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RESUMO

Objetivou-se avaliar os efeitos de diferentes condi¢des de temperatura e tempo da autoclave sobre os
teores de fibra em detergente neutro (FDN) e fibra em detergente 4cido (FDA) utilizando saco filtrante
de tecido nado tecido (TNT 100 g/m?). Foram avaliados quatro alimentos concentrados comerciais:
milho fuba, farelo de soja, farelo de trigo e grao de sorgo. As analises de FDN e FDA foram realizadas
em autoclave sob trés condi¢des operacionais: 105 °C por 60 minutos, 110 °C por 40 minutos e 120
°C por 40 minutos. O delineamento experimental utilizado foi inteiramente casualizado. Os dados
foram submetidos a analise de variancia e as médias comparadas pelo teste de Tukey a 5% de
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probabilidade. O aumento da temperatura da autoclave influenciou os resultados das anélises de fibra,
com reducgao significativa dos teores de FDN e FDA em alguns alimentos concentrados, especialmente
na condi¢do de 120 °C. O farelo de soja apresentou a maior reducdo nos teores de FDN a medida que
a temperatura aumentou, enquanto o farelo de trigo apresentou maior estabilidade frente as variagdes
térmicas avaliadas. Para FDA, o grdo de sorgo apresentou reducdo progressiva dos valores com o
aumento da temperatura. Os resultados indicam que condi¢des operacionais mais severas podem
promover maior solubilizagdo de componentes da parede celular, reduzindo a recuperagdo das fragdes
fibrosas durante o processo analitico. Assim, as condigdes de temperatura e tempo utilizadas na
autoclave influenciam diretamente os resultados das analises de FDN e FDA, refor¢ando a necessidade
de padronizacdo metodoldgica para garantir maior precisdo, repetibilidade e comparabilidade nas
determinagdes laboratoriais de fibra em alimentos utilizados na nutri¢ao animal.

Palavras-chave: Alimentos Concentrados. FDN. FDA. Saco Filtrante. Tecido Nao Tecido.

ABSTRACT

The objective of this study was to evaluate the effects of different autoclave temperature and time
conditions on neutral detergent fiber (NDF) and acid detergent fiber (ADF) contents determined using
a nonwoven fabric filter bag (100 g/m?). Four commercial concentrate feedstufts were evaluated: corn
meal, soybean meal, wheat bran, and sorghum grain. NDF and ADF analyses were performed in an
autoclave under three operational conditions: 105 °C for 60 min, 110 °C for 40 min, and 120 °C for 40
min. A completely randomized design was adopted. Data were subjected to analysis of variance, and
treatment means were compared using Tukey’s test at the 5% significance level. Increasing autoclave
temperature affected fiber analysis results, causing significant reductions in NDF and ADF contents
for some concentrate feedstuffs, especially under the 120 °C condition. Soybean meal showed the
greatest reduction in NDF values as temperature increased, whereas wheat bran exhibited greater
stability under the evaluated thermal conditions. For ADF, sorghum grain showed progressive
reductions in values as temperature increased. The results indicate that more severe operational
conditions may promote greater solubilization of cell wall components, reducing the recovery of
fibrous fractions during the analytical procedure. Therefore, autoclave temperature and time conditions
directly influence NDF and ADF determinations, reinforcing the importance of methodological
standardization to ensure greater precision, repeatability, and comparability in laboratory fiber analyses
used in animal nutrition.

Keywords: Concentrate Feeds. NDF. ADF. Filter Bag. Nonwoven Fabric.

RESUMEN

El objetivo fue evaluar los efectos de diferentes condiciones de temperatura y tiempo de autoclave
sobre el contenido de fibra detergente neutra (FDN) y fibra detergente acida (FDA) utilizando bolsas
de filtro de tela no tejida (TNT 100 g/m?). Se evaluaron cuatro piensos concentrados comerciales:
harina de maiz, harina de soja, salvado de trigo y grano de sorgo. Los analisis de FDN y FDA se
realizaron en un autoclave bajo tres condiciones de operacion: 105 °C durante 60 minutos, 110 °C
durante 40 minutos y 120 °C durante 40 minutos. El disefio experimental utilizado fue completamente
aleatorio. Los datos se sometieron a un analisis de varianza y las medias se compararon utilizando la
prueba de Tukey con un nivel de probabilidad del 5 %. El aumento de la temperatura del autoclave
influy6 en los resultados del analisis de fibra, con una reduccién significativa en el contenido de FDN
y FDA en algunos piensos concentrados, especialmente a 120 °C. La harina de soja mostr6 la mayor
reduccioén en el contenido de FDN a medida que aumentaba la temperatura, mientras que el salvado de
trigo mostré mayor estabilidad frente a las variaciones térmicas evaluadas. En el caso de la FDA, el
grano de sorgo mostré una reduccion progresiva de los valores al aumentar la temperatura. Los
resultados indican que condiciones de operacion mdés severas pueden promover una mayor
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solubilizacion de los componentes de la pared celular, reduciendo la recuperacion de las fracciones
fibrosas durante el proceso analitico. Por lo tanto, las condiciones de temperatura y tiempo utilizadas
en el autoclave influyen directamente en los resultados de los analisis de FDN y FDA, lo que refuerza
la necesidad de estandarizacion metodologica para garantizar una mayor precision, repetibilidad y
comparabilidad en las determinaciones de fibra en alimentos utilizados en la nutricion animal.

Palabras clave: Alimentos Concentrados. FDN. FDA. Bolsa de Filtro. Tela No Tejida.
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1 INTRODUCAO

Em nutricdo de ruminantes, a fibra ¢ um termo nutricional que se refere a componentes dos
alimentos lentamente digestiveis ou indigestiveis, que ocupam espaco no trato gastrintestinal. Devido
a sua complexidade quimica, a fibra ndo ¢ uma substancia uniforme, mas um grupo heterogéneo de
compostos, definida pelo método usado para medi-la. Dessa forma, diferentes métodos analiticos
isolam diferentes fragdes dos alimentos e, consequentemente, produzem resultados distintos (Fahey Jr.
et al., 2019).

O sistema de detergentes proposto por Van Soest na década de 1960 revolucionou a andlise da
fibra para ruminantes ao permitir a separagao efetiva entre os componentes digestiveis e indigestiveis
das plantas (Fahey Jr. et al., 2019). Por meio do detergente neutro, € possivel quantificar os principais
componentes da parede celular: celulose, hemicelulose e lignina, fragio denominada fibra em
detergente neutro (FDN). Devido a sua capacidade de quantificar com precisdo esses componentes,
este método tornou-se o padrao na nutri¢ao de ruminantes. Por meio do detergente acido, obtém-se um
residuo constituido basicamente por celulose e lignina, chamado de fibra em detergente acido (FDA),
que ¢ a fracdo menos digestivel dos vegetais (Van Soest, 1991).

O método original de Van Soest para a determinagao das fibras em detergente neutro e acido,
embora preciso, ¢ laborioso e demanda etapas manuais demoradas com filtracdo em sistema a vacuo
em cadinhos de Gooch e fervura em béqueres em equipamento com refluxo. Com o objetivo de reduzir
a mao de obra e agilizar a analise, foram desenvolvidas modificagdes significativas ao longo dos anos,
destacando-se a introdugdo de sistemas automatizados como o analisador de fibras ANKOM?®_ que
utiliza sacos filtrantes Ankom® F57 para comportar as amostras, eliminando o uso de cadinho de
Gooch (Berchielli et al., 2001; Fahey Jr. et al., 2019).

O elevado custo dos sacos filtrantes (F57 da Ankom®) motivou pesquisas para encontrar
alternativas mais econdmicas, dessa forma, Casali et al. (2009) e Valente et al. (2011) testaram
diferentes tecidos, e verificaram que o tecido ndo tecido (TNT) de gramatura de 100 g/m? oferece
resultados de precisdo e exatidao semelhantes ao F57, representando uma alternativa mais acessivel
para laboratorios. O uso do TNT de 100 g/m? para andlise de fibra ¢ amplamente adotado por
laboratorios nacionais, sendo inclusive recomendado pelo Instituto de Ciéncia e Tecnologia de Ciéncia
Animal (INCT-CA) para métodos F-001/2 e F-003/2 nas analises de FDN e FDA, respectivamente
(Detmann et al., 2021).

O uso da autoclave na andlise da fibra como substituto do equipamento com refluxo possui
diversas vantagens como: ser relativamente comum nos laboratorios, ser facil e manusear, possuir
menor custo e possuir maior capacidade operacional que o equipamento convencional com refluxo
(Barbosa et al., 2015). Dessa forma, diversos autores relataram o uso da autoclave na analise da fibra,

embora haja diferengas quanto a temperatura e tempo de operagdo, como o descrito por: Pell e
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Schofield (1993) e Barbosa et al. (2015) que utilizaram 105°C por 60 minutos; Senger et al. (2008),
Farias et al. (2015) e Lourengo et al. (2017) que utilizaram 110°C por 40 minutos, e Deschamps (1999)
que realizou a analise a 120°C por 40 minutos.

Diante do exposto e da necessidade de avaliar métodos analiticos mais rapidos e eficientes para
a determinagdo da fibra dos alimentos, objetivou-se comparar os resultados da analise da fibra em
detergente neutro (FDN) e da fibra em detergente acido (FDA) utilizando sacos filtrantes de TNT (100
g/m?) em autoclave sob diferentes condi¢des de temperaturas e tempos: 105°C por 60 minutos, 110°C

por 40 minutos ¢ 120°C por 40 minutos.

2 MATERIAL E METODOS

O experimento foi conduzido no Laboratdrio de Bromatologia e Nutricdo Animal (LABAN) da
Faculdade de Medicina Veterinaria (FMVZ) pertencente a Universidade Federal de Uberlandia, Minas
Gerais.

Foram avaliadas quatro amostras de alimentos concentrados comerciais: fuba de milho, farelo
de soja, farelo de trigo e grao de sorgo. As amostras foram moidas em moinho de facas, utilizando-se
uma peneira com crivo de um milimetro, para determinagao dos teores de matéria seca, fibra em
detergente neutro (FDN) e fibra em detergente acido (FDA). A metodologia utilizada para a
determinagdo da analise da matéria seca, e o preparo das solugdes do detergente neutro e do detergente
acido foram feitos segundo Detmann et al. (2021).

As andlises da FDN e da FDA foram realizadas utilizando saco filtrante confeccionado de tecido
ndo tecido (TNT) e a autoclave em trés diferentes condi¢des de temperatura e tempo: 105°C por 60
minutos, 110°C por 40 minutos e 120°C por 40 minutos. A analise da FDA foi realizada de forma nao
sequencial a analise da FDN.

Os sacos filtrantes foram confeccionados utilizando-se tecido ndo tecido (TNT) com gramatura
de 100g/m?, cortando retangulos de 5 cm de largura por 10 cm de comprimento, que foram lavados
com solucdo de detergente neutro comercial, preparada conforme a recomendacao feita por Detmann
et al. (2021), onde para um litro de dgua destilada fervente foi adicionado 20 mL de detergente neutro
comum. Os moldes foram mergulhados nessa solucao fervente e deixados de molho por 24 horas, para
a retirada da goma que vem com o tecido. Em seguida os moldes foram lavados até a retirada completa
do detergente, lavados com agua destilada e colocados em vasilhas de aluminio forradas com papel
toalha, sequencialmente foram levados para estufa ventilada a 55°C por 24 horas, para secar.

Os retangulos do tecido lavados foram selados nas laterais formado sacos de Scm de
comprimento por Scm de largura, o que corresponde a uma area 1til de 25cm?, e entdo identificados e
levados para estufa a 105°C por 2 horas, ap6s foram colocando em dessecador para esfriar, por 40

minutos, € entdo pesados em balanca analitica, e registrado os pesos dos sacos vazios. A quantidade
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de amostra que cada saco recebeu obedece a relacdo de 20 mg de matéria seca por centimetro quadrado
de superficie (Detmann et al., 2021), e entdo foram selados, fechando-os.

Os sacos contendo as amostras foram acondicionados em um saco maior do tecido de tule,
contendo um contrapeso em seu interior para evitar a flutuagao das amostras no béquer (Deschamps,
1999). Esse conjunto foi acondicionado em um béquer de plastico com capacidade de dois litros,
adicionando-se quantidade de solu¢do de detergente suficiente para cobrir todos os sacos. Para a analise
da FDN utilizou-se 0,5 ml de alfa-amilase termoestavel da empresa LNF Latino Americana por grama
de amostra (Detmann et al., 2021). O béquer foi entdo tampado com papel aluminio (Deschamps, 1999;
Senger et al., 2008), e em seguida colocado na autoclave para a rodada nos tempos e temperaturas
determinados, excluindo o tempo de aquecimento prévio da agua e de resfriamento ap6s a execucao
da analise.

Ap6s transcorrido o tempo de andlise, a autoclave foi desligada e aguardado a saida da pressao
para permitir a sua abertura e retirada das amostras. Em sequéncia, os sacos foram lavados com agua
destilada quente para a retirada do detergente, por diversas vezes, até que a dgua de enxague nao
apresentasse mais coloragdo. Posteriormente, os sacos foram lavados com acetona durante 5 minutos,
e levados para a estufa ventilada a 60°C por 24 horas e sequencialmente, por 2 horas na estufa ndo
ventilada a 105°C e, em seguida colocados em dessecador por cerca de 40 minutos para esfriar e entdo
registrar o peso do saco mais residuo insolivel para a realizacao do calculo da FDN e da FDA.

O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualizado. Os dados obtidos foram
inicialmente submetidos aos testes de normalidade de Cramer-von Misses ¢ homogeneidade de
variancias pelo teste de Levene. Para as variaveis que ndo atenderam a essas pressuposic¢oes, realizou-
se transformacdo logaritmica (log x), visando a adequacdo dos dados aos requisitos da analise de
variancia. Os dados que atenderam aos pressupostos foram submetidos a andlise de variancia
(ANOVA), e as médias dos tratamentos foram comparadas pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade,

utilizando o programa estatistico R 3.4.2.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
Os valores médios dos teores da FDN dos alimentos concentrados avaliados pela técnica da

autoclave utilizando diferentes tempos e temperaturas de execucao estdo descritos na Tabela 1.

Tabela 1. Valores médios, em percentual, do teor de fibra em detergente neutro (FDN) de alimentos concentrados,
utilizando a autoclave em diferentes tempos e temperaturas de execucao.
Temperatura e tempo da autoclave

Varidvel 105 °C/60min__ 110°C/40 min 120 °C/40 min |~ 41" CV () EPM
Milho Fuba 12,75 a 11,69 b 11,79 b <0,001 3,49 0,17
Farelo de soja 25,20 a 20,09 b 13,81 ¢ <0,001 3,48 0,28
Grao de sorgo 13,06 a 13,22 a 12,02 b <0,001 2,57 0,13
Farelo de trigo 33,51 a 32,81 a 32,76 a 0,05 7,05 0,31

Fonte: Autores.
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O aumento da temperatura de 105 °C para 110 °C, nao afetou o percentual da FDN do grao de
sorgo e farelo de trigo, no entanto, houve reducao deste percentual para o milho fuba e farelo de soja.
Senger et al. (2008) avaliaram os teores de FDN de alimentos volumosos e concentrados na autoclave
com diferentes temperaturas e tempos, usando saco filtrante de nylon com porosidade de 50 um, e
observaram que a temperatura de 110 °C por 40 minutos ndo difere dos resultados obtidos pelo método
original com uso de cadinho Gooch.

O aumento da temperatura para 120 °C, promoveu reducdo significativa nos teores de FDN do
milho fub4, farelo de soja e grao de sorgo, quando comparado a temperatura de 105 °C. O farelo de
soja foi o alimento concentrados que teve uma reducao mais acentuada a medida que a temperatura
aumentou de 105 °C para 120 °C, de 11,39 pontos percentuais, que representa uma redugdo de 45,2%,
possivelmente em fungdo da sua composicdo quimica, rica em componentes mais susceptiveis a
degradacdo térmica. Enquanto para o milho fubd, e para o sorgo a reducdo do teor de FDN, quando a
temperatura aumentou de aumentou de 105 °C para 120 °C, foi de 0,96 e 1,04 pontos percentuais,
respectivamente, essas redu¢des menos pronunciadas, podem estar relacionados a maior resisténcia
estrutural dos constituintes fibrosos desses graos, especialmente do sorgo que ndo diferiu da
temperatura de 105 °C para 110 °C.

Esses resultados demonstram que dependendo do alimento avaliado, o aumento da temperatura
da autoclave pode promover a redugdo do porcentual da FDN, especialmente na temperatura de 120
°C. Segundo Fahey Jr. et al. (2019), o aumento da temperatura e do tempo de extragdo na analise da
fibra pode reduzir a quantidade de residuo fibroso recuperado.

Por outro lado, o farelo de trigo ndo apresentou diferenga significativa com o aumento da
temperatura da autoclave (P = 0,05), esse resultado pode ser explicado pela maior estabilidade da
fracdo de parede celular do farelo de trigo, possivelmente associada a maior propor¢ao de componentes
estruturais menos suscetiveis a acao térmica. O que esta de acordo com o apontado por Fahey Jr. et al.
(2019), os quais destacaram que a quantidade de fibra e composi¢do da matriz do alimento podem
responder de maneira distinta as condic¢des analiticas da analise da fibra.

Os valores médios dos teores da FDN dos alimentos concentrados avaliados pela técnica da

autoclave utilizando diferentes tempos e temperaturas de execugao estdo descritos na Tabela 2.
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Tabela 2. Valores médios do teor de fibra em detergente acido (FDA) de alimentos concentrados, utilizando a autoclave
em diferentes tempos e temperaturas de execucao.
Temperatura da autoclave

Concentrado 105 °C 110°C 120°C P-valor CV (%) EPM
Milho Fuba 5,48a 5,29a 3,98b <0,001 7,64 0,15
Farelo de soja 11,50a 11,41a 8,40b <0,001 12,82 0,55
Farelo de trigo 10,95a 10,85a 10,54a 0,631 7,06 0,31
Grao de sorgo 6,83a 6,12b 4.87¢ <0,001 7,02 0,17

*Médias seguidas de mesma letra, na linha, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade. CV =
coeficiente de variagdo. EPM = erro padrdo da média. Para o concentrado farelo de trigo os dados passaram por
transformagao logaritima.

Fonte: Autores.

O aumento da temperatura de 105 °C para 110 °C, nao afetou o percentual da FDA da maioria
dos alimentos avaliados, milho fub4, farelo de soja e farelo de trigo, no entanto, houve reducao deste
percentual para o grao de sorgo. O aumento da temperatura para 120 °C, promoveu reducdo
significativa nos teores da FDA para quase todos os alimentos avaliados, o que reforga a hipdtese de
que o aumento da temperatura da autoclave pode promover a extragdo dos constituintes da parede
celular dos vegetais, o que subestimar o teor de fibra. Esses resultados estdo de acordo com o reportado
com Senger et al. (2008), que verificaram que a andlise da FDA ¢ mais sensivel a mudancas de
temperatura que a FDN, e que a temperatura de 120 °C subestima o teor da FDA.

Dos alimentos avaliados o grao de sorgo foi o mais afetado pelo aumento da temperatura
reduzindo progressivamente quando a temperatura aumentou de 105 °C para 110 °C e para 120 °C,
com 1,96 pontos percentuais de diferenca da temperatura de 105 °C para a de 120 °C, que corresponde
a uma reducao de 28,7%.

Assim como observado para a FDN, o farelo de trigo nao apresentou diferencgas significativas
nos teores de FDA entre as temperaturas (P = 0,631), indicando maior estabilidade da parede celular
desse alimento frente as variacdes de temperatura testadas.

Os coeficientes de variagdo (CV) observados nas duas tabelas foram considerados baixos a
moderados, indicando boa precisao experimental e confiabilidade dos dados obtidos. Além disso, os
valores de erro padrdo da média (EPM) relativamente baixos reforcam a consisténcia das estimativas.

De forma geral, os resultados indicam que o aumento da temperatura da autoclave tende a
reduzir os teores de FDN e FDA em alimentos concentrados, embora esse efeito varie conforme o tipo
de alimento. Esses achados sdo relevantes, pois evidenciam que as condi¢des de processamento podem
influenciar diretamente os resultados das analises laboratoriais de fibra, devendo ser cuidadosamente

padronizadas para garantir comparabilidade e precisdo nas determinagdes.

4 CONCLUSAO
Em suma, as diferentes condi¢cdes em relacdo aos tempos e temperaturas da autoclave para as

andlises da FDN e da FDA produziram resultados diferentes conforme o tipo de alimento avaliado.
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Portanto, os resultados obtidos reforcam a necessidade de padronizacdo das condi¢des analiticas para

garantir comparabilidade e precisdo na determinagao da fibra.
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