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PESQUISA

Análises físico-químicas e testes 
de fraudes em leite pasteurizado 
integral no Distrito Federal.

RESUMO

O leite é um alimento com excep-
cional potencialidade para o uso na 
alimentação humana, pois representa 
uma fonte de nutrientes fundamen-
tais para o organismo, além de fonte 
protéica de elevado valor biológico. 
Porém, para fazer parte de uma dieta 
saudável, é imprescindível que se 
apresente íntegro, ausente de qual-
quer substância nociva e sinais de 
degradação. O estudo foi realizado 
em dez marcas de leite pasteurizado 
integral, comercializados no Distrito 
Federal. Avaliaram-se as caracte-
rísticas físico-químicas de acidez, 
gordura, densidade, extrato seco total, 
extrato seco desengordurado, criosco-
pia, estabilidade ao etanol, pesquisa 
da atividade das enzimas fosfatase 
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e peroxidase, além de fraudes por 
adição de substâncias como amido, 
uréia, formol, sacarose, peróxido de 
hidrogênio, hipocloritos e bicarbo-
natos. O trabalho foi analisado esta-
tisticamente por blocos casualizados 
em arranjo de parcela subdividida 
10x2. Os dados foram analisados pela 
variância entre marcas e entre lotes 
distintos para avaliar o efeito destes 
sobre a qualidade do produto, e pelo 
teste de Tukey a 5% de probabilidade 
pelo programa Sanest®. Também foi 
realizado teste de correção simples 
entre as variáveis paramétricas ana-
lisadas. Os resultados demonstraram 
que houve variações para todos os 
parâmetros do leite, o que comprova 
a ausência de normas rigorosas para 
garantia da qualidade e integridade do 
produto destinado ao consumo.

Palavras-Chave: Qualidade. 
Integridade. Segurança.

ABSTRACT

Milk is a food with exceptional po-
tential for use in food, as it represents 
a fundamental source of nutrients for 
the body, as well as protein source of 
high biological value. But to be part 
of a healthy diet, it is imperative to 
present full, absent of any harmful 
substance and signs of degrada-
tion. The study was conducted in ten 
brands of pasteurized milk, marketed 
in the Federal District. They are the 
physical and chemical characteristics 
of acidity, fat, density, total dry ex-
tract, dry extract defatted, crioscopia, 
stability to ethanol, search the activ-
ity of enzymes and peroxidase phos-
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phatase, and fraud by the addition 
of substances such as starch, urea, 
formalin, sucrose, hydrogen peroxide, 
hypochlorites and bicarbonates. The 
study was statistically analyzes by 
randomized blocks array of plot sub-
divided into 10x2, and data analysis 
was done by analysis of variance 
between brands and between different 
batches to assess the effect of these 
on the quality of the product, and by 
Tukey test a 5% probability by the pro-
gram Sanest. It was also performed 
a test for simple correlation between 
variables parametric analyzed. The 
results showed that variations occur 
in all parameters of milk, with suggest 
therefore that all brands do not follow 
strict rules to guarantee the quality 
and integrity of the product intended 
for consumption. 

Keywords: Quality. Integrity. Security.

INTRODUÇÃO

leite bovino é um alimento 
complexo, proveniente da 
secreção das glândulas 
mamárias dos mamíferos, 

constituído por uma emulsão de 
gorduras em água estabilizada por 
uma dispersão coloidal de proteínas, 
principalmente caseína, globulina e 
albumina, em solução de sais, glicíde-
os (basicamente lactose), peptídeos, 
vitaminas e outros componentes 
menores. Sua composição varia ainda 
em função da raça do animal, idade, 
alimentação (BOBBIO, 1992). 

O leite de vaca contém cerca de 
87,3% de água e 12,7% de sólidos 
totais. Destes sólidos, 3,9% represen-
tam gorduras ou lipídeos e 8,8% de 
sólidos não gordurosos. Estes por sua 
vez, representam 3,25% de proteínas, 
4,6% de lactose e 0,65% de cinzas 
(WALSTRA & JENNES, 1984).

O controle de qualidade tem início 
desde a produção da matéria-prima, 

O

a partir de animais com certificação 
sanitária e nutricional e manejo 
adequado. As etapas da ordenha e 
resfriamento do leite na fase anterior 
ao transporte para indústria também 
devem ser monitoradas, quando se 
desejam elevados padrões de quali-
dade aos produtos (GOMES; LEITE 
E CARNEIRO, 2001). 

Os modelos tradicionais de con-
trole de qualidade são baseados na 
avaliação de conformidade do pro-
duto final (PORTUGAL, 2002). Os 
maiores entraves, porém, são a pos-
sibilidade de modificação na integri-
dade do alimento, custo relativamente 
elevado de análise e amostragem, 
dispersão dos micro-organismos de 
maneira desuniforme no alimento e 
maior rejeição quanto aos alimentos 
avaliados apenas no produto acabado 
(BASTOS, 1999).

As verificações compreendem a 
qualidades higiênicas e a inocuidade 
(ausência de agentes físicos, quími-
cos ou biológicos), composicional 
(teores de água, gordura, proteína, 
lactose, vitaminas e minerais cor-
respondentes à própria natureza do 
produto), nutricional (fonte de eleva-
da biodisponibilidade de proteínas e 
polipeptídios, carboidratos, lipídeos, 
além do ácido butírico, ácido lino-
leico conjugado, ácido esteárico, 
vitaminas A, B

2
, B
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 e D e minerais 

como cálcio, magnésio e fósforo), 
sensorial (combinação de cor, sabor, 
odor e aparência característicos) e 
tecnológica (aspectos de processa-
mento, transformação, armazenagem 
e distribuição). Torna-se viável, 
assim, atuar na redução de riscos 
preventivamente, em detrimento 
do controle dos produtos acabados 
(BRITO E DIAS, 1998).

Os testes aplicados na análise do 
leite visam a verificação das suas con-
dições para utilização pela indústria e 
consumo humano, já que o consumi-
dor exige cada vez mais aspectos de 
qualidade e sanidade dos alimentos 
(BRITO E DIAS, 1998). 

A preocupação quanto à inocuidade 
deve ser uma questão primeiramente de 
saúde pública e sustentabilidade da ca-
deia alimentar, e não para simplesmen-
te satisfazer as exigências do comércio 
mundial (BERTHIER, 2007).

Em face das recentes discussões 
relacionadas a fraudes em produtos 
lácteos, o presente estudo torna-se de 
grande relevância para a apreciação 
da qualidade do leite fornecido ao 
consumidor, atentando especialmente 
para análises do leite pasteurizado, 
por ser o mais consumido. 

MATERIAL E MÉTODOS

O experimento foi conduzido no 
Laboratório de Análise de Alimentos 
da Faculdade de Agronomia e Medi-
cina Veterinária da Universidade de 
Brasília, Brasil. 

As análises foram realizadas em 
dez amostras de leite pasteurizado 
tipo “C” comercializadas no Distri-
to Federal, em dois lotes distintos, 
correspondentes aos meses de abril 
e maio. Todos os testes foram feitos 
em triplicata, a fim de permitir maior 
confiabilidade nos resultados. 

As características físico-químicas 
de acidez Dornic, gordura, densida-
de, extrato seco total e desengordu-
rado, crioscopia, estabilidade ao ál-
cool, amido, uréia, formol, sacarose, 
peróxido de hidrogênio, hipocloritos, 
alizarol, bicarbonatos, proteínas, fos-
fatase e peroxidase foram analisadas 
conforme metodologia adotada pelo 
Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2005). 
A caseína foi analisada segundo os 
métodos oficiais de análise (AOAC, 
1990) e demais orientações de acor-
do com a Instrução Normativa nº 68 
de 12 de dezembro de 2006, da Se-
cretaria de Defesa Agropecuária do 
Ministério da Agricultura, Pecuária 
e Abastecimento (BRASIL, 2006).

O ensaio estatístico foi reali-
zado em delineamento de blocos 
casualizados em arranjo de parcela 
subdividida (10 x 2), sendo a parcela 
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formada pelos dois períodos (lotes) 
de avaliação e a subparcela pelos 
tratamentos (dez marcas). Foram uti-
lizadas três repetições e uma amostra 
por repetição.

As análises de variância (teste 
de frequência) para cada parâme-
tro, assim como a comparação das 
médias pelo teste de Tukey ao nível 
de 5% de significância (GOMES, 
1978), foram efetuadas pelo softwa-
re SANEST, de autoria de Zonta e 
Machado (1995). Foram realizadas 
análises de correlação simples entre 
todas as variáveis paramétricas ava-
liadas, baseando-se na significância 
de seus coeficientes, ao nível de 5% 
de probabilidade.

RESULTADOS E DISCUSSÃO

Segundo a legislação, admite-se 
como normal o leite integral pas-
teurizado que apresente parâmetros 
físico-químicos de acidez titulável 
entre 14ºD e 18ºD, teor mínimo de 
3,0% de gordura, densidade a 15º C 
de 1,028m/ml a 1,033g/ml, extrato 
seco total (EST) e extrato seco de-
sengordurado (ESD) de, no mínimo 
11,2% e 8,2%, respectivamente, 
peroxidase ativa e fosfatase inativa, 
e resultado negativo na prova do ál-
cool, ou seja, ausência de coagulação 
(BRASIL, 1997).

As amostras foram analisadas 
entre lotes, dentro da mesma marca 
e, entre marcas, dentro do mesmo 
lote. As análises que apresentaram 
padrões divergentes ao aceito pela le-
gislação encontram-se especificadas 
na tabela 1, para as diferentes marcas 
e entre os dois lotes avaliados.

Tendo em vista que as análises de 
rotina podem apresentar resultados 
imprecisos, a legislação considera 
como leite anormal, ou condenado 
por fraude, aquele que  apresente 
fora do padrão no mínimo três provas 
de rotina ou uma de rotina e uma de 
precisão, como a determinação do 
índice crioscópico (BRASIL, 1980). 

Convém, portanto, ressaltar que 
as marcas A e C correspondentes 
ao lote 1 e B, C, D, H e I referentes 
ao lote 2, seriam condenadas como 
leite anormal. 

No lote 1, a marca A apresentou 
alcalinidade e teores reduzidos de 
gordura, ESD e proteína, podendo 
induzir a uma fraude por remoção 
de parte do conteúdo de gordura 
ou por adição de água, o que dilui 
os constituintes do leite e provoca 
a redução da acidez e dos níveis de 
gordura, extrato seco desengordura-
do e proteína. 

A marca C demonstrou baixa por-
centagem de EST, ESD e proteína, 
além de menor valor de crioscopia, o 
que permite supor aguagem do leite 
pela supressão do ponto de congela-
mento e diminuição do resíduo seco 
da amostra.

No lote 2, a marca B dispôs de 
alcalinidade, presença de sacarose 
e redução do nível de proteína e ca-
seína, os quais configuram possível 
fraude com substituição de parte do 
volume de leite por soro, conforme 
diminuição do teor protéico, case-
ínico e de acidez, concomitante à 
correção da densidade e crioscopia 
com utilização de sacarose. 

A marca C apresentou coagulação 
no teste de estabilidade, presença de 
sacarose e baixo conteúdo proteico, o 
que pode induzir uma acidez corrigi-
da pela redução do teor proteico com 
adição de água, já que a desestabili-
zação das micelas de proteína ocorre 
em acidez excessiva, e reconstituição 
da densidade e ponto de congelamen-
to com a sacarose. 

A marca D produziu maior densi-
dade, presença de sacarose e menor 
teor de caseína, reproduzindo indício 
de aplicação de soro para aumento do 
volume de leite e uso de sacarose, re-
presentando o aumento da densidade. 

A marca H deteve presença de 
sacarose e menor teor de caseína, 
permitindo supor fraude semelhante 
à marca D, mas com uso de sacarose 

em proporção eficaz para correção 
da densidade, além de inativação da 
enzima peroxidase pela aplicação de 
temperatura excessiva no processo 
de pasteurização. 

A marca I apresentou alcalinidade, 
baixo índice crioscópico e proteico, 
o que sugere fraude com adição de 
água, presença de sacarose, justifica-
da como reconstituinte da densidade, 
e peroxidase inativa, pela submissão 
do leite ao tratamento térmico ina-
dequado.  

Foram feitas análises de correlação 
linear (Pearson) entre todas as variáveis 
paramétricas avaliadas, baseando-se 
na significância de seus coeficientes. 
A classificação da correlação para p £ 
0,05 determina as intensidades muito 
forte (r ± 0,91 a ± 1,00), forte (r ± 0,71 
a ± 0,90), média (r ± 0,51 a ± 0,70) e 
fraca (r ± 0,31 a ± 0,50).

Baseando-se na classificação da 
intensidade de correlação, contata-se, 
conforme a tabela 2, que não houve 
correlação muito forte para os parâ-
metros analisados.

A acidez correlacionou-se forte-
mente com o teor de proteína, assim 
o leite com acidez titulável elevada 
tende a apresentar teor superior de 
proteína, em função da acidez apa-
rente. Também foi observada forte 
correlação entre EST e ESD, signi-
ficativos a 5% de probabilidade, ou 
seja, quanto maior o teor de EST, 
maior o valor de ESD da amostra.

A acidez correlacionou-se me-
dianamente com a densidade, como 
ocorreu também entre a densidade e 
a proteína, ambos significativos a 5% 
de probabilidade. Quando a densida-
de diminui, o grau de acidez tende a 
apresentar valores menores, pelo fator 
de diluição dos constituintes do leite. 
O mesmo ocorre entre valores de den-
sidade menor e menor teor proteico da 
amostra, já que a proteína é o consti-
tuinte de maior peso específico no leite.

A correlação entre a gordura e a 
caseína foi fraca, porém significativa 
e de maneira inversamente propor-
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Tabela 1 - Testes de acidez, gordura, densidade, EST, ESD, crioscopia, estabilidade, sacarose, peroxidase, proteína e caseína, em desconformi-
dade com os parâmetros estabelecidos pela legislação, nas dez marcas de leite avaliadas.

Tabela 2 - Matriz de correlação linear para os parâmetros de Acidez, Gordura, Densidade, EST, ESD, Crioscopia, Proteína e Caseína, referentes 
às marcas de leite analisadas.

cional. Coeficientes negativos repre-
sentam correlação inversa, ou seja, o 
aumento de um parâmetro determina 
a redução do outro. No caso do teste 
realizado, a determinação da caseína 
é feita pela subtração do teor de gor-
dura do leite, o que indica que quanto 
maior a porcentagem de gordura, 
menor o valor de caseína esperado.

Todas as demais correlações fo-
ram fracas, apesar de significativas 
entre acidez x crioscopia, densidade 
x crioscopia e gordura x EST. Índices 
crioscópicos menores, ou mais pró-
ximos de zero, produzem menor aci-

dez aparente, em função da diluição 
dos componentes do leite, da mesma 
forma que conduz a um menor valor 
de densidade. O leite com alta taxa 
de gordura tende a apresentar maior 
teor de extrato seco total, já que a 
medida de EST leva em consideração 
o percentual de gordura.

Portanto, a partir dessas análises, 
conclui-se que existem variações para 
todos os parâmetros do leite, entre 
lotes da mesma marca, e entre marcas 
do mesmo lote.

Quanto aos lotes, no lote 1 apenas 
a marca B não apresentou qualquer di-

vergência com relação aos parâmetros 
estabelecidos. No lote 2, as marcas 
G e J também não demonstraram 
irregularidades.

Com relação às marcas, a C 
apresentou maior quantidade de 
parâmetros em discordância com a 
legislação (oito, no total), seguida 
das marcas A (cinco), B (cinco), J 
(cinco), H (cinco), D (quatro), E 
(dois), F (dois), I (dois) e G (um). 
Assim, pode-se verificar que todas 
as marcas apresentaram algum fator 
divergente do preconizado para o 
produto íntegro.
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De acordo com Gonzalez et al. 
(2001), do total de 59 amostras de 
leite pasteurizado integral, 75,64% 
das análises conferiram ao menos 
um parâmetro com valores fora do 
recomendado, principalmente com 
relação a baixos valores para extrato 
seco, elevado índice crioscópico e, em 
menor grau, baixa densidade, além de 
alterações nos níveis de acidez, gor-
dura e enzimas peroxidase e fosfatase.

Segundo Ferreira et al. (2006), a 
partir da análise de 30 amostras de 
leite pasteurizado integral, 40% ape-
nas atenderam a legislação vigente, 
com maior frequência para valores 
inferiores aos mínimos estabelecidos, 
em escala decrescente, para EST, 
ESD, índice crioscópico, densidade, 
gordura e acidez.

Em contraponto, para Garrido et 
al. (1996) somente 4,3% das amostras 
demonstraram irregularidades quanto 
às características físico-químicas. 
Por outro lado, Santos et al. (1999), 
encontraram 25% de amostras em 
desacordo com os padrões físico-
-químicos.

Zocche et al. (2002) observaram 
12,5% das amostras com acidez 
acima do permitido para o leite 
pasteurizado integral, enquanto que, 
neste trabalho, quatro marcas (40% 
das amostras) apresentaram valores 
inferiores ao estabelecido.

Duas amostras (20%) conferiram 
valor de densidade superior ao preco-
nizado pela legislação vigente, dife-
rente de Nader Filho et al. (1997), que 
encontrou apenas 2,5% das amostras 
fora dos padrões e de Zocche et al. 
(2002), em 75% das amostras.

Quanto aos índices de gordura, 
duas amostras (20%) estavam abaixo 
dos padrões aceitos, semelhantes à 
Nader Filho et al. (1997), que obser-
vou 5% em desacordo com a legisla-
ção vigente.

Três amostras (30%) apresentaram 
índices crioscópicos diferentes do 
estabelecido pela legislação. Padilha 
et al. (1999) encontraram adição de 

água em 62,1% de amostras de leite, 
e Zocche et al. (2002), em 37,5% das 
análises.

Sobre os índices de EST e ESD, 
apenas uma marca (10%) revelou va-
lor inferior. Nader Filho et al. (1997), 
obtiveram 5% e 3,7% das amostras 
fora dos padrões para esses parâme-
tros, respectivamente.

Foi encontrado por Zocche et al. 
(2002) 30% do total de 12 amostras de 
leite com peroxidase negativa, sendo 
no presente estudo correspondente a 
20% das marcas analisadas.

CONCLUSÃO

Conclui-se que a maioria das 
marcas apresentou alguma adversi-
dade, pois apresentaram três ou mais 
divergências nos testes efetuados, ou 
ainda crioscopia diferente do padrão 
preconizado juntamente com outra 
análise, ao menos, em desacordo 
com a legislação. As demais marcas, 
apesar de não alcançarem o quanti-
tativo de irregularidades suficiente 
para serem condenadas como leite 
adulterado, apresentaram, em pelo 
menos um dos lotes avaliados, algum 
indicativo de fraude. 

Dessa forma, apreende-se que as 
análises físico-químicas e testes de 
fraudes em leite devem configurar 
uma prática frequente em laticínios 
que primem pela credibilidade da 
sua marca e, principalmente, pela 
qualidade do produto oferecido ao 
consumidor.
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