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MICOTOXINAS
PARTE Il - AIMPORTANCIA DO PROGRAMA AMOSTRAL
PARA ANALISES DE MICOTOXINAS
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GERENTE TECNICA DE FORMULAGAO E NUTRICAO

No artigo anterior, foram explanados aspec-
tos gerais sobre microtoxinas e uma das carac-
teristicas descritas € a sua distribuicdo irregular
em amostras analisadas. Assim, o objetivo des-
ta revisdo é ressaltar a importancia de um plano
de amostragem e compilar dados e normas so-
bre a amostragem de alimentos para andlises de
micotoxinas.

Existem cerca de 300 a 400 micotoxinas conhe-
cidas, que s&o produzidas por fungos. Em relacdo a
ocorréncia e toxidade, as mais importantes sdo os
pertencentes aos géneros Aspergillus (produtores
de aflatoxinas), Penicillium (produtores de ocrato-
Xxinas) e Fusarium (produtores de desoxinivalenol,
toxina T-2, zearalenona, ergotoxinas e fumonisinas).
(Araujo Santana, 2013).
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A presenca destas espécies tem um significante
im-pacto, ndo sé em relacdo a saude publica, mas
também em termos econdmicos, sendo que a melhor
maneira de evitar intoxicacdes & pela prevencdo do
desenvolvimen-to dos fungos produtores, por meio
de boas praticas de plantio, colheita e
armazenamento. Porém, devido a fatores como
condicdes climaticas e caréncias, tanto tecnoldgicas
guanto de conhecimento técnico, normal-mente é
bastante dificil criar e manter as condicdes ade-
quadas para cessar/retardar o crescimento fungico.

Com a intensificacdo do monitoramento da
conta-minacdo de grdos e subprodutos por
micotoxinas e o maior conhecimento de seus efeitos
maléficos, os limites maximos tolerados em
normativas de varios paises sdo cada vez mais
restritivos. O impacto dessa medida, que pode
resultar em prejuizos na cadeia produtiva, visa
assegurar que os alimentos produzidos com
a matéria-prima ndo apresentem contaminantes
acima dos niveis aceitaveis.

Para o monitoramento, torna-se necessario
utili-zar metodologias confidveis, de baixo custo e
de ra-pida execucdo para a quantificacdo de
micotoxinas, que permitam identificar e segregar
adequadamente os lotes contaminados (Tibola et
al., 2013).

A importancia do programa amostral

Considerando a presenca heterogénea de mi-
cotoxinas nas amostras, a precisdo na deteccdo
desses contaminantes ndo depende unicamente
do método analitico utilizado. O plano de amos-
tragem e as etapas de preparacdo da amostra
sdo componentes criticos no diagndstico (Wovst

et al., 2012).

A figura 1 ilustra que, em analises de micoto-
xinas, 90% do erro analitico ocorre nos processos
de amostragem e no preparo da amostras, en-
quanto apenas 10% dos erros sao falhas nos mé-
todos analiticos.

Como as decisdes sobre o destino e medidas de
controle das micotoxinas basear-se-do em resulta-
dos de analises, a amostragem representa o passo
mais critico do processo e deve ser tratada com um
grau de cuidado maior do que utilizado para amos-
tras destinadas a avaliagdes bromatoldgicas, por
exemplo (Mallman, 2014).

Diversos programas amostrais podem ser empre-
gados no processo de analise de micotoxinas. Todos

Erros na determinacao de micotoxinas
amostragem - 90%
métodos analiticos - 10%

Amostra

amostragem Andlise
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Figura 1. Erros na determinacdo de micotoxinas. Whitaker e Park, 1994.
Fonte: Brasil. Ministério da Agricultura, Pecudria e Abastecimento, 2013.
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possuem vantagens e desvantagens determinadas,
principalmente pela distribuicdo desuniforme dos
grdos contaminados com micotoxinas na massa de
cereais (Mallman, 2010).

Esta desuniformidade leva a inumeras dificuldades
de interpretacdo das analises e de diagnodstico. O pro-
blema é agravado pelo fato de as micotoxinas se en-
contrarem em concentracdes em niveis de ppm (par-
tes por milhdo), ou mesmo em ppb (partes por bilh&do).

Para ilustrarmos isso, podemos utilizar o se-
guinte exemplo com o milho, principal componen-
te das racdes de aves e suinos: 1 bilhdo de graos
corresponde a aproximadamente 350 ton, ou seja,
1 ppb (1 ug kg-) seria o equivalente a 1 gréo dis-
tribuido em 10 caminhdes de 35 ton, conforme a
figura 2.

A ampla incerteza e a baixa representatividade
sdo problemas constantemente enfrentados duran-
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Figura 2. Representacdo da heterogeneidade de micotoxinas.

Adaptado de Santos e Vargas, 2017.

te a amostragem. Entretanto, a variancia das anali-
ses pode ser reduzida se aumentarmos o volume de
amostra (e subamostra) e o nimero de pontos de
amostragem; diminuindo-se o tamanho de particula
durante a moagem; e utilizando tecnologias automa-
tizadas e que propiciem a maior precisdo possivel.

Cabe ressaltar que a coleta de amostras é um
procedimento técnico e constitui um dos principais
elementos para se garantir a representatividade dos
resultados laboratoriais.

Instrumentos utilizados para amostragem

Os instrumentos mais utilizados na amostragem
de ingredientes sdo os caladores, sondas pneumati-
cas e pelicanos.

Os caladores sdo os equipamentos mais indicados na
obtencdo de amostras na expedicdo de grdos. Sdo ex-
tratores metalicos utilizados para a retirada de amostras
em sacaria através de simples furacdo dos sacos con-
tendo produtos como arroz, feijdo, milho, soja, trigo etc.
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As sondas pneumaticas sdo equipamentos que
retiram as amostras através da suc¢do dos grdos.
Deve-se atentar que o uso desses equipamentos
pode causar erros na amostragem devido a retirada
de mais quantidades de impurezas leves do que de-
veria e menos impurezas pesadas do que realmente
possa existir. Tais equipamentos sdo proprios para
o controle de armazenagem, ou certificacdo parcial
da qualidade de um silo ou graneleiro.

Os pelicanos sdo coletores de amostras de
produtos a granel em queda livre (dutos de des-
carga) ou na saida dos transportadores como cor-
reias transportadoras, elevadores de caneca, ros-
cas sem fim. Os baldes devem ser utilizados para
depdsito das pequenas amostras a medida que
elas vao sendo retiradas, visando posterior homo-
geneizacao.

O sistema de amostragem utiliza termos técnicos,
que sdo importantes para o entendimento do proces-
so de amostragem que sera explanado a seguir.

quantidade de matéria-prima ou alimento do
qual se aceita as mesmas caracteristicas quanto a
homogeneidade ou a producdo didria de uma unida-
de de producao em um determinado tempo (turno
de producédo, por exemplo).

parte designada de um lote, fisicamente
separado, quantificado e identificado, devendo apre-
sentar as mesmas caracteristicas do lote original.

quantidade do produto
retirada num unico ponto do lote ou sublote para for-
mar a amostra global.

porcdo de produto formada
pela reunido de todos os incrementos ou pacotes
extraidos do lote ou sublote, que devera ser homo-
geneizado e quarteada para compor a massa da
amostra. A amostra global deve ser representati-
va do lote ou sublote, devendo ser coletadas tan-
tas amostras compostas quantos forem os lotes ou
sublotes existentes.

amostra resultante do
quarteamento da amostra global para envio ao labo-
ratério de andlise de micotoxinas.

(porgao
analitica) ou a amostra para analise (amostra analiti-
ca): parte que efetivamente serd analisada.

No caso da amostragem de recebimento, a coleta
acontece quando as matérias-primas que serdo utili-
zadas nas racdes sdo recebidas na fabrica. Esta estra-
tégia visa a prevencado de riscos futuros e a garantia
do produto acabado, além disso, possibilita o uso das
informacdes para a selecdo dos fornecedores de ma-
téria-prima. Este tipo de estratégia é especialmente
util como ferramenta na cadeia da qualidade de todo
0 processo produtivo.

Um segundo momento que permite uma amostra-
gem eficiente de processamento é no final da produ-
¢ao da racdo ou alimento: amostragem de produgéo.

No caso da amostragem de producao, a coleta
deve acontecer no ponto mais proximo da mistura
das matérias-primas, onde hd uma maior homoge-
neizacdo das particulas. Um ponto pratico e usual
para a tomada dos incrementos localiza-se logo apods
a moagem, onde usualmente controla-se a granulo-
metria e eficiéncia do processo.



Essa amostragem nos permite avaliar a real con-
taminacdo da racdo destinada ao consumo, pois os
processos de mistura conferem uma boa dispersao
das particulas contaminadas, o que resulta em amos-
tras com melhor representatividade e faz com que
amostras em quantidade menores consigam ser re-
presentativas. Assim, essa amostra € a que se aproxi-
ma mais da realidade para avaliacdo do risco de mi-
cotoxinas. Porém, vale ressaltar que o resultado, na
maioria das vezes, somente sera obtido quando os
animais ja estiverem consumindo a dieta.

No entanto, as micotoxinas podem ser produ-
zidas apds a mistura, devido a condi¢cbes de arma-
zenamento inapropriadas como, por exemplo, alta
umidade. Assim, em uma fabrica de racdes onde as
mesmas sdo estocadas por um periodo de tempo
consideravel, pode haver a necessidade de amostrar
a racdo armazenada a fim de verificar a contamina-
cdo ocorrida no armazenamento.

Os procedimentos descritos a seguir foram esta-
belecidos pelo Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento, MAPA (BRASIL, 2010) e sdo aplica-
dos em lotes ou sublotes de amostras de produtos
vegetais e objetos de controle oficial (monitoramen-
to e investigacdo) no mercado interno (comercializa-
cdo interna e produtos importados) e que se apre-
sentam acondicionados.

antes de ser retirada a amostra, realizar
a verificacdo fisica (exame visual) do lote ou parti-
da no estabelecimento ou no local da armazenagem
para verificacdo das condicdes gerais do ambiente
do produto, que devem estar visivelmente isentos de
pragas e doencgas.

verificar se o lote e objeto de amostragem,
estd devidamente identificado.

o responsavel pela amostragem deve uti-
lizar os equipamentos de protecado individual (EPI),
conforme o caso, assegurando-se das condi¢cdes
adequadas de amostragem.

para a coleta dos incrementos em lotes
com apresentacdo em sacaria ou a granel, serdo uti-
lizados caladores e/ou sondas ou similares. Os ca-
ladores, sondas e similares devem ser constituidos
de material inerte e terem comprimento e didmetro
compativeis com o tipo de embalagem a ser amos-
trada e com a massa do incremento.

aplicar a formula da frequéncia de amos-
tragem, conforme ilustrado na figura 3, que indica a
frequéncia ou intervalos regulares de amostragem
das quais sera colhido um incremento. Casas deci-
mais devem ser arredondadas para o numero intei-
ro mais proximo.

(F) = Massa do lote (kg) X Massa do incremento (kg)

Massa da amostra global (kg)

Figura 3. Férmula para definir a Frequéncia (F) da
amostragem.

Em que:

F = frequéncia de amostragem: indica a frequéncia ou in-
tervalos regulares de amostragem ou o nimero de emba-
lagens individuais das quais serd colhido um incremento.

Massa do lote = Quantidade de produto com caracte-
risticas definidas sob condi¢cdes essencialmente iguais.

Massa do incremento = Quantidade de produto reti-
rado em um so ponto do lote ou sublote para formar
a amostra global.

Massa da amostra global = A amostra formada pela
totalidade dos incrementos colhidos em um lote.

Fonte: Brasil. Ministério da Agricultura, Pecudria e Abaste-
cimento, 2013

Apds a coleta das subamostras, misturar
bem, formando uma Unica amostra. Realizar o quartea-
mento, repartindo a massa em formato de pizza, unin-
do a parte 2 e 3, descartando a parte 1 e 4. Repetir o
processo. Apods unir a parte 2 e 3, obteremos uma nova
amostra total, realizar novo quarteamento, unindo a
parte 2 e 3, descartando o monte 1 e 4. Repetir esse
processo até ter quantidade suficiente para a amostra
de trabalho, conforme ilustra a figura 4.

Quarteamento

4dh Ak
W W

Dividir Descartar
em quatro 2/4 opostos

Remisturar e dividir
em quatro

Aplainar amostra

Continuar o processo
até que a quantidade

necessaria
seja atingida

Figura 4. Como realizar o quarteamento da amostra.
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Passo 7: A identificacdo da amostra também é um
passo fundamental, que ndo deve ser negligenciado.
Deve-se embalar as amostras individuais em sacos de
papel ou plastico apropriado ou em caixas de papelao,
porém €& importante ndo permitir gue amostras absor-
vam a umidade, para minimizar as chances de deterio-
racdo. Detalhes das amostras devem ser bem preenchi-
dos, evitando erros de identificacdo (Figura 5).

Figura 5. Exemplo de embalagem para envio de amostras
para o laboratdrio. Todos os campos devem ser preenchi-
dos com letra legivel.

PROCEDIMENTOS PARA COLETA
DE AMOSTRAS DE GRAOS
E FARINACEOS CONDICIONADOS
EM SACOS OU A GRANEL

As seguintes recomendacdes sdo sugeridas
pelo manual de coleta de amostras do Plano Na-
cional de Controle de Residuos e Contaminantes
em Produtos de Origem Vegetal (Brasil, 2013).

As amostras devem ser coletadas durante o
processo de empacotamento, ou em lotes arma-
zenados (silo) ou em armazéns convencionais, du-
rante a carga ou descarga. O lote em movimento
é a situacdo ideal para a coleta, devendo ser rea-
lizadas antes do empacotamento, nas esteiras e
dentro de beneficiadoras, durante a montagem ou
desmontagem das pilhas, ou durante a formacdo
dos lotes ou nas operacdes de carga e descarga
do produto, bem como ova e desova de contéiner.

Quando nao for possivel proceder a movimen-
tacdo do lote, devem ser retirados incrementos
distribuidos de forma sistematica no lote estatico.
O lote deve ser previamente organizado de modo
a permitir que o amostrador circunde toda a pilha
de sacos ou possa acessar todas as suas faces.

A tabela 1 exemplifica a quantidade, em kg, da
amostra de micotoxinas conforme o tamanho do lote.

Massa dos sublotes Numero de Massa da
Lote (t) ou himero incrementos amostra
de sublote (1009) global (kg)

>1500 500 toneladas 130 13
>300 e <1500 3 sublotes 130 13
>100 e < 300 100 toneladas 130 13
>50 e =100 130 13
>20 e =50 130 13
>10 e < 20 90 9
>3e=<10 - 70 7
>le=<3 Amostrar quantidade ou uni- S
>0,5e=1 dades suficientes para compor 4
~005e=05 a massa de amostra global 4

Tabela 1: Amostragem para analise de micotoxinas em graos e farindceos a granel ou ensacado.

Fonte: Regulamento CE No 401/2006. BRASIL, 2013.



E de extrema importancia que a amostra
seja preservada em seu estado original. Se pos-
sivel, mantida refrigerada até a andlise. E abso-
lutamente necessario protegé-la do calor e de
qualguer possibilidade de absorver umidade,
evitando que os fungos se desenvolvam e pro-
duzam micotoxinas, pois se isto acontece, os re-
sultados analiticos ndo revelam a contaminacao
real dos lotes (Fonseca, 2002).

Mallman (2006) ressalta a importancia de
atentar-se também para o acondicionamento
e envio dos materiais, visto que amostras que
apresentem condi¢cdes adequadas ao cresci-
mento fungico, como por exemplo, atividade
de dgua (Aa) acima dos limites, podem favore-
cer este desenvolvimento, fazendo com que a
amostra deixe de ser representativa.

A exposicdo a luz solar também deve ser evi-
tada ao maximo durante o procedimento, pois al-
gumas micotoxinas podem sofrer modificacdes,
como por exemplo, a aflatoxina, que quebra gra-
dualmente sob luz ultravioleta (Fonseca, 2002).

Deve-se tomar cuidado especial para evitar
a formacdo de dgua de condensa¢cdo na amos-
tra coletada, principalmente quando séo utiliza-
das embalagens plasticas ou amostras acima da
temperatura ambiente.

Perante o exposto, é evidente a importancia
do Plano de Amostragem, assim como o correto
acompanhamento de cada procedimento indi-
cado por ele, pois as micotoxinas, se apresen-
tam numa pequena fracdo e de forma heterogé-
nea nos alimentos. Uma amostragem incorreta
pode ndo ser representativa do lote e levar a
resultados errbneos e que nao condizem com a
realidade.

Felizmmente, hd manuais disponiveis que per-
mitem uma padroniza¢gdo das amostragens e es-
tes devem ser seguidos para um melhor contro-
le de micotoxinas.

Nos préoximos artigos, micotoxinas especifi-
cas serdo abordadas, trazendo informacdes so-
bre seus efeitos na producdo animal e niveis de
tolerancia aceitos.
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