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1. INTRODUCAO

O Instituto Adolfo Lutz (IAL), Laboratério Central de Salde Publica e Instituto de Pesquisa da Secretaria de
Estado da Saude de S&o Paulo tem contribuido com a promocdo da saude da populagdo com geragdo de
conhecimento, além de produgéo de bens e servigos no d&mbito de sua competéncia. O IAL busca a melhoria
continua deste servico com rigor cientifico, estabelece como prioridade a qualidade e cumpre com os critérios
descritos na ABNT NBR/ISO/IEC 17025:2005 (Requisitos gerais para a competéncia de laboratérios de ensaio e
calibracao) e 17043:2011 (Avaliacdo de conformidade — Requisitos gerais para ensaios de proficiéncia) conforme
0s requisitos aceitos internacionalmente para provedores de comparacao interlaboratorial. Alguns aspectos desta
atividade tém como base o IUPAC/ISO/AOAC Protocolo Internacional Harmonizado para Ensaios de Proficiéncia
de Laboratérios Analiticos (Quimicos) e 1ISO 13528:2005 (Statistical methods for use in proficiency testing by

interlaboratory comparisons).

O Programa de Comparacdao Interlaboratorial para didxido de enxofre (PCl - SO2) em suco integral de maracuja
tem o objetivo de oferecer uma ferramenta metroldgica para a avaliacdo de desempenho de laboratérios e,

guando necessario, indicar a tomada de ag8es corretivas para a melhoria da confiabilidade dos resultados.

Os sulfitos ou agentes sulfitantes sé@o aditivos que liberam o diéxido de enxofre (SO2) nas condi¢Bes de uso, com
as funcdes de conservador ou antioxidante; sdo efetivos agentes branqueadores, atuando no controle de
reagfes de escurecimento enzimatico e ndo enzimatico e na modificacdo da estrutura e propriedade funcional
das proteinas. Estes compostos sdo amplamente utilizados em virtude do baixo custo e eficacia. Apesar da
elevada aplicabilidade do aditivo, a presenca de sulfitos em alimentos tem sido relacionada a certas reacdes
alérgicas em individuos sensiveis e asmaticos hipersensiveis. Seu uso como aditivo alimentar é limitado pela
Resolucdo RDC n° 8/2013 da ANVISA/MS, estabelecida com base na seguranca de uso e necessidade

tecnoldgica.

Esta Resolucédo autoriza a adicdo de compostos de enxofre (didxido de enxofre, anidrido sulfuroso, sulfito de
sédio ou potassio, bissulfito de sédio ou célcio ou potassio, sulfito acido de sédio ou célcio, metabissulfito de
sédio ou potassio) em suco, néctar, polpa de fruta, suco tropical e 4gua de coco na fungéo antioxidante, sozinhos
ou em combinag¢éao, no limite maximo de 0,005 g/100 g ou g/100 mL de SOz residual, exceto para a polpa de caju,
suco de caju integral, suco de caju clarificado e suco de caju alto teor de polpa, cujo limite maximo é de 0,02
g/100 mL. O presente regulamento revogou a Resolu¢gdo CNS/MS n° 4/1988, que estabelecia para sucos e
néctares o limite maximo de SO: residual 0,02 (g/100 mL ou g/100 g) na classe conservador. Ficou também
revogada a Resolugdo RDC n° 12/2002 (ANVISA/MS) que estabelecia o limite maximo de 0,0333 g/100 mL no
suco de caju a ser consumido e 0,30 g/100 mL no suco de caju com alto teor de polpa (diluicdo 1:9). A Resolugéo
RDC n° 8/2013 da ANVISA/MS, em seu artigo 4° estabelece prazo de 24 (vinte e quatro) meses para adequacao
das empresas ao cumprimento do disposto no regulamento técnico. Salienta-se que a reducgdo nos limites
maximos tolerados de SO: residual contribuira para uma diminui¢éo significativa da ingestéo de sulfitos, uma vez

que as bebidas séo a principal fonte de exposicdo a estes aditivos.

O PCI para diéxido de enxofre em suco de maracuja do Instituto Adolfo Lutz, como ferramenta que possibilita a
autoavaliacao de desempenho dos laboratérios participantes, propde as seguintes acdes para a andlise critica

do seu desempenho a cada rodada:
- comparacao dos resultados com os demais laboratdrios participantes;

- identificacao de erros analiticos ou tendéncias;
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- identificacdo das causas dos resultados insatisfatorios;
- identificacdo da necessidade de treinamentos continuos dos analistas;

- implantagdo de alterag8es nos procedimentos analiticos, entre outras agdes corretivas.

2. OBJETIVOS

. Contribuir para 0 aumento da confianca nos resultados das medi¢cBes dos laboratérios que analisam

diéxido de enxofre em suco de fruta;

. Permitir a avaliagcdo do desempenho do laboratério participante na realizagdo do ensaio proposto;
. Contribuir para a melhoria continua dos procedimentos de medicao de cada laboratorio;
. Auxiliar no processo de avaliagdo para a acreditacdo de laboratérios junto a Coordenacdo Geral de

Acreditacido (CGCRE/INMETRO).

3. ESCOPO

Determinacdo do antioxidante dioxido de enxofre em matriz de suco integral de maracujd na faixa de
concentragdo entre 10 e 300 mg/kg, abrangendo os niveis de concentracdes dos ensaios dos laboratérios que

atuam na area analitica de alimentos.

4. PARTICIPACAO

Este programa foi destinado a laboratérios publicos e privados, legalmente constituidos, que realizam o ensaio
de diéxido de enxofre na area de alimentos e bebidas. Os participantes utilizaram o método analitico de sua

escolha, preferencialmente o método empregado em sua rotina. A participacéo no PCl — SO foi gratuita.

5. CONFIDENCIALIDADE
Todas as informacdes fornecidas pelo laboratério participante foram tratadas de forma confidencial.

Cada laboratorio foi identificado com um codigo numérico segundo a ordem de retorno dos formularios de

registro de resultados ao provedor.

O IAL, provedor do PCI - SOz, tem o compromisso de manter a confidencialidade de informacdes especificas dos
laboratorios, incluindo identificacdo, resultados e desempenhos. O provedor podera divulgar os resultados do
programa em eventos e revistas cientificas, respeitando-se a confidencialidade de cada laboratério participante.
Em circunstancias excepcionais, por solicitacdo de autoridades regulamentadoras ou de acreditacdo, o provedor
podera fornecer os resultados diretamente a estas autoridades. Nestes casos, esta acdo serd notificada por

escrito aos laboratdrios envolvidos. O laboratério enviara um acordo também por escrito.
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6. ITEM DE ENSAIO

Foi adquirido no mercado nacional suco concentrado de maracuja, de 49,6 °Brix, congelado, isento de aditivos, o
qual foi reconstituido a 12,5 °Brix, com agua potavel desaerada quente (63 °C) e adicionado de solucao de
metabissulfito de sédio. O suco foi homogeneizado, envasado a quente (48 °C) em garrafas de vidro, com
exaustdo de gases em tlnel de vapor; as garrafas foram fechadas com tampa metalica de rosca, numeradas

sequencialmente e pasteurizadas (Figura 1).

Os itens de ensaio foram preparados no Centro de Tecnologia de Frutas e Hortalicas (FRUTHOTEC) do Instituto
de Tecnologia de Alimentos (ITAL) — Campinas (SP). Foi produzido um lote de 160 unidades, que foi

armazenado em camara fria com controle de temperatura (0 — 8 °C).

Figura 1. Item de ensaio do PCI SO: - detalhes do rétulo e divisdo do lote em estratos

7. TESTES DE HOMOGENEIDADE E ESTABILIDADE

Com o objetivo de verificar se os itens de ensaio eram adequadamente homogéneos e estaveis para a
caracteristica a ser determinada, realizou-se nos laboratérios do Nicleo de Quimica, Fisica e Sensorial (NQSA)
do Centro de Alimentos (CALI) do IAL, a avaliacdo da homogeneidade e estabilidade do produto armazenado

sob refrigeracdo (0 — 8 °C).

As determinagbes de SO: total foram realizadas segundo o método Monier-Williams otimizado (AOAC, 2006;
Nagato et al., 2013). Os resultados foram avaliados estatisticamente pelo Centro de Materiais de Referéncia do

IAL utilizando a ferramenta anélise de dados no Microsoft Excel 2010.

7.1 Homogeneidade

Para compor o estudo de homogeneidade entre frascos, seguiu-se amostragem aleatéria estratificada, a partir da
divisdo do lote em 12 estratos com 13 unidades cada, sendo realizado sorteio de uma unidade em cada estrato,
perfazendo um total de 12 unidades. Em cada frasco foi realizada analise em duplicata em ordem aleatéria, sob

condi¢Bes de repetibilidade.

____________________________________________________________________]
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A avaliacdo estatistica dos resultados de homogeneidade entre frascos seguiu os critérios estabelecidos no
Protocolo Internacional Harmonizado para Ensaios de Proficiéncia de Laboratérios Analiticos (Quimicos) da
IUPAC/ISO/AOAC.

A normalidade dos dados foi verificada pelo teste de Shapiro Wilk, com 95% de confianca e néo foi verificada a
presenca de valores discrepantes ou outliers, tendéncias, descontinuidade ou algum outro efeito sistematico nos
resultados das replicatas.

Os itens de ensaio de suco de maracuja se apresentaram suficientemente homogéneos com relacdo aos teores
de dioxido de enxofre.

7.2 Estabilidade

Para avaliar a estabilidade do SO dos itens de ensaio foi conduzido um estudo de estabilidade classico de curta
duragdo. Visando garantir a estabilidade até a conclusdo da rodada, os itens de ensaio foram avaliados
abrangendo o periodo de sua produgdo até o término da rodada. Semanalmente, foram selecionados

aleatoriamente 2 frascos, sendo analisados em triplicata em condicdes de repetibilidade.

Na avaliacéo estatistica, inicialmente, verificou-se a normalidade dos dados pelo teste de Shapiro-Wilk com 95%
de confianca, ndo sendo verificada a presenca de valores discrepantes por meio dos testes de Grubbs (para um
Unico valor discrepante, para um par de valores discrepantes em extremidades opostas do conjunto de dados e

para um par de valores discrepantes do mesmo lado do conjunto de dados), com 95% de confianca.

As variancias dos resultados obtidos na data da producdo e no término da rodada foram consideradas
homogéneas segundo o teste F e as médias dos resultados foram consideradas estatisticamente equivalentes de

acordo com o teste t-Student, ambos com 95% de confianca.

Os itens de ensaio foram considerados suficientemente estaveis para a finalidade deste programa.

8. ANALISE DOS RESULTADOS E AVALIACAO DO DESEMPENHO DOS LABORATORIOS

A lista dos laboratérios que enviaram os resultados a coordenacdo do programa € apresentada no Anexo A
(Relacao dos laboratérios participantes). O Quadro 1 apresenta os resultados de diéxido de enxofre total (mg/kg)
em suco de maracuja para as trés replicatas, valor médio das analises, desvio padrédo e coeficiente de variacao

(CV) dos laboratdrios participantes do PCl — SO:..

O valor designado foi obtido por consenso entre os resultados médios considerados estatisticamente validos
apresentados pelos participantes, ou seja, resultados médios que se situavam dentro da faixa de 50% da

mediana.

O tratamento estatistico adotado para determinar o valor designado foi a média robusta calculada de acordo com
o Algoritmo A, descrito na norma 1SO 13528:2005 e a incerteza padrdo do valor designado foi estimada por meio
da Equacéo 1.

125-s* ~
Uy :T , (Equacéo 1)
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Onde S$* = desvio padrdo robusto calculado de acordo com o Algoritmo A e P = numero de laboratérios

participantes da rodada que apresentaram resultados estatisticamente validos.

Quadro 1. Resultados individuais e estatisticas dos laboratorios participantes do PCI - SO..

Resultados ind,iv.iduais dos valores médios
- laboratorios dos resultados dos Desvio
Ceeligo de SIOBIe laboratérios Padrio ey
laboratério (mg/kg) (%)
SO total (mg/kg)
Replicatas (mg/kg)

1 169 166 163 166 3 2
2 251 251 251 251 0 0
3 139 140 137 139 2 1
4 129 132 134 132 3 2
5 50 50 50 50 0 0
6 183,4 182,1 183,4 183 1 0
7 194 191 193 193 2 1
8 158,50 156,90 157,00 157 1 1
9 144 128 128 133 9 7
10 237 226 235 233 6 3
11 151 152 151 151 1 0
12 149 150 150 150 1 0
13 158 157 159 158 1 1
14 25 30 30 28 3 10
15 156 153 157 155 2 1
16 301 297 296 298 3 1
17 182 181 176 180 3 2

O desvio padrédo para avaliagdo de proficiéncia (&) foi derivado de um modelo geral de reprodutibilidade para o

método de medicao (modelo de Horwitz), conforme item 6.4 da norma ISO 13528:2005 e calculado por meio da

Equacéo 2.

&:
mr

O 02C0,8495

s12.107" <c<0138 ,

(Equacéo 2)
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Onde & = desvio padrdo de Horwitz; C= valor designado expresso como razéo adimensional da massa; mr =

razdo adimensional da massa.

A incerteza do valor designado foi 9 mg/kg, correspondendo a 0,75 & ; preferencialmente, esta incerteza deveria

ser menor que 0,36 .

A Tabela 1 apresenta as estatisticas que caracterizam o item de ensaio.

Tabela 1. Resumo da avaliagdo estatistica do item de ensaio

Valor designado* ( X , mg/kg) 161
Incerteza do valor designado* (U, , mg/kg) 9

Desvio padrédo para avaliacdo de proficiéncia (&, mg/kg) 12
CV (%) 7

Valor minimo (mg/kg) 28
Valor maximo (mg/kg) 298
Amplitude (mg/kg) 270
Numero de laboratorios 17

*Valor obtido a partir de 13 resultados considerados estatisticamente validos

O desempenho de cada laboratério foi avaliado segundo o indice z, calculado de acordo com a Equacéo 3.

o X=X

o

z (Equacéo 3)

Onde x; = média dos valores relatados pelo participante i; X = valor designado (média robusta calculada de

acordo com o algoritmo A, como descrito na I1ISO13528); & = desvio padrdo para avaliagdo de proficiéncia

(desvio padréo de Horwitz).

O desempenho dos laboratérios foi classificado de acordo com o indice z, como descrito a seguir:
|z| £ 2 - desempenho satisfatério ou aceitavel;

2 < |z| < 3 - desempenho questionavel,

|z| =2 3 - desempenho insatisfatorio ou inaceitavel.

O Quadro 2 apresenta as respectivas avaliagcbes de desempenho expressas através do indice z, dos 17
laboratorios participantes e a Figura 2 apresenta grafico com os resultados do indice z e posi¢ao do laboratorio

frente ao intervalo de aceitagéo.
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Quadro 2. Valores do indice z obtidos pelos laboratdrios participantes do PCI - SO-.

Cédigo do laboratdrio indice z Desempenh.o dos

laboratorios

1 0,4 Satisfatorio
2* 7,5 Insatisfatério
3 -1,8 Satisfatorio
4 -2,4 Questionavel
5* -9,3 Insatisfatério
6 1,8 Satisfatorio
7 2,7 Questionavel
8 -0,3 Satisfatdrio
9 -2,3 Questionéavel
10 6,0 Insatisfatério
11 -0,8 Satisfatorio
12 -0,9 Satisfatorio
13 -0,3 Satisfatorio
14* -11,1 Insatisfatério
15 -0,5 Satisfatorio
16* 11,4 Insatisfatério
17 1,6 Satisfatorio

*Laboratérios que apresentaram resultados considerados estatisticamente invalidos (fora da faixa de 50% da mediana)
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Figura 2. Histograma de desempenho dos laboratérios participantes do PClI para determinagdo de SOz em suco

de maracuja, segundo indice z.

Nesta rodada, de um total de dezessete laboratorios que reportaram seus resultados, 9 apresentaram
desempenho satisfatério (53%), 3, desempenho questionavel (18%), e 5 apresentaram desempenho insatisfatorio
(29%). O percentual de laboratorios que obtiveram desempenho questionavel ou insatisfatorio evidencia a

necessidade de investigacao das causas e tomada de a¢des corretivas.

Sugere-se a estes laboratérios que verifiquem ao menos os seguintes itens: adequacdo do método/técnica a
matriz, treinamento do analista, calibracdo de equipamentos e vidrarias, composicdo e concentracdo dos
reagentes e solugfes padrao, ou validagao da metodologia analitica.

Apbs efetuar todas as verificacbes e acdes corretivas, preventivas ou de melhoria pertinentes, recomenda-se a
execucdo do ensaio em material de referéncia certificado, preferencialmente, de produtor acreditado segundo
requisitos da ABNT ISO Guia 34, e a participagdo em outras rodadas de PCI com a mesma matriz ou matriz
semelhante na mesma faixa de trabalho, organizadas, principalmente, por provedor que atenda aos requisitos da
ABNT NBR ISO/IEC 17043.

9. COMENTARIOS GERAIS E SUGESTOES

Além dos resultados, expressos em mg/kg, foi, também, solicitado aos laboratérios participantes informacdes
adicionais sobre detalhes da metodologia analitica utilizada nos ensaios, a saber: Limite de Quantificacdo (LOQ),
incerteza expandida (U), exatiddo, método/técnica, referéncia, modificacdes, validagdo, acreditacdo, principio do
método, massa de amostra, etapa de acidificacdo, tempo de refluxo, branco de reagentes, uso de amostras de
controle de qualidade e participacdes anteriores em outros PCls ou EPs. As respostas estao apresentadas nos
Quadros 1 e 2 do Anexo B.
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Com base nas informacfes dos laboratérios (Anexo B), verifica-se que 59% (10) dos laboratérios utilizaram o
método Monier-Williams, 29% (5) utilizaram titulométrico com iodo sendo 2 cita¢gdes do Método Ripper, 6% (1)
titulométrico do iodo residual com tiossulfato de sodio e 6% (1) cromatografia liquida com derivatizagdo pos-

coluna.

Os métodos utilizados se encontravam validados em 41% (7) dos casos, acreditados em 29% (5) e
apresentavam calculo da estimativa da incerteza (U) para 12% (2). A metodologia foi modificada em 24% (4) dos
casos e é utilizada na rotina para 71% (12) dos laboratérios, no entanto, dois deles utilizam o método na rotina da
analise de vinhos e vinagres, sendo testado experimentalmente para suco de maracuja. Outro laboratdrio testou

pela primeira vez o método Monier-Williams para suco de maracuja.

O principio do método foi titulométrico com uso de NaOH para 53% (9) dos laboratérios, titulométrico com iodo
para 35% (6), titulométrico com tiossulfato para 6 % (1) e LC-UV (cromatografia liquida de alta eficiéncia) para
6% (1). A massa na tomada da amostra para a analise foi variada, sendo que 56% (8) dos laboratérios utilizaram
entre 10 e 25 g. Na etapa de acidificacdo, 53% (9) dos laboratérios fizeram uso do acido cloridrico, 18% (3) &cido
fosfarico, 18% (3) acido sulfirico, 6% (1) solugdo manitol HCL e 6% (1) ndo realizou acidificacéo.

O tempo total de refluxo a partir da fervura foi variado entre os participantes, tendo-se 35% (6) dos laboratérios
utilizado o tempo = 100 minutos e 24 % (4) n&o utilizou refluxo. A maioria, ou 82% (14), dos laboratorios realizou

branco de reagentes.

A utilizacdo de amostra de controle de qualidade (material de referéncia, amostra fortificada, uso de fator de
correcao de recuperacao, etc.) foi reportada por 47% (8) dos laboratérios. Participacdes prévias em outros PCls
ou ensaios de proficiéncia foram reportados por 35 % (6) dos laboratérios, contudo nesta estatistica deve-se,

também, considerar a possibilidade de participacdo com outras matrizes e outros analitos.
Relacionando as informagfes do Anexo B com o desempenho dos resultados dos laboratérios tem-se:

Dos 10 laboratérios que utilizaram o método Monier-Williams, 70% (7) apresentaram desempenho satisfatdrio,
20% (2) questionavel (z =-2,4 e z =2,7) e 10% (1) insatisfatério (z = -11,1), tendo este Ultimo utilizado o método
pela primeira vez para suco de maracuja, devendo verificar com detalhes o seu procedimento para rastrear as

possiveis causas da obtencao do resultado insatisfatério.

Dentre os outros métodos citados, 1 laboratério utilizou a técnica cromatografica com resultado satisfatério (z = -
0,5), 1 laboratério empregou a técnica titulométrica do iodo residual com tiossulfato de sodio, com resultado
questionavel (z = -2,3) e 5 laboratérios utilizaram a técnica titulométrica com iodo, tendo sido obtidos 4
resultados insatisfatorios (sendo 1 Método Ripper com titulador automético) e 1 resultado satisfatério (z = 1,8 -
Método Ripper sem etapa de acidificagao).

Vahl e Converse (1980), em estudo colaborativo com 23 laboratérios participantes para avaliar o procedimento
Ripper (titulacdo iodométrica direta) na determinacéo de SO: (livre, total e substancias redutoras de iodo que ndo
SO2) em vinho tinto e branco, reportam que o método, embora rapido, apresenta severa limitagdo pela baixa
precisdo com muitos erros sistematicos. Ao final do estudo, conclui-se que o procedimento Ripper ndo poderia
ser adotado como método oficial da AOAC e nédo é recomendado para determinagdo de SO: total para fins
regulatorios.

O Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), de acordo com a Instrucdo Normativa n°

24/2005, aprovou o Manual Operacional de Bebidas e Vinagres, onde os Métodos de Analise de Bebidas
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Fermentadas, Destiladas, Nao Alcodlicas e de Vinagre passaram a constituir padrdes oficiais para analise fisico-
quimica. Neste manual constam para a determinacéo de di6éxido de enxofre, os métodos 03, 10 e 16. O método
03, Monier Williams modificado por Shipton, aplica-se a bebidas ndo alcodlicas, como é o caso do item de ensaio
deste PCI, e os métodos 10 (titulacdo iodométrica direta) e 16 (titulacado do iodo residual com tiossulafato) devem
ser aplicados a vinagre e fermentados alcodlicos, respectivamente. O método 10 ressalta que outras substancias
(interferentes) podem ser oxidadas pelo iodo em meio acido, que seria o caso do acido ascorbico presente no

item de ensaio deste PCI, resultando valores de SO: presumidamente maiores que o verdadeiro.

Um laboratério afirmou utilizar como referéncia, a Portaria n°® 76/1986, do MAPA, revogada pela IN n° 24/2005;

recomenda-se ao mesmo se adequar a legislagdo em vigor.

Devido ao elevado percentual de resultados de desempenho insatisfatérios para o procedimento titulométrico
com iodo, a coordenacéo deste PCI sugere aos laboratérios uma revisédo do método utilizado para determinagdo
de SO2 em suco de fruta, de acordo com os métodos oficiais de andlise preconizados segundo a Instrucéo
Normativa n° 24/2005, MAPA (Método 3) e AOAC (Chapter 47 - Official Method 990.28).

As possiveis fontes de erro nas andlises de didxido de enxofre sdo, em geral, devido a: instabilidade do analito,
interferentes da matriz, massa da amostra, tipo do acido e pH da solucéo de extracéo, concentra¢do da solucéo
titulante, dificuldade na visualizagdo do ponto de viragem para o indicador utilizado, temperaturas e tempo de

aquecimento, velocidade do fluxo de gas inerte ou, ndo execuc¢éo da analise do branco dos reagentes.

Alguns cuidados praticos podem contribuir para a minimizacéo das perdas devido a instabilidade do SO. como:
proceder todas as replicatas em condicdes de repetibilidade (no mesmo dia e menor tempo), e borbulhamento de
gas inerte (nitrogénio) dentro do frasco de suco entre as replicatas, reduzindo a exposicdo da amostra ao
oxigénio.

Neste PCI, o elevado percentual de resultados questionaveis ou insatisfatorios (47%) pode ser atribuido a perda
do diéxido de enxofre no manuseio da amostra, presenca de interferentes, ou uso de métodos néo validados ou

nao adequados para esta matriz.

10. RECLAMACOES E CONTESTACOES — ATENDIMENTO AO PARTICIPANTE

O provedor do PCI - SO2 tem disponibilidade para cooperar com os laboratérios participantes e outros clientes,
no atendimento as solicitagfes, contestacoes, apelacdes, reclamacdes, duvidas e sugestdes encaminhadas por

escrito. O provedor compromete-se a corrigir prontamente qualquer equivoco que tenha cometido.

O provedor também busca a avaliacdo dos participantes, tanto positiva quanto negativa, com o objetivo de

aperfeicoar o sistema de gestdo do Programa e os servi¢os prestados aos clientes.

]
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ANEXOS
Anexo A - Relacdo dos laboratdrios participantes
CETAL S/C LTDA — Laborat6rio Fisico-quimico (Mogi das Cruzes — SP)

COVISA - Coordenacéo de Vigilancia em Salde — Prefeitura do Municipio de Sdo Paulo — Secretaria Municipal
da Saude — Laboratério de Controle de Qualidade em Salde — Secédo Técnica de Aditivos e Micotoxinas (Sao
Paulo — SP)

FOOD INTELIGENCE LABORATORIO DE ANALISE DE ALIMENTOS LTDA — Laboratério Fisico-Quimico (S&o
Paulo — SP)

IAL — Instituto Adolfo Lutz — Nucleo de Quimica, Fisica e Sensorial — Centro de Alimentos (S&o Paulo - SP)

IAL — Instituto Adolfo Lutz — Centro de Laboratério Regional de Ribeirdo Preto — Nucleo de Ciéncias Quimicas e

Bromatoldgicas (Ribeirdo Preto — SP)

ITAL — Instituto de Tecnologia de Alimentos — CCQA — Centro de Ciéncia e Qualidade de Alimentos (Campinas —
SP)

LABORATORIO ALAC LTDA — Departamento de Alimentos — Laboratério de Bebidas (Garibaldi — RS)

LACEN/CE - Laboratério Central de Saude Publica do Estado do Ceara — Laboratério Fisico-Quimico de

Alimentos (Fortaleza — CE)

LACEN/GO - Laboratério de Saude Publica Dr Giovanni Cysneiros — Secao de Fisico Quimica de Alimentos —

Divisdo de produtos (Goiania — GO)

LANAGRO/MG - Laboratério Nacional Agropecuério — Laboratério de Controle de Qualidade e Seguranca

Alimentar (Belo Horizonte — MG)

LANAGRO/RS — Laboratério Nacional Agropecuario no RS — Ministério da Agricultura — LABV — Laboratério de
Analises de Bebidas e Vinagres (Porto Alegre — RS) — Lab 1

LANAGRO/RS — Laboratério Nacional Agropecudrio no RS — Ministério da Agricultura — LABV — Laboratério de
Andlises de Bebidas e Vinagres (Porto Alegre — RS) — Lab 2

NESTLE QUALITY ASSURANCE CENTER — NQAC-SP — Laboratério Fisico-Quimica (S&o Paulo — SP)
QUALISTATUS ANALITICA E CONSULTORIA S/S LTDA (Viam&o — RS)

SFDK LABORATORIO DE ANALISES DE PRODUTOS LTDA (S&o Paulo — SP)

TECAM Tecnologia Ambiental — Laboratério FQ — Alimentos (S&o Paulo — SP)

TECPAR - Instituto de Tecnologia do Parand — Centro de Ensaios Tecnol6égicos — LABAM — Laboratério de

Alimentos e Medicamentos (Curitiba — PR)
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Anexo B - Quadro 1. Informacfes dos laboratérios sobre métodos analiticos utilizados

s o Método . . . . Realizado
| COd'g,O. Método/Técnica Referéncia LOQ U Exatiddo Monier- Meto.d.o com Mgtodo Ensalo Método branco de
aboratorio (mg/kg) | (mg/kg) (%) P modificacdo | validado | acreditado usado

Williams reagentes
0 T [ — Egg&ss‘,’r;'m2;;‘372,“;_"2;?;??”5"3’5'5 ot | - Sim Néo Néo Néo Rotina Sim
02 *kkk Kok — — — Nao — | - ———-- Rotina Sim
Métodos Fisico-quimicos para Anélise
03 | e de Alimentos 4ed. Instituto Adolfo Lutz. 0,01 90 Sim N&o Sim N&o Rotina Sim
2005. Tec 50/IV.
Deslocamento do diéxido de
enxofre livre ou combinado,
em presenca de &cido, | HORWITZ, W.; LATIMER JR,,
seguido de destilacdo por | GEORGE W. (Ed.). Official Methods
arraste de vapor em corrente | of Analysis of the Association of
04 de nitrogénio. O dioxido de | Official Analytical Chemists. 18" ed. - --- Sim N&o Nao N&o Rotina Sim
enxofre é coletado em |2005. Current Through Revision 3,
solugdo de peroxido de |2010. Gaithersburg, Maryland: AOAC,
hidrogénio, onde é oxidado a | 2010. Chapter 47, met. 990.28, p. 29
acido sulfarico, o qual é
titulado com uma base.
INSTITUTO ADOLFO LUTZ. Métodos
Quimicos e Fisicos para Andlise de
05 Titulagdo com iodo Alimentos. Capitulo Cinco: Aditivos, --- --- Nao Nao Nao N&o Rotina Sim
Método 5.3.1.2.1: Titulagdo com
iodo. P.73. 22 ed., S&o Paulo, 1976.
Zoecklein, B.W.; Fugellsang, K. C.; et
06 Método de Ripper al, Wine analysis and production, New N&o N&o Nao N&o Rotina Nao
York, 1995.
07 T(I)\r/n'wzaés ér;%l(l)tgcas Instituto Adolfo Lutz --- --- Sim N&o Né&o Né&o Rotina Sim
Determinacdo de anidrido
08 sulfuroso e sulfitos em | MAPA n° 24, 08/09/05 10 10 Sim N&o Nao Sim Rotina Sim
alimentos
Ministério da Agricultura. Portaria n° 76 Espora-
09 Titulométrica de 26 de novembro de 1986. Métodos --- --- Nao Nao Sim Nao dico Sim
analiticos de bebidas e vinagre.
Rizzon, L. A. Metodologias para
10 Di6xido de enxofre total anall;g de mosto e suco de uva, 8* - Né&o Né&o Sim** Né&o Espora— N&o
Brasilia, DF, Embrapa Informac&o dico
Tecnol., 2010.
Sim:
Determinacéo de diéxido de | A.O.A.C. - Official Methods of ggi{mgggg Espora-
11 enxofre IE — LABAM 239 |analysis, 18" ed., 2005, Official - --- Sim e suprimid Nao N&o dp Sim
REV.A Methods 995.05.Sulfites in foods. primica co
a etapa da
diluicdo
Esporad
- th in s .
12 Monier Williams é(())léc METODO 990.28, 19% edigdo --- --- Sim N&o Nao Sim |car2ent Sim
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Cédigo Método/Técnica Referéncia LOQ U Exatidédo :/I/Igtn?gro- Método com | Método Ensaio Método Ereai:lczc?gz
laboratorio (mg/kg) | (mg/kg) (%) . modificacdo | validado | acreditado usado
Williams reagentes
Rotina
para
Sim: vinhos;
adaptado sim: método
para diretriz Sim: foi
13 Monier-Williams modificado | WAPA IN 24 (2005) método 16 para Sim destilador o auditado testado Sim
VINHOS ( com modifica¢&o) por arraste (para pela experim
a vapor; Vil":])hOS) CGCRE entalme
titulag&@o nte para
com iodo suco de
maracuj
a
Testado
pela
EM 1990R2676 (2005); AOAC Official primeira
I Method 990.28 (2005); IAL 0501V Sim N&o Nao Né&o vez para Néo
(2005) suco de
maracu-
ja
PERFETTI & DIACHENKO: J. AOAC
) Lo International. Vol 86 n° 3, 2003 — Sim:
Cromatografia Liquida —com Determination of sulfite in Dried Garlic remogéao
15 derivatizagdo Poés-Coluna e - - 6,0 --- 94 N&o N Sim Sim Rotina Sim
= by Revesed-Phase [-Pairing Liquid etapa
Deteccéo de UV .
Chromatography with Post-Column clean-up
Detection
Rotina
para
. . . Sim vinhos e
16 gﬂutizorggtigpper com titulador | 1\, 5013 (MA-AS323-04B) N&o N&o Sim** | (credencia- | vinagres Sim
do mapa) mas nao
para
sucos
Método quantitativo de AOAC' 2.006' Dificiat l\_/le_thod 990‘.28' . . . ) .
17 Monier-Williams modificado Sqlfltes in Foods. Optimized Monier- 7,0 - 81-115 Sim Sim Sim N&o Rotina Sim
Williams Method.

*(k=1,96 com 95% de confianga)
**Diretriz manual de garantia de qualidade analitica (MAPA)
***Diretriz. Compara¢do com o0 método de destilacdo seguida de titulometria (MAPA IN 24 de 08/09/2005)
**+*Método/técnica e referéncia reportados pelo laboratério participante tratam-se de documentos internos da instituicdo que foram omitidos para preservar a confidencialidade.
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Anexo B - Quadro 2. Informacdes adicionais dos métodos, controle de qualidade e participagcdes em programas

Cadigo L Acidificagdo da . -
laborat6 Prlnglplo do Massa da amostra / Tempo (mln_) total de refluxo Utiliza amostra_s de controle de Participacio anterior de PCI ou EP
. método amostra (9) . — a partir da fervura qualidade
rio concentragdo
Titulométrico com HCI concentrado . - .
01 NaOH 0,05 M 250 37% 230 - <40 Sim: amostra fortificada Sim: EP/INCQS
Titulométrico com < Sim: padréo de sulfito e fator de Sim: INTERLAB- Programa de ensaio de
02 . 210 - <25 Acido fosférico 240 - <60 - padra = proficiéncia — determinagdes quimicas em
iodo correcdo de recuperacao h
alimentos
03 Titulométrico com 250 HCl 2100 Néo N&o
NaOH
Titulométrico com = =
04 NaOH 0,01 N 225 - <50 HCI 4N 2100 Nao Né&o
05 Tltulom_etrlco com >10 - <25 Acido fosférico >80 - <100 Sim: solugédo padréo de sulfito No
iodo 1,25%
06 Titulométrico com >10 - <25 N30 realizado Nio realizado Nio Sim: Interlaboratorial rede metrologica RS e PEP
iodo DIMCI
Titulométrico com = =
07 NaOH 0,05 N 225 - <50 HCI concentrado 260 - <80 Nao N&o
Titulométrico com X X
> -
08 NaOH 0,05 Mol/L 250 HCI 10 Mol/L 230 - <40 Né&o Né&o
Titulométrico com
09 tiossulfato de 210 - <25 HCI 2100 Nao N&o
sodio 0,05
Titulométrico com
10 solucao de iodo 25 -<10 H,SO, a 30% Né&o realizado Nao Né&o
0,02 N
Titulométrico com = =
11 NaOH 0,01 N 210 - <25 HCI 4N 2100 Nao N&o
Titulométrico com . Sim: material de referéncia ~
12 NaOH 0,01 N 210 - <25 HCL 12 2100 metabissulfito de potassio Néo
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Cadigo S Acidificagdo da . -
. Principio do Massa da Tempo (min) total de refluxo Utiliza amostras de controle de - ~ .
Iabqrato método amostra (g) amostra/~ Z apartir da fervura qualidade Participagéo anterior de PCl ou EP
rio concentragao
Titulométrico com Acido sulfdrico Sim: solugdo de sulfito titulada a
13 iodo 210 - <25 110 <10 cada prova, para controle de Sim: Rede metrolégica (para vinhos)
’ recuperagéo
Titulométrico com Acido fosférico A =
14 NaOH 0,01 N 210 - <25 85%: 5 mL 2100 Sim: vinho N&o
15 LC-uv <1 SolugaoHdgl Manitol Na&o realizado Sim: agucar Sim: FAPAS
16 TltUIomigg(')CO com 210 - <25 H,SO, 10% Né&o realizado Sim: solugdo der:;/IEto de sodio 350 Sim: Rede Metrolégica RS (SO, para vinho)
Titulométrico com . =
17 NaOH 0,05 M 250 HClI4 M 260 - <80 Né&o N&o
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