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RESUMO

O leite € considerado um dos alimentos mais completos por apresentar varios
elementos importantes para a nutricdo. Entretanto, a pratica de fraudes envolvendo
os laticinios € bastante recorrente, comprometendo dessa forma, o valor nutritivo
desse produto. Neste sentido, um novo tipo de fraude que vem sendo empregada
para mascarar a adicdo de agua € a utilizacdo de maltodextrina, dosada de forma a
restaurar valores analiticos adequados para certos indices de qualidade fisica ou
qguimica do leite. Essas formulacdes precisas adicionadas pelos fraudadores, muitas
vezes ndo sdo detectadas pelas técnicas empregadas e previstas para andlises
fisico-quimicas de rotina aplicadas ao leite fluido. Dessa forma o presente trabalho
teve como objetivo validar uma metodologia por meio da Cromatografia Liquida de
Alta Eficiéncia (CLAE) para identificar e quantificar maltodextrina em leite cru. Foi
utilizado cromatografo liquido da marca Shimadzu LC/20 acoplado ao detector
evaporativo com espalhamento de luz (ELSD-LTII). Parametros de validacdo
apresentaram linearidade adequada, com valores de desvio padrao relativo entre
0,74 e 2,16% (n = 10) para a repetitividade e 0,11% a 19.39% (n = 5) para preciséo
intermédia. Limites de deteccdo e quantificacdo foram 0,78 e 1,56 mg/mL,
respectivamente, e as taxas de recuperacdo foram entre 91 e 93% para o0s trés
niveis. A aplicagdo deste método mostra que as concentragbes encontradas em
amostras adulteradas por maltodextrina sdo mais baixas do que o esperado, o que
pode estar relacionado com a qualidade da maltodextrina comercial utilizada. O
método proposto mostrou ser simples e adequado para a determinacdo de
maltodextrina em leite cru, com deteccao para niveis de adulteracédo de 1%.

Palavras chave: Leite de vaca. Fraude. Maltodextrina. CLAE. Validag&o.



ABSTRACT

Milk is considered one of the most complete foods for presenting several
important elements for nutrition. However, the practice of fraud involving dairy
products is recurrent, compromising thus the nutritional value of the product. In this
respect, a new type of fraud, which has been used to mask the addition of water, is to
use maltodextrin, dosed in order to restore adequate analytical values for certain
levels of quality in milk. These precise formulations added by fraudsters often are not
detected by the techniques employed and planned to routine physical-chemical
analysis applied to fluid milk. Thus, the present study aimed to validate a
methodology by High Performance Liquid Chromatography (HPLC) to identify and
quantify maltodextrin in raw milk. Liquid chromatograph used was a Shimadzu LC
brand / 20 coupled to evaporative light scattering detection (ELSD LTII). Validation
parameters exhibited adequate linearity, with relative standard deviation values
between 0.74 and 2.16% (n = 10) for repeatability and 0.11 to 19.39% (n = 5) for
intermediate precision. Limits of detection and quantification were 0.78 and 1.56
mg.mL™, respectively, and recovery rates were between 91 and 93% for three levels.
The application of this method shows that maltodextrin concentrations found in
adulterated samples are lower than expected, which may be related to the quality of
the commercial maltodextrin used. The method proposed proved to be simple and
appropriate for determination of maltodextrin in raw milk, with detection down to
adulteration levels of 1%.

Keywords: Cow Milk. Fraud. Maltodextrin. HPLC. Validation.
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1 INTRODUGCAO

O leite é considerado um alimento completo, tradicional na dieta do homem e
importante fonte de macro e micronutrientes na nutricdo (BRASIL, 2005).

A producédo de leite encontra-se como uma das mais importantes cadeias do
agronegocio brasileiro. Analisando o Valor Bruto da Producgéo, calculado pelo
Ministério da Agricultura Pecuaria e Abastecimento (MAPA), dentre todas as
atividades agropecuéarias do pais, € a sexta mais importante (Quadro 1), atras da soja,
do bovino de corte, da cana-de-acucar, do frango e do milho (CARVALHO, 2014). O
pais saiu de uma producdo de 7,3 bilhdes de litros de leite na década de 70 para
atuais 35 bilhGes de litros em 2014 (VIEIRA, 2014).

Quadro 1. Valor Bruto da Producéo no Brasil em 2014 - estimativa (MAPA, 2014).

Cadeia R$ anual

Soja (grao) 94,299 bilhdes
Bovinos de corte 68,416 bilhdes
Cana-de-acicar 46,552 bilhdes
Aves 472,064 bilhdes
Milho 34,728 bilhdes
Leite 26,010 bilhdes

Percebe-se ainda que a producdo de leite vem apresentando evolucao
continua e mais estavel ao longo dos anos se comparado aos demais produtos da

cadeia agricola (Figura 1).

300

e afé (em grio)

250
s ana-de-acucar

emmm==Milho (em grio)
200 +

em—==So0ja (em grio)

150 +

100 +

50

Figura 1: Crescimento relativo das atividades agropecuarias
em relacdo ao Valor Bruto da Producao (MAPA, 2014).
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Estes dados refletem apenas a producdo primaria. Se analisarmos a cadeia de
processamento e distribuicdo, os numeros sao ainda mais robustos. Estima-se uma
movimentagado de cerca de R$ 140,2 bilhdes em 2014, ou quase 3% do PIB nacional
(CARVALHO, 2014), sem contar a importancia na geragdo de empregos e no
desenvolvimento regional, notadamente nas pequenas propriedades. Quando
comparado com outras atividades melhor classificadas em valor bruto da producéo, o
leite tem o seu potencial. S&o gerados cerca de 4 milhdes de empregos, além da
atividade existir na maior parte dos quase 6.000 municipios do pais, refletindo a
relevancia da atividade (CARVALHO, 2014).

No entanto, quando se trata de imagem, o leite ndo tem reputagéo ou status
compativel com sua importancia socioecondmica e geradora de renda por area
produzida. As noticias envolvendo o leite sdo geralmente negativas, principalmente
por questdes de fraude, cada vez mais recorrentes (SPINK et al., 2011; MOORE et
al., 2012; CARVALHO, 2014).

Qualguer artificio usado sem o consentimento oficial resulta na modificacdo do
produto e lucro ilicito das industrias em detrimento dos interesses do consumidor, que
adquire produtos sem a qualidade esperada (KROETZ, 2008). Um fator de relevancia
€ que as estratégias de fraude afetam pouco as caracteristicas sensoriais dos
alimentos, tornando dificil para o consumidor a sua identificacdo, porém
comprometendo seu valor nutritivo (VELLOSO, 2003).

Dentre as principais fraudes destaca-se a adigcdo de substancias néo
autorizadas, denominadas “reconstituintes da densidade”, tais como as dextrinas, o
cloreto de sédio e a sacarose, empregadas normalmente para dissimular ou ocultar a
adicdo de agua, na qual o principal objetivo € o ganho econémico pelo aumento do
volume. A adicdo destes reconstituintes dificulta a identificacdo de aguagem pelos
métodos fisico-quimicos oficiais (FILHO et al., 2009).

A adicdo de maltodextrina ao leite vem ganhando espaco dentre os compostos
adicionados nas fraudes por aguagem, por ser uma substancia soluvel em agua, de
dificil visualizac&o, além de n&o possuir sabor adocicado como a sacarose (FERRAO
et al., 2007).

Atualmente, os laboratérios oficiais do MAPA adotam a cromatografia em
camada delgada (CCD) (BRASIL, 2007) para a deteccdo desse composto. No

entanto, de acordo com Sanvido (2009), essa técnica muitas vezes € demorada e
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também ndo é totalmente confidvel, produzindo muitos resultados falso negativos,
fazendo-se necessario o estudo de métodos mais eficazes.

Nesse sentido, para a identificacdo e quantificacdo de compostos de estrutura
guimicas muito semelhantes e devido a sua comprovada acuricia e rapidez na
identificagdo simultdnea de mono, di e oligossacarideos a cromatografia liquida de
alta eficiéncia (CLAE) € uma técnica de destaque.

Para garantir que essa metodologia desenvolvida por meio da cromatografia
liguida de alta eficiéncia seja adequada para deteccao do composto maltodextrina no
leite, se faz necessério a validacdo, processo este utilizado para autenticar o
procedimento analitico.

Por essa razdo, o objetivo deste trabalho foi a validacdo de método de CLAE

para a determinacao de maltodextrina em leite cru.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 FRAUDE EM LEITE FLUIDO

O Regulamento de Inspecdo Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem
Animal (RIISPOA) (BRASIL, 2008) estabelece que o produto “leite” ndo pode ser
adicionado de substancias nao permitidas, caracterizando a sua adulteracéo
intencional como fraude.

A prética de adulteracdo € comum em parte dos estabelecimentos industriais
envolvidos com a producdo, beneficiamento e/ou envase do leite, podendo ser
caracterizada em dois tipos: sanitéria, por meio da adicdo de substancias estranhas
ao leite com o intuito de mascarar e/ou evitar alteracdes do produto, o que pode
ocasionar prejuizos a saude do consumidor, e econdmica, através da adicdo de
substancias “indcuas”, que visam aumentar o volume do leite e mascarar a aguagem
(ABLV, 2007).

A fraude de natureza econbmica é uma pratica histrica, e os primeiros
registros datam de 1880, relatando a fraude por adicdo de agua. Outras formas
praticadas incluem também a adicdo de soro de queijo e adicdo de leitelho
(KARTHEEK et al., 2011; CASSOLI, 2012). Com o intuito de recompor ou manter a
densidade do leite cujo volume foi aumentado de forma fraudulenta, substancias ditas
reconstituintes s&o adicionadas, incluindo amilaceos, cloretos, aculcares e
maltodextrina. No entanto, nem sempre os métodos analiticos usuais utilizados em
estabelecimentos de processamento de leite e nos Laboratérios Oficiais conseguem
detectar estes componentes (FILHO et al., 2009; KARTHEEK et al., 2011; SINGH et
al., 2015).

No Brasil, dentre as principais substancias adicionadas ao leite que podem
causar danos a saude do consumidor, constituindo assim fraude sanitaria encontram-
se: cloro, agua oxigenada, alcool, bicarbonato, dentre outras (WANDERLEY et al.,
2012).

Em 2007 a Policia Federal brasileira deflagrou a “Operagao Ouro Branco”, em
2008 a “Operacdo Lactose” e mais recentemente, em 2013, a “Operacdo Leite
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Compensado”, havendo a prisdo de varios envolvidos nas fraudes do leite e a
interdicdo dos estabelecimentos envolvidos.

Como exemplo de um fato gravissimo de adulteracdo do leite, pode ser citado
0 que ocorreu na China em 2008, em um estabelecimento produtor de leite em pé que
adicionou a substancia melamina, derivada do petrdleo, cujo objetivo era aumentar o
teor de proteina, mascarando a adicdo de agua, o que provocou a morte de algumas
criancas e idosos que consumiram o produto (FONSECA et al., 2014). Mundialmente,
o impacto econdmico gerado foi a proibicdo em diversos paises da importacédo de leite
e derivados lacteos da China.

Wanderley et al. (2012), verificaram a qualidade de leite pasteurizado e UAT
(Ultra Alta Temperatura) comercializados no estado do Rio de Janeiro e observaram
gue a fraude mais frequentemente encontrada foi a adicdo de agua ou de outras
substancias nao identificadas que ocasionaram a diminuicdo dos solidos totais do
leite, seguida pela fraude da adicdo de substancias alcalinas que visa impedir a
acidificacao do leite.

Outros trabalhos também tém demonstrado a existéncia de fraudes em leite
fluido em outros estados do Brasil (DAHMER, 2006; BORGES et al., 2007; SILVA et
al., 2008; MARTINS et al., 2013; JUNIOR et al., 2013), indicando que uma grande

guantidade do leite produzido possui algum tipo de adulteracéo.

2.2 FRAUDE COM MALTODEXTRINA

Um tipo de fraude que vem sendo utilizado € a adicdo de maltodextrina, dosada
de forma a restaurar valores analiticos considerados adequados para certos indices
de qualidade fisica ou quimica do leite normal (FERRAO et al., 2007).

“Maltodextrinas sao biopolimeros originados da hidrélise parcial do amido e sao
classificadas pelo seu grau de hidrélise, expresso em dextrose equivalente (DE), que
€ a porcentagem de acucares redutores calculados como glicose em relacdo ao peso
seco do amido” (COUTINHO, 2007). Em geral, as maltodextrinas sao carboidratos de
baixa densidade, totalmente sollveis em agua e ndo possuem aroma de amido
(KEARSLEY et al., 1995).

Como cada unidade de acucar da cadeia tem a capacidade de reter moléculas

de agua, a maioria se hidrata facilmente quando ela esta disponivel. Portanto, em
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sistemas aquosos, passam por dissolucéo parcial ou completa (DAMODARAN et al.,
2010); isso explica o fato dessa fraude néao ser facilmente identificada, como no caso
da fraude com o amido.

A maltodextrina ndo é nociva a saude do ser humano, entretanto altera as
caracteristicas fisico-quimicas do leite e é acrescentada a este no intuito de mascarar
outros tipos de fraude, como a fraude por aguagem (CHRONAKIS, 1998; SINGH et
al., 2015). Martins et al.,, (2013), ao avaliarem a composicdo, a qualidade fisico-
quimica e a ocorréncia de adulteracdes em leite UHT, confirmaram a adulteracédo por
sacarose e maltodextrina em duas marcas de leite UHT. Em 2008, na Operacao
Lactose, foram encontrados fraude por adicdo de maltodextrina no leite em po.

O Ministério da Agricultura Pecuéria e Abastecimento (MAPA) instituiu em 2007
através da Instrugdo Normativa n° 14 o método de deteccdo de maltodextrina
utilizando a Cromatografia em Camada Delgada (BRASIL, 2007). Esta técnica por sua
vez, ndo € totalmente confidvel produzindo muitos resultados falso negativos
(SANVIDO, 2009).

2.3 CROMATOGRAFIA

2.3.1 Conceito histérico

Atribuida ao boténico russo Mikhael Semenovich Tswett, a descoberta da
cromatografia como técnica analitica ocorreu em 1906, quando este descreveu sua
experiéncia na separacdo dos componentes de extrato de folhas. Neste estudo o
botanico usou uma coluna de vidro recheada com carbonato de céalcio como fase
estacionaria e éter de petroleo como fase movel, ocorrendo a separacdo de
pigmentos de cloroplastos em folhas verdes de plantas. Este fato deu origem ao nome
de cromatografia (chrom = cor e grafie = escrita) embora o processo nao dependa da
cor (LANCAS, 1993; DEGANI et al., 1998).

A técnica cromatografica foi praticamente ignorada até a década de 30 quando
foi redescoberta por Kuhn e Lederer que apefeicoaram a cromatografia em coluna,
separando e identificando as xantofilas da gema de ovo, utilizando um experimento

semelhante ao de Tswett. Apartir dai a cromatografia foi aperfeicoada e em conjunto
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com o0s avangos tecnolédgicos esta foi levada a um alto grau de sofisticacdo que
resultou no seu grande potencial de aplicacdo em muitas areas (LANCAS, 1993;
COLLINS,1997).

2.3.2 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

A cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) € um dos diversos métodos
cromatograficos para separacdo e analise de misturas quimicas, sendo considerada
uma técnica excepcional pois sua aplicabilidade é praticamente universal, possui uma
precisdo notavel e muitos laboratérios que trabalham com andlises de misturas
guimicas sdo equipados com cromatografo, se enquadrando como a primeira opcao
de técnica para essas analises (SNYDER et al., 2010). Devido a facilidade em efetuar
a separacao, identificacdo e quantificacdo de espécies quimicas, a cromatografia
liquida de alta eficiéncia é uma técnica analitica amplamente aplicada em anélises
para pesquisa, testes clinicos e diagndsticos (HAYES et al., 2014).

O método cromatografico fundamenta-se na migracdo diferencial dos
componentes de uma mistura, o que ocorre devido a diferentes interagdes entre duas
fases imisciveis, sendo uma fase fixa que tem uma grande area superficial chamada
fase estacionaria, e a outra um fluido que se move através da fase estacionaria sendo
chamada de fase mével (DEGANI et al., 1998; SNYDER et al., 2010).

Os componentes essenciais de um sistema de cromatografia liquida séo
apresentados na Figura 2. A fase moével € extraida de um reservatério para uma
bomba, que controla a taxa de fluxo e gera pressdo suficiente para acionar a fase
movel através da coluna. Um injetor automatico € usado para colocar a amostra sobre
a coluna sem parar o fluxo da bomba. A separacdo realiza-se na coluna (fase
estacionaria), que geralmente reside no interior de um forno de coluna. Conforme os
componentes vdo se separando vao sendo eluidos com posterior deteccdo. O
detector responde a alteragcdes na concentracdo do analito durante a corrida. Um
sistema de dados monitoriza a saida do detector e fornece dados processados, tanto
para producdo grafica como para tabulagdo de dados. Um controlador de sistema
(muitas vezes combinado com o sistema de dados) dirige as fungBes dos varios
modulos (SNYDER et al., 2010).
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Figura 2: Desenho esquematico do sistema de cromatografia
liquida (SNYDER et al., 2010).

A identificagdo dos componentes de uma amostra é feita através da
comparacado dos cromatogramas obtidos por meio de padrdes. Nestes padrbes o
componente em questao é eluido nas mesmas condicGes da amostra a ser analisada,
tendo a formacdo de um pico em um determinado tempo chamado de tempo de
retencdo, sendo assim, os componentes sdo identificados pelo tempo de retencdo
(CHIM, 2008; SNYDER et al., 2010).

2.4 VALIDACAO DE METODOS CROMATOGRAFICOS

O desenvolvimento de um método analitico, a adaptacdo ou a implementacédo
de método conhecido, envolve processo de avaliagdo que ir4 estimar sua eficiéncia
na rotina do laboratério. Esse processo costuma ser denominado de validacéo
(BRITO et al., 2003; BANSAL et al., 2007).

E essencial empregar métodos analiticos bem caracterizados e completamente
validados para produzir resultados confiaveis que possam ser interpretados de forma
satisfatéria (SHAH, 2007).

A validacdo de um método € um processo continuo que comeca no
planejamento da estratégia analitica e continua ao longo de todo o0 seu
desenvolvimento e transferéncia. Orgdos Reguladores do Brasil e de outros paises
tém estabelecido documentos oficiais que séo diretrizes a serem adotadas no
processo de validacéo (RIBANI et al., 2004; SHAH, 2007).

No Brasil, ha duas agéncias credenciadoras para verificar a competéncia de

laboratorios de ensaios: a ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria) e o
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INMETRO (Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial).
Estes 6rgdos disponibilizam guias para o procedimento de validacdo de métodos
analiticos, respectivamente, a Resolucdo ANVISA RE n° 899, de 29/05/2003
(ANVISA, 2003) e o documento INMETRO DOQ-CGCRE-008, de julho/2007
(INMETRO, 2007).

No ambito internacional, a IUPAC (“International Union of Pure and Applied
Chemistry”) também redigiu um documento técnico que define um guia para validacéo
de métodos analiticos, a norma internacional ISO/IEC 17025, que € uma norma
especifica para laboratorios de ensaio e de calibracdo, apresenta a “validagcao de
métodos” como um dos requisitos técnicos importantes na qualidade assegurada dos
laboratorios de ensaio. O US-FDA (“United States-Food and Drug Administration”)
também tem proposto guias sobre validacdo de métodos (FDA, 2013).

Vérios trabalhos na literatura descrevem os parametros que devem ser
avaliados na validacdo de um método analitico e, geralmente h4 uma concordancia
gue estes parametros devem incluir: seletividade, curva de calibracdo (linearidade),
precisdo, limite de quantificacdo, limite de deteccdo, eficiéncia de extracao
(recuperacao) e robustez (BANSAL et al., 2007; SHAH, 2007; PAULI et al., 2011;
ACQUARO JR et al., 2013; LAZARO, 2013).

2.4.1 Seletividade

Seletividade € a capacidade de avaliar, de forma inequivoca, as substancias
em exame na presenca de componentes que podem interferir com a sua
determinacdo em uma amostra complexa. Garante que o pico de resposta seja
exclusivamente do composto de interesse (RIBANI et al., 2004)

A primeira forma de se avaliar a seletividade € comparando a matriz isenta da
substancia de interesse e a matriz adicionada com esta substancia (padrédo), sendo
gue, nesse caso, nenhum interferente deve eluir no tempo de retencédo da substancia
de interesse, que deve estar bem separada dos demais compostos presentes na
amostra (CASSIANO et al., 2009).

2.4.2 Linearidade
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A linearidade corresponde a capacidade do meétodo em fornecer resultados
diretamente proporcionais a concentracdo da substancia em exame. A correlacédo
entre o sinal medido (area ou altura do pico) e a massa ou concentracado da espécie
pode ser expressa mediante a equacao da reta (x = ay + b) chamada curva analitica.
Além dos coeficientes de regressdo a e b, também é possivel calcular, a partir dos
pontos experimentais, o coeficiente de correlacdo r. Este parametro permite uma
estimativa da qualidade da curva obtida, pois quanto mais proximo de 1,0, menor a
dispersédo do conjunto de pontos experimentais e menor a incerteza dos coeficientes

de regressao estimados (RIBANI et al., 2004).

2.4.3 Preciséo

A precisdo de um método bioanalitico € a medida dos erros aleatorios e
representa a proximidade dos resultados obtidos a partir de medidas independentes
de amostragens multiplas de uma amostra homogénea. Este € um importante
pardmetro que possibilita decidir se 0 método bioanalitico é confiavel ou ndo para o
objetivo da anélise (CASSIANO et al., 2009).

A precisao € avaliada, pelo desvio padrao absoluto (S) que utiliza um nimero
significativo de medicdes, normalmente maior que 20. Na pratica, em validacdo de
métodos, o nimero de determinacdes € geralmente pequeno e o que se calcula é a
estimativa do desvio padrao absoluto (S) (RIBANI et al., 2004).

A precisdo em validacdo de métodos é considerada em trés niveis diferentes:
repetitividade; precisdo intermediaria; reprodutibilidade. A repetitividade representa a
concordancia entre os resultados de medi¢cdes sucessivas de um mesmo meétodo,
efetuadas sob as mesmas condicdes de medicdo, chamadas condi¢cdes de
repetitividade: mesmo procedimento; mesmo analista; mesmo instrumento usado sob
as mesmas condi¢cbes; mesmo local; repeticbes em um curto intervalo de tempo.
Minimo de nove determinaces cobrindo o limite especificado do procedimento (ex.:
trés niveis, trés repeticoes cada um) (CASSIANO et al., 2009).

A precisdo intermediaria indica o efeito das variacbes dentro do laboratorio
devido a eventos como diferentes dias ou diferentes analistas ou diferentes

equipamentos ou uma combinacdo destes fatores. O objetivo da validacdo da
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precisdo intermediaria é verificar que no mesmo laboratorio o método fornecera os
mesmos resultados (RIBANI et al., 2004).

A reprodutividade é o termo utilizado para demonstrar a precisdo entre
laboratorios. Os resultados s&o obtidos usando 0 mesmo método e mesmas amostras
em diferentes laboratérios, diferentes analistas e equipamentos (CASSIANO et al.,
2009).

2.4.4 Limite de Deteccéo

O limite de deteccéo (LOD, do inglés “Limit Of Detection”) representa a menor
concentracdo da substancia em exame que pode ser detectada.

Para determinar € feita a comparacdo entre medicdo dos sinais de amostras
em baixas concentracdes conhecidas do composto de interesse na matriz e um
branco (matriz isenta do composto de interesse) destas amostras. Assim, é
estabelecida uma concentracdo minima na qual a substancia pode ser facilmente
detectada. A relacéo sinal-ruido pode ser de 3:1 ou 2:1 (RIBANI et al., 2004).

2.4.5 Limite de Quantificacéo

O limite de quantificagdo (LOQ, do inglés “Limit Of Quantitation”) representa a
menor concentracdo da substancia em exame que pode ser mensurada, utilizando um
determinado procedimento experimental.

Os mesmos critérios de LOD podem ser adotados para o LOQ, utilizando a
relacdo 10:1, ou seja, o LQ pode ser calculado utilizando o método visual ou a relagao
sinal-ruido (RIBANI et al., 2004).

2.4.6 Recuperacao

A recuperagéao avalia a eficiéncia do método de tratamento das amostras. Este
parametro é calculado comparando-se a resposta obtida para o analito adicionado na
matriz e extraido com a resposta obtida para o analito em amostras preparadas em
solvente e, consequentemente, nao extraidas, as quais representam 100%
(CASSIANO et al., 2009).
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A percentagem de recuperacao pode ser estabelecida pela seguinte formula:
Recuperacédo (%) =C1 — C2
C3
onde:
C1 = concentragéo determinada na amostra adicionada.
C2 = concentracdo determinada na amostra ndo adicionada.

C3 = concentracao adicionada

2.4.7 Robustez

Um método é robusto quando ndo € afetado por uma modificacdo pequena e
deliberada em seus parametros. A robustez é avaliada pela variacdo de parametros
como a concentracdo do solvente organico, tempo de extracdo, temperatura da
coluna. Se estas mudancas estiverem dentro dos limites de precisao e seletividade
aceitaveis, entdo o método possui robustez e tais variagdes podem ser incorporados
ao procedimento (RIBANI et al., 2004; CASSIANO et al., 2009).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 OBTENCAO DA AMOSTRA

Amostras de leite cru (10 L) foram coletados em cinco dias diferentes (n=5) em
uma propriedade privada, na cidade de Sdo Gongcalo, Rio de Janeiro. Apds a ordenha,
o leite foi imediatamente arrefecido (4 + 1 ° C) e levado a Faculdade de Veterinaria da

Universidade Federal Fluminense, em Niterdi, no estado do Rio de Janeiro.

3.2 PREPARO DAS AMOSTRAS

A fim de verificar a qualidade do leite, as amostras foram submetidas as
analises oficiais de densidade, gordura, acidez titulavel, crioscopia e sélidos totais
(Association of Official Analytical Chemists - AOAC, 2012).

Apoés a verificacdo de conformidade amostras de leite cru (500 mL) foram
adulteradas com agua destilada e maltodextrina (Max Titanium®, Sao Paulo, Brasil)
obtendo-se cinco grupos experimentais: leite cru sem adulteracdo (C); leite cru
adicionado de 5% de agua (W); leite cru adicionado de 5% de agua e 1% de
maltodextrina (M 1,0); leite cru adicionado de 5% de agua e 1,25% de maltodextrina
(M 1,25) e leite cru adicionado de 5% de agua e 1,5% de maltodextrina (M 1,5). As
amostras dos grupos experimentais foram mantidas sob refrigeracao (4 + 1°C) sob as
mesmas condi¢des até o momento da analise.

A necessidade da adi¢do de 4gua para formagédo dos grupos experimentais se
baseia no fato da fraude com maltodextrina estar diretamente ligada a adicdo de agua
(LUIZ et al., 2010; WANDERLEY et al., 2012; MARTINS et. al., 2013). Foi
determinada a adicdo de 5% de agua, baseada na quantidade minima detectavel
guando se combina as analises oficiais de rotina (CRUZ et al., 2008; WANDERLEY et
al., 2012).

3.3 PREPARO DO PADRAO

O padrdo de maltodextrina foi obtido da Sigma-Aldrich® (St. Louis, MO, SA).

Solucdo estoque de padrdo maltodextrina na concentracdo final de 50mg/mL foi
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preparada em agua Milli-Q (Simplicity UV, Millipore, Molsheim, France) e estocada a
4+1 °C. Varias concentracdes (3,125; 6,25; 10; 12,5; 15; 25 mg/mL) da solucéo
estoque de padrdo maltodextrina foram obtidas a partir da diluicdo com leite cru para
cada fase de validagao.

3.4 EXTRACAO DA MALTODEXTRINA

A extragcdo da maltodextrina foi realizada de acordo com Gaze et al., (2015)
com algumas modificacées. Para a sua extracdo, 1 mL de amostra foi transferida para
um tubo cdnico, onde foi adicionado 1 mL de &cido sulfarico 45mM (Merck Millipore®,
Darmstadt, Germany) e homogeneizado por 1 minuto no vértex (Certomat® MV B.
Braun Biotech International, Melsungen, Germany), em seguida os tubos cénicos
foram colocados por 1h em mesa agitadora (TS — 2000 A VDRL shaker, Biomixer®,
Sao Paulo, Brasil) e apos esse tempo foram homogeneizados novamente por 1
minuto no vortex. Posteriormente foram centrifugados 5000xg por 30 min a 4+1 °C
(Sorvall ST16R, Thermo Scientific, Sdo Paulo, Brasil). Apos a centrifugacdo foram

filtrados em papel Whatman n°. 1 e estocados a 4 + 1 °C até serem analisados.

3.5 CONDICOES CROMATOGRAFICAS

Foi utilizado o Cromatografo liquido modelo LC/20 AT acoplado ao detector
ELSD-LTII, com integrador CBM-20? (modelo Shimadzu, Kyoto, Japan), empregando-
se uma coluna SULPELCOSIL™ LC-NH2 5um (25cm X 4.6mm; 5um), em condicbes
isocraticas. A fase mével empregada foi uma mistura de acetonitrila (Tedia®, Rio de
Janeiro, Brasil) e 4gua Mili-Q (Simplicity UV, Millipore®, Molsheim, France) 68:32 (v/v).
O fluxo foi de 1 ml/min, o volume de injecé&o foi de 20 pL e a temperatura da coluna foi
mantida a temperatura ambiente. As injeccOes foram realizadas utilizando uma
seringa de 50 pL (Hamilton Microlitro TM 700), sendo o tempo de corrida de 40 min.
Uma injeccdo de acetonitrila 100% durante 30 min foi usada a cada trés amostras
injetadas para lavar o sistema de HPLC.

A maltodextrina foi identificada pelo tempo de retencéo e quantificada pela area

do pico.
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3.6 PARAMETROS DE VALIDACAO

O método para a identificacdo de maltodextrina em leite cru foi validado em
termos dos parametros analiticos de seletividade, linearidade, precisdo, limite de
guantificacdo, limite de deteccdo, recuperacdo e robustez. Para isso, protocolos
convencionais de diretrizes internacionais foram utilizados (ICH, 1995; AOAC, 2012).
A maltodextrina foi identificada pela comparacdo do tempo de retencao
cromatografico com o respectivo padrdo, enquanto que a quantificacao foi realizada
com base no método padrdo externo utilizando o detector evaporativo de
espalhamento de luz.

A seletividade foi realizada injetando diferentes concentracdes (3,125; 6,25; 10;
12,5; 15; 25 mg/mL) da maltodextrina padrédo comparando-se com 0s cromatogramas
do leite adicionado do padréo de maltodextrina nas mesmas concentracbes com 0
cromatograma do leite cru. Foram avaliados os tempos de retencdo e a separacao da
lactose e da maltodextrina.

A linearidade foi determinada injetando sete concentragbes (50; 25; 15; 10;
6,25; 3,125; 1,56 mg/mL) do padrdo de maltodextrina, em triplicata. De forma que
estas fossem uniformemente espacadas no intervalo de concentracdo de interesse e
cerca de +50-150% da concentracdo provavel de ser encontrada (IUPAC, 2002). A
curva foi construida e a equac&o de regressdo e o coeficiente de regress&o (r?) foi
calculado.

A determinacdo do Limite de Deteccdo (LD) e quantificacdo (LQ), foi baseada
na avaliacdo visual, dividindo a relacéo sinal-ruido por 3 e por 10, respectivamente.
Para este fim, a maior concentracdo da curva de calibragdo da maltodextrina foi
injetada em ordem decrescente (50; 25; 15; 10; 6,25; 3,125; 1,56; 0,78 mg/mL) até o
sinal cromatografico atingir uma area que pode ser visualmente diferenciada do sinal
ruido (linha de base) com a menor atenuacdo. Quando esta area foi identificada, trés
injecbes dessa concentracdo foram realizadas para confirmacdo. O Limite de
Quantificacéo (LQ) foi calculado da mesma maneira como LD.

A precisao foi considerada em dois niveis: (1) Repetitividade e (2) Precisao
Intermédia: (1) Repetitividade foi estabelicida através de trés concentragdes diferentes
de padrdo maltodextrina (10; 12,5 e 15 mg/mL) escolhidas dentro da faixa da fraude

realizada experimentalmente e injetadas 10 vezes cada uma e expressas como a
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média, desvio padrdo (DP) e coeficiente de variagdo (CV); (2) Precisdo Intermédia:
injecdo de trés concentragcbes (10; 12,5 e 15mg/mL) de padrdo maltodextrina, cada
uma em triplicata, durante trés dias consecutivos e por trés analistas diferentes e
expressos da mesma forma que a repetitividade.

A recuperacao foi testada pelo procedimento de adicdo do padrdao em trés
concentracbes de maltodextrina distintas (10; 12,5 e 25mg/mL). A equacéo
R= (B/A) x 100 foi usada com maltodextrina padrdo (A) e leite adicionado do padrao
maltodextrina (B), injetando-se em triplicata.

A robustez foi determinada através de pequenas variacdes em dois
parametros: fase movel, alterando a propor¢cédo de acetonitrila e agua (65:35, 68:32 e
70:30) e o fluxo (0,9; 1,0 e 1,1 mL/min). Para esta finalidade trés diferentes

concentracOes (15; 12,5 e 6,25 mg/mL) de padrédo maltodextrina foram utilizados.
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3.7 ANALISE ESTATISTICA

Andlise de variancia (ANOVA) e teste de Tukey para comparacédo de médias
(P <0,05) foram realizadas utilizando o software XLSTAT (versdo 2013/02/03;
Addinsoft, Paris, Franca).
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4 RESULTADO E DISCUSSAO

4.1 ANALISES DO LEITE CRU

O leite cru apresentou o0s seguintes resultados para a composicdo fisico-
guimica (média = desvio padrdo): proteina (% w/w) 3,33+0,02; gordura (% wiw)
3,80+0,04; solidos totais (% w/w) 9,15+0,02; densidade a 15°C 1,031+0,01 e
crioscopia (°H) -0,533+0,02.

A partir destes resultados pode-se concluir que o leite utilizado no experimento
estava dentro dos padrdes fisico-quimicos estabelecidos. Desta forma, permitiu-se o

uso dessa amostra neste estudo.

4.2 DESENVOLVIMENTO DO PROCESSO DE EXTRACAO E SEPARACAO DA
MALTODEXTRINA

O primeiro passo no desenvolvimento da metodologia consiste na avaliagdo
preliminar de diferentes formas de extrair a maltodextrina.

Trés solucbes diferentes de extracdo foram testadas: (1) agua a 70°C; (2) 1%
de &cido nitrico e (3) 45 mM de H,SO.,.

A melhor recuperacao foi obtida utilizando-se a solugcdo de 45 mM de H,SO,.
Os resultados para recuperacao obtida com a solucao de 1% de acido nitrico e 4gua a
70°C néo se encontravam entre os valores recomendados de 70 e 120%.

Da mesma forma diferentes propor¢cdes de acetonitrila e agua foram testadas
para melhor separar a maltodextrina da lactose. Inicialmente foi testada a proporcéo
75:25 (v/v) respectivamente. No entanto a melhor separagcéo foi obtida com 68:32
(acetonitrila/agua, v/v). Tal separacéo foi eficaz, podendo ser explicada também pela
capacidade de separacéo da coluna utilizada (SULPELCOSIL™ LC-NH2 5pm, 25cm
X 4.6mm), devido a interacdo de grupos hidroxilas dos carboidratos com o grupo
amina da fase estacionaria e da fase movel empregada (acetonitrila:agua), a mesma
usada por Schuster-Wolff-Buhring et al., (2011).

4.3 VALIDACAO DO METODO
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Os cromatogramas do leite cru, padrao de maltodextrina e do leite adicionado
do padrdo maltodextrina, podem ser visualizados na Figura 3 onde verifica-se picos
individuais e seus respectivos tempos de retencdo. Este resultado confirma a
seletividade do método proposto (FDA, 2013; GUIA EURACHEM, 2014).
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Figura 3: Cromatograma caracteristico da maltodextrina - A
(padrédo de maltodextrina na concentracdo de 6,25mg/mL), B
(leite cru) e C (leite cru adicionado de 6,26mg/mL de

maltodextrina).

Além disso, as curvas de calibracdo do padrdo de maltodextrina e do leite
adicionado do padrdao maltodextrina (figura 4) foram praticamente paralelas, com
coeficiente de regressao bastante ajustado, sugerindo que ndo houve interferéncia
relevante de matriz. Assim sendo, conforme SIGMA-ALDRICH (1997) os carboidratos
concorrem com a agua para formar ligacdes de hidrogénio com o grupamento amino.
Devido ao fato do composto lactose possuir menor quantidade de hidroxilas que o

composto maltodextrina, esse foi capaz de eluir primeiramente.
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Ainda segundo Boqué et al., (2002), pequenas variagbes ndo significativas

podem ocorrer em virtude de o leite conter componentes que interferem com a

medicao de desempenho podendo aumentar ou diminuir o detector de sinal.
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Figura 4: Curva de calibracdo do padrdo maltodextrina e do leite adicionado do
padrdo maltodextrina.

A equacdo de regressao linear obtida foi: y = 12767x -1013,2 e o coeficiente de
regressdo (r’) 0,997 sendo compativel com uma configuracéo ideal e foi possivel
devido a utilizacdo de sete concentracdes diferentes para a constru¢do da curva de
calibracéo (Figura 5), que mostrou um modelo de regresséo linear bastante ajustado.

A maltodextrina apresentou um excelente coeficiente de regresséo linear (r*
>0,995) (FDA, 2013).

A legislacdo brasileira, Anvisa (2003) e Inmetro (2003) recomendam pelo
menos cinco niveis de concentracdo para a construcdo da curva de calibragcéo, e
coeficiente de regressdo linear r? = 0,99 e r* = 0,90, respectivamente. No entanto, a
Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada (International Union of Pure and
Applied Chemistry/Protocol for the Proficiency Testing of Analytical Chemistry
Laboratories - IUPAC, 2002) recomenda seis ou mais niveis de concentracao.

Portanto, os resultados sé@o consistentes com a legislacao brasileira e com todos os
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protocolos convencionais de guias internacionais (ICH, 1995; AOAC, 2012; FDA,
2013).
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Figura 5: Curva de calibracdo da maltodextrina obtida através do método cromatografico,
utilizando-se cromatdgrafo liquido acoplado ao detector ELSD-LTII, empregando-se coluna
SULPELCOSIL™ LC-NH2 5pm (25cm X 4.6mm; 5um), em condicdes isocraticas. Fase
movel acetonitrila: dgua Mili-Q (68:32 v/v). Fluxo de 1 ml/min e volume de injecdo de 20

pL.

Valores do LD e LQ foram determinados pela injecdo de diluicbes em série a
partir da maior concentracdo de maltodextrina utilizada na linearidade (FDA, 2013).
Dessa forma, foi possivel determinar um valor de 0,78 mg/mL para o LD e 1,56
mg/mL para o LQ. Ambos os resultados indicaram que o método proposto foi
suficietemente sensivel para a andlise de maltodextrina em leite cru. No entanto,
outros estudos poderiam ser realizados na tentativa de melhorar esses parametros.

A recuperacao nas solugdes preparadas foi melhor conforme o aumento das
concentracbes de padrao maltodextrina (Tabela 1), sendo que o menor valor foi de
91%. De acordo com Ribani, et al. (2004) os valores aceitaveis estao entre 70 e
120%. De acordo com Shah et al. (2000), FDA (2013) e Anvisa (2003), embora altos
valores de recuperacdo sejam desejaveis para maximizar a sensibilidade do método,
ndo é necessario que este valor seja de 100% e, sim, que a recuperacdo seja
consistente, precisa e reprodutiva.

As variacbes na recuperacdo podem estar relacionadas a mudancas na
metodologia e processo de extracdo (LAZARO et al., 2013), no entanto, neste caso, a
mesma metodologia foi utilizada para todas as determinacdes.
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Tabela 1: Recuperacao do método cromatografico, utilizando-se cromatografo liquido acoplado ao detector
ELSD-LTII, empregando-se coluna SULPELCOSIL™ LC-NH2 5pm (25cm X 4.6mm; 5um), em condicdes
isocraticas. Fase moével acetonitrila: agua Mili-Q (68:32 v/v). Fluxo de 1 ml/min e volume de injecdo de 20

UL.

Concentracao do padrdo maltodextrina Recuperacéao (%)
10mg/mL 91
12,5mg/mL 92
25mg/mL 93

Em relacéo a repetitividade, valores inferiores a 2,5% foram obtidos para CV
de cada concentragéo injetada (Tabela 2). Segundo a AOAC (2012), dependendo da
concentragdo do analito na amostra, valores de coeficiente de variagdo sé&o
determinados. Para amostras com concentracdo de 1 a 10% do analito, os valores
aceitaveis sdo de 2 e 1,5% respectivamente. Ja para a Anvisa (2003), valores
inferiores a 5% sdo aceitaveis para métodos bioanaliticos. Portanto os valores
encontrados estdo dentro do limite de concordancia das medi¢cdes sucessivas do
padrdao de maltodextrina, efetuadas sob as mesmas condicbes de repetitividade,
como mesmo local, mesmo analista, mesmo instrumento, mesmo procedimento de

medicdo em um curto espaco de tempo.

Tabela 2: Resultados da precisdo (repetitividade) para o método de cromatografia utilizando-se
cromatégrafo liquido acoplado ao detector ELSD-LTII, empregando-se coluna SULPELCOSIL™ LC-NH2
5um (25cm X 4.6mm; 5um), em condi¢des isocraticas. Fase movel acetonitrila: agua Mili-Q (68:32 v/v).
Fluxo de 1 ml/min e volume de injecdo de 20 pL. Com trés concentracBes diferentes de padrao
maltodextrina.

Maltodextrina CV ) RT (min)
10mg/mL 2,165 7,637
12,5mg/mL 0,739 7,665
15mg/mL 1,340 7,661

Para a precisdo intermédia é possivel observar na tabela 3 que né&o houve
diferenca (P> 0.05) para a média calculada nos trés dias pelos trés diferentes
analistas. Alguns valores obtidos para o CV foram inferiores a 5%, conforme

preconiza a Anvisa (2003) porém outros foram superiores a 5% e inferiores a 20%,
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conforme estabelecido por alguns guias internacionais (AOAC, 2012; FDA, 2013).
Coeficiente de Variacdo de até 20% podem ser aceitos, tendo em vista a
complexidade da amostra (RIBANI et al., 2004; GUILHEN et al.,, 2010). E em se
tratando da maltodextrina, esta pode ser considerada uma amostra complexa, pois
consistem de uma mistura de sacarideos com uma ampla distribuicdo do peso

molecular entre polissacarideos e oligossacarideos (CHRONAKIS, 1998).

Tabela 3: Resultado da precisdo (precisdo intermédia) do método cromatografico utilizando-se
cromatégrafo liquido acoplado ao detector ELSD-LTII, empregando-se coluna SULPELCOSIL™ LC-NH2
5um (25cm X 4.6mm; 5um), em condi¢des isocraticas. Fase movel acetonitrila: agua Mili-Q (68:32 v/v).
Fluxo de 1 ml/min e volume de injec&o de 20 pL. Avaliado com solucdo de padréo de maltodextrina, em
trés concentracdes diferentes, em trés dias consecutivos e por trés diferentes analistas.

Concentrac&o _ Dia 1 Dia 2 Dia 3
Analista
(mg/mL) Média cVv Média Y Média cVv
1 5,225+0,110* 2,121  5,492+0,634° 11,558 5,725+0,431%* 7,543
10,0 2 5,012+0,473% 9,456  4,584+0,084° 1,851  4,996+0,497° 9,964
3 5,090+0,153* 3,023 5,059+0,088° 1,741 5,024+0,086" 1,719
1 8,063+0,580" 7,204  8,530+0,210° 2,463  7,537+0,869° 11,531
12,5 2 7,003+0,007* 0,113  6,844+1,280° 18,068  7,774+0,060° 1,041
3 8,610+0,153* 1,787  6,744+0,959° 14,229  7,044+1,163" 16,523
1 12,195+0,259° 2,127 12,059+0,148% 1,229 12,244+0,310° 2,537
15,0 2 10,011+0,014* 0,113 10,200+1,242% 12,182 10,975+2,347* 19,387
3 13,033+0,915* 7,020 12,028+0,359" 2,985 13,060+1,448% 11,091

*Médias com letras iguais em uma mesma coluna néo diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05)
CV: coeficiente de variagédo

A robustez € um importante parametro para garantir a boa performance do
meétodo analitico na rotina do laboratério (Gonzéalez et al., 2014).

Neste estudo os resultados da robustez podem ser visualizados na tabela 4.
Modificagbes na concentracdo da fase moével né&o provocaram mudangcas na
determinacdo da maltodextrina. Entretanto, a alteracdo de fluxo provocou diferencas
significativas (P < 0.05) para valores do fluxo de 0, 9 e 1,1 mL/min. Dessa forma, na
aplicacdo desta metodologia, deve-se manter a atengéo sobre possiveis altera¢cdes no

fluxo, uma vez que podem provocar alteragées nos resultados.
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Tabela 4: Robustez do método cromatografico utilizando-se cromatégrafo liquido acoplado ao detector
ELSD-LTII, empregando-se coluna SULPELCOSIL™ LC-NH2 5um (25cm X 4.6mm; 5um), em
condig@es isocréaticas. Fase mével acetonitrila: 4gua Mili-Q (68:32 v/v). Fluxo de 1 ml/min e volume de
injecdo de 20 pL, para determinagdo de maltodextrina em leite cru em relagdo a variagdo da
concentracao da fase mavel e do fluxo.

Concentracédo (mg/mL)

Parametros
15* 12,5* 6,25*
Acetonitrila/agua

65:35 9,822+0,166% 6,001+0,312% 2,477+0,112°%
68:32 9,632+0,195% 5,667+0,369% 2,021+0,105%
70:30 9,734+0,045% 5,796+0,196% 2,132+0,087%

Fluxo (mL/min)
0,9 8,534+0,236° 4,908+0,042° 2,001+0,039°%
1,0 8,466+0,095% 5,245+0,168% 2,118+0,012%
1,1 8,640+0,371% 4,96510,015b 1,71210,063b

* Resultados expressos como a média + CV (Coeficiente de variacao).
P | etras diferentes representam diferenca significativa na média (P < 0.05)

Todos os parametros avaliados apresentaram resposta satisfatoria. Neste
caso, a metodologia pode ser usada para deteccdo de fraude por adicdo de
maltodextrina em leite cru. Para tanto, outros estudos sdo necessarios para expandir
a aplicacdo do método, como por exemplo para leite em pd, no qual a fraude também

tem apresentado expressivo crescimento (CAPUANO et al., 2015).

4.4 APLICACAO DO METODO

O método proposto foi utilizado nos cinco grupos experimentais anteriormente
mencionados (C; W; M1,0; M1,25 e M1,5). As trés diferentes concentracbes de
maltodextrina empregadas na fraude (M1,0; M1,25 e M1,5) foram baseadas na
tentativa de se mascarar a adicdo de 5% de agua. Portanto, variacdes na composi¢cao
do leite podem influenciar a quantidade de maltodextrina adicionada.

Os valores encontrados estao representados na tabela 5. As diferengas entre
as concentracdes de amostras adulteradas e conteudo de maltodextrina variou de
1,28 para 2,88 mg/mL.
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Tabela 5: Resultado da quantificacdo do composto maltodextrina em amostra de leite através do método
cromatografico utilizando-se cromatégrafo liquido acoplado ao detector ELSD-LTII, empregando-se
coluna SULPELCOSIL™ LC-NH2 5um (25cm X 4.6mm; 5um), em condicdes isocraticas. Fase moével
acetonitrila: agua Mili-Q (68:32 v/v). Fluxo de 1 ml/min e volume de injecdo de 20 pL

Concentracédo da Concentracédo de
Amostra TR Fraude Maltodextrina Diferenca*
(mg/mL) (mg/mL)
C - - ND -
W - - ND -
M 1,0 7,579 10,0 12+0,127 2,88
M 1,25 7,678 12,5 11,22+0,716 1,28
M 1,5 7,745 15,0 13,63+0,057 1,37

*Diferenca entre a concentracéo da amostra manipulada e a concentracéo calculada
ND: Néo Detectado
TR: Tempo de Retencéo

As diferencas encontradas na quantificacdo de maltodextrina podem ser
explicadas pela composicdo da maltodextrina utilizada para fraudar as amostras de
leite, sendo esta comercial, onde o perfil de carboidratos pode variar, quando
comparada com o padrdo de maltodextrina; outras variagdes na composicdo da
maltodextrina podem ocorrer dependendo da fonte botanica de onde foi obtida. Isso
ird refletir no teor de aglcares sollUveis totais que por sua vez esta relacionada com o
processo de hidrélise do amido (COUTINHO, 2007).

Diferencas nos perfis de sacarideos afetam as caracteristicas fisico-quimicas
das maltodextrinas. Sacarideos de alto peso molecular afetam a solubilidade e a
estabilidade da solucéo, enquanto que sacarideos de baixo peso molecular afetam a
fermentabilidade, viscosidade e cristalizacdo (LUMDUBWONG et al., 2001).
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5 CONCLUSAO

A metodologia validada proposta para determinacdo de maltodextrina em leite
cru empregando a HPLC- ELSD-LTII mostrou-se adequada por ser linear em uma
ampla faixa dinamica, seletiva, precisa e com recuperacdo dentro dos limites

7z

aceitaveis. Como a adicdo de maltodextrina € considerada fraude, a sua simples
deteccdo ja condenaria o leite e, para esta finalidade, a metodologia é eficaz. No
entanto, para se determinar quantitativamente a maltodextrina no leite, testes
utilizando-se outros processos de extracdo seriam validos, a fim de melhorar a
recuperacao, visto que a maltodextrina é um analito complexo e que pode sofrer
variacdo no perfil de sacarideos dependendo da fonte botanica da qual € extraida e
do processo de hidrélise ao qual é submetida, que por sua vez esta relacionado ao
fabricante.

No entanto, a maltodextrina em leite cru foi detectada a partir de valores de

adulteracao inferiores a 1%.
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