~zy. CENTRO CIENCIAS RURAIS
?}ﬁz 1 — N° 2: 61-70, 1971 61
—

DETERMINACAO DA LACTOSE DO LEITE
(*} Nelcindo Nascimento Terra
1 INTRODUCAO
A lactose é o dissacarideo responsavel pelo sabor leve-

mente adocicado do leite (5), sendo elaborada na glandula
maméria dos mamifercs a partir da glicose sanguinea.

Apesar de nao ser o unico glicideo do leite é o0 de maior
significado tato sob o ponto de vista quantitative (3,10) como
_ nutritivo (8,9).

A determinacfo quantitativa da lactose & de grande
importancia tanto na deteccio da adulteracdo do leite pela
_adic@o fraudulenta de agua, como na caracterizacéo de pro-
cessos inflamatérios da glandula mamaria (6).

o WINTON & WINTON (13) ao mencionarem que os mé-
todos aprovados para a quantificacdo da lactose se baseiam
- na redugdo do cobre ou na polarizacdo, salientam serem os
primeiros, os mais exatos.

- Em ambos os casos o leite, inicialmente, sofre uma de-
cacdo quando as proteinas, gorduras e alguns sais sdo pre-
pitados e separados por filtracdo. Essa fase inicial é muito
_ importante para a precisdo da determinacdo. GRIMBLEBY
_ (7) em minucioso estudo demonstra a importancia do preparo
_ do soro livre de proteinas na quantificacao da lactose.
- Até o presente momento temos utilizado o método vo-
lumétrico para a determinacio da lactose. Utilizagao esta
recomendada pelc Instituto Adolfo Lutz (12) e pela inesis-
téncia de método oficial em nosso pais. (4).
Ao executarmos tal método defrontamo-nos com dois
problemas que se refletem diretamente nos resultados finais
‘das andlises. Sentimos dificuldades em verificar o exato ponto
final da titulacdo bem como, nio poucas vézes, ocorrem vaza-
mentos na bureta em face da acdo intensa do calor s6bre o
lubrificante da torneira da mesma.

‘ Em face do acima mencionado, nos Propomos ne pre-
sente trabalho a determinar a lactose lactea utilizando os
metodos  colorimétrico (Somogyi-Nelson) e gravimétrico
(Soxhlet) comparando logo a seguir cs resultados obtidos, com
08 do método volumétrico, tradicionalmente utilizando em
Nosso meio.

{*) Professor Adjunto do Departamento de Tecnologia Alimentar da
o UPsM.

Chefe do Departamento Prof. Titular Cyro Melo Schmitz.
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2. MATERIAL E METODOS
2.1. MATERIAL

Trabalhamos com trinta amostras de leite pasteurizg,
do cbtidas no comércio da cidade de Santa Maria. As detep
minagcoes foram feitas utilizandc-se trés aliquotas da amosty:
para cada meétodo, sendo que os resultados represenfam g
valéres médios obtidos.

2.2. METODOS
Os métedos utilizados foram:
2.2.1. Velumétrice (12)

2.2.1.1. Procedimento: transfira com o auxilio de uma
pipeta, 256 ml da amostra para um baldo volumétrico de 50(
ml. Adicione 400 ml de &4gua, 8,8 ml de uma solucao de hidré
xido de sédio 0,5 N e 10 ml de uma solucao de sulfato de cobre
6.925%. Agite. Complete o volume com agua. Agite. Deixe
sedimentar. Filtre em papel de filtro séco. Receba o filtrade
em um frasce Erlenmeyer séco. Transfira o filtrado para uma
burets de 25 ml. Transfira para um baldo de titulacio, com
o auxilio de pipetas, 10 ml de cada uma das solugdes de Feh.
ling. Adicione as gotas a soluco do baldo em ebulicdo e agi
tando sempre, até que esta passe de azul a incolor. .

2.2.1.2. Calculo: 3
a xA x160= glicideos redutores, em lactose por cento p/y
VL ‘

onde:
L, — n.° de ml da amostra.
A — n.° de ml da solugdo da amostra. ;
V — n.? de ml da solucdo da amostra, gasto na
titulagio.
a — 11.° de g de lactose gue corresponde a 10 ml das
solucces de Fehling. -
2.2.2. Colorimétrico (Somogyi-Nelson) (%)
2.2.2.1, Procedimento: transfira com auxilio de uma
5 mil d= amostra, para um baldo volumétrico de 100
ne 1 m. de tungstato de sodio 10%, agite. Logo &
icione 1 ml de sulfato de cobre 7% e agite novamen-
velume com agua destilada. Deixe em repouso
e logo a seguir filtre. Coloque 1 ml do filtrado
1 & adicione 1 ml da soluglo cupro-alcaling
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e Somogyl. Aqueca em banho de agua fervente, exata-
ente 10 minutos. Esfrie rapidamente e junte ao tubo de
olin 1 ml do reativo de Nelson. Misture bem e aqueca
em panho de agua fervente durante 5 minutos. Resfrie e com-
lete o volume a 25 ml com agua destilada. Misture por in-
ersdo repetida do tubo de Folin e aguarde 10 minutos para
roceder 2 leitura no espectrofotémetro a 540 mu, ajustando
“BRANCO” a 100% de transmissio.

P

Observacdo: Trabalhe paralelamente com um “BRANCO” e
m “TESTEMUNHA” o qual corresponde a 5 g de lactose %.

2.2.2.2. Calculo:
D. O. Amostra
D. O. Testemunha

2.2.3. Gravimétrico (Soxhlet) (= 11)

2.2.3.1. Procedimento: transfira com o auxilic de uma
pipeta um volume exatamente medido da amostra que cor-
.responda a 25 g, para um baldo volumétrico de 500 ml. Adi-
cione 400 ml de agua, 8,8 ml de uma solucio de hidré-
xido de s6dio 0,5 N e 10 ml da solucdo de Soxhlet de sulfato
~de cobre (+). Agite. Deixe sedimentar. Filtre em papel
de filtro séco. Coloque 25 ml do filtrado em um béquer que
‘contenha 25 ml de cada uma das solucGes de Fehling-
Soxhlet (+). Aqueca até a ebulicAo e mantenha esta por
6 minutos exatamente. Recolha o precipitado de 6xido cupro-
80 em cadinho de Gooch (++), préviamente lavado com
‘alcool etilico, éter etilico, dessecado 60 minutos a 100°C e
_pesado. A seguir lave o precepitado com agua aquecida, alco-
ol etilico, éter etilico e desseque novamente por 60 minutos a
100°C. Transcorrido ésse tempo, resfrie em dessecador e pese.

5 = g de lactose %

. 2.2.3.2. Calculo: encontre o péso da lactose que corres-
ponde ao péso de 6xido cuproso empregando a Tabela de
Soxhlet-Wein e calcule a percentagem.

3. RESULTADOS

Os resultados médics obtidos encontram-se na Tabela I.

+44) — Solucio de Fehling-Soxhlet

Solugdo 1: dissolver em agua destilada 34,64 g de sulfato de
cobre e diluir até 500 ml.
Solucio 2: dissolver em Agua destilada 173 g de tartarato
duplo de s6dio e potassio e 50 g de hidréxido de sddio.
Diluir até 500 ml.

4++) — Com superficie filtrante de vidro sinterizado, n.@ 3.
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TABELA I

RESULTADOS MEDIOS OBTIDOS COM OS DIFERENTE
METODOS (g%)

Colorimétrico

i

N2 das Volumétrico (Somogyi- Gravimémcd

Amostras Nelson) (Soxhlet)

01 467 4,60 463
02 441 4,35 4,38
03 4,66 4,60 4,62
04 4,28 4,25 4,25
05 4,74 4,70 4,72
06 3,84 3,80 3,30
07 4,66 4,62 4,63
08 4,56 450 4,52
09 4,62 4,60 4,57
10 4,72 4,72 4,70
11 471 4,68 4,70
12 4,69 4,61 4,69
13 4,67 4,65 4,65
14 4,66 4,60 4,65
15 4,42 4,38 4,41
16 4,43 442 4,43
17 474 472 4,70
18 4,70 4,63 4,68
13 4,72 4,68 4,70
20 4,65 4,65 4,61
21 4,67 4,60 4,63
22 4,42 4,40 4.38
23 4,41 4,37 4,39
24 4,30 4,26 4,27
25 4,32 4,30 4,28
26 4,34 4,30 4,33
27 4,65 4,60 4,64
28 4,73 4,72 4,70
29 472 4,70 4,74
30 4,68 4,61 4,87
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TABELA II

TESTE DE REPRODUTIBILIDADE

ANTIDADE DE LACTOSE DE DEZ ENSAIOS DE UMA
MESMA AMOSTRA DE LEITE (g%)

e Método Método Meétodo
 Ensalo Volumétrico | Colorimétrico | Gravimétrico
4,25 4,18 4,21
430 4,20 425
4,32 4,20 4,24
4,30 4,20 4,21
4,32 4,22 421
4,25 4,18 4,25
4,25 4,20 423
427 4,20 423
4,30 422 4,26
4,30 4,19 4,26
TABELA 1III

TESTE DE RECUPERACAO

DETERMINACAO DE LACTOSE ADICIONADA

S ) I'Ja.ctose Lactfase Recuperacio
Métodos adicionada determinada
g% g% %
Volumétrico 0 4,25 —
. 2 6,40 102,4
5 9,40 101,86
o 10 14,38 100,9
Colorimétrico 0 418 —
| N ) 6,13 99’1
5 9,13 99,4
| = 10 14,12 99,5
Gravimétrico 0 4,21 —_—
L 2 6,18 99,5
o 5 9,17 99,5
o 10 14,16 99,6
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TABELA IV

ANALISE DA VARIANCIA

Causas da gral‘f Soma dos | Quadrado | Desvio

Variacio bZrdade qguadrados | médio padrdo| '

Entre Grupos 2 | 0,0232 0,0116 | 0,1077 |0,52++

Residuo 87 3,6479 0,0419 | 0,2047
Total &9 3,6711

++ n8o significativo

4, DISCUSSAQC DE RESULTADOS

Inicialmente, verificamos a viabilidade dos métodos
ensaiados aplicando os Testes de Reprodutibilidade e Recu-
peracao. .

No Teste de Reprodutibilidade (TABELA II) procedeg
mos dez ensaios com uma mesma amostra de leite. O método
volumétrico foi aquéle que apresentou a maior diferenca en
tre os resultadoes extremos ou seja, de 0,07, enquanto que noé
métodos colorimétrico e gravimétrico foi de 0,04 e 0,05, res-
pectivamente. Tais cifras denotam excelente 1eprodut1b1hda-
de para ambos métodos.

A recuperacéio (TABELA IIT) foi estudada determmam
do-se a lactose com o auxilio dos métodos em estudo, 11’11013.1—
mente na amostra e logo a seguir na amostra adicionada d&
guantidades conhecidas de lactose.

Para o método volumeétrico a recuperacio variou de
1008% a 1024% mtmpassando levemente ao 100%, Iembran-
do, provavelmente, a nfo verificacio do exato ponto final da
titulaclo o que vem comprovar mais uma vez a procedéncia
de nossa apreensdo por ocasifo da Introducdo déste Trabaih0§

O método volumétrico apresentou uma recuperacéo de
89,1% a $9,5%, semelhante com a encontrada por AINCIBUf
RU (1) que fol de 98,79, enquanto que o gravimétrico acusou
uma recuperacic muito semelhante que variou de 995% a
99.6%.
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Constatada a 6tima reprodutividade e recuperacio dos
stodos em estudo passamos a comparar os métodos colori-
sétrico com o volumeétrico, tradicionalmente empregado em
sos laboratérios. Pela analise da variancia (TABELA IV)
btemf)s um valor para v menor do que um (0,52) superior
ﬁs fornecidos pela Tabela de limites bilaterais (ac nivel de
.= 0,16 e ao nivel de 1% = 0,071) o que caracteriza
g0 ser significativa a diferenca dos aludidos métodos para
ym o volumétrico. Assim sendo poderemos utilizar indife-
temente qualquer um dos trés métodos sem prejuizo al-
n da exatiddo dos resultados a serem obtidos. Observacéo
que gostariamos de fazer é com rela¢do ao método gravimé-
rico (Soxhlet) (* ') que recomenda que os cadinhos de
Gooch sejam dessecados 30 minutos enquanto que somente
ijtivemos resultados exatos quando dessecados 60 minutos.

 CONCLUSOES:

1) — Que os métodos colorimétrico (Somogyi-Nelson) e gra-
‘ vimétrico (Soxhlet) em face da exatiddo demonstrada,
poderdo substituir o volumétrico na determinacio da
lactose do leite.

:2) -~ Que os métodos colorimétrico (Somogyi-Nelson) e gra-
vimétrico (Soxhlet) facilitam a determinacio da lac-
tose visto dispensarem a verificagdo do ponto final de
titulagdes e o auxilic de aguecimento.

6. RESUMO
O autor comparou os métodos colorimétricos (Somo-
gyi-Nelson) e gravimétrico (Soxhlet) com o volumétrico visan-

do encontrar métodos exatos que facilitem a determinacéo da
lactose dispensando titulacoes com auxilic de aquecimento.

Demonstrou também que os métodos colorimétrico
(Somegyi-Nelson) e gravimeétrico (Soxhlet) ndo apresentam
diferencas estatisticamente significativa para com o volumé-

trico, podendo assim, substitui-lo na determinacao da lactose
do leite.
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7. SUMARY

The author compared the colorimetric (Somogyi-Nej.
son) and gravimetric (Soxhlet) methods with the Volumetnc{
aiming to find exact methods to help the determination g
lactose, declining titulations with aid of heat.

He showed that the colorimetric (Somogyi-Nelson) an
gravimetric (Soxhlet) methods don’t present significatiy
difference statiscally in comparison with the volumetric m
thod, so, we can use them in the determination of lactose j
milk.
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