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[bookmark: _heading=h.gjdgxs]Validação de método de análise de fibra em detergente ácido (FDA) em amostras de braquiária, farelo de soja e DDG para nutrição animal.
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[bookmark: _GoBack]A quantificação do teor de fibras nos alimentos é extremamente importante para formulações de dietas dos animais. A análise de determinação de fibra utilizando detergente neutro e ácido, proposto por Van Soest, tem o objetivo separar a parte solúvel do conteúdo celular da parede celular, que é insolúvel (hemicelulose, celulose, lignina, pectina). Pelo método adaptado de Van Soest empregando “filter Bags” o detergente ácido, é aquecido sob pressão até 100ºC, em um extrator da marca Ankom, as amostras ficam em contato com o detergente, em agitação e aquecimento constante, extraindo assim, todo o conteúdo celular e a hemicelulose, restando apenas celulose e lignina, essa porção é conhecida como fibra em detergente ácido (FDA) e representa a fração de fibra de difícil digestão para os ruminantes. Para garantir o desempenho das análises de FDA nas amostras mais empregadas no laboratório, foi realizada a validação parcial do método para os seguintes materiais de referência: braquiária (EPCBO22-81), farelo de soja (EPCBO22-83) e DDG (EPCBO22-86). Os parâmetros de validação estimados foram a precisão intracorrida (repetibilidade), precisão intercorrida (intermediária), acurácia (recuperação) e robustez pelo teste de Youden. A fonte dos materiais de referência foi o ensaio de proficiência (EPCBO 12a). Os parâmetros de acurácia e precisão foram avaliados em octuplicatas e o teste de robustez de Youden foi realizado em triplicata. O teste de robustez refere-se a estimar quanto o método utilizado suporta variações sem alterar a sua veracidade e precisão, sendo selecionadas 7 variáveis para a realização de oito experimentos, para verificar a capacidade do método de gerar resultados confiáveis ainda que haja variações nas condições iniciais destas variáveis. As seguintes variáveis foram selecionadas, pois tinham o potencial de alterar os resultados: tempo no extrator (60 min; 65 min), temperatura no extrator (100º C; 105º C), quantidade de lavagens (3-2 lavagens); tempo de lavagem (15 min.; 10 min.); tipo de bolsa filtrante (Ankom; TNT); tempo de permanência no dessecador (antes de 60 min; mais do que 120 min); lavagem com acetona (sim; não).  Os valores de recuperação obtidos para braquiária, farelo de soja e DDG foram, respectivamente, 96,56%; 107,09% e 100,98%.  Os desvios padrão relativos de repetibilidade estimados são (braquiária = 1,64%; farelo de soja = 5,01% e DDG = 8,95%). Os desvios padrão de reprodutividade calculados são (braquiária = 6,31%; farelo de soja = 17,42% e DDG = 10,46%). No teste de robustez de Youden, foram consideradas variáveis com efeitos significativos, aquelas em que a diferença média dos resultados entre os níveis é superior ao produto entre o desvio padrão total e a raiz quadrada de dois. Nenhuma das variáveis teve efeito significativo, o que demonstra a robustez do método.
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