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RESUMO: O leite é uma das commodities agropecudria mais importantes
produzidas no mundo. A grande discussao sobre a produgado leiteira estd
relacionada ao retorno financeiro aos pequenos produtores, que, muitas
vezes, ficam refém da forma de remuneracao ofertada pelos laticinios que
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valorizam principalmente a composicao do leite, como no caso do retorno
baseado no teor de gordura do leite recebido. A gordura € um constituinte
do leite cru refrigerado que interfere diretamente na producao de derivados,
influenciando no seu rendimento e caracteristicas organolépticas. Para a
bonificacdo do produtor é necessario a quantificacdo desse teor de gordura
e, para isso, métodos oficiais sdo utilizados e exigem uso de solventes
organicos e equipamentos sofisticados. O resultado de gordura é reportado
aos produtores esporadicamente pelos laticinios. Nesse sentido, o trabalho
tem como objetivo esquematizar proposta de validacao analitica de um
método alternativo para determinacao quantitativa do teor de gordura do
leite cru. Para isso, um método que compreende processo de resfriamento
da amostra com etapas de centrifugacao para quantificacao do teor de forma
simples e rapida sera validado, conforme preconiza a RDC 166/17. Com a
pesquisa, pode-se concluir que o método proposto é possivel de ser validado
com base nas exigéncias da normativa e sera acessivel para realizacdo in
loco pelo proéprio produtor.

PALAVRAS-CHAVE: Desenvolvimento de Método, Validacao Analitica, RDC
166/17, Teor de Gordura, Butirometro.

ABSTRACT: Milk is one of the most important agricultural commodities
produced in the world. The great discussion about dairy production is related
to the financial return to small producers, who are often hostage to the form
of remuneration offered by dairy products that value mainly the composition
of the milk, as in the case of the return based on the fat content of the milk.
received. Fat is a constituent of refrigerated raw milk that directly interferes
with the production of derivatives, influencing its yield and organoleptic
characteristics. For the producer bonus, it is necessary to quantify this fat
content and, for this, official methods are used and require the use of organic
solvents and sophisticated equipment. The fat result is reported to producers
sporadically by the dairy. In this sense, the objective of this work is to outline
a proposal for the analytical validation of an alternative method for the
quantitative determination of the fat content of raw milk. For this, a method
that comprises a sample cooling process with centrifugation steps to quantify
the content in a simple and fast way will be validated, as recommended by
RDC 166/17. With the research, it can be concluded that the proposed
method can be validated based on the requirements of the regulations and
will be accessible to be carried out in the loco by the producer himself.

KEYWORDS: Method Development, Analytical Validation, RDC 166/17, Fat
Content, Butyrometer.
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1. Introducao

%

O leite é 2° segmento mais importante na industria de alimentos e se
transformou em uma das principais commodities agropecuarias no mundo
pela sua importancia nutricional para populacao e por ser fonte de renda
para diversas familias (SIQUEIRA, 2019).

De acordo com a Embrapa, pelo seu Anuario do Leite em 2020, houve
aumento na producao mundial em 1,5% comparado a 2019, equivalente a
532,2 milhdes de toneladas, tendo o Brasil um crescimento proporcional a
2,0% com relacao ao mesmo ano (LEITE; STOCK; RESENDE, 2021).

Estima-se que o consumo mundial de leite por habitante seja de
aproximadamente 10 kg/més e, em 2018, o consumo no Brasil teve aumento
de quase 3% apenas para o leite UHT (SIQUEIRA, 2019b).

O Brasil tem uma das maiores producoes de leite do mundo e em 2018
produziu mais de 33 bilhdes de litros, sendo a regiao sul a principal produtora
com destaque para o estado do Parana com 4,4 bilhdes de litros produzidos
(SIQUEIRA, 2019; MEZZADRI, 2020).

Em 2021, o pais ndo performou da melhor maneira, acumulando
apenas 25 bilhdes de litros de leite, mantendo o destaque para regiao sul
responsavel por quase 40% do volume produzido, tendo o Parana captado
3,5 bilhdes de litros (CARVALHO; ROCHA, 2022).

Apesar desse montante produzido, o preco do litro do leite no Brasil é
um ponto de discussao, pois o valor maximo pago ao produtor em 2020 foi
de apenas R$ 2,25 em Goias (R$ 2,07 no Parand), no entanto, ndo equivale
ao custo da sua producao, visto que em 2021, setembro apresentou melhor
retorno ao produtor e nao passou de R$ 2,41/litro em Minas Gerais
(MILKPOINT, 2020; PEDROSO; COSTA, 2020; CARVALHO; ROCHA, 2022).

Além disso, a varidvel qualidade é um parédmetro que influencia
diretamente o lucro do produtor, pois, quando direcionado a laticinios para

beneficiamento de subprodutos, os parametros fisico-quimicos e
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mlcroblologlcos do leite determinam o valor a ser pago (FUNDACAO ROGE
2020).

Os parametros descritos pela Fundacao Roge (2020) sdo referentes a
gordura, proteina, células somaticas e bactérias totais, que impactam no
retorno financeiro do produtor pois alteram a qualidade e rendimento dos
subprodutos. Um leite de boa qualidade precisa atender parametros fisico-
quimicos e microbioldgicos, conforme normativas vigentes, tendo: i) alto
valor nutritivo, ii) sabor e odor agradaveis; iii) cor branco amarelada; iv)
aspecto uniforme sem grumos; V) auséncia de contaminantes e
microorganismos patdgenos, e; vi) livre de adulteracdao (PEIXOTO;
CARVALHO; MAGALHAES, 2022).

Esses parametros sdao quantificados por meio de analises laboratoriais,
de alto custo e que demandam técnica e/ou equipamentos, ficando o
produtor sujeito aos relatdrios entregues pelos laticinios, nesse sentido,
como reduzir o custo e tornar pratica a obtencao dos resultados dessas
andlises para racionalizar a tomada de decisdo do produtor sobre o
direcionamento da sua produgao?

Nesse sentido, o desenvolvimento de métodos alternativos se torna
uma estratégia importante para possibilitar o acesso a estratégias mais
econdmicas, mas que irdo garantir a mesma qualidade e confiabilidade nas
informacoes. Portanto, este artigo tem como objetivo esquematizar proposta
de validacdao analitica de um novo método alternativo para determinacgao
quantitativa do teor de gordura do leite cru.

Com isso, pretende-se: i) Descrever os métodos disponiveis no
mercado para determinacao do teor de gordura do leite cru; ii) Delimitar as
técnicas analiticas e operacdes necessarias para o desenvolvimento de um
novo método para quantificacdo do teor de gordura; iii) Esquematizar os
parametros de validacdo analitica com base na RDC 166/17; iv) Estruturar

plano de validacao analitica para o método alternativo proposto.
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2. Caracteristicas do Leite -

O leite é o produto da secrecdo das glandulas mamarias, também
chamado de Ubere, que por meio da sua excitagdo produz o hormonio
ocitocina que sera responsavel pela descida do leite para alimentacao de
recém-nascidos, humanos e animais (MORAES, 2016).

O leite se tornou um objeto de estudos cientificos em diferentes areas
do conhecimento por conta da sua composicdo de macronutrientes: agua
(85-87%), gorduras (3,8-5,5%), proteinas (2,9-3,5%) e carboidratos (5%)
(FOROUTAN et. al., 2019).

Segundo Forountan et. al. (2020) a proporcao desses macronutrientes
depende de fatores internos e externos que englobam atividades
metabdlicas, condicdes nutricionais, genética do animal, bem como
atividades microbianas e reagdes enzimaticas.

Segundo Moraes (2016) a proporgao desses macronutrientes no leite

bovino se diferencia conforme mostra Quadro 01.

Quadro 01 - Os principais constituintes do leite em bovinos.

Espécie Agua | Gordura | Proteina | Carboidratos | Residuo Energia
P (%) (%) (%) (%) (%) (Kcal/100g)
Bovinos 87,3 3,9 3,2 4,6 0,7 66

Fonte: elaborado pelo autor, 2023. Adaptado de Moraes, 2016.

Conforme quadro 01, gordura é o constituinte em maior proporgao no
leite, depois de agua, e sdao substancias presentes nos alimentos, com
caracteristicas apolares, sendo assim insollveis em agua e sollveis em
solventes organicos como éter etilico, hexano cloroférmio e alcoois (CECCHI,
2003, p. 85).

A gordura do leite é composta por diferentes lipidios como os
triglicerideos (98,5%), fosfolipidios (1,11%), o colesterol (0,46%), dentre
outros (GERMAN; DILLARD, 2007). Essa composicao é responsavel por
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caractérlstlcas organolépticas, fisicas e nutricionais do alimento alem de
auxiliar no combate de algumas doencas (NUNES et. al, 2007).

Referente as caracteristicas quimicas dos triglicerideos, eles sdo
insolUveis em agua e constituem os principais acidos graxos (gorduras)
presentes no leite que, por sua vez, sao formados por um grupo carboxila
ligado a uma longa cadeia de hidrocarbonetos (ORDONEZ, 2004, p. 19).

Quando relaciona aos acidos graxos, 0s que se apresentam em maior
proporcao na porcdo de gordura do leite sdo os acidos miristicos (8-15%),
palmitico (20-32%), estedrico (7-15%) e oléico (15-30%) (ORDONEZ, 2004,
p. 19).

Para quantificagdao do teor de gordura para leite cru refrigerado,
conforme especificacdo descrita na IN 76, a IN 30/2018 estabelece método
oficiais de alimentos, compilados no Manual de Métodos Oficiais para Analise
de Alimentos de Origem Animal e disponibilizado pelo Ministério da
Agricultura, Pecuaria e Alimentos (BRASIL, 2018; MILKPOINT, 2018).

3. Legislacoes

Para fins regulatérios “o leite cru refrigerado é o leite produzido em
propriedades rurais, refrigerado e destinado aos estabelecimentos de leite e
derivados sob servigo de inspecao oficial” (BRASIL, 2018).

Em 2002, o Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento -
MAPA, aprovou um regulamento técnico de producao, identidade e qualidade
do leite tipo A, cru refrigerado e pasteurizado por meio da Instrugao
Normativa 51 - IN 51/2002 (BRASIL, 2002a).

A IN 51 foi revogada e hoje a vigente é a IN 77/2018 que expandiu os
critérios técnicos de producao e instrui sobre a composicdo da propriedade,
equipamentos, instalacdes e capacitacdo técnica do profissional que opera a

granja o trabalho operacional na granja leiteira (BRASIL, 2018a)
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Atualmente tambem esta V|gente a IN 76/2018 que trata de regras

técnicas para as caracteristicas e a qualidade do produto na industria,
conforme Brasil (2018b) determinando os requisitos fisico-quimicos descritos
no Quadro 02.

Quadro 02 - Composicao fisico-quimica do leite cru refrigerado conforme IN 76/2018.

PARAMETRO ESPECIFICACAO PERK,)DO DE
ANALISE
Gordura Minimo 3g/100g
Proteina Minimo 2,9g/100g
Lactose anidra Minimo 4,3g/100g
Sélidos ndo gordurosos Minimo 8,4g/100g
Sélidos totais Minimo 11,4g/100g Mensal
Acidez titulavel 0,14 a 0,189 de acido latico/100mL
Alizarol Estavel na conc. minima 72% v.v.
Densidade relativa 1,028 a 1,034 a 15 °C
Crioscopia -0,512 a -0,536 °C

Fonte: elaborado pelo autor, 2023. Adaptado de Brasil, 2018.

No Quadro 02 estdo descritas as analises fisico-quimicas que sao
obrigatorias para leite, no entanto, a IN 76/2018 ainda exige a isencao de
substancias como antibidticos, substancias alcalinas e reconstituintes de
densidade/crioscopia além de determinar as especificacdes de analises
microbioldgicas abrangendo contagem de células somaticas - CCS e
contagem padrao em placas - CPP (BRASIL, 2018).

Relacionado a validacao de metodologia, a RDC 166/17 tem como
objetivo principal estabelecer critérios para validacdo de métodos analiticos
abrangendo insumos farmacéuticos, medicamentos e produtos biolégicos em
todas as suas fases de producao (BRASIL, 2017).
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Quadro 03 - Parametros de validacao analitica conforme RDC 166/17.

Parametro Ao que se destina: Como desenvolver:
pemqnstrar a 'c'apaC|dade _de Deve demonstrar sua capacidade de
identificar/quantificar o analito i

. obter resultado positivo para amostra
o de interesse presentes na :
Seletividade contendo o analito e resultado
amostra, mesmo com a presenca . A
X . negativo para outras substancias
de impurezas, diluentes e
. presentes na amostra.
componentes da matriz.
Realizar triplicata de cada preparacao
Demonstrar a capacidade do da amostra concentrada a 80%,
! P 90%, 100%, 110% e 120% em
. i método obter resposta '« . .
Linearidade . o relagao ao analito, ou seja, a amostra
proporcional a concentracao do g
: precisa ser preparada de modo que o
analito da amostra. . )
analito esteja conforme as 05
concentracdes mencionadas.
Repetibilidade: i) triplicata de cada
amostra concentrada a 80%, 100% e
120%, ou; ii) sextuplicata da amostra
Avaliar a proximidade dos | concentrada a 100%.
Precisao resultados obtidos com o | Reprodutibilidade: realizar o mesmo
método. procedimento adotado na
repetibilidade com as mesmas
amostras, no entanto, realizada por
outro analista em um outro dia.
Avaliar a concordédncia dos
Exatidso resultados, ou seja, o quao | Realizar triplicata de cada amostra
proximo do valor real os | concentrada a 80%, 100% e 120%.
resultados obtidos estdo.
Submeter o método a variagdes nas
condicdes que possam interferir na
Identificar se o método tem | resposta analitica (tempo de
Robustez capacidade de resistir a | extracdo, estabilidade de solugdes
pequenas variagoes analiticas. analiticas, tempo de processo,
condigdes ambientais, dentre
outros).

Fonte: elaborado pelo autor, 2023. Adaptado de Brasil, 2017.

Essa resolucdo se mantém como norteadora para validagao de métodos

alternativos, pois, ja prevé em seus incisos os parametros que devem ser

avaliados durante o desenvolvimento/validagdao de um método alternativo
(BRASIL, 2017).
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4 Métodos Oficiais para Determinacao de Gordura em Lelte

O MAPA define os Métodos Oficiais para Analise de Produtos de Origem
Animal, e para o leite fluido o método referéncia é gravimétrico descrito no
International Dairy Federation, IDF 1:2010 ou o método descrito na norma
NMKL 40, conhecido como método de Gerber (BRASIL, 2022b).

Esse método utiliza um acido forte para decompor as proteinas e o teor
de gordura é separado da fase hidratada por centrifugacdo, tendo a
separacdo facilitada pela adicdo de alcool isoamilico, para posterior
determinacao do teor pela escala do butirdmetro (BRASIL, 2022b).

No processo, é acrescentado uma porgao da amostra de leite em acido
sulfurico e alcool amilico. Apés homogeneizagao da amostra o butirometro é
submetido a centrifugagao por 4 a 5 minutos em rotacao de 1200 a 1400
rpm. Em seguida amostra é deixada em banho maria por até 3 minutos em
temperatura de 65 a 66 °C e ao final é feita a leitura na prépria escala do
butirdmetro em % (FERNANDES; MARICATO, 2010).

Outro método é tido por gravimetria, onde é necessario a solubilizagao
das proteinas do leite para propiciar a quebra de emulsao de gordura-
proteina possibilitando a determinacdo do teor de gordura por diferenca de
massa (MILKPOINT, 2018).

5. Plano de Remuneracgao do Produtor

No Brasil, grande parte das propriedades rurais seguem uma politica
de remuneracdo “imposta” pelos laticinios, e, nessa politica o produtor e
melhor remunerado se atender a alguns quesitos, conforme descritos no
Quadro 04 (FAGUNDES, 2006).
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Quadro 04 - Sistema de pagamento por qualidade do leite (produtos x industrias).

SISTEMA DE
PAGAMENTO

CONDICOES

Remuneracgdo por
infra-estrutura e
limites minimos de

qualidade

Incentiva os produtores que investem em resfriadores,

pastagens, silagens, sanidade animal, ordenhadeira

mecanica, etc. O leite sera remunerado de acordo com os
principais testes de qualidade, como a Contagem de Células

Somaticas e a Contagem Padrao em Placas.

Remuneragdo

baseada nos

As industrias passam a remunerar o produtor em razdo da

quantidade de cada componente do leite que possua valor

componentes industrial (proteina, gordura, entre outros).
Pagamento de fornecedores de matéria-prima para o leite
Remuneracao fluido (melhor qualidade); pagamento do leite-indlstria

baseada no destino

industrial do leite

(com diferenciais de requisitos de componentes sélidos de

acordo com o produto a ser fabricado - leite em pé, queijo,

3

A

manteiga, etc.); e outros.

Fonte: elaborado pelo autor, 2023. Adaptado de Fagundes, 2006.

Nao obstantes os pregos praticados para pagamento aos produtores,
eventos como a pandemia prejudicam a sua remuneracao devido aos precos
comerciais do litro do leite, como apontado no 3189 leilao Global Dairy Trade
- GTD, realizado em outubro de 2022 (FARIA, 2022)

O evento trouxe que 2022 apresentou o0 recuo mais expressivo desde
janeiro de 2021 (4,81%), respectivo a US$ 3,723/tonelada, no entanto, o
cenario é promissor para estabilizacao da demanda, que precisa ocorrer visto
o preco atualizado no ano atual pago ao produtor nacional de R$ 3,05/litro
(FARIA, 2022).

Atualmente, o método de remuneragao baseado em componentes é o
mais praticado entre os laticinios e, nesse aspecto, o teor de gordura é uma
das varidveis mais importantes visto o impacto na producao dos derivados
do leite e a necessidade técnica para analise, fazendo com que o pequeno
produtor fique sujeito da remuneracdo apenas sob a 6tica dos resultados da

indUstria.
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Desenvolver método alternativo para gordura pode auxiliar o produtor

na tomada de decisdao sobre o destino da sua produgao, ou seja, se destina
seu produto a laticinios, se busca por formas alternativas de monetizacao da
sua producao para garantir, ou aumentar, a sua renda ou simplesmente
utiliza como parametro comparativo entre os resultados emitidos pelo

laticinio.

6. Método Alternativo para Determinacao de Gordura em Leite
Fluido

O leite € composto por quase 90% de agua, nesse sentido, a gordura
do leite nao se dissolve devido a polaridade das ligagdes, formando uma
mistura heterogénea com a gordura flutuando sobre o liquido principal
(OLIVEIRA; TIMM, 2006).

Na composicao de proteina presente no leite, a caseina é a responsavel
pelo agrupamento entre as moléculas de agua e gordura e se separam
quando aquecida, nesse sentido, a gordura, por densidade, fica submersa e
a proteina volta a se dissolver quando o leite é resfriado (OLIVEIRA; TIMM,
2006).

A gordura do leite é considerada uma gordura plastica, ou seja,
moldavel em temperatura ambiente, constituida por uma rede de cristais em
uma matriz oleosa. A cristalizagao é influenciada principalmente pela forma
que a gordura é resfriada (RODRIGUES-RACT et al., 2010).

A velocidade de crescimento de cristais ¢é proporcional a
supersaturacao, nesse sentido, o resfriamento lento sob agitacao suave leva
a formacao de cristais grandes facilmente visiveis a olho nu (RODRIGUES-
RACT et al., 2010).

Para o método alternativo proposto o leite cru refrigerado a 4°C sera
submetido a fervura (préximo a 100 °C) e, posteriormente, refrigerado

novamente a 4 °C até temperatura constante.
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Na sequéncia, 10 mL de amostra serao centrifugadas, unicamente, por
3 minutos a 3000 rpm. Por meio dessa operacao, a amostra se tornara uma
mistura heterogénea, devido a polaridade das ligacdes entre fase liquida e
gordura e formacdo das redes de cristalizacdo, sendo possivel visualizar uma
fase de gordura sobrenadante, viabilizando a determinacao do volume de

gordura presente na amostra.
6.1 Fator de Correcdo do Método Alternativo

Sera necessaria a definicdo de fator de correcdo por meio de correlagao
estatistica entre teor de gorduras totais obtido pelo método alternativo
versus teor de gorduras totais obtido por meio de analise butirométrica.

Para isso, as mesmas amostras serdo testadas por ambos os métodos,
ou seja, pelo método por butirdmetro, aprovado pelo MAPA, e pelo método
alternativo proposto pela pesquisa, tendo os respectivos dados avaliados
estatisticamente para aprovacao das hipdteses levantadas e validacdo do
nivel de significancia.

Essa correlacdo atribuird base estatistica para definicdo do fator de
correcao, propiciando a validacdo do método alternativo e analise de fatores
interferentes como data de coleta das amostras, diferencas de ragas leiteiras,
variacdo analitica, além de garantir a repetibilidade, reprodutibilidade e

robustez do método proposto.
6.2 Esquematizacao para Validacdo de Método

Para validacao analitica do método, deverdao ser seguidos todos os
parametros de validacdo analitica, conforme preconizado na RDC 166/17 e,
para isso, é proposto o fluxo para desenvolvimentos dos testes, como mostra

a Figura 01.
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Flgura 01 - Esquema de realizacdo de testes para avaliagdao dos parametros de
validagdo analitica do método alternativo proposto.

120% [—

r- :

1200 [—

| Repetir o mesmo processo :
considerando: o
| - Ragas diferentes; L |
| - Tempo de centrifugacio | |
|

| Repetir o mesmo
| processo utilizando a
| amostra sem analito

Dia 01: Dia 02:
Repetibilidade Reprodutibilidade

Fonte: elaborado pelo autor, 2023. Adaptado de Brasil, 2017.

Pelo esquema ilustrado na Figura 01, pretende-se seguir com a
validagdo do método de forma a otimizar o tempo de realizacdo das
amostras, ou seja, como cada parametro tem o objetivo de avaliar aspectos,
0s mesmos resultados serdo utilizados para avaliacdo de parametros
diferentes.

Para entendimento de como serd o processo de execucao das

amostras, a Figura 2 propoe a explicacdao do processo por etapas.
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Flgura 02 - Sequenaa dos processos para validacao da metodologla

= Avaliar se os resultados
objetidos na etapa 1.1
estdo Lineares,

[

proximo do real os
resultados se mostraram.

[>

parametro de Exatiddo.

Etapa 3.2

« Em um outro dia,
realizado por um outro
analista, repetir os
testes para as
concentragdoes 80%,
100% e 120%.

Etapa 3.3

» Considerar os
resultados das Etapas
3.1 e 3.2 para concluir
a avaliagdo do
parametro de Precisdo,
ou seja, com os 12
resultados obtidos
avaliar o quio

Exatid3o finalizado na
etapa 4, para
considerar se o método
se mostrou seletivo, ou
seja, se o métado foi
capaz de identificar o
analito de interesse e
ndo expressou
resultado na auséncia
de analito.

—f Etapall Considerar os resultados ™M Etapa 3.1 < Etapa 4.1 LN Etapa 5.1
QO « Realizar todos os testes obtidos nas triplicatas QO « Considerar os * Preparar 09 amostras « Preparar triplicata das
d d <[ "TTeP < " reparariip

<[ parao pardmetro de < ggisci%%igtrig;:l}i de << resultados obtidos nas - com auséncia de L amostras nas mesmas

- Llinearidade, o ; ;" o O triplicatas das < gordura e submeter a =4 concentragdes

< considerandoa < f_aran‘l_t; rg e " <  concentragdes de 80%, = analise conforme = consideradas parao

|— triplicata das 05 = |neta)r] ade para ava 'i‘; = 100%e 120% do L método proposto. LU parimetro de Exatiddo,

L concentragies L tambem o parametro de L pardmetro de Etapa 4.1 mas considerando
necessdrias, de 80% a Exa‘nda_o, dou seja, avaliar Linearidade para « Considerar a avaliacio amostras de outra raca
120%. Egsruw:cliis Essﬁzo avaliar também a do pardmetro de 5 de animal e o tempo de

Estapa 1.2 4 Repetibilidade no P centrifugacio da

amostra. Ao final,
nessa etapa, serdo
preparadas mais 18
amostras.

Etapa 5.2

» Considerar a avaliagdo
do pardmetro de
Exatiddo finalizado na
etapa 4, para
considerar se o método
se mostrou robusto a
ponto de, nas mesmas
concentragdes, com as
alteragbes propostas
ndo demonstre
resultaldos
discrepantes.

préximos todos os
resultados se
maostraram.

Fonte: elaborado pelo autor, 2023.

Com base na Figura 2 considera-se que as Etapas 1.1, 2, 3.1, 4.1 e
5.1, que envolvem preparo de amostras, podem ser realizadas no mesmo
dia. S3ao preparos distintos e um ndo ird impactar ou contaminar outra
amostra. Necessariamente a Etapa 3.2 precisa ser realizada em outro dia
para cumprimento das exigéncias da RDC 166/17.

No preparo da amostra de linearidade é importante se atentar a
concentracao real de gordura na amostra, para manter a proporcao de
analito nas concentragoes ideais, para isso, a amostra deve ser submetida a
andlise butirométrica para determinacdao da concentracdo e sé entao ser
iniciado o preparo das amostras nas concentragdes de 80 a 120%.

Para seletividade é preciso que o método identifique o analito de
interesse independente das possiveis interferéncias, nesse sentido, como o
método se prepde a analise de gordura de leite cru (integral) a proposta é
submeter leite desnatado ao teste visto que se espera resultado nulo,
possibilitando a avaliagao de falso positivo, ou seja, o resultado expresso de
gordura na amostra com analito tende a ser realmente a porcentagem de

gordura da amostra.
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Para robustez serdao considerados dois fatores: a variacdo de raga é

por conta da proporcao de gordura na amostra que pode sim variar de acordo
com a raca do animal; o tempo de centrifugacdo é para garantir que a
separacao do analito ndo sofrera muita influéncia ao longo do tempo, pois
como a amostra é analisada refrigerada, a gordura ficara retira sobre a parte
liguida sendo necessario aquecer a amostra novamente para
homogeneizagdo, no entanto, precisa ser analisado se o menor tempo de
rotagcao pode reduzir a proporgao de gordura retida sobre a amostra.

As ilustracdes descritas na Figura 1 e Figura 2 nao demonstram, mas
€ importante que na avaliacdo dos parametros de validacdo sejam
considerados as respectivas métricas exigidas pela RDC 166/17, como
calculo de regressao linear, determinagao de coeficiente de correlagao (r2),
os desvios padrdes relativos (DPR) e os critérios de aceitacdao de cada

parametro.

7. Consideracoes

O desenvolvimento de métodos alternativos € uma forma viavel de
atender a uma necessidade real de produtores leiteiros. Hoje limitados a
pareceres esporadicos emitidos por laticinios, ter uma alternativa econémica
e aplicavel in loco pode nortear o produtor na tomada de decisao sobre o
destino da sua producao.

O método alternativo proposto na pesquisa se justifica pela sua
aplicabilidade cientifica e se mostrou possivel de ser validado frente as
exigéncias da RDC 166/17 e se espera que traga resultados confidveis

quando comparados aos obtidos por meio de métodos oficiais.
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