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Introducéo

A Instrucdo Normativa 51, em vigor desde julho de
2005, constitui o marco legal do Programa Nacional
de Melhoria da Qualidade de Leite do Ministério da
Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), e dita
regulamentos técnicos para a producéo, identidade,
qualidade, coleta e transporte de leite. Dentre outros
temas, o documento estabelece instrucdes para
monitoramento da qualidade do leite (BRASIL, 2002).

A qualidade de um resultado laboratorial pressupde o
atendimento aos requisitos das normas. Para tanto,
acabam sendo incorporadas praticas as rotinas de
trabalho das equipes de laboratérios como validacéo
de métodos, uso de controles internos de qualidade e
de materiais de referéncia certificados e participacédo
em ensaios de proficiéncia por comparacéo
interlaboratorial (PONCANO, 2009).

Cabe destacar, contudo, que ndo ha niimero suficiente
de materiais de referéncia para atender todas as
técnicas analiticas usadas em escala laboratorial.
Quando disponiveis, estes materiais aplicam-se a um

numero limitado de técnicas analiticas e matrizes.
Além disso, sdo muito caros, tendo em vista que
poucos sdo produzidos no Brasil (ALVES e MORAES,
2003).

Um instrumento, descrito no Vocabulario Internacional
de Metrologia (INMETRO, 2003), usado para controlar
0 processo de medicéo, é o padrdo de controle. Dentro
deste contexto, surgem os materiais de referéncia
corporativos, adotados quando ndo se dispfe de
material de referéncia adequado ou norma técnica
referente ao produto que esta sendo analisado. Estes
materiais s&o normalmente aplicados quando se deseja
avaliar a constancia de resultados de analises de um
produto ao longo do tempo (ALVES e MORAES,
2003). Correspondem aos padrdes de trabalho,
materiais utilizados rotineiramente para calibrar ou
verificar medidas materializadas, instrumentos de
medic@o ou materiais de referéncia (SILVA, 2005).

No contexto das andlises quimicas instrumentais,
soma-se um fator de complexidade. Isso porque as
medic¢des quimicas desta natureza sdo indiretas, ou
seja, a informacéo sobre uma caracteristica quimica é
obtida por meio da medic&o de uma ou mais
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propriedades fisicas. Sendo assim, para conhecer o
valor da medicé@o quimica na unidade de interesse, é
preciso reconhecer a relagdo matematica que existe
com a propriedade fisica medida (ALVES e MORAES,
2003). O uso da matematica, entretanto, ndo se
restringe ao processo de obtenc¢éo dos resultados,
tendo em vista que no desenvolvimento e na aplicacdo
dos procedimentos de medicdo, como também no
tratamento dos resultados, as técnicas estatisticas
sdo ferramentas indispensaveis. Sdo essas técnicas
gue embasam os processos de validacdo de métodos
analiticos, que envolvem o célculo de diversos
parametros como especificidade/seletividade, intervalo
de trabalho, sensibilidade, exatiddo e precisdo (BRITO
et al, 2003).

A precisdo de um método analitico indica a
concordancia entre resultados de medidas
independentes obtidas em uma amostra homogénea e
sob condicGes pré-estabelecidas (LEITE, 1998). Barros
(2002) acrescenta que a precisdo pode ser expressa
em termos de desvio padréo e desvio padréo relativo.
Brito et al (2003), definem a precisao intermediaria
como a expressado das variagdes no mesmo laboratorio
em diferentes dias, com diferentes analistas e/ou
diferentes equipamentos, entre outros.

Neste trabalho, verificou-se se propriedades relativas
a qualidade do leite (gordura, proteina, lactose e
solidos totais) em amostras piloto, utilizadas pelo
Laboratério de Qualidade do Leite da Embrapa Clima
Temperado, séo suficientemente homogéneas,
viabilizando seu uso como padréo interno de controle
ou de trabalho aplicavel a verificagdo do instrumento
utilizado em tais medicdes.

A avaliacdo da composicdo quimica das amostras
piloto de leite foi conduzida no Laboratério de
Qualidade do Leite. Foram efetuadas determinacdes
do teor de gordura, proteina bruta, lactose e sélidos
totais, por meio da técnica de analise instrumental de
espectrofotometria de absorcdo molecular de radiacédo
na regido espectral do infravermelho, entre 2-15um

(BENTLEY, 1998).

As amostras avaliadas foram obtidas por ordenha de
rebanho mantido pela Embrapa no Sistema de
Pesquisa e Desenvolvimento de Pecuaria de Leite
(SISPEL) no primeiro semestre de 2009, totalizando
35 amostras. Dois analistas alternaram-se na
execucao dos ensaios.

A avaliacdo estatistica dos resultados foi feita em
planilha eletrénica usando os seguintes parametros:
amplitude, média aritmética, desvio padréo e
coeficiente de variacdo (CV).

Os resultados obtidos nas determinacdes e sua analise
estatistica foram tabulados, de forma resumida
(Tabela 1), para facilitar a avaliacédo e discusséo sobre
a precisdo dos ensaios. E possivel perceber que os
valores obtidos para o desvio padréo variaram desde
0,089 até 0,353, respectivamente para lactose e
sélidos. O maior coeficiente de variagdo foi
encontrado nos resultados das determinacdes de
gordura, 5,87%, enquanto o menor valor foi obtido
para lactose, 2,15%.

Usando a espectroscopia no infravermelho para
analisar solidos totais, proteina e gordura em amostras
de queijo, Sauer-Leal et al. (2008) obtiveram para o
desvio padréo, respectivamente, 0,47, 0,36 € 0,43,
todos superiores aos obtidos neste trabalho. Para as
mesmas caracteristicas, os valores obtidos pelos
autores para o CV foram inferiores aos resultados
apresentados na andlise do leite em Pelotas/RS. Sauer-
Leal et al. (2008), obtiveram, respectivamente para
solidos totais, proteina e gordura, 0,82%, 1,52% e
1,50%. Esse comportamento se repetiu ao comparar
o desempenho da técnica usada para a avaliacdo do
leite com a determinacéo de sélidos totais no vinho,

na qual Moreira et al. (2009), obtiveram desvio padrédo
igual a 0,73 e CV de 2,23%.

Tabela 1. Avaliacao estatistica de resultados da composicao centesimal de amostras de leite Jan/09 a Mai/09.

Embrapa Clima Temperado, Capéo do Ledo, 2009.

ltens Gordura Proteina Lactose Sélidos totais

Primeira leitura em 07/01/09 07/01/09 07/01/09 07/01/09
Ultima leitura em 06/05/09 06/05/09 06/05/09 06/05/09
Graus de liberdade 34 34 34 34
Minimo 3,85 3,39 3,85 12,48
Maximo 4,77 3,74 4,26 13,72
Média 4,40 3,56 4,13 13,15
Desvio padrao 0,258 0,103 0,089 0,353

CV (%) 5,87 2,89 2,15 2,68
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Os valores obtidos para o desvio padréo e 0
coeficiente de variagédo indicam elevada precisédo nas
determinacdes dos teores de gordura, proteina bruta,
lactose e sélidos totais, nas amostras de leite
estudadas. As propriedades relativas a qualidade do
leite estudadas séo suficientemente homogéneas,
atestando a viabilidade técnica do uso deste material
como controle interno aplicavel a verificacdo do
instrumento utilizado nestas medicdes.
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