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RESUMO

Qualidade microbiolégica, composigao nutricional e estabilidade oxidativa de

filés de tilapia congelados disponiveis no varejo

O consumo mundial de tilapia atingiu aproximadamente 7,1 milhdes de toneladas em
2024, com uma taxa de crescimento anual de 5,7%, consolidando a espécie como uma
das principais fontes proteicas globais. No entanto, a precariedade na seguranca
sanitaria representa um entrave econdmico massivo, com custos anuais em saude que
ultrapassam US$ 14,1 bilhdes e prejuizos por eventos de recall superiores a US$ 100
milhdes para a industria. Diante desse cenario, o presente estudo avaliou a qualidade
fisico-quimica, microbioldgica e oxidativa de filés de tilapia congelados comercializados
no varejo ao longo do tempo de armazenamento (DO, D3, D7 e D14). O delineamento
experimental foi inteiramente casualizado, em esquema fatorial marca x tempo, com
dados submetidos a anadlise de variancia (ANOVA) e as médias comparadas pelo teste
de Tukey (p < 0,05). Observou-se efeito significativo da marca sobre a composi¢cao
centesimal, com variagdes nos teores de proteina bruta e extrato etéreo, enquanto
umidade e cinzas ndo apresentaram variagdes significativas entre marcas e tempos.
Embora o percentual de glaciamento tenha atendido majoritariamente a legislagéo, as
analises microbiologicas evidenciaram nao conformidades criticas em parte das
amostras, independentemente do tempo de armazenamento, indicando falhas graves no
controle higiénico-sanitario no ponto de venda. A estabilidade oxidativa, avaliada por
TBARS, apresentou deterioragao progressiva, com aumento significativo dos valores em
D7 e D14 e interagao significativa marca x tempo (p < 0,05). Mais do que uma simples
heterogeneidade qualitativa, a presenga de patdégenos e a instabilidade oxidativa
observadas expdem vulnerabilidades que comprometem diretamente a saude publica e
a sustentabilidade econdmica do setor. Os resultados reforgam que a conformidade com
padrées microbiolégicos ndo € apenas uma exigéncia legal, mas uma estratégia vital de
sobrevivéncia comercial, exigindo a padronizagdo imediata dos protocolos de boas

praticas e a intensificagdo da fiscalizagdo sanitaria na cadeia de frio varejista.

Palavras-chave: Oreochromis niloticus; Oxidag¢ao lipidica; Seguranga alimentar;
Qualidade microbioldgica.



ABSTRACT

Microbiological quality, nutritional composition and oxidative stability of frozen

tilapia fillets available in retail

Global tilapia consumption reached approximately 7.1 million tons in 2024, with an
annual growth rate of 5.7%, consolidating the species as one of the main global
protein sources. However, the precariousness in food safety represents a massive
economic barrier, with annual health costs exceeding US$ 14.1 billion and losses
from recall events exceeding US$ 100 million for the industry. Given this scenario,
the present study evaluated the physicochemical, microbiological, and oxidative
quality of frozen tilapia fillets commercialized in retail markets over storage time (DO,
D3, D7, and D14).The experimental design was completely randomized in a factorial
scheme (brand x storage time), with data subjected to analysis of variance (ANOVA)
and means compared using Tukey’s test (p < 0.05). A significant brand effect was
observed on proximate composition, with variations in crude protein and extract
contents, while moisture and ash showed no significant variations among brands and
storage times. Although the glazing percentage predominantly met current legislation,
microbiological analyses revealed critical non-conformities in part of the samples,
regardless of storage time, indicating serious deficiencies in hygienic-sanitary control
at the retail level. Oxidative stability, assessed by TBARS, showed progressive
deterioration, with a significant increase in values at D7 and D14 and a significant
brand x time interaction (p < 0.05). More than simple qualitative heterogeneity, the
presence of pathogens and the observed oxidative instability expose vulnerabilities
that directly compromise public health and the economic sustainability of the sector.
The results reinforce that compliance with microbiological standards is not merely a
legal requirement but a vital commercial survival strategy, demanding the immediate
standardization of best practice protocols and the intensification of sanitary

surveillance in the retail cold chain.

Keywords: Oreochromis niloticus; Lipid oxidation; Food safety; Microbiological

quality; Retail.
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IMPACTO POTENCIAL DESSA PESQUISA

Este estudo apresenta elevado impacto cientifico, social e tecnolégico ao
avaliar, de forma integrada, parametros microbioldgicos, fisico-quimicos e oxidativos
de filés de tilapia congelados comercializados no varejo brasileiro, um dos principais
produtos aquicolas consumidos no pais. Ao analisar simultaneamente conformidade
higiénico-sanitaria, composicao e estabilidade oxidativa, a pesquisa gera evidéncias
robustas para o aprimoramento da qualidade e da seguranga do pescado disponivel
ao consumidor, alinhando-se aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel da
ONU, especialmente aos ODS 2, 3,9 e 12.

No ambito da seguranga alimentar (ODS 2), os resultados contribuem para o
fortalecimento da cadeia produtiva aquicola ao identificar pontos criticos que
impactam a qualidade do produto final. Sob a perspectiva da saude publica (ODS 3),
a detecgdo de inconformidades microbioldgicas relevantes, incluindo Salmonella
spp., evidencia riscos potenciais ao consumidor e reforca a necessidade de maior
rigor nas Boas Praticas de Fabricag&o e no controle da cadeia de frio.

Do ponto de vista tecnologico e de inovagao (ODS 9), a abordagem integrada
adotada amplia o conhecimento sobre a heterogeneidade dos produtos no varejo e
fornece subsidios para aperfeicoamento de protocolos industriais, padronizacdo de
glaciamento e estratégias de aumento de vida util. Ao mesmo tempo, ao promover
maior transparéncia e responsabilizagdo na cadeia produtiva (ODS 12), a pesquisa
favorece decisbes mais conscientes por parte do consumidor e estimula melhorias
continuas nos processos produtivos.

Assim, o estudo consolida-se como instrumento estratégico de apoio a
vigilancia sanitaria, a industria aquicola e a formulagdo de politicas publicas, com
impacto direto na seguranca dos alimentos, na inovagao tecnolégica do setor e na

sustentabilidade da producao de pescado no Brasil.
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1 INTRODUCAO

O consumo de tilapia tem crescido de forma expressiva no Brasil € no mundo,
impulsionado pela procura por fontes proteicas saudaveis e pela produgdo eficiente da espécie
Oreochromis niloticus em sistemas intensivos. Em 2024, o consumo mundial alcangou cerca
de 7,1 milhdes de toneladas, refletindo uma tendéncia de crescimento médio anual de 5,7%
[1-3], motivada por mudangas no comportamento alimentar, urbanizagdo e preocupagdo com
a sustentabilidade. Com a producdo estimada em 7,3 milhdes de toneladas para 2025, a
aceitagdo da espécie consolida-se como uma das principais fontes de proteina animal,
refletindo uma transformagdo global no padrao de consumo de pescados que transcende o
mercado brasileiro [4,5].

Contudo, esse crescimento acelerado na producdo de tilapia impde desafios a
seguranca dos alimentos, exigindo monitoramento rigoroso, uma vez que a complexidade das
cadeias de varejo pode elevar o risco de falhas sanitarias e perda da integridade do produto
[58]. Tal precariedade representa um entrave financeiro massivo, com fardo econéomico anual
superior a US$ 14,1 bilhdes em gastos com saude e perda de produtividade [58]. Para o setor
industrial, o impacto de recalls pode superar US$ 100 milhdes por evento [59], evidenciando
que o custo de um surto ¢ de 10 a 100 vezes superior ao investimento em medidas preventivas
e rigorosos controles de processos [61].

No contexto brasileiro, o rigor técnico para mitigar riscos sanitarios ¢ estabelecido pela
Instrugcdo Normativa n° 161/2022 (ANVISA) [63], cujos pardmetros de auséncia de Salmonella
spp. em 25 g sao fundamentais para evitar descartes e surtos hospitalares no pais [60, 62]. A
conformidade com essa norma ¢ uma estratégia essencial para a viabilidade econdmica da
tildpia, comercializada majoritariamente como filés congelados. Entretanto, a qualidade final
desses produtos depende rigorosamente das condi¢des de armazenamento, visto que a elevada
atividade de agua e a riqueza em acidos graxos insaturados tornam o pescado altamente
suscetivel a alteragdes oxidativas e microbioldgicas ao longo do tempo [6, 7].

Entre os fatores determinantes da qualidade do pescado, destacam-se as condi¢des
higiénico-sanitarias durante as etapas de processamento e comercializagdo. A atividade
microbiana ¢ a principal responsavel pela deterioracao de peixes e derivados, sendo o controle
de temperatura, proximo a 0 °C, essencial para retardar o crescimento microbiano e prolongar a
vida util do produto. Além disso, fatores fisico-quimicos, como percentual de glaciamento,
retencdo de dgua e composicdo centesimal, influenciam diretamente caracteristicas como

textura, rendimento e valor nutricional dos filés congelados [8,9].
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A oxidagdo lipidica destaca-se como uma das principais causas da perda de qualidade
sensorial e nutricional em pescados, promovendo a formagao de compostos secundarios como
o malonaldeido, que gera odores e sabores indesejaveis [10]. Para monitorar essa degradagao,
utilizou-se o ensaio de TBARS, que quantifica especificamente o grau de oxidagdo lipidica
secundaria [58], em conjunto com o método FRAP, que mensura o poder de reducdo férrica
da amostra [57]. A avaliagdo integrada desses parametros ¢ crucial para prever a vida util do
pescado, visto que a correlagdo entre o aumento de subprodutos oxidativos e a reducao da
robustez do sistema antioxidante determina a perda de atributos sensoriais € a consequente
rejeicao do produto no varejo [64].

A legislagdo brasileira, regida pela RDC n°® 724/2022 [45] e pela IN n° 161/2022 [55],
estabelece padrdes microbiologicos rigorosos para o pescado, exigindo a auséncia de
Salmonella spp. em 25 g e fixando limites aceitaveis (m) e maximos (M) de 102 e 10°* UFC/g
para Escherichia coli e Staphylococcus spp. [55, 56]. O cumprimento desses parametros ¢é
essencial para a seguranc¢a alimentar, uma vez que a presenga de patogenos indica falhas
graves no controle de qualidade industrial ou varejista. Contudo, variagdes nos processos de
inspecdo e falhas no controle de temperatura ao longo da cadeia produtiva podem
comprometer essa conformidade, evidenciando a importdncia de um monitoramento continuo
e de uma fiscalizagdo adequada para assegurar a integridade microbiologica do produto [49].

Diante do exposto, este trabalho objetivou realizar uma caracterizagdo abrangente da
qualidade de diferentes marcas de filés de tilapia (Oreochromis niloticus) congelados,
comercializadas no varejo do municipio de Presidente Prudente, SP. A pesquisa integrou
analises microbioldgicas, a determina¢do da composicdo centesimal e a avaliacdo da
estabilidade oxidativa e potencial antioxidante, visando ndo apenas verificar a conformidade
com a legislagdo vigente, mas também fornecer um diagnostico preciso sobre a integridade

nutricional e a seguranca alimentar desse produto para o consumidor final.

2 MATERIAL E METODOS

2.1 Local do experimento

O experimento foi conduzido no Laboratorio de Nutrigdo Animal da Universidade do
Oeste Paulista (Unoeste), Campus II, em Presidente Prudente, SP. O estudo integrou um
projeto de pesquisa financiado pela Funda¢ao de Amparo a Pesquisa do Estado de Sao Paulo
(FAPESP), vinculado a Agéncia Paulista de Tecnologia dos Agronegocios (APTA) —

Regional de Presidente Prudente. As analises foram realizadas por meio de parceria
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institucional, encontrando-se o projeto registrado no Sistema de Gestao de Projetos (SGP) sob

o protocolo n° 8612.

2.2 Periodo experimental e delineamento

O estudo seguiu um delineamento transversal observacional, realizado no segundo
semestre de 2025, para a avaliacdo de 14 marcas de filés de tilapia adquiridas no varejo da
regido do Oeste Paulista. A unidade experimental foi constituida pelo pacote de filés
congelados, sendo adquiridos 5 pacotes por marca (repeti¢des), totalizando 70 unidades
amostrais com pesos variando entre 400g e 800g.

No momento da abertura das amostras (D0), realizou-se a caracterizagdo inicial das
marcas quanto ao percentual de glaciamento e a composi¢do bromatologica (aliquotas de
120g a 250g). Simultaneamente, procedeu-se a identificacao e ao fracionamento das amostras
em aliquotas padronizadas (1g para analises microbiologicas, 20g para TBARS e 10g para
FRAP) para o acompanhamento temporal.

Para o monitoramento da evolucdo da qualidade microbioldgica, fisico-quimica e
oxidativa, o estudo seguiu um esquema fatorial marcas x tempo de armazenamento, com
avaliagdes realizadas nos dias 0, 3, 7 e 14 (DO, D3, D7 e D14) sob refrigeracdo. Essa
organizagdo inicial assegurou a rastreabilidade e a repetibilidade experimental, sendo a
distribuicdo das por¢des para os diferentes tempos realizada de forma inteiramente

casualizada dentro de cada marca.

2.3 Determinagio do percentual de glaciamento

O percentual de glaciamento foi determinado conforme metodologia descrita por
Neiva et al. [11]. Inicialmente, as amostras foram pesadas com a embalagem (peso bruto —
Pb). Em seguida, a embalagem limpa foi pesada separadamente (peso da embalagem — PE).

O fil¢ foi imerso em agua potavel a 20 + 2 °C, em volume equivalente a dez vezes o
peso da amostra, até completa remocdo da camada de gelo. Apods o desglagamento, o produto
foi escorrido por 60 £ 10 segundos em peneira inclinada entre 15° e 17°, com remogao da
agua residual por papel absorvente, sem aplicacao de pressao mecanica.

O peso do produto desglagcado (Pd) foi registrado, sendo o peso glaciado (Pg) obtido
pela subtracdo: Pg = PB — PE. O percentual de glaciamento (%G) foi calculado pela equagao:

%G = ((EPg — Pd) / =Pd) x 100
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Os valores foram expressos como média aritmética, com uma casa decimal, conforme

recomendacdes da legislacdo brasileira vigente.

2.4 Analises da composicao centesimal

A composicdo centesimal foi determinada segundo métodos oficiais da AOAC
International, incluindo matéria seca (AOAC 950.46), matéria mineral ou cinzas (AOAC
920.152), proteina bruta (AOAC 920.152) e extrato etéreo (AOAC 963.15). Todas as analises

foram realizadas em triplicata, visando maior precisao e confiabilidade dos resultados [12].

2.5 Analises microbiologicas

As analises microbiologicas foram conduzidas para a pesquisa de Salmonella spp.
utilizando aliquotas de 25 g de filé, homogeneizadas em 225 mL de Agua Peptonada
Tamponada (APT) para o pré-enriquecimento nao seletivo (37 °C por 18-24h). Na sequéncia,
500 pL do material foram inoculados nos caldos Rappaport-Vassiliadis e Tetrationato
(Himedia®), com posterior plaqueamento e identificacdo das coldnias sugestivas conforme os
padrdes de identidade da espécie.

Para a contagem de Staphylococcus spp., procedeu-se ao plaqueamento direto da
amostra, em que aliquotas de 1 g foram maceradas ¢ semeadas em Agar Baird-Parker
(Himedia®). Apos incubagdo a 37 °C por 24-48h, coldnias tipicas (Staphylococcus aureus)
foram identificadas pela morfologia caracteristica (negras, brilhantes, convexas, com halo
claro) e submetidas ao teste da catalase.

No agar MacConkey, colnias lactose-positivas foram repicadas em agar TSI e
submetidas a testes bioquimicos para identificacdo de Escherichia coli utilizando kits
comerciais (Newprov®). Esta metodologia de identificagdo apresenta uma probabilidade de
identificacdo correta superior a 90%, conforme especificacdes do fabricante. A confirmagao

de coliformes termotolerantes foi realizada por incubagdo a 45 °C por 24—48 horas.

2.6 Avaliacao da oxidacao lipidica e atividade antioxidante

2.6.1 Estabilidade Oxidativa (TBARS)

A oxidagdo lipidica foi determinada pela analise de Substancias Reativas ao Acido
Tiobarbiturico (TBARS), seguindo a metodologia de Vyncke [65]. Aliquotas de 20g de
amostra foram submetidas a extracdo com acido tricloroacético (TCA). A leitura da

absorbancia foi realizada em espectrofotometro no comprimento de onda de 532 nm,
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utilizando-se branco (dgua destilada e reagentes) para calibragdo. Os resultados foram
quantificados por meio de uma curva padrdo de malonaldeido (MDA), preparada com 1,1,3,3-

tetraetoxipropano (TEP), e expressos em mg de MDA por kg de amostra (base imida).

2.6.2 Potencial Antioxidante (FRAP)

A atividade antioxidante foi avaliada pelo método do poder antioxidante de redugdo do
ferro (FRAP — Ferric Reducing Antioxidant Power) [66]. Para a anélise, foram pesados 10 g
de amostra, homogeneizados com tampao fosfato (pH 7,2) e mantidos sob refrigeragdao. O
reagente FRAP foi preparado no momento da anélise com tampao acetato, TPTZ (2,4,6-tris(2-
piridil)-s-triazina) e FeCls. Apos incubagdo por 1 hora no escuro, a leitura da absorbancia foi
realizada em espectrofotometro a 593 nm, utilizando-se o branco para calibragdao. Os
resultados foram expressos em pumol Fe?" g de amostra, considerando as devidas corregoes
baseadas no teor de umidade para fins comparativos.

2.7 Analise estatistica

Os resultados obtidos nas avaliagcdes de desglaciamento e microbiologia ndo foram
submetidos a testes estatisticos comparando médias ou varidncias. Realizaram-se apenas
analises utilizando técnicas descritivas.

A composicdo centesimal foi submetida a andlsie de varidncia (ANOVA), em
delineamento inteiramente casualizado, com comparacdo de médias pelo teste de Tukey (p <
0,05).

Na avaliagdo da oxidacgdo lipidica e atividade antioxidante, os dados obtidos foram
submetidos a andlise de varidncia (ANOVA) obedecendo a um delineamento experimental
inteiramente casualizado em esquema fatorial, considerando como causas de variagdo os
fatores principais: Marca (14 niveis) e Tempo de Armazenamento (4 niveis: 0, 3, 7 e 14 dias),
incluindo a interagdo entre ambos. Considerou-se a natureza das avaliagdes temporais
realizadas na mesma unidade experimental, sob o pressuposto de medidas repetidas no tempo.
Nos casos em que a interagdo (Marca x Tempo) apresentou significancia estatistica (p < 0,05),
realizou-se o desdobramento da interagdo para isolar os efeitos.

- Efeito do Tempo dentro de cada Marca: para avaliar a estabilidade oxidativa
individual de cada produto ao longo do shelf life;

- Efeito da Marca dentro de cada Tempo: para identificar diferencas de performance
entre os fabricantes em momentos especificos do armazenamento.

As médias foram comparadas pelo Teste de Tukey, adotando-se o nivel de

significancia de 5% p < 0,05).



19

As andlises estatisticas foram processadas no software RStudio®.

Figura 1. Fluxograma representativo do delineamento experimental e etapas analiticas.

Aquisigdio de Amostras Preparagéo e Padronizagéo DelinaumentoTFan:‘tworg:I) (14 Marcas x 4
14 marcas comerciais de filé Identificagio e fracionamento P
de tilapia (Oreochromis _— das amostras em aliquotas As andlises foram conduzidas nos
niloticus) congelado, especificas para cada andlise seguintes periodos de armazenamento
adquiridas em diferentes (amostras de 1g para sob refrigeragdo:
estabelecimentos do varejo. microbiologia e 20g para andlise DO (Dia da abertura) | D3 | D7 | D14

fisico-quimicas).

Potencial Antioxidante e e vallagGo Higiénioo-Sanitfr}
Oxidagéo +  Composigdo Centesimal + Pesquisa de Salmonella
. _ (Umidade, Cinzas, Proteina e spp- .
Tt s ) e
= ry e
ETEE - Percentual de Glaciament * *Contagemde
Staphylococcus spp.

Andlise Estatistica

Os dados foram
submetidos a Andlise de
Varidncia (ANOVA) e as

meédias comparadas pelo

Teste de Tukey (p < 0,05).

Nota: Cada unidade experimental foi constituida por um pacote de filés congelados
(repeticao), assegurando a representatividade de cada marca comercial ao longo do
armazenamento refrigerado.

Fonte: Autor, 2025.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Desglaciamento

O glaciamento ¢ uma barreira essencial contra a desidratacdo e oxidagado [11], cujos
limites protegem o tecido sem configurar fraude econdmica (>12%) [13]. No estudo, os
valores (1,45% a 5,42%) atenderam a legislagdo, embora a variacdo entre marcas
(especialmente 9, 5, 3 e 2) reflita a heterogeneidade industrial no varejo [11, 14]. Niveis

reduzidos favorecem a exposi¢cdo ao oxigénio [15], enquanto camadas adequadas mitigam a
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rancificagdo e a perda de umidade [16, 19]. Como este pardmetro influencia o rendimento e a
estabilidade nutricional [17, 18], a variabilidade observada refor¢a a vulnerabilidade do
pescado sob condicdes de comercializacdo e a necessidade de monitoramento continuo [16,
20-22].

Tabela 1. Percentual de glaciamento (%G) em filés de tilapia (Oreochromis niloticus)
congelados de diferentes marcas comercializadas no varejo no municipio de Presidente

Prudente, SP.

Quartil Classificacao Marcas Incluidas Faixa de Valores
(%G)
1° Quartil (Q1) Menor Glaciamento Marcas 9,5 ¢ 1 1,45% a 2,00%
(Melhor
conformidade)
2° Quartil (Q2) Glaciamento Baixo- Marcas 13,7 e 14 2,04% a 2,52%
Intermediario
3° Quartil (Q3) Glaciamento Marcas 4, 11 e 10 2,77% a 2,81%
Médio-
Intermediario
4° Quartil (Q4) Maior Glaciamento  Marcas 12, 6,2 ¢ 3 2,98% a 5,42%

(Préximo ao limite

legal)

Nota: Valor igual a zero (MS8) indica erro analitico, ndo representando auséncia de
glaciamento.

Fonte: Autor, 2025

3.2 Analises Bromatologicas

A composicdo centesimal reflete a qualidade da matéria-prima, sendo que apenas o
extrato etéreo (EE) e a proteina bruta apresentaram heterogeneidade (p < 0.05), indicando
padronizagdo nos demais parametros [23, 24]. Com teores de EE entre 2,61% e 3,23%, as
amostras classificam-se como "moderadamente gordas" conforme Ackman [28] (Figura 2).
Tais variacdes lipidicas decorrem de diferencas no manejo e alimentacao [29, 32] e, embora
favorecam a maciez e o sabor [7, 27], elevam a suscetibilidade a oxidagdo [33]. Assim, o EE
atua como indicador relevante da integridade nutricional e da estabilidade sensorial dos filés

[34, 35].
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Figura 2. Teor de extrato etéreo (%) de filés de tilapia congelados comercializados no varejo

no municipio de Presidente Prudente, SP.

323 319 Extrato Etéreo (%) dos Filéssde Tilapia
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(b)
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Extrato Etéreo (%)
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0.5 1
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10 13 i 2 3 4 6 T 8 9 11 12 14 5
Marcas

Meédias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey ao

nivel de 5% de probabilidade (p < 0,05).
Fonte: Autor, 2025.

Na figura 2, as cores destacam os extremos do perfil lipidico: colunas verdes sinalizam
os maiores teores de extrato etéreo (grupo ‘a’), enquanto a vermelha identifica o menor valor
observado (grupo ‘b’). As demais marcas, em azul, representam o0s agrupamentos
intermediarios (‘ab’), evidenciando visualmente a heterogeneidade nutricional do produto
disponivel no varejo.

Os teores de proteina bruta variaram entre 17,99% e 28,52%, revelando uma amplitude
superior a 10 pontos percentuais entre os grupos. Marcas com valores acima de 25%
apresentam elevada qualidade nutricional [16, 36], enquanto os grupos inferiores aproximam-
se dos limites basais descritos para teledsteos [37, 38]. Essa oscilagdo associa-se a variagdes
no processamento, exsuda¢do e manejo produtivo, como densidade de estocagem e dieta [17,
39, 40]. Menores niveis proteicos podem elevar a proporcdo de agua livre e reduzir o
rendimento culinario [37], influenciando a aceitacdo do consumidor [27, 41]. A variagao

estatistica detalhada ¢ apresentada na Figura 3.
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Tabela 2. Composicdo centesimal (g/100g) em base umida de filés de tilapia congelados de

diferentes marcas comercializadas no varejo no municipio de Presidente Prudente, SP.

Marca MS (%) Umidade (%) MM (%) EE (%) PB (%)

1 24,92 75,08 1,50 2,72ab 26,98 ab

2 24,50 75,50 1,58 2,91ab 26,3 abc

3 23,96 76,04 1,66 2,99ab 21,61 defg
4 27,24 72,76 1,56 3,05ab 27,17 ab

5 27,31 72,69 1,53 2,61b 28,52 a

6 25,14 74,86 1,39 3,0lab 25,45 abed
7 23,92 76,08 1,63 2,78ab 26,69 abc

8 24,98 75,02 1,56 3,11ab 23,47 bede
9 26,05 73,95 1,35 3,04ab 18,81 fg

10 24,36 75,64 1,53 3,23a 22,86 bedef
11 25,46 74,54 1,57 2,98ab 22,14 cdefg
12 27,16 72,84 1,70 2,91ab 19,77 efg
13 25,89 74,11 1,33 3,19a 17,99 g

14 23,82 76,18 1,54 2,78ab 19,42 efg

F 1,88ns 1,88ns 0,91ns 3,65 13,86%*
(Y 7,81 2,64 16,87 4,42% 8,93

' Médias + desvio padrdo (n=5). Letras distintas na mesma coluna indicam diferenca

estatistica pelo teste de Tukey (p < 0,05).
2 Siglas: PB (Proteina Bruta); EE (Extrato Etéreo); MM (Matéria Mineral); CV (Coeficiente
de Variacao); F (Estatistica F da ANOVA).
Fonte: Autor, 2025

Figura 3. Teor de proteina bruta (%) de filés de tildpia congelados comercializados no varejo

no municipio de Presidente Prudente, SP.
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Meédias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey ao
nivel de 5% de probabilidade (p < 0,05).
Fonte: Autor, 2025.

3.3 Microbiologia

A avaliagdo microbioldgica ¢ fundamental devido a elevada suscetibilidade do
pescado a deterioragdo, sendo o varejo o elo final onde falhas no controle de temperatura e
manipulagdo impactam diretamente a satide publica [42, 43]. No presente estudo, a detec¢ao
de coliformes e E. coli (2,86%) sugere deficiéncias nas boas praticas de fabricagdo e na
higienizacdo ambiental, configurando ndo conformidades com os padrdoes rigorosos
estabelecidos pela RDC 724/2022 e pela IN 161/2022 [44, 45, 55].
Tabela 3. Avaliacdo da qualidade microbioldgica de filés de tilapia congelados de diferentes

marcas adquiridos no varejo em Presidente Prudente, SP.

Porcentagem de amostras positivas e marcas positivas por microrganismo

Microrganismo Amostras (%) de Marcas (%) de
positivas amostras positivas marcas
(n=140) positivas (n=14) positivas
Coliformes fecais 2 1,43% 2 14,29%
Coliformes totais 79 56,43% 14 100,00%
Salmonella spp.
9 6,43% 7 50,00%
(/25g)
Coliformes
Termotolerantes 4 2,86% 3 21,43%
(E. coli)
Staphylococcus
3 2,14% 2 14,29%
aureus
Staphylococcus
15 10,71% 9 64,29%
Spp

' Resultados em frequéncia de ocorréncia (%) de amostras positivas.
2 Padrdes e Indicadores (IN 161/2022): Salmonella spp. (auséncia/25g); Staphylococcus spp.
(limite 10°® UFC/g); Coliformes Totais (higiene ambiental); E. coli (contaminagao fecal).

Fonte: Autor, 2025.
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A ocorréncia de Salmonella spp. em 6,43% das amostras, com destaque para as trés
amostras positivas da marca 10, ¢ um achado critico perante a exigéncia legal de auséncia
total do patdogeno em 25g [46, 47]. Paralelamente, a presenga de Staphylococcus aureus
(2,14%) indica contaminagdo por manipuladores ou superficies mal higienizadas,
representando risco potencial pela producdo de enterotoxinas termoestaveis [44, 48, 50].
Esses dados revelam uma heterogeneidade sanitaria no varejo brasileiro [29, 47-49] e
reforgam a urgéncia de maior rigor na aplicagdo de programas de BPF e APPCC para garantir

a inocuidade do produto [49, 50].

3.4 Oxidacao Lipidica

3.4.1 TBARS

Tabela 4. Indice de substincias reativas ao acido tiobarbittrico (TBARS), expresso em mg de
MDA/kg, em filés de tilapia armazenados sob refrigeracdo por até 14 dias no municipio de

Presidente Prudente, SP.

TBARS mg MDA/kg

Marca Tempo (Dias)

0 3 7 14
1 0,03 Ca 0,55 Bab 1,00 Babed 3,82 Aa
2 0,41 Ba 0,64 Bab 0,64 Bcd 1,36 Ade
3 0,36 Ca 0,68 Cab 1,45 Ba 2,22 Ab
4 0,13 Ca 0,65 Bab 0,61 BCd 1,51 Acde
5 0,09 Ca 0,62 Bab 0,78 ABbcd 1,27 Ae
6 0,23 Ba 0,68 Bab 1,28 Aabc 1,68 Abcde
7 0,40 Ca 0,84 BCa 1,2 Babcd 1,91 Abcde
8 0,55 Ca 0,78 Ca 1,29 Bab 1,86 Abcde
9 0,37 Ca 0,83 BCa 1,22 Babced 1,94 Abcd
10 0,54 Ca 0,53 Cab 1,23 Babced 2,13 Abc
11 0,10 Ca 0,11 Cb 0,65 Bbed 1,45 Ade
12 0,12 Ca 0,55 BCab 0,62 Bd 1,87 Abcde
13 0,36 Ca 0,64 BCab 1,00 Babed 1,89 Abcde
14 0,13 Ca 0,68 Bab 0,64 Bcd 3,80 Aa
F 10,19%*

Ccv 30,85
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! Letras minusculas (tempo) ou maitsculas (marcas) distintas indicam diferenga estatistica
significativa (p < 0,05).

2 ANOVA de Medidas Repetidas (0, 3, 7 e 14 dias; base imida). Siglas: TBARS (Acido
Tiobarbiturico); MDA (Malonaldeido); F (Estatistica F); CV (Coeficiente de Variacao).

Fonte: Autor, 2025.

A analise de TBARS revelou interagdo significativa (p < 0,05) entre os fatores marca e
tempo de armazenamento (Tabela 4). No periodo inicial (D0), a maioria dos produtos
avaliados apresentou valores reduzidos e similaridade estatistica (representada pelas letras
maitsculas), indicando boa qualidade lipidica inicial da matéria-prima disponivel no varejo.
Contudo, ao longo dos 14 dias de armazenamento refrigerado, verificou-se um aumento
progressivo e significativo nos teores de malonaldeido (MDA) para todas as amostras
(evidenciado pelas letras minusculas na horizontal), comportamento tipico da evolugao da
oxidacdo lipidica em pescados [6]. A partir de D3, a descompactagdo das letras maiusculas
demonstrou uma heterogeneidade marcante entre as amostras comercializadas, culminando no
D14 com um dos produtos atingindo o maior valor absoluto de oxidacdo, mostrando-se
estatisticamente superior aos demais, enquanto outro lote manteve-se significativamente mais
estavel. Esse aumento generalizado corrobora o limite de aceitabilidade de 2 mg MDA/kg

[55], que acabou sendo superado por parte das amostras ao final do periodo util.

3.4.2 FRAP

Os resultados do ensaio FRAP confirmaram a perda progressiva da capacidade
redutora do complexo Fe’" - TPTZ para Fe*" ao longo do periodo experimental (Tabela 5). O
desdobramento estatistico demonstrou declinio significativo (letras mintsculas) a partir de D3
para a totalidade das amostras avaliadas, caminhando em estrita consonancia com o avango da
oxidagdo lipidica mensurada pelo TBARS. Ao analisar o efeito do produto comercial dentro
de cada tempo (letras maitsculas), constatou-se que, embora o DO indicasse relativa
uniformidade, o armazenamento sob refrigeracdo acentuou as disparidades tecnoldgicas e
estruturais entre os filés disponiveis no mercado. Em D7 e D14, a segregacdo das médias em
diferentes grupos estatisticos (letras maiusculas na vertical) evidenciou que a magnitude da
perda da atividade antioxidante ¢ altamente varidvel no varejo, refor¢ando a heterogeneidade

qualitativa do produto final que ¢ entregue ao consumidor [52, 54].
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Tabela 5. Capacidade antioxidante (umol TE/g) de filés de tildpia congelados ao longo do

armazenamento refrigerado por até 14 dias no municipio de Presidente Prudente, SP.

FRAP pmol TE / g.

Marca Tempo (Dias)

0 3 7 14
1 3,60 Aa 2,29 BCb 2,62 Ba 1,97 Cb
2 3,73 Aa 2,87 Ba 2,86 Ba 1,97 Cb
3 3,50 Aa 2,69 Bab 2,49 Ba 1,81 Cb
4 3,64 Aa 2,72 Bab 2,56 Ba 1,74 Cbc
5 2,78 Ab 2,77 Aa 2,59 Aa 1,88 Bb
6 3,68 Aa 2,88 Ba 1,84 Cb 1,68 Cbc
7 3,51 Aa 2,71 Bab 1,96 Cb 1,73 Cbc
8 3,50 Aa 2,76 Ba 1,97 Cb 1,71 Cbc
9 2,65 Ab 2,67 Aab 1,84 Bb 1,36 Cc
10 2,73 Ab 2,76 Aa 1,70 Bb 1,69 Bbc
11 3,60 Aa 2,78 Ba 2,72 Ba 2,49 Ba
12 3,73 Aa 2,29 Cb 2,77 Ba 2,56 BCa
13 3,50 Aa 2,87 Ba 2,62 Ba 2,59 Ba
14 3,64 Aa 2,69 Bab 2,86 Ba 1,97 Cb
F 10,71%*
Cv 7,74

! Letras minusculas (tempo) e maitsculas (marcas) distintas indicam diferencga estatistica (p <
0,05).

2 ANOVA de Medidas Repetidas (0-14 dias; base imida). Siglas: FRAP (Poder antioxidante
redutor do ferro); TE (Equivalente Trolox); F (Estatistica F); CV (Coeficiente de Variagao).
Fonte: Autor, 2025.

Os resultados apresentados na Figura 4 evidenciam uma relagdo inversamente
proporcional entre o avanco da deterioragdo oxidativa e a manutencdo do potencial
antioxidante da matriz muscular. Observou-se um aumento progressivo e significativo (p <
0,05) nos valores de TBARS ao longo dos 14 dias, saltando de 0,27 mg MDA/kg para 2,05
mg MDA/kg. Paralelamente, a capacidade antioxidante medida pelo método FRAP
apresentou um declinio acentuado. Esse comportamento indica que os compostos

antioxidantes naturais presentes no peixe foram consumidos para neutralizar os radicais livres
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gerados durante o armazenamento, comprovando que o esgotamento dos mecanismos de
defesa do musculo favorece a acelera¢do da oxidacao lipidica [66].
Figura 4. Dinamica da oxidagdo lipidica (TBARS) e capacidade antioxidante (FRAP) em

filés de tilapia durante o armazenamento refrigerado.
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' Colunas: média + desvio padrdo (n=5). Letras distintas (minusculas sobre as colunas de
TBARS; maitisculas sobre as colunas de FRAP) indicam diferenca estatistica significativa ao
longo do tempo (Tukey; p < 0,05).

2 Siglas: TBARS (mg MDA/kg); FRAP (umol TE/g).

Diante do complexo conjunto de evidéncias analiticas discutidas, torna-se imperativo
estabelecer uma sintese transversal que integre os achados fisico-quimicos, bromatoldgicos,
oxidativos e microbioldgicos observados ao longo dos 14 dias de armazenamento
experimental. Essa abordagem holistica ¢ fundamental para compreender como a exsudagao
decorrente do glaciamento e as oscilagdes na composicdo centesimal interferem diretamente
na velocidade da deterioragdo lipidica e, simultaneamente, como as falhas higiénico-sanitarias
detectadas comprometem a integridade global do produto no varejo.

A correlagdo desses vetores analiticos permite mapear a acentuada heterogeneidade
qualitativa existente entre as marcas disponiveis no mercado consumidor. Visando consolidar
esse diagnéstico e proporcionar uma visdo comparativa, sistemadtica e multifatorial da
performance e da conformidade legal de cada lote avaliado, apresenta-se a seguir um quadro
analitico integrado que sumariza as relacdes de causa e efeito dos parametros investigados na

presente pesquisa
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Quadro 1 — Sintese comparativa dos pardmetros de qualidade avaliados nos filés de tilapia

durante o armazenamento refrigerado.

Quadro Analitico Integrado Comparativo

Parametro Analisado

Principais Resultados
Encontrados

Influéncia e Correlacio (Causa 2> Efeito)

1. Desglaciamento
(Protecio de Gelo)

* Variacao: 1,45% a 5,42%

* Legalidade: Todas abaixo do

limite de 12%.

V Glaciamento T Oxidacao

O baixo percentual de gelo reduz a barreira
fisica contra o oxigénio. Isso explica por que
marcas com menos glaciamento tendem a
apresentar maior oxidacao lipidica (TBARS)
e desidratacao superficial.

2. Composicao
Bromatologica
(Nutricional)

* Destaque: Variacdo
significativa apenas em
Extrato Etéreo (Gordura) ¢
Proteina Bruta.

* Umidade: Alta, tipica de
pescado.

? Gordura = 1 Potencial Oxidativo

Marcas com maior teor de gordura (Extrato
Etéreo) possuem mais substrato disponivel para
sofrer oxidagdo. Isso potencializa os resultados
negativos nos testes de TBARS, especialmente
se o glaciamento for falho.

3. Microbiologia
(Seguranca)

» Achados: Presenca de
Salmonella spp. e falhas
higiénicas (Coliformes).
* Risco: Variabilidade

expressiva entre marcas.

- Falha Higiénica { Vida Util

A presenca de patogenos indica falhas na
cadeia de frio ou no processamento. Bactérias
aceleram a degradagao do tecido (protedlise), o
que pode alterar a textura e aumentar a
suscetibilidade a oxidagao.

4. Oxidacao Lipidica
(TBARS)

Evolucao: Aumento
progressivo e significativo do
dia 0 ao dia 14 para todas as
marcas.

* Padrao: Degradacao

continua da qualidade (rango).

* Tempo - * TBARS

O aumento de TBARS ¢ a "consequéncia"
quimica direta da exposi¢ao ao oxigénio € ao
tempo, sendo exacerbado em amostras com
menor protecdo antioxidante natural.

5. Capacidade
Antioxidante (FRAP)

* Evolucao: Queda
significativa ao longo dos 14
dias.

» Significado: Esgotamento
das defesas naturais do peixe.

! Antioxidantes 1 Oxidacao

Existe uma correlacao inversa clara: conforme
os antioxidantes naturais (medidos por FRAP)
se esgotam combatendo os radicais livres, os
subprodutos da oxidacao (TBARS) comecam a
se acumular na matriz muscular.
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4 DECLARACAO ETICA

Este estudo ndo envolveu experimentagdo com animais vivos ou seres humanos, sendo
conduzido exclusivamente com produtos alimenticios comercialmente disponiveis adquiridos
no varejo. Portanto, ndo houve necessidade de submissio a Comité de Etica em Uso de

Animais ou Comité de Etica em Pesquisa com Seres Humanos.

5 CONCLUSOES

Os resultados deste estudo evidenciam uma acentuada heterogeneidade qualitativa
entre as marcas de filés de tilapia congelados comercializadas no varejo, revelando que a
conformidade legal ndo garante, por si sO, a padronizagdo do produto. Embora o percentual
de glaciamento tenha permanecido dentro dos limites regulatérios, a analise por quartis
demonstrou discrepancias nas praticas de congelamento, com marcas situadas em extremos
que impactam diretamente a protecdo do tecido muscular.

As variagdes significativas nos teores de proteina bruta, com amplitude superior a 10
pontos percentuais entre grupos, € de extrato etéreo indicam inconsisténcias no valor
nutricional e na integridade das matrizes musculares disponiveis ao consumidor.

A seguranca microbiologica revelou-se o ponto mais critico de vulnerabilidade na
cadeia. A detec¢do de Salmonella spp. em 50% das marcas avaliadas e a presenca de
Escherichia coli e Staphylococcus aureus caracterizam falhas graves de higiene operacional e
controle de temperatura no ponto de venda, expondo riscos diretos a saude publica.

Quanto a estabilidade oxidativa, confirmou-se uma relagdo inversamente proporcional
entre o tempo de armazenamento e a integridade lipidica. O aumento progressivo dos valores
de TBARS, que atingiram o pico em D14, esta diretamente associado ao esgotamento das
defesas antioxidantes naturais (FRAP), demonstrando que a perda do potencial redutor do
musculo ¢ o gatilho para a rancificacao acelerada sob refrigeragao.

Em sintese, os achados reforgam que a qualidade dos filés no varejo ¢ comprometida
por limitacdes tecnoldgicas e sanitdrias. Torna-se imperativa a intensifica¢do da fiscalizagdo
na cadeia de frio varejista e a padronizacdo rigorosa dos protocolos de Boas Praticas,
assegurando que o pescado mantenha sua integridade nutricional e seguranca higiénica até o

momento do consumo.
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in an independent, institutional registry

(e.g., http://clinicaltrials.gov/, https://www.socialscienceregistry.org/, http://osf.io/, https:

/legap.org/registry/, http://ridie.3ieimpact.org/). Preregistration of studies involves

registering the study design, variables, and treatment conditions prior to conducting the
research.
Preregistration of analysis plans

Authors are encouraged to indicate whether or not the conducted research was
preregistered with an analysis plan in an independent, institutional registry

(e.g., http://clinicaltrials.gov/, https://www.socialscienceregistry.org/, http://osf.io/, https:

//legap.org/registry/, http://ridie.3ieimpact.org/). Preregistration of studies involves

registering the study design, variables, and treatment conditions. Including an analysis plan
involves specification of sequence of analyses or the statistical model that will be reported.
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At submission, an ORCID iD must be provided for the submitting author(s). If you
already have an ORCID iD, you will be asked to provide it.
Article types
The journal will consider the following article types:
Research articles

Research articles should present the results of an original research study. These
manuscripts should describe how the research project was conducted and provide a thorough
analysis of the results of the project. Systematic reviews may be submitted as research
articles.
Reviews

A review article provides an overview of the published literature in a particular subject
area.
Formatting

The manuscript should be an editable doc./.docx file including text and tables. Please
provide figures in the highest resolution possible, whether this means they are embedded or

provided separately.
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Note: If the manuscript, figures, or tables are difficult for you to read, they will also be
difficult for the editors and reviewers, and the editorial office will send them back for
revision.
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referred to in the LaTeX Main Document should be uploaded as a “LaTeX Supplementary

File.” We recommend reviewing the New Journal Design LaTeX template.
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below:
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Abstract

The manuscript should contain an abstract. The abstract should be self-contained,
citation-free, and should not exceed 300 words.
Introduction

This section should be succinct, with no subheadings.
Materials and methods

The methods section should provide enough detail for others to be able to replicate the
study. If you have more than one method, use subsections with relevant headings, e.g.
different models, in vitro and in vivo studies, statistics, materials and reagents, etc.

The journal has no space restriction on methods. Detailed descriptions of the methods
(including protocols or project descriptions) and algorithms may also be uploaded as
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the method from a previous article is used then this article must be cited and discussed. If
wording is reused from a published article then this must be noted, e.g. This study uses the
method of Smith et al. and the methods description partly reproduces their wording [1].

If a method or tool is introduced in the study, including software, questionnaires, and
scales, the license this is available under and any requirement for permission for use should be
stated. If an existing method or tool is used in the research, the authors are responsible for
checking the license and obtaining any necessary permission. If permission was required, a
statement confirming permission was granted should be included in the materials and methods
section.

Publishing protocols.

We encourage authors describing any methodology, in particular laboratory-based
experiments in the life sciences but also computational and bioinformatics protocols, to
upload details of their methods to protocols.io. This is an open access website that allows
researchers to record their methods in a structured way, obtain a DOI to allow easy citation of
the protocol, collaborate with selected colleagues, share their protocol privately for journal
peer review, and choose to make it publicly available. Once published, the protocol can be
updated and cited in other articles.

You can make your protocol public before publication of your article if you choose,
which will not harm the peer review process of your article and may allow you to get
comments about your methods to adapt or improve them before you submit your article (see
also the protocols.io FAQ page).

Results and discussion

This section may be divided into subsections or may be combined.
Main text (review only)

This section may be divided into subsections or may be combined.
Conclusions

This should clearly explain the main conclusions of the article, highlighting its
importance and relevance.
Data availability

Authors must include a data availability statement with their submission.

When submitting a manuscript, submitting authors will be asked to select from several pre-
written statements or use the text editor to tell us about data availability with regard to their

submission. Review our Data Sharing Policy to understand which data availability statement

is right for your submission.
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