Pag. 10 Rev. Inst. Latic. “Candido Tostes”, Set/Out, n® 370, 64: 10-13, 2009

COMPARACAO DE METODOS PARA DETERMINACAO DO
EXTRATO SECO TOTAL EM DOCE DE LEITE PASTOSO

Comparative study of methods for the determination of the total dry matter in dulce de leche
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SUMARIO

O Doce de Leite ¢ um produto tipico da América Latina, produzido e consumido em
grande escala no Brasil e na Argentina. No Brasil a producido de doce de leite ¢ feita por muitas
empresas, desde as caseiras até as grandes, gerando produtos com uma grande variagdo na
qualidade, especialmente nas caracteristicas fisico-quimicas (umidade/solidos totais) e sensoriais
(cor, aparéncia, textura, sabor). O teor de umidade e o extrato seco total sdo determinados
por meio da evaporagdo da agua ou perda da umidade do produto em estufa em temperatura
adequada para cada produto e pesagem até peso constante. O objetivo deste estudo foi comparar
quatro métodos para determinagdo do extrato seco, o descrito por Silva et. al. (1997), Brasil
(2006 — A, B) e Adolfo Lutz (1985). A diferenga encontrada entre os valores médios de
extrato seco total nos métodos empregados ndo foi significativa (p>0,05). De acordo com os
dados obtidos na analise de extrato seco total de doce de leite pastoso concluiu-se que os
métodos empregados neste trabalho apresentaram alta precisdo e repetibilidade. O método
Brasil (2006, A) além de ser preconizado pela legislagdo brasileira para analise de so6lidos
totais em produtos lacteos, apresentou maior facilidade de execugdo sendo, portanto o método

sugerido para determinagdo do extrato seco total em doce de leite pastoso.
Termos para indexacdo: anéalise, umidade, doce de leite, solidos totais

1 INTRODUCAO

O Doce de Leite ¢ um produto tipico da
América Latina, produzido e consumido em grande
escala no Brasil ¢ na Argentina. E basicamente um
produto resultante da coc¢do do leite com aglicar
até a concentragdo e caramelizagdo desejada. O
doce de leite apresenta elevado valor nutricional
por conter proteinas e minerais, além do alto
conteudo energético (FEIHRMANN et al., 2004).

No Brasil, a producdo de doce de leite
encontra-se ao redor de 34.000 toneladas/ano
(MACHADO, 2005). E um produto obtido pela
concentragdo, por meio de calor, de uma mistura
que contém como componentes principais o leite
e o agucar (sacarose), podendo conter ingredientes
opcionais, tais como: creme, glicose, cacau,
chocolate, entre outros. Além de ser consumido
puro ou em combinagdo com paes, queijos e outros
alimentos o doce de leite serve como matéria-

prima para a industria confeiteira e para outras
empresas do setor alimenticio, estando presente
em diversos alimentos como bolos, sorvetes, balas,
bolachas, licores ¢ em inumeras sobremesas.
Desde 1997, quando o Padrdo de Identidade e
Qualidade foi estabelecido pelo Ministério da
Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), o
doce de leite produzido e comercializado nos paises
integrantes do MERCOSUL, passou a ser definido
como o produto, com ou sem adi¢do de outras
substancias alimenticias, obtido por concentragdo e
acdo do calor a pressdo normal ou reduzida do leite
ou leite reconstituido, com ou sem adi¢do de solidos
de origem lactea e/ou creme e adicionado de sacarose
(parcialmente substituida ou ndo por monossacarideos
e/ou outros dissacarideos). A denominagdo doce de
leite esta reservada ao produto em que a base lactea
ndo contenha gordura e/ou proteina de origem nao
lactea. De acordo com essa legislagdo (BRASIL, 1997)
na fabricagdo do doce de leite pode ser adicionada
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sacarose até no maximo 30 kg/100 L de leite, sendo
que o produto final devera ter teor de umidade méaximo
de 30g/100g; matéria gorda de 6,0 a 9,0 g/100g, teor
de cinzas maximo de 2,0g/100g e teor de proteina
minimo de 5,0g/100g.

Alguns laticinios, em fun¢do da nova legis-
lagdo, passaram a utilizar uma série de ingredientes,
como amidos ou amidos modificados, aditivos
(estabilizantes, espessantes, conservadores, corante
caramelo, umectante sorbitol) e algumas subs-
tancias classificadas como coadjuvantes de tecno-
logia (hidréxido de sodio, hidréxido de calcio,
carbonato de sodio), anteriormente proibidos pelas
normas do Ministério da Saude.

A producdo de doce de leite no Brasil ¢
feita por muitas empresas, desde as caseiras até as
grandes, com distribui¢do em todo o pais. O doce
de leite ndo apresenta uniformidade de qualidade,
apesar de ser produzido em grande volume e
amplamente empregado como um ingrediente
alimenticio. Os doces de leite disponiveis apre-
sentam uma grande variagdo, especialmente em
relacdo as caracteristicas fisico-quimicas (teor de
umidade/sélidos totais, gordura) e sensoriais (cor,
aparéncia, textura, sabor).

A determinagdo da umidade ¢ uma das medidas
mais importantes utilizada na analise de alimentos
e esta relacionada com a estabilidade, qualidade,
composi¢do e textura dos alimentos. A umidade esta
diretamente relacionada as caracteristicas dos
alimentos como a estocagem, embalagem e o
processamento. Alimentos estocados com alta
umidade apresentam deterioragdo mais acelerada,
ou menor vida util, devido a alta atividade de agua.
A vida de prateleira dos produtos alimenticios ¢
determinada por processos deteriorativos os quais
sao influenciados pela atividade de agua presente no
alimento (CORDEIRO, 2007).

O prazo de validade de um produto ¢ definido
como o0 tempo em que 0 mesmo mantém suas
propriedades, quando conservado na embalagem
original e sem avarias, em condig¢des adequadas de
armazenagem e utilizagdo. No caso do doce de leite
pastoso, o prazo de validade estd associado a qualidade
dos ingredientes, aos procedimentos de Boas Praticas
de Fabricagdo e as técnicas de processamento,
principalmente a etapa de acondicionamento do
produto nas embalagens (plasticas ou de vidro). A
matéria-prima, no caso o leite, ndo deve apresentar
anormalidade de cor, sabor, odor ou aparéncia. O
doce de leite pode ser adicionado de outros
ingredientes, como por exemplo, coco, passas ou
nozes. Estes ingredientes também podem reduzir a
vida util do produto, se contiverem alta carga de
microorganismos deteriorantes ou patogénicos, se
ndo forem bem selecionados, se¢ estiverem mal
acondicionados ou se estiverem mantidos em locais
quentes e abafados. Dependendo dos fatores citados,

a durabilidade de um Doce de Leite Pastoso produzido
adequadamente varia entre 160 a 180 dias. E
importante ressaltar que a ANVISA (Agéncia Nacional
de Vigilancia Sanitaria) considera que o prazo de
validade de um alimento processado ¢ sempre de
responsabilidade do seu produtor. Cabe ao fabricante
determinar corretamente o tempo da vida de
prateleira (shelf-life) do seu produto.

Apesar de a literatura apresentar diversos
métodos de determinagdo de umidade, métodos
exatos, precisos, rapidos e simples; aplicaveis a todos
os tipos de alimentos ou a produtos especificos,
continuam a ser pesquisados. As dificuldades
encontradas na determinagdo do extrato seco total
dos alimentos s@o: separagdo incompleta de agua do
produto; decomposi¢do do produto com formagao
de agua além do original; perdas das substancias
volateis do alimento que serdo computadas como
peso em agua; oxidagdo, decomposicdo e interagio
de componentes (CORDEIRO, 2007).

O extrato seco total é determinado gravime-
tricamente por meio da evaporagdo da agua ou perda
da umidade do produto apds secagem em estufa, na
temperatura e tempo adequados. A temperatura em-
pregada nesta avaliagdo depende do produto a ser seco
bem como de suas caracteristicas (composi¢do). Na
determinagdo do extrato seco total em doce de leite
empregam-se métodos de analise por desidratagdo em
estufa convencional ou com circulagdo de ar forgada,
ou por evaporagdo em estufa a vacuo.

O presente trabalho teve por objetivo comparar
e avaliar os principais métodos referenciados na
literatura brasileira para determinagdo do extrato seco
total em doce de leite visando evidenciar o método
mais apropriado para este tipo de produto.

2 MATERIAL E METODOS

Para este estudo empregou-se doce de leite
pastoso processado no Centro de Tecnologia de
Laticinios (Tecnolat), no Instituto de Tecnologia de
Alimentos (ITAL). Leite tipo B pasteurizado con-
tendo aproximadamente 3,5% de gordura foi
neutralizado com bicarbonato de sddio até 12°Dornic,
adicionado de 18% de agticar e 2% de glicose (em 55-
60°Brix), sendo concentrado em tacho aberto até
72-74°Brix. A partir de amostras do mesmo lote de
doce de leite pastoso foram realizadas dez avaliagdes
de extrato seco total em cada metodologia empregada,
com trés repetigoes, totalizando 30 resultados em
cada método analitico.

No método descrito por Silva et. al. (1997)
empregou-se estufa com circulagdo de ar forgada,
ja nos Métodos Brasil (2006 — A, B) utilizou-se
estufa convencional para desidratacdo das
amostras. No método descrito por Adolfo Lutz
(1985) a determinagdo do extrato seco total foi
realizada por meio de desidratagdo da amostra em
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estufa a vacuo. As temperaturas e tempos de seca-
gem empregadas nas avaliagdes variaram de 70 a
105°C e 2 a 6 horas.

No método para determinacgdo do extrato
seco total em doce de leite, descrito por Silva et. al.
(1997), a amostra (5 gramas) misturada com 20
gramas de areia foi dessecada em estufa a 105°C por
3 horas e pesada até peso constante. No método
Brasil (2006 - A) a amostra (3 gramas) foi misturada
com 20 gramas de areia e dessecada em estufa a 85+
2°C durante 6 horas, sendo entdo avaliada até peso
constante. No método Brasil (2006 - B), a amostra
(5 gramas) foi misturada com 25 gramas de areia e 5
mL de agua destilada, aquecida em fluxo de vapor
(banho-maria) por 30 minutos, dessecada em estufa
a 102°C durante 2 horas e pesada até peso constante.
No método Adolfo Lutz (1985) a amostra (3 gramas)
foi adicionada de 10 mL de dgua e misturada com 10
gramas de areia purificada, evaporada em banho-
maria e seca em estufa a vacuo 70+ 2°C por 2 horas,
sendo posteriormente avaliada até peso constante.

Os resultados obtidos foram avaliados
estatisticamente por meio de analise de varidncia
(ANOVA) e Teste de Tukey para comparagdo das
médias (nivel de significancia de 5%), empregando
o programa Statistica 5.0.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos pelos métodos descritos
por Silva et. al. (1997), Brasil (2006 - A, B) e Adolfo
Lutz (2005), na determinagdo do extrato seco total
(EST) do doce de leite pastoso, estdo apresentados
na Tabela 1.

Observa-se que as amostras avaliadas encontram-
se de acordo com a legislacdo vigente para doce de leite,
em termos de teor de umidade, ou seja, inferior a 30 g/
100 g de produto.

Nao houve diferenga significativa (p>0,05) nos
resultados médios dos teores de extrato seco total entre
as metodologias empregadas nas avaliagdes. Os valores
dos desvios padro e coeficientes de variagdo demons-
traram alta eficiéncia e precisdo dos métodos. Segundo
Pimentel Gomes (2000), se o coeficiente de variagdo

(CV) for inferior a 10% o experimento tem alta
precisdo, de 10 a 20% os experimentos sdo considerados
de boa precisdo e de 20 a 30% de baixa precisdo.

Em relag@o a execug@o das analises de extrato
seco pelos métodos empregados, verificou-se que no
método e Brasil (2006 -B), onde foram utilizadas
maiores quantidades de amostra, 5 gramas ocorreu a
queima algumas amostras de doce de leite analisadas, o
que ndo ¢ desejavel. Este fato também foi devido a
temperatura empregada na dessecacdo das amostras
neste método, de 102°C. No método (Silva et. al.,
1997) também ocorreu uma tendéncia ao escurecimento
das amostras, provavelmente devido a temperatura
empregada na secagem (105°C). Nas andlises exe-
cutadas de acordo com Adolfo Lutz (2005), empregando
o método de desidratagdo em estufa a vacuo, ocorreu
perda de varias amostras durante o processo de
desidratag@o pois espirrava dgua com amostra nas
paredes internas da estufa. O método Brasil (2006-A)
ndo apresentou dificuldades na execugdo.

Cordeiro et al. (2007) compararam os
métodos de desidratagdo em estufa convencional
(EC) e em estufa com circulagdo de ar forgada
(ECAF) a uma temperatura de 105°C para amostras
comerciais de doce de leite pastoso. Foram avaliadas
18 amostras, cujos teores médios de umidade foram
21,18% para ECAF (78,82%EST) e 13,66% para
EC (86,34%), com teores de umidade variando de
19,46 a 22,12% e 9,49 a 22,13%, respectivamente.
Os autores concluiram que o método de circulagdo
por desidratagdo com circulagdo de ar forgado apre-
sentou resultados com maior confiabilidade por
obter menores indices de erro padrdo, o que ocorreu
provavelmente devido a maior facilidade na
eliminag@o das moléculas de agua pela circulag@o
de ar forgado. Ja neste trabalho os resultados obtidos
empregando-se estufa convencional (EC)
apresentaram praticamente o mesmo desvio padrio
daquele onde se empregou a estufa com circulagio
de ar for¢ada (ECAF), indicando que o tipo de
equipamento, neste caso ndo afetou significa-
tivamente a secagem do produto, nas temperaturas
e tempos de andlise e nas quantidades de amostra
empregadas neste estudo.

Tabela 1 — Resultados médios das analises de extrato seco total (EST) para o doce de leite pastoso (n= 30).

Silva et al. Brasil - A Brasil- B Adolfo Lutz
EST (%)* 73,6906" 73,7314° 73,0627" 73,7694°
Desvio padrao 0,1102 0,1437 0,0592 0,2194
Coeficiente de variagéo (%) 0,1496 0,1949 0,0810 0,2974
Intervalo de variag@o (%) 72,9023 72,2677 71,5235 71,8494
74,3187 76,5914 74,1683 74,4108

* Valores na mesma linha, seguidos de letras iguais, ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5%.
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4 CONCLUSAO

Todos os métodos empregados neste trabalho
apresentaram alta precisdo e repetibilidade na
avaliagdo do extrato seco total em doce de leite
pastoso. O método Brasil (2006-A) além de ser
preconizado pela legislagdo brasileira para analise
de solidos totais em produtos lacteos apresentou
maior facilidade de execugdo sendo, portanto o
método sugerido para determinagdo de extrato seco
total em doce de leite pastoso.

SUMMARY

Dulce de leche is a typical product from
Latin America, produced and consumed in large
scale in Brazil and Argentina. In Brazil the Dulce
de leche production is done by many companies
from handmade by large firms generating products
with a large variation in quality especially in
physical-chemical (moisture/total dry matter) and
sensory characteristics (color, appearance,
texture, taste). The moisture content and the
total dry matter are determined through the
evaporation of water of the product or loss of
the moisture in suitable temperature and
evaluation until constant weight. The objective
of this study was to compare four methods for
determining of total dry matter described by Silva
et. al. (1997), Brasil (2006-A,B) and Adolfo Lutz
(1985). No significant differences (p>0,05) were
found between the average values of total dry
matter by the methods employed. In accordance
with the data obtained in the total dry matter
analysis for Dulce de leche concluded that the
used methods in this work had presented high
precision and repeatability. The Brazil (2006- A)
method in addition to being a method
recommended by the Brazilian legislation for total
solids analysis in milk products presented greater
ease in the analysis execution being therefore the
method suggested for determining the total dry
matter in Dulce de leche.

Index terms: analysis, humidity, dulce de
leche, total solid
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