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DETERMINACAO DA COMPOSICAO, PARTICAO E
BIOACESSIBILIDADE DE CALCIO EM QUEIJOS MINAS
PADRAO COMERCIAIS

Determination of composition, calcium partition and calcium
bioaccessibility in marketed Minas Padrao cheeses
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RESUMO

Os queijos apresentam destaque entre os derivados lacteos pelos elevados teores
lipidico, proteico e mineral. Este trabalho teve como objetivo avaliar doze queijos
Minas Padrao comercializados em Juiz de Fora. As analises ocorrerem quando os
queijos estavam com intervalo entre 15 dias ¢ 30 dias de fabricacdo de forma a avaliar
os constituintes composicionais de relevancia para a classificagdo no Regulamento
Técnico de Identidade e Qualidade de Queijos, avaliar o potencial hidrogenionico
(pH) e, também, com relagdo ao teor, distribuicdo (fragcdes de calcio total, calcio
na fase aquosa e calcio livre) e bioacessibilidade do calcio. Os valores médios
encontrados foram: 42,4 + 3,8 % m/m de umidade; 22,5 + 1,4 % m/m de proteina; 26,7
+1,9% m/m de gordura; 46,3 2,7 % de gordura do extrato seco; 687 + 86 mg/100g
de célcio total; 482 + 139 mg/100g de calcio na fase aquosa; 99,3 = 10,7 mg/100mL
de “calcio livre”; 37,1 £ 13,5 % de bioacessibilidade de calcio; 5,14 = 0,20 de pH.
A falta de um regulamento para o queijo Minas Padrio dificulta a caracterizagdo do
produto. Em relacdo ao mineral estudado, a maior parte do calcio presente no queijo
encontra-se na sua fase aquosa, associada aos sais. O teor bioacessivel de calcio nos
queijos Minas Padrao comerciais apresenta grande variagdo, cujas causas sao diversas.
Este trabalho contribui para a valorizagdo nutricional e para o aperfeicoamento dos

1 Universidade Federal de Juiz de Fora, Rua José Lourengo Kelmer, s/n, Sdo Pedro, 36036-900, Juiz de
Fora, MG, Brasil. E-mail: joaopablo_fp@yahoo.com.br

2 Empresa de Pesquisa Agropecudria de Minas Gerais, Instituto de Laticinios Candido Tostes, Juiz de
Fora, MG, Brasil.

*  Autor para correspondéncia.

Recebido / Received: 31/12/2018
Aprovado / Approved: 30/01/2019

Rev. Inst. Laticinios Candido Tostes, Juiz de Fora, v. 73, n. 4, p. 226-234, out/dez, 2018



Determinagao da composicdo, parti¢do e bioacessibilidade de calcio em queijos Minas... 227

marcos regulatérios de identidade e qualidade do queijo Minas Padrao, por meio da
inédita caracterizagdo deste alimento quanto ao teor, a parti¢ao entre fases (aquosa
e livre) e a bioacessibilidade do calcio.

Palavras-chave: disponibilidade; qualidade; mineral.

ABSTRACT

Cheeses have a prominent position among dairy products due to their high
lipid, protein and mineral content. This work aimed to evaluate twelve Minas
Padrao cheeses marketed in Juiz de Fora. The analyzes were carried out when the
cheeses were between 15 days and 30 days of manufacture in order to evaluate the
composition constituents of relevance for classification in the Technical Regulation
of Cheese Identity and Quality, to evaluate the hydrogen ionic potential (pH),
calcium distribution (fractions of total calcium, calcium in the aqueous phase and
free calcium) and bioaccessibility of calcium. The mean values found were: 42.4 +
3.8 % w/w moisture; 22.5 + 1.4 % w/w protein; 26.7 = 1.9 % w/w of fat; 46.3 £2.7
% fat in the dry matter; 687 + 86 mg/100g of total calcium; 482 + 139 mg/100g of
calcium in the aqueous phase; 99.3 + 10.7 mg/100 mL of free calcium; 37.1 + 13.5%
of'bioaccessibility of calcium; 5.14 + 0.20 pH value. The lack of a Brazilian regulation
for Minas Padrao cheese makes it difficult to characterize the product. In relation
to the calcium, most of this mineral present in the cheese is in its aqueous phase,
associated with the salts. The bioaccessible content of calcium in commercial Minas
Padrdo cheeses varies widely, by different causes. This paper contributes to value
nutritionally this kind of cheese and present data in order to improve the Technical
Regulation of Cheese Identity and Quality he Minas Padrdo cheese, through the
unprecedented characterization of this food in terms of content, partition between
phases (aqueous and free) and bioaccessibility of calcium.

Keywords: disponibility; quality; mineral.

INTRODUCAO

O queijo Minas Padrdo, bem como diz
0 nome, teve sua origem no Estado de Minas
Gerais, em consequéncia de problemas legais
na comercializacdo dos queijos ali produzidos
e que tinham esta denominag@o. Surgiu por
meio do desenvolvimento tecnoldgico para
atribuir padrdo para as muitas variedades
de queijos artesanais de expressdo regional
existentes no Estado, exercida por inimeros
pequenos produtores (MELO et al., 2009).

Segundo o Regulamento de Inspecdo
Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem
Animal — RIISPOA, o queijo Minas Padrao ¢

“0 queijo de massa crua ou semicozida obti-
do por meio da coagulacdo do leite pasteu-
rizado com coalho ou com outras enzimas
coagulantes apropriadas, ou com ambos,
complementada ou ndo pela agao de bactérias
lacticas especificas, com a obteng@o de uma
massa coalhada, dessorada, prensada meca-
nicamente, salgada e maturada” (BRASIL,
2017).

A tecnologia basica do queijo Minas
Padrao, segundo Furtado; Lourenco Neto
(1994), consiste na pré-fermentagdo do lei-
te pasteurizado com fermento mesofilico,
seguida de coagulacdo enzimatica, sinérese
do grao por mexedura e cozimento da massa
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até o ponto, pré-prensagem e prensagem do
queijo anterior a salga e maturacao.

Nesse contexto, variagdes sdo encon-
tradas principalmente na questdo da escolha
do tipo e dose do fermento, retirada de parte
do soro e adi¢do de agua aquecida apos a 1?
mexedura (lavagem da massa) e ponto final
do queijo. Estas alteragdes tecnologicas pro-
movem a falta de padrio nas caracteristicas
do produto.

A composi¢do mineral, especialmente
o calcio, ¢ um requisito bem conhecido
que influencia nas propriedades funcionais
(derretimento e filagem) e de textura (dureza e
elasticidade) de queijos (LUCEY; FOX,1993;
LUCEY et al., 2003). Aspectos da forma
de apresentacdo do calcio no queijo, antes,
durante e ap6s a fabricagdo, ¢ essencial para
as caracteristicas que o queijo apresentara.

O calcio no queijo pode estar associado
a proteinas complexas que formam a estrutura
do queijo; pode estar difundido na fase
aquosa (FA) da matriz, estando solvatado ou
associando-se a ions soluveis. Parametros
fisico-quimicos sdo responsaveis por este
equilibrio entre as formas de apresentagao deste
mineral e, consequentemente, influenciam
diretamente nas caracteristicas do produto.
O principal parametro relacionado ¢ o pH.
Os efeitos do pH em si sdo frequentemente
dificeis de separar das outras alteragdes
concomitantes, tais como a solubilizagdo de
fosfato de calcio coloidal (FCC), alteragdes
na carga elétrica sobre a caseina, e hidratagao
das moléculas dessa proteina (HASSAN et
al., 2004; DAMODARAN; PARKIN, 2017).

A dissociagao do célcio ¢ dependente do
sal ao qual estd associado, mas de forma geral,
quanto maior o valor de pH do meio, maior
¢ o grau de dissociacdo de seus sais, que sao
provenientes de acidos fracos. No leite (pH
6,7) os sais de calcio presentes, em quase sua
totalidade, estdo na forma dissociada. Durante
a fabricacao do queijo, devido a fermentagao e
consequente abaixamento do pH, grande parte

desses sais passam a estar ndo dissociados na
fase aquosa (FURTADO, 2005).

Em termos nutricionais, 0 acesso ao
calcio ¢ dependente de variaveis ligadas a
alimentacdo, interagdo com demais nutrientes,
habitos de vida e também a satde do orga-
nismo. Por outro lado, ao serem avaliadas as
fontes de calcio, geralmente sdo considerados
apenas os seus teores totais € ndo o quanto
realmente esta disponivel para absor¢do e
execugdo das fungdes fisioldgicas, ou seja,
a bioacessibilidade do nutriente (PEREI-
RA et al., 2009; KLOBUKOWSKI et al.,
2014).

O presente trabalho teve como objetivo
avaliar queijos Minas Padrdo comerciali-
zados em Juiz de Fora quanto aos constituin-
tes composicionais de relevancia para a
classificacdo no Regulamento Técnico de
Identidade e Qualidade de Queijos — RTIQQ
(BRASIL,1996), teor de calcio, sua distri-
bui¢do no queijo e a bioacessibilidade do
mineral, além dopotencial hidrogenionico.

MATERIAL E METODOS
Queijos comerciais

Foram adquiridos na cidade de Juiz de
Fora, MG, doze marcas comerciais de queijo
Minas Padrdo. Os produtos apresentavam
similaridades quanto a forma, material de
embalagem e lista de ingredientes declarados
nos roétulos (leite pasteurizado, fermento
lacteo, cloreto de sodio, cloreto de calcio e
coagulante). Os queijos comerciais foram
analisados quando estavam com intervalo
entre 15 dias e 30 dias de fabricacdo, sendo
realizadas trés réplicas auténticas de cada
marca comercial.

Avaliacdo da composicdo dos queijos

A umidade das amostras foi determinada
gravimetricamente apds secagem em estufa
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(marca Nova Etica®) a 105 °C por 4 horas.
As proteinas foram quantificadas pelo método
de Kjeldahl (IDF, 1993) com utilizacdo de
bloco digestor e destilador de nitrogénio da
marca Tecnal®. O conteudo de lipidios foi
determinado pelo emprego do método Gerber
(IDF, 2008) por meio do butirdmetro (marca
Gerber®). A gordura no extrato seco (GES) das
amostras foi obtida por calculo matematico
(ZENEBON et al., 2008).

Determinacio do potencial hidrogenionico

A determinacdo do potencial hidro-
genidnico (pH) das amostras foi realizada com
auxilio do medidor de pH (marca Gehaka®,
modelo PG 1800), calibrado com solugdes
tampao de 4,00 e 7,00 (AOAC, 2005). As
leituras foram determinadas com a imersao
direta do eletrodo do equipamento em dife-
rentes pontos do queijo, sendo o eletrodo
lavado com agua destilada entre as medidas.

Extracao da Fase Aquosa

A obtencdo das fases aquosas (FA)
dos queijos Minas Padrao foi realizada no
Laboratorio INOVALEITE da Universidade
Federal de Vigosa por meio de prensagem
mecanica das amostras a temperatura am-
biente. As amostras foram preparadas por
meio da mistura do queijo triturado com mi-
croesferas de vidro com 150 pm a 250 pm de
diametro durante trés horas com pressuri-
zacdo crescente perioddica, seguindo meto-
dologia descrita por Salvat-Brunaud et al.
(1995). O produto da extracdo mecanica foi
estocado a temperatura de 8§ + 1 °C. No dia
seguinte, os extratos foram centrifugados a
2990 g por 10 minutos e filtrados em algo-
dao, separando o sobrenadante para analises
posteriores (FA).

Determinacao do “calcio livre”

A determinacao do calcio livre foi reali-
zada com eletrodo ion seletivo para calcio,
diretamente na FA do queijo, previamente
extraida com o Medidor da marca Orion®
(modelo 4-Star), com eletrodo ion seletivo
para calcio a 25 °C. O equipamento foi de-
vidamente calibrado com solugdo padrdo
de calcio nas concentracdes de 10 mg/L e
100 mg/L, sendo a leitura realizada direta-
mente por imersdo do eletrodo na FA dos
queijos (LEWIS, 2011).

Determinacio de calcio

As amostras de queijos, fases aquosas
e digeridos gastricos (provenientes dos en-
saios de bioacessibilidade) foram preparadas
por decomposicdo a seco. Para isso, as amos-
tras foram pesadas (precisdo de + 0,0001) em
cadinho de porcelana e colocadas em forno de
mufla a 550 °C por 12 h. O residuo mineral
fixo resultante da abertura foi ressuspendido
com solucdo de acido nitrico 2 % v/v em ba-
lao volumétrico de 50,0 mL. Apos o preparo,
as solugdes de amostras foram analisadas
quanto ao teor de calcio empregando-se a
Espectrometria de Absor¢do Atdmica com
Chama (FAAS) no Departamento de Qui-
mica da Universidade Federal de Juiz de
Fora. O equipamento utilizado (Solaar M5,
ThermoScientific®) foi operado nas seguin-
tes condi¢des: chama de 6xido nitroso —
acetileno, na vazao de 4,2 L/min, altura do
queimador em 11 mm e comprimento de
onda de 422,4 nm. Para a obten¢do da cur-
va analitica, utilizou-se solugdes padrio de
calcio com concentragdes entre 1,0 mg/L ¢
7,0 mg/L em meio de acido nitrico 2% v/v,
de acordo com a metodologia adaptada de
EPA (2007).
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Determinacio da bioacessibilidade de
calcio

A bioacessibilidade foi determinada de
acordo com os procedimentos de Luten et al.
(1996), pesando-se 7 g de queijo triturado, em
balanga analitica (marca Shimadzu®, modelo
AY 220) e submetidos a “digestdo gastrica”
simulada, com solug¢do de pepsina em acido
cloridrico 0,1 mol/L ajustado para pH entre
1,7 a2,0. A mistura foi colocada em béquer e
submetida a agitagdo, sendo mantida a 37 °C
durante 2 horas.

Apos o fim da “digestdo gastrica”
simulada, determinou-se a acidez do digeri-
do e prepararam-se as membranas de dialises
(Spectra/Por® — modelo MWCO: 12.000 D
— 14.000 D), as quais foram adicionadas de
solucdo equimolar de bicarbonato de sddio.

As membranas foram usadas para simu-
lar a digestdo entérica de 30 g do digerido
gastrico, colocadas sob agitagdo em tempe-
ratura de 37 °C por 4 horas. Ap6s a mistura
atingir um pH proximo a 5,0 (por volta de
40 minutos), adicionou-se a solu¢do de pan-
creatina e extrato biliar. No final do periodo
de 4 horas, cada saco de dialise foi removido
e o conteudo foi retirado para determinag@o
do célcio presente, empregando-se a técnica
de FAAS. Para obtengao da fragdo bioacessi-
vel do célcio, determinou-se, também por
FAAS, o teor de calcio nos queijos, apos
abertura das amostras e dissolu¢do em acido

nitrico 2% v/v. O percentual de bioacessibili-
dade para cada amostra ¢ o resultado da
relacdo entre o teor de calcio encontrado no
conteudo do saco de didlise e o teor de calcio
do queijo.

Interpretaciio e avaliacdo dos resultados

A variabilidade dos dados foi avaliada
empregando-se analise estatistica descritiva
com o auxilio do programa estatistico Prism
5.0 (GraphPad, CA, USA).

RESULTADOS E DISCUSSAO

As analises realizadas para determi-
nar a composi¢ao centesimal e a gordura no
extrato seco (GES) apresentam importancia
tecnologica e sdo usadas, também, para a clas-
sificacdo legal dos queijos, cujos resultados
estdo apresentados na Tabela 1.

De acordo com os resultados obtidos,
o0 queijo Minas Padro pode ser classificado,
conforme o RTIQQ (BRASIL, 1996), como
um queijo de média umidade (entre 36,0
% m/m e 45,9 % m/m) e gordo (GES entre
45,0 % e 59,9 %) por apresentar média de
42,4% m/m de umidade ¢ 46,3 % de GES.
Porém, considerando-se os desvios padrdes
obtidos (+ 3,48 % m/m para umidade e
+ 2,7 % para GES), percebe-se que o queijo
passa a integrar mais de uma faixa do crité-
rio de classificagdo. Pode ser classificado

Tabela 1 — Resultados dos atributos composicionais ¢ GES para os queijos Minas Padrao

comerciais
Resultados Umidade Proteina  Gorduras Totais GES Calcio Total
(g/100g) (g/100g) (g/100g) (%) (mg/100g)
X 42,4 22,5 26,7 46,3 687
bp 3.8 1.4 1,9 2,7 86
Max 49,4 24,6 30,2 49,5 825
Min 354 20,5 24,2 41,9 504

Sendo, X = média; DP = desvio padrdo; Max = valor maximo; Min = valor minimo.
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como queijo de média (entre 36,0 % m/m e
45,9 % m/m) a alta umidade (entre 46,0%
m/m e 54,9% m/m) e, em relagdo ao pa-
rametro GES, pode ser classificado como
queijo semigordo (entre 25,0 % e 44,9 %)
ou gordo (entre 45,0 % e 59,9 %). A falta
de um RTIQ especifico para o queijo Minas
Padrao favorece a descaracterizagdo do pro-
duto pois, legalmente, ndo existe critério
para exclusdo de produtos que apresentam
divergéncias composicionais expressivas e
que sdo comercializados sob 0 nome de quei-
jo Minas Padrdo. E o que conclui Brumano
et al. (2011) ao avaliar resultados de aspec-
tos fisico-quimicos do queijo Minas Padrao
comercializados ao longo de doze anos. O
referido trabalho observou que a umidade dos
queijos variou de 43,4 % m/m a 57,4 % m/m
¢ a GES variou de 43,9 % a 70,4 %.
Resultados divergentes dos valores de
umidade do presente estudo (48,2 + 1,24 %
m/m) foram encontrados por Paula (2010) ao
fabricar queijo Minas Padrao com a tecnolo-
gia tradicional, empregada na ocasido como
uma condicdo de controle para aplicacdo de
duas novas tecnologias. Em outro estudo,
Silva et al. (2013) avaliaram a composi¢do
fisico-quimica de dezenove marcas de queijo
Minas Padrdo comercializadas no Brasil e en-
contraram resultados médios de composicao
centesimal semelhantes ao presente trabalho
em termos de umidade (42,7 % m/m), pro-
teina (19,0 % m/m), gorduras totais (28,7 %

m/m), e GES (50,0 %). Porém, o pH médio
dos queijos apresentou valor superior (5,66).

Em relacdo ao mineral estudado, vale
ressaltar que o teor de calcio no leite €, tec-
nologicamente, importante para a formagao
da estrutura do queijo. Embora a quantidade
seja de grande relevancia para o aspecto
nutricional, ¢ fundamental o conhecimento
acerca da parti¢do, pois esta influencia na
absor¢do do mineral pelo organismo humano.
Na Tabela 2 sdo apresentados os atributos da
particao do calcio (calcio na FA e calcio livre),
bioacessibilidade e pH dos queijos Minas
Padrio adquiridos no comércio para o estudo.

Observou-se que, aproximadamente,
70 % do calcio total presente nos queijos es-
tava disponivel em sua FA, na qual, 21 % esta
disponivel como “célcio livre”. Trabalhos
semelhantes a este mesmo tipo de queijo ndo
sdo relatados na literatura, mas estudos com
queijos de caracteristicas distintas ja foram
realizados. Morris et al. (1988) analisaram a
FA de um tnico tempo de maturagdo do queijo
Cheddar e relataram que 43 % do calcio es-
tava presente na FA. Lucey; Fox (1993) men-
cionam que aproximadamente 28 % do cal-
cio esta presente na FA do queijo Cheddar.
Guinee et al. (2000) analisaram uma série de
amostras de queijo Cheddar comerciais com
idade ¢ condi¢des de fabrica¢do desconhe-
cidas e relataram uma variagdo de 26 % a
44 % no teor de célcio soluvel frente ao cal-
cio total. Thierry et al. (1998) informam que a

Tabela 2 — Resultados dos atributos parti¢ao de calcio, bioacessibilidade de calcio e pH para os

queijos Minas Padrao comerciais

Calcio Total Calcio na FA

Calcio Livre

Bioacessibilidade pH

Resultados (mg/100g) (mg/100g) (mg/100mL FA) de calcio (%) queijo
X 687 482 99 37,1 5,14
DP 86 139 11 13,5 0,20
Max 825 671 117 59,2 5,60
Min 504 234 83 19,7 491

Sendo, X = média; DP = desvio padrdo; Max = valor maximo; Min = valor minimo.
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proporg¢ao de célcio solivel no queijo Emmen-
tal ¢ de aproximadamente 30 % e que o valor
praticamente ndo mudou durante a matura-
¢do. Logo, ¢ possivel que mudangas na propor-
¢ao de calcio soluvel durante a maturagao
sejam devido as diferentes condi¢des de fa-
bricacao e maturacdo (HASSAN et al., 2004).

No presente trabalho, a elevada pro-
porc¢do de calcio encontrado na FA, frente ao
calcio total, pode ser explicado pelo fato de
que o Minas Padrao apresenta elevada acidez
(pH 5,14), diferentemente do pH médio do
queijo Emmental, encontrado por Thierry et.
al. (1998), que foi de 5,63. Assim, o pH do
queijo Minas favorece a migracao do calcio
retido na massa (onde encontra-se ligado a
proteinas) para a sua FA, onde permanece na
forma de “calcio livre” ou associado a sais.
Ainda em termos comparativos, embora o pH
médio do queijo Cheddar seja semelhante ao
do Minas Padrdo, um aspecto tecnoldgico
pode justificar o reduzido teor de calcio
encontrado na FA do primeiro. A acidifica-
¢do que ocorre no tanque de fabricagdo do
Cheddar ¢ mais acentuada que na fabricagao
do Minas Padrao, favorecendo uma sinerese
elevada com producao de soro com grande
teor do mineral. No queijo Minas Padrao, por
sua vez, a acidificagdo se da pos tanque de
fabricagdo (LUCEY; FOX, 1993).

Os queijos Minas Padrao comerciais
demostraram grande variagdo na bioacessibi-
lidade do célcio (desvio padrao de + 13,5 %
com uma amplitude de 39,6 %), apresentando
um valor médio de 37,1 %. Fatores de varia-
¢d0 na composi¢do ndo s6 do queijo como
também da matéria-prima, oscilagdo dos
valores de atributos como pH e particdo do
calcio, altera¢des nas condigdes de armaze-
namento e comercializagdo podem influenciar
na bioacessibilidade do calcio e também de
outros nutrientes, pois altera a velocidade
das reacdes bioquimicas ocorridas durante
a maturacdo e armazenamento do queijo,
podendo disponibilizar ou indisponibilizar o

calcio para a absorcao pelo organismo (FOX;
MCSWEENEY, 1998).

Por fim, quanto ao pH, os queijos co-
mercializados apresentaram 5,14 como valor
médio e um desvio padrao de 0,20. A variagao
obtida pode ser responsavel por alteragdes
considerdveis nas condigdes fisico-quimi-
cas e sensoriais do produto, acarretando aos
produtos caracteristicas distintas. Por nao
ter conhecimento a respeito da tecnologia e
condi¢des de maturacdo ¢ armazenamento
dos mesmos, ndo se pode afirmar sobre os
principais fatores que possam ter causado tal
variacdo, contudo estes podem estar asso-
ciados ao grau de maturagdo e ao teor de
umidade.

CONCLUSOES

A falta de um Regulamento Técnico
de Identidade e Qualidade especifico para o
queijo Minas Padrao dificulta a caracteriza-
¢do do produto, pois ndo ha critérios bem
definidos que possibilitem tal caracterizagao.

Em relagao ao mineral estudado, a maior
parte do célcio presente no queijo encontra-
se na sua fase aquosa, associada aos sais. O
teor bioacessivel de calcio nos queijos Minas
Padrao comerciais apresenta grande variagao,
cujas causas sdo diversas.

Trabalhos semelhantes a este tipo de
queijo ndo sdo relatados na literatura, em-
bora estudos com queijos de caracteristicas
distintas tenham sido realizados. Dessa forma,
este trabalho contribui para a valorizag¢ao nu-
tricional e para o aperfeicoamento dos mar-
cos regulatorios de identidade e qualidade
do queijo Minas Padrdo, devido a inédita
caracterizacao deste queijo quanto ao teor,
a parti¢do do calcio entre as fases (aquosa e
livre) e sua bioacessibilidade.
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