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RESUMO

A determinacdo precisa e confidvel do teor de proteina em alimentos é crucial para garantir a
qualidade nutricional e a seguranca alimentar. Nesse contexto, a escolha do método analitico
adequado desempenha um papel fundamental. Este trabalho se prop@e a investigar a viabilidade e 0s
beneficios da utilizacdo da Espectroscopia no Infravermelho Préximo (NIR) em comparacdo com a
Analise por Combustdo Direta (LECO) para determinacao de proteina em alimentos. A importancia
dessa investigacao reside na busca por métodos analiticos mais eficientes, econdmicos e acessiveis,
que possam ser implementados em diversos contextos laboratoriais, contribuindo para a
democratizacdo do acesso a analise de alimentos. Além disso, a compreensdo das vantagens e
limitaces de cada método permitird uma escolha mais informada por parte dos profissionais da area
de alimentos e laboratorios de controle de qualidade. Ao abordar essa questdo sob a Gtica da norma
I1ISO17025, que estabelece requisitos para a competéncia de laboratdrios de ensaio e calibracao, este
trabalho visa contribuir para a validacéo e certificacdo de métodos analiticos em conformidade com

padrdes internacionais de qualidade.

Palavras-chave: Espectroscopia no Infravermelho Proximo (NIR), Analise por Combustdo Direta

(LECO), determinacdo de proteina, alimentos, custo-beneficio, eficacia analitica.



ABSTRACT

The precise and reliable determination of protein content in foods is crucial for ensuring nutritional
quality and food safety. In this context, the selection of an appropriate analytical method plays a
pivotal role. This study aims to investigate the feasibility and benefits of using Near-Infrared
Spectroscopy (NIR) compared to Direct Combustion Analysis (LECO) for protein determination in
foods. The significance of this investigation lies in the pursuit of more efficient, economical, and
accessible analytical methods that can be implemented in various laboratory settings, thereby
contributing to the democratization of access to food analysis. Additionally, understanding the
advantages and limitations of each method will enable more informed decision-making by food
industry professionals and quality control laboratories. By addressing this issue from the perspective
of 1SO17025, which establishes requirements for the competence of testing and calibration
laboratories, this study aims to contribute to the validation and certification of analytical methods in
compliance with international quality standards.

Keywords: Near Infrared Spectroscopy (NIR), Direct Combustion Analysis (LECO), protein
determination, food, cost-effectiveness, analytical efficacy.



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

NIR — Espectroscopia no infravermelha proximo;

Bias - Diferenca entre o valor esperado e o valor real;

SD — Desvio padrao;

SEP — Erro padréo de previsao;

SEIP - Exatiddo do instrumento;

RMSEP — Erro quadratico médio de previs&o;

RMSECYV - Erro quadratico médio de validacao cruzada;
Y1-Y1 ! Yical — Vical / Pij — Pi / Yiprev-Yiprev / Yi— Valor de referéncia - valor previsto;
Z / Ncai / Nprev / N - NUmero de amostra;

CAGR — Tabela de crescimento anual;

RDC — Resolucéo da Diretoria Colegiada;

IN — Instrucdo Normativa;
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1. INTRODUCAO

Um dos maiores compostos nutricionais fornecidos para humanos e animais, € a proteina, obtida por

animais, fungos ou vegetais [1-3].

Com a demanda de uma vida mais saudavel e razdes éticas, a procura pela substituicdo de proteina
animal pela vegetal se torna mais recorrente [4] com uma previséo de crescimento entre 2021-2026
de 7,54% CAGR (Compound Annual Growth Rate) [5].

Estudos apontam que na década de 1990, cerca de 4% da populacdo do Reino Unido se
autodenominava vegetariana, com uma crescente ideoldgica muito pautada na reducdo da carne
vermelha, onde é estimado que atualmente cerca de 7 milhdes de pessoas evitam tal consumo, optando

por fontes vegetais de proteina [6].

A porcentagem de proteina na embalagem, em produtos alimenticios, € de vital importancia, sendo
seu esclarecimento visado por lei na RDC 429/2020 e a IN 75/2020 [7].

Existem diversos equipamentos que permitem a medicdo deste fator, sendo o Espectroscopia no
Infravermelho Proximo (NIR), Analise por Combustéo Direta (LECO, método DUMAS) e o Kjeldahl

0s mais utilizados por empresas do ramo alimenticio.

O NIR, utiliza do espectro eletromagnético na regido de 780 a 2.500 nanémetros, medindo a luz
dispersa de uma amostra sem que altere o material de partida, convertendo os dados obtidos nas
informacdes necessarias [8]. Calibrado por meio de medicdes espectroscopicas coletando diversos

pontos em centenas de amostras nas condicOes de interesse. [9]

Em 1975 o NIR foi adotado pela Comissdo Canadense de Graos como método oficial de analise de

proteinas de trigo [10].

Utilizando método Dumas, LECO chega como um equipamento facil, para amostras heterogéneas de
dificil preparo ou baixo nivel de analito, determinando proteina por combustdo. O sistema utiliza
forno de combustdo de ceramica em alta temperatura, lidando com massa de amostra macro
rapidamente. Operando de 1100°C a 1450°C garantindo a oxidacdo completa, varre 0s gases da
combustdo por um resfriador termoelétrico removendo a umidade. Os gases gerados atingem o
equilibrio por mistura no coletor, posteriormente sendo uma aliquota extraida e introduzida no gas

inerte para andlise. O analito € lido pelo detector indicando a quantidade de nitrogénio presente na
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amostra em diferenca ao padrdo. O valor € calculado corrigindo em uma multiplicagdo de 6,25
retornando valores de proteina. O valor € definido pelo produto, sendo para proteina de soja 6,25 em
relacdo ao nitrogénio definido pela diferenca de padrdo. Os residuos gerados sdo removidos pelos
seguintes processos: Um tubo de reducdo aquecido, cheio de cobre, € usado para converter espécies
de 6xido de nitrogénio em N2 removendo o excesso de oxigénio. O didxido de carbono é removido

pelo LECOSORB e a 4gua pela anidrona, dois reagentes da propria marca. [11]

Laboratorios e seus ensaios acreditados pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, apresentam um
indice de satisfacdo para ensaios creditados de 100% desde 2018 [12], promovendo uma melhor
transparéncia de resultados, tendo papel fundamental na confiabilidade analitica de um laboratorio,

garantindo adequacdo das analises de interesse.

Problematicas de qual método é mais eficaz para determinar o teor de proteina de soja se apresentam
desafiadores considerando as particularidades dos dois métodos investigados nesse trabalho, as suas
vantagens e desvantagens bem como na facilidade da obtencdo e no tratamento dos dados e

informacdes obtidas.

2. JUSTIFICATIVA

Diversos alimentos vegetais surgem como alternativa de suprir o consumo de proteina animal. Na
decisdo mais util, foi avaliado a equivaléncia nutricional das fontes alternativas de proteina. Proteina
de soja e a de milho, tomam a dianteira quanto ao teor proteico sendo de 40% e 45% respectivamente.
Sendo a proteina de soja, rica em todos aminoacidos necessarios tomando a frente no quesito geral
de qualidade [13]

O NIR é uma técnica analitica que explora a interagdo entre a luz no espectro do infravermelho
préximo (comprimentos de onda entre aproximadamente 780 a 2500 nanémetros) e as moléculas
presentes em uma amostra. Quando a luz NIR incide na amostra, parte dela é absorvida, refletida ou

transmitida, dependendo das caracteristicas moleculares da substancia.

Essa interacdo gera um espectro caracteristico, que € uma representacdo grafica da intensidade da luz
em funcdo do comprimento de onda. A partir desse espectro, é possivel obter informacdes sobre a
composicado quimica e estrutural da amostra, pois diferentes moléculas absorvem a luz NIR de

maneiras distintas, resultando em padrdes espectrais Unicos.
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Os equipamentos de NIR geralmente consistem em uma fonte de luz NIR, um sistema Gptico para
direcionar a luz para a amostra e coletar a luz refletida ou transmitida, um espectrémetro para separar
a luz em diferentes comprimentos de onda e um detector para medir a intensidade da luz em cada
comprimento de onda. Os dados espectrais sdo entdo processados utilizando técnicas estatisticas e

modelos matematicos para extrair informacdes relevantes sobre a amostra.

Jao LECO é um analisador de proteina que utiliza 0 método de combustao para determinar o teor de

proteina bruta em uma amostra.

O funcionamento basico do LECO envolve a combustdo da amostra em uma atmosfera de oxigénio
puro a altas temperaturas. Durante a combustdo, o nitrogénio presente na amostra € convertido em
Oxido de nitrogénio, que é entdo separado e quantificado por um detector térmico ou
quimiluminescente. A quantidade de nitrogénio detectada € entdo utilizada para calcular o teor de
proteina bruta da amostra, utilizando fatores de conversdo especificos para diferentes tipos de

amostras.

A validacdo é um procedimento utilizado para poder garantir que um método de analise nao oficial
tenha evidéncias quanto a sua aplicabilidade e confiabilidade para uso na rotina. Para isso séo
seguidas as etapas a seguir conforme estabelecido na norma da AOCS, “Sociedade Americana de
Quimicos e Oleos”, sexta edicdo, sendo realizado um estudo estatistico para julgar se o método
desenvolvido esta apto para ser empregado na rotina ou nao.

Regulamentado pelo INMETRO, a acredita¢do 1SO17025 é o ponto maximo que um laboratério pode
ter em confiabilidade analitica. Seu escopo trata de diversos parametros a serem adequados até a
auditoria de acreditacdo e as demais auditorias de fiscalizacdo pds certificado. Um dos parametros
encontrados no escopo, diz respeito a cartas controle e confirmacéo da eficacia do método. Dentro do
contexto da norma ISO/IEC 17025, as cartas de controle sdo uma ferramenta essencial para garantir
a qualidade e a confiabilidade dos resultados produzidos por laboratérios de calibracédo e ensaio. Elas
sdo parte integrante do Controle Estatistico de Processo (CEP) e sdo usadas para monitorar e controlar
a variabilidade dos processos analiticos ao longo do tempo. Ao implementar a ISO/IEC 17025, 0s
laboratdrios sdo incentivados a utilizar cartas de controle para acompanhar a estabilidade dos
resultados, identificar tendéncias ou desvios significativos e tomar acbes corretivas quando
necessario. As cartas de controle ajudam os laboratorios a demonstrarem conformidade com os
requisitos da norma, especificamente no que diz respeito a competéncia técnica, rastreabilidade dos
resultados e garantia da qualidade. Além disso, as cartas de controle sdo uma ferramenta valiosa

durante as auditorias de acreditacdo, pois fornecem evidéncias objetivas do controle e monitoramento
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continuo dos processos analiticos. Portanto, dentro do escopo da ISO/IEC 17025, as cartas de controle
desempenham um papel fundamental na garantia da qualidade e na confiabilidade dos resultados

produzidos pelos laboratérios de calibracdo e ensaio.

Bias (viés): No contexto da determinacdo de proteina utilizando Espectroscopia no Infravermelho
Proximo (NIR), o "bias" se refere a qualquer desvio sistematico nas medicGes espectrais que afeta a
precisdo da estimativa da concentracdo de proteina na amostra. Esse viés pode surgir de varias fontes,
como variagcBes na composicdo da amostra, interferéncia de outros componentes da amostra,
variagOes nas condi¢des de medicdo, problemas de calibracdo ou até mesmo erros no processamento
dos dados. O bias no NIR pode resultar em uma superestimacdo ou subestimacdo sistematica da
concentracdo de proteina na amostra. E importante identificar e corrigir esses desvios para garantir
que as estimativas de concentracdo de proteina sejam precisas e confiaveis. 1sso geralmente envolve
a realizacédo de calibracGes adequadas, incluindo uma ampla gama de amostras representativas e a
implementacdo de procedimentos de controle de qualidade rigorosos para monitorar e minimizar

quaisquer fontes potenciais de viés.

RMSEP (Raiz do Erro Quadratico Médio da Previsdo): E uma medida da diferenca entre os
valores observados e os valores previstos por um modelo. O RMSEP é calculado tomando a raiz

quadrada da média dos quadrados das diferencas entre os valores observados e previstos.

SEP (Erro Padr&o de Previsdo): E a medida da dispersdo dos valores observados em relacdo aos
valores previstos. E uma estimativa do erro padrdo da diferenca entre os valores observados e

previstos.

RPD (Raz&o de Desempenho para Desvio): E uma medida de qudo bem um modelo de calibragio
de dados esta performando em comparacdo com a variacao intrinseca dos dados. Quanto maior o

RPD, melhor o desempenho do modelo em relacédo a variabilidade dos dados.

R2 (Coeficiente de Determinago): E uma medida de qu&o bem os valores observados s&o previstos
pelos valores estimados pelo modelo. R2 varia entre 0 e 1, sendo 1 indicativo de um ajuste perfeito

do modelo aos dados observados.
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3. OBJETIVOS

3.1 GERAL
Avaliar criticamente a viabilidade da substituicdo do método de Anélise por Combustdo Direta
(LECO) na andlise de proteina por Espectroscopia no Infravermelho Proximo (NIR), visando a

reducdo de custos e a ampliacdo do acesso a analise elementar em alimentos.

3.2 ESPECIFICOS

Investigar estratégias para otimizar a precisdo da Espectroscopia no Infravermelho Préximo (NIR),
visando superar desafios praticos e analiticos, bem como analisar o impacto da substitui¢cdo do método
LECO pelo NIR na reducdo de custos e na acessibilidade da analise de proteina em alimentos. Além
disso, avaliar a conformidade dos resultados obtidos pelo método NIR com os padrdes estabelecidos
pela norma 1SO17025, garantindo a validade e a confiabilidade dos dados analiticos, e comparar a
precisao e a confiabilidade dos resultados obtidos por ambas as técnicas em amostras representativas
de alimentos, apds realizar uma revisao tedrica das técnicas NIR e LECO, destacando suas vantagens,
desafios e aplica¢fes na determinacao de proteina em alimentos.

Além disso, foi realizada uma analise do custo-beneficio da substituicdo do método LECO pelo NIR,
considerando ndo apenas 0s custos diretos dos equipamentos e reagentes, mas também o0s custos

operacionais e de manutencéo.
4, METODOLOGIA DA PESQUISA

Essa metodologia permitiu uma investigacdo abrangente e sistematica das questdes relacionadas a
comparacao entre os métodos de analise de proteina em alimentos, fornecendo insights valiosos para

a préatica laboratorial e industrial.

Os custos exigidos pelos equipamentos NIR e LECO foram retirados do banco de dados das seguintes

empresas:

Tabela 1. Tabela de custos

EMPRESA CUSTOS
LECO Reagentes e equipamento

BRUKER Lampada de tungsténio e equipamento NIR
WHITE MARTINS Gases
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Os dados foram coletados do produto denominado neste projeto de produto X, derivado da soja, sendo
todas as anélises realizadas desse mesmo produto.

As amostras foram realizadas pela coleta da amostra X do processo produtivo apds todo 0 processo
de preparacdo e extrusdo, chegando ja em pd para analise. Sendo assim os valores oscilam até a
estabilidade produtiva.

Tabela 2. Especificacdo técnica do equipamento NIR.

MODELO MPA I
MARCA BRUKER
SOFTWARE | OPUS VERSAO 8.1.7

Figura 1: Equipamento NIR.

2
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Figura 2: Ponto infravermelho para detecgéo.

Figura 3: Amostra para leitura

Para a determinacdo dos espectros NIR, a amostra foi adicionada ao recipiente como indicado na
figura 3 de modo que toda sua base esteja com amostra, sem que possua espacgos soltos. Apos isso foi
selecionado o produto e lido a amostra. Pela lei de Lambert-Beer, retorna espectros que sdo

absorvidos em diferentes comprimentos de onda.
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Tabela 3. Especificacdo técnica do equipamento LECO.

MODELO TRUMAC
MARCA LECO
SOFTWARE CORNESTONE




Figura 4: Equipamento LECO
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Figura 6: Garra pega a amostra levando para o forno
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Figura 8: Pinga empurra a amostra no forno

Para a determinacédo de proteina pelo método LECO foi adicionado 0,2500 g aproximadamente da
amostra em uma barquinha de cerdmica. A mesma foi colocada em um carrossel. A garra pega a
barquinha e leva ao forno onde ocorrera todo o processo. Ocorre a combustéo do sélido, e retirado a
umidade. Em seguida o nitrogénio gerado € lido pela diferenca de padrédo, retornando valor que é

multiplicado por 6,25 dando o teor de proteina.

Através do diagrama apresentado a seguir sera possivel visualizar melhor as etapas de criacdo da
curva e validacdo do método de determinacdo de proteina por espectroscopia no infravermelho

proximo (NIR).
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Figura 9: Diagrama de blocos criag&o e valida¢do da curva NIR com base LECO.

Determinacéo do teor
de proteina pelo
método dumas
(LECO).

Coleta de dados
indicado pela tabela 4
para validacdo da
curva.

Ajuste da curva de
calibracéo pela
validacéo.

Nomeando a curva de
calibracdo Anexo A Fig
12A.

Selecéo da faixa
espectral no NIR para a
analise de proteinas.
Anexo A Fig 16.

Calculo de exatiddo e

repetibilidade a partir

de 20 novas amostras

indicado pela figura
10.

Insercéo dos valores de

proteinas determinadas

no LECO Anexo A Fig
12D.

Obtencéo dos espectros
NIR e relacionamento
ao teor de proteinas
obtidos no LECO das
amostras do produto X.

Equipamento apto para
uso com carta controle
diaria de controle.

Diagrama de bloco das etapas realizadas na cria¢do, valida¢éo da curva NIR e carta controle posterior

a validacdo.
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4.1 Obtencéo da curva analitica do método NIR

A pesquisa foi conduzida em etapas distintas, iniciando com a coleta de amostras representativas
indicado pela tabela 5 de um produto alimenticio denominado nesse trabalho de produto X, a base de
soja do processo produtivo de duas em duas horas, para criacdo da curva analitica. Em seguida foi
passado no NIR, as mesmas amostras indicando para o equipamento que 0 espectro gerado possui
valor de proteina conhecida, definida pelo LECO. Para confirmar a curva foi necessario determinar a
faixa espectral que determinam proteina, sendo de 7000 a 6000 nandmetros relativos a absorcéo dos
modos vibracionais de OH encontrando agua, e 5000 a 4500 nanémetros relativos a absorcao dos
modos vibracionais de CH, faixas que definem proteina. Tais dados em nandémetros foram fornecidos
pela propria marca. As amostras em todas as analises foram preparadas em temperatura ambiente e

moidas.

4.2 Validacdo curva

Ap06s a obtencdo dos resultados descritos no tépico 4.1, foi realizada a validacdo da curva por 145
amostras significativas, validando e ajustando a curva de calibracdo criada. Os dados coletados foram

analisados e calculado um BIAS de ajuste pelo proprio software.
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Tabela 4. Leituras comparativas LECO x NIR e ajuste de BIAS NIR

Ajuste de bias

Data Horario LECO NIR Diff Outlier? (Y/N) NIR Diff
1 21/09/2023 07h 68,67 68,56 0,11 N 68,54214|0,127862
2 21/09/2023 09h 70,14 69,83 0,31 N 69,81214|0,327862
3 21/09/2023 11h 70,2 69,76 0,44 N 69,74214|0,457862
4 21/09/2023 13h 70,22 70,08 0,14 N 70,0621410,157862
5 21/09/2023 15h 69,85 69,52 0,33 N 69,50214|0,347862
6 22/09/2023 07h 69,98 69,23 0,75 N 69,21214|0,767862
7 22/09/2023 09h 69,43 69,28 0,15 N 69,26214|0,167862
8 22/09/2023 11h 67,81 69,18 -1,37 N 69,16214 | -1,35214
9 22/09/2023 13h 69,08 69,08 0 N 69,06214|0,017862
10 22/09/2023 15h 70,81 70,24 0,57 N 70,22214|0,587862
11 23/09/2013 07h 69,29 69,08 0,21 N 69,06214|0,227862
12 23/09/2013 09h 70,98 70,29 0,69 N 70,2721410,707862
13 23/09/2013 11h 70,18 69,96 0,22 N 69,942140,237862
14 23/09/2013 13h 69,91 70 -0,09 N 69,98214 | -0,07214
15 23/09/2013 15h 69,34 69,53 -0,19 N 69,51214 | -0,17214
16 24/09/2023 07h 70,23 70,1 0,13 N 70,0821410,147862
17 24/09/2023 09h 69,18 69,18 0 N 69,16214|0,017862
18 24/09/2023 11h 69,23 69,24 -0,01 N 69,22214|0,007862
19 24/09/2023 13h 69,1 69,08 0,02 N 69,06214|0,037862
20 24/09/2023 15h 67,16 68,98 -1,82 N 68,96214 | -1,80214
21 25/09/2023 07h 69,32 69,01 0,31 N 68,99214|0,327862
22 25/09/2023 09h 69,69 69,61 0,08 N 69,59214|0,097862
23 25/09/2023 11h 70,05 70,01 0,04 N 69,99214|0,057862
24 25/09/2023 13h 70,05 70,11 -0,06 N 70,092141-0,04214
25 25/09/2023 15h 68,79 68,42 0,37 N 68,40214|0,387862
26 26/09/2023 07h 68,87 68,63 0,24 N 68,61214|0,257862
27 26/09/2023 09h 68,96 68,01 0,95 N 67,99214|0,967862
28 26/09/2023 11h 68,33 67,99 0,34 N 67,97214|0,357862
29 26/09/2023 13h 69,39 68,24 1,15 N 68,22214|1,167862
30 26/09/2023 15h 68,28 68,29 -0,01 N 68,27214|0,007862
31 27/09/2023 07h 67,89 68,39 -0,5 N 68,37214 | -0,48214
32 27/09/2023 09h 67,59 66,03 1,56 N 66,01214|1,577862
33 27/09/2023 11h 69,09 68,65 0,44 N 68,63214|0,457862
34 27/09/2023 13h 69,38 68,75 0,63 N 68,73214|0,647862
35 27/09/2023 15h 68,88 68,32 0,56 N 68,30214|0,577862
36 28/09/2023 07h 69,03 68,39 0,64 N 68,37214|0,657862
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Tabela 4. Leituras comparativas LECO x NIR e ajuste de BIAS NIR — continuacéo

37 28/09/2023 09h 69,09 68,72 0,37 N 68,7021410,387862
38 28/09/2023 11h 68,54 68,66 -0,12 N 68,642141-0,10214
39 28/09/2023 13h 68,97 68,02 0,95 N 68,0021410,967862
40 28/09/2023 15h 69,31 68,85 0,46 N 68,8321410,477862
41 29/09/2023 07h 69,04 69,14 -0,1 N 69,122141-0,08214
42 29/09/2023 0%h 68,66 68,64 0,02 N 68,6221410,037862
43 29/09/2023 11h 69,03 69,08 -0,05 N 69,06214]-0,03214
44 29/09/2023 13h 69,12 68,92 0,2 N 68,9021410,217862
45 29/09/2023 15h 69,82 69,13 0,69 N 69,1121410,707862
46 30/09/2023 07h 68,35 69,36 -1,01 N 69,342141-0,99214
47 30/09/2023 0%h 69,79 69,47 0,32 N 69,4521410,337862
48 30/09/2023 11h 69,4 68,98 0,42 N 68,9621410,437862
49 30/09/2023 13h 69,4 68,88 0,52 N 68,8621410,537862
50 30/09/2023 15h 69,98 68,73 1,25 N 68,7121411,267862
51 01/10/2023 07h 68,81 69,28 -0,47 N 69,26214 ] -0,45214
52 01/10/2023 09h 69,16 69,18 -0,02 N 69,16214 ] -0,00214
53 01/10/2023 11h 69,5 69,42 0,08 N 69,4021410,097862
54 01/10/2023 13h 68,79 69,35 -0,56 N 69,33214]-0,54214
55 01/10/2023 15h 68,72 69,26 -0,54 N 69,242141-0,52214
56 02/10/2023 07h 68,81 69,15 -0,34 N 69,13214]-0,32214
57 02/10/2023 09h 69,36 69,38 -0,02 N 69,36214 ] -0,00214
58 02/10/2023 11h 69,15 68,5 0,65 N 68,4821410,667862
59 02/10/2023 13h 68,42 68,82 -0,4 N 68,80214 ] -0,38214
60 02/10/2023 15h 68,47 68,79 -0,32 N 68,772141-0,30214
61 03/10/2023 07h 68,63 68,79 -0,16 N 68,772141-0,14214
62 03/10/2023 09h 69,38 69,22 0,16 N 69,2021410,177862
63 03/10/2023 11h 68,86 68,84 0,02 N 68,8221410,037862
64 03/10/2023 13h 67,41 68,98 -1,57 N 68,96214 ] -1,55214
65 03/10/2023 15h 67,96 68,04 -0,08 N 68,02214 ] -0,06214
66 04/10/2023 07h 68,51 68,93 -0,42 N 68,91214 ] -0,40214
67 04/10/2023 09h 68,81 68,97 -0,16 N 68,952141-0,14214
68 04/10/2023 11h 68,23 68,45 -0,22 N 68,432141-0,20214
69 04/10/2023 13h 68,52 68,63 -0,11 N 68,61214]-0,09214
70 04/10/2023 15h 68,45 68,12 0,33 N 68,1021410,347862
71 05/10/2023 07h 68,26 67,34 0,92 N 67,3221410,937862
72 05/10/2023 09h 67,34 66,62 0,72 N 66,6021410,737862
73 05/10/2023 11h 67,63 65,77 1,86 N 65,7521411,877862
74 05/10/2023 13h 67,08 66,93 0,15 N 66,9121410,167862
75 05/10/2023 15h 67,92 65,4 2,52 N 65,3821412,537862
76 06/10/2023 07h 68,13 67,57 0,56 N 67,5521410,577862
77 06/10/2023 09h 66,77 65,73 1,04 N 65,7121411,057862
78 06/10/2023 11h 68,04 66,59 1,45 N 66,5721411,467862
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Tabela 4. Leituras comparativas LECO x NIR e ajuste de BIAS NIR — continuacéo

79 | 06/10/2023 | 13h 66,72 | 66,55 0,17 N 66,53214 | 0,187862
80 |06/10/2023 | 15h 68,79 | 68,44 0,35 N 68,42214|0,367862
81 |07/10/2023 | 07h 69,82 69,1 0,72 N 69,08214 | 0,737862
82 |07/10/2023 | 09h 68,47 | 68,38 0,09 N 68,36214 | 0,107862
83 |07/10/2023 | 11h 68,31 | 67,68 0,63 N 67,66214 | 0,647862
84 |07/10/2023 | 13h 68,2 68,51 | -0,31 N 68,49214 | -0,29214
85 |07/10/2023 | 15h 68,94 | 68,57 0,37 N 68,55214 | 0,387862
86 | 08/10/2023 | 07h 67,19 | 67,66 | -0,47 N 67,64214 | -0,45214
87 |08/10/2023 | 09h 67,31 | 67,83 | -0,52 N 67,81214 | -0,50214
88 | 08/10/2023 | 11h 67,26 | 67,88 | -0,62 N 67,86214 | -0,60214
89 |08/10/2023 | 13h 67,89 68,5 -0,61 N 68,48214 | -0,59214
90 |08/10/2023 | 15h 67,51 | 6855 | -1,04 N 68,53214 | -1,02214
91 | 09/10/2023 | 07h 67,66 | 6861 | -0,95 N 68,59214 | -0,93214
92 | 09/10/2023 | 09h 67,63 | 67,77 | -0,14 N 67,75214 | -0,12214
93  |09/10/2023 | 11h 68,51 67,8 0,71 N 67,78214 | 0,727862
94 |09/10/2023 | 13h 68,65 | 67,85 0,8 N 67,83214|0,817862
95 | 09/10/2023 | 15h 69,75 | 69,79 | -0,04 N 69,77214 | -0,02214
96 |10/10/2023 | 07h 69,71 | 69,89 | -0,18 N 69,87214 | -0,16214
97 |10/10/2023 | 09h 69,89 | 69,96 | -0,07 N 69,94214 | -0,05214
98 |10/10/2023 | 11h 66,96 | 67,02 | -0,06 N 67,00214 | -0,04214
99 |10/10/2023 | 13h 67,16 | 67,12 0,04 N 67,10214 | 0,057862
100 |10/10/2023 | 15h 67,04 | 67,18 | -0,14 N 67,16214 | -0,12214
101 | 11/10/2023 | 07h 6839 | 6876 | -037 N 68,74214 | -0,35214
102 | 11/10/2023 | 09h 68,42 | 6873 | -0,31 N 68,71214 | -0,29214
103 | 11/10/2023 | 11h 69,17 | 68,86 0,31 N 68,84214|0,327862
104 | 11/10/2023 | 13h 66,35 | 66,83 | -048 N 66,81214 | -0,46214
105 | 11/10/2023 | 15h 66,34 | 66,88 | -0,54 N 66,86214 | -0,52214
106 | 12/10/2023 | 07h 66,21 | 66,97 | -0,76 N 66,95214 | -0,74214
107 | 12/10/2023 | 09h 65,55 | 65,33 0,22 N 65,31214 | 0,237862
108 | 12/10/2023 | 11h 64,63 | 65,43 -0,8 N 65,41214 | -0,78214
109 | 12/10/2023 | 13h 64,83 | 6538 | -0,55 N 65,36214 | -0,53214
110 | 12/10/2023 | 15h 64,28 | 65,36 | -1,08 N 65,34214 | -1,06214
111 | 13/10/2023 | 07h 64,23 | 6545 | -1,22 N 65,43214 | -1,20214
112 | 13/10/2023 | 09h 64,15 | 65,62 | -1,47 N 65,60214 | -1,45214
113 | 13/10/2023 | 11h 67,15 67,5 -0,35 N 67,48214(-0,33214
114 | 13/10/2023 | 13h 67,15 | 67,44 | -0,29 N 67,42214(-0,27214
115 | 13/10/2023 | 15h 67,63 | 67,36 0,27 N 67,34214|0,287862
116 | 14/10/2023 | 07h 69,13 | 69,56 | -0,43 N 69,54214 | -0,41214
117 | 14/10/2023 | 09h 69,06 69,7 -0,64 N 69,68214 | -0,62214
118 | 14/10/2023 | 11h 68,9 69,66 | -0,76 N 69,64214 | -0,74214
119 | 14/10/2023 | 13h 68,84 | 69,56 | -0,72 N 69,54214 | -0,70214
120 | 14/10/2023 | 15h 68,79 | 69,52 | -0,73 N 69,50214 | -0,71214
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Tabela 4. Leituras comparativas LECO x NIR e ajuste de BIAS NIR — continuacéo

121 15/10/2023 07h 68,96 69,56 -0,6 N 69,54214 1 -0,58214
122 15/10/2023 0%h 68,96 69,43 -0,47 N 69,412141-0,45214
123 15/10/2023 11h 69,19 69,42 -0,23 N 69,402141-0,21214
124 15/10/2023 13h 69,14 69,47 -0,33 N 69,452141-0,31214
125 15/10/2023 15h 65,6 66,55 -0,95 N 66,53214]-0,93214
126 16/10/2023 07h 65,78 66,7 -0,92 N 66,68214 ] -0,90214
127 16/10/2023 0%h 65,96 66,61 -0,65 N 66,592141-0,63214
128 16/10/2023 11h 66,27 65,83 0,44 N 65,8121410,457862
129 16/10/2023 13h 66,33 66,51 -0,18 N 66,492141-0,16214
130 16/10/2023 15h 66,4 65,57 0,83 N 65,5521410,847862
131 17/10/2023 07h 69,11 69,5 -0,39 N 69,482141-0,37214
132 17/10/2023 09h 69,32 69,55 -0,23 N 69,53214]-0,21214
133 17/10/2023 11h 68,99 69,6 -0,61 N 69,582141-0,59214
134 17/10/2023 13h 68,3 68,05 0,25 N 68,0321410,267862
135 17/10/2023 15h 68,21 68,19 0,02 N 68,1721410,037862
136 18/10/2023 07h 68,13 68,27 -0,14 N 68,252141-0,12214
137 18/10/2023 09h 67,95 68,99 -1,04 N 68,972141-1,02214
138 18/10/2023 11h 68,68 69,13 -0,45 N 69,11214]-0,43214
139 18/10/2023 13h 68,53 69,16 -0,63 N 69,142141-0,61214
140 18/10/2023 15h 68,33 67,95 0,38 N 67,9321410,397862
141 19/10/2023 07h 68,39 67,97 0,42 N 67,9521410,437862
142 19/10/2023 09h 68,41 68,23 0,18 N 68,2121410,197862
143 19/10/2023 11h 69,05 69,6 -0,55 N 69,582141-0,53214
144 19/10/2023 13h 69,15 69,76 -0,61 N 69,742141-0,59214
145 19/10/2023 15h 69,32 69,8 -0,48 N 69,782141-0,46214

4.3 Repetibilidade e exatiddo

Para determinar a repetibilidade e exatiddo foi realizado uma nova amostragem NIR, utilizando vinte

amostras em triplicata. Para verificar a repetibilidade e exatiddo do equipamento, foi calculado o

desvio padrédo dos resultados do teor de proteinas obtidos. Os resultados obtidos sdo apresentados na

figura 10.
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Figura 10: Resultados via umida (LECO) x NIR e desvio padrao

Wia Umida HIR 0
Amastra |Proteing as is| Proteina as s -0, )°
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1 8,51 B8 00,504
68,65 G785 0,640
69,75 59,79 0,002
1 69,71 69,89 0,032
£9, 89 0 56 0,005
B, 96 G702 0,004
5 67,16 67,12 0,002
57,04 a7, 18 [L020
08,35 a8, 76 0,137
B 62,42 B6E,73 0,096
69,17 G BH [LIEE
G635 b, A3 0,230
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66,21 G607 0.57E]
£5,55 75,33 0,038
] fd B3 65,43 0,40
e n-E] G538 0,302
B4, 2R &5, 36 1,166
] 4,23 f5,45 1488
f4,15 65,63 2,161
&7,15 E2.5 0,122
10 67,15 GrA4 0,084
57,63 67,36 0073
59,13 %, 56 0,185
11 £5, 06/ 59,7 0,410
BE.9 G966 0.57E]
52,24 69,56 0518
12 58,79 9,52 1,533
68, 06 G056 0,360
B, 96 a%9.13 0,221
13 69,19 B2 0,053
£9,14 69,47 0,109
65,6 66,55 0,903
14 55,78/ B4,7 0.B4A6
65,96 66,61 0,423
6,27 6583 0,194
15 66,33 66,51 0,032
664 55,57 0,689
9,11 7.5 0,152
16 £9,12 G055 0,053
68,99 B4,6 0,372
6E,3 BE05 0,063
17 58,21 a,19 0,000
68,13 &E,27 0,020
67,95 GE.59 1,082
18 63,68, 69,13 0.202
58,59 a9, 16 0,397
58,33 67,95 0,144
i3 B2, 30 &7.597 0,176
68,41 [l R 0,032
9,05 54,6 0,302
Pl 69,15 69,76 0,372
69,32 £4,8 0.230
REDIA 0126
50 0,745
SEIP 0,863
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Obtencdo da curva de calibracéo

A tabela 5 apresenta o teor de proteinas do produtos X determinado pelo método LECO.

Tabela 5. Teor de proteina do produto X determinado pelo método LECO.

Teor de proteina (%) HORARIO
63,41 08H
63,7 10H
63,78 12H
64,72 14H
64,75 16H
64,95 08H
65,01 10H
64,37 12H
65,20 14H
64,42 16H
64,55 08H
64,23 10H
64,48 12H
64,59 14H
65,06 16H
64,95 08H
64,44 10H
65,94 12H
64,42 14H
65,70 08H
65,50 10H
64,99 12H
64,37 14H
65,41 16H
64,60 08H
65,21 10H
65,27 12H




Tabela 5. Teor de proteina do produto X determinado pelo método LECO - continuagéo

64,98 14H
64,57 16H
65,69 08H
65,35 10H
64,99 12H
65,64 14H

Os valores obtidos estdo dentro da faixa esperada para o produto em anélise que ¢é de 65%.

Sendo um método LECO um método estabelecido e validado para a determinacéo do teor de proteinas

em alimentos, os dados obtidos e apresentados na tabela 5 serdo utilizados para obtengéo da curva de
calibracdo para determinacdo de proteina pelo método NIR.

Figura 11: Espectro coletado.

12500
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O equipamento aplica uma varredura no espectro aplicando derivada e vetorial retornando bandas
mais largas e limpas. Com isso o valor é aumentado possuindo bandas em 9000 nandmetros em

contraponto aos espectros conhecidos e comuns em infravermelho.

5.2 Validagdo NIR

Através dos dados apresentados na tabela 6, foi possivel avaliar que a comparacdo de dados de 252
leituras de amostras com medidas em triplicata teve uma excelente precisdo entre as amostras
comparativas NIR x LECO analisadas. Os pontos que distanciavam da curva de calibragdo foram
retirados (outliers) para construcdo e avaliacdo da curva de calibracdo do método, com isso ndo é
necessario adicionar mais dados. O equipamento gera um diagnostico indicado pela tabela 6, a partir

dos valores da validacédo da tabela 4.

Tabela 6. Dados validados

NUmero de amostras 145
Bias calculada 0,648
RMSEP 0,65
SEP 0,199

RPD 3,08
R2 89,48
Modelo RMSECV 0,619
Relacdo (RMSEP/RMSECV) 1,05
Relacdo (SEP/RMSECV) 0,321

Esses parametros apresentados pela tabela 6 sdo Uteis para avaliar a precisdo e o desempenho
estatisticos e de aprendizado de maquina em prever ou estimar valores com base em dados

observados.

Os valores resultantes validam a curva como correta e pronta para uso. Qualquer valor fora, é indicado

pelo software indicando o que € necessario ser corrigido.

5.2.1 Calculo de repetibilidade
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O célculo de repetibilidade é fundamental na validacdo do NIR (Espectroscopia no infravermelha
proximo) porque ajuda a garantir a confiabilidade e consisténcia das medigdes realizadas pelo
equipamento. Repetibilidade refere-se a capacidade do instrumento de produzir resultados
consistentes quando a mesma amostra € medida repetidamente sob as mesmas condi¢fes
operacionais. A falta de repetibilidade pode levar a resultados inconsistentes e imprecisos, 0 que
compromete a confiabilidade das analises realizadas.

A anélise de repetibilidade realizada, conforme descrito na figura 10, envolveu a avaliagdo de 20
amostras em triplicatas para cada parametro validado. Esse método robusto permitiu uma avaliagdo
abrangente da consisténcia e precisdo das medicoes realizadas pelo espectroscdpio de infravermelho

proximo (NIR).

Os valores de desvio padrdo (SD) para o parametro de Teor de Proteina foi de 0,703% de proteina.
Esse resultado destaca a excelente consisténcia das medi¢des, indicando uma repetibilidade altamente

satisfatéria do instrumento.

A obtencdo de um valor de SD tdo baixo demonstra a confiabilidade do equipamento NIR para
realizar analises precisas e consistentes. Esse resultado é fundamental para garantir a qualidade e

confiabilidade das andlises realizadas.

Em resumo, a anélise de repetibilidade realizada evidencia a robustez do instrumento NIR e sua
capacidade de fornecer resultados consistentes e confiaveis. Essa validacdo reforca a confianca na
utilizacdo do espectroscopio NIR para uma ampla gama de aplicacdes analiticas, garantindo decisdes

informadas e precisas com base em dados confiaveis e consistentes.

5.2.2 Caélculo de exatiddo

Na avaliacdo da exatiddo do método, o desvio padrdo (SD) apresentou um valor de 0,883% de
proteina. Esse valor reflete a consisténcia e precisdo das medicGes do teor de proteina realizadas pelo
método NIR nessas amostras especificas. Esse resultado é considerado altamente satisfatdrio, pois
indica que as medidas do teor de proteina em cada uma das 20 amostras analisadas foram consistentes

entre si, com uma variabilidade minima em relacéo ao valor de referéncia esperado.

Tal precisdao é crucial em analises quantitativas, como a determinacdo do teor de proteina em
amostras, pois garante que os resultados obtidos sejam confiaveis e replicaveis. A baixa disperséo das

medicdes em torno do valor de referéncia sugere que o0 método NIR é robusto e confiavel para essa
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aplicacdo especifica, fornecendo informacbes precisas e consistentes sobre o teor de proteina das

amostras analisadas.

Definidos pelo laboratério, os valores para repetibilidade e exatiddo precisam estar dentro de uma

faixa para que sejam utilizadas e validadas. Para amostra x os valores definidos séo:
0 a 1: Muito bom, valores conformes prontos.
1 a 2: Ponto de observacao e vistoria.

Acima de 3: Necessario ajustes.

5.3 NIR x LECO

A fim de democratizar o0 acesso aos dados analiticos, foi-se levantando questdes quanto ao custo dos
dois métodos na confeccdo de dados, ao longo de dias em uso. Os seguintes pontos foram abordados

quanto a vantagem e desvantagem dos equipamentos:

5.3.1 Custo operacional

Levantamento foi realizado analisando amostra por amostra, uma a uma, a fim de determinar o valor

real gasto em cada analise.

A andlise dos custos operacionais apresentados na Tabela 8 anexo B revela que o equipamento LECO
possui um custo por analise consideravelmente mais elevado. Essa disparidade de custos representa
uma desvantagem significativa para o uso do equipamento LECO em comparacdo com o NIR, uma

alternativa melhor economicamente.

Ao examinar os detalhes dos custos por analise, observamos que uma variedade de reagentes, gases
e materiais/vidrarias é necessaria para cada analise de proteina realizada pelo equipamento LECO.
Esses custos, que incluem desde reagentes como EDTA e Glicina até gases como oxigénio e hélio,
além de materiais como crucibles e tubos de combustéo interna, somam-se para criar um panorama

geral de custo por analise consideravelmente elevado.

Essa elevacdo dos custos operacionais pode representar uma barreira significativa para a adocéao e
utilizagdo do equipamento LECO em laboratorios e instituigdes que buscam otimizar seus recursos

financeiros. Portanto, embora 0 equipamento possa oferecer vantagens em termos de desempenho ou
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capacidades analiticas especificas, é importante considerar cuidadosamente os custos operacionais

associados ao seu uso.

Em contraste, o NIR, apresenta custos operacionais nulos devido a sua capacidade de realizar analises
diretas e ndo destrutivas, eliminando a necessidade de reagentes caros e materiais consumiveis. 1sso
faz com que o NIR seja uma op¢do mais econdmica e acessivel para laboratérios que buscam reduzir

custos sem comprometer a qualidade das analises.

Custos por andlise:
Panorama geral de custo por anélise LECO

O equipamento LECO possui um custo por analise de cerca de R$ 117 aproximadamente, indicado
pelo anexo B tabela 8 e 9. Este valor indicado apenas pela andlise, sendo necessario adicionar valor
para a infraestrutura que abriga o equipamento, e aos funcionarios que operam. Ja o NIR possui custo
nulo por analise utilizando apenas energia elétrica nas anélises e os custos por local e funcionérios
como o LECO. Este ponto define o NIR como mais rentavel economicamente, uma vez que possui

custo inicial de equipamento bem menor que o LECO.
NIR: NIR possui custo operacional nulo, pois utiliza apenas de energia elétrica, assim como LECO.

5.3.2 MANUTENCAO

LECO:

Manutencdo preventiva realizada pelo técnico especializado: R$ 40.000.
NIR:

Troca da lampada de tungsténio a cada seis meses: R$ 169,50.

Troca de silica: Vem uma porcdo com equipamento que é reciclado até que apresente uma anomalia,

sendo trocado.

5.3.3 CUSTO DO EQUIPAMENTO

34



Na sec¢do 5.2.2 sobre manutengdo, podemos observar que tanto o equipamento LECO quanto o NIR

possuem necessidades de manutencdo distintas, cada uma com seus respectivos custos associados.

Para o equipamento LECO, a manutencao preventiva é realizada por um técnico especializado, o que
implica um custo fixo de R$ 40.000. Esse tipo de servi¢o geralmente envolve inspecdes regulares,
calibracGes e ajustes para garantir o funcionamento adequado do equipamento e prevenir possiveis

falhas.

Por outro lado, o NIR requer uma manutencdo mais regular e especifica. Isso inclui a troca da lampada
de tungsténio a cada seis meses, com um custo de R$ 169,50 por troca. Além disso, é necessario

realizar a troca da silica uma vez por semana, embora o custo dessa substituicdo seja baixo.

Em comparagdo, enquanto a manuten¢do do LECO envolve um custo inicial significativo, ela é
realizada com menor frequéncia e pode ser mais abrangente. Por outro lado, o NIR demanda

manutenc¢des mais frequentes, porém com custos menores a cada intervalo de tempo.
LECO:
Valor agregado: R$ 800.000.
NIR:
Valor agregado: R$ 250.000.
5.3.4 TEMPO DE ANALISE

O tempo de analise também é um ponto de interesse:
LECO: Seis minutos para leitura. Oito minutos totais para preparacao e leitura.

NIR: Trinta segundos. Um minuto total para preparacéo e leitura.
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5.4 15017025

5.4.1 Carta controle NIR x LECO

Para garantir a eficacia do equipamento, e a conformidade com a norma 1SO17025, é elaborada a
carta controle comparativa entre 0 método NIR, e o método de referéncia Dumas (LECQO), uma vez

ao dia.

A cada cem pontos, da carta controle indicada pela tabela 7, sdo adicionados os pontos de diferenca
no software minitab, fornecido pelo NIR. Este calcula os limites minimos e maximos. A partir de
entdo toda diferenca precisa estar dentro desta faixa. Valores fora indica “ndo conforme”, sendo assim
necessario tratativas para diminuir os desvios. As tratativas mais abordadas sdo a troca de silica e de
reagentes. Apos isso e realizado novamente a leitura, se estiver dentro do range é anotado estes
valores, se permanecer fora ¢ adicionado os valores iniciais “ndo conforme”, com a tratativa. Pontos
ndo conforme precisam ser tratados para que ndo sejam “Nao conformidades” e afetem na

acreditagéo.

Exemplificando, valores fora do range determinado pelos limites é dado como ndo conformidade. As
ndo conformidades precisam ser sanadas de acordo com o escopo 1SO17025, para isso é realizado
limpeza nos equipamentos, troca de reagentes e realizado uma nova leitura. Caso o valor de dentro,
é anotado como conforme, caso de fora, € dado como ndo conforme, porém com a tratativa ja

realizada.

Tabela 7. Comparativo carta controle NIR.

Data Restllztgdg ! Resullﬁ\go 2 Diferenca
12/09/2023 68,67 67,95 0,72
13/09/2023 67,79 67,79 0,00
14/09/2023 68,12 67,84 0,28
15/09/2023 67,98 67,19 0,79
16/09/2023 68,34 67,56 0,78
17/09/2023 68,78 68,05 0,73
18/09/2023 68,20 67,63 0,57
19/09/2023 67,37 67,40 -0,03
20/09/2023 67,20 66,91 0,29
21/09/2023 68,42 67,64 0,78
22/09/2023 67,55 67,82 -0,27
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Tabela 7. Comparativo carta controle NIR — continuagdo

23/09/2023 67,23 67,33 -0,10
24/09/2023 67,48 67,74 -0,26
25/09/2023 67,59 67,60 -0,01
26/09/2023 68,06 67,97 0,09
27/09/2023 67,95 67,52 0,43
28/09/2023 67,44 67,16 0,28
29/09/2023 68,94 68,89 0,05
30/09/2023 67,42 67,14 0,28
01/10/2023 68,70 68,04 0,66
02/10/2023 68,50 68,07 0,43
03/10/2023 67,99 68,01 -0,02
04/10/2023 67,37 67,28 0,09
05/10/2023 68,41 67,85 0,56
06/10/2023 67,60 67,36 0,24
07/10/2023 68,21 67,45 0,76
08/10/2023 68,27 68,03 0,24
09/10/2023 67,98 67,64 0,34
10/10/2023 67,57 67,08 0,49
11/10/2023 68,69 68,00 0,69
12/10/2023 68,35 67,65 0,70
13/10/2023 67,99 67,99 0,00
14/10/2023 68,64 68,64 0,00
15/10/2023 67,13 67,44 -0,31
16/10/2023 68,22 68,14 0,08
17/10/2023 67,53 67,39 0,14
18/10/2023 66,93 67,32 -0,39
19/10/2023 66,73 66,76 -0,03
20/10/2023 67,74 67,04 0,70
21/10/2023 66,82 66,98 -0,16
22/10/2023 66,06 66,35 -0,29
23/10/2023 66,84 66,76 0,08
24/10/2023 66,36 66,71 -0,35
25/10/2023 67,18 67,01 0,17
26/10/2023 67,40 66,95 0,45
27/10/2023 67,31 66,90 0,41
28/10/2023 68,39 67,88 0,51
29/10/2023 67,52 67,24 0,28
30/10/2023 68,11 66,99 1,12
31/10/2023 70,44 69,50 0,94
01/11/2023 68,20 67,75 0,45
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Tabela 7. Comparativo carta controle NIR — continuagdo

02/11/2023 66,77 67,16 -0,39
03/11/2023 68,79 67,61 1,18
04/11/2023 67,58 67,33 0,25
05/11/2023 67,90 67,37 0,53
06/11/2023 67,08 67,02 0,06
07/11/2023 67,60 67,76 -0,16
08/11/2023 66,34 66,31 0,03
09/11/2023 68,58 67,87 0,71
10/11/2023 68,46 67,93 0,53
11/11/2023 68,88 68,10 0,78
12/11/2023 68,18 67,80 0,38
13/11/2023 68,22 67,68 0,54
14/11/2023 68,29 67,99 0,30
15/11/2023 68,11 67,67 0,44
16/11/2023 67,81 67,59 0,22
17/11/2023 67,76 67,72 0,04
18/11/2023 67,31 67,81 -0,50
19/11/2023 67,61 67,50 0,11
20/11/2023 68,52 67,92 0,60
21/11/2023 67,45 67,38 0,07

6. CONCLUSOES

Com base nos dados analiticos de proteina obtidos pelos métodos LECO e NIR ao longo de um
periodo especifico amostral, apresentam resultados bastante préximos em geral, sugerindo uma
concordéancia satisfatoria entre eles. A diferenca média entre os resultados é relativamente pequena, o

que indica uma consisténcia aceitavel nas analises realizadas.

Diante da analise comparativa entre 0s custos operacionais, de manutencao e do proprio equipamento,
torna-se evidente a vantagem do NIR (Espectroscopia no Infravermelho Proximo) sobre o método
convencional como o LECO. Enquanto o LECO apresenta custos significativos em reagentes, gases
e manutencgdo preventiva, além de um investimento inicial substancial, 0 NIR se destaca pela sua
operacdo de baixo custo, praticamente nula, e por um valor de aquisi¢do mais acessivel. Dessa forma,
a implementacdo do NIR ndo apenas democratiza 0 acesso aos dados analiticos, mas também
representa uma escolha financeiramente mais vantajosa, permitindo que mais laboratérios e

instituigdes possam usufruir dos beneficios da analise de dados de forma eficiente e econémica.
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ANEXO A — Passo a passo na cria¢do da curva analitica e validacéo.

Figura 12A: Obtencéo da curva de calibracdo NIR. Tela de entrada do software OPUS

OPUS/LAB Product Setup, Operator: Administrator Switch To OPUS

r) OPUS Product Group PROTEINA v New product group Delete product group
«” LAB

Product AMOSTRA X “ New product Delete product

Experiment  Background  Multi Evaluation QUANT  IDENT  Storing Options  Product Info Log/report

Sampling accessory | Esfera de Integragéo | Mode
Experiment Soy_IntegratSphere_64scans_64res XF v O Probe
O Cuvette

Multiple measurements

@ Average of spectra

O Single evaluation

O ATR unit
® User defined Parameter

O Integrating sphere

Save Back

Fonte: Software OPUS, NIR
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Figura 12B: Obtencédo da curva de calibragdo NIR. Definicdo de pardmetros de analise
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Fonte: Software OPUS, NIR

Figura 12C: Obtencdo da curva de calibracdo NIR. Defini¢do de parametros de anélise. Criacdo de
método, curva analitica

) 0PUS - Operator: Administrator (Administrator) - [Display - NIR-FullAccess.ows Switch To OPUS LAB — =
i€} File Edit View Window Measure Manipulate Evaluate Display Print Macro Validation Setup  Help _ =
ai-“',i&— ) & 1H _H ]
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Fonte: Software OPUS, NIR
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Figura 12D: Obtencdo da curva de calibracdo NIR. Defini¢do de pard@metros de andlise. Insercdo

dos valores da anélise LECO apresentados na tabela 5

Setup Quant 2 Method - C\Users\MGH402040neDrive - Archer Daniels Midland Company’\Desktop\Quant\FCISO_Protein_1...
Load Method Components Spectra  Parameters Validate Graph PReport Store Method Optimize Settings
Add Spectra I Change Path Copy Spectra Window
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2 Calibration 270 ChUsers\Pub| 63.41
3 Calibration 270 ChUsers\Pub| 63.41
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5 Calibration 272 CrhlUsers\Pub| 63.7
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F Calibration 179 ChUsers\Pub| §3.78
8 Calibration 179 Chlsers\Pub| §3.78
9 Calibration 178 ChUsers\Pub| §3.78
10 Calibration 231 ChUsers\Pub| 64.72
11 Calibration 231 ChUsers\Pub| 64.72
12 Calibration 231 Chlzers\Pub| 54.72
13 Calibration 264 ChlUsers\Pub | 64.75
14 Calibration 264 ChUsers\Pub| 64.75
15 Calibration 264 ChUsers\Pub| 64.75
16 Calibration 229 Crlsers\Pub | 64.95
17 Calibration 229 ChUsers\Pub | 64.95
13 Calibration 229 ChUsers\Pub| 64.95
19 Calibration 268 ChUsers\Pub| 65.01
20 Calibration 2588 ChlUsers\Pub| §5.01 v g
€

Fonte: Software OPUS, NIR

Figura 13: Gréfico dos pontos da curva de validagdo
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Fonte: Software OPUS, NIR
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Figura 14: Interface de selecdo de faixa de trabalho

Setup Quant 2 Method - New

Load Method Components

Spectra Parameters Validate Graph Report Store Method Optimize Settings

Use Parameters  Moisture v NIR vl | Optimize |
Number RMSECV Rank Regions Preprocessing
102 0.274 5 7520 - 6784 4416-4224 First denivative + Vector noma
77 0.274 4 5408 - 4576 First denivative + Vector noma
103 0.275 5 6816-6080 4416-4224 First derivative + Vector noma
n 0.275 4 9408 - 6080 5472-4576 Vector normalization (SNV)
SS 0.276 5 6816 -6080 4608 - 4416 First denvative + Vector noma
75 0.276 4 9408 - 7488 6112-4576 First derivative + Vector noma
106 0.276 5 7520 -6784 4608 - 4224 First derivative + Vector noma
85 0.277 3 9408 - 5440 4608 - 4224 First denvative + Vector nomma
35 0277 5 12 - 5440 First derivative
24 0.278 2 -4224 Vector nomalization (SNV)
58 0.278 4 9408 - 6080 5472-4224 First derivative
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63 0.282 2 9408 - 7488 First denvative + Vector noma
62 0.282 4 9408 - 4224 First derivative
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< >
Optimize status
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Fonte: Software OPUS, NIR
Figura 15: Comparacéo proteina LECO versus NIR e ajustes de bias
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Fonte: Software OPUS, NIR

Figura 16: Comparacao fornecida pelo equipamento
Configuragio Método Quant 2 - Novo X
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Fonte: Software OPUS, NIR

Figura 17: Determinacdo de proteina do produto X pelo método NIR apos toda validagéo

OPUS/LAB QUANT Evaluatien, Operator: Labmanager
Product Group PROTEINA V‘
ol P! gs Product AMOSTRA X v
T Descrigéo 1: X75
Data 12-12-2023
Hora 15H
@ Quant results
At least one quant evaluation does not meet the specifications. w/w/Jﬁ
Name Value Range Add. Info
Moisture 5.83% -inf;+inf % MDI=0.3 X
Spec. Res. outlier.
Protein 65.86 % -inf;+inf % MDI=1.1 X
Spec. Res. outlier.

Fonte: Software OPUS, NIR
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ANEXO B — Planilha de custo da analise LECO.

Tabela 8. Panorama geral de custo por anélise LECO

PROTEINA
Quantidade p/ ) Custo R$/unidade 1 -
Reagentes - Unidade - Custo (R$) / anélise
1 anélise anélise
EDTA 50g 0,75 g 8,86 6,64
L& de aco454GR. 445 g 203,28 0,29
Anydrone 454¢g 500 g 469,70 1,20
Lecosorb 5009 500 g 1.184,50 8,88
N-Catalist 50g 50 g 1.331,00 16,64
I& vidro 2009 500 g 942,83 1,18
Copper turning 60g 50 g 942,83 7,48
Copper stick 100g 5 g 4,06 1,87
Barquinha 60 )
_ 1 unidade 20,00 20,00
unidades
Glicina 50g 2 grama 24,86 12,43
Soma 76,61
Unidad _
Gases Consumo Custo R$/m3 Custo (R$) /analise
e
Oxigénio 9,5m?® 0,0633 m3 199,00 12,60
Hélio 9,5m?® 0,0158 m3 121,00 1,92
Ar Sintético 9,5m® 0,0158 m?2 64,89 1,03
Soma 15,55
S Durabilidade/ | Unidad )
Materiais/Vidrarias Custo R$ Custo (R$) / analise
Consumo e
Crucible 600 analises 400,00 0,67
Assy Tube Boros
Filter 1.0 X 11.39 600 analises 540,23 0,90
Wisle
Tubo langa )
. 1000 analises 508,23 0,51
ceramica
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Tabela 8. Panorama geral de custo por analise LECO - continuacéo

Tubo combustéo _
) 1000 anélises 1278,00 1,28
interna
Tubo catalitico 600 analises 683,23 1,14
Soma 4,49
Barca de niquel :

: 1 unidade 13,00 13,00
100 unidades
Reagentes 96,64 custo 1 analise Proteina 116,68
Gases 15,55

Tabela 9. Panorama geral de custo por anélise NIR

PROTEINA
Custo por reagente RSO
Custo por vidraria RSO
Custo por gases RSO
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