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RESUMO

No presente trabalho foram monitoradas amosras de leite distribuidas para entidades
assistenciais em S&o Paulo. Foram determinados os teores de Ca, Na, Cl, Mg, Mn e K em 4 amostras
do Programa Viva Leite e em 5 amostras de leite em p6 comerciaizados na cidade de Sdo Paulo.
Utilizou-se 0 método de andlise de ativacdo com néutrons apoés irradiacdes de 2 minutos no Reator
IEA-R1m. Para o controle analitico foram analisados os materiais de referéncia NIST 8435 Whole
Milk Powder e NIST 1549 Non Fat Milk Powder. Os resultados obtidos mostram que os teores dos
micronutrientes analisados estéo dentro dos intervalos normais comparando-se com os valores da

literatura.

I. INTRODUCAO

Durante os primeiros anos de vida, as necessidades
nutricionais das criangas sdo parcialmente supridas com o
consumo de leite e de produtos lacteos. Estes alimentos
fornecem aguns dos principais elementos essenciais
necessarios para 0 crescimento saudavel de diferentes
tecidos, assm como a maturacdo e funcionamento de
muitos sistemas enziméticos. Esses alimentos sdo fontes
basicos de Ca, P, K e Mg, necessarios para 0S processos
bioquimicos do organismo humano [1,2].

A composicdo minera do leite pode ser variada,
pois depende do tipo de alimentagdo em que estdo sujeitos
0s animais, o tipo de pastagem, que varia de acordo com a
composicao do solo e o periodo de lactacdo [3,4].

Sendo o leite um dos alimentos de origem animal
mais importantes devido ao grande consumo por parte da
populagdo infantil, a Secretaria de Agricultura e
Abastecimento do Estado de S&o Paulo instituiu o Programa
Viva Leite, que distribui leites fortificados efou
enriquecidos de ferro e vitaminas, fornecidos por vérias
cooperativas do Estado, para populagbes carentes em
programas institucionais, com o intuito de consolidar agfes
no combate as caréncias nutricionais [5]

A qualidade desse adimento néo depende somente
de seus parametros microbioldgicos e quimicos, mas
também da avaliacdo de seus constituintes minerais. A sua
determinacéo analitica pode ser feita pelas diversas técnicas
tradicionais, como gravimetria, potenciometria, como

também por métodos espectrométricos, como ICP e AAS.
Essas técnicas normalmente utilizam métodos de dissolucdo
para que a amostra possa ser submetida a andlise. Este é um
passo considerado critico, ja que é responsavel pela possivel
contribuicdo de erros sisteméticos, além de ser a etapa mais
demoradanumaanalise [6,7].

O método de andlise por ativagdo também tem sido
utilizado para a determinagdo multielementar em amostras
de leite e derivados. A sua grande vantagem, em relacéo aos
demais métodos, € que a amostra ndo sofre nenhum
tratamento prévio paraaandise [8].

O presente trabalho tem como objetivo aplicar um
método répido para a determinacdo dos minerais Ca, Mg,
Mn, K, Na, Cl em amostras de leite em pd comerciais e dos
leites distribuidos pelo programa Viva Leite. Foi utilizado a
metodologia de andlise por ativagdo com néutrons
instrumental, onde as amostras foram submetidas a
irradiagBes de 2minutos.

A validagdo da metodologia foi efetuada com os
materiais de referéncia NIST Whole Milk Powder e Non Fat
Milk Powder.



1L PARTE EXPERIMENTAL
Coleta e preparaciao das amostras de leite:

a) Leite em p6 comerciais:

Foram coletados em supermercados da cidade de Séo
Paulo duas marcas de leite em p6 de trés diferentes tipos:
leite em pO semi-desnatado, desnatado e integra. As
amostras ndo sofreram nenhum tratamento prévio antes das
andlises.

b) Leite do Programa Viva Leite:

Foram coletadas algumas amostras liquidas de leite
tipo C, distribuidas para as instituicGes assistenciais, dentro
do Programa Viva Leite. Essas amostras foram liofilizadas
no liofilizador Edwards, modelo 30P2 por 24 horas. Apos a
liofilizac8o, as amostras foram homogeneizadas e pesadas
paraas andlises.

Irradiaciio das amostras e padrdes - Cerca de 100 mg das
amostras de leite foram pesados em sacos de polietileno,
previamente limpos, assim como os materiais de referéncia
Whole Milk Powder e Non Fat Milk Powder. As amostras,
materiais de referéncia e padrdes foram irragiados poy 2
minutos em fluxo de néutronstérmicosde 10 ncm s . A
primeira contagem foi realizada imediatamente a irradiagdo
por 300 segundos. Os seguintes elementos foram
determinados. Ca, Cl e Mg. A segunda contagem foi
realizada ap6s 1,5 h de decaimento e um tempo de contagem
de 60 minutos. Foram determinados. Na, K e Mn.

Medidas das atividades gama induzidas - As medidas das
atividades gama induzidas foram feitas com detetor de
germanio hiperpuro modelo POP TOP da EG& G ORTEC,
com uma resolucédo de 1,90 keV para o pico de 1332,49
keV do ®°Co, acoplado a uma eletronica associada As
andlises dos espectros de raios gama e a quantificacdo dos
elementos determinados foram feitas com os programas
VISPECT?2 e ESPECTRO, usados para localizar os picos e
calcular as concentragdes, respectivamente.

Validacdo da metodologia de AAN - A vdidagdo da
metodologia foi feita pela andlise dos materiais de
referénciaNIST RM 8435 Whole Milk Powder e SRM 1549
Non Fat Milk Powder, nas mesmas condicfes de analise das
amostras de leite.

III. RESULTADOS E DISCUSSAO

ASTABELAS 1 e 2 gpresentam os resultados obtidos
nas andlises das amostras |eite em pd de marcas comerciais e
do programa Viva Leite para os elementos Ca, Cl, Mg, Mn,
NaeK, respectivamente.

TABELA 1- Vaores médios dos teores dos minerais
determinados em leite em p6 comerciais por AANI

Concentracio em peso seco (Média+ DP)?

Tipo deleite
Sami-
Marcas Integral Desnatado Desnatack
G I G I G
Ca % 1,07+0,05 | 0,962+0,00 | 1,25+0,02 | 1,46+0,07 | 1,12+0,L
6
Cl % 0,75+0,05 | 0,72+0,03 | 1,20+0,16 | 1,07+0,04 | 0,850+0,X
K % 1,17#0,05 | 1,20+0,05 1,57+0,09 1,56+0,14 1,27+0,0¢
Mgnglg | 812+36 654+12 951+86 843+9 912+118
Mnng/g | 0,29+0,03 | 0,30+0,06 | 057+0,09 | 081+0,16 | 0,50+0,0:
Na % 0,31+0,01 | 0,31+0,02 | 0456+0,004 | 0,79+004 | 0,33+0,0:

n: média e desvio padréo de 3 determinaglesindividuas

TABELA 2 - Vaores médios dos teores dos minerais
determinados em leites tipo C do Programa Viva Leite por
AANI

Concentragio em peso Umido (MédiatDP)"
Leite Tipo C—Programa VivaLeite

Amosira |y g VL2 VL3 VL4 VL5
Ca % 0,90+0,05 | 1,05+0,08 | 1,22+0,14 | 1,09+0,12 | 0,94+0,09
Cl % 0,81+0,05 | 0,90+0,02 | 0,86+0,05 | 0,76+0,07 | 0,82+0,04
K % 1,16+0,06 | 1,31+0,01 | 1,14+0,03 | 1,11+0,07 | 1,13+0,11
Mg ny/g 74682 920+84 665+28 802+64 699+64
Mnng/g | 0,32+0,02 | 0,30+0,04 <0,10 <0,10 0,62+0,01
Na % 0,31+0,02 | 0,38+0,01 | 0,32+0,01 | 0,32+0,03 | 0,34+0,02

n: média e desvio padréo de 3 determinagdes individuas

TABELA: 3 - Vaores médios dos teores dos
minerais determinados nos materiais de referéncia
certificados por AANI

Concentragio em peso seco (MédiatDP)"

Whole Milk Powder- Non Fat Milk Powder

Hemento Veor Veor Veor Veor
Experimentd | Catificado | Experimenta Cattificado

Ca % 1,006+0,105 | 0,922+0,049 | 1,39+0,15 1,30+0,05

Cl % 0,818+0,048 | 0,842+0,044 | 1,09+0,07 1,00+0,02

K % 1,268+0,003 | 1,363+0,047 | 1,67+0,04 1,69+0,03
Mg ny/g 804+104 814+76 1172+119 1200+30

Mn ngy/g 0,24+0,04 0,17+0,05 | 0,28+0,02 0,26+0,06
Na % | 0,360+0,017 | 0,356+0,040 | 0,490+0,027 | 0,497+0,010

n: Média e desvio padréo de 6 determinaglesindividuals

As FIGURAS 1 e 2 apresentam os resultados das
andlises dos materiais de referéncia obtidos pela técnica de
AAN, utilizando-se o critério do Z-score| 9].

O cdculo do vaor-z foi efetuado de acordo com
BODE[9]. Se 7] < 3, significa que o resultado individual da
amostra controle (materia de referéncia) deve estar dentro
do intervalo de confianca de 99% do valor verdadeiro (ou
aceito). Portanto, pelas Figuras pode-se observar que todos
os vaores obtidos nos dois materiais de referéncia
analisados encontram-se dentro desse intervalo.
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Figura 1. Valores de Z obtidos nas andlises do SRM NIST
Whole Milk Powder por AANI.

Non Fat Milk Powder

15

3
7 05 p—
-0,5

-1,5

K Na Mg Mn Cl Ca

Figura 2: Vaores de Z obtidos nas andlises do SRM 1549
Non Fat Milk por AANI

A Tabela 4 mostra os vaores de limites de
deteccéo para 0s elementos nas condigbes de andlise,
empregando o critério dalUPAC [10].

TABELA : 4 : Vdores de Limite de Deteccéo,
calcudos segundo critérios dalUPC

Elemento LD (nu/g)

Ca 180

Cl 45

K 190
Mg 60
Mn 0,10
Na 6

LD: 3CBg

Pela Tabelas apresentadas pode-se observar que o
método de ANNI permitiu a determinagdo simultanea de 5
elementos importantes na nutricio humana, apds um
periodo curto de analise.

As concentracGes de sodio, cloro e potédssio no
leite sGo importantes na alimentagdo das criangas, porém
problemas clinicos podem ocorrer se houver uma ingestao
excessiva de sadio, principalmente. O leite contribui pouco
para a ingestdo de sodio. Os teores variaram de 0,31% a
0,79%, sendo que este Ultimo valor foi encontrado no leite
desnatado comercial. Os teores maiores foram encontrados
no leite em pd desnatado. Nos leites do programa Viva
Leite, as concentracBes de Cl, Na e K foram praticamente
iguais em todas as amostras analisadas.

O leite e seus derivados sdo Gtimas fontes de
cdcio. As necessidades dietéticas didrias desse elemento
dificilmente seréo atingidas na auséncia desse alimento na
dieta. Por outro lado o leite é considerado fonte pobre de
manganés, outro elemento essencial ao organismo humano
determinado no presente trabalho. Em duas amostras, VL3 e

VL4, os teores ficaram abaixo do limite de deteccdo, de 10
ny/g, parao Mn.

O conhecimento do conteldo de nutrientes em
alimentos brasileiros é escasso, portanto , os dados de
concentracdo dos minerais obtidos no presente trabalho
poderdo contribuir para a elaboracdo da Tabela naciona de
composi¢do de alimentos.
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ABSTRACT

In the present work cow milk samples distributed
for S&o Paulo government ingtitutions, by means of the Viva
Leite Programme, have been monitored. The concentrations
of Ca, Cl, K, Mg, Mn and Na were determined in five milk
samples and in three different kinds of comercial powder
milk, by instrumental neutron activation. For quality
control, the reference materials NIST Whole Milk Powder
and Non Fat Milk Powder were andysed. The results
obtained are in the range of the concentrations mentioned in
the literature for these elements.



