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RESUMO

A propolis € uma mistura complexa, resinosa e balsamica coletada pelas abelhas
nos ramos, flores, polen, brotos e exsudados de arvores. Apresenta muitas
propriedades bioldgicas como antifungica, antioxidante, antiviral, antimicrobiana e
anticariogénica, sendo o Brasil o segundo maior produtor mundial. O presente
estudo objetivou descrever detalhadamente a implantacdo de metodologias de
analise fisico-quimica da propolis, em conformidade com a norma NBR ISO/IEC
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17025:2005. Para implantacdo das analises fisico-quimicas da propolis em
laboratério € preciso ter respaldo da legislacdo, que institui medidas e normas as
quais norteiam as questdes técnicas e de qualidade. Para isto, é necessario utilizar
metodologias preconizadas pelo MAPA (Instru¢do Normativa n.° 3/2001) e seguir as
orientacdes da ANVISA (Resolucdo-RDC n° 132/2003). A metodologia utilizada foi
pesquisada em base eletrbnica, revistas, teses, livros, dissertacdes, periddicos e
trabalho experimental realizado na Unidade laboratorial APA da EBDA. A amostra da
propolis analisada foi proveniente de Pojuca-Bahia. Obteve-se como resultado a
criacdo de POP’s para sete determinagdes, criacao de controle interno de qualidade,
teste e validacdo dos métodos cinzas e perda por dessecacdo, bem como obtencdo
da expressao de resultados para composi¢cdo do laudo de analises da EBDA para
estas duas analises, além de producdo de material bibliografico para atender a
necessidade de publicacdo sobre o tema. Portanto, espera-se que a implantacédo da
metodologia de andlises fisico-quimicas em prépolis na EBDA contribua com a
disseminacao desta técnica e possibilite a implementacdo de acdes que venham a
garantir a melhoria da qualidade da assisténcia a saude e seguranca alimentar.

Palavras-chave: Tecnologia analitica. Implantacdo de metodologia. Prépolis.
Sistema de Qualidade.

INTRODUCAO

O Brasil destaca-se entre os lideres mundiais na producédo e exportacdo de
prépolis, especialmente devido ao seu clima tropical e meio de reproducdo propicio
para as abelhas. A propolis vem se destacando pelo seu alto valor agregado (o
quilograma do produto pode ser comercializado por até R$450,00 (GOMES, 2009)
pela grande variedade de atividades biolégicas (como atividade antioxidante,
antiinflamatdria, hipotensiva, anestésica, cicatrizante, antimicrobiana, antifingica,
antiviral, antiprotozoaria, antitripanossomal, anticarcinogénica e anticariogénica
(SANTOS, 2008; CASTRO; CURY; ROSALEN, 2007, p. 1512-1516)). Destaca-se
também pela probabilidade de aplicagdo nas industrias farmacéutica e alimenticia,
como alimento funcional (CASTRO;CURY;ROSALEN, 2007, p. 1512-1516).
Segundo a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) “a propolis € um
produto natural, de caracteristicas fisicas resinosas e composicao variavel, coletada
de varias espécies vegetais e que sofre adicdo de secrecdes da abelha, sendo
classificada como opoterapico” (BRASIL, 2005a). Denomina-se opoterapicos 0s
medicamentos especificos adquiridos por meio de 6rgaos, glandulas, tecidos e
secrec¢Oes animais(BRASIL, 2007).
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As abelhas utilizam a propolis para recobrir a parede da colméia, avigorar 0s
favos, calafetar as fissuras, defender a colbnia (NOGUEIRA NETO, 1997) e
embalsamar animais (REIS et al, 2000, p. 43-52). Este embalsamamento serve para
evitar o processo de putrefacéo, devido a atividade antimicrobiana da propolis (REIS
et al, 2000, p. 43-52).

Existem varios tipos de propolis, dentre elas a propolis marrom com elevada
propriedade antioxidante (NASCIMENTO et al, 2007, p. 1-4), a verde com
propriedades antiinflamatoéria, antibidtica e combate a candidiase bucal (BRASIL,
2005b) e a propolis vermelha que possui propriedades antimicrobiana e antioxidante
(SANTOS, 2008; BRASIL, 2005b; ANDREA; COSTA; CLARTON, 2005, p. 19-21). A
prépolis vermelha brasileira é encontrada nas Regifes Norte e Nordeste (LUSTOSA
et al, 2008, p. 447-454).

A diversidade da composi¢cdo quimica da proépolis, tais como flavonoides,
acidos aromaticos, acidos graxos, hidroxiacido, terpendides, derivado do &cido
cin@mico, acidos fendlicos, ésteres, aldeidos fendlicos, éalcoois, cetonas dentre
outros (extrato de propolis) depende da biodiversidade de cada regido
(CASTRO;CURY;ROSALEN, 2007, p. 1512-1516).

Atualmente a propolis € disponivel em varias formas farmacéuticas como
capsulas, extratos, enxaguatorio bucal, na forma de po, entre outras (LUSTOSA et
al, 2008, p. 447-454).

Devido a grande utilizacao da propolis, especialmente como medicamento, é
necessario maior controle da sua qualidade e classificacdo. O apoio laboratorial para
o diagnéstico e classificacao da propolis é de suma importancia porque visa 0 maior
controle de sua qualidade. O Estado da Bahia ndo possui laboratério para realizar
ensaios em amostras de propolis e garantir a sua qualidade e o desenvolvimento de
pesquisas. Com a implantacdo das metodologias propostas na EBDA, esta ficara
habilitada a ofertar servicos laboratoriais em analise de propolis com resultados
confiaveis e adequados a qualidade almejada, ou seja, a EBDA vai poder
demonstrar que tem condi¢cdes de realizar de forma apropriada os métodos
normalizados dentro das condicbes especificas existentes nas suas instalacdes
guando implanta-los.

Por conseguinte, a implantacdo das andlises de propolis justifica-se devido a
falta de laboratorios, que realizem estas andlises para atender & demanda da

apicultura e meliponicultura baiana, garantindo, desta forma, a seguranca alimentar
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e da saude do consumidor e agregacdo de valores ao produto, bem como a
elevacéo da competitividade e sustentabilidade dos produtores do estado.

A Empresa Baiana de Desenvolvimento Agricola (EBDA), empresa publica,
ligada a Secretaria da Agricultura da Bahia, sediada em Salvador-Bahia, esta
voltada para pesquisa, assisténcia técnica, e desenvolvimento da agricultura familiar.
A Central de Laboratérios da Agropecuaria CLA, pertencente a EBDA é uma
edificacdo com dois pavimentos, onde funciona um conjunto de laboratérios de
analises e diagnosticos em sanidade animal, sanidade vegetal, qualidade de
alimentos, solos com Sistema da Qualidade (geréncia da qualidade). Esta incluido
na referida Central o Laboratério de Abelhas (LABE), que possui inserido dentre
outras, a unidade denominada APA (Andlise de Produtos de Abelhas), local onde
serdo implantadas as metodologias de analise fisico-quimica da propolis. A unidade
APA possui Sistema de Qualidade ABNT NBR ISO/ IEC 17025:2005 para mel, e a
inclusdo de mais um produto para analise (prépolis) requer estudo da legislacédo
pertinente e implementacdo de procedimentos operacionais padrdo, bem como
levantamento dos equipamentos e reagentes necessarios para testes e validagao
dos ensaios.

O objetivo do presente estudo é descrever detalhadamente a implantacao de
metodologias de analise fisico-quimica de prépolis, em conformidade com a norma
de qualidade NBR ISO/IEC 17025:2005 para habilitar o laboratério da EBDA a
realizar servigos de diagnéstico, classificacdo e pesquisa com resultados fidedignos

e com qualidade, garantindo a seguranca e salude do consumidor.

1. PROPOLIS: PANORAMA ECONOMICO E DA PRODUTIVIDADE

O Brasil é considerado o segundo maior produtor mundial da prépolis, ficando
a China em primeiro lugar (LUSTOSA et al, 2008, p. 447-454). Os apicultores
brasileiros produzem em torno de 100 toneladas/ano de prépolis, que em sua maior
parte é direcionada para o mercado exterior, onde alcanca elevado valor (INOUE et
al, 2007, p. 65-69). A valorizag&o da propolis brasileira € decorrente da presencga de
caracteristicas que conferem maior qualidade, como maior quantidade de
substancias sollveis em &gua, atribuindo mais efeitos terapéuticos, seguranca e

facilidade de absorcéo pelo corpo humano (SUZUKI, 2000, p. 10-16).
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Tem-se observado aumento do nivel de informacdo do consumidor brasileiro
e estrangeiro, tornando-0 mais exigente no que se refere a qualidade dos produtos
alimenticios e farmacéuticos, incluindo nesta conjuntura a sustentabilidade social e
ambiental agregada as cadeias produtivas, além das consequéncias lesivas a saude
publica. Como é necessario fazer a diferenciacdo de produto para possibilitar maior
lucratividade acompanhada da maior geracao de emprego e renda para apicultura e
meliponicultura familiar, necessita-se desta forma adequar os processos de
producdo aos requisitos do mercado, sendo isto uma estratégia competitiva e de
sustentabilidade dos sistemas de produc¢éo apicola.

Para implantacdo das andlises fisico-quimicas de propolis em laboratério é
preciso ter respaldo da legislacdo vigente, que institui medidas e normas as quais

norteiam as questdes técnicas e de qualidade.

2. LEGISLACAO E NORMAS PARA IMPLANTACAO DE DETERMINACOES
FiSICO-QUIMICAS DA PROPOLIS

Os consumidores usam a propolis como suplemento alimentar e como
medicamento (MALASPINA; PALMA, 2000; PARK;IKEGARI; ALENCAR, 2000, P. 2-
6). Por ser utilizada como alimento o controle da qualidade da prépolis esta sob os
auspicios do Ministério da Agricultura Pecuaria e Abastecimento (MAPA). Em razéo
da necessidade de padronizacdo e processamento de produtos visando assegurar
condicdes igualitarias e total transparéncia na elaboracdo e comercializacdo do
produto o MAPA publicou a Instru¢do Normativa n.° 3, de 19 de janeiro de 2001, do
Departamento de Inspecédo de produtos de Origem Animal. Nos anexos VI e Vi
desta Instrucdo é aprovado o regulamento técnico para fixagdo de identidade e
qualidade da prépolis e do extrato de propolis, com a finalidade de estabelecer a
identidade e os requisitos minimos de qualidade para comercializagcdo no ambito
nacional ou internacional (BRASIL, 2003a).

Os produtos que tém como principio ativo a prépolis e recomendacdes
terapéuticas possuem 0s requisitos para registro como medicamentos especificos,
compreendido na classe opoterapica, segundo a Resolucdo-RDC n° 132, de 29 de
maio de 2003 (BRASIL, 2003b). A Comprovacao de eficacia e seguranga, além dos

requisitos minimos de qualidade sdo norteados pela Camara Técnica de
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Medicamentos Fitoterapicos (CATEF), por meio da nota técnica sobre o Registro de
Produtos Contendo Prépolis (BRASIL, 2005a; LUSTOSA et al, 2008, p. 447-454).

Os parametros de analise fisico-quimicos, preconizados pelo MAPA para
controle de qualidade, classificacdo da prépolis e rotulagem nutricional obrigatéria
(ALMEIDA-MURADIAN, 2008, p. 14-17; BRASIL, 2003a) estdo apresentadas na
tabela 1.

Critério de Qualidade (parametros) Legislacéo Brasileira /IMAPA
Cera (méximo) 25% (m/m)

Compostos flavondides (minimo) 0,5% (m/m)

Compostos fendlicos (minimo) 05%

Atividade de oxidacdo (méximo) 22 segundos

Perda por dessecagdo (maximo) 8% (m/m)

Cinzas (maximo) 5% (m/m)

Massa mecénica (maximo) 40% (m/m)

Soliveis em Etanol (minimo) 35% (m/m)

Acetato de Chumbo Positivo

Hidrdéxido de Sddio Positivo

Espectro de absorc¢éo de radiacdo UV/VIS Picos caracteristicos entre 200 e 400nm

Fonte: Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), 2003.
Tabela 1: Parametros fisico-quimicos e limites para avaliacdo de qualidade da
prépolis estabelecido pela legislacdo brasileira.

A Norma para gestdo de qualidade preconizada para laboratério de ensaios
pelo MAPA, RBME (Rede Baiana de Metrologia), INMETRO (Instituto Nacional de
Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial) e outros 6rgdos governamentais é
a ABNT NBR ISO/ IEC 17025:2005 (Requisitos gerais para competéncia de
laboratorios de ensaio e calibracdo). A NBR 17025 estabelece os requisitos técnicos
(garantem a competéncia técnica) e gerenciais (garantem a continuidade da
competéncia técnica) para avaliar a capacidade dos laboratdrios em realizar ensaios
e calibracbes com intuito de obter resultados validos tecnicamente (CARVALHO,
2009). A norma é utilizada no desenvolvimento do Sistema de Gestao da Qualidade
e na confirmac&o ou reconhecimento da competéncia (certificacdo) de laboratorios,
pois 0S requisitos gerenciais e técnicos controlam e garantem que todas as etapas
do trabalho sejam executadas com precisdo e exatiddo (CARVALHO, 2009;
LABSOFT, 2009).
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Existem vérias etapas para implantacdo de analise fisico-quimica da propolis
e adequacao a Norma internacional 17025:2005, mas como a unidade APA possui
sistema de qualidade, foi preciso apenas a realizacdo de desenvolvimento dos
requisitos técnicos como: pesquisa detalhada dos métodos normatizados, pesquisa
de equipamentos e reagentes para aquisicdo, criacdo dos procedimentos
operacionais padrédo (POP’s) para a propolis, fichas de registro, teste e validagao
dos métodos.

A validacdo de métodos € a demonstracdo, por meio de evidéncias objetivas,
de que os requisitos para um determinado emprego ou uso especifico desejado
foram atendidos (INMETRO, 2003). Para validar um método € necessario primeiro
especificar o mensurando, em seguida identificar as fontes de incerteza, quantificar a
incerteza, calcular a incerteza padronizada combinada e calcular a incerteza
expandida (GUIA EURACHEM/CITAC, 2002).

3. METODOLOGIA, RESULTADOS E DISCUSSAO

Os critérios de inclusdo de pesquisa foram: amostras coletadas na Bahia,
quantidade minima por lote amostral de 60 g. Foram excluidas as amostras que nao
atenderam aos critérios de inclusdo. Os procedimentos operacionais padrdao foram
desenvolvidos dentro dos prototipos existentes no APA, em conformidade com o
Sistema de Qualidade ABNT NBR ISO/ IEC 17025:2005. O ensaio perda por
dessecacdo seguiu a metodologia descrita na Farmacopéia brasileira com
modificacao.

A amostra utilizada para as validacdes e estudos foi de propolis marrom de
um mesmo lote, coletada da colméia da abelha sem ferrdo Frieseomelitta varia, por
apicultor baiano em apiario localizado no municipio de Pojuca, no Estado da Bahia.
Utilizou-se 80 g de amostra para a execucdo das andlises e as amostras foram
previamente pulverizadas, ainda geladas, no almofariz para homogeneizacéao.

Os trabalhos experimentais foram realizados na unidade laboratorial APA da
EBDA e efetuados segundo as recomendacdes do Ministério da Agricultura Pecuaria
e Abastecimento (MAPA).

Para a implantacdo de metodologias € necessario seguir 0s seguintes passos
(BANDEIRA, 2009):
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ePesquisa bibliografica da legislacdo e das metodologias normalizadas, além
do conhecimento da norma de qualidade 17025;

eElaboracdo de Procedimentos Operacionais Padrédo (POP’s) para e
execucdo na rotina;

eAquisicdo de equipamentos e reagentes;

eTestes preliminares em laboratorio das metodologias;

eEstabelecimento de controles de qualidade;

eValidagdo dos métodos analiticos;

eParticipar de programas de proficiéncia e/ou ensaios interlaboratoriais e
utilizacdo materiais de referéncia (MR) ou materiais de referéncia certificados
(MRC);

eAcreditacdo/reconhecimento junto a organismos federais, estaduais e/ou

regionais.

Foram elaborados procedimentos operacionais padrdo para as
determinacdes: teor de cinzas, atividade antioxidante, perda por dessecacéo, teor de
flavanoides totais, teor de fendis totais, teor de cera e solaveis em etanol. Os testes
e as validacdes foram realizados em dois parametros (perda por dessecacao e teor
de cinzas). Os equipamentos utilizados para os testes e validacdes dos métodos
foram calibrados por empresas credenciadas pela RBC (Rede Brasileira de
Calibracao). A ferramenta utilizada para o tratamento de dados foi planilhas Excel ®
utilizada para célculo e registro de informac¢es que promovem a rastreabilidade das
medicdes.

3.1 Teor de cinzas

Foram pesadas em balanca analitica (com precisdo de 0,0001g), apos
pulverizacdo em almofariz, 2 g de propolis bruta em cadinho de porcelana
previamente calcinado e resfriado (em dessecador). O conjunto foi colocado em
placa de aguecimento a aproximadamente 350° C por 1 hora (até ndo mais emitir
fumaca). Foi levado para mufla a 600°C até peso constante (quando a diferenca
entre as duas pesagens nao ultrapassar 5 mg) (FIRESTONE, 2009; FUNARI, 2006).
Repetiu-se o processo com a mesma amostra 10 vezes, fazendo-se também a prova
em branco usando 2 cadinhos, sendo um no inicio e outro no final do procedimento.
O branco foi feito da mesma forma que o procedimento normal, sendo que néo se
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utilizou a propolis. O calculo utilizado para determinar o teor de Cinzas (minerais)
em percentagem foi:

% de cinzas (na prépolis) = ( My — M )/M3 * 100
M; = massa da cinza + cadinho, g

M. = massa cadinho vazio + massa propolis, g

M3 = massa da propolis pesada, g

3.2 Perda por dessecacgéo

Os cadinhos de porcelana utilizados no experimento foram previamente
aguecidos em estufa a 105°C, resfriados em dessecador e pesados em balanca
analitica (com preciséao de 0,0001g). Aproximadamente 2,5 g de amostra de propolis
anteriormente pulverizadas foram colocadas em cada cadinho. Levaram-se o0s
cadinhos com as amostras para a estufa a 105°C até massa constante (a diferenca
entre as duas pesagens ndo deve ultrapassar 5 mg) (FUNARI, 2006;
FARMACOPEIA BRASILEIRA, 1988). Utilizou-se 12 cadinhos na analise sendo que
dez continham amostra e dois foram utilizados como branco (seguiu-se o mesmo
processo, sem utilizar a amostra). O método da Farmacopéia brasileira foi
modificado substituindo-se o pesa-filtro por cadinho de porcelana.

% perda por dessecacéo (na prépolis) =(P1—P,)/P3* 100
P1 = massa do cadinho com a amostra antes da dessecacao (massa Umida), g
P, = massa cadinho com a amostra apés a dessecacao (massa seca), g
P3 = massa da propolis pesada, g

ApoOs a elaboracdo dos procedimentos operacionais padrdo e teste das
analises perda por dessecacéao e teor de cinzas em propolis realizou-se a validacéo
destas analises. A validacdo produziu dados de desempenho do método e dos
fatores que influenciam os resultados do método. No processo de validacdo foi
realizado o célculo de incerteza dos ensaios perda por dessecacao e cinzas.

Estimou-se a incerteza das analises tendo como orientagdo 0 guia

EURACHEM/CITAC. Na estimativa de Incerteza da determinacdo de cinzas por

gravimetria obtiveram-se 0s seguintes resultados:
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3.3.1 Especificagdo do mensurando
% de cinzas (na propolis) = ( My — M3 )/M3 * 100

% de perda por dessecacao (na propolis) = (P1 — P2)/ P3 * 100

3.3.2 Diagrama causa efeito

Identificaram-se as fontes de incerteza conforme a figura 1.

| Massa cadinho + cinzas |

| Massa cadinho vazio|

Repetitividade

Repetitividade |

Certificado
calibragdo

Certificado
calibragdo

Resolugdo

Resolugdo

%cinzas

Certificado

f

Massa prépolis

propolis

Repetitividade
(—

-10 -

Figura 1: Diagrama Causa e efeito na determinacéo de cinzas em proépolis

3.3.3 Grandezas de entrada

Os valores correspondem a médiade n = 10

3.3.3.1 Para determinagéo de cinzas

Massa do cadinho vazio = 50,63227 gramas (Q)
Massa do mel = 2,00162 g

Massa do cadinho + cinzas = 50,64244 g

% de cinzas = 0,5885246 g

3.3.3.2 Para determinacéo perda por dessecacao
Massa umida = 32,69235 g

Massa seca = 32,61764 g

Massa da prépolis pesada = 2,50082 g
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% de perda por dessecacao = 2,905 g

3.3.4 Fontes de incerteza das grandezas de entrada

- Certificado balanca - Incerteza expandida (Uexp) = 0,0015, K =2 para probabilidade
de 95%.

- Incerteza combinada (Ucomb)= Uexp /K= 0,0015/2= +0,000759

- Resolucdo da balanga — Uey =0,0001 g — Ureso= 0,0001/2.43= 0,000288 ¢
(segundo guia EURACHEMY/CITAC para a expressao da incerteza de medicao)

- Repetitividade: foram realizadas pesagens em balanca analitica para massas
semelhantes (da amostra, do cadinho vazio e do cadinho com cinzas (para ensaio
cinzas) e da amostra, massa Umida e massa seca (para ensaio perda por
dessecacado)), com intervalos de tempo inferior a cinco minutos (entre cada
medicdo), com medi¢cbes sucessivas do cadinho vazio e cadinho com cinzas
(determinacdo de minerais) e massa Umida ( massa do cadinho vazio com a massa
do cadinho com a amostra antes da dessecacdo) e massa do cadinho com a
amostra apds a dessecacdo, utilizando-se o mesmo cadinho (o desvio padréo foi

calculado para n= 10) obtendo os seguintes resultados:

Para cinzas
Massa da amostra de propolis- 0,000311983 g
Massa do cadinho vazio- 0,000133749 g
Massa do cadinho com cinzas- 0,000117382 g
Para perda por dessecacao
Massa da amostra de propolis- 0,000261619 g
Massa umida- 0,00011005 g
Massa seca- 0,0000843274 g
Foram calculadas para as grandezas de entrada (massa do cadinho vazio

(Pv), massa do cadinho com cinzas (Pcad.cinzas), massa da amostra (Pa), massa
umida (Mu) e massa seca (Ms)) a incerteza expandida para o certificado (Ucer) €
para a repetitividade (Urept), além da incerteza combinada (Ucomp), Seguindo as
seguintes formulas:

Ucer= Uexp /K= 0,0007/2=0,00035g;

Urept = d/\n = d/<10;
Ucomb = V' Ucert + Urept + Uresol
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3.3.5 Célculo do coeficiente de sensibilidade (Ci)
O Ci transforma as grandezas de entrada nas unidades do mensurando e analisa a
contribuicdo da cada variavel na composicao de incerteza.
Cip cad .cinzas = cinzas/  cad.cinzas = 1/ Pa X 100
Ensaio cinzas Cpvazio= cinzas/  Pvazio= - 1/Pa x 100

Cip a— Cinzas/ Pa: (Pcad. cinzas — I:)vazioll:)az) x 100

Cius= perd desssy mu=1/Pa x100
Ensaio perda por dessecagdo< Cpmu= perddess/ wms=-1/Pax 100
CiP a = perd dess/ Pa: (MU - MS/PaZ) X 100

3.3.6 Célculo dos componentes de incerteza
U p cad.cinzas = UC p cad.cinzas X Cip cad.cinzas
Determinacao de Cinzas Up vazio = UC p vazio X Cip vazio

Upa=UCpaXCipa

U pwms =UcC pusX Cip s
Determinacao Perda por dessecacdo< Upmu=Ucp mu X Cipmy

Upa=UcCpaxCipa

Os resultados obtidos para o calculo da incerteza das grandezas de entrada, do
coeficiente de sensibilidade e das contribuicdes das incertezas globais para

determinacao de cinzas, estéo representados respectivamente nos graficos 1 a 3.
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CONTRIBUICAO DAS INCERTEZAS DAS GRANDEZAS DE

ENTRADA
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Grafico 1: Contribuicdo das incertezas para determinacéo de cinzas em propolis.

COEFICIENTE DE SENSIBILIDADE

Massa amostra

Massa cad vazio B Coeficiente de
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Massa cad cinza

0 20 40 60
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Gréfico 2: Coeficiente de sensibilidade para determinacdo de cinzas
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CONTRIBUICAO DAS INCERTEZAS GLOBAIS

INCERTEZA COMBINADA

B Componentes de
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%
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Grafico 3- Contribuicdo das incertezas globais na analise de cinzas em propolis

3.3.7 Calculo da incerteza padrdo combinada

Cinzas |:> U P comb = \/ U P cad.cinzas T UP vazio T UP a

Perda por dessecacd0=> VU pcomp =V Ums + Uy + Upa

3.3.8 Calculo do grau de liberdade efetivo (Veff)
Cinzase=) Veff = U p comy/ [(U purepet X CiPV)4 / (n-1) + (U pcad.cinzas repet X Ci Pcad.cinzas)4/
(n-1) + (U parepet X Ci Pa)4/ (n-1)]

Perda por dessecacao = Veff = U* p comb/ [(U mu repet X Cimu)* / (N-1) + (U ws repet X
Ci MS)4/ (n-1) + (U parepet X Ci Pa)4 / (n-1)]

3.3.9 Coeficiente de abrangéncia (K)
K= Invt (0,05; Veff)

3.3.10 Calculo daincerteza combinada expandida (Ucexp)
O Ucexp € usado para insercéo do nivel de confianga almejado nas medicdes (95%).

Ucexp = Upcomb X K
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3.3.11 Expresséo do resultado
A expressao do resultado é continua e deve ser calculada a cada vez que ocorrer
mudancas de uma das variaveis de entrada, ou seja, deve ser avaliado criticamente.
M cinzas, Uexp %, K, probabilidade 95%
M perda por dessecacédo, Uexp %, K, probabilidade 95%

DADOS ENSAIOS
Cinzas Perda por dessecacao

Meédia de 10 determinacdes 0,589 % (m/m) 2,905 % (m/m)
Desvio padréo 0,0514 % (m/m) 0,144 % (m/m)
Incerteza combinada 0,0321 % (m/m) 0,0257 % (m/m)
Graus de liberdade efetivo 302636 3035498
Coeficiente de abrangéncia (K) 1,96 1,96
Incerteza combinada expandida 0,0630 % (m/m) 0,0504 % (m/m)
Probabilidade 95% 95%

Tabela 2: Dados de validacéo de cinzas e perda por dessecacéo

Os resultados encontrados evidenciam a importancia do trabalho
desenvolvido sobre o tema implantacdo das andlises fisico-quimicas da propolis,
segundo a norma ABNT NBR ISO/ IEC 17025:2005, visto que existe caréncia muito
grande ou inexisténcia de publicacbes sobre o assunto em bases de dados de
acesso aberto, proporcionando com isto a ampliacdo do conhecimento e
preenchimento das lacunas existentes sobre o tema.

Para participar de ensaios de proficiéncia e interlaboratorial € necessario que
algum 6rgdo de competéncia o realize, mas até o0 momento ndo ha nenhum com
esta atribuicdo para a matriz prépolis.

A acreditacéo/reconhecimento sO vai ser possivel realizar apos solicitacdo da
geréncia da qualidade da EBDA ao orgéao de competéncia (RBME, MAPA).

Com os resultados obtidos na validacdo do método de cinza observou-se:

No grafico 1, a incerteza total da resolucdo e do certificado de calibracdo
possuem valores bem préximos para a incerteza massa da amostra e para a
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incerteza massa do cadinho, no entanto para a massa do cadinho com cinzas nota-
se uma dispersdao muito grande na incerteza da resolugdo da balanga. Como
consequéncia disto obteve-se um menor valor para a incerteza total. Os valores
encontrados para a repetitividade, tanto para a incerteza da massa da amostra
quanto para a massa do cadinho vazio e do cadinho com cinzas sdo quase iguais
(possuem baixa dispersao).

Massa da amostra foi a variavel que menos contribuiu para a composicéo da
incerteza. As variaveis massa do cadinho vazio e com cinzas tiveram contribuicdes
iguais na determinacéo de cinzas, conforme observado no gréfico 2.

As principais fontes de incerteza para a determinacdo de cinzas foram a
massa do cadinho vazio e com cinzas, conforme mostra o grafico 3.

Na tabela 2 temos os resultados da Probabilidade, Incerteza combinada
expandida, Coeficiente de abrangéncia (K) e a média da concentragcdo em % da
determinacdo de cinzas e perda por dessecacdo, que serdo parte integrante do
laudo de resultado da EBDA.

CONSIDERACOES FINAIS

Para a implantacdo de laboratério de analises fisico-quimicas (cinzas e perda
por dessecacao) de propolis é necessario orientar-se por legislacdo e normas pré-
estabelecidas pelo MAPA e ANVISA, além da descricdo detalhada de rotinas
experimentais e validacdo dos métodos para obtencdo da expressado de resultados
de composicdo do laudo e avaliacdo das principais fontes de incerteza e
consequentemente reducdo destas fontes, com melhorias nos métodos e nos
procedimentos de ensaio. Nas pesquisas bibliograficas realizadas em bases de
dados eletronicas foi possivel encontrar as normas e a legislacdo, no entanto nao foi
encontrado nenhum descritor sobre o processo de implantacdo das analises fisico-
guimicas para propolis. Portanto, o trabalho foi importante pois desenvolveu uma
pesquisa experimental sobre o passo a passo para implantar andlises fisico-
guimicas em propolis, seguindo a norma NBR 17025:2005, contribuindo desta forma
com a disseminacdo desta técnica, que possibilita a implementacdo de acbes que
venham a contribuir e garantir a melhoria da qualidade da assisténcia a saude e

seguranca alimentar.
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ABSTRACT

The propolis is a complex, resin and balsamic mix collected by bees from branches,
flowers, pollen, shoots and radicular exsudations. Presents many biological
properties such as antifungal, antioxidant, antiviral, antimicrobial and anticariogenic
ones. Brazil is the world’s second producer. The present study aimed to describe in a
detailed way, the implantation of methodologies of propolis physical and chemical
analysis, according to the standard NBR ISO/IEC 17025:2005. For the implantation
of propolis physical and chemical analysis in lab is necessary to be aware of
legislation, which rules measures and standards that regulate the technical and
quality matters. For such, it's necessary to use methodologies given by MAPA
(Normative Instruction n°3/2001) and follow ANVISA’s orientation (Resolution — RDC
n® 132/2003). The methodology used was research based on electronic material,
magazines, thesis, books, dissertations, periodic and experimental work done at APA
Laboratorial Unit of EBDA. The propolis sample analyzed was from Pojuca-Bahia. It's
gotten as a result the creation of POP’s to seven determinations, creation of quality
internal control, test and validation of ash methods and loss for desiccation , as well
as the obtaining of results expression to compose the reports analysis from EBDA for
two analysis, besides the production of bibliographical material to assist the need of
publication on this theme. Therefore, it's hoped that the implantation of physical and
chemical analysis in propolis methodology at EBDA, contributes to the dissemination
of this technique and provides the implementation of actions that guarantees the
increasing of health assistance quality and food safety.

Key words: Analytical technology. Methodology implementation. Propolis. Quality
System.
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