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Avaliacdo da eficacia de protocolos oficiais, kit para deteccao de
antibioticos e qualidade fisico-quimica de leites intencionalmente

fraudados.
Gabriel Kieling Carballo*
Stefania Marcia de Oliveira Souza?

Resumo:

A fraude no leite é um problema que compromete a qualidade e seguranca da matéria prima e
consequentemente o produto final comercializado. Este trabalho avaliou a eficécia de testes fisico-
quimicos oficiais, de lactofermentacdo, especificos para deteccdo de fraudes e de antibidticos em
fraudes intencionais em diferentes tipos de leite UHT (integral, semidesnatado, desnatado e zero
lactose), usando amido, bicarbonato de sddio, hipoclorito de sddio P.A. e Penicilina G em cinco
tratamentos com concentracfes distintas. Os testes especificos foram eficazes para detectar as
fraudes, exceto para hipoclorito de sédio P.A em concentra¢des menores que 1%. O método de
acidez titulavel em Dornic foi ineficaz para amido e Penicilina G, enquanto o método de densidade
relativa a 15°D teve resultados insatisfatorios para hipoclorito e antibidticos. O teste de
lactofermentacdo ndo detectou coagulos, mas mostrou espessamento com amido e mudanca de cor
com hipoclorito de sodio P.A acima de 2,0%. Em suma, embora alguns métodos especificos sejam
eficazes na deteccdo de fraudes, ha limitagdes significativas para testes fisico-quimicos que devem
ser considerados complementares, devido a sua baixa sensibilidade a fraudes em concentragdes
reduzidas.

Palavras-chave: Fraude em leite; Qualidade do leite; Analise fisico-quimica.

Abstract:

Milk fraud is a problem that compromises the quality and safety of the raw material and,
consequently, the final product sold. This study evaluated the effectiveness of official
physicochemical tests, lactofermentation tests, specific tests for detecting fraud and antibiotics in
intentional fraud in different types of UHT milk (whole, semi-skimmed, skimmed and zero
lactose), using starch, sodium bicarbonate, sodium hypochlorite P.A. and Penicillin G in five
treatments with different concentrations. The specific tests were effective in detecting fraud, except
for sodium hypochlorite P.A. at concentrations of less than 1%. The Dornic titratable acidity
method was ineffective for starch and Penicillin G, while the relative density method at 15°D had
unsatisfactory results for hypochlorite and antibiotics. The lactofermentation test did not detect
clots, but showed thickening with starch and color change with sodium hypochlorite

P.A above 2.0%. In short, although some specific methods are effective in detecting fraud, there
are significant limitations to physicochemical tests which should be considered complementary,
due to their low sensitivity to fraud at low concentrations.

Keywords: Milk fraud; Milk quality; Physicochemical analysis.
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1 INTRODUCAO

O termo "leite™ refere-se ao produto resultante da ordenha completa e ininterrupta de vacas
saudaveis, bem alimentadas e descansadas, em condicGes higiénicas adequadas. Estes cuidados
com o leite cru bovino abrangem o manejo do gado leiteiro, os procedimentos de ordenha,
conservacéo e transporte, visando garantir a qualidade do produto (BRASIL, 2020).

Segundo o Anuério Leite (2021), o leite é reconhecido por sua riqueza em nutrientes,
proteinas, sais minerais e gorduras, o que tem impulsionado sua producéo e estimulado um cuidado
especial com sua qualidade. Para atender a demanda crescente de leite e expandir os mercados, é
essencial que todos os elos da cadeia produtiva sejam qualificados, garantindo assim a producao
segura e de qualidade dos alimentos (BRASIL et al., 2013).

O leite UHT (Ultra High Temperature), representando aproximadamente 62% do consumo
total no Brasil, é submetido a um processo térmico rigoroso e envasado em condicdes estéreis. Este
tipo de leite é responsavel por 87% do volume de leite comercializado na forma liquida e constitui
28% do destino do leite formalmente produzido no pais, estando presente em 90% dos lares
(ANUARIO LEITE, 2021).

De acordo com a Portaria n° 370/1997 do MAPA (Ministério da Agricultura e Pecuaria), a
denominacdo de venda do leite UHT se justifica quando o mesmo passa pelo processo de
homogeneizacéo, tratamento térmico de 2 a 4 segundos a uma temperatura entre 130°C e 150°C,
sendo imediatamente resfriado a uma temperatura inferior a 32°C e envasado em condicGes
assépticas em embalagens estéreis e herméticas. A embalagem deve conter em seu rétulo, também,
o0 teor de gordura presente no produto apos passar pelo processo de padronizacdo, podendo ser
classificado como integral, semidesnatado ou desnatado, para isso requer niveis minimos de
30/100g para leite integral, semidesnatado de 0,6 a 2,99/100g e desnatado no méaximo 0,5g/100g
(BRASIL, 1997).

Ademais, existe um novo mercado em expansdo voltado para individuos com diferentes
graus de intolerancia a lactose, quadro que ocorre pela insuficiéncia ou auséncia da enzima lactase
e que impede a digestdo correta do dissacarideo lactose. Isso demonstra a importancia de atender
essa parcela da populacdo desenvolvendo produtos zero lactose e pesquisas que promovam maior

conhecimento sobre a qualidade destes alimentos (SILVA, 2016).



A Instrucdo Normativa n°® 77/2018 do MAPA estabelece como obrigacdo a analise
laboratorial de cada compartimento do tanque presente no veiculo de transporte no momento de
recebimento do leite, analisando ndo s6 os aspectos fisico - quimicos do leite fluido cru, mas
também a presenca de neutralizantes de acidez, reconstituintes de densidade ou indice crioscopico,
e substancias conservadoras (BRASIL, 2018). Para isso, 0 MAPA possui um manual oficial que
contém protocolos analiticos para controle de qualidade do leite e produtos lacteos (BRASIL,
2018). Nele estdo descritos os métodos de analise propostos para detectar diferentes tipos de
adulterantes, conservantes e contaminantes (BRASIL, 2019).

Outro aspecto com impacto industrial e na saide do consumidor esta na presenca de
antibiéticos em leite fluido utilizado ndo somente para tratamentos em rebanhos leiteiros, mas
também adicionado para mascarar contaminacdo microbiana na matéria-prima comercializada
(BRITO e LANGE, 2005). A importancia de avaliar a presenca de antibioticos no leite estd em seu
impacto industrial por dificultar/inviabilizar a producédo de derivados como queijos, iogurtes e
outros produtos fermentados, podendo também impactar na qualidade final do derivado. Além
disso, a pasteurizacéo realizada no leite tem pouca ou nenhuma eficiéncia na eliminacdo destes
residuos, logo é um risco a comercializacdo deste produto, tendo em vista que este residuo de
antibiotico presente no leite pode desencadear quadros alérgicos ou de intoxicacdo em seus
consumidores. (BRITO e LANGE, 2005)

De acordo com Francis (1989) a eliminacéo de antibidticos no leite a partir de administracao
parenteral varia pelo tipo de antibidtico utilizado, sendo aminoglicosideos e ceftiofur classificados
como baixa eliminacdo, sulfonamidas, penicilinas e tetraciclinas classificadas como média
eliminacdo e principios ativos como tilosina, eritromicina e enrofloxacina classificados como alta
eliminacdo. Além disso, no Brasil, a Instrucdo Normativa n° 162/2022 estabelece o limite maximo
de residuos (LMR) de insumos farmacéuticos ativos (IFA) de medicamentos veterinarios em
alimentos de origem animal e a concentragdo maxima  descrita  para
Benzilpenicilina/Benzilpenicilina Procaina no leite bovino e caprino é de 4 mcg/L, valor bem
abaixo dos demais antibidticos descritos para controle na legislacdo (BRASIL, 2022).

Com base no exposto, esta pesquisa objetivou avaliar a eficacia dos testes oficiais de



deteccdo de fraudes e seu impacto sobre os padrfes de acidez titulavel, densidade e
lactofermentagdo em leites UHT integral, semidesnatado, desnatado e zero lactose
intencionalmente fraudados com amido, bicarbonato de sédio, cloro/hipoclorito e Penicilina G em

diferentes concentracdes.

2 METODOLOGIA

2.1 Obtencéo, acondicionamento e transportes do leite

Foram adquiridos 12 litros de leite integral, Semidesnatado, Desnatado e Zero-lactose, da
mesma marca e lote, em um estabelecimento comercial do Distrito Federal. Estes foram
transportados em suas préprias embalagens até o laboratério de analises fisico-quimicas do Centro
Universitario do Planalto Central Apparecido dos Santos — UNICEPLAC.

2.2 Analises de densidade, acidez titulavel e lactofermentacéo

As amostras previamente fraudadas foram submetidas ao método oficial de analise de
acidez titulavel e densidade a 15°C, com base no Manual de Métodos Oficiais para Andlise de
Alimentos de Origem Animal do MAPA (BRASIL, 2019).

Os valores obtidos foram comparados aos estabelecidos pelo RIISPOA (Regulamento da
Inspecédo Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem Animal), o Decreto n® 9.013, de 29 de marco
de 2017 (BRASIL, 2017).

Também foi realizado o teste de lactofermentacéo, adicionando 10 mL do leite fraudado
em tubos de ensaio estéreis e incubados a 37°C por 24 horas (BEHMER, 1999).

2.3 Testes de deteccao de fraude

Para a realizacdo do teste de deteccdo de amido foi utilizada a solucédo lugol (iodo + iodeto
de potassio). Apos a fervura de 5mL do leite fraudado e seu resfriamento em agua quente, foram
acrescentadas 5 gotas de solucdo lugol, a coloracéo azul apresentada na solucéo é indicativo de
fraude por amido (PEREIRA et al., 2001).

Para a deteccdo de bicarbonato de sddio foi utilizada uma solucéo de alcool-éter acetona
(11mL de éter + 7mL de alcool +0,1 mL de acetona) que ao ser adicionada ao leite deveria
desestabilizar a solucdo resultando na formacdo de grumos, o ndo aparecimento de grumos e a
obtencdo de uma solucdo homogénea semitransparente € indicativo de fraude por Bicarbonato de

sodio. Assim, foi adicionado em um tubo de ensaio 5mL da solucdo e 5mL de leite previamente



fraudado para obtencéo dos resultados (PEREIRA et al., 2001).

Na realizacdo dos testes de detecgdo de hipoclorito foi utilizado o iodeto de potéssio a 10%,
que ao reagir com o hipoclorito presente no leite fraudado promove o desenvolvimento de
coloracdo alaranjada, resultado da liberagdo de iodo. Por isso, foi adicionado 1ml de cada
tratamento juntamente com 1 ml de iodeto de potéassio a 10% em tubos de ensaio, onde foram
novamente homogeneizados para observacdo da coloracdo formada e obtencdo dos resultados
(PEREIRA et al., 2001).

Na realizacdo dos testes de deteccdo de antibidticos foi utilizado o Kit Trisensor, da marca
(Unisensor ®). Trata-se de um teste imunoenzimatico que é capaz de detectar todos 0s compostos
das trés principais familias de antibidticos, sendo elas: Beta-lactdmicos, Tetraciclinas e
Sulfonamidas. As amostras de leite fraudadas com Penicilina G em diferentes concentracdes, foram
homogeneizadas individualmente e adicionadas a microtubos de teste, seguidas de incubacdo a
40°C por trés minutos. Depois, as fitas reativas foram adicionadas e incubadas por mais trés
minutos. Ao final do processo as fitas foram analisadas conforme orientagdo do fabricante.

2.4 Protocolo com amido, bicarbonato de sddio, hipoclorito e Penicilina G

As solucdes foram preparadas em diferentes concentracdes de amido, bicarbonato de sodio
e hipoclorito dando origem a cinco tratamentos. A solucéo inicial do tratamento (T0) é composta
somente por leite UHT Integral, Semidesnatado, Desnatado ou Zero lactose (controle negativo), e
0s demais tratamentos nas concentracdes 0,1%, 0,5%, 1,0%, 2,0% e 5,0% de cada fraude (solucao
de leite UHT + amido e solucéo de leite UHT + bicarbonato e solucédo de leite UHT + hipoclorito).

Para realizacdo da fraude intencional com Penicilina G foram utilizadas as concentragdes
0,002%, 0,003%, 0,004%, 0,005% e 0,006%, além da solucdo controle negativo (T0). Vale
salientar que o tratamento T1 (0,002% = 4.000 ui/L) representa o limite maximo de residuo de
Penicilina G aceito no leite cru bovino, no Brasil.

Os tratamentos correspondem a T1, T2, T3, T4, T5, respectivamente, conforme descritos
nas tabelas 1, 2, 3 e 4.



Tabela 1. Composicao

dos tratamentos adicionados com Amido para cada tipo de leite

utilizado.
Tratamentos  Diluicéo Solucéo Leite + Amido Solucéo Leite + Amido
Teste de Acidez Dornic Teste de Densidade
TO - 50ml de leite 500ml de leite
T1 0,1% 49,95 mL de leite + 0,05 g de Amido 499,5 mL de leite + 0,5 g de Amido
T2 0,5% 49,75 mL de leite + 0,25 g de Amido 497,5 mL de leite + 2,5 g de Amido
T3 1,0% 49,50 mL de leite + 0,50 g de Amido 495,0 mL de leite + 5,0 g de Amido
T4 2,0% 49 mL de leite + 1,0 g de Amido 499,0 mL de leite + 10,0 g de Amido
T5 5,0% 47,5 mL de leite + 2,5 g de Amido 475,0 mL de leite + 25,0 g de Amido

Fonte: Do autor, 2024.

Tabela 2. Composicdo dos tratamentos adicionados com Bicarbonato de sodio para cada
tipo de leite utilizado.

Tratamentos  Diluicéo Solucéo Leite + Bicarbonato de Sodio Solucéo Leite + Bicarbonato de Sodio
Teste de Acidez Dornic Teste de Densidade

TO - 50ml de leite 500ml de leite

T1 0,1% 49,95 mL de leite + 0,05 g de Bicarbonato de 499,5 mL de leite + 0,5 g de Bicarbonato de
Saédio Sédio

T2 0,5% 49,75 mL de leite + 0,25 g de Bicarbonato de 497,5 mL de leite + 2,5 g de Bicarbonato de
Saédio Sadio

T3 1,0% 49,50 mL de leite + 0,50 g de Bicarbonato de 495,0 mL de leite + 5,0 g de Bicarbonato de
Sédio Saédio

T4 2,0% 49,0 mL de leite + 1,0 g de Bicarbonato de 499,0 mL de leite + 10,0 g de Bicarbonato de
Saédio Sadio

T5 5,0% 47,5 mL de leite + 2,5 g de Bicarbonato de 475,0 mL de leite + 25,0 g de Bicarbonato de

Sadio

Sadio

Fonte: Do autor, 2024.



Tabela 3. Composicdo dos tratamentos adicionados com Hipoclorito de Sodio para cada
tipo de leite utilizado.

Tratamentos  Diluicéo Solucéo Leite + Hipoclorito de Sddio Solucao Leite + Hipoclorito de Sddio
Teste de Acidez Dornic Teste de Densidade

TO - 50ml de leite 500ml de leite

T1 0,1% 49,95 mL de leite + 0,05 ml de Hipocloritode  499,5 mL de leite + 0,5 ml de Hipoclorito de
Sédio Saédio

T2 0,5% 49,75 mL de leite + 0,25 ml de Hipocloritode  497,5 mL de leite + 2,5 ml de Hipoclorito de
Sédio Sédio

T3 1,0% 49,50 mL de leite + 0,50 ml de Hipocloritode  495,0 mL de leite + 5,0 ml de Hipoclorito de
Sédio Saédio

T4 2,0% 49,0 mL de leite + 1,0 ml de Hipoclorito de 499,0 mL de leite + 10,0 ml de Hipoclorito de
Sédio Sédio

T5 5,0% 47,5 mL de leite + 2,5 ml de Hipoclorito de 475,0 mL de leite + 25,0 ml de Hipoclorito de

Sodio

Sédio

Fonte: Do autor, 2024.

Tabela 4. Composicédo dos tratamentos adicionados com Penicilina G para cada tipo de leite

utilizado.
Tratamentos  Dilui¢do Solucdo Leite + Penicilina G Solucéo Leite + Penicilina G
Teste de Acidez Dornic Teste de Densidade

TO - 50ml de leite 500ml de leite

T1 0,002% 49,999 mL de leite + 0,001 ml de PenicilinaG 499,99 mL de leite + 0,01 ml de Penicilina G

T2 0,003% 49,9985 mL de leite + 0,0015 ml de Penicilina 499,985 mL de leite + 0,015 ml de Penicilina
G G

T3 0,004% 49,998 mL de leite + 0,002 ml de PenicilinaG 499,97 mL de leite + 0,02 ml de Penicilina G

T4 0,005% 49,9975 mL de leite + 0,0025 ml de Penicilina 499,975 mL de leite + 0,025 ml de Penicilina
G G

T5 0,006% 49,997 mL de leite + 0,003 ml de PenicilinaG 499,97 mL de leite + 0,03 ml de Penicilina G

Fonte: Do autor, 2024.

3 RESULTADOS

Os resultados obtidos demonstram que amostras fraudadas com Amido produziram

alteracdes discretas e distintas no leite integral e no leite zero lactose no teste de acidez titulavel.

Quando comparado aos resultados do teste controle (CT), a variacdo dos resultados se



mantiveram entre 0,5 a 1,5°D, no caso do leite integral reduzindo de 16,5°D para 15,0°D e no leite
zero lactose aumentando de 15,0°D para 16,5°D, resultados ainda dentro dos padrdes. Os
tratamentos realizados com leite semidesnatado e desnatado apresentaram alteracdes ainda mais
discretas, apenas em T5, conforme demonstra a tabela 5.

No teste de densidade relativa a 15°C, levando em conta as peculiaridades de cada tipo de
leite utilizado para a realizacdo dos tratamentos, todos obtiveram um acréscimo significativo de
densidade ao serem fraudados com amido. Vale salientar que todos os tipos de leite apresentaram
ao menos um tratamento com valores de densidade relativa acima do que é estipulado pela
regulamentacdo. Além disso, o leite desnatado e o leite zero lactose apresentaram valores de
densidade relativa acima dos valores de referéncia no TO (controle negativo) e com a adi¢do do
amido no T5 néo foi possivel mensurar o valor utilizando-se do termolactodensimetro devido ao
aumento excessivo de densidade.

Com relacdo ao teste de deteccdo especifico para o amido, todos os tratamentos
responderam positivamente, com excecdo do TO. Ademais, no teste de lactofermentacdo, apenas
os tratamentos TO e T1 ndo tiveram alteracbes em sua composi¢édo, nos tratamentos de T2 - T5 de
todos os tipos de leite foi observada mudanca acentuada na conformacéo do leite incubado, tendo
estes aspecto mais espesso, porém sem formacdo de gas, desta forma ndo sendo indicativo de
contaminacdo por coliformes, que implicaria na formacao de codgulo gelatinoso e gas.

Os tratamentos produzidos com adicao de Bicarbonato de Sédio apresentaram duplo padrao
de resposta aos testes de acidez titulavel. Todos os tipos de leite apresentaram reducédo da acidez
nos tratamentos iniciais, com excec¢éo do leite zero lactose que manteve T1 igual ao TO.

Nos tratamentos T2-T5 (T3-T5 no leite integral) houve um aumento acentuado e constante
da acidez, sendo que todos os leites apresentaram valores acima do estipulado pela legislacdo em
ao menos dois tratamentos. Dentre eles, podemos salientar que o leite zero lactose obteve mais
resultados acima do padrdo (14°D - 18°D), valores iguais ou maiores a 20°D para T2-T5.

Aléem disso, no teste de densidade relativa a 15°C, todos obtiveram um acréscimo
significativo de densidade ao serem fraudados com bicarbonato de sddio. Vale salientar que todos
0s tipos de leite apresentaram ao menos trés tratamentos com valores de densidade relativa acima

do que é estipulado pela regulamentacdo. Além disso, o leite desnatado e o leite zero lactose



apresentaram valores de densidade relativa acima dos valores de referéncia a partir do T1 e coma
adicdo do bicarbonato de sddio nos tratamentos T4-T5 néo foi possivel mensurar o valor utilizando-
se do termolactodensimetro em nenhum dos tipos de leite avaliados.

Para os testes de deteccdo do bicarbonato de s6dio, apenas os tratamentos TO e o tratamento
T1 do leite integral apresentaram presenca de grumos indicando auséncia de fraude, ja em relacdo
a formacdo de uma solugdo homogénea semi-transparente o resultado foi menos evidente ao
utilizar-se o leite zero lactose, em comparacdo aos demais leites testados. No teste de
lactofermentacdo, todos os tratamentos realizados permaneceram inalterados ap6s 0 processo de
incubacdo, indicando auséncia de contaminacdo ou, possivelmente, neutralizacdo das bactérias
presentes.

Os testes de acidez titulavel das fraudes de hipoclorito obtiveram valores iguais ou muito
proximos ao TO para os tratamentos até T3, enquanto que acima dessa concentracdo foi observado
uma reducdo consideravel da acidez, obtendo valores iguais a0 minimo (14°D) ou menores, com

uma reducéo de até 3,0 °D do T4 para o T5, conforme mostra a tabela 5.

Tabela 5. Resultados da avaliacdo de acidez titulavel em graus Dornic por fraude e
concentracdo para cada tipo de leite UHT

Padrao Amido Bicarbonato de Sadio Hipoclorito
Dornic °D

14°D - 18°D 14°D - 18°D 14°D - 18°D

Tratamento | SD D ZL | SD D ZL I SD D ZL

TO 165 16,0 150 150 | 145 150 150 155 | 150 150 150 155

T1 16,5 16,0 150 @ 150 | 135 140 145 155 | 150 @150 145 150

T2 155 16,0 150 16,0 | 135 150 165 20,0 ( 145 150 140 150

T3 155 16,0 150 @ 16,0 | 150 185 190 225 | 140 150 140 150

T4 155 160 150 16,0 [ 20,0 280 30,0 240 | 125 140 120 140

T5 150 155 155 165 | 350 415 510 480 ( 100 11,0 110 11,0

Legenda: Leite Integral (1), Leite Semi-desnatado (SM), Leite Desnatado (D), Leite Zero Lactose (ZL).
Fonte: Do autor, 2024.



Tabela 6. Resultados da avaliacdo de densidade em g/mL por fraude e concentracéo para
cada tipo de leites UHT

Padréo Amido Bicarbonato de Sédio Hipoclorito

Densid
ade 1028 g/mL - 1034 g/mL 1028 g/mL - 1034 g/mL 1028 g/mL - 1034 g/mL

(g/mL)

Tratam | SD D ZL | SD D ZL | SD D ZL

ento
TO 1030,5 1032,8 1034,8 1034,6 | 1030,4 1032,4 10340 | 10336 | 10304 1032,8 10336 @ 1033,6
T1 1030,5 @ 1033,0 | 1034,8 @ 1034,8 | 1031,0 10330 & 10350 | 10346 | 1030,2 @ 1032,8 @ 10334 | 1033,6
T2 1030,8 10348 10356 10356 | 10340 10360 10368 | 10356 | 1030,2 1032,6 10344 @ 10346
T3 1032,8 = 10358 | 10366 @ 1036,6 | 10350 @ 1037,0 & 1040,0 | 10386 | 1030,2 & 1032,8 @ 10344 | 10334
T4 1033,8 1036,8 1039,6 @ 1039,6 | >1042,6 >1042,6 >1042,6 >1042,6 | 1031,0 10326 @ 10344  1033,6
T5 1039,8 = 1038,8 | >1042,6 >1042,6 | >1042,6 >1042,6 @ >1042,6 | >1042,6 | 1030,0 & 10326 @ 10344 | 1034,4

Fonte: Do autor, 2024.

Ja os testes de densidade relativa a 15°C apresentaram alteracdes muito discretas, tendo em
vista que o maior aumento observado foi de 0,8 g/mL no T5 em relagdo ao TO no leite desnatado e
no leite zero lactose, conforme demonstra a tabela 6.

Na realizacdo da deteccao do hipoclorito foi observado que nos tratamentos de T2-T5 houve
a mudanca de coloracdo esperada, indicando a presenca da fraude, com exce¢do do T2 no leite
integral que ndo apresentou alteracéo de cor. Nos tratamentos T1 de todos os tipos de leite também
ndo houve alteracdo, permanecendo com a coloragéo natural expressa pelo TO (controle negativo).
Os testes de lactofermentacdo ndo apresentaram formacgdo de coagulos, porém, todos o0s
tratamentos T4 e T5 apresentaram coloracdo em tons alaranjados, o que sugere a adulteracao.

Dentre os resultados da fraude intencional com Penicilina G, foi observado que nenhum
tratamento apresentou alterac6es de densidade relativa com a utilizacdo do termolactodensimetro
e no teste de acidez titulavel os tratamentos se apresentaram discretamente alterados ou inalterados,
sendo que o leite zero lactose apresentou a maior alteracdo com aumento de 1,5 °D do T5 em

relacdo ao controle negativo, ainda mantendo-se dentro do padrdo regulamentado.



Tabela 7 - Resultados da avaliacdo de acidez titulavel e densidade para leites UHT
fraudados com Penicilina G em diferentes concentragdes:

Dornic (°D) Densidade
Padrao 14°D - 18°D 1028 g/mL - 1034 g/mL
Tratamento | SD D ZL I SD D ZL
TO 15,0 16,0 15,0 15,0 1030,2 & 1033,2 1034,0 1033,2
T1 15,0 16,0 15,0 15,0 1030,2 = 1033,2 | 1034,0 1033,2
T2 15,0 16,0 15,0 15,0 1030,2 1033,2 | 1034,0 1033,2
T3 15,0 16,0 15,0 15,0 1030,2 | 1033,2 @ 1034,0 | 1033,2
T4 15,0 16,0 15,0 16,0 1030,2 1033,2 | 1034,0 10332
T5 15,0 16,0 16,0 16,5 1030,2 | 1033,2 1034,0 | 1033,2

Fonte: Do autor, 2024.

Utilizando-se do kit de deteccdo de antibidticos foi possivel confirmar a presenca da
Penicilina G em todos os tratamentos intencionalmente fraudados e os tratamentos (TO-T5) se
mantiveram inalterados apds a realizacdo do teste da lactofermentacdo, o que sugere que o

antibiotico aplicado na fraude intencional foi suficiente para evitar a proliferacdo microbiana .

4 DISCUSSAO

O presente trabalho constatou que o teste de Dornic possui sensibilidade na deteccdo de
fraudes com bicarbonato de sodio e hipoclorito em altas concentragdes. Os resultados de Cintra
(2019) divergem com os valores encontrados no presente estudo, visto que ao fraudar amostras de
Leite Integral UHT em concentracdes acima de 1% hipoclorito o autor relata mudancas
significativas acidez titulavel da amostra em questdo, contudo os resultados observados neste
trabalho s6 demonstraram mudancas significativas de acidez titulavel em concentracfes acima de
2%, para leite integral e desnatado, e 5% para leite semi desnatado e zero lactose.

Contudo, os resultados encontrados no teste de acidez titulavel Dornic para os tratamentos
realizados com bicarbonato de sddio corroboram com os resultados encontrados no estudo de
Cintra (2019) que relata diminuicdo da acidez em tratamentos com até 0,5% de bicarbonato de
sodio e aumento da acidez, utilizando-se do método Dornic, em tratamentos acima de 1% de

bicarbonato de sodio.



De acordo com Dias (2009), a adicdo de CO2 no leite, por sua dissocia¢cdo na agua contida
no leite, forma &cido carb6nico e 0 mesmo se dissocia em anion bicarbonato e H +, como demonstra
a Imagem 1. Este mecanismo inibe o desenvolvimento pela substituicdo do O2, pela acidificagdo

da solucdo aquosa formada e por afetar o0 metabolismo e multiplicacdo das bactérias contidas na

solugéo.
CO; + H20 «» H2CO3 (1)
H,CO3 « HCO3z + H* (2)
HCO3 <« CO3z + H* (3)

Reacdo de dissociacdo do Didxido de Carbono em agua. Fonte: Autor.

Logo os resultados obtidos nesta pesquisa sugerem que ao adicionar altas concentracfes de
Bicarbonato de sddio ao leite, apds a alcalinizagdo e o tamponamento fraco que o leite apresenta
em pH entre 8-9 ao ser alcalinizado, de acordo com Carneiro et al. (2021), a dissociacdo do
bicarbonato de sodio na &gua presente no leite causa a acidificacdo, pois tem como produto a

formacdo do acido carbénico.

NaHCO3() — Na'(ag) + HCO3 (ag) (1)
HCOgaq) + H20() > HoCOsaq) + HO'ag)  (2)
Reacéo de dissociacdo do Bicarbonato de sédio em agua. Fonte: Autor.

Em seus estudos, Wanderley et al. (2013) relata que ao realizar a fraude intencional no leite
utilizando de 0,25% de amido, a solucéo nao sofreu alteracdes perceptiveis aos métodos analiticos,
e ao fraudar com 0,06% de bicarbonato de sddio, a solucdo ndo apresentou alteracdes no teste de
densidade relativa. Os resultados do presente estudo reafirmam que baixas concentracGes destas
duas substancias nao refletem grandes alteracbes a0 mensurar sua densidade, todavia, alteracdes
significativas (maior ou igual a 2g/mL em relacdo ao TO) ja sdo perceptiveis ao utilizar-se de
concentragcdes maiores de 1% para amido e 0,5% para bicarbonato de sodio.

Além disso, de acordo com Panciere e Ribeiro (2021) a molécula de gordura possui

densidade relativa de 0,930 g/cm ,ou seja, menor que a densidade da agua, portanto, pequenas



alteracdes de densidade como as apresentadas nos resultados deste trabalho pela adigéo de baixas
concentracdes de amido e bicarbonato de sodio podem facilmente ser confundidas com o resultado
obtido pelo desnate do leite e esta condicdo s é possivel confirmar através de andlises
complementares, como a mensuracdo da gordura do leite pelo butirometro, por exemplo.

De acordo com Fagnani (2022) a apresentacdo de um leite sem formacéo de coagulo, como
apresentado nos testes por adi¢do de bicarbonato de sodio, hipoclorito de sddio e antibioticos deste
estudo, é um forte indicador de adulteracdo por antibidticos e/ou conservantes, 0 que corrobora
com os resultados obtidos, embora o bicarbonato de sédio ndo seja um conservante, seus resultados
podem ser consequéncia do tratamento térmico UHT e indicar uma manipulacdo livre de
contaminantes na fabricacdo do bicarbonato de sodio adicionado.

Em relagdo a mudanca da coloragéo dos tratamentos T4 e T5, com adicédo de hipoclorito de
sodio, no teste de lactofermentacéo a literatura ndo apresenta referéncias que justifiquem tal reagéo.

O estudo de Netto et al. (2005) realizou o levantamento dos farmacos mais utilizados nos
rebanhos leiteiros do Parand, identificando a penicilina como o medicamento mais frequentemente
empregado. Este uso extensivo pode ser atribuido ao seu constante emprego no tratamento de
diversas infeccBes bacterianas comuns em vacas leiteiras, incluindo a mastite, uma inflamacao das
glandulas maméarias que afeta a producéo e a qualidade do leite.

Em Souza et al. (2016), os autores relatam que ao analisar bactérias isoladas de vacas
leiteiras com mastite subclinica em Bocaiuva-MG, os resultados obtidos indicam que o indice de
resisténcia microbiana foi maior na utilizagéo da penicilina G (73%) e a sensibilidade foi maior na
utilizacdo da Gentamicina (96%).

Contudo, de acordo com Freitas et al. (2005) ao realizar testes de resisténcia microbiana
em fazendas pernambucanas, onde a utilizacdo da gentamicina no tratamento de infecces por
mastite no rebanho leiteiro é mais frequente, obteve resultado de alta resisténcia a gentamicina
(97%), o que sugere que uma relacdo diretamente proporcional na frequéncia da utilizacdo de um
farmaco com o desenvolvimento de cepas bacterianas resistentes ao mesmo.

Estes resultados reforcam a importancia da testagem do leite para diferentes classes de

antibioticos e alertam sobre a utilizacdo indiscriminada de antibidticos na cadeia de producéo de leite



exigindo estratégias eficazes de manejo e uso racional destes farmacos.

O presente trabalho também corrobora com esta visdo ao relatar a dificuldade de deteccéo
de residuos de antibioticos sem a utilizacdo de testes especificos como o método SNAP ou kit de
fitas reativas, tendo em vista que testes como o método Dornic de acidez titulavel e o teste de

densidade relativa a 15° mostraram-se ineficazes.
5 CONCLUSAO

Os testes especificos de deteccdo utilizados se mostraram eficazes para as fraudes com
amido, Penicilina G e Bicarbonato (com excecdo do T1-leite integral) e parcialmente eficaz com
hipoclorito para os tratamentos estipulados neste estudo.

Em fraudes com amido e residuos de antibidtico no leite 0 método analitico de acidez
titulavel em Dornic mostrou-se pouco eficaz. Assim como, em fraudes com hipoclorito e residuos
de antibiotico no leite, 0 método analitico de densidade relativa a 15°D obteve resultados pouco
expressivos.

Vale salientar que o duplo padrdo obtido na testagem de acidez titulavel Dornic dificulta a
interpretacdo do resultado do teste e torna-se importante estudos mais aprofundados sobre esse
comportamento de inversdao do pH titulavel quando a solucéo é exposta a concentragfes maiores
de 1% de bicarbonato de sodio.

Neste estudo foi possivel observar também que o teste de lactofermentacdo apenas sofreu
alteracdes nas fraudes com amido por conta do espessamento da solugcdo e do hipoclorito em
concentracbes acima de 2% por conta da mudanca de coloracdo sofrida, contudo o ndo
aparecimento de coagulos de nenhuma natureza indica a adulteracdo por conservantes ou
antibioticos e os resultados obtidos neste estudo corroboram com os parametros de avaliacdo
estipulados para o teste.

Diante do exposto, pode-se afirmar que a realizacdo dos testes especificos para deteccédo
sdo eficazes e indispensaveis para a confirmacdo da presenca de fraudes no leite, contudo, certas
substancias em baixas concentracdes podem dificultar sua detec¢cdo. Testes como acidez titulavel
Dornic e densidade relativa a 15°D sdo complementares e apenas indicam possiveis adulteracées

quando a fraude é realizada em grandes concentragoes.
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