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RESUMO

A analise do teor de fibra na nutri¢do animal ¢ de grande importancia, e varios métodos
alternativos ao método convencional surgiram com a finalidade de reduzir a mao de obra,
aumentar o numero de amostra analisadas e reduzir o tempo de execucao da analise, dentre os
quais o uso da autoclave. Objetivou-se com o presente estudo avaliar o teor de fibra em
detergente acido em amostras de trés alimentos volumosos: Capim Tifton 85 (Cynodon spp.),
Capim Marandu (Urochloa brizantha cv. Marandu) e Capim Xaraés (Urochloa brizantha cv.
Xaraés), por meio da técnica da autoclave em diferentes temperaturas e tempos de operagao:
105°C por 60 minutos, 110°C por 40 minutos e 120°C por 40 minutos, utilizando-se a técnica
dos saquinhos filtrantes. O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualisado
em esquema fatorial 3x3, com trés diferentes temperaturas e tempo de execugdo da autoclave
e trés alimentos volumosos, com cinco repeticdes cada. Os resultados foram submetidos a
analise de variancia e as médias comparadas utilizando-se o teste de Tukey a 5% de
probabilidade, utilizando-se o programa estatistico R 3.6.1. Foi observada diferencga estatistica
(P<0,05) entre os diferentes tempos e temperaturas de execucdo para os trés alimentos
volumosos, pois conforme ocorreu o aumento da temperatura de execucao da autoclave,
menor foi o valor obtido para a fibra em detergente dcido. Concluiu-se que o uso de diferentes
tempos e temperaturas de execucdo da autoclave utilizando saquinhos filtrantes de TNT

(100g/m?) gera diferentes resultados da fibra em detergente 4cido em alimentos volumosos.

Palavras-chave: analise bromatoldgica, FDA, saquinhos filtrantes, volumosos.



ABSTRACT

The analysis of the fiber content in animal nutrition is of great importance, and several
alternative methods to the conventional method arose with the purpose of reducing the labor
force, increasing the number of samples analyzed and reducing the execution time of the
analysis, among which the use of the autoclave. The objective of the present study was to
evaluate the acid detergent fiber content in a sample of three roughage foods: Tifton 85 Grass
(Cynodon spp.), Marandu Grass (Urochloa brizantha cv. Marandu) and Xaraés Grass
(Urochloa brizantha cv. Xaraés), using the autoclave technique at different temperatures and
operating times: 105°C for 60 minutes, 110°C for 40 minutes and 120°C for 40 minutes, using
the filtering bag technique. The experimental design was entirely randomized in a 3x3
factorial scheme, with three different temperatures and autoclave execution time and three
different roughage foods, with five replicates each. The results were submitted to analysis of
variance and the averages compared using the Tukey test at 5% probability, using the
statistical program R 3.6.1. Statistical difference (P<0,05) was observed between the different
execution times and temperatures for the three roughage foods, because as the autoclave
execution temperature increased, the lower was the value obtained for the acid detergent fiber.
It was concluded that the use of different times and temperatures of autoclave execution using
TNT filter bags (100g/m?) generates different results of acid detergent fiber in roughage
foods.

Keywords: ADF, bromatological analysis, filter bags, roughage.
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1. INTRODUCAO

A andlise de alimentos ¢ extremamente importante para o conhecimento de sua
composi¢ao quimica e bromatologica, com o objetivo de fazer com que os nutricionistas
elaborem dietas adequadas para os animais (LOURENCO et al., 2017). O método mais
utilizado na avaliagdo da composi¢do quimica dos alimentos ¢ o método de Weende que
compoe as andlises da matéria seca, matéria mineral, proteina bruta, extrato etéreo e fibra
bruta (SILVA e QUEIROZ, 2006).

O método mais antigo de determinacdo da fibra dos alimentos ¢ a andlise da fibra
bruta, e por ser considerada imprecisa por solubilizar parte da hemicelulose e da lignina da
parede celular dos vegetais (SILVA e QUEIROZ, 2006), Van Soest (1963) e Van Soest ¢
Wine (1967) desenvolveram o sistema de detergentes capazes de separar a fracdo soluvel da
fragdo insoluvel e dessa forma quantificar com maior precisao o teor total dos componentes
da parede celular dos vegetais (LOURENCO et al., 2017).

A fibra em detergente neutro (FDN) quantifica os principais componentes da parede
celular dos vegetais: celulose, hemicelulose e lignina (MERTENS, 1997), e por esse motivo
constitui o parametro mais utilizado para o balanceamento de dietas para animais herbivoros.
Enquanto que a andlise da fibra em detergente acido (FDA) isola a celulose e a lignina, e foi
desenvolvida como um passo preparatdrio para a determinagdo da lignina (VAN SOEST e
WINE, 1967), que ¢ considerada indigestivel pelos animais (CRAMPTON e MAYNARD,
1983), e o processo de lignificacdo da parede celular exerce efeito limitante na digestao de
seus polissacarideos (JUNG e DEETZ, 1993), sendo importante a sua quantificagio em
alimentos volumosos.

Virias alteragdes dos métodos originais, também chamados de convencionais,
descritos por Van Soest (1963) e Van Soest e Wine (1967) para a determinagdo da fibra em
detergente acido (FDA) e da fibra em detergente neutro (FDN), respectivamente, foram
descritos na literatura, como ouso de equipamentos e materiais diferentes, com a finalidade de
tornar as analises mais rapidas e praticas, reduzindo a mao de obra e o custo, surgindo entdo
os métodos alternativos ao método convencional (FARIAS et al., 2015), que utilizam
saquinhos filtrantes ao invés de cadinhos filtrantes, e analisador de fibras em sistema fechado
ao invés de digestor de fibras com refluxo (BERCHIELLI et al., 2001; CASALI et al., 2009;
VALENTE et al., 2011; DETMANN et al., 2012; BARBOSA et al., 2015) e de autoclaves,
que resultam em analises mais rdpidas e praticas (PELL e SCHOFIELD, 1993;
DESCHAMPS, 1999; DETMANN et al., 2012; BARBOSA et al., 2015).



O uso da autoclave em substitui¢do ao analisador de fibras com refluxo utilizado no
método convencional foi descrito na literutra por diversos autores como Pell e Schofield
(1993), Deschamps (1999), Cordeiro et al. (2007), Senger et al. (2008), Detmann et al. (2012),
Barbosa et al. (2015), Farias et al. (2015) e Lourengo et al. (2017). Segundo Baumgarten et al.
(2016), o uso da autoclave na anélise da fibra dos alimentos ¢ uma alternativa bastante eficaz
para substituir os métodos convencionais de Van Soest, pois permite a analise simultdnea de
um maior nimero de amostras em relagdo ao digestor de fibras convencional, gerando maior
agilidade a rotina laboratorial por reduzir o tempo da analise, ¢ pelo baixo custo do
equipamento.

No entanto, diferentes temperaturas e tempo de execucdo da autoclave na andlise da
fibra tém sido descritos na literatura como: 105°C por 60 minutos (PELL ¢ SCHOFIELD,
1993; DETMANN et al., 2012; BARBOSA et al., 2015), 110°C por 40 minutos (SENGER et
al., 2008; FARIAS et al., 2015; LOURENCO et al.,, 2017) e 120°C por 40 minutos
(DESCHAMPS, 1999; SENGER et al., 2008), no entanto, estudos devem ser feitos para testar
se esses tempos e temperaturas na autoclave geram resultados semelhantes quanto ao teor de
fibra dos alimentos.

Diante disso, objetivou-se com o presente trabalho avaliar a analise da FDA em trés
diferentes alimentos volumosos pelo método da autoclave utilizando-se diferentes tempos e
temperaturas de extragdo (105°C por 60 minutos, 110°C por 40 minutos e 120°C por 40

minutos) em saquinhos de tecido nio tecido (TNT) com gramatura de 100g/m?>.

2. REFERENCIAL TEORICO

2.1 Constituintes da parede celular dos vegetais

A parede celular estd presente em toda célula vegetal, sendo composta por
polissacarideos, proteinas, compostos fendlicos, d4gua e sais minerais, e esses elementos sao
dispostos e conectados de uma forma muito bem organizada através de ligagdes covalentes e
nao-covalentes (TAIZ e ZIEGER, 2002). A maior parte da parede celular € composta pelos
polissacarideos, representando aproximadamente 90% de seu peso seco, € consistem em
celulose, que compde de 20 a 40% da parede celular, hemicelulose (15-25%) e pectina
(~30%) (BUCKERIDGE; SANTOS e SOUZA, 2014). Além dos polissacarideos, a parede

celular também € composta pela lignina, um polimero aromatico que fornece rigidez a planta



(FARINAS, 2011), e ¢ associada com a celulose e com a hemicelulose através da interacao
fisica e também através de ligacdes covalentes (PHILIPP e D’ALMEIDA, 1988), tornando-as
indisponiveis a solubilizagao (VAN SOEST, 1994).

Existem dois tipos de parede celular vegetal: a parede celular primaria, formada
durante o crescimento celular, devendo ser estavel e flexivel para permitir a expansdo das
células e evitar sua ruptura, sendo composta principalmente de celulose, hemicelulose e
pectina; e a secunddria, formada apds o término do crescimento celular, conferindo
estabilidade mecanica a planta, e apresenta compostos de celulose e hemicelulose, que sao
muitas vezes impregnados de lignina. A diminui¢do da sintese de pectina ¢ o aumento da
sintese de celulose, hemicelulose e lignina caracteriza o inicio da formacdo da parede
secundaria (TAIZ e ZIEGER, 2002).

Segundo Van Soest (1994), a celulose ¢ o polissacarideo mais abundante da natureza e
o principal constituinte da maioria das paredes celulares dos vegetais. E um
homopolissacarideo ndo-ramificado constituido unicamente por moléculas de glicose
(PENEDO, 1980), unidas entre si por ligagdes glicosidicas do tipo B-1,4 (BUCKERIDGE;
SANTOS e SOUZA, 2014). A estrutura da celulose apresenta regides cristalinas altamente
ordenadas e estabilizadas por ligagdes de hidrogénio intra e intermoleculares e regidoes menos
ordenadas ou amorfas onde as cadeias apresentam uma orientagdo aleatdria. As ligacdes de
hidrogénio intra e intermoleculares formadas entre as longas cadeias de celulose dao origem
as microfibrilas de celulose, que formam um conjunto de agregados insoliveis em &agua
(FENGEL e WEGENER, 1989) que podem variar em comprimento, largura e grau de
ordenacao (TAIZ e ZIEGER, 2002).

A hemicelulose ¢ um heteropolissacarideo formado por varios residuos de acucares
pentoses (xilose e arabinose) e hexoses (glicose, manose e galactose), acidos urdnicos e
grupos acetila, e esses aglcares estdo ligados entre si, principalmente por ligacdes glicosidicas
do tipo B-1,4, formando uma estrutura principal composta por um tipo especifico de residuo, a
partir da qual surgem ramificagdes laterais de cadeias curtas de outros compostos (PENEDO,
1980). A classificacdo da hemicelulose se d4 de acordo com o agucar predominante na cadeia
principal e na ramificacdo lateral, sendo que as principais hemiceluloses encontradas em
plantas sdo os xiloglucanos (XyG), que sdo os mais abundantes, encontrados na maioria das
eudicotiledoneas; os glucuronoarabinoxilanos (GAX), que ocorrem em maior propor¢ao em
paredes celulares de gramineas (familia Poaceae) e os mananos (MN), que sdo de ampla
ocorréncia, mas geralmente aparecem em baixa propor¢do (BUCKERIDGE; SANTOS e
SOUZA, 2014).



A pectina ¢ um polissacarideo ramificado encontrado na parede celular primaria das
células vegetais e nas camadas intercelulares (lamela média), composto por &cido
galacturdnico, xilose, arabinose, ramnose, manose, galactose e glicose (TAIZ e ZIEGER,
2006). Naturalmente, a pectina estd associada a celulose e a hemicelulose através de ligacdes
covalentes, sendo designada enquanto nesta forma de protopectina, ¢ auxilia na adesdo entre
as células, sendo considerada o principal agente cimentante da parede celular, contribuindo
para a firmeza, resisténcia mecanica e coesividade do tecido (PAIVA; LIMA e PAIXAO,
2009).

Segundo Santos (2008), a lignina ¢ o segundo material mais abundante do reino
vegetal, que representa um conjunto de polimeros amorfos de natureza quimica bem distinta
dos polissacarideos, sendo caracterizada por uma estrutura aromatica de natureza fenodlica e de
alto peso molecular, que pode atingir até 40% do seu peso seco dos residuos vegetais. As
unidades monoméricas precursoras da lignina sdo hidroxilas fendlicas dos élcoois trans-
coniferilico (predominante em espécies arbdreas), trans-p-cumarilico e trans-sinapilico

(predominantes em gramineas e leguminosas) (FENGEL e WEGENER, 1989).

2.2 Importancia da fibra na alimenta¢do de ruminantes

A fibra ¢ um termo meramente nutricional e sua defini¢do esta relacionada ao método
analitico utilizado para sua determinacdo laboratorial, sendo que quimicamente, a fibra ¢ um
conjunto de componentes da parede celular dos vegetais, que sdo a celulose, hemicelulose e
lignina (ALVES et al., 2016), que possuem uma menor degradacdo pelos microrganismos
ruminais e também promovem uma saide geral do ramen (CALSAMIGLIA, 1997). A
composi¢ao quimica da fibra depende da sua fonte e do método utilizado na sua determinagao
(MERTENS, 1997).

O entendimento dos processos fisioldgicos responsaveis pela transformagdao dos
nutrientes até a formagdo de produtos de origem animal, principalmente em fungdo da
disponibilidade de energia e de outros nutrientes, se inicia a partir do estudo da composi¢ao
quimica e bromatolédgica dos alimentos (LIMA, 2004), e assim, o conhecimento dos teores de
fibra dos alimentos fornece informagdes aos nutricionistas de ruminantes quanto ao
comportamento da fibra no trato digestivo dos animais, velocidades e extensdo da degradacgao
e produtos finais de sua degradacio (MACEDO JUNIOR et al., 2007). Devido a qualidade

das forragens causar impactos na produtividade dos animais, a partir da década de 70, os



nutricionistas passaram a dedicar-se em avaliar a qualidade desse alimento (CARVALHO,
1995).

Os carboidratos sdo os principais constituintes das forragens, correspondendo de 50 a
80% da sua MS, e suas caracteristicas nutritivas dependem dos acticares que os compdem e
das ligacdes entre eles estabelecidas, e eles podem ser agrupados em duas grandes categorias
conforme a sua menor ou maior degradabilidade: em fibrosos e ndo fibrosos, respectivamente
(VAN SOEST, 1994), sendo que os carboidratos nao fibrosos incluem os carboidratos
encontrados no conteudo celular (glicose, frutose, amido, sacarose ¢ as frutosanas) e a pectina
(VITTORI et al., 2000), e os carboidratos fibrosos incluem os constituintes da parede celular
dos vegetais, representados pela hemicelulose e celulose (VAN SOEST; ROBERTSON e
LEWIS, 1991), assim, a natureza e a concentragdo desses carboidratos fibrosos sdao os
principais determinantes da qualidade das forragens. A lignina ndo ¢ considerada carboidrato,
mas faz parte dos constituintes fibrosos da parede celular (VAN SOEST, 1994).

Por ser uma medida total do conteudo de fibra insolavel do alimento, a fibra em
detergente neutro (FDN) constitui o parametro mais utilizado para o balanceamento de dietas,
pois interfere na qualidade da mesma e tem muitos estudos que relacionam a quantidade de
FDN nos alimentos e o respectivo consumo deste em ruminantes, ¢ como a fibra em
detergente acido (FDA) ndo contém hemicelulose, ndo ¢ uma boa estimativa da fibra como ¢
definida nutricionalmente, pois ndo contém todos os polissacarideos parcialmente digeriveis
do alimento (MACEDO JUNIOR et al., 2007). O método da FDA foi desenvolvido como um
passo preparatdrio para a determinagdo da lignina (VAN SOEST e WINE, 1967) e ndo ¢
utilizado para medir fibra nos alimentos (MACEDO JUNIOR et al., 2007).

Na alimentagdo de ruminantes, a fibra ¢ uma importante fonte de carboidrato, pois
serve de energia para os microrganismos ruminais e estabelece limites maximos de
ingredientes nas ragdes (VAN SOEST, 1994). Além disso, a fibra ¢ essencial para estimular a
mastigacdo, salivacdo, ruminagdo, fermentacdo, motilidade e a saude geral do ambiente
ruminal, evitando a ocorréncia de distarbios metabdlicos (BIANCHINI et al.,, 2007;
MACEDO JUNIOR et al., 2007) e propiciando um ambiente favoravel para o crescimento da
populacdo microbiana, que garante a degradagdo da fibra e de outros nutrientes, produzindo
acidos graxos de cadeia curta (AGCC), que sdo importantes fontes de energia, bem como a
sintese de proteina microbiana, que serdao aproveitados pelo animal (MERTENS, 2001).
Considerando estes fatores, as plantas forrageiras sdo importantes fontes de nutrientes na
nutricdo de ruminantes, pois além da proteina e energia, provém a fibra necessaria para

promover a funcdo ruminal, e devido a isso, para formular dietas para animais ruminantes,



deve-se considerar a qualidade e a quantidade de forragens para atender as exigéncias
nutricionais ¢ de fibra desses animais, e os alimentos concentrados s3o usados para
complementar as contribuicdes nutricionais das plantas forrageiras (TEIXEIRA e
ANDRADE, 2001), uma vez que representam uma forma mais rapida em relagdo a
disponibilidade de energia (RODRIGUES, 1998).

Segundo Mertens (2001), a fibra efetiva (Fe) tem sido definida como a capacidade da
fonte de fibra da dieta em manter a satde geral do rimen e do animal. Entretanto, quando os
ruminantes sao alimentados com dietas contendo uma quantidade insuficiente de fibra ou com
uma qualidade de fibra ruim, pode-se haver pouca Fe para promover otima fermentagao,
prejudicando a produgdo do animal (MACEDO JUNIOR et al., 2007), a motilidade ruminal, a
salivacdo, o pH do rimen e toda a fisiologia digestiva do rimen (VARGA, 1997).

A digestibilidade da fibra tem sido definida como a propor¢do ingerida que nao ¢
excretada nas fezes, assim, a digestibilidade da fibra de forragens nao é constante para todos
os animais ou para todas as condigdes de alimentagdo, mas a principal fonte de variacao
decorre das diferencas na sua estrutura, composi¢do quimica e estdgio de maturidade
(ZANINE ¢ MACEDO JUNIOR, 2006), sendo que a diminuigdo da sua digestibilidade pode
reduzir o consumo da fibra pelo animal devido ao enchimento ruminal (MACEDO JUNIOR
et al., 2007) e, segundo Jung e Deetz (1993), a lignificacdo da parede celular pode limitar a
digestdo dos polissacarideos, reduzindo o consumo de MS devido também ao enchimento
ruminal. A concentracdo de fibra na dieta esta negativamente correlacionada com o consumo
de matéria seca (MS) em razdo da fermentacdo mais lenta e de maior tempo de permanéncia
no ramen, porém, fibra mais digestivel pode estimular o consumo de MS, pelo aumento da
taxa de passagem, criando espago para uma outra refeicdo (ROBINSON e McQUEEN, 1997).

De maneira geral, tanto a qualidade como a quantidade da fibra alimentar das
forragens sdo parametros indispensaveis que podem influenciar na ingestdo de MS pelos
animais, seja ela ocasionada pela densidade energética ou pelo efeito fisico de enchimento
ruminal que a fibra alimentar pode causar nos animais ruminantes (MACEDO JUNIOR et al.,

2007; GERON et al., 2012).

2.3 Métodos de analise da fibra dos alimentos

Existem varios métodos de determinacdo do teor de fibra dos alimentos, como fibra

bruta (FB), fibra em detergente neutro (FDN) e fibra em detergente acido (FDA) (LIMA,



2003). Para a escolha adequada da metodologia a ser empregada, deve-se observar alguns
critérios, como o custo da andlise, a mao-de-obra disponivel, a possibilidade de implantacao
da técnica, o tempo de andlise, a busca por maior precisao das estimativas e também deve-se
considerar o impacto ambiental causado pelo método escolhido (BERCHIELLI et al. 2001).
Segundo Jeffery et al. (2002), os métodos com maior exatiddo em sua determinagdo podem
ser muito lentos ou exigir reagentes com elevados custos e, levando em conta a economia,
pode ser necessario escolher um método que, embora menos exato, dé resultados acurados em

tempo razoavel.

2.3.1 Fibra bruta

O método de determinagao da fibra bruta (FB) dos alimentos foi desenvolvido hé mais
de um século pela estagdo experimental de Weende na Alemanha (BORTOLASSI et al.,
2000), porém, vem sendo substituido pela andlise da fibra em detergente neutro (FDN) e da
fibra em detergente acido (FDA) ha cerca de 40 anos (NEUMANN, 2002), pois a analise da
FB nao tem sido considerada precisa devido a solubilizacdo de fragdes de hemicelulose e
lignina (SILVA e QUEIROZ, 2006). A analise da FB consiste na utilizagdo de soluc¢des de
acido e base fortes em duas extragdes em sequéncia, na qual a primeira extragdo, que € acida,
remove amidos, agucares, parte da pectina e da hemicelulose ¢ a segunda extracdo, que ¢
basica, extrai proteinas, pectinas, hemicelulose remanescente e parte da lignina. Dessa forma,
a FB ¢ formada principalmente de celulose adicionada de pequenas quantidades de lignina e

hemicelulose (MERTENS, 2001).

2.3.2 Método de Van Soest

Van Soest (1963) e Van Soest e Wine (1967) desenvolveram detergentes especificos
capazes de separar a fragdo solivel da fracdo insolivel em detergentes com o objetivo de
quantificar com maior precisdo o teor total dos componentes da parede celular dos vegetais.
Van Soest (1963) desenvolveu um detergente acido especifico capaz de solubilizar a
hemicelulose e o contetido celular que contém proteinas, lipidios, carboidratos e minerais
soluveis, isolando um residuo, composto basicamente pela celulose e lignina, podendo conter
alguma contaminagdo por proteinas e minerais insoliveis, chamado de fibra em detergente

acido (FDA) (BIANCHINI et al., 2007). Van Soest ¢ Wine (1967) desenvolveram um



detergente neutro especifico capaz de solubilizar o conteudo celular e assim isolar os
constituintes da parede celular dos vegetais, obtendo-se um residuo composto mais
especificamente por celulose, hemicelulose e lignina, podendo conter alguma contaminagao
por proteinas e minerais insoltveis (BIANCHINI et al., 2007), denominado de fibra em
detergente neutro (FDN), sendo este método utilizado com mais precisdo em substitui¢cao ao
método da FB em pesquisa e na nutricdo de ruminantes (BIANCHINI et al., 2007; MACEDO
JUNIOR et al., 2007).

2.4 Alteracoes do método de Van Soest

O método convencional de Van Soest vem sofrendo modificacdes e aprimoramento
com a finalidade de tornar as analises mais rapidas e praticas e assim reduzir a mao de obra e
o custo (FARIAS et al., 2015). Dessa forma, varios métodos alternativos foram descritos com
o uso de diferentes materiais e equipamentos, como o uso de saquinhos filtrantes ao invés de
cadinhos filtrantes, ¢ o uso de equipamentos como analisador de fibras (Ankom®)
(DETMANN et al., 2012; BARBOSA et al., 2015) e de autoclaves (PELL ¢ SCHOFIELD,
1993; DESCHAMPS, 1999; CORDEIRO et al., 2007; SENGER et al., 2008; DETMANN et
al., 2012; BARBOSA et al., 2015; FARIAS et al., 2015; LOURENCO et al., 2017), em
substitui¢do ao equipamento digestor de fibras com refluxo utilizado no método convencional
(SILVA e QUEIROZ, 2002).

Segundo Senger et al. (2008), a principal vantagem do uso de saquinhos filtrantes ao
invés de cadinhos filtrantes ¢ a reducdo no tempo da analise, principalmente pela retirada da
etapa da filtracdo e pela lavagem das amostras acondicionadas nos saquinhos ser feita de
forma coletiva. Estes autores ndo recomendam a utilizagdo de saquinhos de nylon na analise
da FDA, pois o tecido ndo ¢ resistente ao detergente acido da solugdo.

Um dos métodos alternativos ao sistema convencional ¢ o sistema Ankom®, que
utiliza o analisador de fibras, cujo principio de funcionamento baseia-se na digestdo e
filtragem das amostras de alimentos contidas em saquinhos filtrantes, chamados de F57 e sdo
obtidos na propria empresa fabricante do equipamento, em ambiente fechado, garantindo
condicdo homogénea de digestdo e filtragem para todas as amostras e possibilitando a
realizacdo de um numero bem maior de andlises por dia, e as lavagens e filtragens sucessivas
do método convencional de Van Soest, que anteriormente eram feitas manualmente, passam a
ser feitas no proprio sistema, diminuindo a mao-de-obra. Embora a aplicacdo do F57 para

avaliacdo do teor de fibra em alimentos apresente resultados favoraveis, o custo associado a



esse material pode inviabilizar sua aplicagdo rotineira em andlise de alimentos (BERCHIELLI
et al., 2001).

Com o intuito de avaliar diferentes tecidos na andlise da FDN pela técnica dos
saquinhos filtrantes utilizando o sistema Ankom®, Valente et al. (2011) avaliaram os teores
de FDN utilizando-se saquinhos confeccionados de tecido de nylon (50 um), saquinhos F57
da Ankom® e saquinhos confeccionados com tecido ndo tecido (TNT) com gramatura de
100g/m?, e verificaram que a utilizagdo dos tecidos F57 da Ankom® e do TNT proporciona
estimativas acuradas dos teores de FDN e que o tecido de nylon (50 wm) promove a perda de
particulas, comprometendo a exatiddo e a confiabilidade dos resultados, concordando com os
resultados obtidos por Piaggio et al. (1991) e Casali et al. (2009).

O estudo sobre diferentes tipos de tecidos e equipamentos na analise da FDN ¢ FDA
foi realizado por Farias et al. (2015), que compararam a técnica dos saquinhos filtrantes
utilizando saquinhos feitos de tecido de nylon (50 um) e de TNT (100g/m?), e dois diferentes
equipamentos (digestor de fibra e autoclave) com o método convencional. Esses autores
verificaram que o teor de FDN independente do equipamento utilizado, e o teor de FDA
obtido no equipamento digestor de fibra, ambos com o tecido nylon, sio semelhantes ao
método convencional, podendo ser indicando como uma possivel alternativa ao método
convencional.

Segundo Baumgarten et al. (2016), o uso da autoclave na determinagdo de fibras dos
alimentos ¢ uma técnica promissora, pois permite a analise simultanea de um maior nimero
de amostras em relagdo ao digestor de fibras convencional, conferindo maior agilidade a
rotina laboratorial por reduzir o tempo da andlise, e pelo baixo custo do equipamento. E de
acordo com Casali et al. (2009), as analises desenvolvidas na autoclave oferecem a
possibilidade de pesagem das amostras tanto em cadinhos filtrantes como em saquinhos
filtrantes, e, na maioria das vezes, saquinhos de TNT, confeccionados no proprio laboratorio
de analises, t€ém sido preferencialmente utilizados ao invés do F57, visando a reducdo do
custo da analise.

Cordeiro et al. (2007) analisaram os teores de FDN e FDA em cana-de-agucar, farelo
de algoddo e fuba de milho e utilizaram a autoclave por ser mais pratica, tendo validado seus
resultados comparando com andlises desenvolvidas pelo método convencional. Os resultados
obtidos indicaram que nao houve diferenga entre os métodos analisados, o que comprovou a
eficacia do uso da autoclave.

Segundo Lourenco et al. (2017), a autoclave ¢ um sistema hermeticamente fechado

cuja vantagem se da pelo aumento da pressdo e consequente aumento da temperatura em
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menor tempo, facilitando a solubilizacdo dos componentes da parede celular, diminuindo o
tempo da analise. Deschamps (1999) avaliou a determinagdo do teor de FDN com o uso de
saquinhos de nylon (45 um) e autoclave com temperatura de 120°C e tempo de operagao de
40 minutos, e inferiram que a adog¢dao da autoclave permitiu a economia de reagentes, a
reducdo do tempo de andlise e a execucdo da analise de 120 amostras por operagdo. Senger et
al. (2008) testaram quatro diferentes tempos e temperaturas de operacdo da autoclave: 40
minutos a 110°C, 60 minutos a 110°C, 40 minutos a 120°C e 60 minutos a 120°C, nas
analises da FDN e FDA com o objetivo de encontrar um procedimento alternativo que nao
fosse diferente do método convencional, utilizando-se saquinhos de nylon (50 um), e
verificaram que as andlises da FDN e FDA em autoclave a temperatura de 110°C durante 40
minutos nao diferiu do método convencional, comprovando a eficiéncia do método.

Lourengo et al. (2017) compararam os teores de FDN e FDA obtido pelo método
convencional com os resultados dos trés métodos alternativos que utilizam a autoclave como
sistema digestor (autoclave + saquinhos Ankom®, autoclave + saquinhos TNT e autoclave +
cadinhos filtrantes), e verificaram que as metodologias alternativas permitiram ganhos
consideraveis pela redugdo dos custos operacionais e do tempo da analise e que a precisao do
método alternativo depende do alimento a ser analisado, assim, as determinacdes dos teores
de FDN pelos métodos alternativos foram recomendadas no feno de Tifton 85, farelo de
babagu e cana-de-agicar enquanto que as determinacdes dos teores de FDA pelos métodos
alternativos nao foram indicadas nos alimentos estudados com excec¢ao das analises no farelo

de babacu, pelo método alternativo que utiliza a autoclave e saquinhos da Ankom®.

3. MATERIAIS E METODOS

O experimento foi realizado no Laboratério de Bromatologia e Nutricdo Animal
pertencente a Faculdade de Medicina Veterinaria da Universidade Federal de Uberlandia.

Foram avaliados os teores da fibra em detergente 4cido (FDA) em amostra de trés
alimentos volumosos, sendo eles: Capim Tifton 85 (Cynodon spp.), Capim Marandu
(Urochloa brizantha cv. Marandu) e Capim Xaraés (Urochloa brizantha cv. Xaraés). Os
capins foram coletados no campo agrostologico da fazenda Capim Branco da Universidade
Federal de Uberlandia, no dia 13 de maio de 2019. As amostras coletadas foram secas em

estufa ventilada a 65°C por 72 horas, e em seguida moidas em moinho de facas com peneira
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de um milimetro, para determina¢do da matéria seca definitiva e dos teores de fibra em
detergente acido (FDA).

As andlises da FDA foram realizadas por meio da técnica da autoclave utilizando-se
trés diferentes temperaturas e tempos de operagao, sendo eles: 105°C por 60 minutos,
conforme o preconizado por Pell e Schofield (1993), Detmann et al. (2012) e por Barbosa et
al. (2015); 110°C por 40 minutos, conforme o descrito por Senger et al. (2008), Farias et al.
(2015) e Lourengo et al. (2017) e 120°C por 40 minutos, conforme o realizado por
Deschamps (1999) e Senger et al. (2008), utilizando-se a técnica dos saquinhos filtrantes.

Os saquinhos filtrantes foram confeccionados utilizando tecido nao tecido (TNT) com
gramatura de 100g/m?, de forma a possuirem 5cm de comprimento por Scm de largura apos
serem selados, o que corresponde a uma area Util de 25cm?. Os tecidos cortados para a
confec¢do dos saquinhos foram lavados quatro vezes com 4gua quente e detergente neutro
comercial por 5 minutos cada vez, sendo que na ultima, os tecidos foram deixados de molho
nesta solu¢do de um dia para o outro, e, no dia seguinte, os tecidos foram lavados com
acetona para a retirada da goma presente no tecido e colocados na bancada sobre um pedago
de papel pardo para secarem por cerca de 1 hora e 30 minutos. Apos, os tecidos foram selados
somente nas laterais utilizando a seladora BARBI M-300 T, enumerados, colocados em estufa
ndo ventilada a 105°C por 2 horas e, posteriormente, foram retirados da estufa e colocados em
dessecador por cerca de 30 minutos para esfriarem. Em seguida, pesou-se os saquinhos na
balanca analitica MARTE AY?220 para obter o peso dos saquinhos vazios.

Para determinar a quantidade de amostra a ser colocada nos saquinhos, quantificou-se
a matéria seca dos trés alimentos volumosos, em duplicata. Para isso, enumerou-se seis
cadinhos de porcelana, que foram colocados em estufa ndo ventilada a 105°C por 2 horas e,
posteriormente, foram retirados da estufa e colocados em dessecador por cerca de 30 minutos
para esfriarem e apos, foram pesados na balanca analitica MARTE AY220. Em seguida,
pesou-se lg de cada amostra nos cadinhos, na mesma balanga analitica, ¢ colocou-os em
estufa ndo ventilada a 105°C por 24 horas. No dia seguinte, os cadinhos foram retirados da
estufa e colocados em dessecador por cerca de 30 minutos para esfriarem. Por fim, pesou-se
os cadinhos e realizou-se os calculos.

A quantidade de amostra em cada saquinho obedeceu a relacdo de 20mg de matéria
seca/cm? de superficie selada por calor, seguindo as recomendagdes feitas por Detmann et al.
(2012). Para cada amostra, foi pesado nos saquinhos, em balanca analitica MARTE AY220, a
quantidade estabelecida de matéria natural com cinco repeti¢cdes para cada capim, sendo elas:

aproximadamente 0,5275g de Capim Tifton 85, 0,5357g de Capim Marandu e 0,5353g de
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Capim Xaraés. Apos, os saquinhos com as amostras foram selados utilizando a seladora
BARBI M-300 T, fechando-os completamente.

A solucdo de detergente acido foi preparada conforme recomendagdo feita por
Detmann et al. (2012), utilizando-se 83,1ml de acido sulfurico concentrado (H2SO4), 60g de
brometo de cetiltrimetilaménio — CTAB P. A. [CisH3sN(CH3):Br] e agua destilada,
totalizando em trés litros de solucao.

Os saquinhos contendo as amostras foram acondicionados em um saco maior do
mesmo tecido contendo um contrapeso em seu interior para evitar a flutuagdo das amostras no
béquer (DESCHAMPS, 1999). Esse conjunto foi acondicionado em um béquer de plastico
maior com capacidade de dois litros, adicionando-se quantidade de solugdo de detergente
acido suficiente para manter a relacdo de 50ml de detergente por 0,5g de amostra
(DETMANN et al., 2012). Foram separados cinco saquinhos de cada capim para cada tempo e
temperatura de extragdo, totalizando em 15 saquinhos por rodada na autoclave vertical da
marca PHOENIX. Dessa forma, adicionou-se aproximadamente um litro de solugdo de
detergente acido, selando-se a boca do béquer com papel aluminio (DESCHAMPS, 1999;
SENGER et al., 2008), e em seguida o béquer foi acondicionado na autoclave para a rodada
nos tempos e temperaturas determinados, excluindo o tempo de aquecimento prévio da agua e
de resfriamento apds a execucdo da analise.

Para a temperatura na autoclave nao reduzir ou ultrapassar a temperatura determinada
da rodada, foi feito seu controle através da chave de liga e desliga, onde se a temperatura
aumentasse, a autoclave era desligada até voltar para a temperatura da rodada, e ligada
novamente no minimo para se manter nela, e se diminuisse, a autoclave era colocada no
maximo para aumentar até a temperatura da rodada e colocada novamente no minimo para se
manter nela.

Ap0s transcorrido o tempo de andlise, a autoclave foi desligada e aguardado a saida da
pressdo para permitir a sua abertura e retirada das amostras. Em sequéncia, os saquinhos
foram lavados com agua destilada quente para a retirada do detergente, por trés vezes, € em
seguida lavados com acetona durante 5 minutos, levados para a estufa ventilada a 60°C por 24
horas e sequencialmente, por 2 horas para a estufa ndo ventilada a 105°C e, posteriormente,
foram acondicionados em dessecador por cerca de 30 minutos para esfriarem. Em seguida, os
saquinhos foram pesados na balanga analitica MARTE AY220, e os pesos anotados para a
realizag¢ao dos calculos (DETMANN et al., 2012).

O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualisado em esquema

fatorial 3x3, com trés diferentes temperaturas e tempo de execucdo da autoclave e trés
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diferentes alimentos volumosos, com cinco repeti¢cdes cada. Os resultados foram submetidos a
analise de variancia e as médias comparadas utilizando-se o teste de Tukey a 5% de

probabilidade, utilizando-se o programa estatistico R 3.6.1.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados da analise da FDA das amostras dos diferentes alimentos volumosos
avaliados neste presente estudo utilizando-se a autoclave em diferentes tempos e temperaturas
de extragdo estdo descritos na Tabela 1. Houve interacdo significativa entre os volumosos

avaliados e as temperaturas e tempo de execugao da analise.

Tabela 1. Valores médios dos percentuais da fibra em detergente acido (FDA) dos alimentos

volumosos utilizando a autoclave em diferentes tempos e temperaturas de execugao.

Autoclave (temperatura/tempo)

Volumoso 105°C/60 min _ 110°C/40 min __ 120°C/40 min Geral
Marandu 41,95 Ba 39,70 Ab 35,84 Ac 39,16
Tifton 85 42,96 Aa 39,44 Ab 35,94 Ac 39,44
Xaraés 40,45 Ca 39,50 Ab 3591 Ac 38.62
Geral 41,78 39,55 35,90

Médias seguidas de mesma letra minuscula nas linhas, e maitscula nas colunas, ndo diferem entre si (P>0,05), pelo teste
Tukey.

Foi observada diferenca estatistica (P<0,05) entre os diferentes tempos e temperaturas
de execucdo para os trés alimentos volumosos, pois conforme ocorreu o aumento da
temperatura de execu¢do da autoclave, menor foi o valor obtido para a FDA. Na temperatura
de 105°C por 60 minutos também observou-se diferenca estatistica (P<0,05) entre os trés
capins, pois o teor de FDA para o Capim Tifton 85 foi maior, seguido do Capim Marandu e
depois pelo Capim Xaraés. No entanto, com o aumento da temperatura, os valores de FDA
diminuiram e se igualaram (P>0,05) nas temperaturas de 110°C e 120°C por 40 minutos para
os trés capins, esse fato pode ter ocorrido possivelmente pela solubilizagdo de algum
constituinte, ocasionando menores valores de FDA em relagdo a temperatura de 105°C por 60
minutos.

O uso da autoclave para andlise da fibra em substitui¢do ao digestor de fibras utilizado
no método convencional vem sendo utilizado na literatura com diferentes temperaturas e

tempos de execucdo. Barbosa et al. (2015), avaliaram a andlise da FDN de amostras de
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forragem e de fezes pelo método convencional e pelo método da autoclave utilizando a
temperatura de 105°C por 60 minutos e verificaram que os resultados foram similares. Por
outro lado, esses autores observaram que em amostras de alimentos concentrados o uso da
autoclave nao gerou resultados semelhantes ao método convencional, e que este
comportamento pode ter ocorrido devido a alta pressdo dentro da autoclave, que pode ter
elevado o ponto de ebulicdo da dgua ndo levando a solucdo de detergente a fervura,
ocasionando uma superestimativa do valor da FDN.

No presente estudo, as inferéncias feitas pelo autor acima podem ter acontecido, pois a
solugdo de detergente acido pode ndo ter ido a fervura na autoclave a temperatura de 105°C,
que ¢ um ambiente pressurizado, ndo extraindo todos os componentes soliiveis neste
detergente, ocasionando maiores teores de FDA das amostras das forragens avaliadas. Por
outro lado, a temperatura de 105°C proporcionou menor solubiliza¢do do residuo insolivel
em detergente acido, gerando resultados proximos aos obtidos por Serutti (2019), que avaliou
o teor de FDA das mesmas forrageiras utilizadas no presente estudo em digestor de fibra
(TECNAL, modelo TL-149), ambiente nao pressurizado, e obteve valores de FDA de 42,76%
para o Capim Marandu, 41,97% para o Capim Tifton 85 e 41,15% para o Capim Xardes.

A observacdo da redugdo dos valores de FDA com o aumento da temperatura de
execucao da autoclave obtida neste estudo também foi verificada por Senger et al. (2008), que
avaliaram o teor de FDA em alimentos volumosos e concentrados utilizando a técnica da
autoclave e saquinhos filtrantes de nylon (50 um), em diferentes tempos e temperaturas de
execucao: 40 minutos a 110°C, 60 minutos a 110°C, 40 minutos a 120°C e 60 minutos a
120°C, e verificaram que o aumento da temperatura ¢ do tempo de execucdo da analise
subestimaram os resultados de FDA em amostras de forragem, e esses autores atribuiram esse
fato ao tecido de nylon utilizado ndo ser resistente ao detergente 4cido quente, pois com o
aumento da temperatura, ocorreu a abertura dos poros do tecido, promovendo a perda de
particulas, e concluiram que a analise da FDA em autoclave a temperatura de 110°C durante
40 minutos nao diferiu do método convencional.

No presente trabalho, o tecido utilizado para confeccao dos saquinhos filtrantes foi o
TNT (100g/m?), e pelos resultados obtidos, possivelmente esse tecido também nio resiste a
solucdo de detergente adcido com a elevacdo da temperatura da autoclave, o que pode ter
causado ruptura da malha dos saquinhos permitindo a perda de particulas e dessa forma
subestimando o valor da FDA das amostras, no entanto, ndo foi observado visualmente
alteracdes na estrutura do tecido ao retirar os saquinhos da autoclave. Outra hipdtese que pode

ter acontecido para a diminui¢ao do teor da FDA com o aumento da temperatura na autoclave
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¢ a provavel solubilizacdo dos componentes da parede celular dos capins pelo detergente
acido.

Por outro lado, resultados contraditorios aos obtidos neste presente estudo de
subestimativa dos teores da FDA com o aumento da temperatura da autoclave foram
observados na literatura por Farias et al. (2015), que comparam o método convencional com
equipamentos (autoclave e digestor de fibras) e tecidos alternativos (TNT — 100g/m? e nylon —
50 um) na determinagdo da FDN e FDA do Capim Elefante, e verificaram que a técnica da
autoclave a temperatura de 120°C por 40 minutos utilizando o tecido TNT ou o nylon
superestimaram o valor da FDA em comparaciao ao método convencional.

Lourengo et al. (2017) compararam os teores da FDA obtidos pelo método
convencional com os resultados dos trés métodos alternativos que utilizam a autoclave como
sistema digestor (autoclave + saquinhos Ankom®, autoclave + saquinhos TNT e autoclave +
cadinhos filtrantes) a temperatura de 110°C por 40 minutos, e verificaram que o método
autoclave + saquinhos TNT superestimou o valor da FDA em comparagdo ao método
convencional dos alimentos avaliados, obtendo teores médios da FDA de 65,11% para o feno
de Tifton 85, de 57,65% para o Capim Xaraés e de 60,97% para o Capim Marandu, sendo
superiores aos valores médios obtidos pelo método convencional, que foram de 40,06% para o
feno de Tifton 85, de 36,93% para o Capim Xaraes e de 39,06% para o Capim Marandu.

Dessa forma, cuidados devem ser tomados ao se comparar valores de FDA na
literatura, pois diferentes métodos de analise podem gerar resultados diferentes, ou até mesmo
contraditorios, havendo a necessidade de se padronizar o método de analise da fibra para os

diferentes tipos de alimentos.

5. CONCLUSAO

O uso de diferentes tempos e temperaturas de execucdo da autoclave utilizando
saquinhos filtrantes de TNT (100g/m?) gera diferentes resultados da fibra em detergente acido

em alimentos volumosos.
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