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RESUMO

O leite caprino constitui uma matriz alimentar de alto valor nutricional, com baixo poder
alergénico quando comparado ao leite de vaca, sendo mais digestivel e de facil aquisicéo.
Atualmente, a caprinocultura vem crescendo, principalmente em regides semiaridas, onde
estes animais se adaptam as condigdes climaticas. O cariri paraibano constitui uma regido de
clima semiarido, onde o modelo de criacdo € extensivo, com pequenos rebanhos e pequenas
propriedades, muitas vezes sendo a principal fonte de renda das familias. Nesta regido, os
rebanhos séo predominantemente de animais sem raca definida e/ou de animais mesticos, cuja
composicdo de minerais do leite, ainda é pouco esclarecida. Neste estudo, objetivou-se
comparar diferentes metodologias utilizadas na determinacdo de minerais em leite caprino de
animais sem raca definida (SRD) resultantes de cruzamento com animais de ragas puras,
criados no semiarido nordestino do Brasil. Os leites foram coletados de cabras SRD
resultantes do cruzamento de racas de linhagem mais pura, a citar: Saanen, Parda +
Toggenburg e Toggenburg, pertencentes a trés produtores de uma cooperativa leiteira na
cidade de Monteiro/PB. Para efeito de comparacdo, as amostras de leite foram submetidas a
determinacdo de calcio, ferro, fosforo e sodio por técnicas tradicionais (métodos
titulométricos e espectrofotométricos) e por técnicas mais avancgadas (ICP-OES e EDX-RF).
Observou-se a influéncia do fendtipo dominante para o animal sem raca definida na
concentracdo da maioria dos elementos minerais analisados, principalmente quando se
utilizou a técnica de ICP-OES. Houve diferenca entre os métodos utilizados para maioria dos
minerais estudados em cada tipo de leite, cujos valores detectados foram superiores quando se
utilizaram as técnicas tradicionais, exceto para o sédio. Ademais, a técnica de EDX-RF pode
ser apontada como uma alternativa analitica para obtencdo de dados quantitativos para ferro e
fosforo em leite de cabra. Apesar de terem sido utilizados métodos convencionais para a
quantificacdo dos elementos minerais, como os titulométricos e espectrofotométricos, os
valores encontrados para os minerais se assemelharam aos encontrados por pesquisas que
utilizaram métodos instrumentais e, portanto, de maior sensibilidade e exatiddo. Esse dado
mostra a possibilidade da utilizacdo de metodologias mais simples, como uma alternativa na
deteccdo destes minerais, principalmente na falta da disponibilidade de equipamentos mais
sofisticados e nem sempre tdo acessiveis em laboratérios de controle de qualidade de
alimentos.

Palavras-chave: leite caprino, composicdo, elementos minerais, semiarido.



ABSTRACT

The goat milk is a food matrix of high nutritional value, low allergenic power when compared
to cow's milk and is more digestible and easily accessible. Currently, the goat has been
growing, especially in semi-arid regions where these animals adapt to the climatic conditions.
The cariri region of Paraiba is a semi-arid climate of the region where the creation model is
extensive, with small herds and smallholdings, often being the main source of household
income. In this region, the herds are predominantly animals mongrel and/or crossbred
animals, the composition of minerals is still poorly understood. This study aimed to compare
the different methodologies used in the determination of minerals in undefined breed goats
(SRD) resulting from crossing with purebred animals reared in the semi-arid northeast of
Brazil. The milks were collected from SRD goats resulting from the crossing of the purest
lineage breeds, quote: Saanen, Toggenburg and Parda + Toggenburg belonging to three
producers in a dairy cooperative in the town of Monteiro/PB. For comparison, milk samples
were subjected to the determination of calcium, iron, phosphorus and sodium by traditional
techniques (titration and spectrophotometric methods) and more advanced techniques (ICP-
OES and EDX-RF). We observed the influence of the dominant phenotype to undefined breed
goats in the concentration of most minerals analyzed, especially when using ICP-OES
technique. Difference between methods used for most mineral studied in each type of milk,
whose detected values were higher when used traditional techniques, except for the sodium.
Furthermore, the RF-EDX technique may be singled out as an analytical alternative to obtain
quantitative data for iron and phosphorus in goat milk. Although they were used conventional
methods for the quantification of mineral elements such as titration and spectrophotometric,
the values found for minerals were similar to those reported by research using instrumental
methods and, therefore, greater sensitivity and accuracy. This data shows the possibility of
using simpler methods, as an alternative to detect these minerals, especially in the absence of
the availability of more sophisticated equipment and not always as accessible in food quality
control laboratories.

Keywords: goat milk, composition, mineral elements, semi-arid.
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1 INTRODUCAO

A espécie caprina tem seus animais domesticados desde a antiguidade, fornecendo
produtos como carne, couro e leite. Seu rebanho estd difundido por quase todo o mundo
devido a suas caracteristicas de resisténcia as varia¢fes climaticas e adaptacdo a periodos de
baixo potencial agricola. Devido a estas caracteristicas, seu rebanho se distribui
principalmente em regibes de clima éarido e semiarido (DUBEUF;, MORAND-FEHR;
RUBINO, 2004; HAENLEIN, 2004, 2007; FAO, 2010).

A pecudria caprina revela um carater promissor no desenvolvimento socioeconémico,
sobretudo em regides semiaridas, necessitando de baixos investimentos, sendo uma atividade
exercida principalmente por pequenos produtores, onde na maioria das propriedades ndo se
utiliza niveis tecnoldgicos para esta atividade (COSTA et al., 2010). Na Paraiba, a
caprinocultura tende a apresentar um carater de subsisténcia, com producdo ainda pequena
para um padrdo industrial nacional (ALMEIDA et al., 2011; OLIVEIRA et al., 2011).

Apesar de se mostrar como um seguimento mercadoldgico promissor, a caprinocultura
ainda apresenta obstaculos que dificultam, sobremaneira, a sustentabilidade desse segmento,
principalmente aqueles vinculados a pequena producdo. Tal fato decorre, principalmente, da
pouca eficiéncia dos atuais sistemas de producdo praticados, bem como, da inexisténcia de
tecnologias de processamento dos produtos derivados, da forma ineficaz de gerenciamento da
atividade, da insuficiente capacitacdo e da pouca organizacgdo dos produtores (GASPAR et al.,
2011; QUEIROGA et al., 2013).

As perspectivas para 0s pequenos e médios produtores rurais com menor nivel de
instrucdo, que utilizam baixo nivel de tecnologia, apontam para um quadro de dificuldades
crescentes, que se ndo alterado, pode conduzir a sua extingdo. Por esta razéo, as diferentes
estancias governamentais vém planejando e colocando em pratica diversas estratégias para
recuperar e soerguer a economia regional, através da geracdo de tecnologias e capacitacdo dos
produtores rurais. No que concerne a caprinocultura leiteira, sdo imprescindiveis pesquisas
direcionadas aos aspectos de manejo do rebanho; melhoria da qualidade do leite produzido;
caracterizagdo do leite de diferentes racas e elaboracdo de estratéegias de melhoria do
beneficiamento e acondicionamento dos produtos derivados.

O leite caprino destaca-se por apresentar elementos importantes para a nutricdo
humana como matérias organicas e nitrogenadas; caseina e albumina; gordura insaturada; sais
minerais e vitaminas; em soma a presenca de fermentos laticos, os quais apresentam

propriedades favoraveis a digestdo, bem como para defesa do trato gastrointestinal contra a
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acao de bacterias patogénicas (HAENLEIN, 2004). A producdo de derivados lacteos vem se
desenvolvendo cada vez mais, sendo uma boa alternativa para um maior consumo de leite
caprino e agregando valores nutricionais e tecnoldgicos a esta matriz (SANTOS, 2011).

Esta cultura vem se desenvolvendo devido a ag¢des conjuntas do governo, centros de
pesquisa e associagdes de criadores. Tendo como resultado o aumento do consumo do leite de
cabra e seus derivados através da divulgacdo das suas propriedades nutricionais e inovacoes
tecnoldgicas em relagdo a estes produtos (QUITANS; MELO, 2002).

Dentre os varios nutrientes que sdo encontrados nessa matriz alimentar, 0s minerais
constituem elementos importantes para manutencdo de fungbes metabdlicas nos organismos
vivos, tendo sido objeto de estudos na nutricio humana e animal (SIMPLICIO et al., 2012;
VELASQUEZ-MELENDEZ et al., 1997). Dados que definam o contedo mineral em
alimentos séo bastante escassos em bancos de dados de composicao nutricional. Reforga-se
gue a determinacdo da composicdo mineral do leite caprino permite a caracterizacdo desta
matriz alimentar, monitora a influéncia do ambiente, bem como pode demonstrar
contaminacOes e perdas durante processamento, aspectos de higiene, armazenamento e
embalagem (HERNANDEZ; PARK, 2014; TRANCOSO et al., 2009; TRANCOSO et al.
2010;).

Ressalta-se que os elementos minerais sdo de extrema importancia para o bom
funcionamento do organismo humano, destacando-se o ferro, célcio, fésforo, iodo, sddio,
potéssio e magnésio. Dentre as diversas funcbes que esses elementos desempenham, destaca-
se que atuam como agentes catalisadores do sistema enzimatico, constituintes de tecidos,
reguladores do sistema hormonal, respiracdo celular, osmolaridade da membrana celular,
formacdo de tecido Gsseo, dentre outras funcbes bioldgicas (DOUGLAS, 2006), sendo,
portanto, de grande interesse o conhecimento do perfil de minerais das diversas matrizes
alimentares, dentre elas o leite de cabra.

Considerando a importancia do perfil de minerais caracterizar matrizes alimentares, a
escassez de pesquisas com teores dos principais minerais em leites de cabras sem raga
definida (SRD), além de que existe uma necessidade crescente de esclarecimentos quanto as
melhores tecnicas de determinagdo e eficacia de métodos para cada elemento, o presente
estudo teve como objetivo comparar diferentes metodologias utilizadas na determinagdo de
minerais em leite caprino de animais sem racga definida (SRD) resultantes de cruzamento com

animais de ragas puras, criados no semiarido nordestino do Brasil.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 CAPRINOCULTURA LEITEIRA NO SEMIARIDO NORDESTINO

A espécie caprina tem seus animais domesticados desde a antiguidade e acredita-se ter
surgido cerca de 10.000 anos atras nas montanhas do Ird (REDDY et al., 2014; SELVAGGI et
al., 2014). No Brasil, estes animais chegaram através dos colonos portugueses, franceses e
holandeses e se adaptaram bem ao clima brasileiro, por possuir caracteristicas como
sociabilidade, capacidade de resisténcia a altas temperaturas, baixa exigéncia nutricional e
necessidade de pouco espaco (HAENLEIN 2004, 2007).

No passado as cabras foram consideradas como espécies marginais, um depredador
das pastagens destinadas ao rebanho bovino, sendo seus produtos utilizados para a agricultura
de subsisténcia das populacBes pobres, subestimando o seu papel econdmico e suas
potencialidades (SELVAGGI et al., 2014). Atualmente, a caprinocultura vem crescendo em
pleno desenvolvimento, devido a desempenhar um papel socioecondmico de grande
importancia, sobretudo em regides semiaridas, sendo fonte de renda para muitas familias,
além do excelente valor nutricional do leite produzido por estes animais (ALMEIDA et al.,
2011; OLIVEIRA et al., 2011; SILANIKOVE et al., 2010).

De acordo com dados da Food and Agriculture Organization of the United Nations
(FAO), o rebanho de caprinos em 2011 era de cerca de 876 milhdes de cabecas, distribuidos
mundialmente, sendo que o Brasil representou neste ano 1,1% deste rebanho (FAOSTAT,
2014).

A regido Nordeste brasileira detém o maior nimero de animais, sendo o efetivo em
2010 de 9.313 milhdes de cabecas. A Paraiba participou das estatisticas com 600.607 cabecas,
contribuindo com 6,4% do efetivo total (IBGE, 2010). Os cinco maiores produtores de leite
de cabras do Brasil sdo: Bahia, Paraiba, Minas Gerais, Rio Grande no Norte e Piaui. O Rio
Grande do Norte e a Paraiba sdo os estados com maior percentual de leite produzido destinado
a venda, correspondendo, respectivamente, a 86 e 83% (IBGE, 2006).

O rebanho caprino se encontra difundido por quase todo o mundo, devido a suas
caracteristicas de resisténcia a variacOes climaticas e adaptacdo a periodos de baixo potencial
agricola. Por este motivo, os animais se distribuem principalmente em regides de clima arido
e semiarido, tendo grande importancia para as populagdes rurais destas regides, cujo manejo é

principalmente extensivo, constituindo-se numa atividade rentavel, com geracao de emprego e



14

renda para as pessoas do campo (DA SILVA DINIZ et al., 2014; DUBEUF; MORAND-
FEHR; RUBINO, 2004) .

Com um clima semiérido, cujos indices pluviométricos sdo irregulares e propensos a
baixos potenciais agricolas, o semiérido nordestino brasileiro, em especial o cariri paraibano,
tem sido local de destaque na criacdo de cabras no Brasil (GOULART; FAVERO, 2011; DE
ASSIS SILVA et al., 2005). Na maioria das propriedades criadoras, esta atividade se
desenvolve de forma extensiva, sendo composta por pequenos rebanhos e com administragéo
familiar, onde a maioria dos animais ndo possuem ragas definidas, sendo resultantes, muitas
vezes de varios cruzamentos entre animais de racas puras e/ou de ragas nativas, faltando
muitas vezes manejo tecnologico. Nesta regido, com baixa produtividade e rentabilidade, a
criacdo de caprinos possui elevada importancia de cunho social e econémico (NOGUEIRA
FILHO; KASPRZYKOWSKI, 2006; RIBEIRO et al, 2004; SANTOS, 2001). No entanto,
nesta regido, a producdo de leite ainda é considerada baixa, devido a fatores como condicdes
climaticas impostas, modelo de criacdo, falta de tecnologia, baixos investimentos por parte
dos criadores, condicGes precarias de higiene, baixo potencial agricola e manejo para com o
animal muitas vezes inadequado (COSTA et al., 2010; RIET-CORREA et al., 2013; SILVA
etal., 2011)

Reforca-se que a caprinocultura vem se desenvolvendo no pais, devido a acgdes
conjuntas do governo, centros de pesquisa e associacfes de criadores, com o intuito de
aumentar a producédo de leite e, concomitantemente, o seu consumo, principalmente a partir
do incentivo ao desenvolvimento da industria de lacticinios, com elaboracdo de derivados
lacteos caprinos (QUEIROGA; COSTA; BISCONTINI, 2006; RIBEIRO, 1997,
ROHENKOHL et al., 2011), assim como a partir da divulgagdo das suas propriedades
nutricionais e inovag@es tecnoldgicas em relagéo a estes produtos (QUITANS; MELO, 2002).

Dentro desse contexto, o governo da Paraiba no ano de 2000 firmou o “Pacto do
Cariri”, para o incentivo e desenvolvimento da caprinocultura no estado. Surgiu assim o
“Programa do Leite”, onde o governo estadual se comprometeu com a compra do leite
produzida por produtores cadastrados. As atividades deste programa compreendem um
sistema de aquisicdo, industrializacdo e distribuicdo do leite, programa este, que vem se
estendendo pelo Sertdo Paraibano (SUASSUNA, 2012).
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2.2 O LEITE CAPRINO

Segundo a instru¢cdo normativa n° 37, de 31 de outubro de 2000, o leite de cabra,
consiste em um produto oriundo da ordenha completa, ininterrupta, em condigdes de higiene,
de animais da espécie caprina sadios, bem alimentados e descansados (BRASIL, 2000).
Entendem-se como animais sadios, aqueles sem diagndstico clinico de doencas, ou provas
diagndsticas de doencas, em bom estado nutricional, ndo se apresentando na fase final da
lactagdo nem na fase colostral e sem residuos de medicamentos no leite (BRASIL, 2000).

O leite € um produto altamente perecivel, suas caracteristicas fisicas, quimicas e
bioldgicas, podem facilmente ser alteradas pela acdo de micro-organismos contaminantes do
proprio animal, que podem ser veiculados ao leite por falta de higiene através dos utensilios e
manipulagdo no momento da ordenha, ou falta de conservagédo do leite. Para obtengéo de um
leite de qualidade, os animais devem estar em perfeito estado de salde, a ordenha deve ser
realizada de forma higiénica, depois de ordenhado deve ser conservado em baixas
temperaturas para evitar a deterioragéo e ser tratado termicamente antes do consumo, com a
finalidade de eliminar patdgenos (DURR, 2004).

O leite caprino € um alimento considerado completo, por apresentar componentes
essenciais para alimentacdo humana, tais como proteinas, minerais e vitaminas de excelente
qualidade. O elemento alimentar leite, devido a suas caracteristicas nutricionais, participa
ativamente da dieta de adultos e criangas. Todavia, 0 consumo de leite bovino traz consigo
histéricos clinicos de alergias alimentares, principalmente em infantes, sendo o leite caprino
uma alternativa para pessoas alérgicas ao leite de vaca, devido as diferencas entre 0s
aminoacidos constituintes das proteinas destes dois tipos de leites (HAENLEIN, 2004;
RIBEIRO; RIBEIRO, 2010; SELVAGGI, 2014).

E um alimento que apresenta uma composicdo diferenciada, o que o torna uma matriz
alimentar com propriedades benéficas a dieta humana. Possui alta digestibilidade, devido a
sua composicao conter elevado teor de acidos graxos de cadeia curta e média, que conferem
sabor e aromas tipicos, influenciando na aceitacdo do produto e seus derivados; percentual de
glébulos de gordura de menor tamanho (1,5 p), facilitando a digestdo através dos sucos
géastricos; matérias organicas e nitrogenadas, caseina e albumina, necessarias a constituicéo
dos tecidos e sangue; sais minerais, necessarios para a formacdo do esqueleto; e ainda,
vitaminas e fermentos laticos, sendo estes ultimos favoraveis a digestdo e capazes e exercer
acao de defesa frente a acdo de bactérias patogénicas a nivel intestinal (HAENLEIN, 2004;
PARK etal., 2007; AMIGO; FONTECHA, 2011).
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Embora apresente inUmeras vantagens bioldgicas e nutricionais, o mercado
consumidor para o leite caprino ainda é pequeno e existem poucos estudos sobre efeitos das
variagOes, produtividade e caracteristicas nutricionais deste tipo de leite (QUEIROGA;
COSTA, 2004; RIBEIRO; RIBEIRO, 2010). Sabe-se que se trata de uma matriz alimentar que
apresenta producdo e composicao variavel devido a fatores como raca, estagio de lactacéo,
clima ao qual o animal esté inserido, manejo, localizacdo geografica, alimentacéo e saude do
animal. Desta forma, informacBes da composicdo fisico-quimica, deste alimento, sdo
essenciais para que a industria lactea possa produzir derivados lacteos caprinos bem
caracterizados (HAENLEIN, 2001, 2004).

Diferencas na composicao quimica entre leite de vaca e de cabra estdo presentes,
principalmente, no que se refere aos teores de proteinas, extrato seco total e cinzas. O leite
caprino apresenta densidade mais elevada (1.034 g/L), em detrimento do leite de vaca (1.032
g/L). Em relacdo ao teor de acidez, o leite caprino apresenta-se ligeiramente inferior, devido
as diferencas entre os grupos carboxilicos das duas espécies (HAENLEIN, 2004). A
diferenciacdo proteica entre leite caprino e bovino ocorre de acordo com as proporc¢des dos
diferentes tipos de caseina (CN), as1-CN, as2-CN, B-CN e k-CN, e proteinas do soro (a-
lactoalbumina; B-lactoalbumina) tornando o leite caprino mais digerivel do que o leite de vaca
(PARK et al., 2007; COSTA et al., 2014; SELVAGGI et al., 2014).

Outra diferenca diz respeito a coloragdo, visto que a auséncia do pigmento 3-caroteno,
conhecido como provitamina A, no leite caprino confere a ele uma cor mais esbranquicada
que o leite bovino, que apresenta uma cor mais amarelada (LAGUNA, 2003; KONDYLI et
al., 2012).

2.3 FATORES QUE INFLUENCIAM NA COMPOSICAO DO LEITE CAPRINO

2.3.1 Genética

Algumas ragas caprinas de origem europeia sdo carateristicas em produzir leite, sendo
criadas em muitas regides do Brasil com a finalidade de melhorar a producgéo de leite, entre
elas: Saanen, Parda Alpina, Toggenburg e Anglo Nubiana. Essas ragas quando inseridas em
regides tropicais, apresentam um desempenho inferior na producdo de leite, mesmo assim,
ainda conservam uma producdo superior quando comparadas as de racas nativas de regides

tropicais e muitas vezes com producéo superior as de animais resultantes de cruzamentos com
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racas puras (GONCALVES et al., 2001; PRASAD; TEWARI; SENGAR, 2005; FURTADO,
2007).

Os componentes quimicos também podem variar de acordo com a raga produtora de
leite. Valores médios de proteinas, lipidios, extrato seco total, cinzas e acido lactico, sofrem
esta influéncia, sendo a lactose o componente com menos Vvariacdo (FERREIRA;
QUEIROGA, 2003).

2.3.2 Manejo

O manejo consiste na conducdo da criacdo do animal, e este processo, caso seja
realizado de forma inadequada, corrobora para a baixa produgdo e qualidade do leite
produzido. Influéncias relacionadas ao manejo das cabras como desmame, esgotamento
energético, hipertermia ou qualquer evento que cause stress ao animal elevam o nivel de
cortisol, horménio caracteristico do stress, provocando alteracdes biologicas no que diz
respeito ao metabolismo animal, o que acarreta em uma menor producdo de leite (GAIATO,;
DELGADO; NEGRAO, 2012).

2.3.3 Clima

O ambiente é um dos fatores extrinsecos ao animal, o qual interfere diretamente na
adaptacdo a um sistema de criacdo. A interacdo entre ambiente e animal é de extrema
importancia para uma cria¢do de caprinos, em vista da dependéncia do bem-estar animal com
0 objetivo de uma producéo de leite eficiente (DE SOUZA; ROBERTO, 2011).

A radiacdo solar, velocidade do vento, umidade e temperatura do ar interagem entre si,
alterando o equilibrio térmico dos animais (SILVA; ARAUJO, 2000). Em regides de clima
arido e semiarido, como o nordeste brasileiro, as altas temperaturas em associa¢do com outras
caracteristicas climaticas caracteristicas da regido, promovem alteracGes fisioldgicas nos
animais que procuram se adaptar através de ajustes fisiologicos de termorregulacdo. Estas
alteracdes fisiologicas afetam a ingestdo de alimentos, frequéncia respiratoria e modifica a
regulacdo da temperatura corporal. Os animais reagem de forma diferente aos fatores
ambientais, 0 comportamento e adaptagédo, diferem de acordo com a raga, sendo que racas
provenientes de zonas tropicais e subtropicais tem desempenhos melhores em sobrevivéncia,

reproducdo genética e producéo de leite, em climas arido e semiaridos, do que racas de clima
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temperado (FINCH, 1984; SILANIKOVE, 2000; DE SOUZA JUNIOR et al., 2008;
FACANHA et al., 2012).

2.3.4 Alimentacao

A alimentacao constitui um dos principais fatores a influenciar na producao de leite e
qualidade quimica que este apresentara. O stress diminui a ingesta de alimentos por parte do
animal, ocasionando déficit nutricional, enquanto um nivel nutricional elevado esta
diretamente correlacionado com uma boa producéo de leite (GREYLING et al., 2004). O tipo
de alimentacdo, sua qualidade, digestibilidade, nivel energético, quantitativo de fibras,
contribuem para uma maior producdo de leite além de conferir qualidade ao mesmo
(SILANIKOVE, 2000; DE SOUZA; ROBERTO, 2011). A gordura € o componente quimico
do leite caprino, mais influenciado por diferentes dietas envolvendo adicdo de lipideos. A
adicdo de gorduras a dieta destes animais modifica o teor e composi¢do quimica da gordura
presente no leite produzido, variando de acordo com a composi¢do quimica dos acidos graxos
implementados, de animais que tiveram sua dieta modificada com adicdo de lipideo
(CHILLIARD et al., 2014; COSTA; QUEIROGA; PEREIRA, 2009) .

2.4 PERFIL DE MINERAIS EM LEITE CAPRINO

Os elementos minerais possuem funcdes fisiol6gicas nos animais, participam como
componentes estruturais dos tecidos e como eletrélitos utilizados na manutencao do equilibrio
acido-base, pressdo osmotica e permeabilidade das membranas celulares. A deficiéncia destes
elementos acarretam distrbios reprodutivos observados entre ruminantes (ARAUJO et al.,
2010).

O leite caprino possui uma composi¢do mineral que varia comparado ao leite humano
e de vaca (SILANIKOVE, 2010). Esta variagdo ocorre, devido a diferencas entre os sistemas
de producdo, racas, estadgio de lactacdo, alimentacdo, clima, além do tipo de metodologia
utilizada para determinacdo desse tipo de elemento (ARAUJO et al., 2010; KONDYL;
KATSIARI; VOUTSINAS, 2007). Animais criados em Portugal, apresentaram na
composicdo do leite, variagdes em relacdo ao teor de minerais, sendo estas variagbes mais
significativas em relacdo ao ambiente onde os animais estavam inseridos, do que em relacao
as racas (TRANCOSO et al., 2010). Assim, como o ambiente influencia sobre a presenca

destes componentes no produto leite de cabra, se faz necessario o estudo de animais nativos
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ou adaptados a determinadas regides, de acordo com as condi¢des ambientais onde estdo
inseridos (KHAN et al., 2006; DA ROCHA et al., 2007; ARAUJO et al., 2010; TRANCOSO
et al, 2010).

O leite de cabra possui mais Ca, P, K, Mg e Cl e menos Na e S que o leite de vaca;
além disso, o contetido de lactose é inversamente proporcional ao Na, K, e Cl, sendo os
cloretos , associados positivamente com K (PARK; CHUKWU, 1988; CHANDAN; ATTAIE;
SHAHANI, 1992).

Dos elementos tragos ja encontrados, o Zn foi o elemento encontrado em maior
quantidade no leite caprino, e em maior propor¢do do que no leite humano. O Fe no leite
caprino esta em menor quantidade do que no leite humano, sendo que o contrario acontece
com o elemento iodo (UNDERWOOD, 1977; PARK; CHUKWU, 1989).

Além das funcdes fisiologicas, os minerais estabelecem um equilibrio quimico entre os
componentes do leite, assim como dos produtos derivados dele, influenciando assim as
propriedades fisico-quimicas, sendo também elementos que agregam valor nutricional a leites
e produtos lacteos (VEGARUD, LANGSRUD, SVENNING, 2000).

2.5 METODOS DE DETERMINACAO DE MINERAIS EM ALIMENTOS

Muitos trabalhos cientificos vém trazendo metodologias avancadas para detectar e
quantificar contaminantes quimicos e avaliar autenticidade dos alimentos (DURDURAN et
al., 2015; SZYMCZYCHA-MADEJA; WELNA; POHL, 2015; TRANCOSO et al., 2009). De
uma maneira geral, os minerais podem ser determinados por técnicas de espectrometria, onde
a radiacdo emitida seleciona comprimentos de onda especificos. Outros métodos sdo os de
volumetria, com indicadores visuais, onde ao término da titulacdo as modificacbes sdo
percebidas devido a um indicador adicionado, ou potenciométricos, neste caso a verificagao
acontece enquanto a titulacdo acontece (MENDHAM et al., 2002). A técnica analitica a ser
escolhida ira depender dos métodos disponiveis, elemento que se deseja analisar, quantidade e
concentracdo de amostra, custo, tempo e exatiddo necessarios (CHEN et al., 2005;
HERWING et al., 2011).

Métodos de determinagdo de minerais por volumetria sdo geralmente mais acessiveis,
e possuem determinantes desvantajosos em relacdo as outras técnicas, como ajustes de cor
inerentes a cada examinador, ajustes de pH, reacGes secundarias a desejada com ions
contaminantes alheios a reacdo principal. A titulacdo por formacdo de complexos sdo reac6es

que dependem da combinacdo de ions. No entanto, estes métodos tem sido otimizados e



20

utilizados para analises em diferentes matrizes (MAYER; FIECHTER, 2012; MENDHAM et
al., 2002). Outro metodo tradicional bastante utilizado trata-se da espectrometria do Ultra
Violeta Visivel, que se baseia nas transi¢des eletronicas de como as moléculas absorvem a luz
na regido do visivel no espectro eletromagnético. Os dados sdo utilizados para produzir os
espectros de absorbancia, constituindo um método de baixo custo, facil execucdo e acesso
para determinacdo de minerais. Entretanto os resultados obtidos por esta técnica podem ser
contraditorios, havendo a necessidade de comparacdo com meétodos de maior precisdo (RICE,
2001) .

Técnicas envolvendo altos niveis de tecnologia, como a espectrometria de emissao
Optica em plasma com acoplamento indutivo (ICP-OES), estdo sendo cada vez mais
utilizadas. Permitindo o monitoramento de macro e micronutrientes minerais em leite, com
nivel alto de deteccdo para elementos em baixas concentracdes, capacidade de deteccdo de
varios elementos simultaneamente, tornando esse procedimento rapido e simples, em
detrimentos de outros métodos convencionados, além de estabelecer elevada precisdo. A etapa
critica desta analise se encontra na preparagdo da amostra, para que ndo haja perda de analitos
(GULER, 2007; LUIS et al., 2015)

A espectrometria por fotometria de chama, consiste em um dos métodos mais simples
baseados em espectroscopia atbmica, onde os elementos liberam a energia recebida na forma
de radiacdo. Apesar de ser considerado um método simples, existem ressalvas em relacéo a
esta técnica como o preparo das amostras e eliminacdo de interferentes. Esta técnica é
amplamente utilizada pelo seu baixo custo e exatiddo (OKUMURA; CAVALHEIRO;
NOBREGA, 2004).

Outro método de alto nivel de tecnologia é o de absor¢cdo atdmica (AAS), sua
utilizacdo data da década de 50. Tecnicamente a amostra € atomizada, gerando uma nuvem
atdbmica, onde os elementos sdo selecionados opticamente. Consiste em uma técnica de alta
sensibilidade, pequenos volumes de amostra e alta capacidade de deteccdo, a etapa critica
deste processo se encontra na atomizacdo da amostra (RIBEIRO; ARRUDA; CADORE,
2002)

Uma metodologia instrumental que vem recentemente sendo usada em andlises de
alimentos, é a de Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X por Dispersdo de Energia
(EDX-RF) (JAYASEKERA; FREITAS, 2005; RINALDONI et al., 2009; TEIXEIRA et al.,
2012). Esta técnica €, corriqueiramente, utilizada para analises de minerais nas areas de
materiais, geociéncias, quimica, fisica, ciéncias forenses, farmacéutica e bioldgicas
(RODRIGUES et al. 2012; CARDELL; GUERRA, 2016). Dentre suas facilidades, 0 método
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de EDX-RF pode ser aplicado de maneira ndo destrutiva, podendo ser aplicada diretamente
em amostras liquidas e solidas, sem exigir tratamentos dispendiosos. Possui baixo custo de
anélise, pouco consumo de reagentes, gera poucos residuos, além da sua simplicidade na
execucdo (SCHIMIDT; BUENO; POPPI, 2002; RODRIGUES et al., 2012)

Determinadas tecnologias nem sempre sdo acessiveis a todos os laboratdrios, sendo
necessarios métodos mais simples e de facil acesso, havendo assim a necessidade da
manutencdo destas metodologias, muitas vezes de menor custo e alta eficiéncia. A técnica
analitica a ser escolhida, ira depender dos métodos disponiveis, elemento que se deseja
analisar, quantidade e concentracdo de amostra, custo, tempo e exatiddo necessarios (CHEN
et al., 2005; ZENEBON; PASCUET; TIGLEA, 2008; HERWIG et al., 2011).

3 MATERIAL E METODOS

3.1 AMOSTRA E LOCAL DE EXECUCAO

As amostras de leite de cabra foram coletadas na cidade de Monteiro/PB, situada na
regido do cariri paraibano, onde existe uma cooperativa de produtores de leite caprino
(Capribom®). Foram selecionados trés produtores, de acordo com a regularidade no
fornecimento junto a cooperativa, dos quais foram coletadas as amostras de leite. A coleta foi
realizada em trés periodos diferentes, compreendendo os meses de maio, julho e agosto de
2015, totalizando nove amostras (3 coletas x 3 ragas/produtores). Os leites foram ordenhados
de cabras sem raca definida (SRD), resultantes de cruzamentos com animais de ragas puras.
Os fenotipos dominantes para 0s animais correspondentes a cada produtor foram: Produtor 1
— Saanen; Produtor 2 - Parda + Toggenburg e Produtor 3 - Toggenburg. A dieta desses
animais era constituida de pastagem natural da regido, complementada por farelos de grao
como milho e soja.

A ordenha manual ocorreu pela manhd, sendo coletado por vez e de cada animal cerca
de 1000 mL. Apos a coleta, o leite foi acondicionado em garrafas plasticas e colocadas em
caixas isotérmicas contendo gelo, sendo transportadas sob refrigeracdo (10 °C +2°C), sendo
posteriormente congeladas, até a realizacdo das analises de determinacdo de minerais por
métodos tradicionais/classicos e avangados.

As analises classicas corresponderam a aplicacdo das técnicas titulométricas e
espectrofotométricas na regido do UV/VIS e foram realizadas no Laboratorio de
Bromatologia, da Universidade Federal da Paraiba (DN/CCS/UFPB), Jodo Pessoa — PB; ja as
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analises avancadas corresponderam a Espectrometria de Emissdo Otica por Plasma Acoplado
Indutivamente (ICP-OES), que foi feita no Instituto de Tecnologia dos Alimentos — ITAL,
Campinas - SP e a Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersiva (EDX-
RF), sendo executada no Laboratoério de Eletroquimica e Corrosdo da Universidade Federal de
Campina Grande, localizado na cidade de Cuité — PB, LEC (UAE/CES/UFCG).

3.2 ANALISES DE DETERMINACAO DE MINERAIS

Para efeitos de comparacdo e avaliacdo do melhor método de determinacédo de alguns
elementos minerais nessa matriz alimentar, as amostras foram submetidas as analises de
determinacdo de célcio, sodio, ferro e fésforo por técnicas tradicionais/classicas (métodos
titulométricos e espectrofométricos), segundo a Association of Official Analytical Chemist
Methods (AOAC, 2012) e Rangana (1979) e por técnicas mais avancadas, como a
Espectrometria de Emissdo Otica por Plasma Acoplado Indutivamente (ICP-OES) e a
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersiva (EDX-RF). Todas as
analises foram realizadas em triplicata, para assegurar a veracidade e replicabilidade dos

valores encontrados.

3.2.1 Analises tradicionais/classicas

O célcio foi determinado por volumetria com EDTA e os cloretos, da mesma forma,
segundo o Método de Mohr (AOAC, 2012). Considerando que os cloretos por esta
metodologia sdo mensurados em cloreto de sédio, o teor de Na foi calculado por célculo
estequiométrico a partir da formula molecular do NaCl. No que se refere a determinacdo de
fosforo e ferro, esses foram quantificados utilizando a técnica da Espectrofotometria na regido
UVI/VIS, segundo Rangana (1979). Para tanto, na determinagédo de fdsforo, os ions fosfatos
foram medidos em comprimento de onda de 650 nm; e para a determinacdo de ferro, o
comprimento de onda utilizado foi de 480 nm, utilizando espectrofotometro - modelo
Q798U2VS (Quimis, Séo Paulo, Brasil).

3.2.2 Determinacdo dos minerais por Espectrometria de Emissdo Otica por Plasma
Acoplado Indutivamente (ICP-OES)

3.2.2.1 Preparo das amostras
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Inicialmente, as amostras passaram um método de preparo empregando-se a digestdo
por via seca (AOAC, 2005). Para tanto, cerca de 10 mL das amostras, previamente colocadas
em céapsulas de porcelana, foram pré-calcinadas em chapa de aquecimento e incineradas em
forno mufla a 450 'C (Quimis, S&o Paulo, Brasil), até formacio de cinzas isentas de pontos
pretos. As cinzas foram transferidas, quantitativamente, para baldo volumétrico de 25 mL
apos solubilizacdo em solucgéo de acido cloridrico 5% (v/v). A solucéo foi filtrada em papel de
filtro quantitativo antes da leitura no ICP-OES. As andlises foram realizadas em triplicata e

foram preparados brancos analiticos omitindo-se a amostra.

3.2.2.2 Instrumentacgao

A quantificacdo dos minerais foi realizada usando um espectrometro, da marca
Agilent, modelo 5100 VDV ICP-OES (Agilent Technologies, Toquio, Japdo), usando as
visdes axial e radial, equipado com uma fonte de radio-frequéncia (RF) de estado solido de 27
MHz, usando um detector dptico sequencial, uma bomba peristaltica, uma camera de
nebulizacdo ciclénica de duplo passo e um nebulizador seaspray. O sistema utiliza como gas
de plasma o argbnio liquido com pureza minima de 99,996% (Air Liquide, Brasil). As
condi¢cBes operacionais utilizadas pelo equipamento ICP-OES foram: 1100 W (Ca); 800 W
(Na), Velocidade bomba de 12 rpm, vazdo de nebulizacdo de 0,70 L min™ Fluxo de argonio
auxiliar de 1,0 L min™, Fluxo de argénio principal de 12 L min™, Tempo de leitura de 7 s,
Tempo de estabilizacdo de 15 s, comprimentos de onda em (nm): Na (589,592); Ca (317,933);
Fe (259,940) e P (213,618).

3.2.2.3 Curvas analiticas

As curvas analiticas foram preparadas em solucdo de HCI 5% (v/v) a partir de
solucBes-padrdo na concentracdo de 10.000 mg L™ para Na, P e Ca (Merck, Darmstadt,
Alemanha). As faixas de concentracdo para a preparagdo das curvas analiticas foram: 0,04 a
41 mg 100g™ para Na e Ca; de 0,06 a 61 mg 100g™ para P; 0,001 a 1,000 para Fe.

3.2.3 Determinacédo dos minerais por Espectrometria por Energia de Difra¢éo de Raios — X
(EDX-RF)

3.2.3.1 Preparo da amostra
As amostras foram submetidas a um processo de calcinagéo, seguida de incineracéo a

550 °C em forno mufla (Quimis, Sdo Paulo, Brasil). Posteriormente, ap6s a obtencdo das
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cinzas, essas foram aquecidas por 1 h em estufa com temperatura estabilizada a 105 °C

(Quimis, Sdo Paulo, Brasil) para reducdo da umidade.

3.2.3.2 Instrumentacao

A gquantificacdo dos minerais foi realizada usando um espectrometro de fluorescéncia
de raios X por energia dispersiva da marca Shimadzu, modelo EDX-720 (Shimadzu, Toéquio,
Japdo). O tubo de raios-X utilizado foi de rodio e a atmosfera de trabalho foi de hélio. A
energia de excitacdo utilizada foi de 50 keV e detector operando a -176 °C. A amostra foi
colocada em uma cubeta coberta por um filme de polipropileno de 5 um de espessura e as

analises foram feitas em triplicatas.

3.2.3.3 Curvas de calibragao

As curvas de calibracdo foram construidas com amostras de cinzas da prépria matriz
alimentar e escolhidas dentro do universo amostral. A padronizacdo dessas amostras foi feita
mediante digestdo por via seca (AOAC, 2005) e a quantificacdo dos analitos em um
espectrometro de massas com plasma indutivamente acoplado ICP-OES, obtendo-se os

valores de referéncia utilizados na quantificacdo dos minerais pelo EDX-RF.

3.3 ANALISE DOS DADOS

Os resultados das analises de determinagdo de minerais de leites de cabras SRD por
diferentes tipos de métodos foram submetidos a analise de variancia (ANOVA), realizando-se
teste de média de Tukey ao nivel de 5% de significancia (p < 0,05). Para o célculo dos dados,
utilizou-se o programa - Statistics Analys Systems, versdo 8.12 (SAS Institute, Inc., Cary,
NC.) (SAS, 1999).
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Resumo

Neste estudo objetivou-se comparar diferentes metodologias utilizadas na determinacdo de
minerais em leite caprino de animais sem raca definida (SRD) resultantes de cruzamento com
animais de racas puras, criados no semiérido nordestino do Brasil. Para fins de comparacéo,

amostras de leite caprino foram obtidas de animais resultantes de cruzamentos com animais
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de ragas puras, a citar: Saanen, Parda + Toggenburg e Toggenburg e submetidas as analises de
determinacdo de célcio, ferro, fosforo e sodio por técnicas tradicionais (métodos
titulométricos e espectrofométricos) e por técnicas mais avangadas (ICP-OES e EDX-RF).
Observou-se a influéncia do fenotipo dominante para o animal sem raca definida na
concentracdo da maioria dos elementos minerais analisados, principalmente quando se
utilizou a técnica de ICP-OES. Houve diferenca entre os métodos utilizados para maioria dos
minerais estudados em cada tipo de leite, cujos valores detectados foram superiores quando se
utilizaram as técnicas tradicionais, exceto para o sodio.

Palavras-chave: leite caprino, elemento mineral, métodos analiticas, ICP-OES, EDX-RF.

1. Introducéo

A espécie caprina tem seus animais domesticados desde a antiguidade fornecendo
produtos como carne, couro e leite. Seu rebanho estd difundido por quase todo o mundo
devido a suas caracteristicas de resisténcia as varia¢fes climaticas e adaptacdo a periodos de
baixo potencial agricola. Devido a estas caracteristicas, seu rebanho se distribui,
principalmente, em regides de clima arido e semiarido (Dubeuf, Morand-Fehr, & Rubino,
2004; Haenlein, 2004).

O leite caprino destaca-se por apresentar elementos importantes para a nutricdo
humana como proteinas; gordura insaturada; sais minerais e vitaminas; em soma a presenca
de fermentos laticos, 0s quais apresentam propriedades favoraveis a digestdo, bem como para
defesa do trato gastrointestinal contra a acdo de bactérias patogénicas (Haenlein, 2004).
Apresenta produgdo e composicao varidvel devido a fatores como raca, estagio de lactacéo,
clima ao qual o animal esté inserido, manejo, localizagcdo geografica, alimentagdo e saude do

animal (Haenlein, 2001, 2004).
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Entre os nutrientes de importancia encontrados no leite, podem-se destacar 0s
minerais, que constituem elementos importantes para manutencdo de fun¢Ges metabdlicas nos
organismos vivos. Diferencgas entre os teores de minerais de leites de cabras criadas em
diferentes localidades geogréficas, demonstram que climas diferenciados, manejo dispensado
ao animal, dieta constituida por pastagens nativas, raca, estdgio de lactacdo, constituem
fatores determinantes para composi¢do quimica desta matriz alimentar (Haenlein, 2001;
Haenlein, 2004).

Neste contexto, andlises que determinem estes elementos, em leite caprino, além de
atribuir caracteristicas ao leite produzido, indicam também higiene no momento da ordenha,
grau de contaminacdo ambiental onde o leite foi produzido, satde do animal, perdas durante
processamento, armazenamento e embalagem. Destaca-se que fatores ambientais como
poluicdo, pesticidas, composicdo do solo influenciam a composicdo quimica do leite,
atribuindo o grau de qualidade nutricional e toxicidade (Trancoso, Roseiro, Martins, &
Trancoso, 2009; Licata, Di Bella, Potorti, Lo Turco, Salvo, & Dugob, 2012).

Dentro da area de analise de alimentos, existem varias metodologias de mensuragéo de
componentes nutricionais. Tratando-se de minerais, estes podem ser determinados por
técnicas de espectrometria, onde a radiacdo emitida seleciona comprimentos de onda
especificos. Outros métodos sdo os de volumetria, com indicadores visuais, onde ao término
da titulacdo as modificagcbes sdo percebidas devido a um indicador adicionado, ou
potenciométricos; e neste caso, a verificagdo acontece enquanto a titulagdo acontece
(Mendham, Denney, Barnes, & Thomas, 2002). A técnica analitica a ser escolhida ira
depender dos métodos disponiveis, elemento que se deseja analisar, quantidade e
concentracdo de amostra, custo, tempo e exatiddo necessarios (Chen, Hsieh, Weng, & Chiou,

2005; Herwing, Stephan, Panne, Pritzkow, & Vogl, 2011).



38

Métodos de determinacdo de minerais por volumetria sdo geralmente mais acessiveis,
e possuem determinantes desvantajosos em relacdo as outras técnicas, como ajustes de cor
inerentes a cada examinador, ajustes de pH, reacdes secundarias a desejada com ions
contaminantes alheios a reacdo principal. A titulacdo por formacdo de complexos sdo reacGes
que dependem da combinacdo de ions. No entanto, estes métodos tem sido otimizados e
utilizados para analises em diferentes matrizes (Mendham et al., 2002; Mayer, & Fiechter,
2012). Outro método tradicional bastante utilizado trata-se da espectrometria do Ultra Violeta
Visivel, que se baseia nas transicdes eletrdnicas de como as moléculas absorvem a luz na
regido do visivel no espectro eletromagnético. Os dados sdo utilizados para produzir os
espectros de absorbancia, constituindo um método de baixo custo, facil execucdo e acesso
para determinagdo de minerais. Entretanto, os resultados obtidos por esta técnica podem ser
contraditorios, havendo a necessidade de comparagdo com métodos de maior precisdo (Rice,
2001).

Técnicas envolvendo altos niveis de tecnologia, como a espectrometria de emissao
Optica em plasma com acoplamento indutivo (ICP-OES), estdo sendo cada vez mais
utilizadas. Permitem o monitoramento de macro e micronutrientes minerais em matrizes
alimentares, com nivel alto de deteccdo para elementos em baixas concentracdes, capacidade
de deteccdo de varios elementos simultaneamente, tornando esse procedimento rapido e
simples, em detrimentos de outros métodos convencionados, além de estabelecer elevada
precisdo. A etapa critica desta analise se encontra na preparacdo da amostra, para que nao haja
perda de analitos (Guler, 2007; Luis et al., 2015)

Uma metodologia instrumental, que vem sendo recentemente usada em analise de
determinacdo de elementos minerais em alimentos, é a de Espectrometria de Fluorescéncia de
Raios X por Dispersdo de Energia (EDX-RF) (Rinaldoni, Campderros, Pérez Padilla, Perino,

& Fernandez, 2009; Teixeira, Quintella, Korn, Fernandes, & Castro, 2012). Apesar de seu
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forte potencial em ser utilizada como uma tendéncia futura na linha de producdo da industria
alimenticia (Kueppers, & Haider, 2003), esta técnica €, corriqueiramente, mais utilizada para
anélises de minerais nas areas de materiais, geociéncias, quimica, fisica, ciéncias forenses,
farmacéutica e bioldgicas (Rodrigues, Marques, Ward, Suarez-Ruiz, & Flores, 2012; Cardell,
& Guerra, 2016), sendo reportados poucos 0s estudos com a sua utilizacdo em alimentos para
determinacdo de minerais, a exemplo de leite, seus derivados e produtos a base de leite
(Stankey, Akbulut, Romero, & Govindasamy-Lucey, 2015; Perring, & Andrey, 2003; Perring,
& Andrey, 2004). Dentre suas facilidades, a técnica de EDX-RF pode ser aplicada de maneira
ndo destrutiva, podendo ser utilizada diretamente com amostras liquidas e solidas, sem exigir
tratamentos dispendiosos. Possui baixo custo de anélise, pouco consumo de reagentes, gera
poucos residuos e apresenta simplicidade em sua execucdo (Schimidt, Bueno, & Poppi, 2002;
Rodrigues et al., 2012).

Considerando a importancia do perfil de minerais caracterizar matrizes alimentares, a
escassez de pesquisas com teores dos principais minerais em leites de cabras sem raca
definida (SRD), além de que existe uma necessidade crescente de esclarecimentos quanto as
melhores técnicas de determinacdo e eficacia de métodos para cada elemento, o presente
estudo teve como objetivo comparar diferentes metodologias utilizadas na determinacdo de
minerais em leite caprino de animais sem racga definida (SRD) resultantes de cruzamento com

animais de ragas puras, criados no semiérido nordestino do Brasil.

2. Materiais e Métodos
2.1 Amostras e Reagentes

As amostras de leite de cabra foram coletadas na cidade de Monteiro/PB, situada na
regido do cariri paraibano, no nordeste brasileiro, onde existe uma cooperativa de produtores

de leite caprino (Capribom®). Foram selecionados trés produtores, de acordo com a
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regularidade no fornecimento junto a cooperativa, dos quais foram coletadas as amostras de
leite. A coleta foi realizada em trés periodos diferentes, compreendendo os meses de maio,
julho e agosto de 2015, totalizando nove amostras (3 coletas x 3 ragas/produtores). Os leites
foram ordenhados de cabras sem raca definida (SRD), resultantes de cruzamentos com
animais de ragas puras. Os fendtipos dominantes para os animais correspondentes a cada
produtor foram: Produtor 1 - Saanen, Produtor 2 - Parda + Toggenburg e Produtor 3 -
Toggenburg. A dieta desses animais era constituida de pastagem natural da regido,
complementada por farelos de grdo como milho e soja.

A ordenha manual ocorreu pela manhg, sendo coletado por vez e de cada animal cerca
de 1000 mL. Apds a coleta, o leite foi acondicionado em garrafas plasticas e colocadas em
caixas isotérmicas contendo gelo, sendo transportadas sob refrigeracdo (10 °C +2°C), sendo
posteriormente congeladas, até a realizacdo das analises.

Os reagentes e produtos quimicos usados em todas as analises foram obtidos a partir
de fornecedores de laboratorios (Sigma—Aldrich Chemie GmbH, Steinheim, Germany e

Merck, Darmstadt, Germany).

2.2 Analises de determinacdo de minerais

Para efeitos de comparacdo e avaliacdo do melhor método de determinagédo de alguns
elementos minerais nessa matriz alimentar, as amostras foram submetidas as analises de
determinacdo de célcio, sodio, ferro e fésforo por técnicas tradicionais/classicas (métodos
titulométricos e espectrofométricos), segundo a Association of Official Analytical Chemist
Methods (AOAC, 2012) e Rangana (1979) e por técnicas mais avancadas, como a
Espectrometria de Emissdo Otica por Plasma Acoplado Indutivamente (ICP-OES) e a

Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersiva (EDX-RF). Todas as
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anélises foram realizadas em triplicata, para assegurar a veracidade e replicabilidade dos

valores encontrados.

2.2.1 Analises tradicionais/classicas

O célcio foi determinado por volumetria com EDTA e os cloretos, da mesma forma,
segundo o Método de Mohr (AOAC, 2012). Considerando que os cloretos por esta
metodologia sd@o mensurados em cloreto de sddio, o teor de Na foi calculado por célculo
estequiométrico a partir da formula molecular do NaCl. No que se refere & determinagdo de
fosforo e ferro, esses foram quantificados utilizando a técnica da Espectrofotometria na regido
UVIVIS, segundo Rangana (1979). Para tanto, na determinacdo de fosforo, os ions fosfatos
foram medidos em comprimento de onda de 650 nm; e para a determinagdo de ferro, o
comprimento de onda utilizado foi de 480 nm, utilizando espectrofotdmetro - modelo

Q798U2VS (Quimis, Séo Paulo, Brasil).

2.2.2 Determinac&o dos minerais por Espectrometria de Emissdo Otica por Plasma Acoplado

Indutivamente (ICP-OES)

2.2.2.1 Preparo das amostras

Inicialmente, as amostras passaram um método de preparo empregando-se a digestdo
por via seca (AOAC, 2005). Para tanto, cerca de 10 mL das amostras, previamente colocadas
em capsulas de porcelana, foram pré-calcinadas em chapa de aquecimento e incineradas em
forno mufla a 450 'C (Quimis, S&o Paulo, Brasil), até formacio de cinzas isentas de pontos
pretos. As cinzas foram transferidas, quantitativamente, para baldo volumétrico de 25 mL

apos solubilizacdo em solucdo de acido cloridrico 5% (v/v). A solugdo foi filtrada em papel de
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filtro quantitativo antes da leitura no ICP-OES. As andlises foram realizadas em triplicata e

foram preparados brancos analiticos omitindo-se a amostra.

2.2.2.2 Instrumentacgdo

A quantificacdo dos minerais foi realizada usando um espectrometro, da marca
Agilent, modelo 5100 VDV ICP-OES (Agilent Technologies, Toquio, Japdo), usando as
visBes axial e radial, equipado com uma fonte de radio-frequéncia (RF) de estado sélido de 27
MHz, usando um detector Optico sequencial, uma bomba peristaltica, uma camera de
nebulizacdo ciclénica de duplo passo e um nebulizador seaspray. O sistema utiliza como gas
de plasma o argbnio liquido com pureza minima de 99,996% (Air Liquide, Brasil). As
condigOes operacionais utilizadas pelo equipamento ICP-OES foram: 1100 W (Ca); 800 W
(Na), Velocidade bomba de 12 rpm, Vazdo de nebulizacéo de 0,70 L min™ Fluxo de argdnio
auxiliar de 1,0 L min™, Fluxo de argonio principal de 12 L min™, Tempo de leitura de 7 s,
Tempo de estabilizacdo de 15 s, Comprimentos de onda em (nm): Na (589,592); Ca

(317,933); Fe (259,940) e P (213,618).

2.2.2.3 Curvas analiticas

As curvas analiticas foram preparadas em solucdo de HCI 5% (v/v) a partir de
solugBes-padrdo na concentracdo de 10.000 mg L™ para Na, P e Ca (Merck, Darmstadt,
Alemanha). As faixas de concentracdo para a preparagdo das curvas analiticas foram: 0,04 a

41 mg 100g™ para Na e Ca; de 0,06 a 61 mg 100g™ para P; 0,001 a 1,000 para Fe.

2.2.3 Determinacéo dos minerais por Espectrometria por Energia de Difracdo de Raios — X

(EDX-RF)
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2.2.3.1 Preparo da amostra

As amostras foram submetidas a um processo de calcinacdo, seguida de incineracdo a
550 °C em forno mufla (Quimis, S&o Paulo, Brasil). Posteriormente, apds a obtencdo das
cinzas, essas foram aquecidas por 1 h em estufa com temperatura estabilizada a 105 °C

(Quimis, Sao Paulo, Brasil) para reducdo da umidade.

2.2.3.2 Instrumentacgdo

A quantificagdo dos minerais foi realizada usando um espectrometro de fluorescéncia
de raios X por energia dispersiva da marca Shimadzu, modelo EDX-720 (Shimadzu, Toquio,
Japdo). O tubo de raios-X utilizado foi de rodio e a atmosfera de trabalho foi de hélio. A
energia de excitagdo utilizada foi de 50 keV e detector operando a -176 °C. A amostra foi
colocada em uma cubeta coberta por um filme de polipropileno de 5 um de espessura e as

analises foram feitas em triplicatas.

2.2.3.3 Curvas de calibracdo

As curvas de calibracdo foram construidas com amostras de cinzas da propria matriz
alimentar e escolhidas dentro do universo amostral. A padronizacdo dessas amostras foi feita
mediante digestdo por via seca (AOAC, 2005) e a quantificagdo dos analitos em um
espectrdmetro de massas com plasma indutivamente acoplado ICP-OES, obtendo-se os

valores de referéncia utilizados na quantificacdo dos minerais pelo EDX-RF.

2.3 Analise dos dados
Os resultados das andlises de determinagdo de minerais de leites de cabras SRD por

diferentes tipos de métodos foram submetidos a analise de variancia (ANOVA), realizando-se
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teste de média de Tukey ao nivel de 5% de significancia (p < 0,05). Para o célculo dos dados,
utilizou-se o programa - Statistics Analys Systems, versdo 8.12 (SAS Institute, Inc., Cary,

NC.) (SAS, 1999).

3. Resultados e Discusséo

A concentragdo de minerais nos recursos naturais é altamente influenciada pelas
condigBes ambientais inerentes a cada regido do planeta. O tipo de solo onde estdo plantadas
as pastagens, fertilizantes utilizados e composicdo quimica da agua ofertada aos animais
afetam diretamente o tipo de dieta oferecida. Estes mesmos fatores influenciam diretamente o
animal fisiologicamente (Dobrzanski, Kolacz, Gorecka, Chojnacka, & Bartkowiak, 2005;
Trancoso, Trancoso, Martins, & Roseiro, 2010). A soma de todos estes fatores corrobora para
a concentracdo de minerais em alimentos, sendo caracteristica de cada regido.

Alem disso, estudos com leites de cabras demonstram que esta matriz pode ser uma
ferramenta para definir fatores como deficiéncias nutricionais, toxicidade e satde dos animais.
Dentro desse contexto, o nivel dos elementos minerais presentes no leite podem ser bons
indicadores de estagios de deficiéncia nutricional do animal e toxicidade, além das variacdes
individuais e contaminacdes externas, através dos elementos — traco (Costa, Queiroga, &
Pereira, 2009; Kondyli, Svarnas, Samelis, & Katsiari, 2012).

Na Tabela 1 estdo dispostos os valores médios determinados para os elementos Ca, Fe,
P e Na utilizando-se métodos tradicionais/classicos e mais avancados, a exemplo da
Espectrometria de Emissdo Otica por Plasma Acoplado Indutivamente (ICP-OES) e

Espectrometria por Energia de Difragdo de Raios — X (EDX-RF).
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Tabela 1 - Valores médios dos principais minerais determinados por métodos
tradicionais/classicos, ICP-OES e EDX-RF encontrados em leites de cabras SRD resultantes

do cruzamento com animais de ragas puras.

. . Racas
Minerais )
Analise Parda +
(mg/100 g) Saanen Toggenburg
Toggenburg
Tradicional 132,14 +0,40% 176,28 +0,68™ 132,01 +0,66"°
Calcio (Ca) ICP-OES 105,77 #3,03"%° 108,62 +2,31"° 103,85 +1,37°"
EDX-RF 77,28 +2,76° 83,49 +3,87° 77,57 +3,60°
Tradicional 3,72 +0,34° 3,78 +0,41° 3,82 +0,37°
Ferro (Fe) ICP-OES 0,02 +0,00%° 0,02 +0,017F° 0,03 +0,00"°
EDX-RF 0,15 +0,05" 0,15 +0,05" 0,14 +0,05"
Tradicional 103,15 +1,83™ 95,10 +3,48° 97,36 +2,67°
Fésforo (P) ICP-OES 90,34 +2,77°° 96,31 +1,93" 98,73 +2,23"
EDX-RF 90,81 +2,85" 92,22 +3,60 95,09 +6,99
Tradicional 47,74 +3,55" 47,57 +0,35° 47,54 +0,50°
Sadio (Na) ICP-OES 36,60 +1,26°° 48,63 +1,69™" 42,10 +1,19°°
EDX-RF 185,10 +11,96° 187,66 +5,89° 169,02 +31,25°

A€ Média +desvio-padrdo com letras maitscula diferentes na mesma linha diferiram entre si pelo teste de Tukey
(p<0,05) entre as racas de animais.

#¢ Média +desvio-padrdo com letras mintsculas diferentes na mesma coluna diferiram entre si pelo teste de
Tukey (p<0,05) entre as analises.

De todos os minerais presentes no leite, o célcio é o que estd em maior quantidade,
sendo um dos alimentos mais utilizados como fonte deste mineral na alimentagéo.
Fisiologicamente, no organismo humano, este elemento é responsavel pela regulacdo e
manutencdo de varias fungdes corporais, tais como a manutencdo do ritmo cardiaco,
coagulagdo do sangue, secrecdo hormonal, contracdo muscular e ativagdo enzimatica
(Cashman, 2002), o que demonstra a importancia nutricional e fisiolégica dessa matriz

alimentar para o organismo humano.
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Os niveis de Ca no presente estudo variaram significativamente (p<0,05) entre as
amostras de leites das racas estudadas, assim como de acordo com o método utilizado para
anélise. Quanto a comparacao entre as ragas, pode-se observar que o leite de cabras Parda +
Toggenburg apresentou maior teor (176,28 mg/100 g) para este elemento quando comparado
aos demais tipos de leites analisados pelo método tradicional (Tabela 1). E importante
destacar que o método de titulometria por EDTA para determinacdo de Ca, utilizado neste
estudo, oferece alguns entraves, como o0 ajuste de pH e retirada de interferentes, o que pode
permitir variagdes nos dados. Além destes fatores, o ajuste de cor que determina o término da
reacao, pode constituir um fator de erro e variacdo associado ao examinador (Mendham et al.,
2002). Mesmo assim, os resultados encontrados no presente estudo utilizando metodologia
classica de titulagdo mostraram estar proximos aos quantificados por outros autores utilizando
métodos de determinacdo instrumentais, a citar: estudo de Garcia, Puerto, Baquero,
Rodriguez, Martin, & Romero, (2006), que determinaram 134 mg/100 g; Giler (2007)
(134,20 mg/100g); Kondyli, Katsiari, & Voutsinas (2007) (132,00 mg/100 g); Mestawet,
Girma, Adngy, Devold, Narvhus, & Vegarud (2012) (162,00 mg/100 g); Morgan et al. (2003)
(126-136 mg/100 g) e Simos, Voutsinas, & Pappas (1991) (128,48-152,16 mg/100 Q).
Entretanto, quando comparado a outros estudos que utilizaram metodologias mais avancadas,
a exemplo da espectrometria de chama e absor¢do atdmica (De Albuquerque, Wechesler,
Junior, Goncalves, & Bonassi, 2000; Hanus, Vyletélova, Genc¢urova, Hulova, & Landova,
2008), observou-se valores superiores. Salienta-se que o calcio se encontra em maiores
quantidades na estagdo quente, o que demonstra que ambientes semiéridos, como o cariri
paraibano, sdo propicios a apresentar altos teores de célcio, no leite caprino (Khan, Ashraf,
Hussain, McDowell, & Ashraf, 2006), como constatado no presente estudo.

Outrossim, reforgca-se que nesta pesquisa observou-se certa discrepancia nos valores

determinados segundo os diferentes métodos, em que os dados quantificados por titulometria
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foram superiores aos obtidos por ICP-OES e EDX-RF (p<0,05). Vale salientar que a técnica
instrumental de ICP-OES se apresenta como uma medida precisa e de alta eficécia,
amplamente utilizada em determinacdo de minerais, sobretudo em leites e derivados (Giler,
2007; Luis et al., 2015; Rinaldoni et al., 2009). Os valores encontrados neste estudo,
considerando a técnica de ICP-OES, foram um pouco mais elevados que os de De
Albuquerque et al. (2000) (92,63 a 93,59 mg/100 g), estudando animais da raca Alpina e de
Khan et al. (2006) (96,10 mg/100 g), estudando animais criados na regido de Daira Din Panah
no Pakistdo, utilizando ambos a técnica de espectrofotometria de chama.

Destaca-se que ao se utilizar a técnica de EDX-RF, os valores encontrados néo
variaram entre os leites de diferentes racas (p>0,05); no entanto, demonstraram estarem
abaixo dos valores encontrados pelas demais metodologias (p<0,05). Esse comportamento
pode ser provavelmente justificado pelo fato de que nesta técnica ha a sobreposicédo de linhas
espectrais de elementos préximos na tabela periddica, fazendo com que as energias de
excitacdo dos elétrons se confundam e, portanto, superestimem ou subestimem alguns
elementos minerais analisados (Schimidt, Bueno, & Poppi, 2002).

O ferro € o elemento traco mineral mais necessario aos mecanismos fisiologicos do ser
humano, necessario para a atividade da enzima catalase, constituinte da hemoglobina e da
mioglobina (importante na respiragéo celular).

Para este elemento mineral, nesta pesquisa observou-se que ndo houve diferenca
significativa (p>0,05) entre os leites das racas quando analisados pelo método tradicional de
espectrofotometria na regido UV/VIS ou quando analisados por EDX-RF. Os valores para o
elemento Fe determinados pelo método tradicional se apresentaram bastante elevados
(p<0,05) quando comparados as demais técnicas avancadas para todas as ragas avaliadas.
Singh, Yadav, Garg, Sharma, Singh, & Sharma (2015), analisando leite de cabras da raga

Beetal, utilizando as metodologias de Absor¢do Atomica e Fotometria de chama,



48

determinaram valores para este elemento na faixa de 1,5 — 2,85 mg/100 g, valores inferiores
aos encontrados neste estudo pela técnica tradicional e superiores aos resultados determinados
utilizando ICP-OES e EDX-RF.

Mais uma vez, na comparagdo das técnicas para determinacdo de Fe, observou-se
divergéncia dos resultados obtidos a partir dos métodos avancados e tradicional, em que 0s
dados obtidos pela técnica de EDX-RF foram estatisticamente similares aos constatados com
a técnica de ICP-OES (p>0,05). Reforca-se que os valores obtidos pela técnica de ICP-OES
foram semelhantes aos encontrados por Hanu$ et al. (2008) em leite de animais de um
laticinio na Republica Theca, utilizando a técnica de absorcdo atdmica, a partir da qual
detectou-se 0,029 mg/100 g de ferro. Ja os resultados obtidos pelo EDX-RF ficaram proximos
aos de Garcia et al. (2006), que encontraram concentragdes deste elemento variando de 0,030
a 0,13 mg/100 g, pela técnica de Absorcdo Atdmica, em leite de animais de Tenerife nas llhas
Canérias das racas Majorera, Palmera e Tinerfefia.

O elemento fésforo compBe elementos biolégicos como lipideos, proteinas,
carboidratos, membranas celulares e acidos nucleicos. Fisiologicamente atua no equilibrio
acido-base, absorcdo, movimentacdo, deposicao e utilizacdo de componentes como lipideos e
glicideos e armazenamento de energia na forma de adenosina trifosfato (ATP). Além destas
propriedades, o fosforo é de fundamental importancia no metabolismo intermediario de
proteina, lipideos e carboidratos (Cashman, 2002; Underwood, & Suttle, 1999). Para este
mineral, observou-se que ndo houve diferenca significativa (p>0,05) entre os métodos
utilizados para os leites dos animais SRD resultantes do cruzamento das ragas puras Parda +
Toggengurg e Toggenburg. Entretanto, o leite de cabras com fendtipo dominante para Saanen
apresentou maior teor deste mineral (p<0,05) quando avaliado pelo método tradicional

(103,15 mg/100 g).
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No que se refere as comparacOes entre os leites obtidos a partir de diferentes espécies
caprinas, novamente constatou-se uma discrepancia dos resultados de fosforo segundo o tipo
de técnica utilizada na sua quantificagdo, em que os teores foram maiores (p<0,05) no leite
obtido dos animais resultantes do cruzamento com Saanen (103.15 mg/ 100g), quando o leite
foi analisado pelo método tradicional; e maiores (p<0,05) para o leite ordenhado de animais
SRD com fenotipo dominante para Parda + Toggenburg (96,31 mg/100 g) e Toggenburg
(98,73 mg/100 g), quando as amostras foram submetidas a analises utilizando ICP-OES. Ja
quando as amostras de leites foram submetidas a analise por EDX-RF ndo houve variacao
significativa (p>0,05). Dados proximos aos encontrados neste estudo foram determinados por
Kondyli, Katsiari, & Voutsinas (2007), que ao utilizar o método de espectrofotometria IDF
1990 quantificaram 97,70 mg/100 g; e por De Albuquerque et al. (2000), utilizando
espectrometria de chama (93,33 a 93,38 mg/100 g). Giler (2007) analisando minerais em
leites de cabras nativas da regido de Hatay na Turquia, usando a técnica de ICP-OES, detectou
82,30 mg/100 g, valor este abaixo dos determinados pelas trés metodologias no presente
estudo. Enquanto que Mestawet et al. (2012) mensuraram 139,00 mg/100 g e Park, &
Chukwu (1988) 141 mg/100 g, a partir de ICP-OES, valores estes superiors aos constatados
no presente estudo.

Sabe-se que o elemento sodio participa da regulacdo da pressdo osmotica sanguinea no
ser humano, sendo que o teor deste elemento nos alimentos tem grande importancia na saude
humana. No leite caprino, o teor de sddio é alto no colostro, normalizando-se a medida que a
lactacdo avanca. Nessa matriz alimentar, a concentragdo ndo depende da alimentacdo do
animal, e seu teor aumenta no fim do periodo de aleitamento, quando a quantidade de leite se
encontra reduzida. Além disso, a retirada de gordura pelo processo de deshate ndo afeta a

concentracédo deste elemento (Cashman, 2002).
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No presente estudo, no que se refere a técnica tradicional, os valores de cloretos em
cloreto de sodio (NaCl) foram determinados por titulagdo pelo método Mohr, permitindo o
célculo, a posteriori, para o elemento Na segundo a formula molecular do NaCl (Trancoso et
al., 2009; Mayer, & Fiechter, 2012). Verificou-se que a partir desta técnica os teores de sodio
ndo variaram (p>0,05) entre as trés amostras de leites estudadas, sendo os resultados
proximos aos dos estudos de Khan et al. (2006), que determinaram 45,4 mg/100 g e de Simos,
Voutsinas, & Papas (1991), que encontraram valores variando de 41,38 a 51,38 mg/100 g, ao
analisar leites de cabras nativas da Grécia na regido de Metsovo, utilizando espectrometria de
chama.

Ao se utilizar a técnica de ICP-OES, observou-se uma maior concentracdo (p<0,05) de
sodio no leite dos animais com fendtipo dominante para raca Parda + Toggenburg (48,63
mg/100 g), quando comparado as demais amostras. Os resultados obtidos por esta técnica
foram compativeis aos encontrados por Mestawet et al. (2012) (36 mg/100 g), e por Giler
(2007) (43,3 mg/100 g), que também usaram a técnica de ICP-OES. Todavia, os valores
determinados neste estudo foram inferiores aos encontrados por Park, & Chukwu (1988) (55,4
a 66,1 mg/100 g), utilizando o mesmo principio analitico.

Ao se comparar 0s métodos, verificou-se que quando se utilizou o principio da técnica
de EDX-RF, os teores obtidos foram bastante elevados (p<0,05) para este elemento em todas
as amostras de leite analisadas, muito embora ndo tenha ocorrido varia¢ao estatistica entre as
racas (p>0,05). Destaca-se que os valores encontrados por esta técnica ndo condizem com 0s
encontrados na literatura, independente do tipo de principio analitico utilizado, corroborando
com a teoria de sobreposicdo espectral.

E importante ressaltar, que apesar de no estudo em tela tenha-se utilizado métodos
tradicionais/classicos para a quantificacdo dos elementos minerais, como os titulométricos e

espectrofotométricos, os valores encontrados para alguns dos minerais estudados se
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assemelharam ou ficaram préximos aos encontrados em pesquisas que utilizaram métodos
mais avancados e, portanto, de maior sensibilidade e exatiddo. Esse dado mostra a
possibilidade da utilizacdo de métodos mais simples, como uma alternativa na detec¢cdo destes

minerais, principalmente na falta da disponibilidade de equipamentos mais sofisticados.

4. Concluséo

Neste estudo, observou-se a influéncia do fendtipo dominante para o animal sem raga
definida na concentragdo da maioria dos elementos minerais analisados, principalmente
quando se utilizou a técnica de ICP-OES. Houve diferenca entre os métodos utilizados para
maioria dos minerais estudados em cada tipo de leite, cujos valores detectados foram
superiores quando se utilizaram as técnicas tradicionais, com excec¢do do sddio, cujo maior
teor foi encontrado utilizando-se o principio do EDX-RF.

Correlacdo positiva foi observada para o ferro e fosforo quantificados nas amostras de
leites provenientes de animais resultantes dos cruzamentos das ragcas mais puras Parda +
Toggenburg e Toggenburg quando os métodos avancados de ICP-OES e EDX-RF foram
usados como principios analiticos. Destaca-se que a técnica de EDX-RF, que vem aos poucos
ganhando destaque na area de alimentos, principalmente por ser um método ndo destrutivo,
répido e simples de operacgdo, por apresentar similaridade com uma técnica tdo precisa e de
alta eficicia que é a do ICP-OES, amplamente utilizada em determinacdo de minerais,
sobretudo em leites e derivados, pode ser apontada como uma alternativa analitica para
obtengédo de dados quantitativos para estes elementos minerais supracitados. Outrossim, para
uma validacdo deste método como técnica apropriada a ser utilizada para este tipo de matriz
alimentar, seria interessante trabalhar com uma variedade maior de amostras de espécies

diferentes, com concentra¢des mais amplas dos valores de minerais de referéncia, com intuito
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de obter calibragbes mais robustas, tendo em vista que a criagdo de padrbes de calibracédo é
um passo muito importante para a implementacdo do EDX-RF em analises de rotina.
Ressalta-se, ainda, que apesar de terem sido utilizados métodos tradicionais para a
quantificacdo dos elementos minerais, como os titulométricos e espectrofotométricos, 0s
valores encontrados para os minerais se assemelharam aos encontrados por pesquisas que
utilizaram métodos mais avancados e, portanto, de maior sensibilidade e exatiddo. Esse dado
mostra a possibilidade da utilizacdo de metodologias mais simples, como uma alternativa na
deteccdo destes minerais, principalmente na falta da disponibilidade de equipamentos mais
sofisticados e nem sempre tdo acessiveis em laboratérios de controle de qualidade de

alimentos.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

Neste estudo, observou-se a influéncia do fendtipo dominante para o animal sem raca
definida na concentragdo da maioria dos elementos minerais analisados, principalmente
quando se utilizou a técnica de ICP-OES. Houve diferenca entre os métodos utilizados para
maioria dos minerais estudados em cada tipo de leite, cujos valores detectados foram
superiores quando se utilizaram as técnicas tradicionais, com exce¢do do sddio, cujo maior
teor foi encontrado utilizando-se o principio do EDX-RF.

Correlacdo positiva foi observada para o ferro e fosforo quantificados nas amostras de
leites provenientes de animais resultantes dos cruzamentos das ragcas mais puras Parda +
Toggenburg e Toggenburg quando os métodos avancados de ICP-OES e EDX-RF foram
usados como principios analiticos. Destaca-se que a técnica de EDX-RF, que vem aos poucos
ganhando destaque na area de alimentos, principalmente por ser um método nao destrutivo,
rapido e simples de operacgdo, por apresentar similaridade com uma técnica tdo precisa e de
alta eficidcia que é a do ICP-OES, amplamente utilizada em determinacdo de minerais,
sobretudo em leites e derivados, pode ser apontada como uma alternativa analitica para
obtencdo de dados quantitativos para estes elementos minerais supracitados. Outrossim, para
uma validacdo deste método como técnica apropriada a ser utilizada para este tipo de matriz
alimentar, seria interessante trabalhar com uma variedade maior de amostras de espécies
diferentes, com concentragdes mais amplas dos valores de minerais de referéncia, com intuito
de obter calibragGes mais robustas, tendo em vista que a criacdo de padrfes de calibragdo é
um passo muito importante para a implementacdo do EDX-RF em analises de rotina.

Ressalta-se, ainda, que apesar de terem sido utilizados métodos tradicionais para a
quantificacdo dos elementos minerais, como os titulométricos e espectrofotométricos, 0s
valores encontrados para os minerais se assemelharam aos encontrados por pesquisas que

utilizaram métodos mais avancados e, portanto, de maior sensibilidade e exatid&o.



