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PREFACIO

O desenvolvimento de um sistema leiteiro forte e produtivo é intima-
mente ligado ao controle de qualidade. E é inegavel a relevancia das técnicas
analiticas que, se bem otimizadas, vém a contribuir de forma permanente para
a qualidade do leite e seus derivados, incentivando e aumentando a contribui-
¢ao técnica, produtividade e exceléncia na entrega de produtos. O controle
de qualidade do leite e dos produtos lacteos € de fundamental importancia
para a garantia da saude da populacéo. A qualidade pode ser avaliada atra-
vés de determinagdes fisicas, quimicas, microbioldgicas, sensoriais € provas
de higiene, obedecendo os padrdes minimos exigidos pelo Ministério da Agri-
cultura, Pecudria e Abastecimento. Desta forma, “TECNICAS ANALITICAS
PARA CONTROLE DE QUALIDADE DE LEITES E DERIVADOS” aborda as
metodologias de avaliagdo da qualidade do leite e seus derivados mediante
andlises fisico-quimicas rapidas, confiaveis e precisas.

O presente livro foi idealizado e concebido visando fornecer referéncias
conceituais consistentes e pormenorizadas dos critérios analiticos que devem
ser seguidos pelos laboratérios da Rede Nacional de Laboratérios Agropecué-
rios que prestam servicos ao Plano Nacional de MINISTERIO DAAGRICUL-
TURA, PECUARIA E ABASTECIMENTO MANUAL DE GARANTIA DA QUA-
LIDADE ANALITICA em Produtos de Origem Animal e Vegetal, podendo ser
aplicada em diversas areas da atividade analitica laboratorial. Elaborado para
ser uma ampla fonte de informagdes, esse livro € dividido em 10 capitulos. O
Capitulo 1 apresenta definicéo de leite fluido, técnicas dos parametros fisico-
quimicos, gordura, lipideos pelo método Gerber, acidez titulavel, extrato seco
total e desengordurado, método gravimétrico, indice crioscopico e estabilidade
ao etanol a 68%. O capitulo 2, juntamente com as técnicas analiticas, define
e descreve os procedimentos dos pardmetros de anédlise da manteiga, entre
eles, anélise de lipidios pelo método Butirométrico, umidade, acidez, entre ou-
tros. O Capitulo 3 trata-se das técnicas de analises para o leite em p6, entre as
ja citadas, a dispersibilidade, glicidios redutores e nao redutores e a determi-
nacao do indice de caseinomacropeptideo. O capitulo 4 contém informagdes



sobre as técnicas analiticas para o creme de leite, permitindo que o analista
possa prover a matéria gorda e a acidez titulavel, dentro de faixas considera-
das adequadas ao proposito de uso. O Capitulo 5 descreve os procedimentos
analiticos para o leite condensado, entre elas, a determinag¢éo do amido, resi-
duos mineral fixo, proteinas, entre outras. O Capitulo 6 descreve as técnicas
para doce de leite tais como, umidade volateis, entre outras ja citadas anterior-
mente. O Capitulo 7 trata dos métodos de andlise no requeijao e o Capitulo 8
aborda as técnicas para leite fermentado onde descreve métodos para analise
pH, acidez em &cido lactico, residuos, entre outras especificas. O Capitulo 9
se refere as bebidas lacteas e o Capitulo 10 sobre o queijo, onde especifica
os métodos para anélise de cloretos, indide de insolubilidade e umidade volatil
para queijo em po. Este livro foi elaborado em 10 capitulos distintos com a
finalidade de compactar informagdes das principais técnicas de analises para
o controle de qualidade do leite e seus derivados, facilitando o entendimento e
a utilizagao deste nas rotinas diarias de analise em laboratérios académicos,
indUstrias e outra da érea de alimentos. Os capitulos trazem os detalhes de
cada analise, especificando suas respectivas faixas de controle de qualidade
em cada parametro, descritos pelas normas vigentes, necessarios para extrair
de forma confiavel as informagdes contidas nesse livro, garantindo confianga
nos resultados das técnicas abordadas, que subsidiam confianca desejada
pelos autores ao escrever essa obra técnico-cientifica. Por fim, entendemos
que este livro configura-se como uma ferramenta Util a todos que atuam na
area analitica laboratorial, bem como a estudantes e pesquisadores. No en-
tanto, nenhum documento é completo e perfeito, assim, criticas e sugestoes
de melhoria serdo sempre bem-vindas, para que possamos promover o seu
continuo aprimoramento em edigdes futuras.

Rosemary Maria Pimentel Coutinho

Doutora em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos pela Universidade Federal de Vigosa
(UFV), Mestre em Quimica Organica/Biotecnologia pela Universidade Federal do
Para (UFPA), graduada em Quimica Industrial/UPPA. Pesquisadora/Professora do
Instituto Federal de Educagéo Ciéncia e Tecnologia do Para— Maraba Industrial.

MARABA-PA



APRESENTAGAO

No Brasil e no mundo a qualidade do leite e seus derivados é um
ponto essencial. Nesse intuito foram desenvolvidos métodos que deter-
minam a origem do possivel problema, através de pardmetros fisico-
quimicos, prevenindo assim o surgimento de possiveis danos a saude
publica.

E preciso conhecer tais problemas comumente apresentados
nestes tipos de produtos e suas possiveis solugdes. Portanto, as in-
formacOes aqui apresentadas permitem atingir esse objetivo na indus-
tria ou na propriedade leiteira, em quaisquer condi¢des de tecnificacéo.
Tudo isto de forma compreensivel e compacta.
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CAPITULO 1
LEITE



1. LEITE
11.  DEFINICAO

Entende-se por leite, sem outra especificacdo, o produto
oriundo da ordenha completa, ininterrupta, em condi¢des de higiene,
de vacas sadias, bem alimentadas e descansadas. O leite de ou-
tros animais deve denominar-se segundo a espécie de que proceda
(BRASIL, 2011).

1.1.1. Parametros fisico-quimicos para o tipo de leite.

LEITE SEMI OU
REQUSITOS | \repgray | PARCIALMENTE | peguumang
Matéria Gorda Min. 3,0 6,0a29 Max. 0,5
Jeldez g ax, 0142018 0142018
eEt:tr?cg ig%%/f,’?va/l\?) Estavel Estavel Estavel
S’é‘rrjlﬁ‘r’afjic%‘]'(%sfg) Min. 82 Min. 83 Min. 8.4

Fonte: BRASIL, 2011.

1.2.  DETERMINACAO DE GORDURA
1.2.1. Principio

Baseia-se na separacao e quantificacdo da gordura por meio do
tratamento da amostra com &cido sulfurico e alcool isoamilico. O acido
digere as proteinas que se encontram ligadas a gordura, diminuindo
a viscosidade do meio, aumentando a densidade da fase aquosa e
fundindo a gordura, devido a liberagdo do calor proveniente da reagéo,
0 que favorece a separagdo da gordura pelo extrator (alcool isoami-
lico) o qual modifica a tens&o superficial do meio. A leitura é feita na
escala do butirdmetro, apds centrifugagéo e imersédo em banho-maria
(BRASIL, 2014).

12



1.2.2. Materiais
1.2.2.1.  Equipamentos

|, Centrifuga com aquecimento;
ll.  Balanca analitica;
lIl.  Banho-maria;
IV.  Chapa aquecedora;
V. Densimetro.

1.2.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Butirdbmetro de Gerber para leite com rolhas;
Il Butirémetro de Gerber para manteiga com rolhas;
lIl.  Butirometro de Gerber para queijo com rolhas;
IV.  Butirdmetro de Kohler com rolha;
V.  Bastao de vidro;
VI.  Bequer de 50 mL;
VIl.  Espatula;
VIIl.  Medidores automaticos de 1 e 10 mL;
IX.  Pipeta volumétrica de 11 mL;
X.  Pipetas graduadas de 1, 5e 10 mL;
Xl.  Papel absorvente;
Xll.  Toalha de algodéo.

1.2.2.3. Reagentes
. Acido sulfirico (H,S0,);
IIl. - Alcool isoamilico (C,H,,0).
1.2.3. Metodologia
1.2.3.1.  Lipidios em leite fluido — Método C
+ Realizar o0 ensaio em duplicata;

+  Adicionar a um butirdmetro, 10 mL da solugéo de acido sulfu-
rico com densidade de 1,820 a 1,825 a 20°C;

13



Transferir 11 mL de amostra homogeneizada, para o butir6-
metro lentamente e pela parede deste, para evitar sua mistu-
ra com o acido;

Acrescentar 1 mL de alcool isoamilico;

Limpar as bordas do butirdmetro com papel absorvente e fe-
char com rolha apropriada;

Envolver o butirdmetro em um pano, colocando o bulbo maior
na palma da mao de forma tal que o dedo polegar exerca
pressdo sobre a tampa, impedindo sua projecao;

Agitar o butirometro, de modo a promover a mistura comple-
ta dos liquidos no interior do aparelho, tomando precaugdes
para evitar acidentes e mantendo o polegar sobre a tampa;

Centrifugar por 5 minutos em Centrifuga com aquecimento,
com rotagéo entre 1000 a 1200 R.P.M;

Ajustar a posi¢ao da coluna de gordura sobre a escala do
butirometro e ler a diferenga entre 0 menisco superior da gor-
dura e a interface gordura/acido;

Adicionar mais &lcool isoamilico caso a leitura da gordura fi-
que fora da escala do butirdmetro;

Misturar novamente o contetudo do aparelho e repetir o pro-
cedimento de centrifugacao se, apds o procedimento do en-
saio, a coluna nao estiver bem delineada;

Reiniciar o ensaio caso este tratamento néo seja satisfatorio;

Fazer a leitura da gordura imediatamente apos retirar o bu-
tirdmetro da centrifuga com aquecimento;

Registrar as leituras no formulario “Dados brutos”, Anexo A
do POP POA/SLAV/15.

14



1.2.3.2. Lipidios em leite desidratado — Método E

Realizar o ensaio em duplicata;

Homogeneizar o leite desidratado, agitando a embalagem
fechada;

Abrir e revolver com uma espatula;

Manter o produto protegido da umidade durante a homoge-
neizacao, evitando ao maximo o contato com o ar;

Pesar exatamente cerca de 1 g de amostra homogeneizada
em um béquer de 50 mL;

Adicionar 10 mL da solucao de acido sulfurico com densidade
de 1,500 a 20°C;

Aquecer em chapa aquecedora ou banho-maria, a uma tem-
peratura que promova a queimada amostra evidenciada pelo
seu escurecimento;

Homogeneizar de tempos em tempos com bastao de vidro. A
queima total da mostra é indicada pela coloragao vinho;

Transferir cuidadosamente para butirdmetro, com auxilio de
bastao de vidro;

Lavar o béquer 2 ou 3 vezes com 3 a 4 mL da solugéo de
acido sulfurico para completar 19 mL;

Adicionar 1 mL de alcool isoamilico;

Enxugar a boca do butirdmetro com papel e fechar com rolha
apropriada;

Agitar, invertendo varias vezes o butirdmetro;
Centrifugar por 15 minutos a 1200 R.P.M.;

Ajustar a posicao da coluna de gordura sobre a escala do

15



1.3.

1.3.1.

butirometro e ler a diferenga entre 0 menisco superior da gor-
dura e a interface gordura/acido;

Adicionar mais alcool isoamilico caso a leitura da gordura fi-
que fora da escala do butirdmetro;

Misturar novamente o conteudo do aparelho e repetir o pro-
cedimento de centrifugacdo se apds o procedimento do en-
saio, a coluna ndo estiver bem delineada;

Reiniciar o ensaio caso este tratamento néo seja satisfatorio;

Fazer a leitura da gordura imediatamente apos retirar o bu-
tirdmetro da centrifuga com aquecimento;

Registrar as leituras no formulario “Dados brutos”, Anexo A
do POP POA/SLAV/15.

DETERMINAGAO DE LIPIDIOS EM LEITE FLUIDO PELO
METODO DE GERBER

Principio

Este método tem como objetivo descrever os procedimentos para o

ensaio “Determinacéo de Lipidios em Leite Fluido pelo Método de Gerber”. E
aplicavel para leite fluido in natura ou nas apresentagdes integrais e semides-
natadas, tratadas por processos de UHT ou pasteurizagédo. Devido ao baixo
teor de gordura no leite fluido desnatado, este MET né&o é aplicavel para esta
matriz. Neste caso, utilizar o método de Roese-Gottlieb (BRASIL, 2014).

1.3.2. Materiais

1.3.3. Equipamentos

Centrifuga de Gerber ou Centrifuga de Gerber com aqueci-
mento;

Banho-maria com temperatura de 65£2°C (necessario se
usar centrifuga de Gerber sem aquecimento).

16



1.3.3.1.

II.
Il
V.
V.
VI.

Vidrarias e utensilios

Butirdmetro de Gerber para leite (graduacéo 0 a 8%) com
rolhas;

Medidores automaticos de 1 e 10 mL;

Pipeta volumétrica de 11 mL;

Papel absorvente;

Toalha de algodéo;

Termdmetro para leituras na faixa de 50 a 70° C com diviséo
de pelo menos 1° C, calibrado.

1.3.3.2. Reagentes

Solugdo de acido sulfirico (H,SO,) densidade de 1,820 a
1,825 a 20°C;
Alcool isoamilico (C.H,,0) densidade de 0,81 a 20° C.

5 12

1.3.4. Metodologia

Adicionar a um butirémetro, 10 mL da solugéo de acido sul-
furico;

Transferir 11 mL de amostra homogeneizada, para o butir6-
metro lentamente e pela parede deste, para evitar sua mistu-
ra com 0 &cido;

Acrescentar 1 mL de alcool isoamilico;

Limpar as bordas do butirdmetro com papel absorvente e fe-
char com rolha apropriada;

Envolver o butirdmetro em um pano, colocando o bulbo maior
na palma da mao de forma tal que o dedo polegar exerca
pressao sobre a tampa, impedindo sua projecao; agitar o bu-
tirdmetro, de modo a promover a mistura completa dos liqui-
dos no interior d 0 aparelho, tomando precaugdes para evitar
acidentes e mantendo o polegar sobre a tampa;

Centrifugar de 1000 a 1200 r.p.m. (ver IU POA/07 ou IU
POA/08);

17



+  Centrifuga de Gerber: centrifugar durante 15 minutos e trans-
ferir para banho-maria a 65 + 2°C por 10 minutos; repetir as
operagdes de centrifugacao e de aquecimento.

+  Centrifuga de Gerber com aquecimento: centrifugar por 20
minutos;

+ Para realizar a leitura, o butirdmetro é mantido elevado em
posicao vertical, de modo que o menisco da coluna de gor-
dura se encontre ao nivel dos olhos. Ajustar a posi¢ao da
coluna de gordura sobre a escala do butirdmetro, com auxilio
da rolha, e ler o percentual de gordura no sentido de baixo
para cima até ponto mais baixo do menisco (ver figura 3).
Este procedimento é realizado imediatamente apos retirar o
aparelho do banho-maria ou da centrifuga com aquecimento.

1.4. DETERMINAGAO DE ACIDEZ TITULAVEL EM LEITE FLUIDO
1.4.1. Principio

Este documento descreve os procedimentos para o ensaio de de-
terminacao de acidez titulavel em leite fluido. E aplicavel para leite fluido
em todas as suas formas de apresentacédo (BRASIL, 2013).

1.4.2. Materiais
1.4.2.1. Vidrarias e utensilios

[.  Erlenmeyer de 125 mL ou vidraria similar;
[l.  Buretade 10 mL;
lll.  Pipeta volumétrica de 10 mL;
IV.  Proveta de 20 mL;
V.  Pipeta graduada de 1 mL.

1.4.2.2. Reagentes

l.  Solugéo de hidréxido de sddio (NaOH) a 0,1 N;

Il.  Solugao alcodlica de fenolftaleina (C,H,,0,) a1 % (m/v).

18



3) Padréo de coloragéo:
a) dissolver 0,12 g de rosanilina (fucsina C.1.42510) (C,,H,,CIN,)

200 20

p.a. em 50 mL de élcool etilico (C,H,OH) p.a. contendo 0,5
mL de &cido acético (CH,COOH) p.a.;

b) completar o volume para 100 mL com alcool etilico p.a.;

c) adicionar 0,3 mL dessa solugdo a 20 mL de amostra diluida
com 40 mL de agua. Homogeneizar a solugao € adotar a co-
loragao como referéncia para o término da titulagao.

1.4.3. Metodologia
Transferir 10 mL da amostra para um erlenmeyer de 125 mL
e diluir com 20 mL de agua;

+  Adicionar 1 mL de solug&o alcodlica de fenolftaleina a 1% e titu-
lar com solug&o de hidréxido de sddio 0,1 N até a primeira colo-
ragao rosa forte persistente por aproximadamente 30 segundos.

1.4.3.1. Calculo

m

% de acido lético[—j: V x F x0,09 x N x100

A%

A%
Onde:

V = volume de solugéo de hidréxido de sodio 0,1 N gasto na titulagéo,
emmL;

v = volume da amostra, em mL;

f = fator de corre¢do da solugédo de hidréxido de sddio 0,1 N;
0,09 = fator de convers&o do acido latico;

N = normalidade de solugéo de hidrdxido de sddio 0,1 N.

1.4.3.2. Resultado

O leite de vaca normalmente apresenta pH entre 6,6 € 6,8 e aci-
dez titulavel entre 0,14 a 0,18 % em &cido latico, enquanto que o leite
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de cabra deve apresentar acidez entre 0,13 a 0,18%. A faixa normal
para a acidez titulavel de leite de cabra cru congelado varia de 0,11%
a 0,18%, expressa em acido lactico. Sempre que o resultado estiver
fora da faixa normal, repetir o ensaio com outra aliquota da amostra.

1.5.  DETERMINAGAO DE DENSIDADE EM LEITE FLUIDO COM
USO DO TERMOLACTODENSIMETRO

1.5.1. Principio

Aimersao de um densimetro de massa constante no liquido pro-
voca deslocamento de uma quantidade deste, que &, em volume, igual
a do densimetro utilizado e, em massa, proporcional a densidade da
amostra. Esse deslocamento faz o liquido alcangar um valor na esca-
la graduada em graus densitométricos. A densidade do leite depende
diretamente da matéria dissolvida e suspensa no volume pesquisado,
isto é, do extrato seco desengordurado, gordura e agua. Um leite com
baixo teor em gordura apresenta maior densidade, enquanto que uma
amostra com alto teor de gordura mostra menor densidade. Por outro
lado, uma amostra de leite com maior quantidade de agua (como por
exemplo, no caso de fraude por adigéo de agua no leite) tem densidade
menor do que a amostra normal. Isto acontece porque a densidade da
agual é menor quando comparada ao leite e o resultado final tende a se
aproximar do valor da agua (BRASIL, 2013).

1.5.2. Materiais

1.5.2.1.  Equipamentos
. Termolactodensimetro.
1.5.2.2. Vidrarias e utensilios

l.  Proveta de 500 mL,;
ll.  Papel absorvente.
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1.5.3. Metodologia’

 Transferir cerca de 500 mL de leite para uma proveta, evitan-
do incorporacgéo de ar e formagédo de espuma;

* Introduzir o termolactodensimetro perfeitamente limpo e seco
na amostra, deixar flutuar sem que este encoste a parede da
proveta. Observar a densidade aproximada, erguer cuidado-
samente o termolactodensimetro e enxugar sua haste com
papel absorvente, retornando o aparelho a posi¢ao anterior-
mente observada;

Deixar em repouso por 1 a 2 minutos e fazer a leitura da den-
sidade na cuspide do menisco.

1.6. DETERMINAGAO DE GLICIDIOS REDUTORES EM LACTOSE
PELO METODO DE LANE-EYNON EM LEITE

1.6.1. Principio

A lactose é o principal carboidrato presente no leite dos mamiferos,
representando aproximadamente a metade dos sdlidos ndo gordurosos.
Este carboidrato, fundamental no processo de acidificacéo do leite (fermen-
tacdo e maturagao), contribui com o valor nutricional e esta relacionada com
a textura, cor e sabor do produto. A sua determinagéo € importante para o
estabelecimento do valor nutritivo e composi¢éo centesimal do leite e, con-
sequente enquadramento nos padrdes de qualidade (BRASIL, 2013).

1.6.2. Materiais

1.6.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica;
[l.  Bico de Bunsen.

'Observar a temperatura sempre que possivel e fazer a leitura da densidade a 15°C. Pode-se fazer
a corregéo para 15°C acrescentando a leitura 0,0002 para cada grau acima de 15°C ou subtraindo
0,0002 para cada grau abaixo. De qualquer forma, ndo se faz leituras de densidade em amostras
com temperatura inferior a 10°C ou superior a 20°C.

21



1.6.2.2. Vidrarias e utensilios

[.  Baldo volumétrico de 250 mL;
Il Béquer de 50 mL ou similar;
[ll.  Bastao de vidro;
IV.  Bureta de 25 ou 50 mL;
V. Erlenmeyer de 250 mL,;

VI.  Funil;
VII.  Papel de filtro qualitativo;
VIIl.  Pipeta volumétrica de 5 mL;

IX.  Pipeta graduada de 10 mL ou similar;
X.  Proveta de 50 mL ou similar,

Xl Tripé;
XIl.  Tela de amianto ou similar;
XIll.  Suporte universal;

XIV.  Garra metalica.
1.6.2.3. Reagentes

. Alcool isoamilico;
Il.  Solug&o de azul de metileno (C,H,.CIN,.3H,0) a 1 % (m/v),
Il Solugéo de ferrocianeto de potassio trihidratado (K,[Fe(C-
N),J.3H,0) a 15 % (m/v);
IV.  Solugéo de hidroxido de sodio (NaOH) a 40 % (m/v);
V. Solugéo de sulfato de zinco heptahidratado (ZnSO,.7H,0) ou
solugéo de acetato de zinco dihidratado (CH,C00)2Zn.2H,0)
a 30 % (m/v);
VI.  Solugéo de Fehling A;
VIl.  Solugéo de Fehling B.

1.6.3. Metodologia

+ Pesar exatamente entre 10 a 20 g de leite fluido ou entre 2,0
a 2,5 g de leite em po;
+  Transferir quantitativamente a amostra para um baléo volu-
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meétrico de 250 mL com auxilio de um bastéo de vidro e agua.

« Adicionar 6 mL de solucao de ferrocianeto de potassio a 15 %
e 6 mL de solucao de sulfato ou acetato de zinco a 30 %. Agi-
tar (se formar espuma, adicionar 1 gota de alcool isoamilico)
e completar o volume com &gua;

Deixar sedimentar (entre 30-60 minutos) e filtrar em papel de
filtro recolhendo o filtrado em erlenmeyer;

+  Transferir o filtrado obtido para uma bureta de 25 ou 50 mL;

+  Pipetar volumetricamente 5 mL da solu¢do de Fehling Ae 5
mL de solugdo de Fehling B para um erlenmeyer (fazer em
duplicata);

+ Adicionar cerca de 40 mL de agua. Aquecer até a ebuligédo e
gotejar a solugao da amostra, sem agitacao, até que o liquido
sobrenadante fique levemente azulado. Manter a ebulicao e
adicionar 1 gota de solugéo de azul de metileno a 1 % e con-
tinuar até descoloragao do indicador.

1.6.3.1. Calculos

100 x250 x(T/2) x1,39

% glicidios redutores em lactose = v
X m

Onde:

T = titulo da solug&o de Fehling;

V = volume de amostra gasto na titulagéo, em mL;
m = massa da amostra em gramas

1,39 = fator de converséo da glicose em lactose.

Como a determinagao é feita em duplicata, expressar o resultado
da média com uma casa decimal.

17.  DETERMINAGCAO DO EXTRATO SECO TOTAL E
DESENGORDURADO EM LEITE FLUIDO POR METODO
GRAVIMETRICO
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1.7.1. Principio

O fundamento da metodologia consiste na perda da umidade e
volateis por dessecagéo e pesagem do residuo assim obtido (método
gravimétrico). A determinagéo do teor de solidos totais € obtida através
da secagem de uma quantidade de leite a temperatura de 100-104°
C até massa constante. Os sélidos desengordurados s&o calculados a
partir dos dados de teor de gordura e de sdlidos totais (BRASIL, 2013).

1.7.2. Materiais

1.7.2.1.

l.
II.
Il
V.

1.7.2.2.

V.

Equipamentos

Balanca analitica;

Chapa aquecedora;

Estufa;

Termdmetro escala -10°C a +150°C calibrado.

Vidrarias e utensilios

Capsula de aluminio com tampa com 20 a 25 mm de altura e
50 a 75 mm de diametro;

Dessecador;

Pipeta graduada de 5 mL ou vidraria/equipamento volumétri-
co similar;

Tenaz metélica.

1.7.3. Metodologia?

Aquecer a capsula e a tampa em estufa a 102 £ 2° C por no
minimo 1 hora. Todas as etapas abaixo sdo realizadas com
auxilio de tenaz metalica;

Colocar a tampa na capsula, esfriar em dessecador até tem-
peratura ambiente (no minimo 30 minutos) e pesar. Anotar a
massa como mo;

?Para a determinag@o da porcentagem de extrato seco desengordurado é necessario de-
terminar a porcentagem de gordura no leite.

24



Pesar exatamente cerca de 5 g de leite fluido homogeneiza-
do. Anotar a massa como m. . Inclinar a capsula para espalhar
a porgao por igual no fundo;

Pré-aquecer a capsula por 30 minutos em chapa aquecedora
até formacédo de um filme de coloragao leitosa;

Colocar a capsula, com a sua tampa ao lado, em estufa 102
1 2° C por um periodo de 2-3 horas;

Apos este periodo, colocar a tampa sobre a capsula e retirar
o0 conjunto da estufa deixando esfriar em dessecador a tem-
peratura ambiente (no minimo 30 minutos) e pesar;

Repetir a operacdo de aquecimento por 1 hora (conforme
etapa 5), esfriar (conforme etapa 6) e pesar.

Repetir a etapa 7 até que a diferenga entre as duas pesagens
consecutivas ndo exceda a 1 mg. O menor valor entre estas
duas pesagens € anotado como m..

Calculo Extrato Seco Total (EST)

9% EST = (my —mo) X100
(my —my)

Onde:

m_= massa da capsula e tampa, em gramas;

m, = massa da capsula, tampa e amostra, em gramas;

m, = massa da capsula, tampa e amostra seca, em gramas.

1.7.3.2. Calculo Extrato Seco Desengordurado (ESD)
% EDS = % EST - % G
Onde:
EST = extrato seco total, em percentual (utilizar o valor da média);
G = gordura, em percentual.

25



1.7.4. Legislagao

Os requisitos para identidade e qualidade estabelecidos na legis-
lac&o brasileira para o leite séo apresentados na tabela abaixo:

Quadro 1. Requisitos para identidade e qualidade do leite

TIPO DE LEITE ESD (g/100 g)

Cru Minimo 8,4

Leite esterilizado

Mini 2
(UHT) - Integral iimo 8,
Leite esterilizado
Mini
(UHT) - Semi-desnatado inimo 8,3
Leite esterilizado
Minimo 8,4
(UHT) — Desnatado nimo e,
Leite pasteurizado Minimo 8,4°

Fonte: BRASIL, 2013

1.8.  DETERMINACAO DO INDICE CRIOSCOPICO

1.8.1. Principio

A determinacédo do indice crioscopico consiste no super resfria-
mento de uma aliquota de 2,5 mL de leite até -3°C, seguido de uma
imediata cristalizacdo desta amostra, induzida por vibragdo mecanica.
Isto produz uma elevagao rapida de temperatura da amostra de leite,
com consequente liberagao de calor de fusdo até alcangar o “plateau”
que corresponde ao indice de crioscopia da amostra ou ao ponto de
equilibrio entre os estados liquido e de congelamento (BRASIL, 2011).

1.8.2. Materiais

®Teor minimo de SNG, com base no leite integral. Para os demais teores de gordura, esse valor
€ corrigido pela seguinte formula: SNG = 8,652 - (0,084 x G), onde SNG= sélidos ndo gorduro-
sos (g/100g) e G= gordura (g/100g).
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1.8.2.1.
l.

Equipamentos

Crioscopio eletrdnico.

1.8.2.2. Vidrarias e utensilios

Pipeta graduada de 5 mL ou material volumétrico similar;
Cubeta de vidro.

1.8.2.3. Reagentes

Solugéo refrigerante: etilenoglicol 70%;

Solugdes de cloreto de sodio (NaCl) a 0,8646 % (m/v) (pon-
to de congelamento de -0,530° H ou -0,512° C) e a 1,0155
%(m/v) (ponto de congelamento de -0,621° H ou -0,600° C);
Agua destilada (0,000° H).

1.8.3. Metodologia*

Pipetar 2,5 mL da amostra de leite para a cubeta (ensaio em
duplicata). Repetir o mesmo procedimento para cada padréo
e para agua destilada (triplicata dos tubos) — conforme tabela
abaixo.

Colocar as cubetas na geladeira por aproximadamente 1
hora para que todas fiquem na mesma temperatura.

Leite fluido (UHT, Agua Padrao Padrao
pasteurizado e cru) (-0,530° H) (-0,621° H)
Cubeta 1 Cubeta 1 Cubeta 1 Cubeta 1
Cubeta 2 Cubeta 2 Cubeta 2
Cubeta 2
Cubeta 3 Cubeta 3 Cubeta 3

Comegar a verificagdo do equipamento com o 1° tubo de agua
destilada. Se a leitura for adequada, isto €, 0,000 + 2 miligraus,
passar para o proximo passo. Caso contrario, repetir a leitura

* Para obter um teste satisfatorio é necessario que os resultados sejam proximos, com
uma tolerancia de mais ou menos 2 miligraus (+ 0,002° H).
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com a 2° cubeta e assim por diante. Pode ser necessario realizar
0 ajuste. Neste caso, registrar a leitura no campo adequado.

+  Fazer a verificagdo do equipamento com a 1° cubeta da so-
lugdo padréo -0,621° H. Se a leitura for adequada, passar
para 0 proximo passo. Caso contrario, repetir a leitura com
a 2° cubeta e assim por diante. Se o analista fizer o ajuste,
registrar a leitura no campo especifico.

«  Conferir a leitura com o padrao intermediario -0,530° H.
Caso a leitura seja adequada, realizar o ensaio com as
amostras. Caso contrario, repetir os procedimentos de ve-
rificacdo e ajuste com agua destilada e solugao padréo
-0621° H.

1.8.3.1. Calculo

DPC= media das leituras (°H)
Onde:
DPC=é depresséo do ponto de congelamento.

O ponto de congelamento maximo aceito pela legislagao brasileira é
-0,530° H, equivalente a -0,512°C para o leite de vaca e entre -0,550 a
0,585° H para o leite de cabra.

1.9. DETERMINACAO DA ESTABILIDADE AO ETANOL A 68%
1.9.1. Principio

Este método objetiva estimar a estabilidade térmica do leite por
meio da reagdo com solugéo alcodlica. A ocorréncia de coagulagao se
da por efeito da elevada acidez ou desequilibrio salino, quando se pro-
move a desestabiliza¢do das micelas do leite pelo alcool (IAL, 2008).

1.9.2. Materiais
1.9.2.1. Vidrarias e utensilios

. Tubo de ensaio de 20 mL;
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ll.  Suporte para tubos de ensaio e pipetas graduadas de 2 mL.
1.9.2.2. Reagentes

. Alcool a 68% V/v.
1.9.3. Metodologia

Adicione, em um tubo de ensaio, utilizando pipetas, 2 mL de leite
e 2 mL de alcool a 68%, misture cuidadosamente e observe.

1.9.4. Legislacao

Instavel= coagulado
Estavel= sem coagulagéo
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CAPITULO 2
MANTEIGA



2. MANTEIGA
24, DEFINICAO

Entende-se por manteiga, o produto gorduroso obtido exclusiva-
mente pela bate¢do e malaxagem, com ou sem modificagédo bioldgica de
creme pasteurizado derivado exclusivamente do leite de vaca, por pro-
messa tecnologicamente adequados. A matéria gorda da manteiga de-
vera estar composta exclusivamente de gordura lactea (BRASIL, 1996).

2.1.1. Caracteristicas fisico-quimicas para a manteiga

Quadro 2. Caracteristicas da manteiga de acordo com a legislagdo

kg mat. Gorda.)

REQUISITOS LIMITE MEL?\E%EDE

Matéria gorda(%m/m) Min. 82(*) FIL 80: 1977

Umidade (%m/m) Méx. 16 FIL 80: 1977

Extrato seco desengordurado(%m/m) Max. 2 FIL 80:1977

Acidez na gnc;;dtg;; (sr;r(;i:i(;g()nllesMOOg de Max.3 FIL 6B:1989
indice de peroxido(meq. De peroxido/ Max. 1 AOAS?G; 53%1 Ed.

Fonte: BRASIL, 1996.

2.2. DETERMINAGAO DE LIPiDIOS EM LEITE E PRODUTOS
LACTEOS PELO METODO BUTIROMETRICO

2.2.1. Principio

Baseia-se na separagéo e quantificagdo da gordura por meio do
tratamento da amostra com &cido sulfurico e alcool isoamilico. O &cido
digere as proteinas que se encontram ligadas a gordura, diminuindo a
viscosidade do meio, aumentando a densidade da fase aquosa e fundin-
do a gordura, devido a liberacdo do calor proveniente da reacéo, o que
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favorece a separagéo da gordura pelo extrator (alcool isoamilico) o qual
modifica a tenséo superficial do meio(BRASIL, 2014).

2.2.2. Materiais
2.2.21. Equipamentos

|, Centrifuga com aquecimento;
ll.  Balanca analitica;
lIl.  Banho-maria;
IV.  Chapa aquecedora;
V. Densimetro.

2.2.2.2. Vidrarias e utensilios

[.  Butirdbmetro de Gerber para leite com rolhas;
Il.  Butirdmetro de Gerber para manteiga com rolhas;
lIl.  Butirometro de Gerber para queijo com rolhas;
IV.  Butirdmetro de Kohler com rolha;
V. Bastéo de vidro;
VI.  Bequer de 50 mL;
VIl.  Espatula;
VIIl.  Medidores automaticos de 1 e 10 mL;
IX.  Pipeta volumétrica de 11 mL;
X.  Pipetas graduadas de 1, 5 e 10 mL;
Xl.  Papel absorvente;
Xll.  Toalha de algod&o.
2.2.2.3. Reagentes
. Acido sulfurico (H,SO,);
IIl. - Alcool isoamilico (C,H,,0).
2.2.3. Metodologia

+ Realizar o0 ensaio em duplicata;
« Pesar exatamente 5 g da amostra homogeneizada, direta-
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mente no copo do butirdmetro e adapta-lo na parte inferior
do mesmo, tampando de modo a obter-se boa vedacgao;

Adicionar ao butirdmetro 5 mL de agua e em seguida, 10 mL da
solugéo de &cido sulfurico com densidade de 1,820 a 1,825 a 20°C;
Acrescentar 1 mL de alcool isoamilico e acrescentar agua até
a ultima marcacao;

Limpar as bordas do butirdmetro com papel absorvente e fe-
char com rolha apropriada;

Envolver o butirdmetro em um pano, colocando o bulbo maior
na palma da mao de forma tal que o dedo polegar exerca
pressao sobre a tampa, impedindo sua projecao;

Agitar o butirdmetro, de modo a promover a mistura comple-
ta dos liquidos no interior do aparelho, tomando precaugdes
para evitar acidentes e mantendo o polegar sobre tampa;

Centrifugar por dez minutos a rota¢éo de 1200 rpm;
Transferir para o banho-maria a 65°C por cinco minutos;
Repetir as operagdes de centrifugagdo e de incubacao;
Retirar o butirdmetro do banho-maria, ajustar a posi¢éo da co-
luna de gordura sobre a escala do butirdmetro e ler a diferenca
entre 0 menisco superior da gordura e a interface gordura/acido;
Adicionar mais alcool isoamilico caso a leitura da gordura fi-
que fora da escala do butirdmetro;

Misturar novamente o contetdo do aparelho e repetir o pro-
cedimento de centrifugagao e de banho-maria se apds o pro-
cedimento do ensaio, a coluna nao estiver bem delineada;

Reiniciar o ensaio caso este tratamento néo seja satisfatorio;

Fazer a leitura da gordura imediatamente apos retirar o bu-
tirometro do banho-maria.

35



2.3. DETERMINACAO DE EXTRATO SECO DESENGORDURADO®
2.3.1. Principio

Para determinar o extrato seco desengordurado, é necessario
realizar a andlise de umidade e a determinagao de lipidios em leite e
produtos lacteos pelo método butirométrico(BRASIL, 2014).

2.3.2. Metodologia

2.3.2.1. Calculo
% ESD =100-(%Umidade + %Lipidios)
Onde:
% umidade = percentual médio de umidade (%);
% lipidios = percentual médio de lipidios (%).
2.4. DETERMINAGCAO DE UMIDADE
2.4.1. Principio

A umidade € determinada pela perda de massa em condigdes
na qual agua e substancias volateis sdo removidas por evaporagéo em
estufa de secagem(BRASIL, 2014).

2.4.2.Materiais
2.4.2.1. Equipamentos

|, Balanga analitica;
ll.  Estufa de secagem.

2.4.2.2. Vidrarias e utensilios

|, Capsulas de aluminio ou de porcelana;
ll.  Colher de metal;
Ill.  Dessecador;
IV.  Pinga metalica.

5Segundo Metodologia“DETERMINACAO DE LIPIDIOS EM LEITE E PRODUTOS
LACTEOS PELO METODO BUTIROMETRICO (BRASIL, 2014)”.
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2.4.3.Metodologia®
«  Secar capsulas de aluminio ou porcelana em estufa a 102
2°C durante uma hora.
« Esfriar em dessecador e pesar;
« Pesar 5 g da amostra e homogeneizada e levar a estufa;
«  Tempo em estufa até a primeira pesagem 3 horas;
« Tempo até a segunda pesagem: 1 hora;
+  Tempo, na estufa, entre pesagens até massa constante 30 minutos;
+  Esfriar em dessecador e pesar;

+ Repetir as operagdes de secagem, esfriando em dessecador,
até que o valor entre as pesagens seja inferior a 0,1% da
massa inicial da amostra.

2.4.3.1. Célculo

(MA - MB)

%Umidade(g/100g) = x100

Onde:
MA = massa da capsula + amostra (g);

MB = massa da capsula + amostra apos secagem (g);
MC = massa de amostra.

2.5. DETERMINACAO DE ACIDEZ
2.5.1. Principio

Consiste na titulagdo de determinada massa de gordura fil-
trada, dissolvida em solvente apropriado por uma solugéo alcalina
de concentragdo conhecida, utilizando como indicador fenolftalei-
na(BRASIL, 2014).

2.5.2. Materiais

®Para produtos lacteos, a secagem deve ser conduzida sem que haja escurecimento da amostra.
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2.5.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica;
ll.  Estufa ou banho-maria.

2.5.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Béqueres de 100 e 250 mL;
[l.  Buretade 25 mL;
. Funil;
IV.  Papel de filtro qualitativo;
V. Proveta de 50 mL.

2.5.2.3. Reagentes

. Solugéo de alcool etilico (C,H,OH) e éter etilico (C,H, 0)
(1+2) neutralizada;
IIl.  Solugéo alcodlica de fenolftaleina (C, H,,0,) a 1 % (m/v);

lll.  Solucéo de hidréxido de sddio (NaOH) 0,1 N.
2.5.3. Metodologia
Fundir uma determinada quantidade da amostra em estufa a
40 - 50°C em béquer;
+ Deixar que ocorra a separagao de fase e filtrar a fase lipidica
em papel de filtro, recebendo em outro béquer;

*  Pesar uma aliquota de aproximadamente 5 g da gordura fil-
trada, em béquer de 250 mL, acrescentar cerca de 40 mL de
solugéo alcool etilico e éter etilico (1+2) neutralizada;

+ Adicionar 5 gotas de solugao alcodlica de fenolftaleina a 1
% e titular com solugao de hidréxido de sddio 0,1 N, até leve
coloragao rosea, persistente por 15 a 20 segundos.

2.5.3.1. Calculos
V x f x N x100
m

(SAN)% =
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Onde:
SAN=Solugéo Alcalina Normal

V = volume da solucao de hidroxido de sédio 0,1 N gasto na titulagéo,
em mL;

f = fator de corregéo da solugao de hidréxido de sodio 0,1 N;
N = normalidade da solugéo de hidréxido de sddio 0,1N;
m = massa da gordura, em gramas.

2.6. DETERMINACAO DE iNDICE DE PEROXIDO
2.6.1. Principio

Este método tem por objetivo determinar o indice de peroxidos
de produtos de origem animal, indicando o grau de oxidag&o da gordura
animal. A oxidagdo da gordura é um processo auto catalitico que se
desenvolve em aceleragao crescente(BRASIL, 2014).

2.6.2. Materiais
2.6.2.1. Equipamentos

| Balanga analitica e semi-analitica;
ll.  Chapa aquecedora;
lll.  Crondmetro

2.6.2.2. Materiais

|, Bureta de 25mL;
ll.  Capsula de porcelana;
lIl.  Erlenmeyer de 250 mL,;
IV. Erlenmeyer de 500 mL de boca esmerilhada;
V. Estufg;
VI.  Pipeta volumétrica de 25 mL;
VII.  Provetas de 50 mL, 500 mL e 1000 mL.
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2.6.2.3. Reagentes

l.

II.
Il
V.
V.
VI.
VII.
VIII.

Acido acético (CH,COOH) p.a.;

Acido cloridrico (HCI) 37%;

Amido soluvel p.a.;

Cloroférmio (CHCL,) p.a.;

lodeto de potassio (KI) p.a.;

Sulfato de sodio anidro (Na,SO,) p.a;

Tiossulfato de sédio (Na,S,0,.5H,0) p.a.
Dicromato de potassio (K,Cr,0,) padrao primario.

2.6.3.Metodologia

Transferir porgdes de partes diversas da amostra previamen-
te preparada para béquer de 250 mL;

Colocar em estufa a 50°C;
Fundir a amostra e deixar separar as camadas;

Filtrar em papel qualitativo recebendo a gordura filtrada em
béquer de 100 mL;

Pesar cerca de 5 g de gordura em frasco para determinagdo
de indice de peroxidos;

Adicionar 30 mL de mistura cloroférmio e acido acético (1+3)
e agitar para dissolver; Adicionar 0,5 mL de solu¢éo saturada
de iodeto de potassio, agitar e deixar em repouso por 1 minu-
to na auséncia de luz;

Adicionar 30mL de &gua, ndo ocorrendo alteragéo de cor ou
de sua intensidade, adicionar 0,5mL da solugéo indicadora
de amido e titular com solugéo de tiossulfato de sddio 0,1 M
ou 0,01 M, sob agitacdo constante até o completo desapare-
cimento da coloragéo azul;

Caso haja alteracdo da cor (amarelo escuro), ao adicionar
agua, titular previamente com solugéo de tiossulfato de sodio
0,1 Mou 0,01 M até que a coloragdo tenha quase desapare-
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cido, posteriormente, adicionar 0,5 mL de solugao de amido
indicadora e continuar a titulagdo até o completo desapareci-
mento da coloragao azul;

*  Preparar uma prova em branco, nas mesmas condicoes e titular.

2.6.3.1. Célculos

O resultado a ser expresso é a média das duplicatas, em mEq/kg
e deve ser calculado de acordo com a equacao:
= (V-B)xCxF x1000

m

Indicede peréxidos (mEq/Kg

Onde:
V = volume (mL) de tiossulfato de sddio gasto na titulagdo da amostra;

B = volume da solugéo de tiossulfato de sddio gasto na titulagdo do
branco, em mL;

C = Concentragéo da solugéo de tiossulfato de sodio;
f = fator de corre¢ao da solugéo de tiossulfato de sédio;
m = massa da amostra, em gramas, ou massa da amostra na aliquota.
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CAPITULO 3
LEITE EM PO



3. LEITE EM PO
3.1.  DEFINICAO

Entende-se por Leite em P4 o produto obtido por desidratagdo do
leite de vaca integral, desnatado ou parcialmente desnatado e apto para
alimentagdo humana, mediante processos tecnologicamente adequa-
dos(BRASIL, 2006).

3.1.1. Caracteristicas fisico-quimicas do leite em po

Quadro 3. Classificagéo do leite em p6 pelo teor de gordura

Tipo % teor de gordura
Leite em p6 desnatado Max. 1,5%
Leite em pd parcialmente desnatado 1,5% a 25,9%
Leite em pd integral Min. 26%

Fonte: BRASIL, 2006.

3.2. DETERMINAGAO DE ACIDEZ TITULAVEL
3.2.1. Principio

Consiste na titulagdo de determinada massa da amostra recons-
tituida, por uma solugéo alcalina de concentragdo conhecida, utilizando
como indicador a fenolftaleina (BRASIL, 2006).

3.2.2. Materiais
3.2.2.1. Equipamentos

|.  Balanca analitica
3.2.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Beéquerde 250 mL;
[I.  Buretade 10 mL;
Ill.  Proveta de 50 mL.
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3.2.2.3. Reagentes

l.  Solucéo de Hidroxido de Sédio (NaOH) a 0,1 N;

Il.  Solugao alcodlica de fenolftaleina (C,OH,,0,) a 1% (m/v).

3.2.3. Metodologia

+ Pesar cerca de 5 g de leite em pd;

*  Diluirem 35 mL de agua para leite integral, ou 50 mL de agua
para leite desnatado;

+  Adicionar 10 gotas de solugao alcodlica de fenolftaleina a 1 %;

*  Titular com solugéo de hidroxido de sodio 0,1 N até apareci-
mento de coloragéo résea, ténue e persistente.

3.2.3.1. Calculos
Vxfx0,9
m

%acido latico no leite em pé =

Onde:

V= Volume da solugao de Hidroxido de Sodio 0,1 N gasto na titulagéo,
emmL;

f= Fator de corre¢éo da solugao de Hidréxido de Sodio 0,1 N;
0,9= Fator de conversao para acido latico;
m= Massa da amostra, em gramas.

3.3. DISPERSIBILIDADE DO LEITE EM PO INSTANTANEO
3.3.1. Principio

Uma porgao da amostra, com teor de umidade conhecido, é uni-
formemente espalhada na superficie da agua a 25°C, a mistura € agi-
tada manualmente por um curto periodo de tempo e parte da mistura é
filtrada através de uma peneira, determinando-se o teor de sélidos totais
do liquido recolhido apés a filtragdo. A dispersibilidade é calculada a par-
tir da massa da porgéo da amostra, bem como dos teores de umidade e
de sdlidos totais (BRASIL, 2006).
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3.3.2. Materiais

3.3.2.1. Equipamentos

Balanca analitica;
Balanga semi-analitica;
Crondmetro.

3.3.2.2. Vidrarias e utensilios

VI.
VII.
VIIIL.

XI.
XIl.
XIIl.

Béquer (com bico) de 600 mL, didmetro externo 90 + 2
mm e altura média de 126 + 3 mm, graduado a 150 e 250
mL, com a borda formando um plano horizontal paralelo
ao da base;

Erlenmeyer com tampa de 250 mL;

Espatula com formato de colher;

Espétula de ago inoxidavel com 1 mm de espessura, compri-
mento total de 250 mm, comprimento da lamina de 135 mme
largura da lamina de 25 mm;

Frasco com tampa que permita vedagdo hermética e com ca-
pacidade duas vezes superior ao volume da amostra;

Funil de vidro;

Papel toalha;

Peneira com didmetro de 200 mm e malha metalica com
abertura 150 um com bandeja;

Pincel de pelos;

Placa de vidro com 120 x 120 mm de lado e 2,5 mm de es-
pessura com bordas esmerilhadas;

Suporte para tubos de vidro com base metélica;
Termometro;

Tubo de vidro com comprimento de 65 mm, didmetro externo
de 80 + 1,8 mm, espessura da parede de 2,5 + 0,3 mm, sem
fundo, com extremidades esmerilhadas paralelas formando
angulos retos com eixo longitudinal.
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3.3.3. Metodologia

Transferir cuidadosamente uma porgao de leite em p6 instan-
taneo para um frasco com tampa hermética e com capacida-
de 2 vezes superior ao volume da amostra;

Misturar cuidadosa e totalmente a amostra por inversao e ro-
tacdo do frasco;

A amostra devera permanecer a temperatura do laboratério
por no minimo 48 horas;

Paralelamente determinar o teor de sélidos totais da amostra;

Pesar uma aliquota de 26 + 0,1 g de leite em p6 desnatado
instantaneo ou 34 + 0,1 g de leite em po integral instanténeo;

Conduzir o teste em duplicata. Pesar 250 + 0,1 g de agua a
25 +1°C em um béquer de 600 mL, tendo o cuidado para que
a parte interna do béquer acima do nivel da agua permanega
seca;

Colocar o béquer na base do suporte do tubo de vidro;

Colocar a placa de vidro centralizada sobre o béquer e insta-
lar o tubo de vidro sobre a placa fixando-o0 com um gancho de
tal forma que fique centralizado sobre o béquer e que deixe a
placa de vidro livre o suficiente para ser retirada;

Transferir a por¢do pesada da amostra para o tubo de vidro,
usando a escova se necessario e distribuir a amostra unifor-
memente sobre a placa de vidro com a ajuda da espatula;

Acionar o crondmetro e, apds exatamente 1 minuto, retirar a
placa de vidro com uma das mé&os, segurando o béquer com
a outra de modo que a amostra caia progressivamente sobre
a superficie da agua contida no béquer;

Aretirada da placa deve ser conduzida através de movimen-
to continuo e suave, sendo concluida dentro de aproximada-
mente 2,5 segundos;
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Remover imediatamente o béquer de debaixo do tubo e,
quando o ponteiro principal do cronémetro indicar 5 segun-
dos, inserir a espatula no béquer até tocar o fundo;

Durante os proximos 5 segundos, agitar o contetdo do beé-
quer com a espatula, fazendo um movimento completo por
segundo, isto €, levando a espatula de um ponto ao outro
diametralmente oposto e retornando a posi¢éo inicial;

A extremidade da espatula devera estar sempre tocando o
fundo do béquer;

Inclinar ligeiramente a espatula ao final de cada metade do
seu movimento completo, para minimizar o acumulo de leite
em pd ndo umedecido junto a parede do béquer;

Sem interrupgao, continuar a agitagdo por mais 15 segundos,
da mesma maneira, deixando a espéatula sempre na posic¢éo
vertical;

No mesmo tempo em que estiver sendo feito 0 movimento
com a espatula, o béquer devera ser girado aos poucos, de
forma que, ao final dos 20 segundos de tempo total de agi-
tacdo da amostra na agua, o béquer desenvolva um giro de
360 °C;

Concluida a agitacdo, deixar o conteudo do béquer em re-
pouso por 30 segundos, ou seja, até que o ponteiro principal
do cronémetro atinja 55 segundos;

Em seguida, sem produzir qualquer disturbio no sedimen-
to, verter na peneira, da maneira mais uniforme possivel, a
camada superior do liquido até que este atinja a marca de
150 mL. Debaixo da peneira estara adaptado o vasilhame
receptor;

O conjunto peneira/receptor ndo devera ser inclinado ou mo-
vido durante a filtragao;
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3.3.3.1.
Calcular o valor de cada duplicata da determinagéo da dispersibi-

Para facilitar a passagem do liquido durante a filtragdo, a
peneira deverd ser umedecida com agua antes do seu uso,
retirando-se o0 excesso de agua com um papel toalha;

As superficies superior e inferior da malha metalica deveréo ser
apenas superficialmente enxutas, ao passo que o vasilhame
receptor devera permanecer limpo e seco antes do seu uso;

Trinta segundos ap6s o inicio da operagao de filtragdo atra-
vés da peneira, ou seja, quando o ponteiro principal do cro-
németro tiver retornado a posicédo de 25 segundos, transferir,
tdo completamente quanto possivel, o conteudo do vasilha-
me receptor para um erlenmeyer por intermédio de um funil,
fechando, a seguir, o erlenmeyer com sua tampa;

Misturar completamente o liquido no frasco mediante repeti-
das inversdes deste ultimo;

Determinar, neste material, o teor de sélidos totais, em dupli-
cata, extraindo a média das duas determinagoes.

Calculos

lidade, em porcentagem, usando as férmulas abaixo.

Onde:

a) Leite em po desnatado instanténeo

. 5x962
100 (U +S)

b) Leite em pd integral instantaneo

_ 5x735
100— (U + S)

D= % dispersibilidade;
S= % de solidos totais do liquido obtido na filtragédo, (m/m);
U= % de umidade, (m/m).
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A diferenga entre valores obtidos em duplicata para a dispersibili-
dade néo deverdo exceder a 4 %.

3.4. GLICIDIOS REDUTORES EM LACTOSE, GLICIDIOS NAO
REDUTORES EM SACAROSE E AMIDO - Método A: Lane-
Eynon

3.4.1. Principio

Fundamenta-se na redugé@o dos ions clpricos a ions cuprosos
pelo agucar redutor em meio alcalino, a quente ( BRASIL, 2006).

3.4.2.Materiais
3.4.2.1. Equipamentos

|, Balanca analitica;
ll.  Placa aquecedora;
[Il.  Banho-maria.

3.4.2.2. Vidrarias e utensilios

[.  Baldo volumétrico de 100 e 250 mL;
[l Béquerde 150 mL;
[ll.  Bureta de 50 mL;
IV.  Condensador;
V. Erlenmeyer de 250 mL;
VI.  Funil;
VII.  Papel de filtro qualitativo;
VIIl.  Papel indicador de pH;
IX.  Pipetas volumétricas de 2, 5e 10 mL.

3.4.2.3. Reagentes

. Acido cloridrico (HCI) PA.;
Il.  Alcool etilico (C,H.OH) PA,;
IIl. Solugéo de azul de metileno (C,;H,,CIN,.3H,0) a 1 % (m/v);

16" 18
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VII.
VIII.
IX.

Solugdo de ferrocianeto de potassio trihidratado (K,[Fe(C-
N),.3H,0) a 15 % (m/v);

Solugéo de hidréxido de sddio (NaOH) a 40 % (m/v);
Solugdo de sulfato de zinco heptahidratado (ZnSO,.7H,0)
ou solugdo de acetato de zinco dihidratado ((CH,COO)-
,Zn.2H,0) a 30 % (m/v);

Solugéo de Fehling A;

Solucéo de Fehling B;

Padronizacao da solugéo de Fehling.

3.4.3.Metodologia

Glicidios redutores em lactose:

Adicionar as amostras preparadas conforme os itens 3.1. a
3.4.; 5 mL de solug&o de ferrocianeto de potassio a 15 % e 5
mL de solucao de sulfato ou acetato de zinco a 30 %;

Agitar e completar o volume com agua;

Deixar sedimentar e filtrar em papel de filtro e receber o filtra-
do em erlenmeyer;

Reservar o residuo da filtragdo para analise de amido;
Transferir o filtrado obtido para uma bureta de 50 mL;

Pipetar volumetricamente para um erlenmeyer 5 mL da solu-
cao de Fehling Ae 5 mL de solugéo de Fehling B;

Adicionar 40 mL de agua, aquecer até a ebuligdo e gotejar a
solugéo da amostra, sem agitacao, até que o liquido sobrena-
dante fique levemente azulado;

Manter a ebuli¢do e adicionar 1 gota de solu¢éo de azul de
metileno a 1 % e continuar até descoloragéo do indicador.

Glicidios ndo redutores em sacarose:

Transferir 50 mL do filtrado obtido na determinagéo da lacto-
se para baldo volumétrico de 100 mL;
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Adicionar 2 mL de acido cloridrico P.A. e levar ao banho-ma-
ria a 60 0 C por 60 minutos;

Esfriar, neutralizar com solugéo de hidroxido de sodio a 40 %,
e se necessario adicionar 5 mL de solucéo de ferrocianeto de
potassio a 15 % e 5 mL de solucdo de sulfato ou acetato de
zinco a 30 %;

Completar o volume para 100 MI;

Filtrar e transferir o filtrado para bureta e proceder como na
determinagéo da lactose.

Amido:

Lavar no préprio funil o residuo obtido na determinagéo de
lactose, com porgdes de alcool etilico P.A. e deixar filtrar;
Levar o funil para outro erlenmeyer, romper o papel de filtro e
transferir o residuo com 100 mL de agua;

Adicionar 10 mL de &cido cloridrico P.A., o volume do acido
deve ser proporcional a quantidade de agua utilizada para
transferir o residuo;

Aquecer sob refluxo em banho-maria durante 2 horas no mi-
nimo, ou em autoclave a 120°C por 20 minutos;

Esfriar e neutralizar com solugéo de hidréxido de sodio a 40
%, usando papel indicador de pH;

Transferir para bal&o volumétrico de 250 mL lavando o erle-
meyer e o papel de filtro;

Adicionar 5 mL de solugéo de ferrocianeto de potassio a 15
% e 5 mL de solucdo de acetato ou sulfato de zinco a 30 %,
agitar e completar o volume;

Filtrar para erlemeyer e transferir o filtrado obtido para bureta
de 50 mL;

Pipetar volumetricamente para um erlenmeyer 5 mL da solu-
¢ao de Fehling Ae 5 mL de solugéo de Fehling B;
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3.4.3.1.

% de glicidios redutores em glicose =

% de glicidios redutores em lactose =

Adicionar 40 mL de agua, aquecer até a ebuligo e gotejar a
solugéo da amostra, sem agitacao, até que o liquido sobrena-
dante fique levemente azulado;

Manter a ebulicdo e adicionar 1 gota de solugéo de azul de
metileno a 1 % e continuar até descolorag¢éo do indicador.

Pesar em balanga analitica exatamente cerca de 5 g da
amostra em béquer de 150 mL ou diretamente num baldo
volumétrico de 250 mL, com auxilio de um funil, e dissolver
em cerca de 50 mL de &gua;

Transferir quantitativamente para baldo volumétrico de 250
mL, quando a pesagem e dissolucao tiver sido feita em bé-
quer.

Calculos

100x250x(§j

Vxm

100x250x (Z] x1,39

Vxm
Onde:
T= Titulo da solugéo de Fehling;
V= Volume de amostra gasto na titulagao, em mL;
m= Massa da amostra em gramas;
1,39 = Fator de converséo da glicose para lactose.
100X100X(I]
% de glicidios totais em glicose = - 2
V,xmy
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Onde:

T= Titulo da solugao de Fehling;

V.= Volume de amostra gasto na titulagdo, em mL;
m,= Massa da amostra em gramas, na aliquota.

% glicidios néo redutores em sacarose = (% glicidios totais em glicose -
% glicidios redutores em glicose) x 0,95

Onde:
0,95= Fator de converséo da glicose para sacarose.

T
100X250X(2jX0,90
%amido =

Vxm
Onde:

T= Titulo da solugéo de Fehling;

V= Volume de amostra gasto na titulagao, em mL;
m= Massa da amostra em gramas;

0,90= Fator de convers&o da glicose para amido.

3.5. INDICE DE CASEINOMACROPEPTIDEO
3.5.1. Principio

Este método baseia-se na detecgéo e quantificagdo de Caseinoma-
cropeptideo (CMP) proveniente da agéo proteolitica de enzimas por meio de
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) com separagdo em coluna
de filtragdo em gel e detecgdo em ultravioleta (UV) (BRASIL, 2006).

3.5.2. Materiais
3.5.2.1. Equipamentos

[.  Agitador magnético;
ll.  Balanga analitica;
[Il.  Banho de agua;
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Coluna cromatografica hidrofilica para separagéo de macro-
moléculas por filtragdo em gel com as seguintes caracteris-
ticas: particulas de silica esféricas com didmetro nominal de
4 a 4,5um (micrémetro), superficie modificada estabilizada
com zircnio, diametro do poro 150A (Angstron), area super-
ficial 140m2 /g (metroquadrado/grama), camada hidrofilica
mono molecular tipo diol, coluna com 9,4mm (milimetros) de
didmetro e 250mm (milimetros) de comprimento da coluna
(similar a Zorbax GF 250 Bioséries da Agilent);

Sistema cromatografico, equipado com detector UV a 205
ou 210nm (nanémetro), volume de inje¢do de 20 ou 30uL
(microlitros) e com fluxo da fase movel de 1,0 a 1,5mL/min
(mililitro por minuto).

3.5.2.2. Vidrarias e utensilios

l.

II.
Il
V.
V.
VI.
VII.

Baldes volumétricos de 1.000, 500, 250, 100 e 50mL;
Béqueres de 1.000, 500, 250, 100 e 50mL; Bureta de 50mL;
Funil de vidro;

Micropipeta;

Pipeta graduada de 20mL;

Pipeta volumétrica de 10, 5, 4, 3,2, 1 e 0,5mL

Papel de filtro qualitativo.

3.5.2.3. Reagentes

l.

II.
Il
V.
V.
VI.
VII.
VIIL.

Acido tricloroacético (C,HCI,0,) PA;

Acido fosforico concentrado (H,PO,) PA;
Caseino-macropeptideo de pureza conhecida;
Dihidrogenofosfato de potassio (KH,PO,) PA.;
Hidrogenofosfato de potassio (K,HPO,) PA.;
Hidréxido de potassio (KOH) PA.;

Matriz branca de leite fluido integral;

Sulfato de sodio (Na,SO,) P.A.
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3.5.3. Metodologia
3.5.3.1. Preparo da solugao de &cido tricloroacético a 24%.

Em béquer de 100mL, pesar 24g de &cido tricloroacético. Trans-
ferir para baldo volumétrico de 100mL, completar o volume e homoge-
neizar. Pode-se preparar solugdo com 48% de acido tricloroacético e
diluir para 24% no momento da anélise.

3.5.3.2. Preparo da solugao de acido fosférico a 3mol/L

Em baldo volumétrico de 250mL, adicionar 100mL de agua deioni-
zada destilada. Acrescentar 50mL do acido fosférico concentrado pelas
paredes do baldo, homogeneizar, deixar esfriar a temperatura ambiente
e completar o volume.

3.5.3.3. Preparo da solugao de hidroxido de potassio a 3mol/L

Em béquer de 250mL, pesar 429 de hidréxido de potassio. Dis-
solver e transferir para baldo volumétrico de 250mL. Deixar esfriar e
completar o volume. Transferir para frasco de plastico.

3.5.3.4. Fase movel tampao fosfato pH 6,0

Dissolver 1,749 de hidrogenofosfato de potassio, 12,37g de dihi-
drogenofosfato de potéssio e 21,41g de sulfato de sédio em, aproxi-
madamente, 700mL de agua deionizada destilada. Para a utilizagao de
reagentes com molécula de hidratagdo, fazer as corregces nas massas
utilizadas. Ajustar o pH da solugéo para 6,0 usando solugdo de acido
fosforico 3mol/L e solugéo de hidréxido de potéssio a 3mol/L. Transfe-
rir para baldo volumétrico de 1.000mL, completar o volume com &gua
deionizada destilada e filtrar a solugdo em membrana de 0,45um. Antes
do uso, degaseificar.

3.5.3.5. Preparo da curva de calibragéo

Preparar, no minimo, 5 solugdes padrédo de CMP que contemple,
no minimo, um ponto abaixo de 30mg/L e um ponto acima de 75mg/L
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em matriz branca de leite fluido integral. Em seguida precipitar com &ci-
do tricloroacético, deixar em repouso por 60 minutos e filtrar em papel
de filtro qualitativo. No caso de solugdes padrao turva, filtrar em unidade
filtrante com membrana de didmetro de poro de 0,45um. Injetar cada
solugéo no sistema cromatografico.

3.5.3.6. Preparo da amostra

Pesar 10 g de leite em pd desnatado ou 13g de leite em pd integral,
acrescentar 100mL de &gua com auxilio de uma proveta e agitar até a
completa dissolucéo. Para leite parcialmente desnatado ou semi-desnata-
do, verificar a forma de reconstituicdo de acordo com o fabricante.

3.5.3.7. Tratamento das amostras

Em uma aliquota de 20,0mL das amostras preparadas con-
forme o item 5.3.3, adicionar 10,0mL de acido tricloroacético a 24%
gota a gota e sob agitagdo constante. Deixar em repouso por 60
minutos a temperatura ambiente e filtrar em papel qualitativo des-
cartando as primeiras gotas do filtrado. No caso de amostras tur-
vas, filtrar em unidade filtrante com 0,45um. Injetar cada amostra
tratada no sistema cromatogréfico.

3.5.3.8. Calculo Curva de calibragao

Calcular a curva de regressao linear (Y = AX + B), onde, A repre-
senta a declividade, ou o coeficiente angular ou a inclinagdo da reta, e
B, a interse¢do com o eixo Y ou o coeficiente linear, usando a concen-
tracdo de CMP em miligramas por litro versus altura ou area do pico.
Aceitar a curva para valores de R > 0,95.

3.5.3.9. Calculo amostra

Identificar o pico com 0 mesmo tempo de retengéo do CMP. Cal-
cular a concentragdo de CMP em miligramas por litro nas amostras pela
equacao da curva de calibragao (Y = AX + B).
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3.6. INDICE DE INSOLUBILIDADE

3.6.1. Principio

Fundamenta-se na determinacgao do volume, em mililitros, de se-
dimento (residuo insoltvel), obtido quando um leite em p6 é reconstitui-
do e centrifugado (BRASIL, 2006).

3.6.2. Materiais

3.6.2.1. Equipamentos

|, Balanca analitica;

[I.  Banho-maria;

lll.  Centrifuga, carregamento vertical, que produza 160 gravida-
des (g) de aceleragdo no fundo do tubo, mantendo a tempe-
ratura a 20 - 25°C;

IV.  Misturador elétrico com 16 laminas em angulo de 30°, dis-
tancia entre 1dminas de 8,73 mm, distancia das laminas ao
fundo do copo de 10 mm, alcance de frequéncia rotacional
de 3600 rpm em menos de 5 segundos, equipado ou né&o
com cronémetro.

3.6.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Bastao de vidro com 150 a 200 mm de comprimento;
ll.  Copos para misturador de 500 mL, didmetros superiores in-
terno de 84 mm e externo de 97 mm, altura interna de 132
mm e externa de 154 mm, didmetros inferiores interno de 55
mm e externo de 88 mm;
lll.  Espatula;
IV.  Fonte de luz;
V.  Lente de aumento;
VI.  Papel manteiga 140 x 140 mm para pesagem da amostra;
VIl.  Papel toalha;
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VIIL.
IX.

Xl.

Proveta de 100 mL,;

Seringas de vidro ou plastico de 30 ou 50 mL com agulha
longa;

Termbmetro;

Tubos de centrifuga de 135 mm de comprimento, de vidro,
conicos, graduados, com divisdes de 0,1 mL entre as marcas
de 0,1 e de 1,0 mL e de 0,2 mL entre as marcas de 1,0 e de
2,0 mL, com volume total de 50 mL.

3.6.2.3. Reagentes

Antiespumante a base de 30 % de silicone.

3.6.3.Metodologia

Preparar a jarra do misturador, mantendo-a em banho-maria
por tempo suficiente para atingir a temperatura de 24°C para
produtos processados por sistema spray ou 50°C para pro-
dutos processados por sistema roller, com o nivel da agua
préximo ao topo da jarra;

Imediatamente antes de seu uso, retira-la do banho-maria, en-
xugando rapidamente com papel toalha. (Na prética, e para o
caso de se trabalhar com o po elaborado por spray, esta ope-
ragdo sera desnecessaria se a temperatura da sala onde se
encontrarem estocadas as jarras estiver em torno de 24°C);

Manter a amostra em frasco a temperatura de 20 a 25°C por
48 horas;

Misturar bem, invertendo o frasco contendo a amostra;

No caso de leite em pd instantaneo, misturar cuidadosamen-
te, para evitar diminuigdo do tamanho da particula;

Pesar, usando papel manteiga dobrado duas vezes e reaberto
sobre o prato da balanga, conforme os itens 3.6.3.1. € 3.6.3.2;

Transferir 100 mL de agua a 24 ou 50°C para a jarra do mis-
turador, acrescentar 3 gotas de antiespumante;
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Transferir a amostra previamente pesada para a jarra, de
modo que toda a aliquota caia sobre a superficie da agua;

Misturar por 90 segundos a 3600 rpm e deixar a jarra em
repouso por ndo menos do que 5 minutos e por nao mais do
que 15 minutos;

Adicionar mais 3 gotas de antiespumante, misturar cuidadosa-
mente com uma espatula por 10 segundos e transferir imedia-
tamente para um tubo de centrifuga, até a marca de 50 mL;

Centrifugar de modo a obter 160 gravidades durante 5 minu-
tos em temperatura de 20 a 25°C;

Retirar o tubo e descartar a camada de gordura com uma
espatula;

Colocar o tubo em posigéo vertical e remover o0 sobrenadante
até a marca de 15 mL para produtos processados pelo siste-
ma roller ou 10 mL para produtos processados pelo sistema
spray com o auxilio de uma seringa sem causar qualquer dis-
turbio ao sedimento;

Adicionar agua a 24 ou a 50°C até a marca de 30 mL e dis-
persar o sedimento com um bastéo de vidro;

Encostar o bastdo na parede interna do tubo ao retira-lo e
acrescentar mais agua até a marca de 50 mL;

Tampar o tubo com rolha de borracha e inverté-lo lentamente
por 5 vezes;

Remover a tampa e centrifugar de modo a obter 160 gravida-
des durante 5 minutos em temperatura de 20 a 25°C;
Durante a centrifugag@o a escala graduada do tubo devera es-
tar voltada para um dos lados e nao para cima ou para baixo;

Remover o tubo, coloca-lo em posigéo vertical contra a fonte
de luz e fazer a leitura do volume de sedimento com auxilio
de uma lente de aumento, se necessario.
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«  Expressar os resultados como: volume de sedimento / tem-
peratura de procedimento. Exemplo: 0,2 mL / 24°C.

3.6.3.1. Leite em po integral, leite em pd parcialmente desnatado e
alimentos infantis

Pesar 13,0 g.

3.6.3.2. Leite em po desnatado e leitelno em po

Pesar 10,0 g.

3.7. PARTICULAS QUEIMADAS EM LEITES DESIDRATADOS
PELO PROCESSO “ SPRAY DRIER " - Método A: “Water Disc”.

3.7.1. Principio

Fundamenta-se na reconstituicdo da amostra, posterior filtra-
¢ao por discos de algodao e comparagéo com discos padrdes (BRA-
SIL, 2006).

3.7.2. Materiais
3.7.2.1.  Equipamentos

|, Balanga semi-analitica;
ll.  Equipamento de filtrag&o por aspira¢do ou por pressao atra-
vés de um disco de algodao de dimensdes padronizadas;
lll.  Estufa regulada a 30 — 40°C;
IV.  Misturador do tipo “Waring Blender” ou similar.

3.7.2.2. \Vidrarias e utensilios

|.  Cartdo Comparador/Classificador ADPI, contendo os 4
padrdes de classificacdo da amostra quanto ao nivel de
particulas queimadas. As fotografias do cartdo compara-
dor costumam esmaecer com o tempo. Sempre que fora
de uso devera ser guardado em envelope escuro ou entre
cartdes de cor negra;
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Discos de filtragdo de particulas queimadas, de algodao, didmetro
11/4”(= 3,175 cm), individuais ou montados em cartdes (a apre-
sentagdo dos filtros depende do tipo de equipamento de filtragéo);
Proveta de 250 mL.

3.7.2.3. Reagentes

Anti-espumante, com 30 % de silicone.

3.7.3. Metodologia’

Transferir 250 mL de &gua deionizada para a jarra do misturador;

Acionar a rotagdo do misturador e adicionar 259 de leite em
p6 desnatado ou 32,59 de leite em pé integral;

Adicionar aproximadamente 0,5 mL de antiespumante e mis-
turar por cerca de 1 minuto;

Filtrar todo o conteudo da jarra através do disco padrao de
algodéo instalado no equipamento de filtragdo por aspiragéo
OU por pressao;

Lavar a jarra com cerca de 50 mL de agua e filtrar esse ma-
terial no mesmo filtro;

Se a amostra reconstituida for deixada em repouso antes
da filtragdo, agita-la vigorosamente imediatamente antes de
passa-la pelo filtro;

As amostras reconstituidas, ao serem deixadas em repouso,
devem ser cobertas;

Remover o filtro do equipamento, fixa-lo num cartdo apropria-
do ou folha de papel quadriculada (quadrados com cerca de 6
cm de lado, identificados com o nimero da amostra) e deixar
secar em atmosfera livre de particulas ou em estufa a 30 —
40°C por breve periodo de tempo;

"Exemplo: se o disco exibir mais particulas queimadas do que as do Padrao A, porém menos do que
as do padrao B, devera ser classificado como B. Proceder da mesma forma com os outros discos.

63



3.8.

Comparar o disco seco com as fotos do Cartdo Comparador,
sob luz uniforme e indireta;

Quando a leitura se situar entre dois padrdes, classificar a
amostra de acordo com a letra mais alta.

UMECTABILIDADE DO LEITE EM PO INSTANTANEO

3.8.1. Principio

Uma aliquota da amostra é uniformemente espalhada na su-

perficie da agua ajustada a 25 °C. Obtém-se o tempo de molha-
gem quando todas as particulas da amostra se tornam umedecidas,
isto é, tenham submergido, e uma eventual quantidade residual de
particulas que permanega na superficie apresente o aspecto umido
(BRASIL, 2006).

3.8.2. Materiais

3.8.2.1. Equipamentos

Balanca analitica;

Crondmetro de 60 segundos, com marcagdes destacadas a
intervalos de 5 segundos e sub-divisdes de 1 segundo e 0,5
segundo, ou menor.

3.8.2.2. Vidrarias e utensilios

Béquer (com bico) de 600 mL, didmetro externo 90 + 2 mm e
altura média de 126 + 3 mm, graduado a 150 e 250 mL, com
a borda formando um plano horizontal paralelo ao da base;
Espatula com formato de colher;

Espétula de ago inoxidavel com 1 mm de espessura, compri-
mento total de 250 mm, comprimento da lamina de 135 mme
largura da lamina de 25 mm;

Frasco com tampa que permita vedagéo hermética e com ca-
pacidade de 2 vezes superior ao volume da amostra;
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VI.

VII.
VIII.

Pincel de pelos;

Placa de vidro com 120 x 120 mm de lado e 2,5 cm de espes-
sura com bordas esmerilhadas;

Suporte para tubos de vidro com base metélica;
Termbmetro;

Tubo de vidro com comprimento de 65 mm, didmetro externo
de 80 + 1,8 mm, espessura da parede de 2,5 + 0,3 mm, sem
fundo, com extremidades esmerilhadas paralelas formando
angulos retos com eixo longitudinal.

3.8.3.Metodologia

Transferir cuidadosamente uma porgéo de leite em p6 instan-
taneo para um frasco com tampa hermética e com capacida-
de 2 vezes superior ao volume da amostra;

Misturar cuidadosa e totalmente toda a amostra por inversao
e rotagado do frasco;

A amostra devera permanecer a temperatura do laboratério
por no minimo 48 horas;

Tornar a misturar suave e cuidadosamente, através de inver-
séo e rotacao do frasco hermético por algumas poucas vezes;
Pesar uma aliquota de 10 + 0,1 g da amostra de leite em p6
integral ou desnatado instantaneo;

Conduzir o teste em triplicata;

Pesar 250 + 0,1 g de agua a 25 + 1°C em um béquer de 600
mL, tendo o cuidado para que a parte interna do béquer aci-
ma do nivel da &gua permaneca seca;

Colocar o béquer na base do suporte do tubo de vidro;

Colocar a placa de vidro centralizada sobre o béquer e instalar
o tubo de vidro sobre a placa fixando-o de tal forma que fique
centralizado sobre 0 béquer e que deixe a placa de vidro livre o
suficiente para ser retirada;
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« Transferir a por¢do pesada da amostra para o tubo de vi-
dro, usando a escova se necessario e distribuir a amos-
tra uniformemente sobre a placa de vidro com a ajuda da
espatula;

+ Acionar o cronbmetro e, apos exatamente um minuto, retirar
a placa de vidro com uma das maos, segurando o béquer
com a outra de modo que a amostra caia progressivamente
sobre a superficie da agua contida no béquer;

« Aretirada da placa deve ser conduzida através de movimen-
to continuo e suave, sendo concluida dentro de aproximada-
mente 2,5 segundos;

« Remover imediatamente o béquer debaixo do tubo e, deixar
em repouso. Assim que todas as particulas tenham sub-
mergido, interromper o crondémetro e anotar o tempo, em
segundos.

3.8.3.1. Calculo

W=W -60
Onde:
W= Tempo de molhagem, em segundos

W’ = Tempo cronometrado, em segundos. Recomenda-se que os valo-
res das triplicatas, assim como a sua média, sejam indicados na expres-
sao dos resultados.

3.9. UMIDADE E VOLATEIS E SOLIDOS TOTAIS - Método A
3.9.1. Principio

A umidade é determinada pela perda de massa em condicdes nas
quais, agua e substancias volateis séo removidas. O residuo obtido apds
evaporagao representa os sélidos totais da amostra (BRASIL, 2006).

3.9.2. Materiais
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3.9.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica;
ll.  Placa aquecedora;
lll.  Estufa.

3.9.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Bastéo de vidro;
ll.  Béquerde 100 mL;
lIl.  Dessecador;
IV.  Espatula;
V. Pérolas de vidro com 3 mm de didmetro;
VI.  Pesafiltro ou capsula de aluminio, ago inox, porcelana ou niquel
VIl.  Tenaz metélico.

3.9.3.Metodologia®
+  Colocar a capsula, em estufa a 102 + 2°C durante 1 hora;
« Esfriar em dessecador e pesar;
« Pesar 5 g da amostra;
+  Colocar na estufa em temperatura de 85 £ 2°C durante 2 horas;
+  Esfriar em dessecador e pesar;
*  Repetir a cada 30 minutos até massa constante.

3.9.3.1. Calculo

. Y 100
%umidade e VOlatGIS=—Xm

1

m
%s06lidos totais =100 —-%umidade e volateis

Onde:
m= Perda de massa em gramas;
m’= Massa da amostra em gramas.

®As operagdes de pesagem devem ser feitas o mais rapido possivel e a secagem deve ser
conduzida sem que haja escurecimento da amostra.
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3.10. DETERMINACAO DE RESIDUO POR INCINERAGAO-CINZAS
3.10.1. Principio

Residuo por incineragdo ou cinzas é o nome dado ao residuo
obtido por aquecimento de um produto em temperatura préxima a (550-
570) °C. Nem sempre este residuo representa toda a substancia inor-
ganica presente na amostra, pois alguns sais podem sofrer redugéo ou
volatilizagdo nesse aquecimento (IAL, 2008).

3.10.2. Materiais
3.10.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica;
. Mufla;
lll.  Chapa aquecedora;
IV.  Banho-maria;
V. Capela de exaustéo.

3.10.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Dessecador com silica-gel;
ll.  Espatula;
lll.  Pingca de metal.

3.10.3. Metodologia

«  Pese aproximadamente 3 g da amostra em uma cépsula de
porcelana, previamente aquecida em mufla a (550+10)°C,
por 1 hora, resfriada em dessecador e pesada;

« Carbonize em chapa aquecedora na capela e incinere em
mufla a (550 £ 10)°C, por aproximadamente 4 horas;

« O residuo devera ficar branco ou ligeiramente acinzentado,
caso contrario, esfrie, adicione 0,5 mL de agua, seque em
banho-maria e incinere novamente;

+ Resfrie em dessecador e pese.
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3.10.3.1. Calculo
100xIN

=residuo por incineracdo por cento m/m

Onde:

N=n° de grama de residuo

A=n° de grama da amostra.

3.11. DETERMINAGAO DAALCALINIDADE DAS CINZAS
3.11.1. Principio

A presenca de substancias alcalinas adicionadas ao leite faz au-
mentar a alcalinidade das cinzas, que é determinada por via indireta
fazendo-se reagir as cinzas com uma quantidade conhecida de solugao
acida padronizada e titulando o excesso deste com uma solugao alcali-
na de concentragdo conhecida (IAL, 2008).

3.11.2. Materiais
3.11.2.1. Equipamentos

| Banho-maria.
3.11.2.2. Vidrarias e utensilios

|, Frasco Erlenmeyer de 250 mL;
ll.  Proveta de 50 mL;
lIl.  Buretas de 25 mL.

3.11.2.3. Reagentes

. Acido sulfarico 0,1 N;
Il.  Hidréxido de sodio 0,1N;
lll.  Solugéo de fenolftaleina a 1%.

3.11.3. Metodologia

+  Transfira, quantitativamente, as cinzas obtidas do leite em pé, para
um frasco Erenmeyer de 250 mL, com o auxilio de 30 mL de agua;
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« Adicione 20 mL de &cido sulfurico 0,1 N e 5 gotas da solugao
de fenolftaleina (a solugéo deve ser incolor);
+ Aquega em banho-maria por 5 minutos;

+ Titule, a quente, com uma solugao de hidroxido de sodio 0,1
N até coloragao résea.

3.11.3.1. Calculo

10xV =alcalinidade das cinzas

em solugdo normal por cento v/v
Onde:

V= Diferenga entre 0 n° de mL de &cido sulfurico 0,1 N adicionado e o n°
de mL de solugéo de hidréxido de sddio 0,1 N gasto na titulagéo.

A=n° de mL da amostra.
3.12. DETERMINAQAO DA GORDURA
3.12.1.Principio

A gordura é determinada gravimetricamente, apos a desnatura-
cao das proteinas e carboidratos, utilizando acido cloridrico sob aque-
cimento. O residuo contendo a gordura é separado por filtragdo, seco e
extraido com éter de petréleo (IAL, 2008).

3.12.2. Materiais
3.12.2.1. Equipamentos

| Balanga analitica;
ll.  Estufa, chapa aquecedora;
lIl.  Aparelho extrator de Soxhlet.

3.12.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Espatula;
ll.  Béqueres de 100, 600 e 1000 mL,;
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V.
V.
VI.
VII.
VIII.
IX.
X.
Xl.
XIl.
XIII.
XIV.

Bast&o de vidro;

Pérolas de vidro ou cacos de porcelana;
Provetas de 100 mL;

vidro de relogio;

Frasco erlenmeyer de 500 mL;

Funil de vidro;

Papel de filtro;

Fita indicadora de pH de;

Balao de fundo chato com boca esmerilhada de 300 mL;
Pinca de metal;

Dessecador com silica-gel;

Capela de exaustéo.

3.12.2.3. Reagentes

Acido cloridrico;
Eter de petréleo (30 - 60)°C;
Solugéo de nitrato de prata 0,1 M.

3.12.3. Metodologia

Pese aproximadamente 3 g da amostra em béquer de 100 mL;

Transfira para um béquer de 600 mL usando 100 mL de agua,
se necessario, utilize dgua a temperatura entre (30 - 40)°C,
misture com um bastao de vidro;

Adicione 60 mL de &cido cloridrico, algumas pérolas de vidro ou
cacos de porcelana e tampe o béquer com um vidro de reldgio;

Aquega o conjunto em chapa aquecedora até a fervura, man-
tenha fervura durante 30 minutos;

A parte, aqueca aproximadamente 1000 mL de &gua até
temperatura de (90 - 95)°C, adicione 100 mL desta agua na
solucdo da amostra ainda quente, lavando o vidro de relégio
e filtre em papel de filtro previamente umedecido;

Lave varias vezes o béquer e o residuo do papel de filtro,
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cuidadosamente, com agua quente até que o filtrado exiba
reacdo neutra, (utilizando fita indicadora de pH) ou auséncia
de cloreto (utilizando solugéo de nitrato de prata 0,1 M);

Coloque o residuo sobre um vidro de reldgio, contendo um papel
de filtro seco, seque na estufa a temperatura de (103 + 2)°C;

Envolva em outro papel de filtro ou coloque em um dedal e
transfira para o aparelho extrator de Soxhlet;

Acople um baldo de fundo chato de 300 mL previamente
aquecido em estufa a (103 £ 2)°C por duas horas, resfriado e
pesado ao aparelho extrator de Soxhlet;

Extraia sob aquecimento, com aproximadamente 250 mL de
éter de petréleo durante 4 horas;

Retire o residuo da extragéo e remova o solvente por destilacéo;

Seque o baldo contendo a gordura em estufa a (103 + 2)°C
por uma hora;

Resfrie em dessecador e pese;
Retorne a estufa por 30 minutos, resfrie em dessecador e pese;

Repita as operacdes de aquecimento e resfriamento até peso
constante.

3.12.3.1. Calculo

Onde:

100xIN

= =g de gordura por cento m/m

N =n° de g de gordura
P =n° de gramas da amostra
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4. CREME DE LEITE
a1. DEFINICAO

O creme de leite € um produto lacteo rico em gordura retirada ex-
clusivamente do leite por processo tecnologicamente adequado, apre-
sentando-se como uma emulsdo de gordura em agua (BRASIL, 1996).

4.1.. Caracteristicas fisico-quimicas do creme de leite

Quadro 4. Caracteristicas fisico-quimicas do creme de leite

Parametro Teor%
Acidez maxima 0,20%(m/m) g de ac. Lacteo/ 100g creme
Matéria gorda 20 a49,9% em 100g de creme

Fonte: BRASIL, 1996.

4.2. ANALISE DE MATERIA GORDA EM CREME DE LEITE
4.2.1. Principio

Fundamenta-se na separagéo e mensuragao da matéria gorda por
meio da insercdo do acido sulfurico e alcool isoamilico. O &cido digere as
proteinas que se encontram unidas na gordura, diminuindo a viscosidade
do creme, elevando a densidade da fase aquosa e fundindo a gordura,
devido a liberagao do calor proveniente da reagéo, que favorece a sepa-
ragao da gordura pelo solvente extrator (&lcool isoamilico) que modifica a
tensao superficial do meio. A leitura € feita na escala do butirdmetro, apos
centrifugacdo e imersdo em banho-maria (BRASIL, 2014).

4.2.2.Materiais
4.2.2.1. Equipamentos

|.  Centrifuga com aquecimento;
Il Balanga analitica;
[ll.  Banho-maria;
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VI.
VII.
VIII.
IX.
X.
XI.
XIl.
XIII.
XIV.
XV.
XVI.

Chapa aquecedora;

Densimetro.

Vidrarias e utensilios

Alcool isoamilico;

Butirometro de Kohler com rolha;
Bastado de vidro;

Béquer de 50 mL;

Espatula;

Medidores de 1 e 10 mL;

Pipeta volumétrica de 11 mL;
Pipetas graduadas de 1, 5 e 10 mL;
Papel absorvente;

Toalha de algodao.

4.2.2.2. Reagentes

Solugao de Acido Sulfurico densidade de 1,820 a 1,825 a 20°C;
Solucéo de &cido sulfurico densidade de 1,500 a 20°C.

4.2.3.Metodologia

E necessario a realizacdo em duplicata;

Pese exatamente 5g da amostra e transfira para o butirometro
contendo o acido sulfurico com densidade de 1,820 a 20°C;
Em seguida transfira 5 mL de agua destilada a 70-80°C para
0 butirbmetro e acrescente 1 mL de &cido isoamilico;

Feche o butirdmetro e agite energicamente até que toda a
mostra seja dissolvida;

Posteriormente, centrifugue com rotagdo de 1200 rpm e
encube em banho termostatico a 65°C durante 10 minutos,
repita o procedimento se necessario;

Regule a coluna de gordura sobre a escala do butirdmetro
e leia a diferenga entre 0 menisco superior da gordura e a
interface da gordura/acido;
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+  Oresultado é expresso através da leitura direto no butirémetro.

4.3. DETERMINAGAO DE ACIDEZ TITULAVEL

4.3.1. Principio

O método baseia-se na titulagédo de um determinado volume de
amostra de creme de leite por uma solugao alcalina, de concentragao co-
nhecida, utilizando como indicador a fenolftaleina a 1% (BRASIL, 2013).

4.3.2.Materiais
4.3.2.1. Equipamentos

[ Balanga analitica.
4.3.2.2. Vidrarias e utensilios

.  Baldo volumétrico;
ll.  Bastéo de vidro;
lll.  Beéquer;
IV.  Bureta graduada;
V. Erlenmeyer;
VI.  Espatula.

4.3.2.3. Reagentes

l.  Solucéo de Hidroxido de Sédio 0,1N;
Il.  Solugéo hidroalcodlica de Fenolftaleina 1% (m/v).

4.3.3.Metodologia
« Pese 10 g de amostra;
« Adicione 50 mL de agua deionizada e homogeneize;
+ Adicione 10 gotas de solugéo alcodlica de fenolftaleina a 1%;

+ Posteriormente faga titulagdo com o Hidroxido de Sodio 0,1N
até atingir a colorag&o rosa forte da solugéo contida no Erlen-
meyer e a mesma persistir por 30 segundos.
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4.3.3.1. Calculo®
V.f.0,9
m

%de dcido latico =

Onde:

V= volume gasto, em mL, de solugdo de hidroxido de sodio 0,1 N no
processo de titulagao;

f= fator de corregéo (Fc) da solugéo de hidréxido de sddio 0,1 N;
m= massa da amostra de creme de leite, em gramas.

®Caso opte por expressar o resultado em graus Dornic (°D), basta multiplicar o resultado final
expresso em % de &cido latico por 100.
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5. LEITE CONDENSADO

51.  DEFINICAO

Define-se leite condensado ou leite condensado com agucar o
produto obtido através da desidratagéo parcial ou total do leite adiciona-
do de agucar (xarope de glicose ou sacarose) (BRASIL, 2005).

5.1.1. Caracteristicas fisico-quimicas do leite condensado

O leite condensado deve cumprir as seguintes especificagoes.

Quadro 5. Caracteristica do leite condensado

Acidez em acido
latico

0,08 e 0,16 g%, quando diluida uma parte do produto
para 2,5 partes de agua;

Na reconstituicao

Deve apresentar, em volume, uma parte do leite para
2,25 partes de agua

Teor de gordura

Deve atingir o padréo do leite de consumo contendo, no
minimo, 28% de extrato seco do leite e 45% de aglcar
excluida a lactose

Fonte: BRASIL, 2005.

5.2. DETERMINAGAO DE AMIDO

5.2.1. Principio

O amido com o iodo forma um composto de adsor¢éo de colora-
¢ao azul (BRASIL, 2006).

5.2.2. Materiais

5.2.2.1. Equipamentos

[.  Balanga analitica;
[l.  Bico de Bunsen;
lll.  Placa aquecedora.
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5.2.2.2. Vidrarias e utensilios

l.
II.
Il
V.

Béquer de 200 mL;

Pipetas graduadas de 1 e 10 mL;
Proveta de 50 mL;

Tubo de ensaio de 25 mL.

5.2.2.3. Reagentes

Solugéo de Lugol.

5.2.3. Metodologia

Pesar 10 gramas da amostra homogeneizada em béquer de
200 mL;

Adicionar 50 mL de agua e misturar;

Aquecer em placa aquecedora até fervura e deixar por 5 mi-
nutos;

Esfriar em agua corrente;
Adicionar as amostras preparadas 2 gotas de solugéo de Lugol;
Observar a coloragéo produzida.

Resultado Positivo: coloragao azul.

5.3. DETERMINAGAO DE ACIDEZ TITULAVEL

5.3.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado em 3.2.1.

5.3.2. Materiais

Os materiais utilizados sdo os descritos em 3.2.2.

5.3.3. Metodologia

Pesar 5 g de amostra;
Adicionar 50 mL de agua morna (50 °C) e homogeneizar;
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+ Adicionar a amostra previamente preparada 10 gotas de so-
lugdo de fenolftaleina a 1 % e titular com a solugéo de hi-
dréxido de sddio 0,1 N até aparecimento de coloragéo rdsea
persistente por aproximadamente 30 segundos.

5.3.3.1. Calculo
% de acido latico= V x £x 0,9 m
Onde:
V = volume de solugéo de hidréxido de sddio 0,1 N gasto na titulagéo, em mL;
f = fator de correcdo da solugdo de hidréxido de sddio 0,1 N;
m = massa da amostra, em gramas.

5.4. DETERMINACAO DE GORDURA
5.4.1. Principio

Baseia-se no uso de hidréxido de amédnio para solubilizar a ca-
seina, neutralizar a acidez e reduzir a viscosidade; no alcool etilico para
quebrar a emulsdo gordura-caseina e na mistura éter etilico-éter de pe-
tréleo para extrair a gordura. O éter de petréleo € usado para diminuir a
solubilidade das substancias néo lipidicas, soluveis no éter etilico. A gor-
dura assim extraida é determinada gravimetricamente (BRASIL, 2006).

5.4.2.Materiais
5.4.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica;

[I.  Banho-maria;
lll.  Centrifuga de Mojonnier;
V.  Estufa.
5.4.2.2. Vidrarias e utensilios
[.  Beéqueres de 150 ou 250 mL;

Il.  Frascos de extragédo do tipo Mojonnier, com rolhas de silicone;
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Il
V.
V.
VI.

Pipetas graduadas de 10 mL;
Provetas de 25 mL;

Tenaz metélica;

Suporte para frascos de Mojonnier.

5.4.2.3. Reagentes

Alcool etilico (C,H,OH) p.a.;

Solugéo de amédnia contendo aproximadamente 25 % (m/m)
de NH,, densidade 910 g/L, ou solugdo mais concentrada de
concentragao conhecida;

Solugéo de vermelho Congo (C,.H, N.Na,0.S.) a 1 %, (m/v);

3272276 727672

Eter etilico (C,H,,0), livre de peroxidos, sem antioxidantes

(ou ndo mais do que 2 mg/kg), compativel com as especifica-
¢Oes para o teste em branco.

5.4.3.Metodologia

Pesar exatamente de 2 a 5 g da amostra homogeneizada
diretamente no frasco de extragdo ou em béquer de 50
mL, acrescentar cerca de 10 mL de agua a aproximada-
mente 50 °C agitando cuidadosamente o frasco e man-
tendo-o aquecido nesta temperatura até o produto ficar
completamente disperso. No caso de usar o béquer, usar
bastéo de vidro para dispersar a amostra em pequenas
porgcOes de agua a 50 °C, totalizando cerca de 10 mL, e
transferir para o frasco extrator;

Secar um béquer de 150 ou 250 mL por 1 hora em estufa
a 102 £ 2 °C. Esfriar. Pesar e reservar para recepgao da
gordura. As amostras preparadas conforme os itens 3.1.
a 3.5., adicionar 2 mL da solu¢do de aménia (ou volume
equivalente de uma solugao mais concentrada) ao frasco de
Mojonnier e misturar. A partir desse ponto, a anélise deve
ser conduzida sem demora;
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Acrescentar 10 mL de alcool etilico e misturar cuidadosa-
mente, sem agitagao forte, mas deixando o liquido fluir entre
os dois bulbos, inclinando o frasco de extragdo sem que o
liquido atinja a tampa. Se necessario, adicionar 2 gotas de
solugéo de vermelho congo a 1 %;

Adicionar 25 mL de éter etilico, fechar o tubo com uma
tampa de silicone e agitar vigorosamente o frasco de
extracdo, mas ndo de maneira excessiva (para evitar a
formacéo de emulsdes persistentes) por 1 minuto, com o
frasco na posigdo horizontal e o bulbo menor voltado para
cima. Se necessario, lavar a rolha com um pouco da mis-
tura de éteres, de modo que a solugédo seja recolhida no
frasco de Mojonnier;

Adicionar 25 mL de éter de petréleo, reumidecendo a tampa
e agitando por 30 segundos conforme especificado acima.
Remover a tampa e lava-la com a mistura de éteres, tendo
cuidado para que a solugéo de lavagem caia no interior;

Centrifugar ou deixar o frasco de Mojonnier em repouso por
30 minutos no seu suporte;

Se a interface se localizar abaixo da constricgdo do bulbo,
adicionar lentamente um pouco de agua pela parede interna
do frasco. Transferir o sobrenadante para o béquer, seguran-
do o frasco de extragao pelo bulbo menor;

Lavar a saida do frasco com a mistura de éteres, recolhendo
o material no béquer. Se necessario, pode-se fazer uma pri-
meira remogao dos solventes nesse ponto, por evaporagdo
ou outro processo adequado. Adicionar 5 mL de alcool etilico
ao frasco de Mojonnier;

Conduzir uma segunda extragao, usando 15 mL dos éteres
etilico e de petroleo. Realizar uma terceira extragao, omitindo
0 uso do alcool;
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Transferir o sobrenadante para o béquer, lavando a saida do
frasco de Mojonnier com a mistura de éteres. Remover os
solventes, incluindo o alcool, por evaporagao ou outro pro-
cesso adequado;

Transferir o béquer para estufa a 102 £ 2 °C por 1 hora.
Remover o frasco da estufa, deixar esfriar e pesar. Essas
operagdes de transferéncia do frasco deverao ser condu-
zidas com tena. Repetir a operagé@o acima até a massa
constante;

Adicionar 25 mL de éter de petrdleo ao frasco para verificar
se todo material solubiliza-se;

Aquecer levemente e agitar até que toda a gordura se
dissolva. Se todo o material se dissolver, calcular a mas-
sa da gordura através da diferenga entre a massa final
do béquer contendo a gordura e a massa inicial do mes-
mo béquer;

Se o extrato ndo for totalmente soluvel no éter de petréleo,
fazer a extragdo da parte gordurosa, deixar que o material in-
soluvel se sedimente e descartar o éter de petréleo, repetindo
essa operagao 3 - 4 vezes;

Secar o béquer em estufa a 102 £ 2 °C por 1 hora, esfriar
como mencionado acima e pesar novamente o béquer, agora
com o residuo insoluvel;

Conduzir um teste em branco substituindo a amostra por 10
mL da agua. 3.1. Leite Fluido: aquecer a amostra a 35 - 40
oC, misturar cuidadosamente, de modo a nao provocar sepa-
racdo de gordura e esfriar rapidamente a 20°C;

Misturar a amostra com cuidado, invertendo o frasco que a
contém por 3 - 4 vezes. Pesar exatamente cerca de 10 g
diretamente no frasco de Mojonnier.
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5.4.3.1. Calculo
%gordura = (mq —m, ) —(ms —mg4)x100m
Onde:
m = massa da amostra, em gramas;
m,= massa do béquer com gordura, em gramas;
m,= massa inicial do béquer ou, no caso de material insol(vel no éter de
petréleo, massa do béquer com a massa do residuo insoluvel, em gramas;
m, = massa do béquer usado no teste em branco, em gramas;
m, = massa inicial do béquer usado no teste em branco ou, no caso de

material insolUvel no éter de petréleo, massa do béquer com a massa do
residuo insoluvel, em gramas.

5.5. DETERMINAGCAO RESIDUO MINERAL FIXO
5.5.1. Principio

Fundamenta-se na eliminagao da matéria orgénica a temperatu-
ra de 550 °C. O produto obtido € denominado de residuo mineral fixo
(BRASIL, 2006).

5.5.2. Materiais
5.5.2.1. Equipamentos

|, Balanca analitica;
ll. ~ Banho-maria ou placa aquecedora;
lIll.  Forno mufla.

5.5.2.2. Vidrarias e utensilios

[.  Bico de Bunsen;
ll.  Cadinho de porcelana, platina ou niquel;
lll.  Dessecador;
IV.  Pipeta graduada de 1 mL,;
V.  Pipeta volumétrica de 20 mL;
VI.  Tenaz metélica.
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5.5.2.3.

Reagentes

Agua oxigenada (H,0,) a3 % (10 volumes) (v/v).

5.5.3. Metodologia

5.5.3.1.

Onde:

Pesar exatamente cerca de 5 g da amostra;

Aquecer o cadinho de porcelana, platina ou niquel em forno
mufla a 550 °C durante 30 minutos, esfriar em dessecador e
tarar;

Pesar em balancga analitica a amostra homogeneizada dire-
tamente no cadinho;

Levar o conjunto ao bico de Bunsen até a carbonizagéo com-
pleta e a seguir ao forno mufla no maximo a 550 °C, para
evitar perda de cloretos;

Incinerar por 3 horas ou até obter cinzas totalmente brancas.
Esfriar em dessecador e pesar. Ndo havendo clareamento
das cinzas, adicionar 2 a 3 gotas de agua ou agua oxigenada,
secar em placa aquecedora ou estufa a 105 °C e levar ao
forno mufla por tempo suficiente para clareamento das cinzas
(aproximadamente 1 hora);

Esfriar em dessecador e pesar.

Calculos

%cinzas = (m2 - m1) x 100m,

m2 = massa do cadinho com amostra apos incineragdo, em gramas;
m1 = massa do cadinho vazio, em gramas;
m, = massa da amostra, em gramas.
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5.6. DETERMINAGAO DE UMIDADE E VOLATEIS E SOLIDOS
TOTAIS

5.6.1. Principio

A umidade é determinada pela perda de massa em condi¢des nas
quais, agua e substancias volateis sao removidas. O residuo obtido apds
evaporagao representa os sélidos totais da amostra (BRASIL, 2006).

5.6.2. Materiais
5.6.2.1. Equipamentos

|.  Balanca analitica;
ll.  Placa aquecedora;
lll.  Estufa.

5.6.2.2. Vidrarias e utensilios

[.  Bastdo de vidro;
ll.  Béquerde 100 mL;
lll.  Dessecador;
IV.  Espatula;
V.  Pérolas de vidro com 3 mm de diametro;
VI.  Pesa filtro ou capsula de aluminio, ago inox, porcelana ou
niquel;
VIl.  Tenaz metalico.

5.6.3. Metodologia
+ Massa da amostra 3 g em capsulas contendo pérolas e bas-
téo de vidro previamente dessecados;

«  Temperatura da estufa: 85 £ 2 °C; Tempo até a primeira pe-
sagem: 6 horas;

« Tempo, na estufa, entre pesagens até massa constante: 1 hora;
«  Colocar a capsula, em estufa a 102 + 2 °C durante 1 hora;
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+ Esfriar em dessecador e pesar;

« Pesar 3 g em capsulas contendo pérolas e bastao de vidro
previamente dessecados e levar a estufa com temperatura:
85 + 2 °C; Tempo até a primeira pesagem: 6 horas;

+  Esfriar em dessecador e pesar;

+ Repetir até massa constante com tempo, na estufa, entre pe-
sagens até massa constante de 1 hora;

« As operacgOes de pesagem devem ser feitas 0 mais rapido
possivel e a secagem deve ser conduzida sem que haja es-
curecimento da amostra.

5.6.3.1. Calculo

%umidade e volateis =100xm m'
%s06lidos totais =100 —-%umidade e volateis
Onde:

m = perda de massa em gramas;
m’ = massa da amostra em gramas.

5.7. DETERMINAGCAO DE GLICIDIOS REDUTORES EM LACTOSE
5.7.1. Principio

Os métodos de determinagéo de glicidios estao baseados nas pro-
priedades fisicas das suas solugdes ou no poder redutor dos glicidios mais
simples (aos quais se pode chegar por hidrolise, no caso dos mais com-
plexos). Os métodos de reducéo resumem-se em pesar ou titular a quanti-
dade de oxido de Cu | precipitado de uma solucao de ions de Cu Il por um
volume conhecido da solugéo de glicidios ou medir o volume da solugéo
de glicidios necessario para reduzir completamente um volume conhecido
da solucdo de cobre . Os resultados sdo calculados mediante fatores e,
geralmente, as determinagdes de glicidios redutores s&o calculadas em
glicose e as dos nao-redutores em sacarose. A hidrolise dos nao-reduto-
res e feita, previamente, por meio de &cido ou enzimas (IAL, 2008).
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5.7.2. Materiais

5.7.2.1.

Equipamentos

Balanca analitica;
Chapa aquecedora

5.7.2.2. Vidrarias e utensilios

l.

II.
Il
V.
V.
VI.
VII.
VIII.
IX.
X.
XI.

Béquer de 200 mL;

Bal&o volumétrico de 100 mL;
Frasco Erlenmeyer de 300 mL;
Funil de vidro;

Papel de filtro;

Baléo de fundo chato de 300 mL;
Pipetas graduadas de 2 mL;
Pipetas volumétricas de 10 mL;
Bureta de 25 mL;

Espatula, bastao de vidro;
Garra de madeira.

5.7.2.3. Reagentes

Solugao de sulfato de zinco a 30% m/v;
Solugéo de ferrocianeto de potassio a 15% m/v;
Solugdes de Feeling tituladas.

5.7.3. Metodologia

Pese aproximadamente 2 g da amostra em béquer de 100
mL,;

Transfira quantitativamente com auxilio de 50 mL de agua e
um bastéo de vidro para um bal&o volumétrico de 100 mL;

Adicione 2 mL da solugao de sulfato de zinco a 30%, misture,
adicione 2 mL da solugéo de ferrocianeto de potassio a 15%
e misture;
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+  Deixe sedimentar, durante 5 minutos, complete o volume do
balao com agua e agite. Filtre em papel de filtro para um fras-
co Erlenmeyer de 300 mL, o filtrado deveré estar limpido. Em
baldao de fundo chato de 300 mL, adicione 10 mL de cada
uma das solucdes de Feeling, 40 mL de agua e aqueca até
ebulicao;

+ Transfira o filtrado para uma bureta de 25 mL e adicione, as
gotas, sobre a solucdo do baldo em ebuli¢do, agitando sem-
pre, até que esta solugdo passe de azul a incolor (no fundo do
baldo devera ficar um residuo vermelho-tijolo).

5.7.3.1.  Célculo
Ax0,068x100 s
X X = glicidios redutores em lactose
V xP
Onde:

A=n°de mL de P g da amostra
V =n° de mL da solugdo da amostra gasto na titulagao
P =n° de g da amostra

5.8. DETERMINAGAO DE GLICIDIOS NAO REDUTORES EM
SACAROSE

5.8.1. Principio

Os métodos de determinagédo de glicidios estdo baseados nas
propriedades fisicas das suas solugdes ou no poder redutor dos glici-
dios mais simples (aos quais se pode chegar por hidrélise no caso dos
mais complexos). Os métodos de redugdo resumem-se em pesar ou
titular a quantidade de oxido de Cu | precipitado de uma solugdo de ions
de Cu Il por um volume conhecido da solugéo de glicidios ou medir o vo-
lume da solug&o de glicidios necessario para reduzir completamente um
volume conhecido da solugao de cobre Il. Os resultados séo calculados
mediante fatores e, geralmente, as determinagdes de glicidios reduto-
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res sdo calculadas em glicose e as dos ndo-redutores em sacarose. A
hidrolise dos nao-redutores e feita, previamente, por meio de acido ou
enzimas (IAL, 2008).

5.8.2. Materiais
5.8.2.1. Equipamentos

[.  Balanca analitica
ll.  Chapa aquecedora
lll.  Banho-maria

5.8.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Beéquerde 100 mL
Il Baldo volumétrico de 250 mL
lIl.  Frascos Erlenmeyer de 300 e 500 mL
IV.  Baléo de fundo chato de 300 mL
V. Funil de vidro
VI.  Papel de filtro
VIl.  Fita indicadora de pH (0 -14)
VIIl.  Bureta de 25 mL
IX.  Pipetas volumétricas de 10 mL
X.  Pipetas graduadas de 2 e 5 mL
Xl.  Bastéao de vidro
Xll.  Espatula e garra de madeira

5.8.2.3. Reagentes

. Acido cloridrico;
ll.  Solucao de hidréxido de sodio a 30% m/v;
lll.  Solugéo de sulfato de zinco a 30% m/v;
IV.  Solugéo de ferrocianeto de potassio a 15% m/v;
V. Solugdes de Feeling tituladas.
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5.8.3.Metodologia

5.8.3.1.

sacarose, por cento— =

Onde:

Pese aproximadamente 5 g da amostra em béquer de 100 mL;

Transfira quantitativamente com auxilio de 100 mL de agua
e um bastéao de vidro para um frasco Erlenmeyer de 250 mL,;

Acidule com 2 mL de acido cloridrico, aquece em banho-ma-
ria fervente por 15 minutos e resfrie;

Neutralize com solugao de hidréxido de sodio a 30%, verifi-
que utilizando fita indicadora de pH (0-14);

Transfira para um baléo volumétrico de 250 mL;
Adicione 5 mL da solucao de sulfato de zinco a 30% e misture;

Adicione 5 mL da solugao de ferrocianeto de potassio a 15%
e misture;

Deixe sedimentar, durante 5 minutos, complete o volume do
baldo com agua, agite;

Filtre em papel de filtro para um frasco Erlenmeyer de 300
mL, o filtrado devera estar limpido;

Em bal&o de fundo chato de 300 mL adicione 10 mL de cada uma
das solugdes de Fehling, 40 mL de agua e aquece até ebulicdo;
Transfira o filtrado para uma bureta de 25 mL e adicione, as
gotas, sobre a solugao do baldo em ebuli¢do, agitando sem-
pre, até que esta solugdo passe de azul a incolor (no fundo do
baldo devera ficar um residuo vermelho tijolo).

Calculo
m Ax0,05x100—-%de lactose

m VxP

A =n° de mL da solucdo de P g da amostra

V =n° de mL da solu¢ao da amostra gastos na titulagéo
P =n° g da amostra
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5.9. DETERMINAGAO DE PROTEINA

5.9.1. Principio

A determinagdo de protideos baseia-se na determinagéo de ni-
trogénio, geralmente feita pelo processo de digestéo Kjeldahl. A matéria
organica e decomposta e o nitrogénio existente e finalmente transfor-
mado em amdnia. Sendo o contetdo de nitrogénio das diferentes pro-
teinas aproximadamente 16%, introduz-se o fator empirico 6,38 para
transformar o numero de g de nitrogénio encontrado em numero de g de
protideos (IAL, 2008).

Digestao — A matéria organica existente na amostra e decomposta com
acido sulfurico e um catalisador, onde o nitrogénio e transformado em
sal amoniacal.

Destilagdo — A aménia e liberada do sal amoniacal pela rea¢do com
hidréxido e recebida numa solugdo acida de volume e concentragao
conhecidos.

Titulagéo — Determina-se a quantidade de nitrogénio presente na amos-
tra titulando-se o excesso do &cido utilizado na destilagdo com hidréxido.

5.9.2. Materiais
5.9.2.1. Equipamentos

| Balancga analitica;
ll.  Frascos de Kjeldahl de 500 a 800 mL;
lIl.  Chapa elétrica ou manta aquecedora.

5.9.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Baldo de destilacao
ll.  Frasco Erlenmeyer de 500 mL
lIl.  Bureta de 25 mL
IV.  Espatula, papel de seda
V. Dedal e pipeta graduada de 25 ml ou pipetado automatico
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5.9.2.3. Reagentes

l.

II.
Il
V.
V.
VI.
VII.
VIII.
IX.
X.
XI.
XIl.
XIII.

Acido sulfarico

Acido sulfurico 0,05 M

Sulfato de cobre

Sulfato de potassio

Dibxido de titanio

Solugéo fenolftaleina
Vermelho de metila a 1% m/v
Zinco em po

Hidréxido de sddio a 30% m/v
Hidréxido de sddio 0,1 M
Mistura catalitica

Di6xido de titanio anidro,
Sulfato de cobre anidro e sulfato de potassio anidro, na pro-
por¢éo 0,3:0,3:6.

5.9.3.Metodologia

Pese de 1 a 2 g da amostra, usando papel de seda;

Transfira para o baldo de Kjeldahl (papel + amostra). Adicione
25 mL de acido sulfurico e cerca de 6 g da mistura catalitica;

Leve ao aquecimento em chapa elétrica, na capela, até a so-
lugdo se tornar azul-esverdeada e livre de material néo dige-
rido (pontos pretos);

Aqueca por mais uma hora;

Deixe esfriar;

Caso o laboratério ndo disponha de sistema automatico de

destilacdo, transfira quantitativamente o material do baldo
para o frasco de destilacao;

Adicione 10 gotas do indicador fenolftaleina e 1 g de zinco em
po (para ajudar a clivagem das moléculas grandes de proti-
deos);
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+ Ligue imediatamente o baldo ao conjunto de destilagéo;

+  Mergulhe a extremidade afilada do refrigerante em 25 mL de
acido sulfarico 0,05 M, contido em frasco Erlenmeyer de 500
mL com 3 gotas do indicador vermelho de metila. Adicione
ao frasco que contem a amostra digerida, por meio de um
funil com torneira, solugdo de hidréxido de sddio a 30% até
garantir um ligeiro excesso de base;

« Aqueca a ebuli¢do e destile até obter cerca de (250-300) mL
do destilado;

+ Titule o excesso de acido sulfurico 0,05 M com solugédo de
hidroxido de sodio 0,1 M, usando vermelho de metila.

5.9.3.1. Calculo
Vx0,14xf

Proteina por cento m/m = p

Onde:

V = diferenga entre 0 no de mL de &cido sulfarico 0,05 M e 0 no de mL
de hidroxido de sédio 0,1 M gastos na titulagéo

P =nde g da amostra
f = fator de converséo (6,38) leite e derivados.
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CAPITULO 6
DOCE DE LEITE



6. DOCE DE LEITE

6.1. DEFINICAO

Entende-se por Doce de Leite o produto, com ou sem adigéo de
outras substancias alimenticias, obtido por concentragéo e agéo do ca-
lor a press@o normal ou reduzida do leite ou leite reconstituido, com
ou sem adigéo de sdlidos de origem lactea e/ou creme adicionado de
sacarose (parcialmente substituida ou ndo por monossacarideos e/ou
outros dissacarideos) (BRASIL, 1952).

6.1.1. Caracteristicas fisico-quimicas do doce de leite

As caracteristicas devem seguir a legislagao, como ¢é apresenta-

do no quadro 6.

Quadro 6. Caracteristicas perante a legislagdo do doce de leite

Acidez em ml de solugao normal

Maximo5% vip 20% p/p (dose de leite
em tablete)

Umidade

Méaximo 30% p/p (doce de leite cremoso ou
em pasta)

Glicidios néo redutores, em amido

Maximo2,0% p/p

Glicidios n&o redutores, em sacarose

Méaximo60% p/p (excluida a lactose)

Lipidios Minimo 2,0% p/p
Proteina Minimo6,0% p/p
Residuo mineral fixo Méaximo2,0% p/p

Fonte: BRASIL, 1978.

6.2. DETERMINAGAO DE ACIDEZ TITULAVEL

6.2.1. Principio

O principio é 0 mesmo que o apresentado em 3.2.1.
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6.2.2. Materiais
. Os materiais utilizados sdo os descritos em 3.2.2.
6.2.3.Metodologia

A técnica esta descrita no item 5.3.3.

6.2.3.1. Célculo

Foi utilizado o mesmo calculo do item 5.3.3.1.

6.3. DETERMINAGAO DE UMIDADE E VOLATEIS E SOLIDOS
TOTAIS

6.3.1. Principio

O principio é 0 mesmo que o apresentado em 5.6.1.
6.3.2. Materiais

Os materiais utilizados s&o 0s mesmos do item 5.6.2.
6.3.3.Metodologia™

Para esta analise, siga a técnica descrita no item 5.6.3.

6.3.3.1. Célculo

Para o calculo utilize o mesmo do item 5.6.3.1.

6.4. DETERMINAGAO DE GLICIDIOS NAO REDUTORES EM AMIDO

6.4.1. Principio

Os métodos de determinagéo de glicidios estdo baseados nas pro-
priedades fisicas das suas solu¢des ou no poder redutor dos glicidios mais
simples (aos quais se pode chegar por hidrolise, no caso dos mais comple-
x0s). Os métodos de redugao resumem-se em pesar ou titular a quantidade

YAs operagdes de pesagem devem ser feitas 0 mais rapido possivel e a secagem deve ser

conduzida sem que haja escurecimento da amostra.
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de oxido de Cu | precipitado de uma solugao de ions de Cu Il por um volume
conhecido da solugéo de glicidios ou medir o volume da solugéo de glicidios
necessario para reduzir completamente um volume conhecido da solugao
de cobre Il. Os resultados s&o calculados mediante fatores e, geralmente,
as determinagdes de glicidios redutores s&o calculadas em glicose e as dos
nao-redutores em sacarose. A hidrolise dos ndo-redutores e feita, previa-
mente, por meio de &cido ou enzimas (IAL, 2008).

6.4.2.Materiais
6.4.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica;
ll.  Chapa aquecedora;
lIl.  Capela de exaustao;
IV.  Banho-maria;
V. Aparelho aquecedor com acoplamento de condensador para
refluxo tipo Sebelin.

6.4.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Beéquerde 600 mL;
[l.  Baldo volumétrico de 500 mL;
lIl.  Frasco Erlenmeyer de 500 mL;
IV.  Frasco Erlenmeyer com boca esmerilhada 24/40 de 500 mL;
V. Baldo de fundo chato de 300 mL;
VI.  Proveta de 200 mL;
VII.  Funil de vidro;
VIIl.  Papel de filtro;
IX.  Fitaindicadora de pH (0-14);
X.  Bureta de 25 mL;
Xl.  Pipetas volumétricas de 5 mL;
Xll.  Bastéo de vidro;
XIll.  Vidro de relégio;
XIV.  Pipetas graduadas de 10 e 20 mL;
XV.  Espatula e garra de madeira.
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6.4.2.3. Reagentes

l.

II.
Il
V.
V.
VI.
VII.
VIII.

Eter;

Alcool a 70%;

Alcool:

Acido cloridrico;

Solugéo de hidréxido de sédio a 30% m/v;
Solugéo de sulfato de zinco a 30% m/v;
Solugéo de ferrocianeto de potassio a 15% m/v;
Solugdes de Fehling tituladas.

6.4.3.Metodologia

Pese aproximadamente 20 g da amostra em um béquer de
150 mL.

Desengordure a amostra tratando sucessivamente com 5
porcoes de 20 mL de éter, misture com basta o de vidro, dei-
xe decantar e despreze as camadas etéreas.

Transfira 0 material desengordurado para um béquer de 600
mL, com auxilio de 5 por¢des de 40 mL de alcool a 70%.

Misture vigorosamente com movimentos rotatorios.
Coloque um vidro de reldgio sobre o béquer.

Aquega em banho-maria a (85-87)°C por 1 hora, resfrie, adi-
cione 150 mL de alcool e misture.

Cubra com vidro de relégio e deixe decantar por 12 horas (caso
nao decante, use centrifugagao por 15 minutos a 1500 rpm).

Apos decantar, despreze o sobrenadante cuidadosamente.

Filtre em papel de filtro seco para um frasco Erlenmeyer de
500 mL, lavando com 5 porgdes de 60 mL de alcool a 70%.

Retire o funil de vidro com o papel de filtro contendo o residuo
e transfira para outro frasco Erlenmeyer de 500 mL com boca
esmerilhada 24/40; com um bastao de vidro, fure com cuida-

103



do, o centro do papel de filtro, lavando com agua e recolha no
frasco Erlenmeyer.

+ Acidule com 10 mL de acido cloridrico e misture.

+ Aqueca na chapa do aparelho tipo Sebelin, com acoplamento
para refluxo, durante 3 horas e meia e resfrie.

* Neutralize com solugao de hidréxido de sodio a 30%, verifi-
que utilizando fita indicadora de pH (0-14).

« Transfira para um bal&o volumétrico de 500 mL com auxilio
de agua, lavando bem o frasco Erlenmeyer.

« Adicione 20 mL da solugéo de sulfato de zinco a 30% e mis-
ture, adicione 20 mL da solugéo de ferrocianeto de potassio
a 15% e misture.

+ Deixe sedimentar, durante 5 minutos, complete o volume do
balao com agua e agite. Filtre em papel de filtro para um fras-
co Erlenmeyer de 500 mL; o filtrado devera estar limpido.

«  Embaldo de fundo chato de 300 mL, adicione 5 mL de cada uma
das solugdes de Fehling, 40 mL de agua e aquega até ebulicdo.

+ Transfira o filtrado para uma bureta de 25 mL e adicione, as
gotas, sobre a solugao do balédo em ebuli¢do, agitando sem-
pre, até que esta solugdo passe de azul a incolor (no fundo do
baldo devera ficar um residuo vermelho-tijolo).

6.4.3.1. Célculo
(Ax0,05x100)x0,90
2xVxP

Amido por cento m/m =

Onde:

A =n°de mL da solugéo de P g da amostra

V = n° de mL da solugdo da amostra gastos na titulagao
P = g da amostra

0,90 = fato r de transformac&o de hexoses para amido.
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6.5. DETERMINACAO DE GLICIDIOS NAO REDUTORES EM
SACAROSE

6.5.1. Principio
O principio € 0 mesmo que o apresentado em 5.8.1.
6.5.2. Materiais

Os materiais utilizados sao os apresentados no item 5.8.2.

6.5.3. Metodologia

Seguir a técnica descrita no item 5.8.3.

6.5.3.1. Calculo

Onde:

A =n° de mL da solugdo de P g da amostra

V =n° de mL da solu¢ao da amostra gastos na titulagéo
P =n° g da amostra.

6.6. DETERMINAGAO DE GORDURA

6.6.1. Principio

O principio é 0 mesmo que o descrito em 5.4.1.

6.6.2.Materiais

Todos os materiais utilizados seguem o apresentado no item
5.4.2.

6.6.3.Metodologia

Seguir a técnica descrita no item 5.4.3.

6.6.3.1. Calculo

O mesmo utilizado no item 5.4.3.1.
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6.7. DETERMINACAO RESIDUO MINERAL FIXO
6.7.1. Principio
O principio é 0 mesmo que o apresentado em 5.5.1
6.7.2. Materiais
6.7.2.1. Equipamentos
Os materiais utilizados sdo os mesmos do item 5.5.2.1.

6.7.2.2. Vidrarias e utensilios

As vidrarias e utensilios séo 0os mesmos do item 5.5.2.2
6.7.2.3. Reagentes

O reagente € o mesmo utilizado do item 5.5.2.3
6.7.3. Metodologia
6.8. DETERMINACAO DE PROTEINA
6.8.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado em 5.9.1.
6.8.2.Materiais

Os materiais utilizados s&o os mesmos do item 5.9.2.
6.8.3.Metodologia

Para esta analise, siga a técnica descrita no item 5.9.3.
6.8.3.1. Calculo

Para o calculo utilize o mesmo do item 5.9.3.1.
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7. REQUEIJAO
71. DEFINICAO

Entende-se por Requeijéo o produto obtido pela fusdo da massa
coalhada, cozida ou ndo, dessorada e lavada, obtida por coagulagao
acida e/ou enzimatica do leite opcionalmente adicionada de creme de
leite e/ou manteiga e/ou gordura anidra de leite ou butter oil. O produto
podera estar adicionado de condimentos, especiarias e/ou outras subs-
tancias alimenticias(BRASIL, 1997).

71.1. Caracteristicas fisico-quimicas do requeijao

Quadro 7. Caracteristicas perante a legislacéo de requeijdo comum

Parametro Teor%
Matéria gorda no extrato

seco em g/100g 45,02 54,9

Umidade Maximo 60

Fonte: BRASIL, 1997.

Quadro 8. Caracteristicas perante a legislagéo de requeijdo comum

Parametro Teor%
Matéria gorda no extrato Minimo 55
seco em g/100g
Umidade Méximo 65

Fonte: BRASIL, 1997.

7.2. 7.2 ANALISE DE MATERIA GORDA NO EXTRATO SECO EM
REQUEIJAO

7.2.1. Principio

Fundamenta-se na separagdo e mensuragdo da matéria gorda por
meio da insercao do acido sulfurico e alcool isoamilico. O &cido digere as
proteinas que se encontram unidas na gordura, diminuindo a viscosidade
do requeijéo, elevando a densidade da fase aquosa e fundindo a gordura,

109



devido a liberagao do calor proveniente da reagao, que favorece a sepa-
ragao da gordura pelo solvente extrator (&lcool isoamilico) que modifica a
tensao superficial do meio. A leitura € feita na escala do butirdmetro, aps
centrifugagdo e imers@o em banho-maria, e posteriormente convertida
para Matéria gorda no extrato seco (BRASIL, 2014).

7.2.2. Materiais
7.2.2.1.  Equipamentos

|.  Centrifuga com aquecimento;
ll.  Balanga analitica;
[ll.  Banho-maria;
IV.  Chapa aquecedora;
V. Densimetro.

7.2.2.2. Vidrarias e utensilios

[ Butirdbmetro de Kohler com rolha;
[l Bastéo de vidro;
lIl.  Béquerde 50 mL;
IV.  Espatula;
V. Medidores de 1 e 10 mL;
VI.  Pipeta volumétrica de 11 mL,;
VIl.  Pipetas graduadas de 1, 5 e 10 mL;
VIIl.  Papel absorvente;
IX.  Toalha de algodéo.

7.2.2.3. Reagentes

. Solugéo de Acido Sulfiirico densidade de 1,820 a 1,825 a 20°C;
Il.  Solugéo de &cido sulfurico densidade de 1,500 a 20°C.

7.2.3. Metodologia

+  Pese exatamente 3 g da amostra diretamente no como do bu-
tirdmetro, acople o copo na parte inferior do mesmo de forma
a ficar em vedado;
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+ Adicione 5 mL de agua, 10 mL de acido sulfurico com densi-
dade de 1,820 a 20°C, e acrescente 1 mL de acido isoamilico;

« Transfira o Butirdmetro para o banho maria a 65°C para
auxiliar na diluicdo completa da amostra;

«  Envolva o butirdmetro em um pano, colocando o bulbo maior
na palma da mao de forma que o dedo polegar exerca pres-
sao sobre a tampa, impedindo a abertura do mecanismo;

« Agite invertendo varias vezes o butirdmetro, mantendo o
dedo polegar sobre a rolha como segurancga, pois é possivel
que a pressao projete a rolha e o conteudo &cido;

« Tome cuidado com o desprendimento de calor durante a agi-
tacdo do butirometro;

+ Posteriormente, centrifugue com rotagao de 1200 rpm;

* Regule a coluna de gordura sobre a escala do butirdmetro
e leia a diferenca entre 0 menisco superior da gordura e a
interface da gordura/acido.

7.2.3.1. Calculo
Lipideos
100 — Umidade
O resultado é expresso através da leitura direto no butirdmetro
para posterior conversao. Para converter o valor do ensaio é necessaria
a aplicacdo da férmula abaixo:

Onde:
MGEST = Matéria gorda no extrato seco.

7.3. DETERMINAGAO DE UMIDADE

MGEST = x100

7.3.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado no item 2.4.1.
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7.3.2. Materiais

Os materiais utilizados sdo 0os mesmos do item 2.4.2.

7.3.3. Metodologia

«  Seque as capsulas de aluminio ou porcelana em estufa a 105
+ 2°C durante uma hora esfrie em dessecador; seguindo a
técnica descrita no item 2.4.3.

7.3.3.1.  Calculo

Para o calculo utilize o mesmo do item 2.4.3.1.
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8. LEITE FERMENTADO
81. DEFINICAO

Entende-se por Leites Fermentados os produtos adicionados ou
nao de outras substancias alimenticias, obtidas por coagulagao e di-
minui¢do do pH do leite, ou reconstituido, adicionado ou ndo de outros
produtos lacteos, por fermentagéo lactica mediante agao de cultivos de
microrganismos especificos. Estes microrganismos especificos devem
ser viaveis, ativos e abundantes no produto final durante seu prazo de
validade. Sdo exemplos de leites fermentados: iogurte, leite aciddfilo,
kefir, kumys e coalhada(BRASIL, 2007).

8.1.1. Caracteristicas fisico-quimicas do leite fermentado

Quadro 9. Caracteristicas fisico-quimicas do leite fermentado

Ari 5 * Acidez (g de acido Proteinas
Matéria gorda lactea (.9“009) 0) latico/100g) Norma lacteas
Parcial-
c(r:é)r;ln e Integral mente Desnatado
desnatado
Min. 6,0 3,0a59 06a29 Max. 0,5 06a20 Min. 2,9

Fonte: Brasil, 2007

(*) Os leites fermentados com agregados, agucarados e/ou saborizados
poderé&o ter contetido de matéria gorda e proteinas inferiores, ndo deven-
do reduzir-se a uma proporgdo maior do que a porcentagem de substan-
cias alimenticias n&o lacteas, agucares acompanhados ou néo de glicidios
(exceto polissacarideos e polialcodis) e/ou amidos ou amidos modificados
e/ou maltodextrina e/ou aromatizantes/saborizantes adicionados.

Os Leites fermentados considerados no presente Padrdo de
ldentidade e Qualidade deverao cumprir, em particular, os requisitos fi-
sico-quimicos que figuram na Tabela 9.
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Quadro 10.Requisitos particulares de cada produto.

Acidez (g de acido Etanol
Produto lactico/100g) Norma (% vim)
FIL 150:1991 ?
logurte 06a15 -
Leite cultivado ou fermentado 06a20 -
Leite acidofilo 06a20 -

Maximo de 1,5% no
Kefir 05a1,5 quefir fraco e até 3%
no quefir forte

Kumys >0,7 Min. 0,5

Coalhada 05a15 -

Fonte: Brasil, 2007

8.2. DETERMINAGAO DE pH
8.2.1. Principio

Fundamenta-se na determinag&o potenciométrica que indica a
acidez, neutralidade ou alcalinidade de uma solug&o (IAL, 2008).

8.2.2. Materiais
8.2.2.1. Equipamentos

l.  pHmetro;
ll.  Balanca analitica.

8.2.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Beéqueres de 50 e 150 mL;
ll.  Proveta de 100 mL;
lIl.  Espatula.
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8.2.2.3. Reagentes
l.  Solugdes-tampéo de pH 4,7 e 10.
8.2.3.Metodologia"

« Pese 10 g da amostra em um béquer e dilua com auxilio de
100 mL de agua;

+ Agite o conteudo até que as particulas, caso haja, fiquem uni-
formemente suspensas;

+  Determine o pH, com o aparelho previamente calibrado, ope-
rando-o de acordo com as instru¢des do manual do fabricante.

8.3. DETERMINACAO DAACIDEZ EM ACIDO LACTICO
8.3.1. Principio

O principio é 0 mesmo do item 1.4.1

8.3.2.Materiais
8.3.3.Equipamentos

|.  Balanga analitica;
ll.  Potenciémetro;
lIl.  Agitador magnético.

8.3.3.1. Vidrarias e utensilios

|.  Beéquerde 50 mL;

[l.  Buretade 25 mL;
lll.  Pipeta graduada de 10 mL;
IV.  Bastéo de vidro e espatula.

8.3.3.2. Reagentes

l.  Solugéo de hidréxido de sddio 0,1 M;
ll.  Solugao de fenolftaleina a 1%.

"No caso de amostras liquidas, determine o pH diretamente.
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8.3.4.Metodologia™
+  Pipete 10 mL ou pese aproximadamente 10 g da amostra em
um béquer de 50 mL;

+ Adicione com pipeta graduada aproximadamente 10 mL de
agua isenta de géas carbonico e misture com bastao de vidro;

« Adicione 5 gotas da solugdo de fenolftaleina;

+  Titule com uma solugao de hidréxido de sddio 0,1 M, utilizando
bureta de 25 mL, até o aparecimento de uma coloragao rosea.

8.3.4.1. Calculo

Vxfx0,9 . L s

%:g de acido lactico por cento m/v
Onde:

V =n° de mL de solucao de hidroxido de sddio 0,1 M gasto na titulagao
P =n° g ou mL da amostra

0,9 = fator de conversao para o acido lactico

f = fator da solugéo de hidroxido de sddio 0,1 M.

8.4. DETERMINACAO DE SUBSTANCIAS VOLATEIS E EXTRATO
SECO TOTAL

8.4.1. Principio

O fundamento da metodologia consiste na perda da umidade e
volateis por dessecagéo e pesagem do residuo assim obtido (método
gravimétrico). A determinagéo do teor de solidos totais € obtida através
da secagem de uma quantidade de leite a temperatura de 100-104°
C até massa constante. Os sélidos desengordurados sdo calculados a
partir dos dados de teor de gordura e de sdlidos totais (IAL, 2008).

2No caso de produtos onde a coloragdo interfere na visualizagdo do ponto de viragem da fenolf-
taleina, faga titulagdo potenciométrica. Para isso, mergulhe os eletrodos de pH e verifique se
estdo bem imersos. Titule, sob agitagéo, com solugéo de hidroxido de sodio 0,1 M, até pH 8,3.
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8.4.2.Materiais

8.4.2.1. Equipamentos

l.
II.
.
V.

Balanca analitica;
Banho-maria;

Estufa;

Dessecador com silica-gel.

8.4.2.2. Vidrarias e utensilios

l.
II.
Il
V.
V.

Espatula;

Capsula de porcelana;
Bastéo de vidro;

Areia purificada;
Pinca de metal.

8.4.3.Metodologia

Pese, em uma capsula de porcelana, aproximadamente 10 g
de areia purificada e dois bastdes de vidro apoiados na borda
do recipiente;

Seque em estufa a (103 + 2)°C, por 2 horas, resfrie em des-
secador e pese;

Pese aproximadamente 3 g da amostra, misture com auxilio
dos bastdes de vidro;

Seque em estufa a (103 + 2)°C, por 3 horas, resfrie em des-
secador e pese;

Retorne a estufa por 30 minutos, resfrie em dessecador e
pese;

Repita as operagdes de aquecimento e resfriamento até peso
constante.
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8.4.3.1. Célculo
100 xN

=substancias volateis % m/m

N =n° de g das substancias volateis
P =n°de g da amostra

(100 - substancias volateis por cento m/m) = extrato seco total por
cento m/m.

8.5. DETERMINACAO DE SUBSTANCIAS VOLATEIS EM ESTUFA
AVACUO

8.5.1. Principio
O principio é 0 mesmo do item 3.9.1

8.5.2. Materiais
8.5.2.1. Equipamentos

|, Balanca analitica;
ll.  Banho-maria;
lll.  Estufa avacuo;
IV.  Dessecador com silica-gel.

8.5.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Espatula;
ll.  Capsula de porcelana;
lIl.  Bastbes de vidro;
IV.  Areia purificada;
V. Pinga de metal.

8.5.3.Metodologia

« Pese, em uma capsula de porcelana, aproximadamente 10
g de areia e dois bastdes de vidro apoiados na borda do re-
cipiente;

119



«  Seque em estufa a (103 + 2) °C por 2 horas, resfrie em des-
secador e pese;

+ Pese aproximadamente 3 g da amostra;

« Adicione 10 mL de agua e misture com auxilio dos bastoes
de vidro;

«  Evapore em banho-maria, seque em estufa a vacuo a (70 +
2) °C por 2 horas;

+ Resfrie em dessecador e pese. Retorne a estufa por 30 minu-
tos, resfrie em dessecador e pese;

+ Repita as operagdes de aquecimento e resfriamento até peso
constante.

8.5.3.1. Calculos

100 xN . .
X =substancias volateis % m/m

Onde:
N =n° de g de substéncias volateis
P =n° de g da amostra.

8.6. DETERMINAGAO DO RESIDUO POR INCINERAGCAO-CINZAS

8.6.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado em 3.10.1.

8.6.2.Materiais

Os materiais utilizados sdo os mesmos do item 3.10.2.

8.6.3.Metodologia

«  Pese aproximadamente 5 g da amostra e transfira, com o au-
xilio de uma pipeta volumétrica, 20 mL da amostra para uma
capsula de porcelana, previamente aquecida em mufla a (550
+ 10)°C, por 2 horas, resfriada em dessecador e pesada;
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+  Evapore em banho-maria até a secagem;

« Carbonize em chapa aquecedora na capela e incinere em
mufla a (550 £ 10)°C, pelo periodo aproximado de 4 horas;

« O residuo devera ficar branco ou ligeiramente acinzentado,
caso contrario, resfrie, adicione 0,5 mL de agua, seque em
banho-maria e incinere novamente;

+ Resfrie em dessecador e pese.

8.6.3.1. Calculo
100 x P

=residuo por incineragao(cinzas) % m/v

Onde:
P =n° de g de residuo
A=n° de mL da amostra.

8.7. DETERMINACAO DE GORDURA
8.7.1. Principio

A gordura é determinada gravimetricamente, apds a desnatura-
¢ao das proteinas e carboidratos, utilizando &cido cloridrico sob aque-
cimento. O residuo contendo a gordura é separado por filtracdo, seco e
extraido com éter de petrdleo(A.0.A.C, 1995).

8.7.2. Materiais
8.7.2.1.  Equipamentos

|.  Balanga analitica;

ll.  Estufa;
lll.  Chapa aquecedora;
IV.  Aparelho extrator de Soxhlet;
V. Dessecador com silica-gel;
VI.  Capela de exaust&o.

121



8.7.2.2. Vidrarias e utensilios

l.
II.
Il
V.
V.
VI.

VII.
VIII.
IX.
X.
XI.
XIl.

Espatula;

Béqueres de 100, 600 e 1000 mL,;
Bastao de vidro;

Pérolas de vidro ou cacos de porcelana;
Provetas de 100 mL;

Vidro de relégio;

Frasco Erlenmeyer de 500 mL;

Funil de vidro;

Papel de filtro;

Fita indicadora de pH de (0 - 14);

Baldo de fundo chato com boca esmerilhada de 300 mL;
Pinca de metal.

8.7.2.3. Reagentes

8.7.3.

Acido cloridrico;
Eter de petréleo (30 - 60) °C;
Solugéo de nitrato de prata 0,1 M.

Metodologia

Pese aproximadamente 5 g da amostra, em béquer de 100 mL;

Transfira para um béquer de 600 mL usando 100 mL de agua,
se necessario, utilize agua a temperatura entre (30 - 40) °C,
misture com um bastéo de vidro;

Adicione 60 mL de &cido cloridrico, algumas pérolas de vidro ou
cacos de porcelana e tampe o béquer com um vidro de reldgio;
Aquega o conjunto em chapa aquecedora até a fervura, man-
tenha fervura durante 30 minutos;

A parte, aqueca aproximadamente 1000 mL de &gua até
temperatura de (90 - 95) °C, adicione 100 mL desta &gua na
solucdo da amostra ainda quente, lavando o vidro de relégio
e filtre em papel de filtro previamente umedecido;

122



8.7.3.1.

Onde:

Lave varias vezes o béquer e o residuo do papel de fil-
tro, cuidadosamente, com agua quente até que o filtrado
exiba reacao neutra (utilizando fita indicadora de pH) ou
auséncia de cloreto (utilizando solugéo de nitrato de pra-
ta 0,1 M);

Coloque o residuo sobre um vidro de reldgio, contendo um papel
de filtro seco, seque na estufa a temperatura de (103 + 2) °C;

Envolva em outro papel de filtro ou coloque em um dedal e
transfira para o aparelho extrator de Soxhlet;

Acople um baldo de fundo chato de 300 mL previamente
aquecido em estufa a (103 + 2) °C por duas horas, resfriado
e pesado ao aparelho extrator de Soxhlet;

Extraia sob aquecimento, com aproximadamente 250 mL de
éter de petréleo durante 4 horas;

Retire o residuo da extragéo e remova o solvente por desti-
lacao;

Seque o baldo contendo a gordura em estufa a (103 + 2) °C
por uma hora;

Resfrie em dessecador e pese;

Retorne a estufa por 30 minutos, resfrie em dessecador e
pese;

Repita as operacdes de aquecimento e resfriamento até peso
constante.

Calculo
100 xN
P

=g de gordura % m/m

N =n° de g de gordura
P =n° de gramas da amostra.
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8.8. DETERMINACAO DE GORDURA COM BUTIROMETRO DE
GERBER

8.8.1. Principio

O método mais empregado para a determinagao de gordura
no leite € o de Gerber, que baseia-se na quebra da emulsdo do
leite pela adigao de &cido sulfurico e alcool isoamilico, na centri-
fugacao e posterior determinagcdo da gordura. Esta determinagéo
pode, ainda, ser feita em aparelhos automaticos (IAL, 2008; SILVA,
1997).

8.8.2.Materiais
8.8.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica;
ll.  Chapa aquecedora;
lll.  Termbémetro.

8.8.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Beéquerde 100 mL;
ll.  Espatula;
lll.  Bastao de vidro;
IV.  Baldo de volumétrico de 100 mL.

8.8.3.Metodologia

+ Pese exatamente 10 g da amostra em um béquer de 100 mL,
dissolva com 30 mL de &gua a (40 - 50) °C com auxilio de um
bastao de vidro, transfira para um baldo volumétrico de 100
mL, resfrie e complete o volume;

+  Pese os lactobutirometros com suas respectivas rolhas para
verificar se 0s mesmos estdo com 0s pesos equivalentes;

« Transfira, com o auxilio de um pipetador automatico, 10 mL
de acido sulfurico para o butirometro;
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Adicione lentamente, com o auxilio de pipeta volumétrica, 11 mL
da amostra, evitando que se queime ao contato com o acido;

Junte, com o auxilio de um pipetador automatico, 1 mL de
alcool isoamilico;

Estas adigdes devem ser feitas sem molhar internamente o
gargalo do butirdmetro; se isto acontecer, limpe cuidadosa-
mente com um papel absorvente;

Arrolhe o butirdmetro, pese, utilizando luvas, e agite até com-
pleta dissolugéo;

Centrifugue a (1200 + 100) rpm durante 15 minutos, quando
for usada a termocentrifuga;

No caso de usar a centrifuga de Gerber, centrifugue por 5
minutos, leve para um banho-maria a (63 + 2) °C, por 2a 3
minutos, com a rolha para baixo;

Retire o lactobutirdmetro da termocentrifuga ou do banho na
posicao vertical (rolha para baixo);

Manejando a rolha, coloque a camada amarela-clara, transpa-
rente (gordura), dentro da escala graduada do lactobutirdmetro;

O valor obtido na escala corresponde diretamente a porcenta-
gem de gordura, cuja leitura deve ser feita no menisco inferior.

8.8.3.1. Calculo

Onde:

gordura por cento m /v =Vx10

V = valor lido na escala do butirdmetro.

8.9. DETERMINAGAO DE PROTEINA - METODO DE KJELDAHL

CLASSICO

8.9.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado em 5.9.1.
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8.9.2.Materiais

Os materiais utilizados sdo os mesmos do item 5.9.2.

8.9.3.Metodologia

Para esta analise, siga a técnica descrita no item 5.9.3.

8.9.3.1. Calculo

Para o calculo utilize o mesmo do item 5.9.3.1.

8.10. DETERMINACAO DE GLICIDIOS REDUTORES EM LACTOSE
8.10.1. Principio

O mesmo que o apresentado no item 5.7.1.

8.10.2. Materiais

Os materiais sdo apresentados no item 5.7.2.

8.10.3. Metodologia

+  Pese aproximadamente 5 g da amostra em béquer de 100 mL;
«  E sequir técnica descrita no item 5.7.3.

8.10.3.1. Célculo
A x0,008x100
VxP

=lactose% m/m

Onde:

A=n°de mL de P g da amostra

V =n° de mL da solugéo da amostra gasto na titulagao
P =n° de g da amostra.

8.11. DETERMINAGAO DE GLICIDIOS NAO REDUTORES EM
SACAROSE

8.11.1. Principio
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O principio € 0 mesmo que o apresentado em 5.8.1.

8.11.2. Materiais

Sera utilizado os mesmo do item 5.8.2.

8.11.3. Metodologia

Seguir as técnicas descrita no item 5.8.3.

8.11.3.1. Célculo

(Ax0,0leOO
VxP

A =n° de mL da solucdo de P g da amostra.
V =n° de mL da solugdo da amostra gastos na titulagao.
P =n° g da amostra.

—%lactoseij,BS sacarose, por cento, m/m
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CAPITULO 9
BEBIDA LACTEA



9. BEBIDA LACTEA
9.1. DEFINICAO

Entende-se por bebida lactea o produto obtido a partir de leite
ou leite reconstitui- do e/ou derivados de leite, reconstituidos ou nao,
fermentado ou ndo, com ou sem adi¢do de outros ingredientes, onde a
base lactea represente pelo menos 51% m/m do total de ingredientes do
produto (BRASIL, 2005).

As determinagées sao as mesmas do leite fermentado.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

BRASIL. Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento. Regula-
mento técnico de identidade e qualidade de bebida lactea. Instrucéo
normativa n° 16, de 23 de agosto de 2005.
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CAPITULO 10
QUEIJO



10. QUENO
101. DEFINICAO

Entende-se por queijo o produto fresco ou maturado que se ob-
tém por separagao parcial do soro do leite ou leite reconstituido (integral,
parcial ou totalmente desnatado) ou de soros lacteos, coagulados pela
acao fisica do coalho, enzimas especificas de bactérias especificas,
de &cidos organicos, isolados ou combinados, todos de qualidade apta
para uso alimentar, com ou sem agregacao de substancias alimenticias
e/ou especiarias e/ou condimentos, aditivos especificamente indicados,
substancias aromatizantes e matérias corantes.

Entende-se por queijo fresco o que esta pronto para o consumo
logo apds a sua fabricagao.

Entende-se por queijo maturado o que sofreu as trocas bioquimi-
cas e fisicas necessarias e caracteristicas da variedade do queijo.

A denominagdo Queijo esté reservada aos produtos em que a
base lactea nédo contenha gordura e/ou proteina de origem nao lactea.

Devera ser atendido o Regulamento Técnico de Identidade e
Qualidade especifico, oficialmente adotado.

Entende-se por Queijo Danbo, 0 queijo maturado que se obtém
por coagulagao do leite por meio do coalho e/ou outras enzimas coa-
gulantes apropriadas, complementada ou né&o pela acdo de bactérias
lacteas especificas.

Entende-se por Queijo Pategras Sandwich, o queijo maturado
que se obtém por coagulagao do leite por meio do coalho e/ou outras
enzimas coagulantes apropriadas, complementada ou ndo pela agédo de
bactérias lacteas especificas.

Entende-se por Queijo Tandil, o queijo maturado que se obtém
por coagulagao do leite por meio do coalho e/ou outras enzimas coa-
gulantes apropriadas, complementada ou nao pela a¢do de bactérias
lacteas especificas.
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Entende-se por Queijo Tybo, o queijo maturado que se obtém por
coagulagao do leite por meio do coalho e/ou outras enzimas coagulan-
tes apropriadas, complementada ou n&o pela a¢do de bactérias lacteas
especificas (BRASIL, 1952).

10.1.1. Caracteristicas fisico-quimica de queijo

De acordo com o contetido de matéria gorda no extrato seco, em
percentagem, os queijos classificam-se em:

Quadro 11. Classificagdo do queijos pela matéria gorda

-Extra gordo Quando contenham o minimo de 60%
-Gordos: Quando contenham entre 45,0 e 59,9%

-Semigordo: Quando contenham entre 25,0 e 44,9%
- Magros: Quando contenham entre 10,0 e 24,9%

- Desnatados Quando contenham menos de 10,0%

Fonte: BRASIL, 1996

De acordo com o conteudo de umidade, em percentagem, 0s
queijos classificam-se em:

Quadro 12. Classificagéo dos queijos pela umidade

Queijo de baixa umidade

(Geralmente conhecidos como queijo de massa dura):
umidade de até 35,9%.

Queijos de média umidade

(Geralmente conhecidos como queijo de massa semidura):
umidade entre 36,0 e 45,9%.

Queijos de alta umidade

(Geralmente conhecido como de massa branda ou “ma-
cios”): umidade entre 46,0 e 54,9%.

Queijos de muita alta
umidade

(Geralmente conhecidos como de massa branda ou
“mole”): umidade nao inferior a 55,0%.

Fonte: BRASIL, 1996
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Quando submetidos ou ndo a tratamento térmico logo apds a fer-
mentagéo, os queijos de muita alta umidade se classificardo em:

*  Queijos de muita alta umidade tratados termicamente.
*  Queijos de muita alta umidade.

10.1.1.1. Queijo tipo Batavo
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: compacta, semi-dura de untura manteigosa;
Cor: amarelada;

Crosta: fina, lisa, de cor amarelada e parafinada;

Odor: caracteristico;

Sabor: forte e tendendo a picante;

Textura: olhadura irregular pequena e pouco numerosa.

Il. Forma e peso

Formato: cilindrico baixo ou paralelepipedo;
Peso: 1 a 3 kg.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.
10.1.1.2. Queijo tipo Cheddar

I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: dura, meio friavel de untura seca;
Cor: amarelo-palha, homogénea, translucida;
Crosta: fina, firme, meio rugosa de cor amarelo-parda, untura de 6leo
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vegetal, com ou sem parafina;

Odor:; caracteristico;

Sabor: caracteristico, suave e adocicado;
Textura: fechada.

Il. Forma e peso

Formato: cilindrico, bordas retas e faces planas formando éngulo vivo;
Peso: 7 a 8 kg.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.
10.1.1.3. Queijo de Coalho
l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semidura, elastica;

Cor: branco amarelado uniforme;

Crosta: fina, sem trinca, ndo sendo usual a formagéo de casca bem definida;
Odor: ligeiramente &cido, lembrando massa coagulada;

Sabor: brando, ligeiramente acido, podendo ser salgado;

Textura: algumas olhaduras pequenas ou sem olhaduras.

Il. Forma e peso

Formato: variavel;
Peso: variavel.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Triturar em processador, homogenei-
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zar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa.
Conservar em geladeira.

10.1.1.4. Queijo Danbo
l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, elastica;

Cor: branco - amarelado, uniforme;

Crosta: ndo possui;

Odor: caracteristico, pouco acentuado;

Sabor: lactico, suave, ligeiramente salgado, caracteristico;

Textura: compacta, lisa, ndo granulada ou com algumas olhaduras pe-
quenas bem distribuidas.

Il. Forma e peso

Formato: paralelepipedo de segao transversal retangular;
Peso: 2 a 6 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Triturar em processador, homogenei-
zar e acondicionar em frasco de boca larga.

Conservar em geladeira.
10.1.1.5. Queijo tipo Edam ou Reino
l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: massa semi-dura, pouco elastica de untura tendendo a seca;
Cor: amarelo-palha ou amarelada, homogénea, podendo ter tonalidade résea;
Crosta: fina, lisa de coloragao vermelho ou réseo com ou sem parafina;
Odor: caracteristico;

Sabor: caracteristico, suavemente picante, com sabor adocicado;
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Textura: aberta, com olhos de contorno nitido de fundo brilhante de
aproximadamente 3 mm.

Il. Forma e Peso

Formato: esférico;
Peso: 1,8 a 2 kg.

lll. Preparo da amostra

Cortar vérias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.6. Queijo tipo Emental
Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, elastica de untura semi-manteigosa;
Cor: amarelo-claro, homogénea e translicida;

Crosta: firme, grossa, lisa de cor amarelo-parda;

Odor: caracteristico;

Sabor: caracteristico, agradavel, de sabor tendendo a adocicado e pi-
cante suave;

Textura: olhadura bem formada com olhos de 10 a 25 mm de didmetro.
Il. Forma e peso

Formato: variavel;

Peso: 60 a 120 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar vérias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.
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10.1.1.7.  Queijo tipo Estepe
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: compacta, semi-dura, elastica de untura manteigosa;
Cor: amarelo palha;

Crosta: grossa, bem formada, lisa, amarelada, com ou sem parafina;
Odor: caracteristico, semelhante ao queijo prato, mais pronunciado;
Sabor: suave, néo picante e adocicado;

Textura: olhadura redonda ou ovalar, regularmente distribuida e pouco
numerosa e com olhos de 3 a 5 mm, de fundo raso e brilhante.

Il. Forma e peso

Formato: retangular, com éngulos vivos;
Peso: 5,5 a 6,5 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.8. Queijo Gouda

l. Caracteristicas sensoriais

Aspecto: semelhante ao queijo prato, apresentando textura mais firme e
de paladar mais picante;

Cor: amarelado ou amarelo-palha;

Crosta: ndo possui ou com crosta fina, lisa, sem trincas;

Odor: caracteristico;

Sabor: mais picante que o queijo prato, caracteristico;

Textura: mais firme que a do queijo prato.
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Il. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.9. Queijo tipo Gruyére
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, elastica de untura semi-manteigosa;
Cor: amarelo-claro, homogénea e translicida;

Crosta: firme, grossa, lisa de cor amarelo-parda;

Odor: caracteristico;

Sabor: caracteristico, agradavel, de sabor tendendo a adocicado e pi-
cante suave;

Textura: olhadura ovalar com olhos de 4 a 10 mm de di@metro, regular-
mente distribuidos.
Il. Forma e peso

Formato: cilindrico, de faces planas e bordas ligeiramente convexas,
formando angulo vivo;

Peso: 20 a 45 kg.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.
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10.1.1.10. Queijo tipo Limburgo
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: pastosa, tendendo a mole e de untura manteigosa;
Cor: branco-creme, podendo apresentar leve tonalidade résea;
Crosta: fina, lisa, Umida e pegajosa;

Odor: caracteristico, tendendo a amoniacal;

Sabor: caracteristico, salgado e picante;

Textura: fechada ou com poucos buracos mecanicos.

Il. Forma e peso

Formato: paralelepipedo;
Peso: 250 a 300g.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.11. Queijo de Manteiga ou do Sertéo
. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: macia, tendendo a untuosidade;
Cor: amarelo-palha;

Crosta: fina, sem trinca;

Odor: pouco pronunciado, lembrando manteiga;

Sabor: pouco acentuado, lembrando manteiga, levemente acido e po-
dendo ser salgado;

Textura: fechada, semi-friavel, com pequenos orificios mecanicos con-
tendo gordura liquida no seu interior.
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Il. Forma e peso

Formato: variavel;
Peso: variavel.

Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.12. Queijo Minas padréo
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, tendendo a macia e de untura manteigosa;
Cor: branco-creme;

Crosta: fina, amarelada com ou sem revestimento de parafina;

Odor: caracteristico;

Sabor: caracteristico, acido agradavel e néo picante;

Textura: buracos mecanicos e em cabega de alfinetes, poucos numerosos.

Il. Forma e peso
Formato: cilindrico;
Peso: 1a 1,2 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

141



10.1.1.13. Queijo Minas frescal
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: branda, macia;

Cor: esbranquicada;

Crosta: ndo possui ou crosta fina;

Odor: caracteristico, suave;

Sabor: caracteristico, suave ou levemente acido;
Textura: com ou sem olhaduras mecanicas.

Il. Forma e peso

Formato: cilindrico;
Peso: 0,3 a 5 kg.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.14. Queijo Mussarela
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura e semi-suave;

Cor: branco a amarelado, uniforme, segundo o conteudo de matéria gor-
da, umidade e grau de maturagao;

Crosta: ndo possuli;

Odor: lactico, pouco perceptivel;

Sabor: lactico, pouco desenvolvido a ligeiramente picante;
Textura: fibrosa, elastica e fechada.
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Il. Forma e peso

Formato: variavel;
Peso: variavel.

Observacao: Quando o queijo mussarela contiver especiarias, condi-
mentos e substancias e/ou aromatizante/saborizante, apresentara as
caracteristicas sensoriais de acordo com as adigdes efetuadas.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.15. Queijo em po
I. Caracteristicas sensoriais

Aroma: de queijo, caracteristico de cada variedade, livre de odores estranhos;
Aspecto: p6 fino, homogéneo;

Cor: esbranquigado, amarelado, salvo naqueles produtos que conte-
nham corantes ou outro ingrediente opcional em sua formulagéo, que
confiram cor ao produto final;

Sabor: de queijo, de acordo com a variedade ou a variedade de queijos
que Ihe transfiram sabor caracteristico ou de acordo ao aromatizante/
saborizante utilizado em sua elaboragéao e livre de sabores estranhos.

Il. Preparo da amostra

Homogeneizar a amostra, passar quantidade suficiente para vidro de
boca larga e fechar hermeticamente.
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10.1.1.16. Queijo Pategras Sandwich
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, elastica;
Cor: branco amarelado, uniforme;

Crosta: lisa, consistente, bem formada, sem rachaduras nem trincas, ou
sem crosta;

Odor: caracteristico;
Sabor: acentuado, caracteristico, ligeiramente picante;

Textura: compacta, lisa, ndo granulosa, podendo apresentar algumas aber-
turas mecanicas e alguns olhos pequenos ou médiosbem distribuidos.

Il. Forma e peso

Formato: paralelepipedo de segao transversal retangular;
Peso: 3 a5 kg.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10..1.17.  Queijos tipo Parmesao, Parmesano Reggiano, Reggianito e Sbrinz
l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: dura e macica de untura seca;

Cor: amarelo-palha, homogéneo;

Crosta: lisa, firme, ndo pegajosa, untura com dleo secativo ou verniz
proprio;

Odor: caracteristico e forte;

Sabor: caracteristico, picante e forte;
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Textura: compacta e fechada, com olhos pequenos e no formato de ca-
beca de alfinete, superficie de fratura granulosa, de grénulos pequenos
e homogéneos.

Il. Forma e peso

Formato: cilindrico de faces planas, de perfil ligeiramente convexo.
Peso:

Parmesséo: 4 a 8 kg;

Reggianito e Sbrinz: 5 a 10 kg;

Parmesano: mais de 20 kg;

Reggiano: 10 a 20 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.18. Queijo Prato
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, elastica;

Cor: amarelado ou amarelo-palha;

Crosta: ndo possui ou com crosta fina, lisa e sem trincas;
Odor: caracteristico;

Sabor: caracteristico;

Textura: compacta, lisa, fechada, com alguns olhos pequenos arredon-
dados e/ou algumas olhaduras mecanicas.
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Il. Forma e peso

Formato: Queijo Prato, Queijo Prato (lanche ou sandwich): paralelepipe-
do de secao transversal, retangular;

Queijo Prato (coboco): cilindrico;

Queijo Prato (esférico ou bola): esférico.

Peso: 0,4 a 5 Kg.

lll. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.19. Queijo Processado ou Fundido, Processado Pasteurizado e
Processado Fundido UHT

l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: firme, macia ou cremosa;

Cor, odor e sabor: similar ao queijo ou mistura de queijos utilizados,
ou de acordo com 0s corantes, saborizantes/aromatizantes e ou outras
substancias alimenticias utilizadas em sua elaboragéo;

Textura: fechada e fina.
Il. Forma e peso

Formato: variavel, ralado ou fatiado (em fatias ou em rodelas) e outras.

lIl. Preparo da amostra

Cortar vérias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.
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10.1.1.20. Queijo tipo Provolone Fresco
l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura e semi-suave;

Cor: branco a amarelado, uniforme, segundo o conteudo de matéria gor-
da, umidade e grau de maturagao;

Crosta: ndo possui;

Odor: lactico, pouco desenvolvido;

Sabor: lactico, pouco desenvolvido a ligeiramente picante;
Textura: fibrosa, elastica e fechada.

Il. Forma e peso

Formato: variavel, tendente a esférico;
Peso: 0,5 kg a 2,0kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.21. Queijo tipo Provolone Curado
l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: dura, néo elastica, quebradica, de untura semi-seca;
Cor: branco-creme, homogénea;

Crosta: fina, lisa, resistente, destacavel, cor amareloparda com ou
sem parafina;

Odor: caracteristico;
Sabor: caracteristico, forte e picante;

Textura: fechada ou apresentando poucos olhos em formato de cabe-
ca de alfinete.
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Il. Forma e peso

Formato: tendente a esférico ou oval;
Peso: 1 a8 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.
10.1.1.22.Queijo Ralado
l. Caracteristicas sensoriais

Aspecto e textura: granulos ou filetes mais ou menos finos;

Cor: branco amarelado e amarelo, dependendo da variedade de queijos
das quais provenha;

Odor: caracteristico, mais ou menos intenso, de acordo com a varieda-
de ou variedades de queijos das quais provenha.

Il. Preparo da amostra

Homogeneizar a amostra, passar quantidade suficiente para vidro de
boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

10.1.1.23.Queijo tipo Roquefort e Gorgonzola

l. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: mole, esfarelante, com untura manteigosa;

Cor: branco-creme a amarelada, apresentando formagdes caracteris-
ticas verde azuladas bem distribuidas, devido ao Penicilium roquefort;

Crosta: fina, umida, pegajosa, de cor amarelada;
Odor: caracteristico;
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Sabor: salgado e picante;
Textura: fechada ou com poucos e pequenos buracos mecanicos.

Il. Forma e peso

Formato: cilindrico;
Peso: 2 e 2,2 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar vérias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.24. Queijo Siciliano e Fontina
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: massa semi-dura, elastica e de untura semi-manteigosa;
Cor: branco-creme e amarelo-palha, homogénea;

Crosta: grossa, lisa de cor amarelada, preferentemente revestida de parafina;
Odor: caracteristico e picante;

Sabor: caracteristico e picante;

Textura: fechada ou com poucos olhos redondos e semelhante aos do prato.

Il. Forma e peso

Formato:

Siciliano: paralelepipedo;
Fontina: cilindrico.

Peso:

Siciliano: 1,8 a 2 kg;
Fontina: 0,9 a 1,0 kg.
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lIl. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.25.Queijo Tandil
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, elastica;
Cor: branco amarelado, uniforme;

Crosta: lisa, consistente, bem formada, sem rachaduras nem trincas, ou
sem crosta;

Odor: caracteristicos, pouco acentuado;

Sabor: lactico, suave, ligeiramente salgado, caracteristico;

Textura: compacta, lisa ndo granulosa, podendo apresentar algumas
aberturas mecanicas, e alguns olhos pequenos, bem distribuidos.

Il. Forma e peso

Formato: paralelepipedo de seccao transversal, quadrado ou retangular;
Peso: 1 a 4kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar vérias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.26.Queijo Ttilsit

I. Caracteristicas sensoriais
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Consisténcia: semi-dura, elastica;

Cor: branco amarelado, uniforme;

Crosta: ndo possuli;

Odor: caracteristico, pouco acentuado;

Sabor: lactico, suave, ligeiramente salgado, caracteristico;

Textura: compacta, lisa, ndo granulosa ou com alguns olhos pequenos,
bem distribuidos.

Il. Forma e peso

Formato: paralelepipedo de se¢éo transversal retangular;
Peso: 2 a4 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.1.1.27. Queijo Tybo
I. Caracteristicas sensoriais

Consisténcia: semi-dura, elastica;
Cor: branco amarelado, uniforme;

Crosta: lisa, consistente, bem formada, sem rachaduras, nem trincas ou
sem crosta;

Odor: caracteristico, pouco acentuado;
Sabor: lactico suave, ligeiramente salgado, caracteristico;

Textura: compacta, lisa, ndo granulosa, podendo apresentar alguns
olhos pequenos e bem disseminados.
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Il. Forma e peso

Formato: paralelepipedo de segao transversal retangular;
Peso: 3 a 5 kg.

lIl. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra. Retirar a parte ndo comestivel da
amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em
frasco de boca larga com tampa.

Conservar em geladeira.

10.2. DETERMINAGCAO DE AMIDO

10.2.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado em 5.2.1.

10.2.2. Materiais

Os materiais utilizados séo os mesmos do item 5.2.2.

10.2.3. Metodologia

Para esta analise, siga a técnica descrita no item 5.2.3.

10.3. DETERMINAGAO DE ACIDEZ TITULAVEL DE QUEIJO

10.3.1. Principio

Os é&cidos graxos livres soluveis sdo extraidos com agua a 40 °C
e neutralizados até o ponto de equivaléncia, com solugédo alcalina de
concentragao conhecida, utilizando como indicador fenolftaleina (BRA-
SIL, 2006).

10.3.2. Materiais
10.3.2.1. Equipamentos

|.  Balanga analitica.
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10.3.2.2. Vidrarias e utensilios

[.  Baldo volumétrico de 100 mL;
ll.  Béquerde 150 mL;
[ll.  Bureta de 25 mL;
IV.  Funil;
V. Pipeta volumétrica de 50 mL.

10.3.2.3.Reagentes

l.  Solugéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a 1 % (m/v);
ll.  Solugao de hidroxido de sédio (NaOH) 0,1 N.

10.3.3. Metodologia

*  Transferir 10 g da amostra para um béquer de 150 mL, acrescen-
tar cerca de 50 mL de agua morna isenta de gas carbonico (CO,)
(40°C) e agitar com bastéo de vidro até dissolucéo possivel;

+ Transferir quantitativamente para balao volumétrico de 100
mL, esfriar em agua corrente e completar o volume;

*  Transferir uma aliquota de 50 mL para um béquer de 150 mL,
acrescentar 10 gotas de solugéo alcodlica de fenolftaleina a 1
% e titular com solugao de hidréxido de sddio 0,1 N até leve co-
loragdo rosea persistente por aproximadamente 30 segundos.
10.3.3.1. Calculo
% em acido latico = Vxfx0,9m
Onde:
V= volume da solugao de hidroxido de sodio 0,1 N gasto na titulagéo, em mL;
f = fator de corregéo da solugao de hidréxido de sodio 0,1 N;
0,9 = fator de conversao do acido latico;
m = massa da amostra na aliquota, em gramas.

10.4. DETERMINAGAO DE RESIDUO MINERAL FIXO PARA QUEIJO

153



10.4.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado do item 5.5.1

10.4.2. Materiais

Os materiais vidrarias e reagentes utilizados sdo os mesmo do
item 5.5.2;5.5.2.1;5.5.2.2

10.4.3. Metodologia

Para esta analise, siga a técnica descrita no item 5.5.3

10.4.4. Calculo®™

O célculo é o mesmo do item 5.5.3.1

10.5. DETERMINACAO DE CLORETOS METODO ARGENTOMETRICO
10.5.1. Principio

Os cloretos séo precipitados sob a forma de cloreto de prata, em
pH levemente alcalino em presenga do cromato de potassio usado como
indicador. O final da titulacéo € visualizado pela formagao do precipitado
vermelho tijolo de cromato de prata (BRASIL, 2006).

10.5.2. Materiais
10.5.2.1. Equipamentos

[.  Balanga analitica;
ll.  Banho-maria ou estufa.

10.5.2.2. Vidrarias e utensilios

|.  Beéquer ou copo de aluminio de 250 mL;
ll.  Buretade 25 mL;
lIl.  Erlenmeyer de 125 mL;

BReservar o residuo mineral fixo, para determinar alcalinidade das cinzas, e do queijo para
determinagéo de cloretos.
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IV.  Pipetas graduada de 1 e 5 mL;
V. Pipetador tipo papagaio com capacidade de 15 mL,;
VI.  Proveta de 50 mL.

10.5.2.3. Reagentes

. Eter de petréleo p.a.; n-hexano (CH.,) PA.;

6 14
Il Solugao de cromato de potassio (K,CrO,) a 5 % (m/v);

lIl.  Solugéo de nitrato de prata (AgNO,) 0,1 N.
10.5.3. Metodologia

Partindo do obtido da analise de residuo mineral fixo, transferir o
residuo para erlenmeyer de 125 mL, utilizando cerca de 50 mL de agua
morna, adicionar 1 mL de solu¢do de cromato de potassio a 5 % e titular
com solugéo de nitrato de prata 0,1 N, até coloragao vermelho tijolo.
10.5.3.1. Calculo

%NaCl = VxfxNx0,0585x100m
Onde:
V = volume da solugéo de nitrato de prata 0,1 N gasto na titulagao, em mL,;
f = fator de correcao da solugéo de nitrato de prata 0,1 N;
m = massa da amostra, em gramas;

N = normalidade da solugao de nitrato de prata 0,1 N; 0,0585 = miliequi-
valente-grama do cloreto de sodio.

10.6. DETERMINACAO DE INDICE DE INSOLUBILIDADE
10.6.1. Principio

O principio é 0 mesmo apresentado em 3.6.1.

10.6.2. Materiais
10.6.2.1. Equipamentos

Os materiais utilizados séo os mesmos do item 3.6.2.
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10.6.3. Metodologia

+  Pesar7,0g. e Proceder seguindo a técnica descrita no item 3.6.3.

10.7. DETERMINAGAO DE LIPIDIOS PELO METODO
BUTIROMETRICO PARA QUEIJO

10.7.1. Principio

Baseia-se no ataque seletivo da matéria orgénica por meio de
acido sulfarico, com excegao da gordura que sera separada por centri-
fugacéo, auxiliada pelo alcool amilico, que modifica a tenséo superficial
(BRASIL, 2006).

10.7.2. Materiais
10.7.2.1. Equipamentos

| Balancga analitica;
ll.  Banho-maria;
lll.  Centrifuga de Gerber.

10.7.2.2. Vidrarias e utensilios

|, Butirometro de Gerber para queijo com rolhas;
Il.  Pipetas graduadas de 1, 5 e 10 Ml ou dispensadores.

10.7.2.3. Reagentes

l. - Solugdo de acido sulfirico (H,SO,) densidade de 1,820 a
1,825 a 20 °C: transferir 125 mL de agua para um frasco de
vidro de paredes resistentes.

ll. ~ Colocar o frasco em um banho de gelo. Medir 925 mL de
acido sulfarico p.a., com densidade de 1,840 e transferir lenta
e cuidadosamente pelas paredes do frasco contendo a agua.

lll.  Agitar cuidadosamente o frasco contendo a mistura (a reagao é
fortemente exotérmica). Esfriara solugdo até a temperatura de
20 oC e conferir a densidade com um densimetro adequado.
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V.

Alcool isoamilico (C.H,,0) densidade de 0,81 a 20 °C.

5 12

10.7.3. Metodologia

Pesar exatamente 3 g da amostra homogeneizada direta-
mente no copo do butirdmetro. Acoplar o copo do butirdmetro
a parte inferior de forma a ficar bem vedado;

Em seguida adicionar cerca de 5 mL de &gua, 10 mL da solu-
¢ao de acido sulfarico e 1 mL de alcool isoamilico;

Transferir o butirdmetro para banho-maria a 65 °C para auxi-
liar na dissolugé@o da amostra;

Colocar a tampa no butirdmetro e agita-lo até que se dissol-
va toda a amostra. Realizar esta agitacdo cuidadosamente,
envolvendo o butirdmetro em uma toalha de mao para evitar
acidentes;

Quando a amostra se apresentar dissolvida, retirar a tampa
superior do butirdmetro e adicionar agua até a ultima marca-
cao deste;

Enxugar a borda do butirdmetro com papel absorvente e re-
colocar a tampa;

Centrifugar por 10 minutos a 1200 rpm e ler a porcentagem
de gordura diretamente na escala do butirdmetro;

Repetir as operagdes de aquecimento e centrifugacéo, se
necessario;

Fazer a leitura da porcentagem de gordura da amostra, dire-
tamente na escala do butirémetro.

10.8. DETERMINAGAO DE NITROGENIO TOTAL

10.8.1. Principio

Baseia-se na transformagéo do nitrogénio da amostra em sulfa-
to de aménio através da digestdo com &cido sulfurico P.A. e posterior
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destilacdo com liberagdo da amonia, que é fixada em solugéo &cida e
titulada. Pode-se expressar os resultados em proteina, multiplicando-se
a porcentagem do nitrogénio total por fator especifico (BRASIL, 2006).

10.8.2. Materiais
10.8.2.1. Equipamentos

[. Aparelho ou bloco digestor e destilador macro,
ll. ~ Semi micro ou micro-Kjeldahl;
[Il.  Balanca analitica.

10.8.2.2.Vidrarias e utensilios

| Baldo de Kjeldahl de 800 mL ou tubo de Kjeldahl de 250 ou
100 mL;
ll.  Béquer de 250 mL;
lIl.  Buretas de 25 ou 50 mL;
IV.  Erlenmeyers de 125 ou 250 mL;
V.  Espatula;
VI.  Papel indicador universal de pH;
VIl.  Papel de pesagem (papel vegetal livre de nitrogénio);
VIIl.  Pipeta graduada de 1 e 10 mL;
IX.  Provetas de 50, 100 e 250 mL;
X.  Tenaz metélica.

10.8.2.3.Reagentes

. Acido sulfdrico (H,S0,) PA;

ll.  Anti-espumante (talco, parafina ou silicone);

IIl. Indicador misto: Pesar 0,132 g de vermelho de metila (C. H-
sN;0,) e 0,06 g de verde de bromocresol (C,,H,Br,0.S).
Dissolver em 200 mL de solugéo de alcool etilico a 70 % (v/v).
Filtrar se necessario e guardar em frasco ambar. O indicador
misto poderéa ser incorporado a solugao de acido bédrico a 4

% na proporgéo de 8 mL por litro.
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Mistura catalitica:

Sulfato de potassio (K,SO,) p.a., sulfato de sodio anidro
Na,SO,) p.a. ou bissulfato de potassio (KHSO,) p.a.; b) Sulfato
de cobre pentahidratado (CuSO,.5H,0) p.a.; ¢) Misturar (a) e
(b) na proporgéo de (10+1), triturando em gral de porcelana
até obter um pé fino;

Solugéo de acido borico (H,BO,) a 4 % (m/v): pesar 4 g de
acido bdrico p.a., transferir para um béquer de 250 mL, adi-
cionar 80 mL de agua e aquecer sob agitacdo branda até
issolucdo. Resfriar, transferir para baldo volumétrico de 100
mL e completar com agua. Filtrar se necessario; Solugéo de
hidroxido de sodio (NaOH) a 50 % (m/v);

Solugéo padréo de &cido sulfarico (H,S0,) 0,1 N ou solugéo
padrao de acido cloridrico (HCI) 0,1 N; Zinco metélico granu-
lado.

10.8.3. Metodologia

a) Micro e semi micro-Kjeldahl

Digestdo ou mineralizagéo:

Pesar Micro: 0,25 g; Semi: 0,5 g; em balanga analitica a
amostra e transferir para tubo de Kjeldahl;

Adicionar 2,5 g de mistura catalitica e 7 mL para micro e 10
mL para o semi micro de acido sulfurico PA.;

Aquecer em bloco digestor, a principio, lentamente, manten-
do a temperatura de 50 °C por 1 (uma) hora ou dependendo
das instrugdes do fabricante do bloco digestor. Em seguida,
elevar gradativamente até tingir 400 °C;

Quando o liquido se tornar limpido e transparente, de tonali-
dade azul- esverdeada, retirar do aquecimento, deixar esfriar
e adicionar 10 mL de agua;
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Observagdo: para produtos muito gordurosos, digerir a amos-
tra com adig&o de um antiespumante.

Destilagao:

Titulagao:

Acoplar ao destilador um erlenmeyer contendo 20 mL de so-
lugdo de acido borico a 4 % com 4 ou 5 gotas de solugao de
indicador misto (erlenmeyer receptor do destilado);

Adaptar o tubo de Kjeldahl ao destilador e adicionar a solugao
de hidréxido de sddio a 50 % até que a mesma se torne negra
(cerca de 20 mL);

Proceder a destilagdo coletando cerca de 100 mL do destilado;
A solugao receptora deve ser mantida fria durante a destilagéo.

Titular com solugéo de &cido sulfurico 0,1 N ou solugéo de &cido cloridri-
co 0,1 N até a viragem do indicador.

b) Macro-Kjeldahl

Digestao ou mineralizagao:

Pesar 1,0 g. em balanga analitica a amostra e transferir para
balao de Kjeldahl;

Adicionar 5 g de mistura catalitica, 20 mL de &cido sulfurico
p.a. e algumas pérolas de vidro ou pedagos de porcelana;
Aquecer no digestor, a principio, lentamente e depois forte-
mente até emissdo de vapores brancos (400 °C);

Quando o liquido se tornar limpido, de tonalidade azul-esver-
deada (ap6s 2 horas de digestéo), retirar do digestor, deixar
esfriar e adicionar 300 mL de agua.
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Destilagao:
«  Colocar 3 a 4 granulos de zinco metalico no balao de diges-
tdo. Adicionar solugéo de hidréxido de sodio a 50 % até que
a solugéo se torne negra (em torno de 100 mL). Receber o
destilado em 25 mL de solugéo de acido béricoa4 % e 4 a5
gotas de solugao de indicador misto.

Titulagao:
*  Titular com solugdo de acido sulfarico 0,1 N ou solugédo de
acido cloridrico 0,1 N até a viragem do indicador.

10.8.3.1. Calculo

%nitrogénio total = VxNxfx0,014x100m
%proteina = %nitrogénio totalxF

Onde:

V = volume da solugao de acido sulfarico 0,1 N, ou solu¢éo de &cido
cloridrico 0,1 N, gasto na titulagao ap6s a corre¢ao do branco, em mL;

N = normalidade tedrica da solugéo de &cido sulfarico 0,1 N ou solugdo
de &cido cloridrico 0,1 N; f = fator de corregao da solugéo de acido sulfu-
rico 0,1 N ou solug&o de acido cloridrico 0,1 N; m = massa da amostra,
em gramas;

F = fator de convers&o da relagao nitrogénio/proteina, F = 6,38.
Observagoes:

1) Verificar as condi¢des da digestdo utilizando uma quantidade de sa-
carose que consuma aproximadamente a mesma quantidade de &ci-
do sulfarico, que consumiria uma amostra tipica do produto. Estimar a
quantidade de sacarose com as seguintes informagoes:

1 g de gordura consome, 18 g de acido;

1 g de proteina consome, 9 g de &cido;

1 g de carboidrato consome, 7 g de &cido;
1 g de sacarose consome, 7 g de &cido.
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2) Verificar as condi¢bes do aparelho de destilagdo com solugéo padrao
de sulfato de aménio ((NH,)2SO,) P.A., cuja recuperagdo deve ser no
minimo 99,5 % em nitrogénio.

10.9. DETERMINAGAO DE UMIDADE E VOLATEIS E SOLIDOS
TOTAIS

10.9.1. Principio

O principio € 0 mesmo que o apresentado em 5.6.1.

10.9.2. Materiais

Os materiais utilizados sdo os mesmos do item 5.6.2.

10.9.3. Metodologia

Para esta analise, siga a técnica descrita no item 5.6.3.

10.9.3.1. Calculo

Para o calculo utilize o mesmo do item 5.6.3.1.

10.10.DETERMINACAO DE UMIDADE E VOLATEIS E SOLIDOS
TOTAIS PARA QUEIJO EM PO
10.10.1. Principio

Secagem de uma aliquota da amostra, a uma temperatura deter-
minada, até massa constante e pesagem para determinacdo da perda
de massa de umidade e volateis (BRASIL, 2006).

10.10.2. Materiais

10.10.2.1. Equipamentos

|, Balanca analitica;
ll.  Estufa com circulagéo de ar.
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10.10.2.2.Vidrarias e utensilios

|. Capsulas de aluminio, vidro, ago inoxidavel ou niquel, com
cerca de 25 mm de profundidade e didametro de aproximada-
mente 50 mm, com tampa.

10.10.3. Metodologia

* Aquecer a capsula e a sua tampa separadamente em uma
estufa a 102 + 2°C por 1 hora, colocar a tampa na capsula,
transferir para dessecador, esfriar até a temperatura ambien-
te e pesar;

Transferir a amostra para capsula colocar a tampa e pesar 1
a 3 gramas;

«  Destampar a capsula e coloca-la, com sua tampa, na estufa.
Atampa deveré ficar apoiada na borda da respectiva capsula,
formando um angulo entre esta e a estante da estufa;

*  Manter o material a 102 + 2°C, por 2 horas;

« Tampar a capsula, transferir para dessecador, destampar e
esfriar a capsula contendo a amostra dessecada, mantendo a
tampa em posi¢ao similar a que manteve na estufa. Transferir
a capsula para a balanca, colocar sua tampa e anotar o peso.

10.10.3.1. Calculo

[(my —my)
(mg —my)]
%s06lidos totais =100 —-%umidade

%umidade = x100

Onde:
m_ = massa da capsula com sua tampa, em gramas;

m, = massa da capsula com tampa + massa da aliquota da amostra,
em gramas;

m, = massa da capsula com tampa + massa dessecada da aliquota, em
gramas.
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