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RESUMO

O uso da autoclave para a andlise das fibras tem sido bastante utilizado em laboratérios de
analise de alimentos, devido aos custos reduzidos desse equipamento, por otimizar o tempo de
analise, e proporcionar a realizagao de um grande numero de amostra por rodada. No entanto,
pesquisas quanto a temperatura e tempo de execucdo da autoclave nas analises da fibra sdo
necessarias para se obter respostas resultados mais precisos. Dessa forma, o presente estudo
teve como objetivo comparar os resultados da andlise da fibra em detergente acido (FDA),
utilizando a técnica do saco filtrante (filter bag) confeccionados com tecido nao tecido (TNT)
de gramatura de 100g/m?, em diferentes tempos e temperaturas de execugdo da autoclave:
105°C por 60 minutos, 110°C por 40 minutos e 120°C por 40 minutos, de forma sequencial e
ndo sequencial a fibra em detergente neutro (FDN). Foram avaliados cinco alimentos
concentrados: farelo de soja, farelo de trigo, fub4 de milho, sorgo grao e ragdo peletizada para
bezerros. O delineamento experimental foi o inteiramente casualizado em esquema fatorial 3 x
2, com trés tratamentos (temperaturas e tempo de execugdo da autoclave), e dois métodos
(sequencial e ndo sequencial), com seis repeti¢des cada. Comparando o método sequencial e
ndo sequencial observou-se que nos alimentos: farelo de soja, fub4 de milho, sorgo grao e racao
peletizada, o teor de FDA foi significativamente superior quando realizada a andlise da FDA
de forma nao sequencial. Para o farelo de trigo ndo houve diferenga significativa. No método
sequencial, as diferentes temperaturas e tempo de execucao da autoclave ndo alterou os valores
de FDA do farelo de soja, no entanto, no método nao sequencial, observou-se redug¢do do valor
da FDA quando utilizado a temperatura de 120°C por 40 min. Verificou-se que ndo ha diferenca
significativa (P>0,05) entre o uso da autoclave na temperatura/tempo de 105°C por 60 min., e
110 °C por 40 min, para os alimentos farelo de trigo, fuba de milho, sorgo grao e ragdo
peletizada. No entanto, a temperatura de 120 °C por 40 min. produz resultados
significativamente inferiores (P<0,05) aos obtidos na temperatura de 105°C por 60 min, com
excecdo da racdo paletizada. A andlise da FDA, de alimentos concentrados, utilizando a
autoclave e saco filtrante de TNT (100g/m?), pode ser feita tanto na temperatura 105°C por 60
minutos, quanto na temperatura de 110°C por 40 minutos, sem que haja alteracdo nos
resultados. O uso da autoclave na temperatura de 120°C por 40 minutos, para alimentos
concentrados ndo ¢ recomendado. Em alimentos concentrados, a analise da FDA pelo método
ndo sequencial utilizando a autoclave e saco filtrantes de TNT (100g/m?), produz resultados
superiores aos obtidos pelo método sequencial.

Palavras-chave: FDA, parede celular, saco filtrante, tecido nao tecido



ABSTRACT

The use of an autoclave for fiber analysis has been widely adopted in food analysis laboratories
due to the lower costs of this equipment, the optimization of analysis time, and the ability to
process a large number of samples per batch. However, research on the temperature and
execution time of autoclaving in fiber analysis is necessary to achieve more accurate results.
Thus, this study aimed to compare the results of acid detergent fiber (ADF) analysis using the
filter bag technique, made with 100g/m? nonwoven fabric (NWF), under different autoclave
times and temperatures: 105°C for 60 minutes, 110°C for 40 minutes, and 120°C for 40 minutes,
performed sequentially and non-sequentially to neutral detergent fiber (NDF). Five
concentrated feeds were evaluated: soybean meal, wheat bran, cornmeal, sorghum grain, and
pelleted calf feed. The experimental design was completely randomized in a 3 x 2 factorial
scheme with three treatments (autoclave temperatures and times) and two methods (sequential
and non-sequential), with six repetitions each. Comparing the sequential and non-sequential
methods, it was observed that for soybean meal, cornmeal, sorghum grain, and pelleted feed,
ADF content was significantly higher when ADF analysis was conducted non-sequentially. For
wheat bran, there was no significant difference. In the sequential method, different autoclave
temperatures and times did not alter the ADF values of soybean meal; however, in the non-
sequential method, a reduction in ADF value was observed when the temperature of 120°C for
40 minutes was used. No significant difference (P>0.05) was found between using the autoclave
at 105°C for 60 minutes and 110°C for 40 minutes for wheat bran, cornmeal, sorghum grain,
and pelleted feed. However, the temperature of 120°C for 40 minutes produced significantly
lower results (P<0.05) than those obtained at 105°C for 60 minutes, except for pelleted feed.
Acid detergent fiber (ADF) analysis of concentrated feeds using the autoclave and 100g/m?
NWEF filter bags can be performed at both 105°C for 60 minutes and 110°C for 40 minutes
without affecting results. The use of the autoclave at 120°C for 40 minutes for concentrated
feeds is not recommended. In concentrated feeds, ADF analysis by the non-sequential method
using the autoclave and 100g/m> NWF filter bags produces higher results than those obtained
by the sequential method.

Keywords: ADF, cell wall, filter bag, nonwoven fabric
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1. INTRODUCAO

O método original da fibra em detergente neutro (FDN) e da fibra em detergente acido
(FDA) utiliza um equipamento com refluxo, cadinho filtrante e sistema a vacuo, demandando
mao de obra individual para suas quantificacdes (Silva e Queiroz, 2009). No entanto, a
abordagem metodoldgica dessas andlises ¢ altamente dependente do trabalho manual, o que

limita sua eficiéncia.

Com o passar do tempo, modificagdes foram introduzidas nos métodos de FDN e FDA,
visando torna-los mais rapidos € com menor necessidade de mao de obra (Lourengo, 2010).
Dessa forma , métodos alternativos, que utilizam diferentes equipamentos e materiais, foram

desenvolvidos para reduzir o tempo e o esfor¢o das analises.

O uso da autoclave como substituto ao equipamento com refluxo para analise de fibras
foi descrito por diversos autores, embora haja discordancia quanto ao tempo e temperatura de
operacdo. Pell e Schofield (1993) e Barbosa et al. (2015) utilizaram 105°C por 60 minutos,
enquanto Senger et al. (2008), Farias et al. (2015) e Lourenco et al. (2017) recomendaram
110°C por 40 minutos. Deschamps (1999), por outro lado, realizou a analise a 120°C por 40
minutos. Essas variacdes podem resultar em diferengas nos resultados, como observado por

Senger et al. (2008).

Outra modificacao foi a substitui¢do dos cadinhos filtrantes por sacos filtrantes, também
conhecidos como filter bags. Desenvolvido pela empresa Ankom®, esse método consiste em
pesar as amostras em sacos filtrantes Ankom® F57 e colocd-las em um equipamento
automatizado e fechado, que as expde a solucdes de detergente fervente durante um tempo
determinado, seguido de lavagem e secagem (Berchielli et al., 2001). Isso reduz o trabalho de

lavagem e preparacdo dos cadinhos filtrantes, j& que os sacos sdo descartados ap0s as analises.

O elevado custo dos sacos filtrantes (F57 da Ankom®) motivou pesquisas para
encontrar alternativas mais economicas. Casali et al. (2009) e Valente et al. (2011) testaram
diferentes tecidos, concluindo que o tecido ndo tecido (TNT) de gramatura de 100 g/m? oferece
resultados de precisdo e exatiddo semelhantes ao F57, representando uma alternativa mais

acessivel para laboratorios. O uso do TNT de 100 g/m? para analise de fibra foi amplamente



adotado por laboratorios nacionais, sendo inclusive recomendado pelo Instituto de Ciéncia e
Tecnologia de Ciéncia Animal (INCT-CA) para métodos F-001/2 e F-003/2 nas analises de
FDN e FDA, respectivamente (Detmann et al., 2021).

De acordo com Lourengo (2010), a autoclave possibilita a realiza¢ao da analise de fibras
com cadinhos ou sacos filtrantes, ¢ Baumgarten et al. (2016) destacam sua capacidade de
processar um grande nimero de amostras de forma répida e com custo reduzido. A fibra em
detergente acido (FDA) ¢ a fragdo menos digestivel das plantas, composta por celulose, lignina
e pequenas quantidades de minerais insoluveis, como silica e compostos nitrogenados (Silva e
Queiroz, 2009). A analise de FDA serve como etapa preparatdria para quantificacio da lignina
e para predi¢ao de consumo de vacas com base em parametros fisicos da dieta, como a relagao

FDA/FDN (Nasem, 2021).

O presente trabalho objetiva comparar os resultados da analise de FDA utilizando sacos
filtrantes de TNT (100 g/m?) em diferentes temperaturas e tempos de execucdo: 105°C por 60
minutos, 110°C por 40 minutos e 120°C por 40 minutos de forma sequencial e ndo sequencial
a analise de FDN. Espera-se que os resultados obtidos fornegam informagoes relevantes para

otimizar essa pratica analitica.

2. REVISAO DE LITERATURA

2.1 A fibra dos alimentos

A fibra ¢ de grande importancia nutricional,pois trata-se da parte organica das ragdes e dos
alimentos, a qual apresenta maior dificuldade de ser quebrada no processo digestivo,
(Mertens et al ,2002). Pesquisas na area da nutri¢do que abordaram os componentes fibrosos
de plantas constataram que seu aproveitamento ocorre exclusivamente por meio da
fermentagdo no sistema gastrointestinal (Van Soest ¢ Wine, 1967).

Quimicamente a fibra pode ser definida como um conjunto de compostos, ndo produtos
quimicos individuais, cuja composi¢do ¢ dependente da sua origem e da metodologia utilizada
em sua mensuragao laboratorial (Mertens, 1997). Em termos nutricionais ¢ definida como a
fracao menos digestivel dos alimentos, constituida principalmente pelos componentes da parede

celular das plantas, mais especificamente por celulose, hemicelulose e lignina (Farias, 2015).



A celulose ¢ o componente mais abundante da parede celular das plantas, definida como
um homopolissacarideos composto por unidades de D-glicose unidas entre si e por ligagdes
glicosidicas f1-4 (Arantes; Saddller, 2010 apud Ogata,2015). A hemicelulose ¢ o segundo
componente mais abundante da parede celular das plantas, sendo constituida por uma mistura
de polissacarideos de baixo peso molecular, como pentose, hexose e/ou acidos urdnicos (Ogata,
2013). A lignina ¢ uma macromolécula tridimensional amorfa encontrada na parede celular das
plantas, associada a celulose, e sua fungdo ¢ fornecer dureza, impermeabilidade e resisténcia
microbiologica e mecanica aos tecidos vegetais (Carvalho, ef al., 2010).

O método mais antigo de determinacdo de fibra dos alimentos ¢ a anélise da fibra bruta
descrito no sistema de Weende, desenvolvido por Stohmann e Henneberg durante o periodo de
1860 a 1864, na estagao experimental de Weende, localizada na Alemanha. O sistema de analise
proximal de Weende consiste na divisdo do alimento em fragdes, que possuem substancias com
propriedades em comum, permitindo assim analises quimicas especificas desses grupos, em
seis grandes componentes quimicos, matéria seca, matéria mineral ou cinzas, proteina bruta,
extrato etéreo, fibra bruta e extrato ndo nitrogenado (Genro e Orqis, 2008).

A anélise da fibra bruta, ndo ¢ uma analise precisa do teor de fibra dos alimentos, pois
permite que parte da hemicelulose e da lignina, que fazem parte da fibra, sejam solubilizadas,
e dessa forma subestima o teor de fibra dos alimentos (Silva e Queiroz, 2009; Salmam, 2010),
e dessa forma, por ndo estimar de forma adequada o teor de fibra de alimento, ndo tem sido
mais uma analise recomendada (Salmam et al., 2010).

Os métodos mais utilizados de analise da fibra nos laboratorios de nutricdo ¢
alimenta¢do animal, sdo as analises da fibra em detergente neutro e da fibra em detergente 4cido
desenvolvidos por Van Soest (1963) e Van Soest e Wine (1967), respectivamente. Esses autores
desenvolveram detergentes especificos capazes de isolar os principais componentes da parede
celular dos vegetais, assim, por meio do detergente neutro ¢ possivel solubilizar o contetido
celular e isolar o residuo composto basicamente por celulose, hemicelulose e lignina,
denominado fibra em detergente neutro (FDN), e por meio do detergente acido especifico ¢
possivel solubilizar a hemicelulose e o conteudo celular, isolando um residuo, composto

basicamente pela celulose e lignina, chamado de fibra em detergente acido (FDA) (Silva e

Queiroz, 2009).



2.2 Métodos alternativos de analise da FDN e FDA

O método original da fibra em detergente neutro e da fibra em detergente acido utiliza
um equipamento com refluxo, cadinho filtrante e sistema a vacuo, e demanda mao de obra
individual para a suas quantificagdes (Silva e Queiroz, 2009). Ao longo do tempo, algumas
modificacdes foram implementadas no método original com a finalidade de tornar essas
analises mais rapidas e com menor mao de obra (Lourenco 2010), dessa forma, foram propostos
a substituicao do equipamento com refluxo por um equipamento automatizado com sistema
fechado e uso de saco filtrante em substituicdo ao cadinho filtrante denominado sistema
Ankom®.

O equipamento determinador de fibras da Ankom® assegura uma uniforme condi¢io
de digestao e filtracdo para todas as amostras, a0 mesmo tempo que viabiliza a execucao de um
volume substancialmente maior de analises didrias. Isso é possivel devido a automagdo de
varias etapas do procedimento, tais como as lavagens e filtragens sequenciais, anteriormente
conduzidas de maneira manual, que agora sdo integradas ao sistema em si, 0 que possibilita a
analise mais agil da FDN e FDA, resultando em maior produtividade e redu¢do do tempo de
analise (Berchielli et al. 2001).

Outra modificacdo do método original foi a substituicdo do equipamento com refluxo
pela autoclave, descrito na literatura por Pell e Schofield (1993) e por Detmann et al. (2021), e
de acordo com Baumgarten et al. (2016), essa substituicdo permite a analise simultanea de
grande niumero de amostras, permitindo maior agilidade a rotina laboratorial, reduzindo a mao
de obra e o tempo gasto com a analise, e além disso, a autoclave ¢ um equipamento de baixo
custo e comumente encontrado nos laboratdrios. E segundo Lourengo (2010), o uso da
autoclave € versatil por permite que a analise da fibra seja realizada utilizando cadinho filtrante
ou sacos filtrantes.

O alto custo de aquisi¢do dos sacos filtrantes (F57 da Ankom®) levou a pesquisadores
testarem tecidos alternativos para a confeccao dos sacos filtrantes. A associacao dessa técnica
com o uso da autoclave foi realizado por Deschamps, (1999), que utilizou sacos de nailon com
porosidade de 45 pm, em temperatura de 120°C por 40 minutos, 0 que permitiu executar a
analise da FDN de 120 amostras por operagdo. Senger et al. (2008) avaliou a analise da FDN e
FDA utilizando a autoclave e sacos filtrantes de nailon com porosidade de 50 um em quatro
diferentes tempos e temperaturas de execugdo da autoclave, sendo estes 60 e 40 minutos a

120°C, 60 e 40 minutos a 110 °C. Esses autores verificaram que o tempo e a temperatura afetam



os valores de FDA, e somente o tempo de 110 °C por 40 minutos produziu resultados confidveis
quando comparado ao método original, utilizando cadinho filtrante, sistema a vacuo e
determinador de fibra com refluxo. E que o aumento da temperatura de 110 °C para 120°C,
assim como do tempo de analise de 40 para 60 minutos subestimaram o valor da FDA de
diversos alimentos testados, possivelmente devido o tecido de nailon ndo ser resistente a
solucdo de detergente acido quente.

Teste de diferentes tipos de tecidos alternativos ao F57 da Ankom® foram avaliados por
Valente et al. (2011), que avaliaram a andlise da FDN em aparelho analisador de fibras

20® utilizando sacos filtrantes feitos de diferentes materiais sendo estes: o tecido de

Amkom
ndilon com porosidade de 50 um e o tecido ndo tecido (TNT) de gramatura de 100g/m?, que
foram comparados com o F57 da Amkom®. Esses autores verificaram que o TNT (100g/m?)
produz estimativas com niveis similares de exatidao e precisdo quando comparado ao F57 da
Amkom®, sendo uma alternativa de menor custo para os laboratérios de pesquisa, e que o tecido
de nailon promove perda significativa de particulas fibrosas, ndo sendo, portanto, recomendado
0 seu uso. A partir desse ponto, varios laboratérios nacionais adotaram o uso do tecido nao
tecido (TNT) de gramatura de 100g/m? para andlise da fibra, sendo este inclusive recomendado
pelo Instituto de ciéncia e tecnologia de ciéncia animal (INCT-CA), conforme o descrito por
(Detmann, et al., 2021), métodos F-001/2 e F-003/2, respectivamente para as analises de FDN
e FDA.

O Instituto de Ciéncia e Tecnologia de Ciéncia Animal (INCT-CA) recomenda o uso da
autoclave para analise da FDN e FDA na temperatura de 105°C por 60 minutos, utilizando
cadinho filtrante e sistema a vacuo (Detmann et al., 2021). No entanto, o uso de cadinho filtrante
¢ limitante para a andlise de grande quantidade de amostras, pois demanda mao de obra
individual para filtracdo e demanda tempo para preparacao do cadinho para analise, pois a cada
analise realizada os cadinhos devem ser queimados e lavados para ser novamente utilizado, o
que aumenta trabalho e tempo gasto. Dessa forma, torna-se interessante avaliar o uso de sacos
filtrantes confeccionados com tecido ndo tecido (TNT) de gramatura de 100g/m?, utilizando a
autoclave para a andlise da fibra em detergente acido em diferentes tempos e temperaturas de

execucao.

3. METODOLOGIA



O experimento foi realizado no Laboratério de Bromatologia e Nutricdo Animal da
Faculdade de Medicina Veterinaria da Universidade Federal de Uberlandia. Foram avaliados
os teores da fibra em detergente acido (FDA) em cinco amostra de alimentos concentrados:
farelo de soja, farelo de trigo, fuba de milho, grao de sorgo e ragdo peletizada para bezerros,
pela técnica do saco filtrante utilizando-se tecido nio tecido (TNT) com gramatura de 100g/m?,
e a autoclave em diferentes temperaturas e tempos de execucdo: 105°C por 60 minutos, 110°C
por 40 minutos ¢ 120°C por 40 minutos.

As amostras foram moidas em moinho de facas com peneira de um milimetro, para
posterior determinagdo dos teores de matéria seca e fibra em detergente acido (FDA), segundo
a metodologia descrita por Detmann et al. (2021). As andlises da FDA foram feitas de forma
sequencial e ndo sequencial a FDN.

Os sacos filtrantes foram confeccionados utilizando o tecido nao tecido (TNT) com
gramatura de 100g/m?. Foram cortados retingulos de 5 c¢cm de largura por 10 cm de
comprimento, que foram lavados com solucdo de detergente neutro comercial, preparada
conforme a recomendacao feita por Detmann et al. (2021), onde para um litro de dgua destilada
fervente foi adicionado 20 mL de detergente neutro comum. Os moldes foram mergulhados
nessa solugdo fervente e deixados de molho por 24 horas, para a retirada da goma que vem com
o tecido. Em seguida os moldes foram lavados até a retirada completa do detergente,
enxaguados com agua destilada e colocados em vasilhas de aluminio forradas com papel toalha,
sequencialmente foram levados para estufa ventilada a 50°C por 24 horas, para secar.

Os retangulos do tecido foram selados nas laterais formado sacos de 5 cm de
comprimento por 5 cm de largura, o que corresponde a uma area ttil de 25 cm?, identificados e
levados para estufa a 105°C por 2 horas, em seguida foram colocando em um dessecador para
esfriar, e entdo pesados em balanca analitica, onde foram registrados peso do saco vazio.

A quantidade de amostra que cada saco recebeu obedeceu a relagdo de 20 mg de matéria
seca por centimetro quadrado de superficie (Detmann et al., 2021), e entdo foram selados,
fechando-os. Os saquinhos contendo as amostras foram acondicionados em um saco maior do
tecido de tule, contendo um contrapeso em seu interior para evitar a flutua¢do das amostras no
béquer (Deschamps, 1999). Esse conjunto foi acondicionado em um béquer de plastico maior
com capacidade de dois litros, e adicionado quantidade de solucdo de detergente acido
suficiente para manter a relacdo de 100 ml de detergente por 1 g de amostra (Detmann et al.,
2021), de forma que todos os sacos fiquem submersos na solu¢ao de detergente. O béquer foi

entdo tampado com papel aluminio (Deschamps, 1999; Senger et al., 2008), e em seguida foi



colocado na autoclave para a rodada nos tempos e temperaturas determinados, excluindo o
tempo de aquecimento prévio da dgua e de resfriamento apds a execucao da analise.

Apos transcorrido o tempo de andlise, a autoclave foi desligada e aguardado a saida da
pressao 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 diversas vezes, até que a
agua de enxague ndo apresente mais coloragdo. Posteriormente, os sacos foram lavados com
acetona durante 5 minutos, ¢ levados para a estufa ventilada a 55°C por 24 horas, e
sequencialmente, por 2 horas para a estufa nao ventilada a 105°C e, em seguida colocados em
dessecador para esfriar e entdo pesados, e anota o peso do saco mais residuo insoluvel em
detergente acido para calculo dos teores de FDA.

A analise ndao sequencial foi realizada diretamente na amostra, sem prévio
procedimento. A analise sequencial foi feita nas amostras que passaram anteriormente pela
analise da fibra em detergente neutro (FDN), utilizado a enzima alfa amilase estavel ao calor,
como o descrito por Souza (2024), que realizou analise da FDN dos alimentos concentrados
avaliados: farelo de soja, farelo de trigo, fuba de milho, grao de sorgo e ragdo peletizada para
bezerros, utilizando a autoclave e a técnica do saco filtrante, com tecido de TNT (100g/m?), nas
temperaturas e tempos: 105°C por 60 minutos, 110°C por 40 minutos e 120°C por 40 minutos.

O delineamento experimental utilizado foi inteiramente casualizado em esquema
fatorial 3 x 2, sendo com trés tratamentos (temperaturas e tempo de execugdo da autoclave), e
dois métodos (sequencial e ndo sequencial), aplicados a cinco alimentos, com seis repetigdes
cada. Os dados foram submetidos aos testes de normalidade e homogeneidade de variancia, e
os dados que ndo obedecessem a esses pressupostos foram avaliados por meio do teste nao
paramétrico de Krukall Wallis, a 5% de probabilidade. Os dados que obedeceram aos
pressupostos de normalidade pelo teste de Cramer-von Misses, e de homogeneidade de
variancia pelo teste de Levene, foram submetidos a andlise de variancia e as médias comparadas

utilizando o teste de Tukey a 5% de probabilidade, utilizando o software estatistico R 3.4.2.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Houve interagdo significativa entre os métodos sequencial e ndo sequencial, e as
diferentes temperaturas e tempo de execucdo da analise da FDA para o farelo de soja ,
(Tabela 1). Os valores da FDA do farelo de soja pelo método ndo sequencial foram

significativamente superiores aos valores da FDA pelo método sequencial. O que pode ser



explicado pelo fato da andlise da FDA ndo sequencial envolver determinacdo direta da FDA
sem prévia analise da FDN. Esse processo pode ter levado a reten¢do de fragdes que poderiam
ser removidas na analise da FDN, o que elevou os valores de FDA para o método nao
sequencial.

Segundo Van Soest ef al. (1991), a andlise sequencial da FDA possui vantagens por
evitar interferéncias de substancias que podem nao ser totalmente dissolvidas pelo detergente
acido, como a pectina e a silica biogénica, ser mais econdmica pelo fato de se utilizar uma tnica
amostra, e principalmente por estimar a hemicelulose e a celulose de forma mais exata. Cassida
et al. (2007), compararam a analise da FDA sequencial ¢ ndo sequencial em diversas
forrageiras, e verificaram que o valor de FDA em gramineas ndo ¢ afetado pelo método
sequencial e ndo sequencial, no entanto, para leguminosas houve superestimativa do valor da
FDA. E inferiram que a concentracdo de pectina na planta que ¢é responsavel por
aproximadamente um terco da diferenga entre os métodos de analise sequencial e nao

sequencial da FDA.

Tabela 1. Valores médios em percentual (%) dos teores de fibra em detergente 4dcido (FDA) do
farelo de soja analisado em autoclave em diferentes temperaturas e tempos de execugdo, pelo
método sequencial e ndo sequencial.

Temperatura/tempo
Método Média Geral
105°C/60 min. 110°C/40 min. 120°C/40 min.
Sequencial 7,27 aB 7,30 aB 6,57 aB 7,13
Nao sequencial 11,50 aA 11,41 aA 8,40 bA 10,46
Média Geral 8,73 8,99 7,44

CV (%) 11,09

Meédias seguidas de mesma letra minuscula, na linha, ndo diferem entre si, pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade. Médias seguidas de mesma letra maitscula, na coluna, ndo diferem entre si, pelo teste de Tukey a
5% de probabilidade.

Avaliando-se as diferentes temperaturas e tempo de execu¢ao da autoclave, observou-
se que nao houve diferenca (P>0,05) no teor de FDA pelo método sequencial. No entanto, no
método de andlise da FDA nao sequencial, observou-se reducdo do valor quando utilizado a
temperatura de 120°C por 40 min, possivelmente por essa temperatura proporcionar maior
extracdo dos constituintes do farelo de soja.

De acordo com Valares Filho et al., (2018), o teor de FDA médio de farelo de soja ¢ de
9,92%. Por outro lado, Almeida (2018) e Reis (2023) avaliaram a determinacdo da FDA de



farelo de soja utilizando a técnica da autoclave e saquinhos filtrantes TNT (100g/m?) em método
ndo sequencial, a uma temperatura de 105°C durante 60 minutos, obtendo valores médios de
11,42% e 12,86% respectivamente, resultados mais proximos aos encontrados neste estudo
(Tabela 1).

Henrique (2019), avaliou a determinag¢do de FDA utilizando a técnica de autoclave e
saquinhos filtrantes TNT (100g/m?) em diferentes combinagdes de tempos e temperatura (60
minutos a 105°C, 40 minutos a 110°C e 40 minutos a 120°C), para alimentos volumosos. Os
resultados indicaram que o aumento da temperatura resultou em menores os teores de FDA.
Embora esses dados sejam referentes a alimentos volumosos, ¢ ndo concentrados, eles
corroboram com os obtidos neste estudo ¢ com a possivel hipdtese em que o aumento da
temperatura da autoclave reduz o teor de FDA, possivelmente devido a solubilizacao de parte
dos componentes da parede celular.

Os valores percentuais dos teores de FDA dos alimentos concentrados, farelo de trigo,

fuba de milho, sorgo grio e ragdo peletizada, estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Valores médios em percentual (%) dos teores de fibra em detergente acido (FDA)
analisado em autoclave em diferentes temperaturas e tempos de execugao.

Temperatura/tempo
Alimento
105°C/60 min. 110°C/40 min. 120 °C/40 min.
Farelo de trigo 11,11 a 10,88 a 8,46 b
Fuba de milho 4,69 a 4,44ab 2,79 ¢
Sorgo grao 5,67a 5,49 ab 4,37b
Racao peletizada 16,22 a 15,68 a 15,49 a

*Médias seguidas de mesma letra mintiscula, na linha, ndo diferem entre si, pelo teste de Krukall Wallis, a 5% de
probabilidade.

Verificou-se que nao ha diferenca significativa (P>0,05) entre o uso da autoclave na
temperatura/tempo de 105°C por 60 min., e 110 °C por 40 min (Tabela 2). No entanto, a
temperatura de 120 °C por 40 min. produz resultados significativamente inferiores (P<0,05) aos
obtidos na temperatura de 105°C por 60 min, com excec¢do da ragdo paletizada.

Estudos realizados por Zambom et al. (2001) e Bortolassi et al. (2000), determinaram
os teores de FDA para o farelo de trigo e o fub4, utilizando o método convencional, e obtiveram
valores de 11,49% e 5,44%, respectivamente, para o farelo de trigo e o fubd, e valores de

14,95% e 4,69% respectivamente, para o farelo de trigo e o fuba . Valadares Filho et al. (2018)
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descrevem o teor de FDA para o grao de sorgo de 5,87%. As varia¢des observadas nos niveis
de FDA podem ser atribuidas a diversos fatores, como a variedade dos graos, as condi¢des de
cultivo e o processamento dos alimentos. Ao comparar esses dados com os resultados do
presente estudo, nota-se que os métodos de temperatura de 105 °C durante 60 minutos e 110°C
durante 40 minutos obtiveram valores mais proximos aos relatados na literatura.

Estudos conduzidos por Senger et al. (2008) onde avaliaram os procedimentos de
autoclave para analise de fibras em alimentos forrageiros e concentrados em diferentes
combinagdes de tempos e temperaturas (60 min a 110 °C, 60 min a 120 °C, 40 min a 120 °C e
40 min a 110 °C) concluiram que tanto tempo quanto a temperatura influenciam os resultados
para FDA. Dentre os tratamentos testados, o uso de autoclave a 110°C por 40 minutos foi o
unico que apresentou resultados tdo precisos quanto o método convencional com cadinho
Gooch para a determinacdo de FDA. Além disso, Senger et al. (2008) observaram que o
aumento da temperatura de 110°C para 120°C e/ou o prolongamento do tempo de tratamento
na autoclave de 40 minutos para 60 minutos podem subestimar as concentragdes de FDA nas
amostras. Com base nos achados deste estudo, pode-se inferir que o aumento da temperatura
resulta em uma diminui¢do significativa nos teores de FDA nos alimentos farelo de trigo, fuba
€ sorgo.

Comparando o método sequencial e ndo sequencial utilizando a autoclave observou-se
que para o farelo de trigo nao houve diferenca estatistica (P>0,05) (Tabela 3). No entanto, para
os alimentos fubd de milho, sorgo grio e ragdo peletizada, o valor de FDA foi
significativamente (P<0,05) superior no método ndo sequencial, assim como aconteceu com 0

farelo de soja (Tabela 1) em comparagao ao método sequencial.

Tabela 3. Valores médios em percentual (%) dos teores de fibra em detergente acido (FDA)
analisado em autoclave pelos métodos sequencial e ndo sequencial.

Temperatura/tempo
Alimento
Sequencial Nao sequencial
Farelo de trigo 10,78 a 10,77 a
Fuba de milho 3,51b 5,19 a
Sorgo grao 4,50 b 6,09 a
Racao peletizada 14,28 b 17,67 a

*Médias seguidas de mesma letra mintiscula, na linha, ndo diferem entre si, pelo teste de Mann-Whitney, a 5% de
probabilidade.
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Lourenco et al. (2017), analisaram um alimento concentrado (farelo de babagu)
utilizando os métodos de autoclave com saquinho de TNT, método sequencial e ndo sequencial,
e constataram que nao houve diferenga estatistica (P>0,05) entre os métodos. No entanto, isso
difere do observado no presente estudo, onde o método nao sequencial apresentou valores
significativamente mais elevados (P<0,05). Uma possivel explicagdo para esses resultados pode
estar relacionada as caracteristicas especificas de cada tipo de alimento. E possivel que o
método sequencial promova uma extracdo mais eficiente das fibras durante o processo,

resultando em valores de FDA inferiores em comparagdo ao método nao sequencial.

5. CONCLUSAO

Podemos concluir que a andlise da fibra em detergente 4cido (FDA) em alimentos
concentrados, utilizando autoclave e saco filtrante de TNT (100g/m?), mostrou ser uma técnica
eficaz quando realizada a 105°C por 60 minutos ou a 110°C por 40 minutos, sem causar
alteragdes significativas nos resultados. Essa constatacao reforga a viabilidade de métodos que
utilizam temperaturas e tempos reduzidos para otimizar as analises laboratoriais. No entanto, o
uso da autoclave a 120°C por 40 minutos ndo ¢ recomendado para alimentos concentrados, pois

a temperatura mais elevada subestima os valores de FDA de alimentos concentrados.

A analise da FDA utilizando a autoclave e saco filtrante de TNT (100g/m?), pelo método
ndo sequencial, produz valores médios superestimados quando comparado ao método

sequencial.
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