14
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méssico, conforme método oficial AOAC 942.05 — cinzas de ra¢do animall'*-!® O célculo
dessa determinagdo esta expresso na Equagdo 16.
MM = (u ) .100%
Ma (16)
onde, MM: ¢ o teor percentual de matéria mineral contida na amostra (%); ms: ¢ a massa do
cadinho com o residuo inorganico obtido ap6s a queima da amostra (g); mi: ¢ a massa do
cadinho vazio (em g); ma: € a massa de amostra pesada no cadinho (g).
Apos a especificacdo do mensurando, as contribuicdes de incerteza foram identificadas

por meio do diagrama de causa e efeito (Figura 6).

Precisdo intermediaria (analistasdiferentes) (%)

gl B

Repetibilidade (%)

Figura 6. Diagrama de causa e efeito dos contribuintes de incerteza do mensurando matéria mineral
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota. MM (%): mensurando matéria mineral, quantificado em concentragdo percentual massica.

Foram considerados apenas os desvios-padrdo de repetibilidade e de precisdo
intermediaria para o calculo da incerteza (Figura 6). Neste estudo, ndo foram incluidos
contribuintes de incerteza do tipo B em andlises gravimétricas (matéria mineral e extrato
etéreo). A Tabela 5 apresenta os resultados experimentais de matéria mineral em amostras de

insumo concentrado para suinos, cuja especificagdo garante teor maximo de 25%.

Tabela 5. Resultados de medi¢do do teor de matéria mineral (%)
Medidas descritivas por analista Analista 1 Analista 2 Analista 3 Analista 4

Numero de replicadas por analista 7 7 7 7

Média aritmética (%) 23,94 24,24 23,89 24,00
Desvio-padrdo amostral (%) 0,52 0,57 0,53 0,75
Variancia (%?) 0,27 0,32 0,28 0,57
Amplitude (%) 1,58 1,83 1,80 2,19
Mediana (%) 24,02 24,21 23,85 24,02

Fonte: Resultados originais da pesquisa.



~ et Incertezas de medigdo em analises bromatologicas
E S t ra t e g~' as Santos, M.A./ E&S 2026, 7: ¢2025050
& Solucoes

Foram realizados 28 ensaios de matéria mineral (Tabela 5). A média das medi¢des foi
de (24,02 + 0,58) %. O teste de Shapiro-Wilk indicou que os dados de matéria mineral seguem
distribui¢cdo normal (p = 0,5631).

O maior resultado foi de 25,12% e o menor, de 22,52%, o que gera uma amplitude de
2,60%. Para esses valores, o teste de Grubbs apontou que ambos ndo sdo extremos com 95%
de confianca, com p = 0,7222 (teste para o maior valor) e p = 0,08501 (teste para o menor
valor).

O teste de Cochran mostrou que a variancia maxima de 0,57%?2, obtida pelo Analista 4,
ndo ¢ extrema com 95% de confianca, p =0,5065. A Figura 7 apresenta o grafico “boxplot” dos

resultados da Tabela 5.

25,50 -
25,00 -
] X T
— 24,50 -
X 1
S 2100
g %o T =
s ] T
23,50
~% : X
= 23,00 - - X
22,50 - X
22,00 -
1 2 3 4

Analistas

Figura 7. Grafico “boxplot” dos resultados de matéria mineral obtidos por analista
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota. x — valores discrepantes.

Embora o teste de Grubbs ndo tenha identificado valores extremos, apenas o conjunto
de resultados do Analista 1 ndo apresentou discrepancias (Figura 7). O intervalo interquartilico
dos resultados do Analista 4 evidencia maior variabilidade em rela¢do aos demais conjuntos. A
Tabela 6 mostra a andlise de variancia de todos os resultados de matéria mineral obtidos pelos

quatro analistas.
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Tabela 6. Tabela ANOVA para os resultados de matéria mineral (%

l(i;br;‘l:lsa((lli Méd;igsr?;;? dos Fcalculado' Feritico? Valor-p*
Analista 3 QMaA=0,1715° 0,4787 3,009 7,00 x 10!
Residual 24 QMg =0,3583 *
Total 27

Fonte: Resultados originais da pesquisa

Nota: 'Fealculado: Valor calculado pelo teste; 2Feriico: Valor critico de referéncia; *Valor-p: evidéncia estatistica de
anular a hipotese nula; *QMa: média da soma dos quadrados do fator analista; *QM;: média da soma dos quadrados
residuais.

A variancia da repetibilidade foi de 0,3583%?, a substituicdo desse valor na Equacdo 1
resultou em uma estimativa de 0,60% para o desvio-padrao de repetibilidade (Tabela 6). A
variancia da contribui¢do do fator Analista foi desconsiderada, visto que QMa < QMg. Assim,
a estimativa do desvio-padrdo de precisdo intermediaria foi igual a estimativa da repetibilidade.
A Tabela 7 resume os valores de entrada para as estimativas de incerteza-padrao do tipo A.

Tabela 7. Resultados de incerteza-padrio para cada contribuinte de incerteza

Repetibilidade 0,60 0,23 6

Precisdo Intermediaria 0,60 0,30 3

Fonte: Resultados originais da pesquisa.

O valor de entrada da estimativa do desvio-padrao de precisdo intermedidria ¢ igual a
repetibilidade, uma vez que a variancia da contribui¢do do fator Analista foi desconsiderada
(Tabela 7). A Figura 8 demonstra o histograma de balanco de incertezas, elaborado a partir da
Equacao 13.

Precisdo intermediaria 63,636

Repetibilidade

0 20 40 60 80

M Incerteza-padrio relativa (%)

Figura 8. Histograma de balanco de incertezas — matéria mineral
Fonte: Resultados originais da pesquisa.

A incerteza associada a precisdo intermediaria representa 63,65% da incerteza-padrdo
combinada, enquanto a incerteza relativa a repetibilidade corresponde a 36,36% (Figura 8). A
substituicdo dos valores de incerteza-padrao na Equagdo 9 resultou em incerteza-padrao

combinada de 0,38% e expandida de +0,75% (Equacao 10).
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A expressdao de um resultado de matéria mineral em concentrado para suinos, com a
incerteza de medicdo, ¢ a seguinte: matéria mineral = (Resultado £+ 0,75) %. A incerteza relatada
corresponde a uma incerteza expandida com nivel de confianga de aproximadamente 95%. O
valor de incerteza, em termos relativa € de 3,12% em relacdo a média geral dos resultados, igual
a24,02% (Equagao 11).

Para Molognoni et al.[®] a média de matéria mineral na ragdo para porcos foi de 15,60%,
obtida a partir dos resultados de 101 laboratorios participantes, e os valores de incerteza relativa
foram de 1,99% (“bottom-up”) e 10,83% (“top-down”), ambos em relacdo a média. A ragdo
aviaria apresentou média de 6,28%, obtida de 102 laboratorios, ¢ os valores relativos de
incerteza foram de 2,07% (“bottom-up”) e 14,81% (“top-down”).

A Figura 9 ilustra a comparacdo entre as médias do teor de matéria mineral de cada

pesquisa citada.

Matéria mineral (%)
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Insumo concentrado Ragdo para porcos Ragdo para porcos Ragao para aves Ragao para aves
para suinos "bottom-up" "top-down" "bottom-up" "top-down"
"top-down" Molognoni et al. Molognoni et al. Molognoni et al. Molognoni et al.
(resultados originais (2017) (2017) (2017) (2017)
da pesquisa)

Figura 9. Comparagdo dos resultados de incerteza de medig@o entre pesquisas — matéria mineral
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota. U%: incerteza-padrao expandida relativa.

As incertezas relativas obtidas por Molognoni et al.[8! pela abordagem “top-down”
apresentaram valores superiores a 10%, possivelmente decorrentes da variabilidade de mais de

100 laboratorios participantes.

Extrato etéreo
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O mensurando da quantificacdo de gordura extraida por hexano em bloco extrator
fechado ¢ o extrato etéreo (EE), e sua grandeza fisica foi expressa em teor percentual massico,
conforme o método oficial AOAC 954.02 — gordura (bruta) ou extrato etéreo em alimentos para
animais de estimacdo: método gravimétricol'*17]. O célculo dessa determinacgdo estd expresso
na Equacao 17.
my— m

—l) 100%

EE=(
my

17)
onde, EE: ¢ o teor percentual de extrato etéreo contido na amostra (%); ms: € a massa do copo
de extrator com a gordura extraida (g); mi: ¢ a massa do copo extrator vazio (em g); mu: € a
massa de amostra a ser analisada (g).

Ap6s a especificacdo do mensurando, as contribui¢des de incerteza foram identificadas

por meio do diagrama de causa e efeito (Figura 10).

Precisdo intermediaria (analistasdiferentes) (%)

-~

Repetibilidade (%)

Figura 10. Contribui¢des de incerteza na analise de extrato etéreo
Fonte: Resultados originais da pesquisa
Nota. 'EE (%): mensurando extrato etéreo, quantificado em concentragdo percentual massica.

Foram considerados apenas os desvios-padrdo de repetibilidade e de precisdo
intermediaria para o célculo da incerteza (Figura 10). A Tabela 8 apresenta os resultados
experimentais de EE em amostras de ra¢do para gatos, cuja especifica¢do garante teor minimo

de 10%.

Tabela 8. Resultados de medi¢do do teor de extrato etéreo (%)

Medidas descritivas por analista Analista 1 Analista 2 : Analista 3
Numero de replicadas por analista 16 16 16
Média aritmética (%) 10,94 11,45 10,89
Desvio-padrdo amostral (%) 0,43 0,40 0,57
Variancia (%?) 0,18 0,16 0,33
Amplitude (%) 1,63 1,28 1,68
Mediana (%) 10,92 11,59 10,95

Fonte: Resultados originais da pesquisa.
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Foram realizados 48 ensaios de extrato etéreo. A média das medigoes foi de (11,09 +
0,53) %. O teste de Shapiro-Wilk apontou que os dados seguem distribui¢do normal, com p =
0,1904 (Tabela 8).

O maior resultado foi 11,99% e o menor 10,04%, com amplitude de 1,95%. O teste de
Grubbs apontou que ambos nao sdo valores aberrantes com 95% de confianca, com p = 1,0000
(para o maior € o menor valor).

O teste de Cochran indicou que a variancia maxima de 0,33 %?, obtida pelo Analista 3,
ndo ¢ extrema com 95% de confianga, p = 0,1995. A Figura 11 apresenta o grafico “boxplot”

dos resultados da Tabela 8.

12,50
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Extrato Etéreo (%)

1 2 3

Analistas

Figura 11. Grafico “boxplot” dos resultados de EE obtidos por analista
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota: x — valores discrepantes.

O gréfico da Figura 11 indica auséncia de valores aberrantes em cada conjunto de
resultados. O intervalo interquartilico do Analista 2 esta entre 11,10% e 11,78%, o do Analista
1 entre 10,64% e 11,20% e o do Analista 3 entre 10,50% e 11,34%. Esses dados sugerem que
os resultados do Analista 2 diferem dos demais.

Embora o método grafico tenha sugerido diferenga entre médias, os resultados do
Analista 2 foram mantidos com o intuito de evidenciar a influéncia da precisao intermedidria
na estimativa de incerteza. A Tabela 9 apresenta a analise de variancia dos resultados de extrato
etéreo.

Tabela 9. ANOVA para os resultados de extrato etéreo (%

Graus de Meédia da soma dos
liberdade quadrados

Analista 2 QM = 1,567 # 7,010 3,204 2,24 x 107

Fcalculado' Fecritico® Valor-p*
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Residual 45 QMg =0,2236 °
Total 47

Fonte: Resultados originais da pesquisa.

Nota. 'Feaicutado: Valor calculado pelo teste; 2Feritico: Valor critico de referéncia; 3Valor-p: evidéncia estatistica de
anular a hipétese nula; *QMa: média da soma dos quadrados do fator analista; *\QM,: média da soma dos quadrados
residuais.

A variancia da repetibilidade foi de 0,22 %? (Tabela 9). A substituicdo desse valor na
Equacdo 1 resultou em estimativa de 0,47% para o desvio-padrdo de repetibilidade.

A variancia da contribuicao do fator Analista foi de 0,084%? (Equagdo 2). A substituicao
desses valores na Equagao 3 resultou em estimativa de 0,55% para o desvio-padrao da precisao
intermediaria.

Além disso, o fato de o valor de Fcaiculado ser maior do que o valor de Feritico demonstra
que o fator Analista contribui de modo significativo, o que evidencia que as diferengas entre as
médias decorrem de outras causas além dos erros aleatorios!??!. A Tabela 10 mostra os valores
de entrada para as estimativas de incerteza-padrao do tipo A.

Tabela 10. Resultados de incerteza-padrio para cada contribuinte de incerteza

Repetibilidade 0,47 0,12 15

Precisdo intermediaria 0,55 0,32 2

Fonte: Resultados originais da pesquisa.
A incerteza-padrdo referente a precisdo intermediaria foi de 0,32%, com graus de
liberdade igual a 2 (Tabela 10). A Figura 12 expde o histograma de balango de incerteza para a

analise de extrato etéreo.

Precisdo intermedidria 88,005

Repetibilidade

0 20 40 60 80 100

M Incerteza-padrao relativa (%)

Figura 12. Histograma de balango de incertezas — extrato etéreo
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
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A incerteza associada a precisdo intermediaria corresponde a 88,01% da incerteza-
padrdo combinada, enquanto a da repetibilidade representa 12,00% (Figura 12). Com a
substituicdo dos valores de incerteza-padrdo na Equagdo 9, obteve-se incerteza-padrio
combinada de 0,34% e expandida de + 0,68% (Equacao 10).

Assim, a expressdo do resultado de extrato etéreo em racdo para gatos com a
considerac¢do da incerteza de medigdo é: extrato etéreo = (Resultado + 0,68) %. A incerteza
relatada corresponde a uma incerteza expandida com nivel de confianga de aproximadamente
95% e equivale a 6,16% da média geral de 11,09% (Equagao 11).

Zarpelon et al.*®) validaram método automatizado de hidrolise 4cida e extragdo de
gordura em amostras de doce de leite com teores de gordura de 6% e 9%. Para ambas as
amostras, a incerteza de medi¢ao expandida foi = 0,3874% e resultou em incertezas relativas
de 6,46% na amostra de 6% e 4,30% para a de 9%.

Em comparagio, Molognoni et al.% determinaram média de extrato etéreo de 9,92% em
racdo de porcos, com participagdo de 72 laboratorios, e incertezas relativas de 8,27% (“bottom-
up”) e 26,62% (“top-down’). Na ragdo avidria, a média foi de 5,29%, com participacdo de 80
laboratoérios, e valores relativos de incerteza de 15,50% (“bottom-up”) e 27,41% (“top-down”).
A Figura 13 apresenta a comparagao entre as médias do teor de extrato etéreo e as respectivas

incertezas expandidas (tragos).

Extrato etéreo (%)

14
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L | U%=1616% ’ ’
U% =1+8,27%
10 - U% =+ 4,30%
8 - %=+
U% = + 15,50% U% =127,41% U% = + 6,46%
6 -
4 -
2 -
0 T T
Ragdo para gatos Ragdo para Ragdo para Racao para aves Ra(;ao paraaves  Doce de leite Doce de leite
"top-down" porcos porcos "bottom-up" "top-down" 6% de gordura 9% de gordura
(resultados "bottom-up" "top-down"  Molognoni et al. Molognoni et al. (zarpelon et (zarpelon et
originais da Molognoni et al. Molognoni et al. (2017) (2017) al.,2016) al.,2016)
pesquisa) (2017) (2017)

Figura 13. Comparagéo dos resultados de incerteza de medigo entre pesquisas
Fonte: Resultados originais da pesquisa.
Nota. U%: incerteza-padrio expandida relativa.
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A incerteza de medi¢do do extrato etéreo foi menor nesta pesquisa em relacdo aos
resultados de outros estudos com matrizes de ragdo animal (Figura 13). Isso decorre, em parte,
da inclusdo da variabilidade interlaboratorial nos trabalhos de Molognoni et al.l®l. Outra fonte
de variagao ¢ a massa dos copos extratores de gordura, cerca de cem vezes maior que a de outros
recipientes gravimétricos e da gordura extraidal®*2]. Além disso, o tipo de solvente extrator
empregado na analise também contribui para a variabilidade, uma vez que a determinagdo de
extrato etéreo é considerada empirica devido a influéncia do solvente!®),

Apesar desses contribuintes, a incerteza relativa obtida nesta pesquisa foi semelhante
aos resultados de Zarpelon et al.l¥l, que aplicaram método automatizado de hidrolise com
extracdo de gordura. Como ndo realizaram estudos interlaboratoriais, a variabilidade dos

resultados se limita as condigdes internas de cada laboratorio.
Desempenho dos métodos analiticos

A Tabela 11 demonstra os resultados de desempenho das analises quimicas avaliadas

nesta pesquisa, com os valores de umidade em base natural dos produtos testados.

Tabela 11. Resultados de desempenho do método analitico

Analise quimica Proteina bruta Matéria mineral Extrato etéreo

Matriz testada Suplemento mineral Insumo concentrado para Racgao premium para
proteico para bovinos suinos gatos adultos

Umidade das amostras 5,70 +£0,10% 9,30 £ 0,10% 5,20+ 0,10%

em base natural

Limite de especificacio Min. 40% Max. 25% Min. 9%

(L)

Média 41,91% 24,02% 11,09%

Incerteza de medicio +2,10% +0,75% +0,68%

expandida absoluta (U)

Incerteza de medicao +5,01% +3,12% +6,16%

expandida relativa

(U%)

Razio de desempenho 5,25% 3,00% 7,56%

(U/L)

Fonte: Resultados originais da pesquisa.

Segundo Separovic e Lourencol®’!, as razdes de desempenho inferiores a 10% indicam
que o método analitico ¢ adequado ao proposito de medicdo; valores elevados sugerem riscos
ao consumidor e ao produtor quanto a aprovagdo ou rejeicdo incorreta. As razdes de
desempenho das andlises de proteina, mineral e extrato etéreo nesta pesquisa demonstram que
os métodos analiticos atendem aos requisitos para libera¢dao do produto (Tabela 11).

Os resultados de incerteza-padrao expandida obtidos nesta pesquisa referem-se as

matrizes testadas, enquanto o laboratorio realiza ensaios em amostras com diferentes niveis de
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analito. A aplicagcdo de valores absolutos de incerteza para outras concentragdes pode gerar

O~

interpretagdes incorretas. Entretanto, estimar incerteza para diversas concentragdes nao
economicamente viavel. Diante disso, uma abordagem pragmatica adotada em laboratorios ¢
expressar a incerteza expandida em termos de desvio-padrao relativo ou coeficiente de variagao
em relagio a média das medigdes do estudo de precisdo intralaboratorial®24],

Os testes estatisticos aplicados nesta pesquisa demonstraram que o fator analista de
precisdo intermediaria € o principal responsavel pelas variagdes nas analises de proteina bruta
e extrato etéreo. Por consequéncia, os valores de incerteza de medigao relativa foram superiores
a 5%. Embora atendam a razdo de desempenho para as matrizes testadas, essa variabilidade
pode ser reduzida por meio de treinamentos operacionais e controles estatisticos?*M2. Além
dos controles internos de qualidade, recomenda-se a participacdo em ensaios de proficiéncia
para comparar a performance com outros laboratorios e estimar os desvios-padrdo de
reprodutibilidade!®.

Os resultados deste estudo demonstram que os métodos analiticos avaliados apresentam
desempenho satisfatério. Os valores obtidos indicam que os métodos sdo adequados ao
propoésito de medicao e oferecem confiabilidade suficiente para decisdes em processos de
controle de qualidade. Dessa forma, os ensaios atendem aos requisitos metrologicos necessarios
para a liberagdo de produtos nas respectivas matrizes testadas, o que aumenta a seguranga
alimentar e a rastreabilidade na cadeia produtiva.

Contudo, ¢ necessario avaliar continuamente as fontes de incerteza para reduzi-las, o
que garante maior confiabilidade das medi¢des analiticas. Ademais, a participacdo em ensaios
de proficiéncia e a adogdo de ferramentas de controle de qualidade analitico podem melhorar o

desempenho laboratorial.
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