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INTRODUCAO =
TIPOS DE ALIMENTOS UTILIZADOS EM NUTRICAO ANIMAL

As principais fontes de nutrientes empregadas na dieta alimentar
de ruminante, sdo provenientes de racOes concentradas, silagens,

fenos e pastos de gramineas e/ou leguminosas.

v Gramineas

ALIMENTOS VOLUMOSOS v Leguminosas
v' Silagens

v Fenos

v Tortas de Algodao, Farelos de Soja

ALIMENTOS CONCENTRADOS v Milho, Farelo de Trigo, Farelo de Arroz

v Macronutrientes : Ca, Mg, P, K, Na, S e Cloreto

MISTURAS MINERAIS _ _
v Micronutrientes: Co, Cu, Fe, Mn, Zn, Mo, Se, lodeto



ALIMENTOS VOLUMOSOS - FORRAGENS Enipa

O termo forragem € definido como: partes comestiveis das
plantas, exceto os graos, que podem servir na alimentacdo dos
animais em pastejo, ou colhidas e fornecidas (FGTC, 1992).

Forrageiras
|

v }
Gramineas Leguminosas
Carboidratos Proteinas
Qualidade

T

género, especie, cultivar, fertilidade do solo, condicdes
climaticas, idade fisiologica e manejo a que sdo submetidas.

The Forage and Grassland Terminology Committee (FGTC). Terminology for Grazing Lands and Grazing
Animals. Journal of Production Agriculture, v.5, p.191-201, 1992.



» COMPOSICAO QUIMICA DOS ALIMENTOS EmlGape

Sistema de proteinas e carboidratos
CNPCS - The Cornell Net Carbohydrate and Protein System

PROTEINAS

CARBOIDRATOS

GORDURAS

CINZAS

AGUA

FOX, D. G.; TYLUKTI, M. E.; VAN AMBURGH; et al. The net carbohydrate and protein system for evaluating herd nutrition and
nutrient excretion. Ani.Sci. Dept. Mimeo 213, Cornell University, Ithaca, NY.2000, 235 p.



Métodos Van Soest e Weende na divisdo da matéria Enlgpa
organica de alimentos para animais

Sistema
Van Soest Weende
Nitrogenados Nao-Nitrogenados
1\ Lipideos Extrato Etéreo
Conteudo Celular Nitfﬂgéniﬂ Soluvelis em Agua
(soldvel em N3o-protéico
detergente neutro) Pectina
Proteina Soldvel Amido
W Extrato Nao
T 4\ Nitrogenado
Soluvel em Proteina Insolivel Hemicelulose (ENN)
detergente acido)
FDN
Constituintes da - — — TGvel
Parece Celular Nitrogénio Lignina Sokive
Lignificado em Alcali
FDA
Liginocelulose Lignina Insoluvel
Fibra Bruta
l Celulose
W

Adaptado de: SILVA, D.J. Anélise de alimentos (métodos quimicos e bioldgicos). Vigosa, UFV, 2002. 235p



Fracionamento das formas nitrogenadas e dos carboidratos de alimentos EnTpa

COMPONENTES DOS ALIMENTOS
|

] v
CONTEUDO CELULAR PAREDE CELULAR
(Soluvel em Detergente Neutro) (Insoluvel em Detergente Neutro)
v v
Proteina e Nitrogénio Carboidratos Fibra em Detergente Neutro
Soluvel Soluveis (F[|3N)
Lipideos v v
Insoltvel em Soldvel em
Detergente acido Detergente acido
(FDA)
NH,, NO,
PEPTIDEOS, GLUCOSE,FRUTOSE, <+
AMINOACIDOS SACAROSE LIGNINA HEMICELULOSE +——
- » PEPTIDEOS AMIDO , PECTINA *+— CELULOSE
OLIGOPEPTIDEOS
i PROD. DE PROTEINAS
|, PROTEINAS
CITOPLASMATICAS |, MAILLARD, EXTENSINASE  *—
NITROGENIO DESNATURADAS
LIGNIFICADO

VAN SOEST & MOORE, In: INTERNATIONALGRASSLAND CONGRESS, 9 (1966) 783 - 789

SNIFFEN et al., J. ANIM. Sci. 70 (1992) 3562 - 3577



Fracionamento das formas nitrogenadas e dos Emgpa
carboidratos de alimentos

v v
CONTEUDO CELULAR PAREDE CELULAR
(Solavel em Detergente Neutro) (Insoltvel em Detergente Neutro)
|
v v
Proteina e Nitrogénio Carboidratos Fibra em Detergente Neutro
Soluvel Soluveis (F?N)
Lipideos l v
Insoltvel em Soldvel em
Detergente acido Detergente acido
(FDA)

‘ -
_

VAN SOEST & MOORE, In: INTERNATIONALGRASSLAND CONGRESS, 9 (1966) 783 - 789

SNIFFEN et al., J. ANIM. Sci. 70 (1992) 3562 - 3577



PROTEINAS

CLASSIFICACAO DE ACORDO COM A SOLUBILIDADE

Proteinas

Alcali
Globulinas!

S S

Albuminas2 | S | 5

Prolaminas? S | | S

, | S
Gluteinas?® ' |

Les e\
| e
______/—_/———_—’__"/_—__—_—_______—

1. sementes leguminosas - soja

2. proteina de folhas de forrageiras
3. sementes de cereails - trigo

VAN SOEST, P.J. Nutritional ecology of the ruminant. 22 Ed., 1994. 476p.



PROTEINAS i

CLASSIFICACAO DE ACORDO COM A DEGRABILIDADE RUMINAL

De gradat}5°

S Classificagd®  gnzimatica
FRACAO w/ |
NA g |
= Rapida
N|t|‘09ém° Nao Proteico NB1 = Séve\
a
Proteina soluvel (TBF) NB2 Lenta \
avel (DN) B3 :
Proteina SolUVe (| m DN e Soluvel em DA NN(; |ndigestwe\ |
\avel € "
proteina InsO

ina lnsol(nve\ em DA

VAN SOEST, P.J. Nutritional ecology of the ruminant. 22 Ed., 1994. 476p.



PROTEINAS

FRACOES NITROGENADAS

FRAGAO “NA” _» NH,, NO; PEPTIDEOS, AMINOACIDOS

— FRACAO “NB,”

PEPTIDEOS
— OLIGOPEPTIDEOS

FRAGAO “B”

PROTEINAS

> FRACAO “NB,” [ * CITOPLASMATICAS
— FRAGAO “NB.” PROTEINAS
. EXTENSINAS E
DESNATURADAS
S PRODUTOS DE MAILLARD,
FRACAO “NC " NITROGENIO LIGNIFICADO

SNIFFEN et al., J. ANIM. Sci. 70 (1992) 3562 - 3577



CARBOIDRATOS

E_ 3
E Y

HIDRATOS DE CARBONO : C,(H,O).

# CONSTITUEM DE 50 — 80% DA MS DAS PLANTAS E GRAOS

# PRINCIPAL FONT

- CARACTERISTICA
| NUTRITIVA

E DE ENERGIA PARA RUMINANTES

LIGACOES GLICOSIDICAS

—>

— COMPOSICAO EM ACUCARES

Sacarose

OH
E
0 1 0
3 H o HOH,C b
4 1 2 5
PH 1o/ CHaOH
0H 2 g
3 ] i
H OH H

— LIGACOES COM POLIFENOIS

FATORES FISICO-QUIMICOS

>
‘.

CELULOSE

$CH, OH SCH, OH

Ol
o]
OH g oA
—0 —0, OH OH—o
OH
I $OH
P Bi1-4) EE] OH
H - Hylose - R{1,4) - Mannose - R(1,4) - Glucose
- alpha(1,3) - Galactose

SCH, OH
—0
0

$OH ! \ OH
LA BQ1-4) 3
OH H
OH CH OH
GLICOSE GLICOSE GLICOSE Hemicellulose



CARBOIDRATOS &

CLASSIFICACAO

GLUCOSE

, — FRUTOSE
— MONOSSACARIDEOS GALACTOSE

SACAROSE
NAO ESTRUTURAIS — OLIGOSSACARIDEOS — MALTOSE
CELOBIOSE

— POLISSACARIDEO ————» AMIDO

— PECTINA

ESTRUTURAIS ——  POLISSACARIDEO CELULOSE

> HEMICELULOSE



CARBOIDRATO COMPO

CARBOIDRATOS

DIGESTAO DOS CARBOIDRATOS

NENTEg

GALACTOSE

MALT DIGESTAQ
OSE GLUCOSE DIGEsTIBILIDADE PRO
MALT DUTO
SACAROS ASE COMPLETA
E GLUCOSE SUC GLUCOSE
FRUTOSE RASE COMPLETA GLU
LACTOSE G COSE
LUCOSE LACTASE o
Al\ GALACTOSE COMPLETA GLUCOSE
1IDO GALACTOSE
GLUCOSE AI\IILASE ALTA GLUCOSE
PECTINA ARABINOSE FERMENTACAO ALTA AGVs .
GALACTOSE BACTERIAS
CELULOSE GLUCOSE FERMENTACAO VARIAVEL AGVs,
BACTERIAS
HEMICELULOSE ARABINOSE XILOSE FERMENTACAO VARIAVEL ggg’;éRIAs
MANOSE,




CARBOIDRATOS

Digestibilidade da celulose em varios materiais

Material Digestibilidade de Digestibilidade de Proporcao
nao-ruminantes (%) ruminantes (%) lignina/celulose®

Alfafa 20 -30 40 - 60 0,18 -0,30
Gramineas de clima 00 — 20 48 — 90 0,08 — 0.20
temperado
Gramineas de clima 00 - 20 30 - 60 0,11 -0,24
tropical
Palhas Desprezivel 40 - 60 0,10 -0,26
Casca de grao de soja 40 94 00 -0,03
Casca de semente de Muito baixa 50 0,55
algodao
Casca de arroz 0 00 0,45
Jornal comum 0 23 -27 0,34 -0,43
Papeis Baixa 20-90 00-10,50
Madeiras 0 00 - 40 0,30 - 0,60
Vegetais 40 — 80 90 — 100 00 — 0,05

VAN SOEST, 1994



CARBOIDRATOS CLASSIFICACAO Empa

FRACOES DOS CARBOIDRATOS

FRACAO “"CA” —— GLUCOSE,FRUTOSE,SACAROSE

\ 4

FRACAO “CB,”

— AMIDO , PECTINA

FRAGAO “B” —

| FRAGAO “CB,”

FRACAO “CC” —— LIGNINA x 2,4

SNIFFEN et al., J. ANIM. Sci. 70 (1992) 3562 - 3577

CELULOSE (25-90%)

" HEMICELULOSE (45-90%)



LIGNINA

COMPOSICAO

ACIDO P-COUMARICO
» ACIDO FERULICO

ACIDO SINAPICO

FUNCAO

LIMITACAO

» COMPONENTE ESTRUTURAL

» REDUZ A PERMEABILIDADE

, CORRELACAO NEGATIVA

COM A DIGESTIBILIDADE

N ASSOCIACAO COM
CELULOSE E HEMICELULOSE



LIGNINA Emgpa

Estrutura quimica dos acidos hidroxicinamicos encontrados na parede
celular de forrageiras

HATFIELD, €t al. crop Science, v.39, p.29-37, 1999.



LIGNINA

LIGACAO DA LIGNINA COM A HEMICELULOSE




REACAO DE MAILLARD EnTD

H )Y HJY
R: J\u/ O OH O Ra T:'
“ !
RGN i =
CHO |
o Hlf—ClH If:l:'
M J"Ir]l'\ F!] F:!-
' CHO

R-NH, + ACUCAR REOR e BASE DE SHIFF PRODUTO DE AMADORI

PRODUTOS INTERM&ARIOS ——» MELANOIDINAS

POLIMERO NITROGENOSO DE
COLORACAO ESCURA



REACAO DE MAILLARD E

ASPECTOS NUTRICIONAIS

REDUCAO DA BIODISPONIBILIDADE DOS AMINOACIDOS J

} DECRESCIMO DA DIGESTIBILIDADE DA PROTEINA E MATERIA SECA

FORMACAO DE COMPOSTOS DE DEGRADACAO QUE PODEM SER TOXICOS




REACAO DE MAILLARD

Efeito das condi¢cOes de secagem em amostras de folhas de

Calliandra calothyrsus

mm) Forrageiras: Leguminosa

DIVME (%)

&l

4g
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@ anaerdbica; M aerébica: (a) N-FDN e (b) DIVMS

PALMER, et al., Animal Feed Science and Technology 87 (2000) 29-40



BROMATOLOGIA Emgapa

L» Ciéncia que estuda os alimentos

ANALISES BROMATOLOGICAS

\- Obter a composicao quimica dos alimentos

PRINCIPAIS PARAMETROS

Matéria Seca
Proteina Bruta

> Fibras: FDN, FDA, FB
Extrato Etéreo
Matéria Mineral




Matéria Seca

OBJETIVOS DA SECAGEM

CONSERVACAO

DIMENSAO DA AMOSTRA

TAMANHO DE PARTICULAS

HOMOGEINIZACAO



Matéria Seca

LIOFILIZACAO

Metodos de Secagem

ESTUFAS

MICROONDAS

INFRAVERMELHO

DESTILACAO



Matéria Seca
Liofilizacao

SUBLIMAGCAO

Fuséo Evaporacao

H SOLIDO ) ’H LiQUIDO ||_ '|| GASOSO ||

Solidificagdo Liquefagéo

CONDENSAGCAO

Liofilizacao:
= 100 gramas de amostra

= congelar W
%,

= liofilizar aprox. por 12 h \




Matéria Seca Em g
MICRO-ONDAS

As micro-ondas sdo ondas eletromagnéticas e, como tais, portadoras de energia.

raios- X I ultravioleta J infravermelho microondas ondas-de-radio
- 1
3x10¢ 3x10?

Frequéncia ( MHz)

Forno de micro-ondas do tipo domeéstico
Frequéncia

L 2450 MHz ~—m— P = 600-700 watts

Dois mecanismos

Rotacdo de dipolo Migracao idnica
— Sl :
©__© - f;'; e O ) () ® ¥
+ & 8 “NE Je i - @ @ . + —<J P @ ~ i
@  Q . & @ @—@—@ R
= E @ i l E

Krug, F. J.. Métodos de preparo de amostras para analise elementar. Ed. por Francisco José Krug; Fabio Rodrigo Piovezani Rocha. Sdo Paulo: EditSBQ - Sociedade Brasileira
de Quimica, 2016. 572p. ISBN 978-85-64099-18-0



Matéria Seca

Ministirisda Agecultura
N\ '/

rcular

i

Ci
=

ecnica

Sdo Carfos, SP
Dezembro. 2002

ISSN 1516-4T1X

Determinacdo de matéria seca e umidade em
solos e plantas com forno de microondas
doméstico

Resumo

Com o objetivo de reduzir o tempo de secagem de amostras de solos,
gramineas e silagens, foi desenvalvido um procedimento rapido e eficiente
para a determinacdo do teor de matéria seca e de umidade em laboratorios
de rotina, empregando forno de microondas doméstico. O procedimento
proposto utiliza aproximadamente 15 g de amostra de solos e 20 g de
amastra de farrageiras e silagens, picadas ou trituradas imediatamente apos
a coleta, para melhor hor i & maior ividade. A
secagem de solos em estufa (método normalmente empregado) requer pelo
menos 12 horas para a completa desidratagio, o que & obtido em cerca de
10 min guando a secagem € a ida por radiacdo de microondas. Para
amostras de forrageiras e sil 3. 0 tempo de secagem em estufa a
temperatura de 105°C & de aproximadaments 12 horas & a temperatura de
65°C, ao redor de 72 horas, sendo que essa secagem pode ser realizada com
radiacio de microondas em 14 min. Quando comparada & secagem
convencional. o emprego do forno de microondas apresentou alta
correlacdo ao nivel de 95% de confianga, com baixos coeficientes de
variacdo (< 2%).

Introdugio

Um método rapido e confidvel para determinagao do teor de umidade

e de matéria seca em amostras de solo, planta e silagem pode representar
economia de tempo e energia, comparando-se com os métodos usualmente
r para esses propdsitos. Diversos trabalhos j& foram descritos na

giberio@cppoe cmixapa.or

Ana Rita de Araie Noguera
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Em2pe

literatura comparando a secagem por radiagio de microondas com a
realizada em estufa com circulacdo forcada de ar, em amostras variadas,
coma tomate, queijo, cames, milho e forragem (Click & Baker, 1980; Verma &
Noomhorm, 1983; Smith, 1983, AOAC, 1995a; AOAC 1995b). Chin et al.
(1985} realizaram um estudo colaborativo entre 14 laboratdrios procurando
padronizar os resultados de secagem de tomate, a partir de amostras com
diferentes teores de solidos
dissolvidos,  encontrando
resultados  aproximados e
comparéveis com o método
oficial, que  emprega
secagem a vacuo. Em
comum, esses trabalhos
empregam  forno de
microondas caseiro e nao
ha  preocupacio  com
relacdo @ calibraco do
forno, para que haja correta
transposicio do método

MICRO-ONDAS

\ Facilidade de adogio pelo usuirio.
) Redugio do tempo de anlise.

\ Redugio do gasto de energia.

W Baixo custo.

W Pode ser realizada na prépria propriedade.

¥ Forno de micro-ondas doméstico.
% Balanga analitica com 2 casas decimais.
¥ Caixa plistica com tampa.

% Bandeja plastica medindo aproximadamente 20 cm x 20 em.

1. Pesar a bandeja plistica (peso A);

2. Adicionar de 80 a 100 g de forragem e pesar{peso B);

3. Secar em forno de micro-ondas doméstico, com o seguinte esquema
de aquecimento: 3 min a 20% da poténcia méxima, 10 min a 100% da
poténcia méxima e 5 min 2 50% da poténcia méxima;

4. Retirar a bandeja do forno, colocar amostra na caixa plastica (2 min),
pesar, homogeneizar o material e aquecer novamente por 1 min na
poténcla méxima;

5. Retirar bandeja do forno e p (pesoC);

6. Repetir as operagdes 4 e 5, até que o peso da amostra fique constante;

7. Calcular a matéria seca (M) pela equagio: MS (%) = (C- A) x 100/ (8- A).

1. Quanto menor for a amostra analisada, tanto maior dm ser a
cisio da balanga. O ideal & utilizar
de pesagem de 0,1 grama.

2. Durante a secagem do material, deve-se deixar um copo com dgua
dentro do forno de micro-ondas, para evitar que o forno queime.

3. Para haver melhor distribuig3o da radiaio, & importante o uso do
prato de vidro do aparelho, que promove a circulagio da amostra
dentro do forno.

4.0 esquema de aquecimento proposto no item 3 deve ser seguido para
evitar que o material queime dentro do forno (no forno de micro-
ondas utilizado para o desenvolvimento do método, esses valores
corresponderam 3 poténcia real de trabalho de 165, 626 e 338 W,
respectivamente).

5. Em fornos de micro-ondas com apenas 3 niveis de poténcia (baixa,
média e alta), entende-se q 20% da poténci
méxima, o nivel médio a 50% da poténcia méxima e o nivel alto a
100% da poténcia méxima.

SOUZA, G. B.; NOGUEIRA, A. R. A; RASSINI, J. B. Determinacdo de matéria seca e umidade em solos e plantas com forno

de

microondas domeéstico. Sdo Carlos: Embrapa Pecuéaria Sudeste, 2002. 9p. (Embrapa Pecuaria Sudeste. Circular Técnica, 33).

https://www.embrapa.br/pecuaria-sudeste/busca-de-publicacoes/-/publicacao/46448/determinacao-de-materia-seca-e-umidade-em-solos-e-

plantas-com-forno-de-microondas-domestico

https://www.embrapa.br/pecuaria-sudeste/busca-de-publicacoes/-/publicacao/47320/teor-de-materia-seca-em-amostras-de-plantas-

determinacao-com-forno-de-microondas-domestico




Matéria Seca
ESTUFAS

Temperatura

Tempo
Fatores que

influenciam > Circulagdo do ar
nNa secagem Tamanho de particulas da amostra

Quantidade de agua

Pré-secagem

» Processo indicado para materiais com
umidade acima de 15%.
> Retira aprox. 95% da agua

Estufa com circulacdo de ar: T -50, 60° C
= 100 - 200 gramas de amostra
= aproximadamente por 48 h

\ 4




Homogeneidade e Moagem G

OBJETIVO

Obter amostra representativa para analise

- Homogeneizadoresem Y
- Moinho de facas

- Moinho ultracentrifugo

- Moinho criogénico

- Almofariz

- Moinho de bolas




Homogeneidade e Moagem G

» Homogeneizacdo da amostra
» Reducéo do tamanho de particulas

» Particulas que passam em peneirade 1 mm

CUIDADOS

* Adequacao do tipo de moinho

= Segregacdo da amostra

= Aqguecimento da amostra durante a moagem

v

= Limpeza do moinho para evitar contaminacao
= Ajuste da rotacao: 6.000 - 18.000 rpm




Proteina Bruta

N X 6,25
100g de proteina »16g N
X > 1gN
Material Fator geral
=6,25
Origem Animal X =100 =6,25
Ovos e produtos 6,25 >
Gelatina / couro 5,55 16
Carne e produtos 6,25
Peixe e animais marinhos 6,25
Leite e derivados 6,38 ‘
Graos e cereais
Cevada, Aveia e Centeio 5,83
Milho 6,25 0
T 505 %PB = 6,25 x %N
Trigo 5,70
Farelo de trigo 6,31
Caroco de algodao 5,30
Outros
Vegetais e produtos (exceto soja) 6,25
Feijoes 6,25
Soja e produtos 571




Proteina Bruta Método Kjeldahl
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Trap il
_ / 1
Kjeldahl's —
Corberis. of
Flask i A — fConderser
affer digeston
.‘f' -
g Vil b
|
|
|




Meétodo Kjeldahl Enpa




Método Dumas Enigapa

Etapas

Massa da amostra: 100-500 mg levada a combustao na presenca de O, e liberagao de
CO,, H,O e NO,

Determinacao de N total, ap0s combustdo da amostra 700 — 800 °C em detector de
condutividade térmica (TCD): NOx —* N; — TCD

N determinado e convertido em teor de proteina

Detector calibrado com EDTA ou outro composto puro com concentracdo de N
conhecida

Vantagens

Mais rapido que Kjeldahl < 4 min por medida; Kjeldahl 1-2 h
Nao requer compostos toxicos nem catalisadores

Permite automatizacao (até 150 amostras)

Aplicavel a todos os tipos de alimentos

Desvantagens
Custo inicial elevado —
Determinacéo de N proteico e n&ao proteico | T

Requer amostras pequenas g

Dificil obter amostras representativas PR [T




Proteina Bruta Anélise de nitrogénio total em EmQ

amostras de tecido vegetal pelos
métodos de Dumas e Kjeldahl

Diego Armando da Silva Costa’, Wesley Gabriel de O. Leal?

Feijdo 45,94 0,45 1,0 42,45 0,29 0,7 0,377
Crotalaria 24,76 0,33 1,3 22,03 0,17 0,8 0,260
Mucuna 17,54 0,24 1.4 14,15 0,27 1.9 0,254
Arroz com casca 12,04 0,09 0,7 10,95 0,09 0,8 0,089
Arroz integral 15,42 0,22 1,4 14,67 0,28 1,9 0,248
Arroz - palhada 5,38 0,19 3,6 5,08 0,28 5,5 0,241
Controle 17,36 0,21 1,2 14,86 0,20 1,3 0,203

y=1,0751x +0,7029
R*=10,9947

N (g/kg)

Feijao Crotaldria  Mucuna  Arrozcom Arroz Arroz- Controle
casca integral palhada

T T T T T T T T [ T T T T T T T T T [T T T T [ T T T T T T T T T 1 T T 17T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 M Kjeldahl mDumas




Metodo Kjeldahl

Group M recovery by Kjeldahl digestion
Azides (Meh,) Recovery approx. 20%°

Azo compounds (-N=N-) only parth?®

Carbamine group very good

Heterocycles The higher the resonance stability the worse
Hydrazine (NH_-NH,) 30-54%

I . CEXirees up te 100%

Nitrates 1% |

Nitrides 10%

Mitrites (Me-NO.) 0%

Nitro (R-MNO.) S0%

FPurines

(uric acid, guanine, caffeine) 1009

Acid amides 100%

Dr. Huldrych Eqgi

Bichi Laborechnik AG, CH-0230 Flawd Switzerdand

Table 8:

Nitrogen containing groups
and typical recovery rales
for nitrogen by means of
Kialdahl digestion.

2 Produces axplosive HM,
3 Produces nitrogan M,



Proteina Bruta Método Kijeldahl Empe

Sugestodes para CQ

Amostra Padrao: 3 a 4 kg de material; analisar com 15 a 20 repeticoes

independentes; fazer a média e desvio-padrdao dos resultados; considerar o
intervalo aceitavel = £ 2,0 SD.

Padrao Quimico (>99,7%): Cloridrato de Lisina-HCI; Triptofano-L; Sais de
Amonio (NH4H2PO4, Sulfato de Amaonio); Uréia.
|

Recuperacao = >99%

Repetibilidade:

<20 de PB = 0,2% (valor absoluto)
>40% de PB = 0,4% (valor absoluto) NH;

] >20% e <40% = 1% (valor relativo)
I

74 I Z OH 0]
) HAH HoN I
H

Triptofano-L Lisina-L

FAO. 2011. Quality assurance for animal feed analysis laboratories. FAO Animal Production and Health Manual
No. 14. Rome.



Proteina Bruta

Avaliacao darepetibilidade e reprodutibilidade de
métodos de proteina bruta: estudo colaborativo

Tabela 1. Teores médios de proteina bruta sob condicdes de repetibilidade.

Matriz Kjeldhal Dumas NIRS F Critico F p > 0,05
A 1,77 7,82 7,63 2,67 0,43 0,661
B 14,77 15,09 14,74 2,57 2,53 0,103
C 19,08 19,16 19,55 2,64 0,90 0,427
D 44,60 45,20 44,91 3,49 1,49 0,265
E 63,84 65,07 64,22 3,89 2,31 0,142
F 90,22 92,39 90,10 - -

A= Milho; B= Farelo de trigo; C= Racao Bovinos; D= Farelo de Soja; E= Farelo de visceras; F= Hemoglobina

Congresso Brasileiro de Metrologia — 2015 — Bento Gongcalves

Gilberto Batista de Souza (Embrapa Pecuéria Sudeste — Sédo Carlos — SP)
Roberto J. Y. Fujieda (Cargill Alimentos — Unidade Itapira — SP)

Carla Carraro (BRF — Jundiai —=SP) - Sindira¢des



Proteina Bruta

Avaliacao darepetibilidade e reprodutibilidade de

métodos de proteina bruta: estudo colaborativo

Tabela 2. Média dos laboratorios dos valores dos indices de repetibilidade.

Método A
Kjeldhal 0,42 0,40 0,48 0,66 0,67 0,79
Dumas 0,18 0,19| 0,44 0,43 1,16 0,91
NIRS 0,12 0,22 0,26 0,25 0,28 0,16
A= Milho; B= Farelo de trigo; C= Ragdo Bovinos; D= Farelo de Soja; E= Farelo de visceras; F= Hemoglobina
Tabela 3. Valores dos indices de reprodutibilidade.
Matriz KJ Dumas NIRS
A 0,46 0,20 0,25
B 0,57 0,52 0,33
C 0,59 0,48 0,40
D 0,81 0,66 0,51
E 2,41 1,04 0,67
F 2,03 1,06 0,33

A= Milho; B= Farelo de trigo; C= Ra¢do Bovinos; D= Farelo de Soja; E= Farelo de visceras; F= Hemoglobina

Congresso Brasileiro de Metrologia — 2015 — Bento Gongcalves
Gilberto Batista de Souza (Embrapa Pecuaria Sudeste — Sdo Carlos — SP)
Roberto J. Y. Fujieda (Cargill Alimentos — Unidade Itapira — SP)

Carla Carraro (BRF — Jundiai —=SP) - Sindira¢des



Método de van Soest EnT™

Parede Celular: FDN e FDA

COMPONENTES DA FORRAGEM

! |

CONTEUDO CELULAR PAREDE CELULAR

(Soluvel em Detergente Neutro) (Insolavel em Detergente Neutro)
|
v v
Proteina e Nitrogénio Carboidratos Fibra em Detergente Neutro
Solavel Soluveis (FDN)
Lipideos v l
Insoltvel em Soldvel
Detergente acido otuvel em
(FDA) Detergente acido

VAN SOEST & MOORE, In: INTERNATIONALGRASSLAND CONGRESS, 9 (1966) 783 - 789



Fibra em Detergente Neutro (FDN)

solubilizacdo do conteudo celular
= solucdo de lauril sulfato de sodio
= tampao apH 7,0
= fracéo insoluvel = parede celular
{Hemicelulose, celulose, lignina, proteina insoluvel , cinzas}

. NNP
Lipideos Lipideos

Amido Amido

C. Soluvel

C. Soluvel

Proteina Proteina

FDN + SAQ)- SAQ]
Amostra

%FDN = [(




Fibra em Detergente Acido (FDA)

solubilizacao do conteudo celular + Hemicelulose
solucéo de brometo de cetil trimetilamonio em H,SO,
« fracao insoluvel = parede celular
{celulose, lignina, proteina danificada pelo calor, nitrogénio
associado a lignina e cinzas}

NNP

Lipideos
I Amido ¢ gogvel

Lipideos
Amido

C. Soluvel
Proteina

[(FDA + SAQ)- SAQ]
Amostra

%FDA =




Fibra em Detergente Neutro (FDN)

Van Soest 1963: avalicao da solucao de Lauril Sulfato de S6dio em tampao borato-EDTA
para remog¢ao do nitrogénio em amostras de feno de alfafa.

Residuo | Nitrogénio NT
Tratamento Insoluvel Residual Dissolvido
(%) (%) (%)
Lauril 3% + 16h — 30°C 52,2 1,09 66
Lauril 3% + 1h em refluxo 52,8 0,98 70
Laurl.l 3% + aquecimento e agitacéo 435 0.50 a5
10 min
Laurl_l 3% + aql~1ec:|mento e agitacao 42.2 0.54 83
10 min (agitacao com Polytron)
Refluxo com agua + 1h 63,9 2,19 33
Pepsina + 20h + 45°C 49,5 0,58 82
Pepsina + 40h + 45°C 49,0 0,46 86

VAN SOEST, P.J. 1963 Use of detergents in the analysis of fibrous feeds. A rapid method for the determination of fiber
and lignin. J. Assoc. Official Agr. Chem. 46(5):829-835.



Fibra em Detergente Neutro (FDN) EnTp

Van Soest 1963: avaliou também:

Detergentes Anidonicos
- Lauril Sufato de Soédio (SLS)
- Sodium Aryl Alkyl Sulfonato (SAAS - Soluc&o a 2%

- OxBile >
: : - Refluxo por 1h
- Sodium Myristate P

Detergentes Cationicos
- Cetyl Peridinium Chloride (CPC)
- Cetil Trimethylammonium Bromide (CTAB)

- Lauriyl Amine - Na,CO; - 1N
- EDTA-Borato —pH 7,4
‘ - Tampao Acetato pH 4,8
- Tampéo Citrato pH 3,4
Detergentes Nao Ionicos - Acido Latico 1IN, pH 2,1
- Tween 21 - H,SO, IN
- Tween 80

- Diethyleneglycol Monolaurate

VAN SOEST, P.J. 1963 Use of detergents in the analysis of fibrous feeds. A rapid method for the determination of fiber
and lignin. J. Assoc. Official Agr. Chem. 46(5):829-835.



Fibra em Detergente Neutro (FDN)

Van Soest 1963: avaliou também:

100 — Proteina e complexo

~ proteina-detergente
\ Hemicelulose .ceceiiennea
\\ Ligning e « ——

3 ANIONICO
= 60 /
3 /0
o] | .
m ! GRAMINEAS
3 40
2 /
/ ‘
e
20 4 -
\ / & %
\ i
N rld® OUTROS
U] PN RN PR R TS Ny | 1 2 B
1 3 5 7 9 11 13
pH

- Detergentes anionicos: remove N a pH mais altos = FDN

- Detergentes cationicos: remove N a pH mais baixo = FDA

VAN SOEST, P.J. Nutritional ecology of the ruminant. 2a Ed. Ithaca, New York, Cornell University Press, 1994. 476p.



Fibra em Detergente Neutro (FDN) EnTp

Van Soest 1991: OUTRAS CONSIDERACOES

- Uso do Sulfito de Sodio: remocéo de residuos de queratina de origem

animal

- Uso de EDTA-Na,: impedir a interferéncia de ions de metais pesados e
alcalinos terrosos e remover a pectina
- Trietileno glicol: remocao de materiais nao fibrosos

- Acetona: remocéao de pigmentos

- Interferéncia de Lipideos (>10%): breve aquecimento com etanol
- Interferéncia do Amido e outros polissacarideos solUveis em agua: uso

de amilase termoestavel e ureia 8 mol/L1

Amilase: Termamyl 120L =) |_iquozyme® Supra 2.2X
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Determinacao de Lignina

Cinzas

4 I
Celulose
FDA | Li.gnina o
Cinzas Insoluveis
NIDA
\ /
H,SO, 72% m/m
a4 N 4
Lignina | 500°C >
Cinzas
A
N ) \
Observagoes:

- Concentracéo do H,SO, = 72% (d: 1,634 g/cm?3)

-H,S0, == 15° C
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ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO PROXIMO - NIRS Em g

Regiao Nimero de onda (cm™) Comprimento de onda (nm)
NIR 12.800 - 4000 780 - 2500
MIR 4000 - 400 2500 - 5000

FIR 200 - 10

5000 - 100.000

Para que haja absorcéo da radiacdo IV € necessario que a molécula
apresente variacdbes no momento de dipolo como consequéncia do

movimento vibracional ou rotacional

simétrico assimétrico

VIBRACOES DE ESTIRAMENTO

Balanco no plano Tesoura no plano

S L%

Sacudida fora do plano Torgao fora do plano

VIBRAGCOES DE DEFORMAGCAO ANGULAR

Bandas de absorgcédo associadas
principalmente a sobretons e
combinacgOes de vibracgoes

fundamentais de ligacoes:

N-H, C-H, O-H e S-H



ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO PROXIMO - NIRS Em g

4 2500
C-H Combinacdo de Vibracdes
2200
E O-H N-H Combinacdo de Vibracdes
] 1800
Z C-H Primeiro Sobretom
o 1600
o N-H O-H Primeiro Sobretom
1= 1420
g C-H Sobretom de Combinacdes
= 1300
g C-H Segundo Sobretom
© 1100
900 | N—H C-H Terceiro Sobretom
800

932

90

80

70

NASA/IPAC 68.2

https://basik.ru/photo_animals/temperature_553/



ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO PROXIMO - NIRS Emgpa

Gerar

<~ informagéo
NIR

| ASTM-E
1 1655-05

1

Praticas Padrao para Analise
Multivariada por Espectrometria

Extrair e empregar a no Infravermelho
. ~ American Society for Testing and Materials Standards
iInformacéo



PRE-PROCESSAMENTO DE DADOS

Log (I/R)

Wavelength (am)

oy Y R

Pretreated Spectra

Al Spect
001 - a




CALIBRACAO X VALIDACAO INTERNA

Predicted Property Proteina

ADREoN SPeca x =09
:u.\w-so

AII Spectra

e L L P L L LR e E,  CEPCE R - o9 = i

SR . Iy o 1
.....

---------------------------------------------------------------------

..........................

Predicted Propelty VS. Orlgmal Property

VALIDACAO
EXTERNA

10 12
Original Property Proteina

VE-PB

o N 2 o »w 8 K % &5 & 8
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