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Resumo

O presente trabalho tem como objetivo analisar o efeito da adigao de diferentes sais estabilizantes
em diferentes concentragdes no leite, visando processamento UHT, além disso, determinar o efeito
sinérgico entre eles e a concentragao ideal das misturas de fosfatos e citrato de sddio. Para isso, foi
feito um planejamento de misturas com 4 componentes, ou seja, 4 estabilizantes, sendo eles citrato de
sodio, trifosfato de sédio, monofosfato de sddio e pirofosfato dissédico em diferentes proporgdes em
leite integral pasteurizado. As analises realizadas neste estudo foram: pH, calcio ibnico, célcio em pH
= 4,0, heat coagulation time (HCT) e espectroscopia Raman. Observou-se que os teores de calcio
tendem a diminuir apds o tratamento térmico quase em todas as concentragdes dos sais estabilizantes
estudadas. Além disso, a medida que a concentragao do sal estabilizante aumenta, o teor de calcio
diminui, evidenciando a capacidade sequestrante dos sais. Analises pela espectroscopia Raman e
RMNES estao sendo feitas e terao posterior analise.

Palavras-chave Leite UHT, Sais Estabilizantes, Calcio, Espectroscopia Raman e Ressonancia
magneética nuclear do estado solido.

1. Introducao

O leite € um fluido biolégico composto por lipideos, carboidratos, proteinas, sais minerais e
vitaminas, com uma média de sélidos entre 12% e 13%. Suas caracteristicas fisicas, como estrutura e
cor, sao definidas principalmente pelas micelas de caseina e globulos de gordura (EMBRAPA, 2021).
O leite, obtido da ordenha de vacas sadias e bem alimentadas, € um dos alimentos mais consumidos
no mundo devido ao seu alto valor nutricional, rico em vitaminas, sais minerais e calcio (BRASIL, 2017).
Ele também serve como meio de cultura para micro-organismos e tem importantes aplicagdes
industriais na fabricacdo de produtos lacteos e nao lacteos.

No entanto, o leite cru pode ser um risco para a saude publica devido a possibilidade de
contaminagdo por patdgenos. Por isso, passa por tratamentos térmicos como pasteurizacéo e
ultrapasteurizagdo para eliminar esses patégenos. A pasteurizagdo, o método mais comuns, envolve
aquecer o leite a 72-75 °C por 15-20 segundos e depois resfria-lo rapidamente. O leite UHT, aquecido
a temperaturas ainda mais altas, € popular por sua longa vida util e facilidade de estocagem sem
necessidade de refrigeracao, destacando-se entre os derivados lacteos pela sua praticidade.

O processo UHT (Ultra High Temperature), segundo o Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento (MAPA), envolve aquecer o leite a 130-150 °C por 2-4 segundos, seguido de
resfriamento rapido a 32°C, e envase asséptico em embalagens estéreis e herméticas. Esse leite esta
presente em 87% dos lares brasileiros e é classificado conforme seu teor de gordura: integral,
semidesnatado e desnatado. O tratamento térmico elimina patégenos e destréi micro-organismos e
enzimas deterioradoras, causando algumas alteragdes na composigdo do leite, como reacdes de
desnaturacao das proteinas e formacao de complexos entre as proteinas do soro e a caseina, algumas
reversiveis e outras irreversiveis (BUENO et al, 2020; GAUCHERON, 2005; HOLT, 1995;
NIEUWENHUIJE; HUPPERTZ, 2022; SILVA, 2003).
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A estabilidade térmica do leite (ETL) é essencial para manter sua qualidade durante o
processamento e armazenamento, sendo influenciada por fatores como equilibrio salino, pH e
alimentagéo do gado. Estabilizantes como citratos e fosfatos sédo usados para minimizar instabilidades
e prolongar a vida util do leite, mantendo a estrutura micelar da caseina. Esses estabilizantes podem
ser adicionados conforme a acidez ou alcalinidade do leite, com diferentes sais sendo eficazes em
diferentes condicbes de pH. Agentes quelantes de calcio aumentam a estabilidade térmica ao
sequestrar calcio idnico e se ligando a caseina, evitando assim a precipitacdo. Escolher os
estabilizantes adequados é complexo, pois € necessario equilibrar a redugédo do calcio ionizado e o
controle do pH para evitar escurecimento e instabilidades durante o tratamento térmico e
armazenamento (SINGH, 2004; COSTA, 2016).

Dentre os estabilizantes permitidos pela legislagao brasileira, estao: citrato de sdédio, monofosfato
de sadio, difosfato de sédio e trifosfato de sddio, podendo ser adicionados de forma separada ou em
combinagéo, em uma quantidade n&o superior a 0,1 g/100mL expressos em P»0Os (Brasil, 1997).

O trabalho tem objetivo estudar as propriedades minerais do leite, com foco no mineral calcio,
visando o processamento UHT.

2. Material e Métodos

Diferentes combinagdes de concentragdes de diferentes sais estabilizantes foram adicionadas ao
leite desnatado pasteurizado refrigerado (5 £ 2°C). A combinagdo dos componentes sera preparada
conforme um delineamento experimental baseado no planejamento de misturas de quatro
componentes, utilizando o método simplex-centroide no programa Minitab.

Tabela 1: Numero de experimentos e as proporgdes das concentragdes dos estabilizantes.

N° do experimento  Citrato de Monofosfato de Difosfato de Trifosfato de

sédio sédio sédio sédio

(9/L) (9/L) (9/L) (9/L)
1 1 0 0 0
2 0 1 0 0
3 0 0 1 0
4 0 0 0 1
5 0,5 0,5 0 0
6 0,5 0 0,5 0
7 0,5 0 0 0,5
8 0 0,5 0,5 0
9 0 0,5 0 0,5
10 0 0 0,5 0,5
11 0,33 0,33 0,33 0
12 0,33 0,33 0 0,33
13 0,33 0 0,33 0,33
14 0 0,33 0,33 0,33
15 0,25 0,25 0,25 0,25
16 0,63 0,13 0,13 0,13
17 0,13 0,63 0,13 0,13
18 0,13 0,13 0,63 0,13
19 0,13 0,13 0,13 0,63
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As amostras preparadas foram submetidas a um tratamento térmico em banho de 6leo a 155°C até
atingirem a temperatura de 119°C (7:30 minutos). Em seguida, foram resfriadas até a temperatura
ambiente em banho de gelo (25 £ 2°C). Antes do tratamento térmico, foram realizadas analises de pH
e calcio ibnico. Apds o tratamento, foram feitas as seguintes analises: pH, calcio ibnico, calcio em pH
= 4,0, tempo de coagulagéo térmica (HCT), distribuigdo do tamanho das particulas (DTP) e
espectroscopia Raman.

O teor de calcio ibnico foi medido utilizando o medidor portatil de ions calcio Laquatwin (Horiba
Instruments), conforme descrito por Singh et al. (2019). Para determinar os teores de calcio em pH 4,0,
as amostras foram acidificadas com acido cloridrico p.a. O HCT foi determinado colocando-se um
frasco de vidro contendo 10 mL da amostra em um agitador, imerso em um banho de 6leo a 155°C,
medindo-se o tempo até os primeiros sinais de coagulagao visivel (Davies & White, 1966; Singh, 2004;
Singh, 2019). As analises por espectroscopia Raman foram feitas num espectrémetro Bruker MultiRAM
FT-Raman (1064 nm). Podemos representar a parte experimental no Esquema 1.

pH, calcio idnico,

Leite desnatado P
calcio total, LS,

pasteurizado

HCT e Raman.
Planejamento de
misturas com 4
componentes
[ ]
Adicdo dos sais Tratamento
emc=0,1g/100 térmico 155 °C
mL de P,O; por7mine30s
LpH, calcio ibnico, LpH, calcio idGnico,
célcio total, LS, célcio total, LS,
HCT e Raman. HCT e Raman.

Esquema 1: Delineamento experimental.
3. Resultados e Discusséo
Na figura 1, podemos observar como o pH varia com as diferentes propor¢des dos fosfatos e

citrato nos 19 experimentos antes e depois do tratamento térmico. Sendo as propor¢des de
100%, 63%, 50%, 33,33%, 25% e 13%, variando de acordo com cada experimento.
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Figura 1: (i) pH de todas as analises e (ii) variagdo do pH de acordo com cada experimento; (A) Antes
do tratamento térmico e (B) depois do tratamento térmico em diferentes concentragbes dos sais
estabilizantes.

Na figura (1-i), temos os pHs das 19 misturas, sendo SF (sem fosfato) o controle, CF (com fosfato),
o leite com os sais adicionados, SFTT (sem fosfato e com tratamento térmico) o controle apés o
tratamento térmico e CFTT (com fosfato e tratamento térmico) o leite com os sais adicionados apds o
tratamento térmico. Para melhor visualizagao dos resultados, temos a variagdo dos pHs em relagcéo ao
controle na figura (1-ii) e podemos notar que ao adicionar os sais em diferentes propor¢des ha uma
diminuicao desse pH em quase todos os experimentos.
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Figura 2: Capacidade sequestrante % dos sais comparados ao controle SF (A) Antes do tratamento
térmico e (B) depois do tratamento térmico em diferentes concentragdes dos sais estabilizantes, sendo
SF (sem fosfato) o controle e CF (com fosfato), SFTT (sem fosfato e tratamento térmico) e CFTT (com
fosfato e tratamento térmico).

Na literatura (Lewis, 2011; Silva, 2003; Sunkesula et al., 2020) é descrito que teores de calcio
tendem a diminuir apds o tratamento térmico e adi¢ao dos sais estabilizantes e na Figura 2 é possivel
observar que a capacidade sequestrante, ou seja, o quanto de calcio que os sais conseguem quelar,
diminuem com o tratamento térmico, pois ocorre o deslocamento do calcio soluvel para a fase coloidal.

Na Figura 3 séo apresentados os teores de calcio em pH = 4,0 determinados através do medidor
de ions calcio Laquatwin, é possivel observar que o teor de calcio nesse pH diminui quando se adiciona

0s sais e mantém esse padrdo com o tratamento térmico.
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Figura 3: Teor de calcio em pH = 4,0 determinados através do medidor de ions Laquatwin (A) Antes do
tratamento térmico e (B) depois do tratamento térmico em diferentes concentragbes dos sais
estabilizantes.

O HCT das amostras nos 19 experimentos segue um padrao, geralmente ao se adicionar os sais e
fazer o tratamento térmico, os tempos para coagulagao diminuem.
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Figura 3: HCT (minutos e segundos) das amostras de leite desnatado adicionado as diferentes
concentracdes de 1 a 19, sendo SF (sem fosfato) o controle e CF (com fosfato), SFTT (sem fosfato e
tratamento térmico) e CFTT (com fosfato e tratamento térmico).

4. Conclusido

Olhando para os resultados como um todo, foi possivel observar a capacidade sequestrante dos
sais estabilizante em todos os experimentos. Os dados serdao posteriormente analisados de forma
adequada, juntando todas as técnicas que foram utilizadas no presente trabalho e ainda nao foram
apresentadas como a espectroscopia Raman e Ressonancia magnética nuclear do estado sélido.
Assim como poder ftrabalhar com outros tipos de sais, como o hexametafosfato e fazer um
planejamento de misturas com 5 componentes.
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