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RESUMO

O leite é uma importante fonte alimentar, possuindo em sua composi¢do nutrientes essenciais
como calcio, proteinas, vitaminas A, B1, B2 e varios outros minerais. Devido ao seu alto
valor nutricional, a ingestdo regular de leite traz varios beneficios & salde humana como
contribuicdo ao desenvolvimento e manutencdo 0ssea e dos demais tecidos do corpo, além da
reposicdo de vitaminas e minerais indispensaveis ao bom funcionamento geral do organismo.
Visando a seguranca do consumidor, o controle de qualidade desse alimento deve estar
presente em todos 0s processos, desde a obtencdo higiénica do leite no campo, a producdo do
leite ou derivado lacteo, até sua estocagem e distribuicdo. Este trabalho teve como objetivo
analisar leites UHT de diferentes marcas comercializados no municipio de Vitéria, no estado
do Espirito Santo, por meio de analises fisico-quimicas (composicao centesimal e pesquisa de
aditivos) e analises organolépticas (cor, aspecto, aroma, consisténcia e sabor). Os resultados
obtidos nos testes foram comparados com as determinacgdes estabelecidas pelo Ministério da
Agricultura e Pecuéria e Abastecimento e pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria. Para
as trés marcas de leite avaliadas, nenhum dos aditivos pesquisados foi detectado, e resultados
satisfatorios foram obtidos em quase todos os testes fisico-quimicos. Ja nos testes de
determinacdo de glicidios redutores em lactose, determinacdo de acidez em acido latico,
residuo mineral fixo e extrato seco total, os valores encontrados ndo estavam de acordo com
os valores de referéncia da legislacdo. Alguns motivos para as alteracGes detectadas sé@o
discutidos neste trabalho.
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QUALITY CONTROL OF UHT MILK COMMERCIALIZED IN VITORIA,
ESPIRITO SANTO

ABSTRACT

Milk is an important food source, having in its composition essential nutrients like calcium,
proteins, vitamins A, B1, B2 and several other minerals. Due to its high nutritional value, the
regular intake of milk brings several benefits to human health as a contribution to the
development and maintenance of bone and other tissues of the body, as well as the
replacement of vitamins and minerals essentials for the body machinery network. Aiming at
consumer safety, the quality control of this food must be present in all processes from the
hygienic production of the milk in the field until its storage and distribution. The objective of
this work was to analyze UHT milks of different brands marketed in the city of Vitoria, Spirit
Santo state, through physicochemical analyzes (centesimal composition and research of
additives) and organoleptic analyzes (color, appearance, aroma, consistency and flavor). The
results obtained in the tests were compared with the determinations established by the
Ministry of Agriculture (MAPA) and by the National Sanitary Agency - ANVISA. For the
three brands of milk evaluated none of the additives was detected and satisfactory results were
obtained in almost all physical-chemical tests. In the tests for the determination of lactose
reducing sugars, determination of acidity in lactic acid, fixed mineral residue and total dry
extract, the values found were not in accordance with the reference values of the legislation.
Some reasons for the detected changes are discussed in the text.

Keywords: quality control; milk; adulterations; physicochemical analysis; legislation.
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INTRODUCAO

O leite é uma substancia fresca, com valor nutritivo, de coloracdo esbranquicada e
opaca, obtida através de ordenha ininterrupta de vacas saudaveis, bem alimentadas, mantidas
em condic¢Oes de higiene adequada. Leites ordenhados de outros animais sdo denominados
segundo a espécie de procedéncia (BRASIL, 2005).

O leite € uma combinacdo de diversos elementos em &gua, sendo que esta Ultima
representa aproximadamente 87% de sua composi¢do. Os principais elementos solidos do
leite sdo lipidios, carboidratos, proteinas, sais minerais e vitaminas (ANDRADE et al., 2014).
O principal carboidrato do leite é a lactose, podendo ser encontrado no leite outros
carboidratos como a glicose e a galactose, porém em pequenas quantidades (ANDRADE et
al., 2013d; VALSECHI, 2011; ADRIANO, et al, 2017). As proteinas representam entre 3% e
4% do peso seco do leite, e a caseina (proteina de alta qualidade nutricional) é a principal
delas. A concentracdo de gordura no leite varia geralmente entre 3,5 e 5,3%, cuja maior parte
é constituida de triglicerideos. A fracdo de gordura do leite, presente em forma de pequenos
glébulos em suspensédo na agua, serve de veiculo para as vitaminas lipossoluveis (A, D, E, K),
colesterol e outras substancias lipossoltveis, como os carotenoides (provitamina A), que déo
ao leite sua cor amarelo-creme (VALSECHI, 2011; SOARES, 2013; ADRIANO, et al, 2017
BRITO et al., 2017a). O leite € uma importante fonte alimentar da maioria dos sais minerais
necessarios para o desenvolvimento dos individuos jovens, como célcio, fosforo, potassio e
zinco. O célcio e o fosforo do leite apresentam alta disponibilidade, em parte porque se
encontram associados a caseina. Por isso, o leite é a melhor fonte de célcio para o crescimento
0sseo dos individuos jovens e para a manutencdo da integridade dos ossos dos adultos
(BRASIL, 2002; BRASIL, 2011; BRASIL 2005; CARVALHO, 2017; DUTRA, MARCHINI,
2008; BRITO et al., 2017a). Ele também € fonte das vitaminas A (retinol), B1 (tiamina), B2
(riboflavina), vitamina B5 (&cido pantoténico), vitamina B9 (folato), vitamina B12
(cobalamina), e mais de dez vitaminas diferentes do complexo B. (DUTRA, MARCHINI,
2008; BRITO et al., 2017a; CARVALHO, 2017).

Por ser considerado completo, os nutricionistas recomendam a populacao a ingestao de
2 a 3 porgdes diarias de leite e derivados (DUTRA, MARCHINI, 2008). A concentracdo dos
nutrientes na por¢do pode variar, pois sdo influenciados pela raca do gado, satde do animal, e
por fatores do ambiente em que o rebanho € criado, como temperatura, época da ordenha e
alimentacdo dada ao gado (WESCHENFELDER et al., 2016). Dessa forma, a composi¢do
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centesimal pode ser divergente entre as marcas, porém sempre deve obedecer aos intervalos
de valores regulamentados pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) e pelo
Ministério da Agricultura e Pecuéria e Abastecimento (MAPA)

No que diz respeito as normativas que visam regulamentar padrdes de qualidade do leite
no Brasil, a legislagdo sanitéria federal vigente sobre a producdo, identidade e qualidade do
leite € a Instrucdo normativa n° 51 de 18 de setembro de 2002, acrescentada pela instrucéo
normativa n° 62 de 29 de dezembro de 2011 do MAPA, e pela resolugcdo n°65 de 2005, que
regulamenta a inspecdo sanitaria e industrial para leite e seus derivados (BRASIL, 2002;
BRASIL, 2005; BRASIL, 2011).

De acordo com a legislagdo, o leite de vaca é classificado como tipo A, B ou C podendo
ser comercializado como leite cru refrigerado ou leite pasteurizado (Tabela 1).

O leite pasteurizado deve ser produzido a partir do leite cru, que é resfriado na granja
leiteira, obedecendo as especificacBes técnicas quanto a sua ordenha, armazenamento e
transporte (BRASIL, 2002; BRASIL, 2011; BRASIL 2005).

O regulamento da inspecdo sanitaria e industrial para leite e seus derivados define
pasteurizacdo como:

Art. 42, Pasteurizacdo é o emprego do calor por determinado periodo
de tempo com o propdsito de destruir totalmente a flora microbiana
patogénica, sem provocar alteracdes sensiveis da constituicdo fisica e
do equilibrio quimico do leite ou prejudicar seus elementos
biogquimicos ou interferir em suas caracteristicas organolépticas
normais (BRASIL, 2005).

Tabela 1: Caracteristicas dos leites tipos A, B, C.

Leite Tipo A Leite Tipo B Leite Tipo C
Ordenha Mecanica e Mecanica e Mecanica ou
controlada na controlada por manual de varias
propria fazenda varias fazendas fazendas leiteiras.
leiteira. leiteiras.
Rebanho Rebanho da propria Rebanho de Rebanho de
fazenda. diversas fazendas. diversas fazendas.
Processo de Realizado na granja | Encaminhado para | Encaminhado para
Pasteurizacao leiteira. pasteurizacao na pasteurizacgao na
indUstria em indUstria em
caminhdes tanques. | caminhdes tanques.
Processo de Envasado na granja Realizado na Realizado na
Embalagem leiteira. industria. industria.

Fonte: Adaptado de BRASIL (2002).
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A pasteurizacdo pode ser feita de trés formas diferentes. A pasteurizacdo lenta ou Low
Temperature Long Time (LTLT) é realizada em baixa temperatura por um longo tempo - a
temperatura chega a 63°C por cerca de 30 minutos. Na pasteurizacdo rapida ou High
Temperature Short Time (HTST), o leite é submetido a alta temperatura por um curto tempo
(aproximadamente 71.5 °C por 15 segundos). J& na pasteurizacao ultrarrapida, ou Ultra High
Temperature (UHT) o leite é exposto a temperaturas altas (superiores a 130°C) durante um
curto periodo (maximo de 5 segundos), em fluxo continuo. E em seguida, resfriado
rapidamente a temperatura inferior a 32°C e envasado sob condicGes assépticas, em
embalagens estéreis e hermeticamente fechadas (BRASIL, 2011; BRASIL, 1997; FELLOWS,
2006; PALUDO, COELHO, 2014).

Para garantir a procedéncia e a qualidade do leite que chega até os consumidores, 0
MAPA junto a ANVISA fiscalizam a qualidade do leite, realizando testes fisico-quimicos,
microbioldgicos e sensoriais segundo as determinagdes da Instru¢cdo Normativa nimero 68 de
12 de dezembro de 2006 do MAPA (CARVALHO et al., 2017; SILVA et al., 2016)

Através dos testes fisico-quimicos e sensoriais estabelecidos é possivel identificar
irregularidades, como adicdo fraudulenta de substancias. Dentre essas substancias as mais
comuns sdo agua, sacarose, amido, formol e peroxido de hidrogénio. A finalidade da adigdo é
aumentar o volume do leite ordenhado, mascarar substancias indesejadas, prevenir a
proliferacdo de microrganismos, aumentando a vida Util do leite, e corrigir propriedades
fisicas como, por exemplo, a densidade (ANDRADE et al., 2013a; BRASIL, 2005; SILVA,
et. al., 2016; FERNANDES, MARICATO, 2010). Os testes fisico-quimicos também avaliam
se os valores nutricionais do produto condizem com 0s descritos na embalagem. Ja os testes
microbiologicos séo feitos para observar se o leite analisado possui bactérias que podem ser
prejudiciais a satde do consumidor (BRASIL, 2013).

Apesar da existéncia de legislaces e diversas agéncias e programas fiscalizadores no
Brasil, ja foram identificados varios casos de adulteracdo e fraude no leite (ADRIANO et al.,
2017). Para garantir o direito e a seguranca do consumidor brasileiro, as fiscalizacGes sao
constantes e de responsabilidade da ANVISA e MAPA. Estes 6rgdos fiscalizam desde o
processo da producgdo até o produto acabado que chega ao consumidor (BRASIL, 2013).

Quando os resultados ndo atendem aos padrées de qualidade exigidos, o lote do produto
é retirado de circulacdo e fica proibida sua comercializacdo por tempo indeterminado, até que
a industria responsavel pela fabricacdo do produto corrija os erros (BRASIL, 2013). Apos a

correcdo, a industria € submetida a uma nova fiscalizacdo onde sdo feitos os testes em
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consecutivas amostras para analisar se houve adequacédo das irregularidades (BRASIL, 2013;
SILVA et al., 2016).

Por ser um alimento muito consumido no Brasil e possuir um historico de fraude, esse
trabalho teve como objetivo avaliar a qualidade do leite UHT comercializado em Vitoria, ES,
representado por trés diferentes marcas procedentes de estados diferentes.

Por meio de anélises fisico-quimicas e organolépticas, foi avaliado se a composicdo e o
teor das substancias presentes nas amostras estavam de acordo com as informacgoes descritas
no rétulo do produto e se atendiam a legislacdo vigente. Também foi pesquisada a presenca

dos principais aditivos.

METODOLOGIA

Essa pesquisa é classificada como estudo experimental, que visa expor as amostras de
leite UHT de diferentes marcas aos ensaios utilizados para a determinacdo da qualidade do
leite, segundo o 6rgdo regulamentador MAPA. Trés marcas de leites UHT comercializadas
em grandes redes de mercados da cidade de Vitoria, ES, foram submetidas aos testes e aqui
foram identificadas como 1, 2 e 3. Para realizagdo dos ensaios, foram adquiridos seis litros de
leite, todos de um mesmo lote de cada marca. As amostras foram compradas em um
supermercado do municipio no més de agosto de 2017. Depois de adquiridas, elas foram
armazenadas de acordo com as especificacdes determinadas nos rétulos de cada embalagem.

As analises foram efetuadas em triplicata, nos laboratorios de bioquimica da Faculdade
Brasileira — Multivix, situada no bairro de Goiabeiras, Vitoria, ES. Os procedimentos foram
realizados conforme os protocolos descritos no manual do Instituto Adolfo Lutz, Métodos
Fisico-Quimicos de Analise de Alimento (MFQAA) e no Métodos de Ensaio de Produtos de
Origem Animal (METPOA) (ANDRADE et al., 2013a; ZENEBON, 2008).

Dentre os testes organolépticos, foram avaliados: cor, odor, sabor e aspectos do leite.
Para isso, uma porcdo de cerca de 30 ml das amostras foram adicionadas em placas de Petri e
analisadas sob luz branca e temperatura ambiente controlada de 25°C (PALUDO, COELHO,
2014; MENDES, 2009).

Ja nos testes fisico-quimicos, foram realizadas as seguintes analises: determinacédo de
peréxido de hidrogénio com iodeto, determinacdo de acidez em acido lactico, identificacdo

de amido e sacarose, determinacdo de glicidios redutores em lactose, determinacgdo de extrato
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seco total, identificacdo de formol, determinacdo de densidade, determinacdo de residuo seco
por incineracdo e identificagdo de peroxidase.

Determinacéo de densidade a 15 °C - Para determinacao de densidade, foi adicionado
em uma proveta, de 250 ml de capacidade, 200 ml da amostra de leite ja homogeneizado com
temperatura entre 10-20°C. Em seguida, introduziu-se o termolactodensimetro e apds sua
estabilizagéo foi realizada a leitura da temperatura e da densidade (ANDRADE et al., 2013a;
ZENEBON, 2008). A densidade do leite varia entre 1,028 e 1,033 g/ml, e valores inferiores a
1,028g/ml indicam suspeita de adi¢do de agua; valores superiores a 1,033 g/ml sugerem
adicdo de reconstituintes. Porém de acordo com Brito et al. (2017b), valores de densidade
entre 1,023 e 1,044 g/ml s&o considerados aceitaveis (BRITO, et al, 2017b; BRASIL, 2002;
BRASIL 2011; BRASIL, 2005).

Determinacdo de acidez em acido lactico - Para determinacdo de acidez em acido
lactico, foram adicionados 10 ml da amostra em um Erlenmeyer e acrescentado 5 gotas de
fenolftaleina. Em seguida procedeu-se a titulagdo com NaOH 0,1 M até que a amostra
obtivesse a coloracdo rosa claro. O volume gasto de NaOH foi usado na formula abaixo
(ANDRADE et al., 2013b; ZENEBON, 2008):

V x F x 0,9 = &cido latico por cento m/v V = Numero de ml de NaOH
A F = Fator de Correcdo de NaOH
A = Numero de ml da amostra

0,9 = fator de converséo para acido lactico

Valores aceitaveis de acidez titulavel ou acidez em acido lactico devem ser entre 0,14 a
0,18 % (BRASIL, 2002; BRASIL, 2011; BRASIL, 2005; ANDRADE et al., 2013b).

Determinacéo de extrato seco total - Este ensaio foi realizado segundo os Métodos de
Ensaios de Produtos de Origem Animal (2013). Resumidamente, 5 ml de amostra foram
colocadas em capsula de porcelana, procedida secagem sob brando aquecimento em chapa
aquecedora e em seguida foram levados para estufa com temperatura aproximada de 105°C
durante trés horas. Apos resfriamento em dessecador, foi realizada a pesagem. O conjunto
voltou a estufa a 105°C por 30 minutos e o procedimento foi repetido até que se obtivesse
peso constante (ANDRADE et al., 2013c).

100 x P =% residuo seco por cento m/v P =n° de g de residuo seco
A A =n° de ml da amostra
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Determinacéo de glicidios redutores em lactose - Em baldo volumétrico de 100 ml foi
adicionado 10 ml da amostra e acrescentado 50 ml de agua, 2 ml de sulfato de zinco 30% e 2
ml de ferrocianeto de potassio 15% e realizado homogeneizacdo apds o acréscimo de cada
reagente. Aguardou-se 5 minutos para sedimentacdo e em seguida foi completado o volume
com &gua e realizada filtragem. Em outro baldo volumétrico foi adicionado 10 ml de cada
solucdo de Fehling, 40 ml de 4gua e aquecido até ebulicdo. A titulacdo foi feita com o filtrado,
mantendo a ebulicdo, até que houvesse viragem da cor azul para incolor com o fundo do baldo
apresentando coloracdo vermelho tijolo (ZENEBON, 2008; ANDRADE et al., 2013d).

O teor de glicidios redutores em lactose foi calculado da seguinte forma:
0,068 = n° de g de lactose que corresponde
a 10 ml da solucéo de Fehling.
v = n° de ml da solucdo da amostra, gasto

V x 0,068 x 100 = % glicidios redutores na titulacao.

Lxv em lactose L = n° de ml da amostra.

V =n°de ml da diluicdo da amostra.

Determinacdo de Residuo Mineral Fixo (RMF) - 5 g da amostra foram colocadas em
cadinho e carbonizadas completamente no bico de Bunsen. Em seguida as amostras foram
levadas a mufla a cerca de 550°C por 2 horas. O resultado deve ser um residuo
branco/acinzentado. Apos resfriamento em dessecador, foi realizada a pesagem até peso
constante (ANDRADE et al., 2014).

(M2 - M1) x 100 = % RMF M2= massa do cadinho com amostra apos

MO a incineracdo, em gramas;
M1= massa do cadinho vazio, em gramas;

MO= massa da amostra, em gramas.

Avaliacdo da eficacia de pasteurizacdo do leite: teste de atividade da peroxidase -
Para identificar a presenca de peroxidase, foram adicionados 10 ml de amostra em um tudo de
ensaio e levado ao banho-maria a 43°C por 5 minutos. Em seguida foram adicionados 2 ml de
guaiacol e 3 gotas de peroxido de hidrogénio. A mudanca de cor para salmao € indicativa de
que a amostra é positiva para presenca de peroxidase (ANDRADE et al., 2013i; ZENEBON,
2008).
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Pesquisa de aditivos — Para identificar a presenga de amido, foram adicionados em um
béquer 10 ml de amostra e aquecidos até ebulicdo. Apds resfriamento das amostras foram
adicionadas duas gotas de lugol. Na presenca de amido o liquido deve apresentar coloragédo
azulada (ANDRADE et al., 2013e; ZENEBON, 2008).

Ja para identificar a presenca de sacarose foram adicionados 15 ml da amostra em um
tubo de ensaio, e em seguida foi acrescentado 1 ml de acido cloridrico e 0,1 g de resorcina. As
amostras foram levadas para banho-maria por 5 minutos. A mudanca de coloracdo para um
tom avermelhado indica presenca de sacarose nas amostras (ANDRADE et al., 2013f;
ZENEBON, 2008).

No procedimento de identificacdo de perdxido de hidrogénio com iodeto foram
adicionados 2 ml da amostra, 2 ml acido cloridrico 1% e 2 ml de iodeto de potassio 10% em
um tubo de ensaio e levado ao banho-maria durante 2 minutos. Apds as amostras serem
resfriadas, foram adicionados 2 ml de solugcdo de amido. A mudanca de coloragéo para um
tom azulado é considerada positiva para presenca de peroxido (ANDRADE et al., 2013g;
ZENEBON, 2008).

Para realizar identificacdo de formaldeido foram adicionados em um tudo de ensaio 5
ml da amostra, 1 ml de &cido sulfarico e 1 gota de cloreto férrico a 1%. A mudanca de
coloragéo para tons rosados indica presenca de formol (ANDRADE et al., 2013h; ZENEBON,
2008).

RESULTADOS E DISCUSSAO
CARACTERISTICAS ORGANOLEPTICAS

As trés marcas apresentaram cor branca, odor sui generis, aspecto caracteristico do leite
sem presenca de granulos. Todos os quesitos em conformidade com a instrugdo normativa n°
62 (BRASIL, 2011). No parametro sabor, houve um pouco de diferenca entre as marcas, onde
a marca 1 apresentou um sabor mais adocicado que as demais (quadro 2). Isso € normal tendo
em vista que a composicdo do leite pode variar por diversos motivos, como raca da vaca,
condi¢des ambientais e da alimentacdo do gado. O estagio de lactacdo também influencia, por
exemplo, no colostro e o contetdo de proteina é maior, e o de lactose encontra-se reduzido

(BRITO et al., 2017a). Tudo isso pode interferir diretamente no sabor do leite.
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Os resultados obtidos na analise organoléptica sdo apresentados na tabela 2.

Tabela 2 - Caracteristicas organolépticas dos leites analisados de trés marcas em Vitoria, ES.

Marca 1 Marca 2 Marca 3
Aspecto | Opaco, sem presenga de | Opaco, sem presenca | Opaco, sem presencga
granulos, flocos e de granulos, flocos e de gréanulos, flocos e
coagulos coagulos coagulos
Cor Branco Branco Branco
Sabor Caracteristico; Caracteristico; Caracteristico;
adocicado levemente adocicado levemente adocicado
Odor Odor suave Odor suave Odor suave

PESQUISA DE ADITIVOS

Segundo a legislacdo, é proibida a adi¢cdo de qualquer substancia quimica usada com
finalidade de conservacdo ou que altere as caracteristicas originais, como por exemplo,
formol, sacarose, amido, peroxido de hidrogénio e agua (BRASIL, 2002; BRASIL, 2011;
BRASIL 2005). Os resultados da pesquisa de aditivos estdo sumarizados na tabela 3.

O formaldeido é usado com finalidade de inibir o crescimento de bactérias ou
mascarar qualquer adulteracdo causada por enzimas. Em leites e derivados ele também pode
ser utilizado como conservante (ADRIANO et al., 2017). Ao realizar a analise qualitativa ndo
foi identificada a presenca de formol em nenhuma das marcas investigadas (BRASIL, 2005).

Nos testes de identificacdo de amido e de sacarose com resorcina, quando positivos, as
amostras devem apresentar mudanca de coloracdo para azul e tons avermelhados,
respectivamente. As marcas aqui testadas ndo apresentaram mudanc¢a de coloragdo, assim
indicando serem amostras negativas para presenca de amido e sacarose (BRASIL, 2005;
ZENEBOM, 2008).

O peroxido de hidrogénio é usado para prevenir a proliferacdo de microrganismos,
naturalmente presentes no leite. Estes microrganismos provocam a hidrolise da lactose com
producdo de &cido latico. O aumento da acidez causa a precipitagdo da caseina, tornando o
leite impréprio para consumo (ANDRADE et al., 2013g). Apds analise, o resultado obtido foi
negativo para presenca de peroxido de hidrogénio (BRASIL, 2005).

A reducdo dos valores de densidade no leite UHT esté relacionada com o acréscimo de

agua com o intuito de aumentar o volume do leite e mascarar a presenca de substancias
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indesejadas. Alguns casos em que a agua é adicionada juntamente com outras substancias,
como sal, amido ou sacarose o teste de densidade ndo é capaz de identificar a presenca de
agua (BRASIL, 2005). Como nas amostras avaliadas ndo foram detectadas presenca de amido
ou sacarose, procedemos a analise da densidade. Ap6s a afericdo da densidade com
termolactodensimetro, as trés amostras testadas obtiveram valores de densidade dentro do
intervalo preconizado pela legislagéo vigente: de 1,028 a 1,033 g/ml.

Além das determinac6es mencionadas, para controle de qualidade do leite pasteurizado,
as provas de fosfatase e peroxidase devem, também, ser efetuadas. A peroxidase € uma
enzima que ndo deve estar presente em leites UHT, pois ela é inativada a temperaturas
superiores a 85°C. Como no processo de pasteurizacdo UHT as temperaturas podem atingir
até 150°C, espera-se que num processo bem executado ocorra a inativacdo da enzima. Nos
processos de pasteuriza¢do LTLT e HTST a temperatura ndo ultrapassa 80°C, assim a enzima
permanece ativa (ANDRADE et al. 2013i). Todas as amostras testadas mostram resultado
negativo para a presenca de peroxidase, indicando que o processo de pasteurizacdo UHT foi
realizado de forma correta nas trés indudstrias (BRASIL, 2005).

A fosfatase alcalina € uma enzima hidrolitica natural do leite cru, sendo sensivel as
temperaturas de pasteurizacdo. A medida da fosfatase residual € uma informacéao da eficiéncia
da pasteurizacdo (ANDRADE et al., 2013k). No entanto, a prova de fosfatase ndo pode ser
realizada por falta de alguns reagentes necessarios para a reacgao.

Na Tabela 3 estdo descritos os resultados obtidos nos testes de identificacdo de formol,
identificacdo de amido e sacarose, identificacdo de peroxido de hidrogénio, peroxidase e

densidade.

Tabela 3 - Resultados dos testes pesquisa de aditivos, prova de peroxidase e densidade em
trés marcas de leites analisados, Vitoria, ES.

Analise Padréo Marca 1 Marca 2 Marca 3
Formol Negativo Negativo Negativo Negativo
Amido Negativo Negativo Negativo Negativo
Sacarose Negativo Negativo Negativo Negativo
Perdxido de . . . .
hidrogénio Negativo Negativo Negativo Negativo
Peroxidase Ausente Ausente Ausente Ausente
Densidade | 4 058 41 033 1,028 1,030 1,030
(g/ml)
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DETERMINACAO DE EXTRATO SECO E RESIDUO MINERAL FIXO

A determinacdo de extrato seco total € um importante teste para estimar a
porcentagem de matéria sOlida presente no leite. Essa matéria seca & composta
majoritariamente de gordura, caseina, albumina e lactose, e engloba cerca de 13%; 0s outros
87% sdo o teor de agua do leite (BRITO et al., 2017a). A legislacdo brasileira preconiza que o
teor minimo de sélidos totais presente seja de 11,4%. Valores inferiores indicam a adicéo de
agua de forma ilegal (BRASIL, 2005, BRASIL, 2011; FERNANDES, MARICATO, 2010).
Dentre os leites analisados, a marca 2 apresenta valor no limite do valor de referéncia, e as
demais marcas apresentaram valores inferiores aos exigidos (Tabela 4).

Outro importante método para deteccdo da quantidade de nutrientes presentes no leite
¢ a determinacdo de residuo mineral fixo. Através desse teste pode-se indicar a quantidade de
elementos minerais contidos na amostra de leite como calcio, magnésio, cloro, fésforo,
potéssio e sddio (ANDRADE et al., 2014). A legislacao ndo possui valores estabelecidos para
o0 teor de cinzas, porém sua determinacdo é importante para a determinacdo centesimal dos
constituintes presentes no leite. Para a maioria das marcas brasileiras, os valores variam entre
0,65 a 0,85% (BRASIL, 2005, BRASIL, 2011; ANDRADE et al., 2014). As marcas aqui

analisadas apresentaram valores entre 0,51 a 0,62% (Tabela 4).

Tabela 4 — Valores de extrato seco total e residuo mineral fixo encontrados nas amostras das
marcas de leite, Vitoria, ES.

Valor de Marca 1 Marca 2 Marca 3
referéncia
Extrato Seco >11,4% 11,35% 11,48% 10,22%
Total
Residuo 0,65 a 0,85% 0,62% 0,57% 0,51%
Mineral Fixo

Alguns fatores podem ter contribuido para os valores abaixo do esperado para as
analises extrato seco total e residuo mineral fixo encontrados nas amostras. O primeiro deles é
gue pode ter havido perda de analito durante o pré-aquecimento em chapa aquecedora e
carbonizagdo em bico de Bunsen. Para atenuar isso, deve-se manter a chama branda evitando
a ignicdo espontanea ou projecdo da amostra. Ainda durante a carbonizacdo, utilizou-se
espatula metalica para homogeneizar o processo, e € possivel que uma parte tenha ficado

presa a espatula. Outro aspecto, a faixa de temperatura do forno mufla especificada na
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metodologia é de 550°C e ndo deve ser ultrapassada, pois em temperaturas mais elevadas
pode ocorrer a perda de cloretos por volatilizagdo (ANDRADE et al., 2014). Durante 0
procedimento, a temperatura do forno foi programada no painel da mufla e como néao
dispunhamos de termdémetro com capacidade superior a 200°C, a temperatura nao foi
averiguada durante o ensaio.

A lactose é o principal carboidrato presente no leite, envolvido nos processos de
fermentacdo e maturacdo, que contribui para aspectos como odor, sabor e valor nutricional.
Ela pode ser fermentada por acdo de microrganismos com formacdo de acidos organicos,
como o acido lactico, resultando assim na acidez adquirida, que junto com a acidez natural
formam a acidez total do leite (ANDRADE et al., 2013b). Logo que ordenhado, o leite
apresenta uma leve acidez natural, sendo o valor do pH do leite inversamente proporcional ao
valor da acidez, ou seja, quanto menor o pH maior ser o valor da acidez titulavel, um leite de
boa qualidade deve apresentar valor de pH entre 6,6 e 6,8, e sua acidez titulavel entre 0,14 e
0,18% (ANDRADE et al., 2013b). Entre as amostras analisadas, todas as marcas
apresentaram o valor da acidez em acido lactico superior a 0,18% (Tabela 5).

A acidez do leite pode ser influenciada por vérios fatores como, por exemplo,
alimentacdo do animal, fator racial, estagio da lactacdo, temperatura ambiental, condi¢des de
estresse do animal, estacdo do ano, mastite e salde geral da vaca, frequéncia e técnica de
ordenha, entre outras (ANDRADE et al., 2013b). Estes fatores exercem um maior ou menor
efeito sobre a composicdo do leite. Por isto, é necessario bastante critério no julgamento da
qualidade de um leite, simplesmente baseado neste ensaio.

Para evitar erros nos ensaios de acidez titulavel, algumas precaugdes devem ser
tomadas. A titulacdo deve ser realizada entre 20 e 30 segundos para evitar que o fosfato
presente no leite na forma de fosfato dicélcico, mediante a adicdo de NaOH, converta em
fosfato tricalcico e, finalmente, em &cido fosforico. Por esse motivo, se a titulagdo for
demorada, aumenta a acidez da amostra. Deve-se também evitar variacdo de temperatura, pois
a hidrolise da gordura libera acidos graxos aumentando a acidez titulavel (ANDRADE et al.,
2013b).

Por fim, foi realizado a determinacdo dos glicidios redutores em lactose. Quimicamente,
os carboidratos lactose, glicose e galactose apresentam poder redutor, ou seja, sofrem
oxidacdo de suas funcOes aldeido para acidos alddnicos enquanto ocorre a reducdo do
reagente oxidante (cobre Il) presente na solugéo de Fehling (ANDRADE et al., 2013d). A
reducdo provoca formacdo do Oxido de cobre |, precipitado de cor vermelho tijolo. O
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resultado é expresso em lactose, pois este é o principal carboidrato presente no leite. Na
legislacdo brasileira, o teor minimo de lactose no leite fluido é de 4,3% (BRASIL, 2005,
BRASIL, 2011). Nas nossas determinac®es, apenas a marca 1 ficou no limite do valor de
referéncia. As marcas 2 e 3 tiveram valores acima do preconizado (Tabela 5).

Nessa reacao, o ponto final da titulacdo é crucial: o ponto de viragem do indicador azul
de metileno muda a cor da solucdo de azul para incolor no ponto de viragem. A solucédo fica
incolor, mas como ocorre a formacdo de um precipitado de cor tijolo, a cor visivel da viragem
é de azul para vermelho tijolo (ANDRADE et al., 2013d).

Tabela 5 - Valores de acidez em acido lactico e glicidios redutores em lactose encontrados
nas amostras de marcas de leite, Vitdria, ES.

VanAr d? Marca 1 Marca 2 Marca 3
referéncia
Acdezem g 1440,18% 0,20% 0,20% 0,19%
Acido Lactico
Glicidios
Redutores em >4.3% 4,26% 5,02% 6,90%
Lactose
CONCLUSAO

Avaliando os resultados obtidos notou-se que nos testes organolépticos as trés marcas
analisadas se enquadram nos padrdes de qualidade exigidos pela fiscalizacdo. J& nos testes
fisico-quimicos, foram encontradas alteragdes para as trés amostras testadas nos quesitos:
acidez titulavel em &cido latico, residuo mineral fixo e extrato seco total. Essas alteracdes ndo
inviabilizam o consumo das marcas e, como ja discutido, podem ser devido a caracteristicas
intrinsecas do leite, cuja composicdo ndo é fixa e varia muito com o estado nutricional,
condicBes do ambiente de criacdo da vaca, entre outros. Além disso, podem ter sido causadas
pelo preparo incorreto dos reagentes, erro na execucdo do protocolo de analise ou no
momento da interpretacdo dos resultados pelos analistas. Atendendo as exigéncias da
legislacdo, temos como perspectiva repetir os ensaios que estiveram fora da faixa normal
utilizando novas aliquotas de cada marca e metodologias mais sensiveis e especificas para

cada determinagéo pesquisada.
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