UNIVERSIDADE DE BRASILIA
Faculdade de Agronomia e Medicina Veterinaria

Programa de Pés-Graduaciao em Saude Animal

AVALIACAO DA PRESENCA DE SUBSTANCIAS QUIMICAS EM LEITES CRU
E BENEFICIADO PRODUZIDOS E COMERCIALIZADOS NO DISTRITO
FEDERAL E ENTORNO

AMANDA L. BORGES DO CARMO AMORIM

DISSERTACAO DE MESTRADO
EM SAUDE ANIMAL

BRASILIA/DF
FEVEREIRO/2017



UNIVERSIDADE DE BRASILIA
Faculdade de Agronomia e Medicina Veterinaria

Programa de Pés-Graduaciao em Saude Animal

AVALIACAO DA PRESENCA DE SUBSTANCIAS QUIMICAS EM LEITES CRU E
BENEFICIADO PRODUZIDOS E COMERCIALIZADOS NO DISTRITO FEDERAL E
ENTORNO

AMANDA L. BORGES DO CARMO AMORIM

ORIENTADORA: MARCIA DE AGUIAR FERREIRA

DISSERTACAO DE MESTRADO
EM SAUDE ANIMAL

PUBLICACAO: 136/2017

BRASILIA/DF

FEVEREIRO/2017



AVALIACAO DA PRESENCA DE SUBSTANCIAS QUIMICAS EM

LEITES CRU

BENEFICIADO

PRODUZIDOS E

COMERCIALIZADOS NO DISTRITO FEDERAL E ENTORNO.

AMANDA L. BORGES DO CARMO AMORIM

APROVADA POR;

RiLZe)

DISSERTACAC  DE
MESTRAD
SUBMETIDA 0
EERG“AE‘ DE ngi
SAUDE AN[MA
COMO PARTE DOS
REQUISITOS
NECESSARIOS A

DE.
SAUDE ANIMAL.

MARCIA DE AGUIAR FERREIRA, Dra. (Universidade de Brasilia) Orientadora

ERNANDES RODRIGUES ALENCAR, Dr. (Universidade de Brasilia) (Membro

externo)

An A

SERGIO LUCIO SALO JON CABRAL FILHO, Dr \Umvermdﬂde de Brasilia)

{Membro externo)

BRASILIA/DF, 22 DE FEVEREIRO DE 2017



REFERENCIA BIBLIOGRAFICA E CATALOGACAO

AMORIM, A.L.B.C. Avaliacao da presenca de substincias quimicas em
leites cru e beneficiado produzidos e comercializados no Distrito Federal
e Entorno. Brasilia: Faculdade de Agronomia e Veterinaria, Universidade de

Brasilia, 2017, 49p. Dissertacao de Mestrado.

Documento formal, autorizando reproducdao desta
dissertacio de Mestrado para empréstimo ou
comercializag¢do, exclusivamente para fins académicos;
foi passado pelo autor a Universidade de Brasilia e
acha-se arquivado na secretaria do Programa. O autor
reserva para si os outros direitos autorais, de publicacao.
Nenhuma parte desta dissertacdo de mestrado pode ser
reproduzida sem a autorizagdo por escrito do autor.
Citacdes sao estimuladas, desde que citada a fonte.

Amorim, Amanda L. Borges do Carmo

Avaliagdo da presenca de substancias quimicas em leites cru e
beneficiado produzidos e comercializados no Distrito Federal e

de Aguiar Ferreira, 2017. 49p.: il.

Dissertacao de mestrado (M) — Universidade de Brasilia/
Faculdade de Agronomia e Veterinaria, 2017.

1. Leite beneficiado. 2. Qualidade. 3. Leite cru.
4. Fraudes. |. Ferreira, Marcia de Aguiar.
[I. Titulo

Entorno./Amanda L. Borges do Carmo Amorim. Orientagcdo de Marcia




AGRADECIMENTOS

Agrade¢o a Deus em primeiro lugar, pela oportunidade de estar em uma
Universidade de qualidade. Por me dar forcas e me abencoar em todos os
momentos. Por meio da fé pude ver a mao de Deus ndo sé neste, mas em varios
momentos da minha vida.

Agradeco em especial a minha mae, Marly, pelo exemplo de forca e
honestidade. Sempre esteve ao meu lado, e sempre me incentivou e acreditou que eu
seria capaz de grandes coisas.

Ao meu marido Bruno Amorim, pelo apoio incondicional em todos os
momentos da minha vida académica. Em todos os altos ¢ baixos ele esteve presente,
desde a graduagdo até agora. Agradego pelo carinho, compreensdo e amor
demonstrados a mim. Vocé ¢ um exemplo de generosidade.

Aos amigos do Lab Leite — UnB, pela paciéncia e bondade em toda a minha
caminhada. Em especial a Jaqueline, Emanuel e Sabrina.

A professora Marcia, pela dedicagdo e direcionamento. Pelo exemplo de ser
humano e profissional, e por estar junto comigo durante toda minha caminhada, me
apoiando e tornando essa experiéncia mais entusiasmante.

Aos meus sogros, Magnodlia e Jason, por me apoiarem e me ajudarem
sempre que precisei. Vocés sao meus pais do coragao.

A CAPES pelo financiamento.



SUMARIO

LISTA DE QUADROS .....ouvueereereeresnssssessessessessessessessessessassssssssessessessessesssssesesse VII
LISTA DE TABELAS ......oueeeeeeresessessessessessessssssssssssssssessessessessessessesssssessssasseses VII
RESUMO ....coeeeceerssessessessessessessssssssssssssessessessessessessesssssssessessssessessessessessassases VIII
ABSTRACT ..ecverrrtesressessessessssssssssssssessessessesssssesssssssessssssessessessesssssesssssssassessesses IX
INTRODUQCAO . .....overerererererereresesesesesesesesesssesesssesssesssssesesssesssssssssesssssssssesssssssssssssns 1
MATERIAIS E METODOS ......covovvrerressessessessessessessesssssssssessessessessessessessessesassesses 3
RESULTADOS E DISCUSSAOQ .....coceeireeerernsresesssssessesssessassssssesesssssssssessssssessssases 6
CONCLUSOES .....uvereerrrsrssnssessssnssessssssessssssessssesssssssesssssssssssessessssessssessessssessases 20
REFERENCIAS .....ovuevteetenressessessessesssssssessessessessessessessessessessssssssessessessessessessessasans 20
APENDICES ...evevvrvstessessessessessssssssssssessessessessesssssessssssssssessassessessessessessessessessssans 31
METODOLOGIAS UTILIZADAS .....cooveereeresressessessessessessssessessessessessessessessessesans 40

Vi



LISTA DE QUADROS

Quadro 1: Quantidade e origem das amostras de leites cru, pasteurizado e UAT
(n=100) coletadas em laticinios e em estabelecimentos comerciais do Distrito
Federal € ENtOINO. coveieecsercscsicssnecssasscssassossasesssasssssasesssnsessasssssanssssssssssasssssasssssnsssssnsass 4

Quadro 2: Resultados das analises fisico-quimicas e enzimaticas dos leites Ultra
Alta Temperatura (UAT), pasteurizado e cru (n=100) .......ccceeuerervurrcrcercscnrecsenes 32

Quadro 3: Resultado da pesquisa de substiancias em leites UAT, pasteurizado e

LISTA DE TABELAS

TABELA 1: Frequéncias de amostras de leites crus (produc¢ao formal e
informal), pasteurizados e UAT (n=100), coletadas em laticinios e no comércio
do Distrito Federal e Entorno, em desacordo com os padrades fisico-quimicos e
ENZIMALICOS. ccocuvrierrrrirssanissseressssrossssrossssssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssssssasssssnsssssssssssssssses 7

TABELA 2. Frequéncias de amostras de leites crus (formal e informal),
pasteurizado e UAT (n=100), coletadas em laticinios e comércio do Distrito
Federal e Entorno, em desacordo para a pesquisa de substincias quimicas. ...15

TABELA 3: Média e desvio padrao dos parametros fisico-quimicos dos leites
Ultra alta temperatura (UAT), pateurizado e cru (n=100) 31

Vil



RESUMO

Para que seja adequado ao consumo o leite deve ser produzido em boas
condig¢des de higiene e obtido de animais sadios, entretanto essa ndo ¢ a realidade de
produ¢do em diversos paises, inclusive o Brasil. A adicdo fraudulenta de
substancias quimicas ao leite ¢ realizada principalmente, com a intengdo de
mascarar ma qualidade. A legislacdo determina varias analises para o controle de
qualidade tanto da matéria-prima quanto do produto final, e considera o leite
fraudado/adulterado improprio para o consumo humano. O objetivo do presente
trabalho foi avaliar a qualidade do leite produzido e comercializado no Distrito
Federal e Entorno, por meio de analises fisico-quimicas, enzimaticas e pesquisa de
substancias neutralizantes, reconstituintes, conservantes e residuos antibioticos em
leites cru (n=32), pasteurizado (n=38) e UAT (n=30). Em adicao, todas as amostras
foram submetidas a prova de lactofermentacdo. Os resultados demonstraram que
86% das amostras apresentaram alteracdo em pelo menos um dos parametros
pesquisados. A adulteragdo mais frequente foi a adicao de cloretos (16%), seguida
de sacarose (6%), alcalinos (2%) e antibioticos (1%). Os parametros alterados em
relacdo as andlises fisico-quimicas foram densidade (54%), crioscopia (29%), teor
de gordura (11%), teor de proteina (6%), Solidos Nao Gordurosos (6%), alizarol
(6%), acidez Dornic (4%), teor de lactose (1%) e pesquisa de peroxidase (1%). 41%
das amostras apresentaram inconformidades na prova de lactofermentag¢do. Todas as
amostras apresentaram resultado negativo para a pesquisa de residuos de amido,
formol, cloro, hipoclorito, neutralizantes da acidez, peroxido de hidrogénio ou
alcool etilico. A alta frequéncia de amostras de leite em desacordo com os padrdes
vigentes demonstra falhas no controle de qualidade das industrias da regido e na
fiscalizagdo, comprometendo a satide do consumidor.

Palavras-chave: pasteurizacdo do leite; ultra-alta temperatura; leite informal;

fraude no leite.
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ABSTRACT

To be suitable for consumption, milk must be produced in good hygienic conditions
and obtained from healthy animals, but this is not the reality of production in
several countries, including Brazil. The fraudulent addition of chemicals to milk is
mainly done with the intention of masking poor quality. The legislation determines
several analyzes for quality control of both the raw material and the final product,
and considers fraudulent/adulterated milk unfit for human consumption. The
objective of the present study was to evaluate the quality of the milk produced and
commercialized in the Federal District and Surroundings, through physicochemical
and enzymatic analyzes and research of neutralizing substances, reconstituents,
preservatives and antibiotic residues in raw milks (n = 32), pasteurized (n = 38) and
UHT (n = 30). In addition, all samples were submitted to lactofermentation test. The
results showed that 86% of the samples presented alteration in at least one of the
parameters studied. The most frequent adulteration was the addition of chlorides
(16%), followed by sucrose (6%), alkaline (2%) and antibiotics (1%). The
parameters altered in relation to the physicochemical analyzes were density (54%),
cryoscopy (29%), fat content (11%), protein content (6%), Non-Fat Solids (6%),
alizarol (6%), Dornic acidity (4%), lactose content (1%) and peroxidase research
(1%). 41% of the samples presented nonconformities in the lactofermentation test.
All the samples presented negative results for the search of residues of starch,
formaldehyde, chlorine, hypochlorite, neutralizers of acidity, hydrogen peroxide or
ethyl alcohol. The high frequency of milk samples in disagreement with the current
standards shows failures in the quality control of the region's industries and in
inspection, thus compromising consumer health.

Keywords: milk pasteurization; Ultra High Temperature; informal milk; fraud in

milk.



INTRODUCAO

O Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), define
leite, sem outra especificagdo, como o produto oriundo da ordenha completa e
ininterrupta, em condi¢des de higiene, de vacas sadias, bem alimentadas e
descansadas (BRASIL, 1952; BRASIL, 2011). O leite destinado ao consumo
humano deve ser submetido a tratamentos térmicos que garantam a manutengao de
suas caracteristicas organolépticas, nutricionais e inocuidade. Os tratamentos
térmicos permitidos para o leite fluido sdo a pasteurizagdo e a ultra-alta temperatura
(UAT).

Entende-se por leite pasteurizado, o leite fluido elaborado a partir do leite
cru refrigerado na propriedade rural, posteriormente submetido a tratamento térmico
na faixa de temperatura de 72 a 75°C durante 15 a 20 segundos na pasteurizagdo
rapida ou entre 62 e 65°C durante 30 minutos na pasteurizacdo lenta, seguindo para
o resfriamento imediato em aparelhagem a placas até temperatura igual ou inferior a
4°C, e envasado em circuito fechado no menor prazo possivel, sob condi¢des que
minimizem contamina¢des (BRASIL, 1952; BRASIL, 2011).

O leite UAT ou Ultra High Temperature (UHT) ¢ definido como o leite
homogeneizado, submetido, durante 2 a 4 segundos, a uma temperatura entre 130°C
e 150°C mediante processo térmico de fluxo continuo, imediatamente resfriado a
uma temperatura inferior a 32°C e envasado sob condigdes assépticas em
embalagens estéreis e hermeticamente fechadas (BRASIL,1952; BRASIL, 1997).

Por sua origem bioldgica, o leite pode apresentar variacdes nos seus
componentes dependendo da origem animal, da racga, da alimentacdo, da idade, do
numero de pari¢des, do tempo de lactacdo e do clima. Por esse motivo, sdo
estabelecidos padrdes para as caracteristicas leite, que consideram essas variagoes, a
partir dos quais ¢ possivel detectar problemas em todas as fases de producdo, assim
como, detectar adulteracdes no produto.

A legislagdo brasileira estabelece os padroes de qualidade para o leite cru e
beneficiado e proibe a adicdo de qualquer substancia quimica na conservacao do
leite. Os parametros fisico-quimicos estabelecidos para os leites cru refrigerado e
pasteurizado estdo descritos na Instru¢do Normativa N.° 62 (BRASIL, 2011) e para
o leite UAT na Portaria N.° 370 (BRASIL, 1997), ambas do MAPA. Essas



legislagdes tém como objetivo regulamentar a producao, o beneficiamento e fixar a
identidade e as caracteristicas minimas do leite fluido no pais. O controle da
presenca de substincias quimicas ¢ realizado por meio do Programa Nacional de
Controle de Residuos e Contaminantes (PNCRC-MAPA), que avalia a presenga de
residuos de medicamentos veterinarios € contaminantes inorganicos em produtos de
origem animal ndo processados (BRASIL, 1999).

O leite ¢ um dos alimentos frequentemente envolvidos em fraudes
(MOORE; SPINK; LIPP, 2012). De acordo com o Regulamento da Inspec¢do
Industrial e Sanitdria de Produtos de Origem Animal (RIISPOA) considera-se
fraudado, adulterado ou falsificado o leite que: 1) for adicionado de agua; 2) tiver
sofrido subtragdo de qualquer dos seus componentes, exceto a gordura nos tipos “C”
e “magro”; 3) for adicionado de substancias conservadoras ou quaisquer elementos
estranhos a sua composicao; 4) for de um tipo e se apresentar rotulado como de
outro de categoria superior; 5) estiver cru e for vendido como pasteurizado; 6) for
exposto ao consumo sem as devidas garantias de inviolabilidade (BRASIL, 1952).

As fraudes mais praticadas no leite sdo o aumento de volume, a adicdo de
reconstituintes da densidade, neutralizantes da acidez e substancias conservantes
(TRONCO, 2008; KARTHEEK et al. 2011). Somada a motivagao financeira, a
pratica de fraudar o leite pode ser incitada pela dificuldade na detec¢do das fraudes
utilizando apenas as provas de rotina (OLIVEIRA, 2009; KARTHEEK et al. 2011;
SILVA et al.,, 2015). Causam prejuizo ao consumidor tanto do ponto de vista
econdmico, quanto do ponto de vista sanitario, uma vez que a adi¢do de substancias
quimicas ao leite podem causar danos a saude de quem consome esse alimento.
Além disso, podem causar prejuizos a industria, uma vez que a adicdo de
substancias quimicas ou remog¢do de componentes do leite pode prejudicar a
fabricagao de seus derivados (BEHMER, 1999; FREITAS FILHO et al., 2011
ROSA et al., 2015; ROCHA et al., 2015).

Comprovacdes de fraude na industria leiteira podem gerar inseguranga no
consumidor no que se refere ao leite formal. Em decorréncia de fraudes, as pessoas
podem associar o leite formal/industrializado a leite adulterado, ao mesmo tempo
em que consideram o leite informal como um leite puro e saudavel, sendo que este
ndo passa por nenhum controle de qualidade ou por fiscalizagdo. E importante
ressaltar que tanto o leite formal adulterado, quanto o leite informal oferecem riscos

a satide do consumidor (BRANDAO et al., 2015).


https://br.answers.yahoo.com/question/index?qid=20110912153016AArpicM

Em 2013, o Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA),
em conjunto com o Ministério Publico do Rio Grande do Sul, desencadeou a
Operagdo Leite Compensado com o objetivo de coibir a fraude no leite cru que era
realizada por um grupo de transportadores do interior do Rio Grande do Sul com
adicao de agua e ureia agricola. Em 2014 foi deflagrada a chamada Operacao Leite
Adulterado I e II no estado de Santa Catarina, e a III envolvendo os estados de Santa
Catarina e Rio Grande do Sul, com o objetivo de investigar e punir os envolvidos
em adulteragdo de leite (BRASIL, 2013a; BRASIL, 2014).

Diversas pesquisas t€ém demonstrado que a fraude do leite ainda ¢ pratica
comum no Brasil (CALDEIRA et al., 2010; FIRMINO et al., 2010; MENDES et al.,
2010; ROSA-CAMPOS et al.,, 2011; SILVA, 2013; TAMANINI et al., 2013;
MAREZE, J. et al., 2015; CORREA et al., 2015), sendo importante que estudos
dessa natureza sejam realizados, afim de gerar dados que possam contribuir com a
melhoria da qualidade do leite no pais. Assim, o objetivo da pesquisa foi de avaliar
a qualidade fisico-quimica e a presenga de substancias quimicas em leites cru e

beneficiado produzidos e comercializados no Distrito Federal e Entorno.

MATERIAIS E METODOS

Local da pesquisa e coleta das amostras

O trabalho foi realizado no Laboratorio de Analises de Leite e Derivados da
Faculdade de Agronomia e Medicina Veterinaria, da Universidade de Brasilia no
periodo de marcgo de 2015 a agosto de 2016.

Foram avaliadas amostras de leite cru recebido por laticinios, leite cru
informal, leite pasteurizado (nove marcas diferentes) e leite UAT (oito marcas
diferentes). Do total de amostras de leite UAT (n=30), 10 foram de leite integral, 10
de semi-desnatado e 10 de desnatado. Todas as amostras de leite pasteurizado
(n=38) foram de leite integral. As amostras de leite cru formal foram coletadas em
quatro laticinios da regido, diretamente dos tanques de refrigeracao, acondicionadas
em frascos estéreis e mantidas refrigeradas at¢ o momento das andlises. As de leite
cru informal foram adquiridas de feiras e de comerciantes ambulantes em suas
embalagens originais (garrafas do tipo “pet”) e também, mantidas refrigeradas até as
analises.

As amostras de leite pasteurizado foram adquiridas em estabelecimentos



comerciais € em laticinios da regido e transportadas refrigeradas para o laboratorio.
As amostras de leite UAT também foram coletadas em estabelecimentos comerciais
e mantidas em temperatura ambiente até a realizacdo das analises (Quadrol). O
Distrito Federal estd dividido em sete Unidades de Planejamento Territorial, e as

coletas foram feitas em cinco dessas Unidades (mapa 1) e no Entorno.

Quadro 1: Quantidade e origem das amostras de leites cru, pasteurizado e UAT (n=100)
coletadas em laticinios e em estabelecimentos comerciais do Distrito Federal e Entorno.

Origem das amostras
Leites Comérecio (n) Laticinios (n) Total (n)
UAT 30 - 30
Pasteurizado 21 17 38
Cru formal - 18 18
Cru informal 14 - 14
Total (n) 65 35 100

Legenda: UAT (Ultra Alta Temperatura)

Mapa 1: Unidades de Planejamento Territorial (UPT) do Distrito Federal e
Unidades de coletas.
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Analises fisico-quimicas e enzimaticas

Todas as amostras (n=100) foram submetidas as analises fisico quimicas
para determinagdo dos teores de gordura, sélidos ndo gordurosos (SNG), densidade,
proteina e lactose por meio do equipamento ultrassonico Ekomilk® conforme
indicagdes do fabricante. O indice crioscopico foi determinado a partir do ponto de
congelamento em crioscopio eletronico Laktron®-M-90. As andlises de estabilidade
ao alizarol, acidez pelo método Dornic e pesquisa da enzima peroxidase foram
realizadas conforme estabelecido na Instru¢do Normativa 68 (BRASIL, 2006). Para
a pesquisa de fosfatase alcalina utilizou-se o teste colorimétrico Bioclin® (Quibasa

Quimica Bésica Ltda) (SEIXAS et al., 2014).

Pesquisa de substincias quimicas e lactofermentacio
As substancias quimicas pesquisadas em todas as amostras (n=100) foram:
reconstituintes (cloretos, alcool etilico, amido, sacarose), conservantes (cloro e

hipoclorito, perdxido de hidrogénio, formol), neutralizantes da acidez (alcalinos)



conforme metodologias preconizadas pela IN 68/2006 (Brasil, 2006), com excecao
das pesquisas para presenga de sacarose e de alcalinos que foram realizadas de
acordo com o proposto por Pereira et al., 2001.

Para a pesquisa de formol utilizou-se o reagente FormFix® (Macrofren
Tecnologias Quimicas/CDT/UnB) e, em pool (10% do total de amostras de cada
tipo de leite) pelo método oficial (BRASIL, 2006). Para pesquisa de antibidticos foi
utilizado o kit Charm Test® II (Charm Sciences Inc). Ambas as metodologias foram
realizadas conforme instrug¢oes dos fabricantes.

Ainda, foi realizada a prova da lactofermentacdao para avaliacao do tipo de
coagulo formado a partir da incubagdo a 37 °C por 24 h, em condi¢des assépticas,
de 10 mL de cada amostra. Os coagulos foram classificados como digeridos
(coagulos pequenos e retraidos na parede do tubo, com grande separaciao de soro),
gelatinosos (coagulos perfeitos, sem separacdo de soro e lisos) e liquidos (leite ndo

coagulado) (BEHMER, 1999).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Do total de amostras (n=100) 86% estavam em desacordo com a legislagao
em pelo menos um dos parametros pesquisados. Os resultados das analises fisico-
quimicas e enzimaticas estdo contidos na Tabela 1.

Na analise da crioscopia, 29% do total de amostras analisadas, estiveram em
desacordo com a legislacdo, sendo que destas, dez amostras (10%) de leite
pasteurizado e duas (2%) de leite cru informal apresentaram indice crioscopico (IC)
acima de -0,530°H, indicando fraude por adi¢do de agua. Entretanto, 13 (13%)
amostras de leite UHT, uma (1%) de leite pasteurizado e quatro (4%) de leite cru
(uma de informal e trés de formal) apresentaram IC baixos, indicando possiveis
alteracOes devidas a tentativas de reconstituicao da crioscopia. O padrao vigente de

IC para o leite bovino ¢ de -0,530°H a -0,550°H (BRASIL, 1997; BRASIL, 2011).



TABELA 1: Frequéncias de amostras de leites crus (producdo formal e informal), pasteurizados ¢ UAT (n=100), coletadas em laticinios e no
comeércio do Distrito Federal e Entorno, em desacordo com os padrdes fisico-quimicos e enzimaticos.

Amostras em desacordo (%)

Anilises Leite cru informal | Leite cru formal Pasteurizado UAT Total (n=100)
(n=14) (n=18) (n=38) (n=30)

Crioscopia 5(35,7%) 1 (5,5%) 10 (26,3%) 13 (43,3%) 29 (29%)

Densidade 7 (50%) 5(27,7%) 22 (57,9%) 20 (66,6%) 54 (54%)
Estabilidade ao alizarol 1(7,1%) 0 1 (2,63%) 4 (13,3%) 6 (6%)
Acidez Dornic 2 (14,2%) 0 1 (2,6%) 1 (3,3%) 4 (4%)

Gordura 0 2 (11,1%) 9 (23,6%) 0 11 (11%)
SNG 3 (21,4%) 1 (5,5%) 2 (5,2%) 0 6 (6%)
Proteinas 4 (28,57%) 1 (5,5%) 2 (5,2%) 0 7 (7%)
Lactose 1 (7,1%) 0 0 0 1 (1%)
Peroxidase 0 0 1 (5,8%) 0 1 (1%)

Fosfatase alcalina 0 0 0 0 0

Legenda: UAT = Ultra Alta Temperatura; SNG= So6lidos Ndo Gordurosos



A determina¢dao do IC pelo ponto de congelamento ¢ considerada uma
analise de precisao para a identificagdo de fraude por aguagem que acontece a uma
temperatura inferior a 0°C, portanto, menor que a da agua (CORREA et al., 2015;
BRASIL, 1952). Esse indice pode ainda indicar se a amostra foi adicionada de
algum soluto para mascarar a adicao de 4gua, uma vez que quanto mais baixo, mais
distante do ponto de congelamento da agua. Além do prejuizo econdmico o leite
adicionado de 4dgua pode gerar danos a satide do consumidor pela adi¢do de adgua
ndo tratada.

A legislacdo nao estabelece padrao em leite UAT nem para a crioscopia e
nem para a densidade. Nesse leite ¢ permitida a adicdo de estabilizantes, como o
citrato de sodio, em até 0,1% no processamento (BRASIL, 1997). Beloti et al.
(2010) observaram que a adi¢ao de 0,1% de citrato de s6dio provoca abaixamento
no ponto de congelamento do leite, alterando a crioscopia em -0,020°H. Portanto, a
crioscopia do leite UHT deveria estar entre - 0,550°H e -0,570°H. Se esse intervalo
fosse considerado como padrdo para o presente estudo, 17 (17%) amostras estariam
fora do padrio, com crioscopia acima de - 0,550°H.

Mendes et al. (2010) em estudo feito em Mossoro-RN e Silveira &
Bertagnolli (2014) em estudo feito em Santa Maria-RS avaliaram amostras de leite
cru informal e verificaram, respectivamente, 50% e 20% de amostras com IC alto.
Ribeiro Junior et al. (2013) num estudo em Ivaipora — PR com leite cru refrigerado,
verificaram que 8,10% do total de 74 amostras avaliadas apresentaram valores mais
proximos de zero em relagdo ao padrdo de -0,530°H, e 13 (17,56%) amostras
apresentaram indice crioscopico mais baixo que -0,550°H.

Gonzaga et al. (2015) e Mareze et al. (2015) em estudos conduzidos no
estado do Parand, detectaram, respectivamente, 33 e trés amostras de leites
pasteurizados fora do padrdo para crioscopia. Souza et al. (2014) avaliaram 39
amostras de leite UAT coletadas no Estado de MG e verificaram que nove
apresentaram indice superior a -0,550°H. J4 Porto (2015) em estudo conduzido em
Teresina-PI e Rosa et al. (2015) em estudo conduzido em Erechim-RS avaliaram
leites UAT encontraram valores de IC que atendem a legislagao.

O padrao estabelecido para o teor da densidade ¢ de 1,028 a 1,034 g/mL
(BRASIL, 2011). Na determinacao desse parametro, do total de amostras, 54 (54%)
estavam alteradas. Sendo que, 20 (20%) de leite UAT; 21 (21%) de leite

pasteurizado e cinco (5%) de leite cru (trés de informal e duas de formal)



apresentaram densidade elevada, e uma (1%) de leite pasteurizado e sete (7%) de
leite cru (quatro de informal e trés de formal) apresentaram densidade baixa.
Valores menores do que 1,028 gramas/mL sugerem adi¢ao de agua ao leite ja que a
densidade da agua ¢ menor que a do leite. Densidade acima do esperado pode
significar adi¢dao de reconstituintes, como amido, cloreto, € compostos organicos ou
ainda a retirada de gordura do leite, ja que a densidade deste componente ¢ menor
que a da d4gua (CORREA et al., 2015).

A adi¢do de agua altera tanto a crioscopia quanto a densidade. No presente
estudo, de trés amostras de leite pasteurizado e de duas amostras de leite cru com IC
maior que -0,530°H, nenhuma teve alteragdo da densidade. No entanto, seis
amostras de leite pasteurizado com IC alto, apresentaram densidade elevada, o que
pode indicar que os leites foram adicionados de agua e reconstituidos, para mascarar
a fraude por adicao de agua.

Para Mendes et al. (2010) o valor do IC s6 pode ser levado em consideragao
se os valores da densidade também estiverem alterados. Esses autores avaliaram
amostras de leite cru informal, no municipio de Mossordo-RN, e verificaram
amostras com IC alto e densidade normal, chegando a conclusdo que as alteragdes
do IC foram em decorréncia da alimentacdo fornecida aos animais, e nao a fraude
por aguagem. No entanto, o IC ¢ um indice de precisdo, diferente do teor de
densidade. Sendo assim, € possivel concluir que entre os dois testes, o IC ¢ mais
confiavel. Para Villa & Pinto (2008), o valor da densidade ¢ 1til na detec¢dao de
fraudes por adi¢ao de agua ao leite, no entanto, esse ndo € um teste conclusivo para
determinagdo desta fraude, ja que a densidade pode ser alterada em fun¢do de outros
fatores, como o excesso de gordura ou um processo de desnate variando a
composicdo do leite.

Mendonga et al. (2015) em estudo conduzido no Parand ¢ Molina et al.
(2015) em Itaqui-RS verificaram amostras de leite cru informal com valores médios
de densidade abaixo de 1,028g/mL. Ribeiro Junior et al. (2013) verificaram quatro
amostras de leite cru refrigerado em desacordo para esse pardmetro. Ja Firmino et
al. (2010) em Minas Gerais ¢ Mendes et al. (2014) no Rio Grande do Norte,
avaliaram amostras de leite cru refrigerado e Silveira & Bertagnolli (2014) no Rio
Grande do Sul avaliaram amostras de leite cru informal, e todos eles verificaram
amostras em conformidade com a legislagao.

Mareze et al. (2015) verificaram uma amostra de leite pasteurizado com



densidade acima do valor de referéncia. Rios et al. (2011) avaliaram a sensibilidade
da prova do amido em leite pasteurizado e constataram que até 0,5% de amido de
milho e 2,5 % de farinha de trigo podem mascarar a adi¢ao de 5% de dgua na prova
de densidade. Souza et al. (2014) em estudo realizado em MG e Rosa et al. (2015)
verificaram variagdes de densidade dentro dos padrdes estabelecidos por lei para o
leite UAT.

A densidade pode ser um bom indicador do leite que sofreu desnate
excessivo. Densidade acima de 1,034 g/cm® pode acontecer devido ao desnate
excessivo, pois a gordura ¢ o unico constituinte do leite que tem densidade menor
que a agua (BEHMER, 1999; TRONCO, 2008). Seis amostras que apresentaram
densidade elevada também estavam com teores de gordura abaixo do estabelecido.

De acordo com o teor de gordura a legislagdo classifica os leites como:
integral minimo de 3%; semidesnatado de 2,9% a 0,6% e desnatado no maximo
0,5% (BRASIL, 1997; BRASIL, 2011).

Na avaliagdo geral dos resultados observou-se que o teor de gordura ficou
abaixo do esperado em 11 (11%) amostras sendo que, duas (2%) foram de leite cru
formal e nove (9%) de leite pasteurizado. Teores de gordura abaixo do limite
minimo (3%) recebidos pelo laticinio comprometem o rendimento industrial de
derivados e leites beneficiados com teores alterados sdo considerados fraudados.
Na pesquisa, buscou-se o preparo das amostras com rigor, em especial na
homogeneizagdo adequada antes das andlises, de forma a ndo comprometer os
resultados obtidos. Dessa forma, pode-se afirmar que as amostras com resultados
abaixo do determinado estavam fraudadas por desnate excessivo. Ressaltando que a
responsabilidade sobre a qualidade da matéria prima e do produto final ¢ da
industria.

Cardoso (2014) e Mendes et al. (2014) em estudos com leite cru refrigerado,
verificaram respectivamente, 50% e 5,5% das amostras em desacordo com as
condigoes legais para esse parametro. Mareze et al. (2015) encontraram 10 amostras
de leite pasteurizado com teor de gordura inferior a 3%. Firmino et al. (2010) em
estudo com leite cru refrigerado e Porto et al. (2015), em estudo com leites
pasteurizados verificaram todas as amostras dentro dos padrdes estabelecidos pela
legislagdo para esse parametro.

A prova do alizarol tem como objetivo verificar a estabilidade da principal

proteina do leite que ¢ a caseina. A legisla¢do estabelece que o leite deva ser estavel
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ao teste do alizarol, verificada pelo desenvolvimento de coloragao tijolo e formagao
de grumos finos j& que constitui uma solucao alcodlica, que instabiliza a proteina. O
leite 4cido tem tendéncia a um esmaecimento da cor, passando para uma tonalidade
entre o marrom claro ¢ amarelo. Na acidez elevada ou no colostro, a coloragdo ¢
amarela, com coagulaciao forte. Leite com reagdo alcalina (mamites, presenca de
neutralizantes) apresenta coloracao lilds a violeta. (BRASIL, 1997; Brasil, 2006;
BRASIL, 2011).

Do total de amostras, quatro (4%) apresentaram aspecto de alcalinidade no
teste do alizarol, sendo que destas, uma (1%) foi de leite pasteurizado e trés (3%) de
leite UAT e duas (2%) apresentaram instabilidade, sendo uma (1%) de leite cru
informal e uma (1%) de leite UAT. Essa analise apesar de ser classificada como
qualitativa, deve ser realizada diariamente na captagdo do leite cru, na chegada ao
laticinio, no leite cru refrigerado estocado imediatamente antes do tratamento
térmico e no leite pasteurizado (BRASIL, 2011). O leite que ndo estiver dentro do
padrdo de normalidade exigido na legislagdo ndo deve ser encaminhado para o
beneficiamento. Para a confirmagdo da acidez ou alcalinidade do leite, é realizada a
prova de titulagdo da acidez pelo método Dornic, em que amostras com valor
inferior a 14°D sdo consideradas alcalinas e amostras com valor superior a 18°D sdo
consideradas acidas.

Agnese et al (2002) no Rio de Janeiro e Montanhini & Hein (2013) no
Parané encontraram, respectivamente, 25% e 8,6% de amostras de leite cru informal
instaveis a prova do alizarol. Magalhdes et al. (2015) em Aracaju e Silva (2013) no
Parana verificaram, respectivamente 20% e 7% de amostras de leite pasteurizado
instaveis no teste do alizarol. Ja Mendes et al. (2010) verificou 100% de amostras de
leite cru informal com estabilidade térmica no que diz respeito a essa prova.

Souza et al. (2010) em estudo com leites UAT comercializado em Londrina
— PR, encontram 20% em desacordo com a legislacdo. Ja Robim (2011) e Rosa et
al. (2015) verificaram todas as amostras estdveis ao alcool 72%, que também
verifica a estabilidade da proteina.

Tamanini et al. (2013) avaliando 60 amostras de leite UAT, coletadas em
Londrina —PR relatam que todas as amostras foram estaveis ao alcool 68% e,
verificaram ainda, que todas as amostras apresentaram estabilidade nas
concentracoes de 72%, 76% e 80% de alcool.

A acidez titulavel pelo método Dornic (°D), determina a quantidade acido
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latico presente no leite e, o limite estabelecido é de 14°D a 18°D (BRASIL, 2011).
Os resultados mostraram que quatro (4%) amostras estavam desacordo com o
padrdo e destas, uma amostra (1%) de leite cru informal foi considerada acida e,
uma amostra de leite cru informal, uma de pasteurizado ¢ uma de UAT foram
classificadas como alcalinizadas. Além disso, duas amostras (uma de leite UAT e
uma de leite cru informal) apresentaram instabilidade no teste do alizarol, mas nao
apresentaram acidez acima de 18°D, podendo ser classificadas como Leite Instavel
Nio Acido (LINA). A acidez titulavel ou adquirida reflete a produgdo de acido
latico, sendo uma possivel indicadora de higiene e conservacao do leite. Valores
muito elevados de acidez podem indicar possivel contaminacao do leite, uma vez
que os microrganismos metabolizam a lactose, formando acido latico. Por outro
lado, valores baixos de acidez podem indicar a presenca de alguma substincia
alcalina (CORREA et al, 2015). O Leite Instivel Nio Acido (LINA) é
caracterizado pela perda de estabilidade da proteina, resultando na precipitacdo na
prova do alcool sem, entretanto, apresentar acidez acima de 18°D. Essa altera¢do
ndo tem causas bem definidas (MARQUES et al., 2007).

Montanhini & Hein (2013) e Silveira & Bertagnolli (2014) verificaram
amostras de leite cru informal com acidez superior ao estabelecido, nos estados do
Parana e Rio Grande do Sul, respectivamente. Mendonga et al. (2015) em estudo
com 20 amostras de leite cru informal verificaram quatro com acidez abaixo de
14°D e sete com acidez acima de 18°D. Tamanini et al. (2013) em estudo com
amostras de leite UAT produzidos na regido sul, verificaram uma amostra com
resultado acima do limite maximo e uma com resultado abaixo do limite minimo.

Ja Porto et al. (2015) em estudo com 96 amostras de leite pasteurizado e
Rosa et al. (2015) em estudo com leite UAT, verificaram que a acidez titulavel
esteve dentro dos padrdes estabelecidos para todas as amostras. Silva (2013)
verificou 7% de amostras de leite pasteurizado instaveis no teste do alizarol, sendo
que essas foram de Leite Instavel Ndo Acido (LINA).

Os SNG correspondem a soma dos componentes do leite, com exce¢do da
agua e da gordura. A diminui¢do desses componentes indica possivel redu¢do no
teor de proteinas e lactose. O padrao estabelecido para SNG em leite bovino ¢ de no
minimo 8,4% (BRASIL, 2011). Das 100 amostras, seis (6%) estavam com SNG
abaixo do preconizado, sendo que quatro (4%) eram de leite cru (trés de informal e

uma de formal) e duas (2%) de leite pasteurizado.
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Com relagdo a proteina, sete amostras (7%) apresentaram teores abaixo do
minimo estabelecido para leite bovino que ¢ de 2,9% sendo que, seis eram as
mesmas identificadas com SNG baixo. Em leite de conjunto e beneficiado, a analise
do teor de proteinas ndo indica exatamente a origem da ndo conformidade (adi¢ao
de soro, agua, leite com baixa qualidade microbioldgica, entre outras), mas pode
servir de base para outras analises como crioscopia € microbioldgicas (PORTO et
al. 2015). Entretanto, os baixos teores encontrados podem ser devidos a
contaminagdes por microrganismos psicrotréficos proteoliticos, que ndo foram
avaliados nessa pesquisa.

Montanhini & Hein (2013), observaram 48% de amostras de leite cru
informal em desacordo com a legislacdo em relacdo ao SNG, e seis amostras com
teor de proteina abaixo do estabelecido. Silveira & Bertagnolli (2014) verificaram
duas amostras de leite cru informal estavam em desacordo com a legislacio em
relacdo ao SNG e uma em relagdo a proteina e, Molina et al. (2015) encontraram 13
amostras em desacordo em relagdo ao SNG e todas em em relagdo a proteina.

Firmino et al. (2010) verificaram 100% de amostras de leite cru refrigerado
coletadas no estado de Minas Gerais, de acordo com a legislacdo em relagdo ao
SNG. Ja Cardoso (2014) observou 41,67% de amostras de leite cru refrigerado em
desacordo com as condicdes legais para SNG e todas as amostras em acordo com o
estabelecido em relacdo a proteina. Ribeiro Junior et al. (2013) encontraram 14,14%
de amostras de leite cru refrigerado em desacordo com teores de proteina alterados.
Mareze et al. (2015) e Porto et al. (2015) verificaram amostras de leite pasteurizado
abaixo do padrao para SNG sendo que esses Ultimos, também relataram baixos
teores de proteinas.

A pesquisa de lactose ndo é obrigatéria, mas o RIISPOA (BRASIL,1952)
estabelece o teor minimo de 4,3%. Uma (1%) amostra de leite cru informal
apresentou teor abaixo do permitido. A lactose € o principal carboidrato do leite.
Tem origem principalmente na glicose sanguinea, que no tecido mamario une-se a
galactose, formando a molécula de lactose. 11% desse carboidrato estdo associados
as proteinas, portanto ndo se encontra inteiramente em solucao no leite (KOBLITZ,
2011). Representa aproximadamente a metade dos so6lidos ndo gordurosos e ¢
fundamental no processo de acidificagcdo do leite (fermentacdo e maturacdo).
Contribui com o valor nutricional e esta relacionada com a textura, cor e sabor do

produto. A sua determinagdo ¢ importante para o estabelecimento do valor nutritivo
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e composi¢ao centesimal do leite e, consequente enquadramento nos padrdes de
qualidade (BRASIL,2013).

Motta et al. (2015) observaram 100 amostras de leite cru informal e
verificaram 40% com teor de lactose menor que 3,9% estando em desacordo com a
IN 62.

As enzimas pesquisadas no leite sdo a peroxidase e¢ a fosfatase alcalina
sendo a primeira resistente as temperaturas de pasteurizagdo, e a segunda
considerada sensivel. No leite cru as duas enzimas devem estar ativas; a
pasteurizagdo inativa a fosfatase alcalina e o sistema UAT inativa ambas. No teste
da peroxidase uma (1%) amostra de leite pasteurizado foi negativa indicando que o
leite foi superaquecido. O superaquecimento pode ser considerado fraude e produz
impactos na qualidade nutricional do leite por desnaturagdo proteica.

Gonzaga et al. (2015) analisaram 457 amostras de leite pasteurizado
produzido no Estado do Parand, e verificaram que a peroxidase estava ausente em
sete amostras. Esses autores ressaltaram que leites com baixa qualidade
microbioldgica sdo superaquecidos para garantir a durabilidade e os parametros
microbiologicos até a validade. Magalhaes et al. (2015) analisando 20 amostras de
leite pasteurizado em Aracaju-SE, verificaram que a enzima peroxidase esteve
ausente em 45% das amostras.

Os resultados da pesquisa demonstraram que 27 amostras (27%) estavam
fraudadas por substancias quimicas. 24 amostras (24%) apresentaram-se fraudadas
por substancias reconstituintes da densidade, sendo 18 amostras por cloretos e seis
por sacarose; duas amostras (2%) foram positivas para a pesquisa de neutralizantes
da acidez (alcalinos) e, em uma amostra (1%) foi detectada a presenga de residuos

de antibidticos (Tabela 2).
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TABELA 2. Frequéncias de amostras de leites crus (formal e informal), pasteurizado e UAT (n=100), coletadas em laticinios e comércio do
Distrito Federal e Entorno, em desacordo para a pesquisa de substancias quimicas.

Amostras em desacordo (%)

Substancias quimicas Leite cru informal | Leite cru formal Pasteurizado UAT Total (n=100)
(n=14) (n=18) (n=38) (n=30)
Cloretos 4 (28,5%) 2 (11,1%) 9 (23,68%) 3 (10%) 18 (18%)
Sacarose 0 1 (5,5%) 0 5(16,6%) 6 (6%)
Amido 0 0 0 0 0
Alcool etilico 0 0 0 0 0
Neutralizantes 0 0 0 2 (6,6%) 2 (2%)
Peroxido de hidrogénio 0 0 0 0 0
Formol 0 0 0 0 0
Cloro e Hipoclorito 0 0 0 0 0
Antibidtico 1 (7,1%) 0 0 0 1 (1%)
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Com relagdo a presenca de cloretos, das 18 amostras positivas trés (16,66%)
eram de leite UAT, nove (50%) de pasteurizado e seis (33,34%) de leite cru (quatro
de leite informal e duas coletadas em laticinios). Na pesquisa da presenca de
sacarose, das seis amostras positivas cinco (83,33%) eram de leite UAT e uma
(16,67%) era de leite cru formal.

O principal objetivo da adigdo de substancias reconstituintes, como os solutos,
ao leite ¢ de mascarar a fraude por adi¢do de dgua que reduz a densidade do leite e
aumenta o IC, enquanto que a adicdo de reconstituintes produz o efeito inverso.
Atualmente, observa-se um aperfeicoamento dessas fraudes, com a utilizacao
equilibrada de substancias reconstituintes dificultando a identificagdo da adulteragdo
por meio das andlises convencionais (SILVA et al., 2016). A adicdo de sacarose
ainda torna o volume de carboidratos maior do que realmente ¢ na composi¢ao
centesimal do leite impactando no teor de carboidratos do leite e também, no SNG
(CORREA et al., 2015).

Agnese et al (2002) no RJ e Ponsano et al. (2001) em Sao Paulo, em pesquisa
com amostras de leite cru informal, encontraram respectivamente, 5% e 11,11% de
amostras positivas para a pesquisa de cloretos. Mendes et al. (2010) nao detectaram
a presenga dessas substancias nas amostras de leite cru analisadas.

Firmino et al. (2010), analisaram 60 amostras de leite cru refrigerado e
observaram resultados positivos em 36% na analise de cloretos e, 6% positivas para
sacarose. Costa et al. (2013) avaliaram 6.873 amostras de leite cru refrigerado no
Estado de Goias, e encontraram 0,35% das amostras positivas na pesquisa de
cloretos e nenhuma positiva para sacarose. Por outro lado, Monteiro & Coelho
(2014) verificaram 100% de amostras de leite cru refrigerado coletadas no Estado
de Goids negativas para a presenga de cloretos.

Rosa-Campos et al. (2011) ao analisarem 72 amostras de leite pasteurizado
no Distrito Federal relataram a presenca de cloretos em 1,39%. Mareze et al. (2015)
e Silva (2013) verificaram que 100% das amostras foram negativas para a pesquisa
dessa substancia. Tamanini et al. (2013) em pesquisa com 60 amostras de leite UAT
comercializados em Londrina, estado do Parand, detectaram a presenca de cloreto
em duas amostras e de sacarose em sete amostras. Ja Souza et al. (2014) avaliando
39 amostras de leite UHT em Minas Gerais, ndo detectaram a presenga de cloretos

porém, identificaram a presenca de sacarose em quatro amostras.
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Nenhuma amostra apresentou resultado positivo na analise de amido e de
alcool etilico, sendo que essas substancias também sdao usadas, de forma
fraudulenta, como reconstituintes da densidade do leite (MOLINA et al., 2015;
SILVA, 2013).

Na pesquisa de substancias neutralizantes (bicarbonato de sodio, carbonato de
sodio ou outros alcalinos), duas amostras de leite UAT apresentaram resultados
positivos. A adicdo dessas substancias tem por finalidade neutralizar a acidez do
leite e mascarar uma possivel qualidade microbioldgica insatisfatoria, ja que uma
das causas do aumento da acidez ¢ o desenvolvimento de bactérias do grupo dos
Coliformes que, ao fermentarem a lactose produzem acidos e consequentemente, a
precipitacdo da caseina devido a acidificagcdo. Santos & Santos (2010) em trabalho
com 16 amostras de leite UHT coletadas em Cuiaba — MT, verificaram que uma
amostra apresentou residuos de alcalinos (bicarbonato de sédio).

Do total de amostras, uma de leite cru informal foi positiva para a pesquisa de
antibidticos. A presenca de residuos de antibidticos no leite, geralmente ¢ devido a
manejo inadequado para controle de mastite, quando ndo ¢ respeitado o periodo de
caréncia para a completa eliminac¢do da droga. De acordo com a legislagdo, animais
em tratamento devem ser ordenhados em separado ¢ o leite deve ser descartado, ndao
devendo ter nenhum tipo de aproveitamento (BRASIL, 1952; BRASIL, 2011). A
pesquisa de residuos de antibidticos deve ser realizada pelo menos uma vez a cada
més e, em unidade operacional da Rede Brasileira de Laboratorios para Controle da
Qualidade do Leite, independentemente das analises realizadas na frequéncia
estipulada pelo Programa de Controle de Qualidade interno da Granja Leiteira.

Os antibidticos sdo substancias resistentes aos tratamentos térmicos aplicados
ao leite, portanto se presentes no leite cru (matéria prima) persistirdo nos produtos
finais, por isso ¢ importante a sua detec¢do pela industria. Além dos prejuizos que
podem acarretar para as industrias por inibirem o desenvolvimento de culturas
laticas essenciais para a producdo de derivados, representam risco a saude do
consumidor, em especial aos individuos sensiveis a penicilina (MOLINA et
al.,2015). O consumo de leite contaminado com residuo antibidtico pode gerar
graves problemas de satde, como alergias, intoxicacdes, selecdo de bactérias
resistentes no organismo e descontrole da microbiota intestinal (CORREA et al.,
2015; SILVA, 2013).

Molina et al. (2015) em estudo com 21 amostras de leite cru de informal
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verificaram que 23,8% das amostras estavam contaminadas com antibidticos. Motta
et al. (2015) em pesquisa com 100 amostras de leite cru informal no estado de Sao
Paulo, constatou que 59% do leite informal na regido estudada encontrava-se em
desacordo com a legislacdo brasileira. J4 Becker et al. (2010), analisaram seis
amostras de leite cru informal comercializados em Medianeira e Serranopolis do
Iguagu — Parana e ndo encontraram nenhuma amostra positiva para antibioticos.

Todas as amostras foram negativas nas analises para deteccdo de substancias
conservantes. No Brasil, diferentes autores relatam a presenca de substincias
conservantes no leite. Sousa et al. (2011) pesquisaram fraudes em 100 amostras
de leite UAT produzido em 6 estados brasileiros (Parand, Rio Grande do Sul, Sao
Paulo, Rio de Janeiro, Minas Gerais ¢ Goias) e detectaram 44 amostras positivas
para a presenca de formol, 30 positivas para peroxido de hidrogénio e 12 para cloro.
Em Garanhuns-PE, foi detectada a presenca de cloro (13%) e peroxido de
hidrogénio (20%) em 15 amostras de leite cru (FREITAS FILHO et al., 2009).
Rosa-Campos et al. (2011) pesquisaram fraudes por adicdo de neutralizantes e
conservantes em 72 amostras de leite pasteurizado produzido no Distrito Federal e
detectaram sete amostras positivas para peroxido de hidrogénio. Fimino et al.
(2010) analisaram 60 amostras de leite cru refrigerado em Minas Gerais e
detectaram a presenga de formol em 13% e de nitrato em 40% destas. Mendes et al.
(2010) estudos com leite informal produzido em Mossoro-RN ndo detectaram
fraudes por adi¢do de reconstituintes, neutralizantes ou conservantes. Silva (2013),
em estudo com 100 amostras de leites pasteurizados, encontrou todas em
conformidade para a pesquisa de substincias conservantes (formol, cloro,
hipoclorito e peroxido de hidrogénio)

O peréxido de hidrogénio é capaz de promover alteracdes na qualidade
nutricional do leite, como a redu¢do de vitaminas A, Bl e C. Apresenta rapida
degradacdao, sendo assim ¢ pouco provavel que cause efeitos adversos ao
consumidor (LUCK, 1962).

Em 1995, a Agéncia Internacional de Pesquisa do Cancer (IARC) da
Organizagdo Mundial da Saude (OMS) classificou o formol como provavel
cancerigeno em humanos. A partir de 2004, a IARC classificou este composto como
carcinogénico, tumorogénico e teratogénico por produzir efeitos na reproducdo em
humanos. Devido a sua solubilidade em 4gua, o formol é rapidamente absorvido no

trato respiratorio e gastrointestinal e metabolizado (ANVISA, 2013).
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O cloro e o hipoclorito sdo compostos amplamente utilizados na higienizagao
de instalagdes e equipamentos em propriedades leiteiras e laticinios, devido a sua
alta eficacia e baixo custo. Nao s@o estaveis na presenca de matéria organica, sendo
assim podem ser de dificil detec¢ao se adicionados ao leite, ou na forma de residuos
ambientais. O hipoclorito ¢ corrosivo para pele e mucosas e pode provocar irritagao
do trato gastrointestinal (SILVA, 2013).

Na prova da lactofermentacdo, 41 (41%) das amostras apresentaram resultados
com inconformidades. Deste total, 28 amostras (28%) de leite pasteurizado, 11
(11%) de leite cru (nove de informal e duas de formal) e uma amostra (1%) de leite
UAT apresentaram codgulo digerido e outra amostra (1%) de leite UAT apresentou
coagulo gelatinoso. Essa prova tem como objetivo a verificagdo qualitativa da
contaminagdo microbiana predominante no leite cru, com base no aspecto, odor e
tipo de codgulo formado, porém foi utilizada também, como uma ferramenta
auxiliar na avaliacao da qualidade do leite beneficiado.

A alta ocorréncia de coagulos digeridos observada nas amostras de leite cru e
pasteurizado indica qualidade da matéria prima insatisfatéria, que possivelmente
apresentava alta contaminagdo por microrganismos psicrotroficos, que sdo
produtores de proteases termoestaveis, ou seja, mesmo com a eliminagdo das formas
vegetativas, essas enzimas permanecem nos produtos finais comprometendo a
qualidade e a vida de prateleira dos derivados (BEHMER, 1999; OLIVEIRA &
TIMM, 2006). Importante ressaltar os resultados observados em duas amostras de
leite UAT, nas quais ocorreu formagao de coagulo sendo que o tratamento aplicado
elimina 100% das formas vegetativas, reforcando a hipotese de acdo enzimatica
proteolitica e/ou recontaminagao.

Bankuti et al. (2015), avaliando nove amostras de leite cru refrigerado,
verificaram que trés apresentaram coagulo digerido. Esses autores ressaltam que
esse tipo de codgulo indica o predominio de proteoliticos microbianos, lacticos e
coliformes, que podem causar gosto desagradavel no leite e manteiga. Portz et al.
(2014), analisando 10 amostras de leite pasteurizado coletados no DF, verificaram
que todas as amostras apresentaram formacdo de codgulos. Esses autores
verificaram que no total, houve predominadncia de coagulos esfacelados (80%)
seguido do caseoso (2%). Os mesmos autores na analise de 10 amostras de leite

UAT verificaram que em nenhuma amostra ocorreu formagao de codgulos.
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CONCLUSOES

A frequéncia de amostras de leites, cru refrigerado e pasteurizado, em
desacordo com os padrdes estabelecidos indica falhas na produgdo e nos controles
de qualidade das industrias de laticinios do Distrito Federal e Entorno, assim como
dos orgaos de fiscalizacdo, inclusive em relagdo ao comércio de leite cru informal.

As alteracdes observadas em amostras de leites UAT, que geralmente sdo
produzidos em laticinios de grande porte, também indicam falhas graves
incompativeis com a seguranga que o produto deveria oferecer aos consumidores.

A ocorréncia de fraudes por adigdo de agua e de substincias quimicas
reconstituintes, neutralizantes e antibidticos refor¢a a necessidade de maior rigor
nas fiscalizacdes e nos controles de qualidade, a fim de garantir inocuidade do

produto e a saude dos consumidores.
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APENDICES

TABELA 3: Média e desvio padrao dos parametros fisico-quimicos dos leites Ultra alta
temperatura (UAT), pateurizado e cru (n=100)

Parametros Valores de Leite UAT(Int, Leite Leite cru
referéncia semi-desn. e pasteuriza
desn) do

Indice -0,530°H a - -0,54+0,06 -0,53+0,01 -0,54+0,02

crioscopico 0,550°H

SNG Minimo 8,4 10,11+0,54 9,58+0,56 9,05+0,69
(g/100g):

Proteina Total Minimo de 2,9 3,99+0,43 3,58+0,47 3,07+0,24
(g/100 g)

Legenda: UAT: Ultra alta temperatura; SNG: Soélidos nao gordurosos; Int:

integral; semidesn:semidesnatado; desn: desnatado
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Quadro 2: Resultados das analises fisico-quimicas e enzimaticas dos leites Ultra Alta Temperatura (UAT), pasteurizado e cru (n=100)

32

Analises fisico-quimicas e enzimaticas

LEITE UHT

Alizarol Acidez (°D) | IC(°H) | Gordura (%) | SNG(%) | Densidade (°) | Ptn | Lactose | Perox. | Fosf. Lact
1 Estavel 14 556 3,14 9,32 33,7 3,36 | 5,24 neg neg sfc
2 Estavel 16 556 3,11 9,57 34 3,57 5,25 neg neg sfc
3 Estavel 16 536 3,36 9,26 33,2 3,32 | 5,22 neg neg sfc
4 Estavel 14 547 3,19 9,54 34 3,55 5,25 neg neg sfc
5 Estavel 12 542 3,17 9,45 34 3,47 5,25 neg neg sfc
6 Estavel 16 554 3,09 9,25 33,4 3,30 | 5,23 neg neg sfc
7 Estavel 16 549 3,06 9,51 34 3,52 | 5,25 neg neg | Gelatinoso
8 Estavel 16 542 3,08 9,55 34 3,55 5,26 neg neg sfc
9 Estavel 16 542 3,05 9,28 33,6 3,33 5,23 neg neg sfc
10 Estavel 14 548 3,03 9,45 34 3,47 | 5,25 neg neg sfc
11 Estavel 18 538 0 10,60 41,6 4,35 5,4 neg neg sfc
12 Estavel 14 557 0,25 10,70 42,1 449 | 541 neg neg sfc
13 | Estavel(viol/SG) 16 544 0,08 10,50 41,3 4,30 5,4 neg neg sfc
14 Estavel 14 544 0,02 10,5 41,1 425 5,39 neg neg sfc
15 | Estavel(viol/SG) 16 552 0,24 10,6 41,6 4.4 5,4 neg neg sfc
16 Instavel 14 552 0 10,40 41 4,221 5,39 neg neg Diger.
17 Estavel 16 547 0,01 10,7 42,1 4,45 5,41 neg neg sfc
18 | Estavel(viol/SG) 18 547 0,28 10,5 41 4,27 5,39 neg neg sfc
19 Estavel 14 536 0 10,60 419 441 5,4 neg neg sfc
20 Estavel 14 551 0 10,90 42,8 459 | 542 neg neg sfc
21 Estavel 14 554 1,05 9,83 37,6 3,74 | 5,33 neg neg sfc
22 Estavel 16 544 1,12 10,30 39,3 4,10 5,36 neg neg sfc
23 Estavel 14 548 1,19 10,10 38,8 4,01 5,35 neg neg sfc
24 Estavel 16 548 0,90 10,40 39,9 4,18 | 5,37 neg neg sfc
25 Estavel 14 551 1,26 10,20 38,8 4,04 | 5,34 neg neg sfc
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26 Estavel 16 554 1,22 10,30 39,5 4,16 5,35 neg neg sfc
27 Estavel 16 552 0,99 10,80 41,7 4,57 5,4 neg neg sfc
28 Estavel 16 556 1,39 10,50 40,2 4,33 5,37 neg neg sfc
29 Estavel 16 537 0,93 10,50 40,3 4,28 5,37 neg neg sfc
30 Estavel 18 559 1,42 10,30 39,3 4,17 5,35 neg neg sfc
31 Estavel 16 537 3,46 9,66 34 3,65| 5,26 + neg Diger.
32 Estavel 14 529,5 2,52 10,1 37,3 398 | 5,31 + neg Diger.
33 Estavel 16 531 3,04 9,88 36 3,82 | 5,29 + neg Diger.
34 Estavel 18 534 3,15 9,45 34 3,47 | 5,25 + neg Diger.
35 Estavel 16 531 2,96 9,9 36,2 3,84 | 5,29 + neg | Gelatinoso
36 Estavel 14 533 2,92 8,79 31,7 2,92 | 5,19 + neg Diger.
5 37 Estavel 16 534 3,18 9,63 34 3,62 | 5,26 + neg Diger.
o 38 Estavel 16 530 3,06 10,00 36,7 3,97 | 5,29 + neg Diger.
E 39 Estavel 16 522 3,78 9,79 35 3,77 5,25 + neg Diger.
Z | 40 Estavel 14 534 3,19 9,66 35 3,65 5,26 4 neg Diger.
o | 41 Estavel 16 534 3,14 9,61 34 3,6 5,26 + neg Diger.
9): 42 Estavel 16 575,5 3,38 9,53 343 3,54 5,25 4 neg Diger.
N | 43 Estavel 16 529.5 2,91 9,8 35,8 3,02 527 + neg Diger.
% 44 Estavel 16 533 3,08 9,6 34 3,76 5,26 4 neg Diger.
E 45 Estavel 14 528 2,31 9,99 37,1 3,59 | 5,31 + neg Diger.
(Q 46 Estavel 16 535 3,34 9,69 35 3,9 5,26 + neg Diger.
g 47 Estavel 16 533 2,97 9,38 34 3,67 5,26 + neg Diger.
= | 48 Estavel 16 539 3,01 9,68 35,2 3,41 5,26 + neg Diger.
E 49 Estavel 10 445 2,32 7,72 28 3,66 | 5,11 + neg Diger.
50 Instavel 16 530 2,92 9,97 36,5 2,03 | 529 + neg Diger.
51 Estavel 14 530 3,3 9,58 34 3,9 5,25 + neg Diger.
52 Estavel 16 538 3,3 9,7 35,1 3,58 | 5,26 4 neg Diger.
53 Estavel 18 535 3,36 9,6 34 3,68 5,25 + neg | Gelatinoso
54 Estavel 16 547 3,06 9,64 35 3,6 5,26 e neg | Gelatinoso
55 Estavel 18 539 3,42 9,65 34 3,63 5,26 + neg | Gelatinoso
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56 Estavel 16 531 3,48 7,46 25,9 3,64 | 5,05 4 neg | Gelatinoso
57 Estavel 16 523 3,11 9,39 34 1,85 | 5,24 + neg Diger.
58 Estavel 18 528 3,82 9,89 354 3,42 | 5,26 + neg Diger.
59 Estavel 14 529 3,03 9,29 33,6 3,85 | 5,23 + neg Diger.
60 Estavel 18 541 3,33 9,55 34 3,34 | 5,25 + neg Diger.
61 Estavel 14 538 3,01 9,05 32,7 3,56 5,21 neg neg Diger.
62 Estavel 16 534 3,2 9,3 33,5 3,35 5,23 I neg | Gelatinoso
63 Estavel 16 528 3,73 9,87 35,4 3,83 5,27 + neg | Gelatinoso
64 Estavel 14 530 3,21 10,1 36,7 4,0 5,3 4 neg | Gelatinoso
65 Estavel 14 533 3,33 10,1 36,5 3,99 | 5,29 + neg | Gelatinoso
66 Estavel 14 530 2,27 10,4 38,7 4,21 5,34 + neg Diger.
67 Estavel 16 533 3,52 10 36,1 394 | 5,28 + neg Diger.
68 Estavel 16 537 4 10 35,7 3,96 | 5,27 + neg Diger.
69f Estavel 16 537 5,18 9,34 32,7 3,17 | 5,47 + + Gelatinoso
70f Estavel 14 537 2,47 8,7 32,6 2,91 5,14 + + | Gelatinoso
71f Estavel 14 560 4,13 9,09 32,6 3,07 | 5,34 + + | Gelatinoso
72f Estavel 14 535 3,61 8,97 32,6 3,02 | 5,28 I + | Gelatinoso
73f Estavel 16 539 422 9,49 34 322 | 5,56 + + Gelatinoso
74f Estavel 14 541 4,27 9,42 33,9 3,19 | 5,52 + + | Gelatinoso
o | 75 Estavel 14 539 4,02 9,25 33,4 3,13 | 5,43 + + Diger.
6 76f Estavel 18 546 2,6 9,95 37,5 3,38 | 5,82 + + | Gelatinoso
E 77f Estavel 18 541 4,46 9,37 33,5 3,18 5,49 + + Gelatinoso
o | 78f Estavel 16 541 4,17 9,49 34 322 | 5,56 I + | Gelatinoso
= | 79f Estavel 16 535 5,69 9,01 30,9 3,06 | 527 + + | Gelatinoso
80f Estavel 16 530 6 8,93 30,3 3,03 | 5,23 + + Diger.
811 Estavel 14 537 6,17 8,93 30,2 3,03 | 523 + + Diger.
821 Estavel 20 534 3,9 9,26 33,5 3,13 | 5,44 + + Diger.
83i Estavel 16 551 5,69 8,57 29,2 2,9 5,03 + + Diger.
84i Estavel 16 543 4,61 9,32 33,1 3,16 | 5,46 + + Diger.
851 Estavel 16 478 4,75 8,52 29,8 2,87 | 5,01 + + Diger.
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86i Estavel 14 549 11,1 8,07 224 2,77 4,68 + + | Gelatinoso
87i Estavel 18 547 3,96 9,65 35,1 3,28 | 5,64 + + Diger.

88i Estavel 14 555 5,2 9,05 31,5 3,07 5,3 + + | Gelatinoso
891 Estavel 18 543 8,79 11,3 37,5 3,94 6,5 + + Gelatinoso
901 Estavel 14 543 14 7,35 17 2,55 | 423 4 + Diger.

91i Estavel 18 540 7,82 8,66 27,6 2,95 | 5,06 + + | Gelatinoso
92i Estavel 16 527 6,1 8,89 30,1 3,02 5,2 + + | Gelatinoso
931 Estavel 16 541 10.8 8,0 22,4 2,74 | 4,65 + + Gelatinoso
94f Estavel 14 546 4,04 8,99 32,3 3,03 5,29 + + Diger.

95i Instavel 12 639 3,24 9,7 359 3,29 | 5,68 + + Diger.

96f Estavel 16 538 5,14 9,39 33 3,19 | 549 + + | Gelatinoso
97f Estavel 16 542 11,1 8,14 22,7 2,8 4,72 + + | Gelatinoso
98f Estavel 16 532 3,38 9,72 35,9 3,3 5,69 4 + | Gelatinoso
99f Estavel 14 538 8,62 8,55 26,5 292 | 4098 + + Gelatinoso
100f Estavel 16 535 9,05 8,68 26,6 2,97 | 5,05 + + | Gelatinoso

Legenda: f=formal; i=informal; Alizar = alizarol; Acid. = acidez Dornic; violet= violeta; sg= sem grumo; Gord = gordura; Dens = densidade; Ptn= proteina;
Lacto = lactose; Perox = peroxidase; Fosf = fosfatase; Diger.=digerido; sfc=sem formagao de coagulo; De 1 a 10= leite UAT integral; de 11 a 20= leite UAT

desnatado; de 21 a 30= leite UAT semi-desnatado
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Quadro 3: Resultado da pesquisa de substincias em leites UAT, pasteurizado e cru
Pesquisa de substancias

LEITE UAT
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LEITE PASTEURIZADO INTEGRAL
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LEITE CRU
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Legenda: Hip = hipoclorito; AEA = alcool-éter-acetona; NA= neutralizantes da acidez; AE = élcool etilico; Ant. = antibiotico; Sac =
sacarose
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METODOLOGIAS UTILIZADAS

Analises fisico-quimicas e enzimaticas

Teste do alizarol: Pipetar 2mL de leite e 2mL de solucdo de alizarol em tubo de
ensaio ¢ homogeneizar cuidadosamente.

Leite estavel: vermelho-castanho com coagulagao fina

Leite instavel, acido: amarelo coagulado

Leite alcalinizado: violeta sem coagulagio’

Acidez (Método Dornic): Pipetar 10 mL de leite em tubo de ensaio; adicionar 5
gotas de fenolftaleina e completar a bureta (acidimetro) com Solug¢ao Dornic; titular
até o ponto de viragem de cor (levemente réseo) da amostra. A cada 0,ImL de
solugdo Dornic correspondera a 1°D.

Normalidade: 14 a 18°D'

Crioscopia: Distribuir nos tubos de 2,5 ml de leite (tubo proprio), colocar o tubo no
crioscopio e aguardar para fazer a leitura, cada analise devera ser realizada em
triplicata.

Normalidade: indice crioscopico maximo = -0,530°H (+0,01)"

Peroxidase: Pipetar 10 ml da amostra em tubo de ensaio, adicionar 2mL de
guaiacol a 1%; adicionar 2 a 3 gotas com a pipeta Pasteur de agua oxigenada 10
vols.

Resultado positivo: salmao

Resultado negativo: branco'

Fosfatase (Kit comercial): Pipetar 0,1mL do substrato (n°1) e adicionar 0,1mL da
solucdo tampao (n°2), adicionar 0,05mL da amostra de leite ¢ homogeneizar e
incubar em banho-maria a 37°c por 10 minutos, acrescentar 2mL do reagente de cor
(n°3)

Resultado positivo: azul

Resultado negativo: amarelo’

Lactofermentagdo: Pipetar 10mL da amostra de leite em um tubo estéril com
tampa e incubar em estufa a 30-35°C/24h.

Gelatinoso: o codgulo uniformemente gelatinoso

Esponjoso: com producdo de gés e acido; o soro ¢ claro e mais ou menos abundante

Caseoso: coagulo que se contrai de um lado ou em todo o contorno; o soro claro
Floculoso: apresenta flocos de caseina, com bolhas gasosas

Liquido: com auséncia de coagulo ou escassa coagulagdo'

Ekomilk: Equipamento ultrassonico que avalia teores de gordura, soélidos nao
gordurosos, solido total, densidade, proteinas, lactose. Preencher dois frascos para
Ekomilk com as amostra de leite a 16°C, mergulhar o sugador e o pHmetro no
frasco®
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Pesquisa de conservantes e reconstituintes

Cloretos: Colocar ImL Leite, 1 mL de nitrato de prata ¢ ImL cromato de potassio,
e homogeneizar

Resultado positivo: amarelo

Resultado negativo: inalterado’

Alcool etilico: Medir 100 mL da amostra e transferir para o kitazato, adicionar 10
mL de antiespumante e misturar bem, transferir para um tubo de ensaio 2 mL da
solucdo sulfocromica e mergulhar nessa solugdo a extremidade da pipeta de Pasteur
acoplado ao kitazato por um tubo de silicone ou latex, de modo a formar um sistema
fechado, aquecer a amostra contida no kitazato mantendo em fervura por 5 minutos.
Resultado positivo: verde

Resultado negativo: inalterada ou amarelada'

Amido: Pipetar SmL de leite e ferver o tubo de ensaio, resfriar com agua quente e
acrescentar 5 gotas de solugdo lugol.

Resultado positivo: azul

Resultado negativo: inalterado’

Sacarose: Misturar em um tubo de ensaio ImL de leite e 1mL de 4cido cloridrico
p.a., agitar até a dissolucdo e deixar em banho-maria por 2-3 minutos

Resultado positivo: escuro

Resultado negativo: inalterado®

Cloro e hipoclorito: Misturar ImL de Iodeto de potassio 10% e 1mL amostra de
Leite.

Resultado positivo: alaranjado

Resultado negativo: inalterado’

Peroxido de hidrogénio: Colocar SmL de leite cru e 0,5 mL de guaiacol 1%
Resultado positivo: salmao
Resultado negativo: inalterado

Formol (metodologia oficial): Medir 100 mL de leite homogeneizado e passar para
baldo de destilacdo juntamente com 100 a 150 mL de agua, acidificar com 2 mL de
acido fosforico p.a. , destilar lentamente recolhendo cerca de 50 mL de destilado,
em tubo de ensaio colocar 5 mL de solucdo de 4cido cromotrépico a 0,5 % e 1 mL
de destilado, colocar em banho-maria em temperatura de ebulicdo durante 15
minutos.

Resultado positivo: violeta

Resultado negativo: inalterado’

Formol (metodologia Formfix®): Pipetar 25 mL do leite, acrescentar 1 mL do
reagente e aguardar 3 minutos

Resultado positivo: rosa

Resultado negativo: roxo’

Alcalinos (prova do alcool-éter-acetona): Em um tubo de ensaio, pipetar SmL de
leite ¢ SmL da soluc¢do alcool-éter-acetona, e misturar.
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Resultado positivo: auséncia de grumos
Resultado negativo: presenca de grumos®

Neutralizantes da acidez: Transferir 11 mL da amostra para béquer de 150 mL,
adicionar 5 gotas de solugdo alcoolica de fenolftaleina a 1 % e titular com solucao
de hidroxido de sédio 0,1 N até coloragao rosea persistente. Reacidificar com 1 mL
de solugdo de acido sulfurico 0,025 N, aquecer até ebuli¢do, esfriar rapidamente em
banho de gelo e adicionar 2 mL de solu¢do alcoolica de fenolftaleina a 1 %.

Resultado positivo: coloragdo rosea, neutralizacdo com carbonato de sodio
(Na2CO3) ou com bicarbonato de s6dio (NaHCO3).
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