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Resumo
O método original da analise da fibra em detergente acido (FDA) necessita de
mao de obra individual para cada amostra avaliada, o que demanda longo tempo
para a analise de uma grande quantidade de amostra. Métodos alternativos
foram desenvolvidos com a finalidade de tornar a analise mais pratica, reduzir o
tempo gasto e a méo de obra, dentre as quais esta o uso da autoclave em
substituicdo ao equipamento com refluxo do método original e o uso de sacos
filtrantes no lugar do cadinho filtrante. Assim, objetiva-se com o presente trabalho
avaliar a analise da FDA pelo método da autoclave utilizando-se saco filtrante
confeccionado com tecido ndo tecido (TNT), com gramatura de 100g/m? e
cadinho filtrante, com a finalidade de avaliar se existe diferencas entre o uso
desses materiais no resultado da FDA. As amostras utilizadas foram: dieta total
e concentrado para bovinos, feno de tifton, silagem de sorgo, milho e farelo de
soja totalizando seis alimentos. O delineamento experimental utilizado foi o
inteiramente casualizado, com dois tratamentos (cadinho filtrante e saco filtrante)
com seis repeticdes para cada alimento avaliado. Os resultados obtidos foram
submetidos a analise de variancia e as médias comparadas utilizando-se o teste
de F a 5% de probabilidade, utilizando-se o programa estatistico R versao 4.4.2
(2022). Foram observadas diferencas estatisticas para todos os alimentos entre
as técnicas do uso de saco filtrante e do cadinho filtrante, com valores superiores
da FDA para o uso dos sacos filtrantes. A analise da FDA utilizando a autoclave
e a técnica do saco filtrante de tecido nao tecido, com gramatura de 100g/m?,

produz resultados superiores aos do uso do cadinho filtrante.

Palavras-chave: FDA, método alternativo, parede celular, tecido nao tecido.



Abstract
The original method for acid detergent fiber (ADF) analysis requires individual
labor for each evaluated sample, which takes a long time to analyze a large
quantity of samples. Alternative methods have been developed to make the
analysis more practical, reduce the time and labor involved, including the use of
an autoclave instead of the reflux equipment in the original method, and the use
of filter bags instead of the filter crucible. Thus, the objective of this study is to
evaluate the ADF analysis using the autoclave method with a filter bag made of
non-woven fabric (TNT) weighing 100g/m?, and the filter crucible, in order to
determine if there are differences between the use of these materials in the ADF
results. The samples used were total diet and concentrate for cattle, Tifton hay,
sorghum silage, corn, and soybean meal, totaling six feedstuffs. The
experimental design used was completely randomized, with two treatments (filter
crucible and filter bag) and six replicates for each evaluated feedstuff. The
obtained results were subjected to analysis of variance, and the means were
compared using the F-test at a 5% probability level, using the statistical software
R version 4.4.2 (2022). Statistical differences were observed for all feedstuffs
between the techniques of using the filter bag and the filter crucible, with higher
ADF values obtained when using the filter bags. The ADF analysis using the
autoclave and the non-woven fabric filter bag weighing 100g/m? yields superior

results compared to the use of the filter crucible.

Keywords: ADF, alternative method, cell wall, non woven fabric.
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1. INTRODUGAO

A fibra pode ser definida em termos nutricionais como a fragdo dos
alimentos de digestado mais lenta, que ocupa espago no trato digestivo e contém
partes indigestiveis. A sua constituicdo varia em fungdo da metodologia de
analise utilizada que quantifica determinados componentes presentes na parede
celular dos vegetais (NEVES NETO, 2011).

O método mais antigo de determinacao da fibra dos alimentos é a analise
da fibra bruta (FB), proposto pelo sistema de Weende, mas devido a falta de
precisdo dessa analise Van Soest (1963) e Van Soest e Wine (1967)
desenvolveram reagentes especificos que isolam os componentes da parede
celular dos vegetais e quantificam com maior precisdo a fibra dos alimentos
(LOURENGCO,2010).

As metodologias de analise da fibra em detergente neutro (FDN), descrita
por Van Soest e Wine (1967), e fibra em detergente acido (FDA), descrita por
Van Soest (1963), sdo amplamente utilizadas desde entdo para a determinagao
do teor de fibra dos alimentos. Esses métodos foram desenvolvidos para analise
da fibra de forragens e com a expansao do uso dessas analises em diversos
tipos de alimentos, passou a ser necessario fazer algumas alteragdes, dentre as
quais estda o uso de alfa-amilase (VAN SOEST, 1991). Além disso, outras
modificagdes do método original foram feitas visando mais eficiéncia, precisao,
reducao de custos e facilidade dentro dos laboratérios. Logo, metodologias
denominadas alternativas variam desde o uso de diferentes equipamentos até a
adocgao de tecidos distintos na composi¢cdo de saco filtrantes (LOURENCO,
2010; SILVA, 2016).

O uso da autoclave em substituicdo ao analisador de fibras com refluxo,
utilizado no método original, foi descrito na literatura por diversos autores (PELL
e SCHOFIELD, 1993; DESCHAMPS, 1999; SENGER et al., 2008; LOURENCO,
2010; e BARBOSA, et al., 2015). E a substituicdo do cadinho filtrante, utilizado
no método original, pela técnica do saco filtrante foi avaliado por Berchielli et al.
(2001), Casali et al. (2009), Valente et al. (2011), Detmann et al., (2012) e por
Barbosa et al. (2015).



O uso da autoclave para a analise da fibra € versatil por permitir que a
andlise seja feita utilizando-se tanto o cadinho filtrante como o saco filtrante
(LOURENCO, 2010). No entanto, segundo Barbosa et al. (2015), o uso de saco
filtrante para analise de fibra em detergente neutro pode comprometer o
resultado, possivelmente pela possivel reducdo do fluxo da solucdo de
detergente na amostra em alimentos concentrados, mas para alimentos
volumosos nao foi observado alteragdes significativas.

Dessa forma, objetiva-se com o presente trabalho comparar os resultados
da analise da fibra em detergente acido (FDA) de alimentos volumosos e
concentrados pela técnica da autoclave utilizando-se saco filtrante e cadinho

filtrante.

2. REFERENCIAL TEORICO

2.1 Parede celular dos vegetais

A parede celular (PC) dos vegetais trata-se de uma estrutura com maior
rigidez com fungdes de sustentagcao e protecéo celular, e dividida em parede
celular primaria e secundaria, sendo a primeira formada durante o crescimento
celular, estavel, mas simultaneamente flexivel permitindo a expansado das
células, evitando rupturas (FARINAS, 2011). E constituida principalmente por
polissacarideos como celulose, hemicelulose e pectina. Ja a parede celular
secundaria forma-se findado o crescimento celular e possui como finalidade
estabilizar mecanicamente a planta, e possui compostos de celulose e
hemicelulose, ligados, ou nado, a lignina (FARINAS, 2011). Além desses
compostos, a parede celular dos vegetais também pode conter determinadas
proteinas, compostos fendlicos e sais minerais em sua composi¢cao
(BERCHIELLI et al. 2011).

A celulose trata-se de um polimero de glicoses interligadas através de
ligagbes glicosidicas, sendo uma estrutura rigida e resistente a hidrélise. Esse
componente vegetal € o polissacarideo mais abundante na natureza, e, além
disso, € o principal componente da parede celular dos vegetais, variando de 20%
a 40% na matéria seca (MS), em funcdo do desenvolvimento das plantas (VAN
SOEST, 1994).



As pectinas, entre os polissacarideos presentes na parede celular,
representam cerca de 30% do peso seco de tal estrutura, sendo encontrada tanto
na parede celular primaria quanto na lamela média das células vegetais,
exercendo funcbes de resisténcia mecénica e firmeza dos tecidos (PAIVA,
2009).

A hemicelulose, quando comparada a celulose, € mais sensivel a
hidrdlise visto que apresenta menor polimerizagcdo (CARVALHO et al. 2010).
Além disso, € formada por pentoses, hexoses e acidos urénicos (OGATA, 2013),
e representa cerca de 15 a 20% do peso seco da parede celular (FARINAS,
2011).

A lignina é uma macromolécula encontrada associada a celulose na
parede celular e possui trés fungdes principais: tornar a parede impermeavel,
conferir rigidez e resisténcia. Classifica-se como hidrofébica, possui estrutura
tridimensional e amorfa. Ademais, é altamente ramificada e sua sintese se da a
partir de trés substancias: alcéois p-cumarico, coniferilico e sinapilico, podendo
variar suas concentragdes dependendo da espécie do vegetal (CARVALHO et
al, 2010; OGATA, 2013). Ademais, o teor de lignina também varia em func¢éo da
maturagéo vegetal, podendo ser menor que 5% em plantas jovens e conter até
15% de peso seco da parede celular, naquelas mais maduras (CARVALHO et
al, 2010)

2.2 Carboidratos vegetais e suas classificagoes

Na alimentagdo dos ruminantes, os carboidratos correspondem a cerca
de 70 a 80% da fonte energética e desempenham diversas fungdes no
organismo animal (BERCHIELLI, 2011). A otimizacdo da utilizagdo desses
componentes por essa espeécie deve-se a presenga de uma microbiota, na
camara de fermentagdo (reticulo-rumen), responsavel pela fermentacdo de
componentes fibrosos produzindo acidos graxos de cadeia curta (AGCC) que
atendem a cerca de 80% das exigéncias nutricionais diarias desses animais
(VAN SOEST, 1994; MERTENS, 2001).

Por determinado tempo, os carboidratos presentes nas dietas de
ruminantes eram classificados em estruturais (CE) e ndo estruturais (CNE), de

acordo com as fungbes desempenhadas nas plantas, e ndo com relagdo a



nutricdo animal (MERTENS,1996). Assim, os denominados CE fazem referéncia
aos componentes que fornecem suporte ao crescimento vegetal, componentes
da parede celular (PC) (MEDEIROS; MARINO, 2015). Portanto, celulose,
hemicelulose, e pectina sdo carboidratos estruturais da parede celular e
juntamente com lignina, compostos fendlicos e proteinas compdem tal estrutura,
embora estes nado sejam classificados como carboidratos (FARINAS, 2011).

Os CNE estao presentes no conteudo celular, e constituem componentes
de reserva energética e sdo encontrados em maiores concentragbes em
sementes, hastes, raizes e folhas. Assim, em periodos de estresse, os CNE s&o
utilizados como substrato energético na reprodugido, crescimento e
sobrevivéncia das plantas (MEDEIROS e GOMES, 2015)

Os carboidratos podem também ser classificados em termos nutricionais
em carboidratos fibrosos (CF) e carboidratos nao fibrosos (CNF). Os CF séo
representados pelos componentes da parede celular: celulose e hemicelulose,
que possuem como caracteristica digestibilidade lenta e disponibilidade
nutricional variavel (BARBOSA et al., 2011), além de exercerem func¢des de
reducdo da taxa de passagem no rumen-reticulo e manutengao do pH ruminal,
uma vez que, estimulam a ruminacdo e a producgédo salivar, que atua como
tamponante. Em contrapartida, podem reduzir a sintese de proteina microbiana
e, por possuirem baixa fermentacido, quando em excesso, podem comprometer
o desempenho animal (SILVA et al., 2019). De acordo com Oliveira (2016), isso
ocorre devido os CF limitarem o desenvolvimento de microbiota ruminal devido
a reduzida assimilagdo de nitrogénio da proteina microbiana e ao alto grau de
degradagdo de compostos nitrogenados, além da baixa fermentagdo dos
carboidratos. Ademais, a sintese microbiana acontece em fungdo de uma faixa
ideal de pH, além de teores adequados e sincronizados de substratos, energia e
nitrogénio (OLIVEIRA et al., 2016). Dessa forma, de acordo com Van Soest
(1994), pH inferior a 6,2 eleva o tempo de colonizagédo da fibra por parte das
bactérias diminuindo a degradacgéo desta (OLIVEIRA et al., 2016)

Os CNF sao representados pelo amido e acucares, carboidratos nao
estruturais presentes no conteudo celular e pela pectina, um carboidrato
presente na parede celular, e, portanto, um carboidrato estrutural, estes
representam a porgao dos carboidratos de digestdo mais rapida e completa, com
digestibilidade variando entre 98% a 100% (BARBOSA et al., 2011). Entre estes,



0 amido, quantitativamente, € o CNF de maior reserva energética nas gramineas,
sementes de leguminosas e também nos tecidos vegetativos de leguminosas e
gramineas tropicais. Ademais, além de serem de rapida degradag¢ao ruminal, sdo
também os principais substratos utilizados como aporte energético para o
desenvolvimento da microbiota presente no rimen e na fermentacao realizada
pelos mesmos. Entretanto, o CNF pode exercer influéncia negativa sobre o
rumen caso seja fornecido em excesso, pois por nao favorecer a ruminagéo e a
salivagéo, pode impedir a fermentagéo das fibras levando a um desequilibrio do
pH através da redu¢do do mesmo (RODRIGUES, 2014; SILVA et al., 2019). Tal
reducao ocorre, pois, bactérias amiloliticas atuam em faixas de pH menores
(5,8), exigindo uma faixa ideal de pH entre 5,5 e 7,0. Assim, dietas ricas em CNF,
ou seja, carboidratos de alta fermentacéo e pouca fibra, reduzem o pH do rumen
(OLIVEIRA et al., 2016). Conquanto, o fornecimento de CF e CNF aos animais,
de forma equilibrada, é de suma importancia para manter o ambiente ruminal

equilibrado.

2.3 Fibra e métodos de determinacgao de fibra dos alimentos

Embora parede celular (PC) e fibra sejam utilizadas como sindnimos,
estes nado representam por¢des iguais dos carboidratos dos vegetais. A parede
celular constitui-se, principalmente pelos polissacarideos celulose, hemicelulose
e pectina e, também, pelo polimero fendlico lignina, tendo seus teores variados
em fungao do tipo vegetal e seu desenvolvimento (FARINAS, 2011).

A fibra, termo somente nutricional (NEVES NETO, 2011), possui
composicao variavel pois, apesar de ser formada por componentes da PC, é
determinada por meio de diferentes metodologias, podendo, assim, conter
componentes em diferentes quantidades e tipos, em fungdo do método analitico
utilizado. Assim, tal analise permite conhecer as fragdes dos alimentos e fatores
como a digestibilidade e consequente aproveitamento pelo animal, possibilitando
avaliar a qualidade dos mesmos, estimar o valor nutricional e balancear
adequadamente a dieta (LOURENGCO,2010).

Assim, conforme Berchielli et al. (2011), devido a variabilidade de
metodologias analiticas deve-se considerar alguns fatores para a escolha

daquela que seja ideal para cada situagao, como a finalidade, a disponibilidade



de recursos, sejam financeiros ou operacionais e precisao de resultados, por
exemplo. Ademais, conhecer os detalhes praticos das técnicas, seus respectivos
principios tedricos, possiveis interferéncias e condigbes ideais para realizagao
das técnicas sdo passos primordiais para que a escolha da técnica correta
(LOURENCO, 2010)

Descrito pelo sistema de analise proximal ou sistema de Weende, a fibra
bruta (FB) € o método mais antigo de analise de fibra e € amplamente utilizado,
sendo considerado como convencional de analise de alimentos descritos pela
AOAC (SILVA, 2016). A FB, em termos gerais, € isolada por solu¢des acidas e
bases fortes, sendo uma analise de execugao mais simples, quando comparada
as demais. O andamento da analise se da por meio de duas extragdes
sequenciais. A extracao acida € a primeira realizada e remove componentes de
mais rapida digestdo, amidos, agucares e parte da pectina e da hemicelulose. Ja
a extracao por base solubiliza proteinas, fracbes remanescentes de pectina e
hemicelulose e parte da lignina (ALMEIDA, 2018; SILVA e QUEIROZ, 2009). No
residuo da analise é retido pequenas quantidades de lignina e hemicelulose e,
principalmente, celulose. Entretanto, tal metodologia é limitada pela falta de
precisdo dos resultados, uma vez que os teores de hemicelulose e lignina séo
subestimados (ALMEIDA, 2018), mas, apesar disso, ainda € uma metodologia
importante quanto a analise de fibra para animais ndo ruminantes, uma vez que
nao utilizam essa fragédo de alimento como importante fonte energética, mas esta
possui fungdes relacionadas a saude do TGI (BRITO, 2019)

Considerando-se as limitagdbes da FB, na década de 1960, foi
desenvolvido por Van Soest e colaboradores um sistema analitico de fibras
baseado na utilizagdo de detergentes onde objetiva-se a obtencéo de resultados
mais representativos, em substituicao a analise de FB (SILVA, 2016). Assim, em
1963, Van Soest desenvolveu a metodologia de determinagado a fibra em
detergente acido (FDA) e Van Soest e Wine em 1967, desenvolveram a
determinacao de fibra em detergente neutro (FDN) (SILVA, 2016).

A FDA representa a porgdo menos digerivel da parede celular, uma vez
que o detergente utilizado solubiliza componentes do conteudo celular, minerais
soluveis e a hemicelulose, permanecendo no residuo a celulose, lignina, silica,
nitrogénio e, também, os minerais insoluveis no detergente acido, sendo em sua

maioria composta por celulose e lignina (SILVA e QUEIROZ, 2009). A



solubilizacdo da hemicelulose € o principal limitante desta analise, uma vez que
nao quantifica-se de forma representativa a composigao total da fibra alimentar,
nao sendo portanto, associado ao conceito nutricional de fibra (VAN SOEST,
1994). Assim, a FDA tem sido utilizada como passo preparatério para a analise
sequencial para quantificar a lignina doa alimentos (DETMANN et al., 2021).

A analise da FDN utiliza um detergente neutro que isola os principais
constituintes da parede celular, sendo estes, a celulose, a hemicelulose e a
lignina, componentes da fibra dietética que s&o insoluveis nessa solugao (SILVA,
2016; VAN SOEST, 1994). Entretanto, essa metodologia solubiliza, também, a
pectina, que juntamente com celulose, hemicelulose e lignina formam a parede
celular dos vegetais. Todavia, apesar de solubilizar a pectina, a analise da FDN
€ 0 método mais aceito para determinacdo de fibra dos alimentos pelos
nutricionistas de ruminantes (LOURENCO, 2010)

A porcéao retida na analise da fibra em detergente neutro trata-se da
porcao responsavel por ocupar mais espago no trato gastrintestinal (TGI),
possuindo digestibilidade variavel e, dessa forma, afetando o consumo
alimentar. Assim, quanto menor tamanho de particulas, melhor sera a
digestibilidade (MERTENS, 1997; SILVA, 2016). Em contrapartida, a fracédo
solubilizada pelo detergente neutro possui alta digestibilidade e € completamente
fermentada pelo ruimen, ocupando menos espago no TGl (VAN SOEST, 1994).
Ademais, embora a FDN represente grande parte da parede celular do vegetal,
nao representa a totalidade desta, ndo sendo sinbnimos por definigdo nem por
composicao (MERTENS, 1996)

A FDA, juntamente com a analise de FDN, possui grande importancia para
a nutricdo animal, uma vez que sao ferramentas da avaliagao do valor nutricional
dos alimentos estimando com maior precisdo a disponibilidade de nutrientes
(LOURENCO, 2010).

A FDN foi, por muito tempo, utilizada como parametro unico de explicagao
para o enchimento do rumén, sendo atualmente explicado, também, por outros
fatores que agem conjuntamente, como a taxa de passagem, a porgao digestivel
do alimento e sua fragilidade (NASEM, 2021). Assim, tanto a FDN quanto a FDA
sao importantes na determinacédo do enchimento do rumen e digestibilidade dos
alimentos, uma vez que permitem determinar fragées diferentes dos alimentos,

com diferentes composigdes e digestibilidades. Dessa forma, as gramineas, por



exemplo, que possuirem menor relacdo FDA/FDN apresentam menor
fragilidade, permanecendo mais tempo em retengdo no ambiente ruminal, em

comparagao as leguminosas, por exemplo (NASEM, 2021; FRANCA, 2022)

2.4 Métodos alternativos de analise da FDN e FDA.

As andlises para a determinacgao da FDA e FDN proposta por Van Soest
(1963) e Van Soest e Wine (1967), sao realizadas por meio de um equipamento
com refluxo onde a amostra é acondicionada em béquer de forma alta e mantida
sob fervura na solugcao de detergente por 60 minutos. Apds a solucgéao é filtrada
em cadinho filtrante com porosidade grossa, sob vacuo, em aparelho semelhante

ao presente na Figura 1

Figura 1: Bomba a vacuo utilizada para filtragao

Fonte: Botulab

Entretanto, tal metodologia foi desenvolvida para analise de forrageiras,
logo, quando utilizada para determinacéo de outros tipos de alimentos origina-
se resultados menos precisos (SILVA e QUEIROZ, 2009), pois ao analisar
alimentos concentrados com altos teores de amido, por exemplo, ha
superestimacao do valor de FDN, pelo fato do detergente neutro ndo conseguir
dissolver todo o amido da amostra, levando a contaminagdo com amido do

residuo insoluvel em detergente neutro. Assim, visando a obtencdo de



resultados mais representativos foram propostos o uso da enzima alfa-amilase,
com a finalidade de resolver esse problema (VAN SOEST, 1991).

Além da contaminagdo com amido, outros componentes como proteinas,
cinzas e lipideos presentes nas amostras, também podem influenciar no
resultado final da FDN, superestimando-o. Dessa forma, visando reduzir a
contaminagao de proteinas insoluveis no detergente neutro, o uso de sulfito de
sodio é adotado para deteriorar as queratinas presentes em pelos, por exemplo.
Entretanto, o uso desse composto ndo € recomendado caso o objetivo da analise
seja a caracterizagao de parede celular, pois o sulfito de soédio dissolve a lignina
presente na estrutura, o que subestima o valor final. A contaminagao do residuo
da FDN e FDA por cinzas sao provenientes do contato da amostra com o solo.
O detergente neutro, diferente do acido, solubiliza a silica biogénica, mas néo as
silicas contidas nos minerais do solo, 0 que leva a uma superestimag¢ao dos
teores de fibra. Neste caso, sugere-se que faga a corregao do residuo das
analises de FDN e FDA para cinzas incinerando os residuos dessas analises em
mufla e fazendo a corregédo no resultado final (VAN SOEST, 1991).

Quanto aos lipideos, estes podem também ser uma fonte de erro analitico,
uma vez que quando em excesso podem, juntamente com o detergente neutro,
ser complexados e reduzir a eficacia de extragdo do detergente, havendo
necessidade de extracao prévia desses lipideos quando encontrados em teores
superiores a 10% nas amostras. Essa extracao pode ser feita aquecendo a
amostra juntamente com etanol e filtrando em cadinho filtrante, e lavado com
acetona ou ainda realizar a extracao via éter de petréleo em extragao de refluxo
conforme metodologia de Soxhlet (SILVA e QUEIROZ, 2009).

Entretanto, quando em menor quantidade, o préprio detergente neutro é
capaz de solubilizar os lipideos presentes na amostra e, ao final do processo, a
lavagem com acetona apos a extragdo com o detergente extrai o restante dos
lipideos e, também, os pigmentos presentes nos alimentos (MERTENS, 1996).
Assim, a adicdo seja de sulfito de sddio, alfa-amilase, correcéo de cinzas ou
extracdo prévia dos lipideos sao procedimentos que atenuam erros analiticos de
determinacao de fibras (VAN SOEST, 1994).

Além dessas alteracdes descritas no método convencional, foram
desenvolvidas alteracbes quanto ao uso de outros tipos de equipamentos e

materiais utilizados, os denominados métodos alternativos, que possuem o



objetivo de tornar as analises de fibra mais ageis quanto a mao de obra e tempo
de execucgao, pois o método convencional depende de mais mao de obra uma
vez que a analise é realizada manualmente em etapas individuais com
necessidade de filtragens e lavagens, tornando-se mais complexa em termos de
trabalho (MERTENS, 2002; LOURENCO, 2010).

Com o intuito de otimizar a analise da fibra foi desenvolvida a técnica do
saco filtrante denominada Filter bag technique, que utiliza um sistema especifico
denominado sistema Ankom®, que inclui um equipamento automatizado com
sistema fechado, que possibilita a digestéo e filtragdo simultdnea e homogénea
de um grande numero de amostras, contidas em sacos filtrantes (BERCHIELLI
et al. 2001), quando comparada com a metodologia convencional de Van Soest,
onde as etapas de lavagens e filtragdes sado feitas de forma manual e individual
(LOURENCO, 2010).

No sistema Ankom® o equipamento utilizado e os sacos F57 (Ankom®)
sao adquiridos pela propria empresa Ankom, possuindo custo elevado, pois
depende de importagado (BERCHIELLI et al. 2001). Dessa forma, visando reduzir
custos com a compra de sacos F57 (Ankom®), a partir dessa questéo, passou a
ser fonte de pesquisa o uso de outros tecidos para confecgao dos sacos filtrantes
para verificar a sua viabilidade. Sendo assim, sacos confeccionados com tecido
nao tecido (TNT), com gramatura de 100g/m?, e com nailon, com porosidade de
50 um foram testados por Casali et al. (2009) e Valente et al. (2011), em
comparagéo com os sacos F57 (Ankom®). Casali et al. (2009) observaram que
os sacos confeccionados em nailon proporcionam perda de particulas,
subestimando os resultados, mas os sacos feitos com TNT (100g/m?) resultaram
em valores de FDN similares aos resultados com tecidos F57 (Ankom®). Valente
et al. (2011), também nao encontraram diferenga significativa entre os resultados
comparados de andlises de FDN feitas com sacos F57 (Ankom®) e TNT
(100g/m?), em contrapartida, o tecido de nailon (50 um) apresentou resultado
diferente em funcao da perda de particulas da amostra pelo tecido.

Outro método alternativo ao convencional, proposto primeiramente por
Pell e Schofield (1993), € o uso da autoclave em substituicdo ao equipamento
com refluxo utilizado no método convencional. O procedimento convencional
pelo digestor de fibra difere-se da digestdo através da autoclave devido a
pressurizacao das valvulas presentes na autoclave (FARIAS et al., 2015). Desde
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entdo varias pesquisas foram feitas utilizando a autoclave para a analise da fibra,
utilizando-se diferentes temperaturas, tempos e recipientes para as fibras.
Assim, Descahmps (1999) utilizou a autoclave com temperatura de 120°C, com
variagao de £ 1°C e tempo de operagao de 40 minutos, para analise da FDN,
Senger et al. (2008), que avaliaram a analise da FDN e da FDA na autoclave em
diferentes temperaturas de tempo de execugao de 110°C e 120°C, ambas por 40
e 60 minutos, e recomendam a temperatura de 110°C por 40 minutos, para essas
analises. No entanto, Barbosa et al. (2015) e Detmann et al. (2021), recomendam
a temperatura de 105°C por 60 minutos para as analises de FDN e FDA.
Independente da metodologia, o uso da autoclave para a analise da fibra
permite minimizar custos e aumentar o numero de amostras realizadas
concomitantemente, dispensando o controle manual e individual de cada
amostra (LOURENCO, 2010). Essa metodologia, originalmente foi desenvolvida
utilizando-se cadinhos filtrantes, como os descritos por (PELL e SCHOFIELD,
1993; LOURENCO, 2010; BARBOSA et al., 2015 e DETMANN et al,.2021),
entretanto, é possivel, assim como no método do digestor de fibras, utilizar sacos
filtrantes, como na metodologia de Filter bag technique da Ankom® utilizando o
F57 (Ankom®), como o avaliado por Lourengo (2010) e Barbosa et al. (2015).
Deschamps (1999) utilizaram o saco de nailon com porosidade de 45 pum,
para analise da FDN. No entanto, segundo Valente et al. (2011), o tecido de
nailon permite perda de particulas da amostra, o que subestimando os resultados
das analises da fibra. Carvalho et al. (2017) também analisaram FDN pela
metodologia da autoclave, entretanto utilizaram a metodologia original do
cadinho filtrante em comparacédo ao uso de sacos confeccionados em TNT de
gramatura 100g/m?, e nao observaram diferengcas nos valores de FDN nos
métodos em questdo, comprovando a eficiéncia do saco, reduzindo custo e
tempo. Todavia, ndo se sabe se usar o saquinho de TNT na autoclave serao

obtidos os mesmos resultados para o teor de FDA.

3. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no Laboratério de Bromatologia e Nutricao
Animal pertencente a Faculdade de Medicina Veterinaria da Universidade

Federal de Uberlandia.
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Foram avaliados os teores da fibra em detergente acido (FDA) nos
seguintes alimentos: uma dieta total para bovinos em recria e seus constituintes,
feno de tifton, silagem de sorgo e concentrado, além de dois alimentos
concentrados: milho e farelo de soja. As amostras dos alimentos foram coletadas
no setor de bovinocultura de leite da Fazenda Experimental do Gloria da
Universidade Federal de Uberlandia.

As analises da FDA foram realizadas pelo método da autoclave, utilizando
duas técnicas (tratamento): uso do cadinho filtrante, e o uso do saco filtrante,
com seis repeticdes para cada alimento.

As amostras de racgao total e silagem de sorgo foram pré-secas em estufa
de circulagao forgada de ar a temperatura de 60° C por 72 horas. Essas amostras
secas e as amostras de feno, concentrado, milho e farelo de soja, foram moidas
em moinho com peneira com furos de 1Tmm de didmetro, para a realizacido da
analise da matéria seca e da FDA das amostras.

Técnica 1 - uso do saco filtrante: Foram confeccionados sacos com o
tecido n&o tecido (TNT) com gramatura de 100g/m? cortando moldes
retangulares do tecido de TNT com dimensdes de 10 cm de comprimento e 5 cm
de largura. Apds foram colocados em solugcédo fervente de detergente neutro
comercial na proporgao de 20 mL de detergente por litro de agua (DETMANN et
al., 2021), os moldes permaneceram nesta solu¢do de um dia para o outro, e em
seguida foram enxaguados com agua destilada até completa retirada do
detergente, em seguida colocados sobre papel toalha absorvente em um
recipiente de aluminio (POP 032 da Embrapa) e levado para estufa ventilada a
60°C por 24 horas para secar.

Apos os moldes selados em seladora nas laterais para formar um saco
com dimensbes 5 x 5 cm, o que corresponde a uma area de 25 cm?
posteriormente foram identificados (Figura 2) e levados para estufa a 105°C por
2 horas. Em seguida foram colocados em dessecador para esfriar por 40 minutos
e pesados em balanga analitica na qual foram registrados os pesos dos sacos

vazios.
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Figura 2: Selagem e identificacdo dos sacos filtrantes

Fonte: arquivo pessoal

A quantidade de amostra adicionada a cada saco obedece a relagao de
20 mg de matéria seca por centimetro quadrado de superficie (DETMANN et al.,
2021). E entao os sacos foram selados na parte superior fechando-os. A solugao
de detergente acido foi preparada conforme o descrito por Detmann et al.,
(2021), contendo brometo de cetil trimetilamonio (CTAB), acido sulfurico (H2SO4)
e agua destilada.

As analises da FDA foram feitas em seis amostras de alimentos, com seis
repeticbes por alimento, totalizando 36 sacos filtrantes. Estes foram
acondicionados em um saco maior de um tecido mais fino, de tule, contendo um
contrapeso em seu interior para evitar a flutuacdo das amostras no béquer
(DESCHAMPS, 1999).

Esse conjunto foi acondicionado em um béquer de 2.000 mL, onde
adicionou-se quantidade de solugao de detergente acido suficiente para manter
a relagdo de 50 ml de detergente por 0,5 grama de amostra, selando-se a boca
do béquer com papel aluminio (DESCHAMPS, 1999; SENGER et al., 2008), e

em seguida os béqueres foram acondicionados na autoclave com temperatura
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de operagéao ajustada para 105°C durante 60 minutos (PELL e SCHOFIELD,
1993; DETMANN et al., 2012).

Apos transcorrido o tempo de analise, a autoclave foi desligada e
aguardado a saida da pressé&o para permitir a abertura e retirada das amostras,
e os sacos foram lavados com agua destilada quente, por varias vezes, até se
observar que a agua ndao mude de cor (Figura 3), e em seguida foram lavados
com acetona durante 5 minutos e levados para estufa ventilada a 60°C por 24
horas e sequencialmente, por 2 horas em estufa ndo ventilada a 105°C,
posteriormente foram acondicionados em dessecador para esfriar, pesados e
anotado os pesos (DETMANN et al., 2012).

Figura 3: Lavagem dos sacos filtrantes

Fonte: arquivo pessoal

Técnica 2 - uso do cadinho filtrante: Foi pesado aproximadamente 0,5
g de amostra em um béquer de vidro de forma alta com capacidade de 100 mL,
e adicionado 50 ml de solugao de detergente acido, selando-se a boca do béquer
com papel aluminio. Os béqueres foram acondicionados na autoclave a
temperatura de 105°C durante 60 minutos. Apds transcorrido o tempo de analise,
a autoclave foi desligada e aguardado a saida da pressao para permitir a
abertura e retirada dos béqueres com as amostras, que foram filiradas em
cadinho filtrante utilizando-se um sistema a vacuo (Figura 4). Os residuos das
amostras foram lavados com agua destilada quente para a retirada do
detergente, até se perceber que ndo formava mais espuma, em seguida lavada
com acetona e levados para estufa a 105°C para secar, por um periodo de 16

horas, posteriormente foram acondicionados em dessecador para esfriar,
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pesados e anotado os pesos. Foram realizadas seis repeticbes para cada um

dos seis alimentos avaliados.

Figura 4: Lavagem dos cadinhos filtrantes

Fonte: Arquivo pessoal

O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualizado com
dois tratamentos (duas técnicas: saco filtrante e cadinho filtrante) em seis
alimentos com seis repeticdes por tratamento para cada alimento. Os dados
apresentaram distribuicdo normal, verificado pelo teste de Cramér-Von Mises, e
homogeneidade de variancia, verificado pelo teste de Levene. Os resultados
foram submetidos a analise de variancia e as médias comparadas utilizando-se
o teste F a 5% de probabilidade, utilizando-se o programa estatistico R 4.4.2.
(2022).
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4, RESULTADOS E DISCUSSAO

Os valores médios da analise estatistica dos teores da FDA dos alimentos
avaliados, pela técnica do cadinho e do saco filtrantes executados em autoclave

estao descritos na Tabela 1 a seguir.

Tabela 1. Valores médios e desvio padrdo dos percentuais de fibra em
detergente acido (FDA), e dos alimentos avaliados pela técnica da autoclave

utilizando saco filtrante e cadinho filtrante.

. % FDA o
Alimento Cadinho filirante _ Saco filrante 7 ©¥ P valor
Milho 3,14 +0,07 b 7,10+ 0,31 a 4,37 <0,001
Farelo de soja 8,14 +0,24 b 12,86 +0,83a 5,84 <0,001
Feno de tifton 42,14 +0,57b 45,47 +1,09 a 1,99 <0,001
Silagem de sorgo 29,24 +114 b 31,38+047a 2,88 <0,001
Concentrado 3,89+0,10 b 7,12+ 0,22 a 3,09 <0,001
Dieta 30,98 +0,25b 32,54 + 0,56 a 1,37 <0,001

*Médias seguidas de mesma letra, na coluna, ndo diferem entre si pelo teste F a 5% de probabilidade.

Observou-se diferenca estatistica para os valores obtidos dos teores de
FDA para todos os alimentos analisados pelas técnicas do cadinho filtrante e do
saco filtrante. Ao comparar-se as duas metodologias, o saco filtrante, no geral,
apresentou valores meédios superiores em relagao aos obtidos pelos cadinhos
filtrantes. Além disso os alimentos: milho, farelo de soja e concentrado,
apresentaram maiores diferengcas comparando-se as metodologias, com
destaque para o farelo de soja que apresentou diferenca de 4,72 entre as
porcentagens de FDA.

Uma possivel explicagdo para a diferenga observada no presente estudo
foi descrita por Barbosa et al. (2015), que inferiu que o uso de saco filtrante para
analise de fibra, cria uma barreira entre a amostra e a solugédo, o que pode
comprometer ou reduzir o fluxo da solugéo extratora na amostra. Além do mais,
pode ocorrer a possibilidade das particulas da amostra se aglomerem no interior
do saco quando molhadas em contato com o detergente e formar uma massa
que pode dificultar o fluxo da solugao extratora na amostra, e assim comprometer
a extragdo da fragdo soluvel, principalmente em alimentos concentrados
(BARBOSA et al., 2015). Esses fatos podem ter ocorrido no presente estudo, o

que fez com que o uso do saco filtrante nao permitisse extrair todos os
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componentes soluveis em detergente acido, superestimando o valor da FDA,
principalmente nos alimentos concentrados, por esses possuirem grandes
quantidades de compostos nao fibrosos a serem extraidos pela solugdo de
detergente acido. Além disso, a malha do tecido TNT (100 g/m?) ndo possui
poros em sua totalidade devido parte da superficie desse tecido ser vedado por
calor em seu processo de fabricagdo (CASALI et al.,, 2009), o que pode ter
contribuido para limitar a passagem da solucdo em detergente acido pela
amostra.

A analise da FDA em autoclave também foi analisada por Lourenco et al.
(2017), que compararam os valores de FDA obtidos pelo método convencional,
que utiliza o determinador de fibra com refluxo e cadinho filtrante, com a
metodologia da autoclave, por 40 minutos sob temperatura de 110°C, utilizando
sacos F57 da Ankom®, sacos TNT (100g/cm2) e cadinhos filtrantes, e
verificaram que o uso da autoclave, independente do material filtrante utilizado,
promoveu superestimavas dos teores de FDA em comparagdo ao método
convencional para os alimentos volumosos avaliados, feno de tifton, cana-de-
acgucar, capim-xaraés e capim marandu e que os valores obtidos para FDA
utilizando autoclave e sacos de TNT foram os que apresentaram maiores médias

e maiores diferengas em comparagao ao método convencional.

5. CONCLUSAO

O uso de cadinho filtrante e de saco filtrante na analise da fibra em
detergente acido produz resultados diferentes, com maiores valores para o uso

do saco filtrante.
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