CAPITULO V

CONTROLE FiSICO-QUIMICO DO LEITE

O controle da qualidade fisico-quimica ¢ micro-
biologica do leite que chega a plataforma de recepgiio da
usina de beneficiamento ou da indtstria é fundamental para
a garantia da satide da populagio e deve constituir-s¢ num
procedimento de rotina.

A qualidade do leite pode ser evxdcnciﬂdﬂ.‘. or meio de
determinagdes fisico-quimicas, provas de hig
colorlmémcas e provas organolépticas. Atrvés do exame
(ualitativo, é possivel identificar a adiglio de substincias
“adulterantes, a eventual presenga ~ substincias
gonservantes e mesmo fazer o cileulo dmado ou exato

rendimento industrial. ' |
~ No Brasil, a maioria das indust
ento por qualidade fisico-quimics, |

m introduzir parimetros micra ¢os usam a deter-

da redutase ou TRAM (tempa de redugio do azul
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de metileno) ¢ realizam, atualmente, a contagem bacteriana
total (CBT) ¢ contagem de células sométicas (CCS). Na
Europa, inclui-se ainda a contagem de células somiticas, de
psicrotréficos, de esporulados, dependendo dos produtos
prioritirios claborados pela indistria.

Na Tabela 5.1, destaca-se a importincia das formas
fisicas dos elementos composicionais do leite.

1abela 5.1 — Componentes do leite e suas formas fisicas

Componente Propor¢io Estado fisico
Agua 87,50% solvente, forma livre e ligada
Gordura 3,60% emulsio
Caseina 2,70% solugio coloidal
Proteina do soro 0,60% solugdo verdadeira
Lactose 4,90% solugdo verdadeira
Sais minerais 0,70% sol. coloidal ¢ sol. verdadeira

Fonte: Alais, Ch. (1985).

O conhecimento das diferentes fases em que se en-
contram os componentes do leite é importante no preparo
da amostra, cuja homogeneizagio adequada influi diretamen-
te sobre os resultados das anilises. Quando o leite é rece-
bido em latdes ou carros tanques, deve ser agitado manual
ou mecanicamente. No caso de caminhdes tanques, é mais
adequado retirar a amostra quando o leite for transferido
. para o tanque de recepgdo. As amostras devem ser colocadas

n frascos de boca larga, limpos e secos. Se nido for possivel
isar imediatamente, guardar em refrigeracio e, se for
sdrio transporte ou envio para laboratério, é possivel o
e conservantes (cloreto de mercirio, cromato de potis-
rmol etc.). As concentragdes recomendadas sio:
ito de potdssio 1 g/litro; bicloreto de merctrio 0,5 g/
imol 40%, na dosagem de 1 ml/litro. Para a anilise
igica, € preciso esterilizar os frascos adequadamen-
1o permitido o uso de conservantes. Identificar as
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amostras com os dados do produtor (ntimero e iniciais) deve
ser um procedimento habitual.

Quando a amostra chegar ao laboratério, aquecé-la em
banho-maria a 38°C e resfriar atc a temperatura de 15°C
aproximadamente.

De acordo com o RIISPOA (art. 476), considera-se
normal o leite que apresente:

a) teor de gordura minima: 3%;

b) acidez entre 15 e 20°D;

c) densidade a 15°C entre 1.028 ¢ 1.033:

d) lactose: minimo 4,7%;

e) extrato seco desengordurado (ESD): minimo 8,5%:;

f) extrato seco total (EST): minimo 11,5%:

g) ponto de congelamento: -0,540°H;

h) indice de refracio: ndo inferior a 37°Zeiss.

Convém lembrar ainda algumas caracteristicas fisico-
quimicas do leite:

a) reagdo quimica: pH normal: 6,6-6,8; acidez tituldvel:
14-18°D;

b) propriedades éticas: a cor do leite é o resultado da
reflexdo da luz pelos glébulos de gordura e pelas particulas
coloidais da cascina e do fosfato de célcio. Caseina e sais
coloidais apresentam cor branca e opacidade porque refle-
tem totalmente a luz. A operagio de homogeneizagiio torna

0 leite mais branco por ocorrer maior dispersio da luz, Quan-
[0 aos pigmentos, o caroteno € reconhecido por mg.ggr ama-
4, em virtude da gordura, e a riboflavina pela cor amarelo-
sverdeada, no soro; ,
¢) gravidade especifica ou densi

032;

¢) ponto de ebuligdo: a 100,17
- f) indice de refragio: de 1,344
minar dcvido a opacidade)
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ser utilizada para testes condutimétricos, na avaliagdo de
doencgas do animal, como a mastite, onde ocorre aumento
destes ions cloro;

h) viscosidade absoluta especifica: 1,6 a 2,15;

i) potencial de 6xido-redugio (Eh): +0,20 a +0,30
volts.

O crescimento bacteriano reduz o potencial de 6xido-
redugio pelo consumo de O, e produgdo de sistemas redu-
tores préprios das bactérias, conforme descrito nos métodos
de redugio de corantes.

=1

Provas fisico-quimicas

O clenco de provas fisico-quimicas a que o leite €
submetido na plataforma de recepgio da usina de
beneficiamento ou da industria constitui-se na determinagdo
da acidez, da densidade, do teor de gordura, do extrato seco
total (EST) e extrato seco desengordurado (ESD), além da
determinagio do ponto de congelamento e do indice de re-
fracio.

5.1.1 Determinagdo da acidex

A rtitulacio da acidez é de amplo uso na inspegdo in-
dustrial e sanitdria do leite ¢ derivados, bem como na elabo-
ragio de laticinios, permitindo avaliar o estado de conserva-
¢io e eventuais anormalidades do produto.

A acidez pode ser observada sob dois aspectos: acidez
al ou aparente e acidez real ou tituldvel, também conhe-
da como acidez ponderal.

A acidez atual corresponde ao pH com valores de 6,4
9 no leite recém-ordenhado (média 6,6 a 6,8), que se
4o alcangar o ponto isoelétrico da caseina (4,6 a 4,7)

i pelo uso de equipamentos (potenciémetros) ou

i temperatura de 20°C. A acidez atual (pH) pode ser

ores de pH: alizarina, amarelo de nitrazina, purs

Vania Maria Tronco 107

pura de bromocresol. Entretanto, o uso desses indicadores €
invidvel na plataforma, pelo ritmo acelerado de recepgio do
leite, por isso utiliza-se a prova do alizarol. Além dessa pro-
va, hd também a prova do dlcool e o processo de Dornic.

a) Prova do alizarol

Esta prova possibilita a determinagio ripida e aproxi-
mada da acidez do leite por colorimetria. Na realidade, trata-
se de uma combinagio da prova do élcool com a determina-
¢io colorimétrica do pH através do indicador alizarina (dio-
xiantraquinona), permitindo observar de forma simultinea a
floculagio da caseina e¢ a viragem da cor devido a2 mudanga
de pH.

A técnica consiste em misturar, num tubo de ensaio,
2 ml de leite ¢ 2 ml de solucdo de alizarina, 0,1% em dlcool
a 68% (para a preparagdo, consultar o anexo). A leitura e
interpretacio dos resultados é a seguinte:

— coloracio pardo-avermelhada (tijolo) ou réseo-sal-
mio, sem coagulagio: leite normal (14-18°D);

— coloragio pardo-avermelhada, coagulagdo fina: leite
com acidez de 19 a 21°D;

— coloragio amarela com coagulagdo: leite com acidez
superior a 21°D;

— coloragdo violeta, sem coagulagio: leite alealinizado
ou fraudado com dgua.

Na rotina das plataformas de recepgiio,
gador (pistola) do alizarol por sua praticid;
fivida, toma-se uma amostra e procede-s
acidez tituldvel no laboratério. %

;3 Prova do dlcool

yermite medir a
siber se o leite
do que ocorra
ilar 2 prova do
tar ao leite certa

Trata-se de uma prova ripida i
oestabilidade do leite ao calor,
@ 40 processo de pasteuri
ilaglio nas placas do pastel
il, sem indicador de cor).



etilico, produz-se uma desidratagiio pars
certos coléides hidréfilos, podendo haver
brio ¢ conseqiiente floculagio. E conhecido
- estabilidade da fragio protéica do leite di-
qumento da acidez. A prova se baseia, entio, na
ante do dlcool desde que o leite apresente uma
amente superior a 20°D ou pH de 6,3 a 6,4.
ndice de acidez, o leite contém particulas
adas que se coagulam sob a acio do dlcool, cuja
¢do pode variar de 68 a 80°GL. A concentracio
¢ proporcional ao rigor com que se deseja subme-
leite ao tratamento térmico. Portanto, a coagulagio
ocorrer por efeito da acidez elevada ou do
ilibrio salino, quando se promove a desestabiliza¢do
icelas pelo dlcool. Quanto maior a concentragido do
| melhor a termoestabilidade do produto ¢ melhores as
ndigoes de conservagio do leite.
- Para a realizagdo da prova, misturar partes iguais (2 ml)
¢ leite e dlcool a 68% em tubo de ensaio. Tampar ¢ inver-
I véarias vezes. Observar se existem particulas de caseina
uladas. O leite que coagula na prova do alcool nio é
ito para pasteurizagio.
{ Os resultados podem ser interpretados da seguinte forma:
L — coagulado: acidez acima de 22°D, leite sem resisténcia
térmica;
~ coagulagdo fina: acidez de 19 a 20°D, leite com baixa
piisténcia térmica;

. — sem coagulagdo: leite normal.

~ Alguns fatores podem conduzir 4 positividade na prova do
i colostro, leite de tberé infeccionado, leite com fermen-
) enzimatica etc.

rocesso de Dornic
A

provas do alizarol e do dlcool constituem provas rapi-
plataformas e dio uma idéia aproximada da acidez do
lelta. Qu&ndo se necessita conhecer a acidez com exatidio,
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-s¢ recorrer A titulagio com hidréxido de sédio N/9 ou
N designada de soda Dornic. Esta prova é normalmente
a4 no laboratério. A determinagdo da acidez por
ometria fundamenta-se na neutralizagdo das fungdes
das do leite, até o ponto de equivaléncia, por meio de
ma solucio de hidréxido de sédio de titulo conhecido e em
senca de um indicador, a fenolftaleina (viragem pH 6,6 a

'3, que é o ponto final da capacidade indicadora). E possi-

vel usar virias concentracdes da solucio dosadora (NaOH),
caracterizando os diferentes graus: graus Soxhlet Henkel
- (SH) N/4, graus Thorner (N/10), graus Dornic (N/9).

O método de Dornic é o mais generalizado para a

pesquisa répida e exata do grau de acidez do leite.

A acidez tituldvel expressa a quantidade de dlcali que
é necessdria adicionar ao leite para modificar o seu pH de
6,6 para um pH de 8,4-8,6 a 25°C, temperatura em que
muda a cor da fenolftaleina. Esta capacidade de combinagdo
de alcali (NaOH) e leite fresco é proporcionada pelos com-
ponentes: sais, proteinas do leite e diéxido de carbono dis-
solvido, conforme se observa na Tabela 5.2.

Tabela 5.2 — Contribuicio dos componentes para a acidez
do leite fresco

Componente % de contribuigiio
Cascina(s) 0,05 — 0,08 .
Citratos 0,01
Cco, 0,01 - 0,02
Albumina (proteinas do soro) 0,01 L‘_i
Fosfatos restantes 0,06 - 01.14’” ke

-
1%

Fonte: Sommer & Winder (1970),

P

O total de acidez tituldvel expressa em deido lactico €
de 0,12 a 0,22, valores que se devem @ aeidez natural ou
aparente do leite. A acidez do leite fresco pode variar de
0,12 a 0,23%. De maneira geral, ela aumenta com o teor de
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1bém se cleva sensivelmente, em razio
solidos nio-gordurosos que estio presentes,
o dcida pode ser influenciada pelo estdgio de
, atividade enzimitica e pela composigio do
conforme a porcentagem de composigdo
 quadro anterior.

umo, a titulagio dcida é a medida da capacidade
da amostra do leite entre o pH desta amostra
ponto de viragem da fenolftaleina. Se existir algum
fermentagio, o pH naturalmente serd mais baixo. O
equerido para alcangar o ponto de viragem da
alefna encontra-se entre 8,3 e¢ 8,6. Este pH de vira-
aria de acordo com a concentragdo de sais e proteinas,
ntidade de fenolftaleina utilizada e a coloragdo (tona-
de) selecionada para o ponto de viragem.

- Dornic propds o uso de uma solugdo de soda N/9 e deu
nome de graus aos décimos de centimetros cibicos (0,1
1') dessa solugiio, que corresponde a 0,001 g (um miligra-
i de 4cido lactico). Uma soda deci normal corresponde a 4
‘de soda caustica, completando-se 1.000 g com dgua; por-
to, a soda nono normal (N/9) equivale a 4,445 g de soda,
m total de 1.000 g de dgua. Em outras palavras: cada 0,1
de solucdo Dornic gasto na titulagio corresponde a 1°D
0,1 g de 4cido lactico/litro. Pode-se denominar esses graus
“acidez Dornic” ou de “décimos de écido por litro”.

A técnica para a realizagio desse processo consiste em
nsferir, com o auxilio de uma pipeta, 10 ml de leite bem
ogeneizado para um erlenmeyer; adicionar 4 ou 5 gotas
nolftaleina e titular com a soda Dornic até atingir uma
¢iio ligeiramente résea. O padrio réseo de cor (tona-
adequada) é igual a cor que se produz ao colocar uma
solugdo alcodlica de rosa-anilina a 0,01%, quando se
11 ml de leite. Como sua exposigio ao ar altera a
icentragio, a soda deve ser sempre padronizada; por
G sempre sua corregao.

. Mesmo quando o teor de gordura €

1t

0,1 ml de solugdo Dornic gasto na titulagio
tesponde a 1°D ou 0,1 g de acido lactico/litro:
-

°D = V (NaOH N/9) x 10

ot exemplo: 2,1 ml de NaOH (N/9) gastos na titulagio
jirespondem a uma acidez de 21°D. Na prética, utiliza-se
icidimetro de Dornic.

 Para expressar a acidez titulivel em percentagem de
do lictico e considerando que 1 ml de NaOH 0,IN cor-
ponde a 0,009 g de dcido léctico, adota-se a seguinte

{6rmula:

"
% 4cido lactico = V x 0,09 (g de écido lictico/100 ml de amostra).

3
| Para encontrar a equivaléncia entre graus diversos

(Dornic, Thorner ¢ Soxhlet), considera-se que a reagdo ocor-
" te com a neutralizacio do 4cido lictico pela soda.

] CHs-CHOH-COOI-hNaOH — 3 CH,-CHOH-COONa+H,0

%

; Como o peso molecular do écido ldctico € 90 g e do
NaOH 40 g, tem-se:

1 mol CHS—CHOH-COOH neutraliza 1 mol NaOH;
90 g éc. lictico — 1.000 ml NaOH N/1;
1 ml NaOIH N/10 - 0,09 g de écido lictico.

Isto significa que:
1 ml de NaOH N/4 = 1°SH - 0,0225 g de 4cido lactico;

0,1 ml de NaOH N/9 = 1°D - 0,001 g de écido lactico;
0,1 ml de NaOH N/10 = 1°Th ~ 0,0009 g de acido lactico,

E se se referir a litro, levando em consideragiio que o
grau Soxhlet é determinado sobre 100 ml de leite, € os °D
e “Th sobre 10 ml, tem-se que:

1 grau °SH equivale a 0,225 g de dcido lictico/litro;
1 grau °D equivale a 0,1 g de 4cido lactico/litro;
1 grau °Th equivale a 0,09 g de dcido lictico/litro,

Outra forma de demonstrar esta correlagio entre °D,
°SH e °Th é:
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"D =“Th ="SH
9 10 4

Exemplos:
— Leite com 18°Th, a que acidez Dornic corresponde?

D= 18
9 10
Logo,

- Leite com 15,75°D, a quantos °S corresponde?

D=S
9 10
Logo,
°S =4 x 15,75 = 7°8

9

Para o preparo da soda Dornic e sua padronizagdo, con-
sultar o anexo.

5.1.2 Determinagao da densidade

A densidade de um corpo liquido ou sélido ¢ a relagdo
que existe entre a massa (expressa pelo peso) e o volume
deste corpo.

_Massa = Densidade D=M
Volume \%

A densidade do leite é relativa, ou seja, o quociente
- tesultante da divisdo da massa de um volume de leite por
igual de dgua, a certa temperatura. A determinagio deste
tro serve para controlar, até certos limites, fraudes no
0 que se refere A desnatagdo prévia ou adigio de dgua.
¢ lembrar a densidade dos componentes do leite de
lividual (g/cm?):

| 'i‘igk
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L D— 1,000
Gotdlitd o s 0,930
| BT: Tl o)1« SR 1,666 . _
P Sélidos ndo-gordurosos
Proteinas .....cccoceunnen. 1,346 NG = 1615
Minerais ....ooeeeeeeneenne. 5,500 - =

A densidade média do leite pode variar de 1,027 a
1,034 g/cm® (pode-se usar também a expressdo 27 a 34°GL
— graus lactodensimetros), diminuindo na medida do aumen-
to da quantidade de gordura, o que se dd quando se eleva a
proporgdo de proteina, lactose e sais minerais.

Na rotina para a determinagio da densidade, utiliza-se
o termolactodensimetro (de Quevene), que apresenta gradu-
acdes de 15 a 45°C e densidade de 1,015 a 1,045 (g/cm?).
Como os lactodensimetros sdo calibrados para 15°C, deve-se
fazer a correcdo quando o leite apresenta uma temperatura
diferente desta. A temperatura da amostra deve estar abaixo
de 30°C, de prefcréncia entre 10 e 20°C.

A gordura é o tnico constituinte com densidade menor
que a dgua € o que mais influi para a redugdo da densidade do
leite. E interessante observar outros valores de densidade:

— |61tE desHEEd0 cusnunmnnnnsnairis: 1,036
~ Jeite 1Rt v e 1,032
— greme com 20% gordurd.......suvesisise 1,011
— eremie com 30% gordura.ciasiien 1,002
—“creme com 40% gordura..aessesain 0,993

Pode-se determinar mais facilmente a densidade do leite
com um tipo especial de densimetro, chamado lactdmetro, Na
parte superior, existe uma escala que indica o 51'&11 lﬂﬂmmétrl-
co. Como a densidade depende da composigio de g
leite deve ser aquecido a 40°C para logo ser ré
Se a temperatura ndo for exatamente de 15'C, de e
o resultado de acordo com tabelas ou edleulos

A técnica consiste em colocar wma amostrn de leite
(cerca de 200-250 ml) lentamente em uUma provetd, tendo o
cuidado de evitar a formagido de espi & mergulhar o
densimetro de modo que este flutue mente. Fazer a
leitura na altura do nivel de leite. Anotar também a tempe-
ratura da amostra.




114 Controle Fisico-Quimico do Leite

Existem vérias formas de se proceder ao cdlculo da
corre¢io da densidade, caso a temperatura exigida (15°C-)
ndo tenha sido exata: pode se recorrer a tabelas, a cilculos
teéricos e a balanca de Westfall.

a) Tabela

A partir da Tabela 5.3, que prevé temperaturas de 10
a 30°C e densidades de 1.020 a 1. 035, a densidade é calcu-

lada em fung¢io da temperatura.

Tabela 5.3 — Corregio da densidade em fungdo da temperatura

Corregiio da Temperatura da Densidade

Tabela para a corregiio do termo-lactodensimetro
DENSIDADE

T°C| 20 | 21 |22 |23 ]| 24| 25| 26| 27| 28|29 |30 |31 |32]33]34/35

10 | 19,3 |20,3|21,322,3|23,9|24,2| 25,2| 26,2| 27,1 | 28,1 [29,030,0{31,0(32,0{32,9]| 33,8

11 | 19,4 |20,4|21,4|22,4|23,4|24,3| 25,3| 26,3(27.2|28,2(29,2|30,2|31,2 (32,2 33,1| 34,0

12 | 19,5 | 20,5]21,5{22,5|23,5|24,5| 25,5/ 26,5/ 27,4|28,429,4|30,4(31,4]|32,4[33,3 [ 34,2

13 | 19,6 |20.6|21,6/22,6|23,6]|24,6|25,6| 26,6(27.6|28,6(29,6|30,6|31,6(32,6/33,5| 34,4

14 | 19,8 |20,8]21,8|22,8|23,8(24,8| 25,8/ 26,8(27,8|28,8 (29,8 |30,8|31,8]|32,8|33.8( 34,7

15 | 20,0 |21,0]22,0(23,0|24,0(25,0| 26,0/ 27,0{28,0{29,0(30,0|31,0|32,0|33.0| 34,0 35,0

16 | 20,1 |21,1]22,2(23,2| 24,225,2| 26,2| 27,2(28,2(29,2(30,2 |31,2|32,2|33,2| 34,2( 35,2

17 | 20,3 |21,4|22,4(23,4| 24,4(25,4| 26,4| 27,4(28,4{29,4 (30,4 |31,4]|32,4|33,4| 34,4] 35,4

18 | 20,5 |21.6 22,6 |23,6] 24,6|25,6| 26,6| 27,6/ 28,8|29,6|30,6 |31,7|32,7|33,7|34,7| 35,7

19 | 20,7 |21,8|22,8(23,8|24,8|25,8| 26,9( 27,9/ 28,9(29,9|30,932,0|33,0|34,0|35,0| 36,0

20 | 20,9 |22,0|23,0|24,0|25,0(26,0| 27,1|28,2]29,2|30,2|31,2|32,3|33,3|34,3[35,3]| 36,3

| 21 | 21,1 |22,2|23,2|24,2| 25,2| 26,2| 27,3| 28,4(29,4[30,4|31,4 [32,5]|33,6|34,6| 35.6| 36,6
‘_ , 22 | 21,3 |22,4|23,4|24,4|25,4|26,4] 27,5| 28,6(29,6(30,6|31,6[32,7]33,8|34,9|35,9| 36,9
i 23 | 21,5 |22,6|23,6|24,6|25,6/26,6|27,7| 28,8|29,9(30,9|31,933,0|34,1{35,2| 36,2 37,2
' 24 | 21,7 |22,8|23.8|24,8|25,8/26,8] 27,9/ 29,0{30,1{31,2|32,2|33,3|34,3|35,5|36,5| 37,5
24 | 21,9 [23,0(24.0 |25,1|26,1|27,1|28,2[29,3|30,4|31,5(32,5|33,6|34,7[35,8) 36,8 37,8

i | 22,1 |23.2(24.3]25,3[ 26,3 |27,3] 28,4 29,5]30,6|31,7|32,7|33,8|34,9|36,0|37,1| 38,1
‘ 22,3 | 23,4 |24,5(25,5| 26,5|27,5| 28,8 29,7|30,8/31,9[33,0134.1|35,2(36,3| 37,4 | 38,4
L 2.5 | 23,6124,7|25,7(26,7(27,7| 28,9/ 30,0 31,1|32,2 (33,3 |34,4|35,5136,6/37,7| 38,7

7 72.':.3 24,9 26,0/ 27,0(28,0(29,2|30,3|31,4|32,5|33,6 |34,7(35,8(36,9|38,0] 39,1

24 |25 28| 28| 28| 30| 3132|3334 35363738395

Fonte: Behmer, M. L. A, (1984).
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b) Céilculos teéricos

Neste caso, acrescentar 4 densidade encontrada 0,2 para
cada grau de temperatura acima de 15°C, até 20°C, dai em
diante 0,3. Abaixo de 15°C, diminuir 0,2 para cada grau.

Outro método que se aproxima bastante da tabela € o
seguinte: junta-se 1 (um) a cada grupo de 5 (cinco) graus acima
de 15°C e o resultado é multiplicado por 0,2. Soma-se o resul-
tado 4 densidade encontrada. Para leite com T° < 15°C, proce-
de-se como no exemplo anterior, porém diminuindo.

Exemplo:

D = 1.030 T° = 22°C, logo:
22-15=7+1=28
8 x 0,2 = 1,6, entido:
1.030 + 1,6 = 1.031,6.

Outro célculo consiste em somar 0,0002 a2 densidade en-
trada ¢ multiplicar pela diferenga das temperaturas. Por
mplo:

D = Dt + 0,0002 x (¢t - 15°C)
D = 1.030 + 0,0002 x (22-15)

D = 1.030 + 0,0002 x (7)
= 1.031,4
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