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RESUMO

A crescente busca por ingredientes lacteos com propriedades tecnoldgicas diferenciadas
tem impulsionado o estudo das proteinas do soro de leite e suas aplicacdes em diversos produtos
lacteos. Nesse contexto, este trabalho teve como objetivo desenvolver formulagdes de leite
condensado adicionadas de proteina do soro de leite microparticulada (MWP), com o intuito de
avaliar seus efeitos sobre as propriedades fisico-quimicas, microestruturais e reoldgicas do
produto durante o armazenamento. Foram produzidas sete formulacbes de leite condensado:
sendo uma delas o Controle (somente leite e aclcar como ingredientes) e as outras seis
formulages com substituicdo parcial do leite por leite em p6 desnatado (SMP), concentrado
proteico do soro de leite (WPC) e proteina do soro de leite microparticulada (MWP), nas
concentragoes de 2,0% e 4,0% (m.m™'). A MWP foi obtida por tratamento térmico e mecanico
simultaneos aplicado ao WPC, promovendo desnaturagdo proteica e reducdo do tamanho das
particulas. O processo de microparticulacdo foi avaliado por anélises de tamanho de particulas
e desnaturacdo proteica adicional e as caldas (formulacdes antes do processo de evaporacdo a
vacuo) foram avaliadas em composicéao. Ja os leites condensados foram analisados em termos
de composicdo e propriedades fisico-quimicas, dentre elas a atividade de &gua, tamanho de
particulas e textura, além dos indicadores da reacdo de Maillard, indice de escurecimento,
microscopia Otica, e comportamento reolégico, sendo as quatro ultimas realizadas durante 28
dias de shelf-life.

Os resultados demonstraram que o processo de microparticulacdo foi eficiente,
reduzindo significativamente o tamanho médio das particulas e promovendo elevada
desnaturacdo das proteinas do soro, especialmente da [-lactoglobulina. As formulagdes
produzidas apresentaram composicdo compativel com os padrées estabelecidos pela legislacdo
brasileira para leite condensado, sem alterag6es significativas nos teores de umidade, proteina
e minerais. Entretanto, a adi¢cdo dos substitutos influenciou caracteristicas tecnoldgicas
importantes. As formulagdes contendo WPC e MWP apresentaram reducdo da atividade de
agua e modificacdes nos parametros de textura, destacando-se o aumento da dureza e da
gomosidade, principalmente para a formulagdo contendo 4,0% de WPC. Além disso, observou-
se influéncia dos ingredientes adicionados sobre a distribuicdo do tamanho de particulas dos
produtos, sugerindo alteracdes estruturais na matriz do leite condensado.

As andlises microscopicas indicaram que a adicdo das formulagdes contendo WPC e

MWP apresentaram distribuicdo homogénea dos cristais de lactose ao longo do



armazenamento, destacando-se a MWP. As analises reoldgicas mostraram comportamento
pseudopléstico para todas as formulacBes, e novamente se destaca a adicdo de MWHP,
especialmente a 2,0%, que proporcionou maior estabilidade da viscosidade e do indice de
consisténcia durante o shelf-life, enquanto as formulacées com WPC apresentaram maiores
variacbes ao longo do armazenamento. Em relacdo a reacdo de Maillard, apenas o 5-
hidroximetilfurfural (HMF) foi detectado, apresentando maiores concentragbes nas
formulacGes adicionadas de proteinas do soro, principalmente MWP. De forma geral, os
resultados indicam que a proteina do soro microparticulada apresenta elevado potencial
tecnoldgico para aplicacdo em leite condensado, especialmente na concentracdo de 2,0%,
contribuindo para a estabilidade estrutural e modulacéo reoldgica do produto sem comprometer

suas caracteristicas composicionais.

Palavras-chave: Leite condensado; proteina do soro de leite; microparticulagdo; WPC;
viscosidade.



ABSTRACT

The growing demand for dairy ingredients with differentiated technological properties
has driven research into whey proteins and their applications in a wide range of dairy products.
In this context, the objective of this study was to develop sweetened condensed milk
formulations containing microparticulated whey protein (MWP) and to evaluate its effects on
the physicochemical, microstructural, and rheological properties of the product during storage.
Seven sweetened condensed milk formulations were produced: one control formulation
(containing only milk and sugar as ingredients) and six formulations with partial replacement
of milk by skim milk powder (SMP), whey protein concentrate (WPC), and microparticulated
whey protein (MWP), at concentrations of 2.0% and 4.0% (w.w™'). MWP was obtained through
the simultaneous application of thermal and mechanical treatments to WPC, promoting protein
denaturation and particle size reduction. The microparticulation process was evaluated through
particle size distribution and additional protein denaturation analyses, while the mixes
(formulations before the vacuum evaporation process) were evaluated for composition. The
sweetened condensed milk samples were analyzed in terms of composition and
physicochemical properties, including water activity, particle size, and texture, as well as
Maillard reaction indicators, browning index, optical microscopy, and rheological behavior,
with the latter four analyses being performed throughout 28 days of shelf life.

The results demonstrated that the microparticulation process was effective, significantly
reducing the average particle size and promoting extensive whey protein denaturation,
especially of B-lactoglobulin. The formulations produced presented compositions compatible
with the standards established by Brazilian legislation for sweetened condensed milk, with no
significant changes in moisture, protein, and mineral contents. However, the addition of the
replacers influenced important technological characteristics. Formulations containing WPC and
MWP showed reduced water activity and modifications in texture parameters, particularly
increased hardness and gumminess, especially in the formulation containing 4.0% WPC. In
addition, the added ingredients influenced the particle size distribution of the products,
suggesting structural changes in the sweetened condensed milk matrix.

Microscopic analyses indicated that formulations containing WPC and MWP exhibited
a homogeneous distribution of lactose crystals throughout storage, with MWP showing the most
pronounced effect. Rheological analyses demonstrated pseudoplastic behavior for all

formulations, and once again MWP stood out, especially at the 2.0% concentration, providing



greater stability of viscosity and consistency index throughout shelf life, whereas formulations
containing WPC exhibited greater variations during storage. Regarding the Maillard reaction,
only 5-hydroxymethylfurfural (HMF) was detected, with higher concentrations observed in
formulations containing whey proteins, particularly MWP. Overall, the results indicate that
microparticulated whey protein presents high technological potential for application in
sweetened condensed milk, especially at the 2.0% concentration, contributing to the structural
stability and rheological modulation of the product without compromising its compositional

characteristics.

Keywords: Sweetened condensed milk; whey protein; microparticulation; WPC; viscosity.
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1 INTRODUCAO

Com o aumento da busca por ingredientes lacteos com propriedades tecnologicas
diferenciadas, as proteinas tém recebido destaque como um dos principais macronutrientes de
interesse, em fungdo do seu elevado valor nutricional e ampla aplicabilidade tecnoldgica.
Estudos buscam entender como a aplicacdo de proteinas lacteas pode afetar diversas
caracteristicas dos produtos, como por exemplo, produtos concentrados como o leite

condensado.

1.1 LEITE CONDENSADO

O leite condensado € considerado um alimento estratégico e de alta densidade energética
devido ao seu elevado teor de sélidos lacteos e sacarose. Sua presenca é marcante no mercado
consumidor direto, sendo amplamente incorporado a alimentacdo cotidiana, ndo s6 no Brasil,
como em diversos paises ao redor do mundo (Renhe; Perrone; Silva, 2011). Na industria, seu
uso é igualmente versatil, com destaque em sua aplicacdo como ingrediente em setores de
confeitaria e também na fabricagdo de sorvetes, sendo estes considerados o0s principais
consumidores (Ryabova; Tolmachev; Galstyan, 2022). Do ponto de vista nutricional, o leite
condensado apresenta contribuicdo significativa de minerais, carboidratos, gordura e proteinas,
além de maior estabilidade microbiolégica, a qual pode ser atribuido ao elevado teor de sélidos,
favorecendo uma maior vida de prateleira, o que justifica sua inclusdo em estoques alimentares
estratégicos e até mesmo programas de ajuda humanitaria. (Jouki, 2021; Ryabova; Tolmachev;
Galstyan, 2022).

As propriedades fisico-quimicas do leite condensado, como viscosidade, cor,
estabilidade e textura sdo fortemente influenciadas por seu teor de sélidos totais e interacdes
proteicas, como as interacBes caseinas e as proteinas do soro. Outro fator importante é que
durante processamento e armazenamento do leite condensado, onde podem ocorrer reacGes de
escurecimento ndo enzimatico, com destaque para a reacdo de Maillard, a qual é favorecida
pelo teor elevado de lactose no meio, e também pelo tratamento térmico aplicado. Essas reacdes
podem impactar tanto a qualidade sensorial, quanto o valor nutricional do produto (FOX Et Al.,
2015).

Em contexto global, o leite condensado ou sweetened condensed milk, é definido pelo

Codex Alimentarius Commission, como produto lacteo obtido por remocao parcial da agua do
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leite com adigdo de aglcar (FAO/WHO, 2011). Vale ressaltar que também sdo reconhecidas
variagdes tecnoldgicas do produto, sendo estes, produtos similares, os quais podem ser obtidos
por recombinacdo de constituintes lacteos ou por mistura de leite desnatado condensado com
gordura vegetal, desde que atendam aos requisitos de composicao estabelecidos. Essas normas
tém como objetivo garantir padronizacdo, seguranca alimentar e qualidade dos produtos
comercializados internacionalmente (Renhe; Perrone; Silva, 2011).

No Brasil, 0 Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade de Leite Condensado
(RTIQ), o entende como o produto resultante da desidratacdo parcial do leite, leite concentrado
ou leite reconstituido, com adi¢do de acucar. A legislacdo brasileira permite que os teores de
gordura e proteina possam vir a ser ajustados, desde que para atender unicamente as
caracteristicas do produto, além de admitir o uso de ingredientes opcionais de origem lactea,
desde que ndo sejam utilizados ingredientes como gordura ou 6leo vegetal, maltodextrina ou
amidos, modificados ou ndo, reforcando o carater essencialmente lacteo do produto e sua
padronizagdo com base na Regulamentagéo (Brasil, 2018).

A legislacdo brasileira, assim como o Codex Alimentarius (2011), traz parametros de
composicdo para leite condensado, sendo eles gordura, solidos lacteos totais (SL), sélidos
lacteos ndo gordurosos (SLDG) e proteina nos sélidos lacteos ndo gordurosos (PSLDG), e todos
o0s produtos véo ser classificados em nomenclatura com base nessa composi¢do, conforme

apresentado na Tabela 1 (Brasil, 2018).

Tabela 1 - Parametros de composicgéo estabelecidos na legislacéo brasileira para leite

condensado.

L Gordura SLT SLDG PSLDG
Classificacdo -1 -4 -1 Kl
(9.1009 ) (9.100g )  (9.1009 ) (9.1009 )

Alto teor de gordura > 16,0 — >14,0 > 34,0

Integral >8,0e<16,0 > 28,0 — >34,0

Semidesnatado >10e<8,0 > 24,0 > 20,0 > 34,0

Desnatado <10 >24,0 - > 34,0

Fonte: Adaptado de Brasil (2018).
SLT — Solidos lacteos totais; SLDG — Sélidos lacteos desengordurados; PSLDG — Proteina nos sélidos lacteos

desengordurados.
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1.2 PROTEINAS DO SORO DE LEITE

O soro de leite é definido pelo Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade do soro
de leite (RTIQ) como um produto lacteo liquido, o qual pode ser extraido da coagulacdo do
leite utilizado no processo de fabricacdo de queijos, caseina alimentar e produtos similares,
sendo constituido majoritariamente por agua, com seu teor de solidos totais composto por
proteinas, lactose, minerais e lipidios (Brasil, 2020). A Tabela 2 apresenta os parametros

estabelecidos pela RTIQ.

Tabela 2 - Parametros de composi¢do estabelecidos pela legislacdo para soro liquido.

Produto Proteina (g.100 g ) Lactose (g.100 g*) Minerais (g.100 g?)
Soro doce 6-10 46-52 2,5-4,7
Soro &cido 6-8 44-46 4,3-7,2

Fonte: Adaptado de Onwulata; Huth (2009).

Com o0 aumento na busca por habitos alimentares mais saudaveis, a industria de
alimentos tem direcionado esforcos para o desenvolvimento de alternativas capazes de
substituir parcialmente a gordura em produtos alimenticios e/ou elevar o teor de proteina, sem
comprometer suas caracteristicas sensoriais e tecnoldgicas. Nesse contexto, as proteinas tém
recebido destaque como um dos principais macronutrientes de interesse, em funcdo do seu
elevado valor nutricional e ampla funcionalidade tecnoldgica (De Paula et al., 2026b).

Dessa forma, as proteinas do soro de leite, que sdo uma alternativa de custo mais baixo
em detrimento as caseinas, vem sendo amplamente utilizadas na industria de alimentos, tendo
como principal forma de aplicacdo os concentrados proteicos do soro (WPC) (Cakir-Fuller,
2015). Entretanto, o processamento das proteinas do soro de leite ainda se mostra um grande
desafio tecnoldgico, destacando-se a elevada sensibilidade dessas proteinas a tratamentos
térmicos, podendo sofrer desnaturacdo em temperaturas relativamente baixas, frequentemente
atingidas durante processamento e armazenamento. Como consequéncia, alteragdes estruturais
e funcionais indesejaveis podem surgir, incluindo agregacao proteica, perda de solubilidade,
aumento da viscosidade, instabilidade, entre outros (Wijayanti; Bansal; Deeth, 2014). Essas
mudangas séo capazes de comprometer tanto o processamento industrial quanto a estabilidade
fisico-quimica e a qualidade do produto final ao longo de sua vida de prateleira (Bonnaillie;
Tomasula, 2008; Paula et al., 2025; De Paula et al., 2026a).
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As proteinas do soro de leite sdo proteinas globulares, com estruturas secundaria e
tercidria bem definidas, e diferente das caseinas, que sdo mais estaveis quando comparadas, elas
perdem sua e conformacdo nativa em faixas de temperaturas menores (Anema, 2020). Essas
proteinas sdo definidas como P-lactoglobulina (B-LG), a-lactoalbumina (a-LA),
caseinomacropeptideo (CMP), imunoglobulinas (I1Gs), albumina do soro bovino (BSA),
lactoferrina (LF) e outras proteinas, onde o0 CMP aparece exclusivamente no caso do soro doce,
visto que é uma proteina resultante da coagulacédo enzimatica (De Paula et al., 2024). A Tabela
3 traz mais detalhadamente a composicao do soro doce, obtido a partir de uma coagulacao

enzimatica.

Tabela 3 - Composicdo proteica total aproximada do soro de leite doce.

Fracéo proteica Proporcéo (g.100 g* de proteina)
B-LG 48,0 - 58,0
a-LA 13,0-19,0
CMP 12,0-20,0
IGs 8,0-12,0
BSA 6,0-7,0
LF 1,0-3,0
Outras proteinas 05-1,0

Fonte: Adaptado de Tavares (2020).

1.2.1 p-lactoglobulina (B-LG)

A B-LG, sendo a fracdo majoritéria dentre as proteinas de soro, representa cerca de 48%
a 58% do total proteico. Apresenta carater acido e ponto isoelétrico em torno de 5,2, além de
apresentar estabilidade térmica elevada em detrimento as outras proteinas do soro de leite, com
temperatura de desnaturacéo de aproximadamente 75 °C. Além disso, € amplamente utilizada
na industria alimenticia por suas propriedades funcionais, como estabilizacdo e textura
(Bonnaillie; Tomasula, 2008; De Wit, 1990; Tolkach; Kulozik, 2007).

Estruturalmente, possui ligacbes dissulfeto que conferem estabilidade, alem de
comportamento dependente do pH, existindo nas formas dimérica ou monomeérica conforme a
faixa de pH (Tavares, 2020).
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1.2.2 a-Lactoalbumina (a-LA)

A o-LA é a proteina em maior proporcao no leite humano, e pode ser encontrada em leites
de todas as espécies, demonstrando o seu alto valor bioldgico (Tolkach; Kulozik, 2007; Tavares,
2020). Trata-se da segunda principal proteina presente no soro de leite, representando entre
13% e 19% (m.m™) do total de proteinas.

Assim como a PB-LG, a a-LA caracteriza-se como uma proteina de natureza &cida,
apresentando ponto isoelétrico proximo de 4,4. (Golebiowski et al., 2022). Apresenta um sitio
de ligacdo para célcio, e sua associagdo com esse ion aumenta sua estabilidade térmica, fazendo
com que esta varie de 30 a 60 °C, além disso, sua estrutura apresenta oito residuos cisteina,
formando quatro ligacdes dissulfeto que contribuem para sua estabilidade (Ge et al., 2024;
Permyakov, 2020; Tavares, 2020).

1.3 MICROPARTICULACAO

Uma alternativa que vem sendo aplicada para diminuir o problema causado pela
desnaturacdo térmica das proteinas do soro de leite durante o processamento, é a
microparticulacdo (Kerche; Weterings; Beyrer, 2016). Se trata de um processo termo-mecéanico
no qual sdo aplicados temperatura e cisalhamento, ambos controlados, com o intuito de
desnaturar e restringir o crescimento dos agregados proteicos, evitando a formacao de gel. Por
meio desse processo, obtém-se uma combinacdo de proteinas desnaturadas e proteinas nativas,
formando particulas com tamanhos que variam entre 0,1 um e 10 um. Além disso, é importante
ressaltar que o processo de microparticulacdo pode ser afetado por diversos fatores, sendo eles
concentracdo e composicao proteica, tratamento térmico, presenca de carboidratos, composicédo
mineral, pH e taxa de cisalhamento (Tanger, 2022; Renard et Al., 2002; Sun et Al., 2015).

Essas proteinas, quando microparticuladas, apresentam maior estabilidade térmica,
melhor capacidade emulsificante e propriedades de gelificacdo, alem de reproduzirem a textura
similar a da gordura se reduzidos a tamanhos proximos aos dos glébulos de gordura do leite
homogeneizado (0,5-3,0 um), sendo aplicadas em produtos como iogurtes, bebidas lacteas,
doce de leite, queijos, molhos para salada, dentre outros, a fim de melhorar as caracteristicas
do produto em detrimento a aplicacdo de proteinas ndo microparticuladas (Chung; Degner;
Mcclements, 2014; De Paula et al., 2026b). Estudos relatam que a aplicagcdo das MWPs pode

influenciar diversas caracteristicas nos produtos, e além das anteriormente mencionadas,



21

também pode causar o0 aumento da solubilidade e da retencdo de 4gua, e modificar propriedade
sensoriais e reoldgicas (De Paula et al., 2026b).

No entanto, ndo existem estudos que mostrem o potencial de aplicacdo das proteinas do
soro de leite microparticuladas em leite condensado. Dessa forma, o trabalho busca investigar
o potencial de aplicacdo das proteinas do soro de leite microparticuladas na formulacao do leite
condensado, visando o aproveitamento de subprodutos l&cteos e a melhoria das propriedades
funcionais e nutricionais do produto final, tendo como foco principal entender como as
proteinas microparticuladas influenciam na reologia do leite condensado e modulam assim, a

sua viscosidade.
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2 OBJETIVOS

Este topico apresenta os objetivos que orientam o desenvolvimento do presente projeto,

destacando todos os critérios que foram executados durante 0 mesmo.

2.1 OBJETIVO GERAL

O presente trabalho tem como objetivo desenvolver formulacdes de leite condensado
(LC) por meio da substituicdo parcial do leite por leite em pé desnatado reconstituido (do inglés
skimmed milk powder), concentrado proteico de soro — WPC (do inglés whey protein
concentrate) e proteina do soro de leite microparticulada — MWP (do inglés microparticulated
whey protein), aplicadas em duas concentracdes distintas (2,0 e 4,0% m.m™). Busca-se, com
isso, avaliar as alteracBes provocadas por essa substituicdo nas propriedades fisico-quimicas e
reoldgicas no produto final, com o intuito de entender a capacidade da proteina de atuar como
um ingrediente modulador de viscosidade nos produtos. Além disso, pretende-se comparar 0s
resultados obtidos com os parametros de produtos convencionais (Controle), afim de verificar

a viabilidade tecnoldgica e funcional dessas formulagdes alternativas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar a desnaturacado proteica adicional e o tamanho médio das particulas do WPC
antes e apos o processo de microparticulacdo (MWP);

e Analisar a composicdo das caldas dos sete leites condensados antes do processo de
evaporacéo;

e Produzir sete formulacdes de leite condensado, em que uma delas tem em sua
composicao apenas leite e actcar (Controle) e nas outras seis, o0 leite € parcialmente
substituido em duas concentrac6es diferentes (2,0% e 4,0% da massa total da mistura)
por trés diferentes substituintes, sendo estes: leite em p6 desnatado reconstituido (SMP),
concentrado proteico do soro de leite (WPC) e proteina do soro de leite microparticulada
(MWP);

e Auvaliar as caracteristicas fisico-quimicas e de composic¢do das formulacgdes produzidas;

e Realizar analise de textura de todos os leites condensados produzidos;

e Analisar o tamanho medio (Dvso) das particulas de cada leite condensado;
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Analisar a atividade de agua dos produtos durante um shelf-life de 28 dias (D1, D7, D14
e D28), onde a letra D acompanhada do nimero representa o dia de shelf-life apos
fabricacdo em que os produtos serdo analisados);

Quantificar os marcadores da reacdo de Maillard nos leites condensados, sendo estes
HMF (5- hidroximetilfurfural); F (2-furaldeido), FMC (2-furil-metilcetona); MF (5-
metil-2-furaldeido) no primeiro e no Gltimo dia de shelf-life (D1 e D28);

Analisar o indice de escurecimento (BI) dos produtos durante o shelf-life de 28 dias (D1,
D7, D14 e D28);

Acompanhar o perfil cristalizagdo dos produtos durante o shelf-life de 28 dias (D1, D7,
D14 e D28);

Realizar andlises de reologia durante o shelf-life de 28 dias (D1, D7, D14 e D28).
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3 METODOLOGIA

Abaixo estdo descritos os procedimentos experimentais adotados para a elaboracdo das
formulacbes de leite condensado, bem como as etapas de processamento e as analises

realizadas.

3.1 PRODUCAO

Foram elaboradas sete formulagbes de leite condensado, sendo seis delas com
substituicdes parciais do leite por diferentes ingredientes lacteos e uma o produto de referéncia
(Controle). A composicao das formulagcbes se encontra disposta na Tabela 4.

Os substitutos utilizados nas formulacdes foram SMP, WPC e MWP, nas propor¢oes de

2,0% e 4,0% da massa total da mistura.

Tabela 4 - Proporgéo dos ingredientes para fabricacéo dos leites condensados.

Ingredientes Controle FormulagGes 2,0% Formulagdes 4,0%
Leite (g.100 g?) 85,0 83,0 81,0
SMP, WPC ou MWP (g.100 g% - 2,0 4,0
Acucar (g.100 g?) 15,0 15,0 15,0

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).
Abreviacdes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do

soro de leite microparticulada.

3.1.1 Producéo dos substitutos

Todos os substitutos sdo solucOes ajustadas para um teor final de 10% (m.m™) de
proteina. O SMP foi obtido a partir da reidratacdo de leite em pd semidesnatado em &gua
deionizada. O WPC também ¢é obtido a partir da reidratagdo do WPC80% (concentrado proteico
do soro com 80% de proteina) e permeado do soro de leite em &gua deionizada. A MWP foi
produzida a partir da aplicagdo do processo de microparticulagio no WPC conforme

apresentado no Figura 1.
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Figura 1 - Producdo da proteina microparticulada do soro de leite (MWP).

WPC + Permeado
Reidratagdo em agua
deionizada por 24 horas

Aquecimento +
Ajuste do pH da solugdo Aquecimento cisalhamento

Ajuste do pH da solugédo
para o pH do leite

Cisalhamento

Fonte: Elaborada pelo autor (2026).

Para a reidratacdo do SMP foram adicionadas 40 g de leite em p6 desnatado em 110 g
de &gua. Essa solucdo foi agitada manualmente e foi mantida sob refrigeracdo por 24 horas a
(4° C), com um teor de sélidos final de 26,7% (m.m™).

Para o WPC, foi colocada sob agitacéo por 1 hora uma mistura de 183,93 g de WPC80%,
116,07 g de permeado do soro de leite e 1130,58 g de agua deionizada. Em seguida, a solucao
foi armazenada sob refrigeracéo (4 °C) por 24 horas a fim de garantir melhor reidratacdo dos
pos.

Por fim, a MWP foi produzida a partir da aplicacdo de tratamento térmico e
cisalhamento controlados no WPC, onde inicialmente, 1000 g do WPC foram submetidos a
ajuste de pH com &cido latico para um valor de 4,0. A solugdo foi entdo aquecida em um
simulador de processos (Thermomix TM5) até atingir um valor entre 95 e 98 °C, e ao alcancar
essa temperatura foi submetida a cisalhamento a 3100 rpm, simultaneamente. Apés o fim do
tempo de aquecimento, o produto passou por um cisalhamento ainda mais intenso, de 20000
rpm em um homogenizador Ultraturrax (IKA T25), e, por fim, foi feito um ajuste de pH para o
mesmo valor apresentado para o leite utilizado (Vitral et al, 2025).
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3.1.2 Producéo das caldas e dos leites condensados

Para a producdo, foi utilizado um rotaevaporador BUCHI R-205 acoplado a um banho
de aquecimento BUCHI B-490 e a uma bomba de vacuo Edwards RV8.

Como todo o processo foi feito com base em balango de massa, foi necesséario realizar
além das andlises de composicdo, algumas andlises fisico-quimicas para o leite utilizado.
Tratava-se de um leite UHT obtido em Juiz de Fora, contendo 0,69 g.100 g™ de residuo mineral
fixo (cinzas), 3,23 9.100 g* de proteina, 3,60 g.100 g* de gordura e 4,80 g.100 g* de lactose
em sua composicdo, totalizando 12,29 % g.100 g de sdlidos totais. Além disso, o leite
apresentava uma densidade de 1,031 g.mL™? & temperatura de 15 °C e um pH de 6,64 a 22 °C.
Com esses resultados foi possivel calcular o peso final de leite condensado, considerando
também as quantidades de cada ingrediente utilizado.

Para o leite condensado Controle, foram utilizados 1300 g de leite e 229,71 g de agucar,
totalizando 1529,71 g de calda. Na sequéncia, os ingredientes foram misturados em uma
Thermomix (TM5) por 5 minutos a 200 rpm. Dessa quantidade total de calda, 1300 g foram
levadas ao rotaevaporador para a producdo do leite condensado, enquanto o restante foi
reservado para andlises de composicdo. Ja para os leites condensados com 2,0% (m.m™) de
substituicdo, foram utilizados 1269,41 g de leite, 30,59 g do substituto e 229,71 g de aclcar. A
massa total de calda foi a mesma obtida para o controle (1529,71 g), assim como a massa
reservada e a massa utilizada para a rotaevaporacdo. Por fim, o mesmo foi feito para o produto
com 4,0% (m.m™) de substituicdo, diferenciando-se apenas pela massa de leite e de substituto,
sendo estas 1238,82 g e 61,18 g, respectivamente.

Para cada producao, os 1300 g de calda eram aspirados por uma mangueira para dentro
do baldo, que estava sob efeito de pressao reduzida, girando em um banho com temperatura de
38-40 °C. Quando toda calda ja havia sido aspirada para dentro do baldo e o produto ja havia
sido parcialmente concentrado, a temperatura foi sendo elevada até 50 °C. O tempo de producéo
de cada leite condensado durou em torno de 2 horas e 30 minutos, e o fim da producédo era
definido pela massa final de leite condensado no baldo (com base no célculo de balanco de
massa realizado).

Apbs cada producio, era adicionado 0,05% (m.m™) de sorbato de potéassio em relagéo
ao valor da massa final de leite condensado obtido, para garantir a conservacéo dos produtos e
0,05% (m.m™) de lactose micronizada, a fim de induzir a cristalizagio da lactose de forma

controlada e evitar a formacéo de cristais maiores e perceptiveis ao paladar durante o shefl-life.
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As formulagdes eram mantidas sob agitagdo durante um periodo de 15-18 horas e eram
sequencialmente envasadas, lacradas e armazenadas a temperatura ambiente. Um pote era
aberto toda semana, durante um més, para que fossem feitas as analises em shelf-life. Foram

realizadas 3 producgdes de cada leite condensado.

3.2 ANALISES

A efetividade do processo de microparticulacédo foi avaliada por meio de duas anélises

descritas no topico 3.2.1.

3.2.1 Analise do microparticulado

A caracterizacdo do microparticulado foi realizada por meio de duas analises
complementares, com o objetivo de avaliar as caracteristicas do produto obtido ap6s o processo

de microparticulacéo.

3.2.1.1 Analise de tamanho de particula

A distribuicdo do tamanho de particulas dos leites condensados foi realizada em um
analisador de tamanho de particulas por difracdo a laser LS 13 320 (Beckman Coulter),
acoplado ao modulo liquido Aqueous liquid module (Beckman Coulter). Os dados foram
coletados na regido entre 0,375 pm e 2000 um, com tempo de coleta de 90 segundos. Os
resultados sdo obtidos utilizando 1,333 como indice de refracdo para o meio dispersante.
Considerando que o valor do indice de refracdo das amostras ainda ndo é conhecido, a
aproximacdo de Fraunhofer foi utilizada para obtencdo dos dados, afim de garantir a
confiabilidade dos dados coletados. As amostras eram adicionadas com auxilio de uma pipeta

e medidas pelo equipamento durante 5 corridas. A analise foi realizada em duplicata.
3.2.1.2 Taxa de desnaturacéo adicional
A separacdo e a quantificacdo dos analitos de interesse foram realizadas por

Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (High Performance Liquid Chromatography —

HPLC) em fase reversa, utilizando equipamento Waters modelo 1525, com detector UV-Vis do
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tipo arranjo de diodos (DAD — Photodiode Array Detector) e bomba binaria. A separagdo
cromatografica foi conduzida em coluna Phenomenex Luna 5 pm (250 mm x 4,6 mm; 100 A),
mantida a 40 °C. O volume de injecédo foi de 20 pL, sendo a a-LA e a B-LG monitoradas no
comprimento de onda de 214 nm (De Paula et al., 2024).

A eluicdo em gradiente foi realizada com mistura de dois solventes e a fase mével foi
composta por 0,1% de TFA (&cido trifluoroacético P.A) em agua ultrapura (solvente A) e 0,09%
de TFA em solucdo contendo 90% de acetonitrila e 10% de agua ultrapura (solvente B). A
Tabela 5 mostra o programa de gradiente linear (De Paula et al., 2024).

O preparo de amostras para posterior injecao se baseou em centrifugar 2 mL da amostra
em Eppendorfs por 10 minutos & 15.000 rpm, seguido da retirada do sobrenadante. Em seguida
as amostras eram filtradas em filtros de 0,45 um e diluidas de acordo com a necessidade para
que o resultado fosse obtido entre os limites da curva. As analises foram realizadas em

duplicata.

Tabela 5 - Modo de elui¢ao gradiente aplicado para determinagao das fragdes proteicas a-LA

e B-LG.
Tempo Fluxo Solvente A Solvente B
(min) (mL.min™) (% v.v?) (% v.v?)
0 0,5 80 20
3 0,5 60 40
5 0,5 55 45
7 0,5 50 50
9 0,5 20 80
14 0,5 80 20
15 0,5 80 20

Fonte: De Paula et al. (2024).

A porcentagem de desnaturagio da B-lactoglobulina e da a-lactoalbumina foi calculada

utilizando a Equacéo 1, conforme descrito por Cakir-Fuller (2015).

Equacdo 1: % desnaturagio = (1 - %) x 100

Onde, WPC equivale ao teor de proteina do soro do leite nativae MWP equivale ao teor
de proteina do soro do leite microparticulada nativa.
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3.2.2 Anélise das caldas

As caldas foram caracterizadas quanto aos parametros fisico-quimicos de interesse,
visando a avaliacao de suas propriedades antes da etapa de concentracdo e obtencéo dos leites

condensados.

3.2.2.1 Umidade

O teor de umidade foi obtido a partir da determinacéo do extrato seco, que foi realizada
pelo método gravimétrico, baseado na perda de umidade da amostra por dessecacdo em estufa
e posterior pesagem (AOAC, 1992). Foi utilizada uma capsula de aluminio contendo pérolas e
bastdo de vidro, previamente seca a 105 °C em uma estufa por 1 hora e resfriada em dessecador.
A cépsula foi entdo pesada (T) e, em seguida, adicionada uma porcao conhecida da amostra de
calda (aproximadamente 5 g), anotando-se a massa total (Pi). O sistema foi levado a estufa a
105 °C por 3 horas, resfriado em dessecador e pesado novamente. As etapas de aquecimento e
pesagem foram repetidas a cada 1 hora até que duas medicGes sucessivas apresentem variacao
inferior a 0,5 mg (Pf). O teor de extrato seco total foi calculado a partir da Equagéo 1. A umidade
foi entdo calculada a partir da Equacdo 2. A anélise foi realizada em duplicata para cada uma
das repeticoes.

Equacéo 2: WES =

P T %100
Pi—-T

Equacdo 3: umidade (%) = 100% — %ES
3.2.2.2 Gordura

A analise de gordura foi realizada a partir de uma adaptacdo do que foi descrito pelo
método oficial de Roese-Gottlieb (IDF, 1987). A analise deu inicio ao se adicionar 3 g da calda
(m) em um béquer, solubilizando em agua destilada a 50 °C e completado para um volume de
10 mL em bal&o volumétrico. Dois baldes de fundo chato (capacidade 150 mL - 250 mL) foram
secos por uma hora em estufa a 102 + 2 °C e resfriados em dessecador, sendo um deles para o
branco (Ps). Os baldes foram entéo pesados (P2 e P4) e reservados para adi¢do da gordura e

demais solventes. Nos frascos de Mojonnier foram adicionados a amostra preparada (10 mL de
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agua destilada para prova em branco) e 2 mL de solugéo de hidréxido de amonia 25% (m.vY).
A amostra foi entdo agitada, seguida da adigdo de 10 mL de alcool etilico P.A. O frasco foi
novamente agitado, cuidadosamente, deixando o liquido fluir entre os dois bulbos. Na
sequéncia, duas gotas de vermelho congo 1% (m.v!) foram adicionadas a ambos os frascos, os
quais foram agitados e adicionados de 25 mL de éter etilico P.A. O tubo foi fechado e agitado
vigorosamente. Por fim, 25 mL de éter de petroleo P.A. foram transferidos para os frascos,
reumidecendo a tampa e agitando por 30 segundos. O frasco de Mojonnier foi mantido em
repouso por 30 minutos para separacao das fases e o sobrenadante foi transferido para o baldo
de fundo chato, segurando o frasco de extracdo pelo bulbo menor. Para a segunda parte da
extracdo, foram adicionados 5 mL de alcool etilico ao frasco de Mojonnier, para prevenir a
formacdo de uma camada aquosa viscosa ou gelificada, seguidos de 15 mL do éter etilico e 15
mL do éter de petréleo. Por fim, o sobrenadante foi novamente transferido para o baldo e uma
ultima extracdo foi realizada, omitindo o uso do alcool, e o sobrenadante final foi vertido no
baldo uma ultima vez antes de ser levado a um rotaevaporador a vacuo para que os solventes
ali presentes fossem removidos. O baldo foi colocado em estufa a 102 £ 2 °C por 1 hora,
removido e deixado em dessecador para resfriar e ser pesado posteriormente. O processo foi
repetido até que a massa dos baldes nao variasse mais, sendo P1 a massa do baldo de amostra
contendo somente a gordura e P> a massa do branco ap6s as extrag@es. O teor de gordura foi
calculado com base na Equacéo 3, onde Gd% equivale ao teor de gordura na amostra.

Equacéo 4: Gd% = % x 100

3.2.2.3 Residuo mineral fixo (cinzas)

As cinzas dos leites condensados foram determinadas em forno mufla Q318M21
(Quimis). Antes da realizagdo da analise foi necessario aquecer os cadinhos em temperatura de
550 °C por 30 minutos, ap6s esse tempo os cadinhos foram colocados em um dessecador para
resfriar, e em seguida eles foram pesados (m1). Para a analise, pesou-se aproximadamente 3 g
de cada uma das caldas (m¢) nos respectivos cadinhos, e estes foram colocados na mufla para
aquecimento em 550 °C até total incineracdo. O tempo final de incineracdo foi considerado
como 0 momento em que foi obtido cinzas completamente brancas. Por fim, os cadinhos foram

retirados da mufla e armazenados em dessecador até resfriar e depois pesados com as cinzas
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(m2), com a porcentagem determinada pela Equacdo 4 (Brasil, 2014). A analise foi realizada
em duplicata para cada uma das repetigdes.

Equacao 5: %cinzas = (mz— m1)x100

mc

3.2.2.4 Proteina

Foram analisadas em cada uma das caldas, teores de nitrogénio total (NT). Para isso, foi
aplicado o método semi-micro Kjeldahl utilizando um digestor com rampas e patamares de
aquecimento da marca TECNAL (TE-041/25) e um destilador de nitrogénio também da mesma
marca (TE-0364). As amostras foram avaliadas na faixa do semi-micro Kjeldahl, que
compreende de 0,1 mg a 2,0 mg de nitrogénio presente no tubo (Wolfschoon-Pombo, 1980).

Para a analise de NT das caldas, a amostra foi diluida em &gua para garantir
homogeneidade e reprodutibilidade dos resultados analiticos, bem como assegurar que a
aliquota se encontrarasse dentro da faixa analitica (semi-micro Kjeldahl) e de acordo com o
procedimento de digestdo, evitando projecdo durante o aquecimento. Foram preparadas
soluges com concentracgdo de 10% (m.m™), conforme adaptacao feita a partir da AOAC de n®
991.20 para leite cru (AOAC, 1994). Foram pesadas entdo, 3 g da solucdo 10% (m.m™) nos
tubos e 1,6 g da mistura de catalisadores nos tubos contendo pérolas de vidro. Em seguida,
cerca de 4 mL de é&cido sulfurico P.A. foram adicionados e os tubos foram agitados
cuidadosamente, sendo posteriormente submetidos a digestdo. As amostras foram adicionadas
de hidroxido de s6dio 50% (m.v!) e destiladas em erlenmeyers contendo uma mistura de acido
borico e indicador, e entdo tituladas com HCL 0,01 mol/L. A partir do NT foi possivel obter o
valor de proteina total (PT) presente na amostra, esse resultado pode ser obtido a partir da
Equacdo 5, onde 6,38 equivale ao fator de conversdo de nitrogénio para proteinas lacteas. A

analise foi realizada em triplicata para cada produto em cada repeticao.

Equacéo 6: PT = NT x 6,38
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3.2.3 Anadlise dos leites condensados

A caracterizacdo dos leites condensados foi realizada por meio de analises fisico-
quimicas e reoldgicas, com o objetivo de avaliar os efeitos das diferentes formulacdes sobre as

caracteristicas dos produtos obtidos.

3.2.3.1 Umidade

A anélise de umidade foi realizada para o leite condensado conforme ja descrito
anteriormente no topico 3.2.2.1 para cada uma das caldas. As andlises foram realizadas em

duplicata para cada uma das repeticdes.

3.2.3.2 Gordura

As andlises de gordura para as amostras de leite condensado foram realizadas utilizando
a mesma metodologia descrita no topico 3.2.2.2. As analises foram realizadas em duplicata para

cada uma das repeticdes.

3.2.3.3 Residuo mineral fixo (cinzas)

As andlises de cinzas dos leites condensados produzidos foram realizadas em forno
mufla, seguindo a metodologia utilizada para as caldas (tépico 3.2.2.3). As andlises foram
realizadas em duplicata para cada uma das repetigdes.

3.2.3.4 Proteina

Foram determinados nos leites condensados produzidos os teores de nitrogénio total
(NT), onde a analise se mostrou muito similar ao que foi realizado para as caldas no tdpico
3.2.2.4. Assim como feito para a calda, as amostras foram avaliadas na faixa do semi micro
Kjeldahl, compreendendo 0,1 mg a 2,0 mg de nitrogénio presente no tubo (Wolfschoon-Pombo,
1980).

Para a analise, foram preparadas solucdes 5% (m.m™) de cada uma das amostras,
conforme adaptacéo da AOAC de n° 991.20 para leite cru (AOAC, 1994). Foram pesadas 2 g
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dessa solucdo nos tubos que foram levados ao digestor contendo o catalizador, o acido e as
pérolas de vidro. As amostras foram entdo destiladas e tituladas. O calculo foi 0 mesmo
utilizado na secdo 3.2.2.4.1 (Equacdo 5). A analise foi realizada em triplicata para cada produto

em cada repeticéo.

3.2.3.5 Determinacéo de pH

As medidas de pH das amostras foram feitas em pHmetro digital portatil PH1400
(Gehaka). O equipamento foi previamente calibrado com soluc6es padrédo de pH 4,00 e 7,00 e,
em seguida, as medidas foram realizadas pela insercéo do eletrodo diretamente nas amostras,
sendo considerado o valor retornado pelo equipamento. As analises foram realizadas em

duplicata.

3.2.3.6 Célcio ionico

O calcio i6nico foi medido no equipamento LAQUAtwin (Horiba). Inicialmente foi
preparada uma soluc&o de leite condensado diluido em agua deionizada 20% (m.m2), a qual foi
colocada sobre o0 sensor do equipamento previamente na faixa de 15-150 ppm. O resultado em
ppm retornado pelo equipamento foi convertido para mmol/L ao ser dividido pela massa molar
do célcio (40 g.mol™), além de ter sido considerada a diluicdo feita na hora de se calcular o

resultado. As andlises foram realizadas em duplicata.

3.2.3.7 Indice de acidez

Foram pesados aproximadamente 10 g da amostra, aos quais foram adicionados 30 mL
de &gua deionizada aquecida a aproximadamente 60 °C. A solug¢do foi titulada com hidréxido
de sodio (0,1 mol-L') até que se atingisse o pH de 8,30. O volume de titulante utilizado foi
entdo anotado e, em seguida, a acidez foi calculada em g de acido latico por 100 g de amostra,
conforme a Equacéo 6, adaptado de ISO/TS 22113; IDF/ RM 204 (2012).

v X0,9

Equacdo 7: acidez =
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Sendo, v 0 volume de hidréxido de sédio adicionado e m a massa de leite condensado

pesada. As analises foram feitas em duplicata.

3.2.3.8 Andlise de textura

Foi utilizado um equipamento para anélise de textura (Brookfield, modelo CT3 Texture
Analyzer), onde os parametros de dureza, coesividade e gomosidade foram medidos. Utilizou
se 0 método de medicdo TPA (Texture Profile Analysis), com profundidade na amostra de 4,0
mm, ponto de gatilho de 10 g, velocidade da analise em 0,50 mm.s™* e foi utilizado o probe
TA25/1000 para as analises.

3.2.3.9 Tamanho médio de particulas

A andlise de tamanho de particulas para o leite condensado foi realizada conforme
descrito no topico 3.2.1.1 para 0 WPC e MWP, utilizando 0os mesmos parametros e mesmo

equipamento. A analise foi realizada em duplicata.

3.2.3.10 Atividade de agua

A atividade de agua foi determinada no equipamento LabSwift-aw (Novasina), onde a
amostra foi adicionada ao recipiente (porta amostra) e colocada no equipamento, o qual
retornou a leitura direta apds o fim da analise. A andlise foi realizada em duplicata nas 4

semanas do shelf-life, correspondente aos 28 dias.

3.2.3.11 Quantificacdo dos indicadores da reacdo de Maillard

Foram determinados quatro indicadores intermediarios da reacdo de Maillard nas
amostras de leite condensado, sendo eles o 5-hidroximetilfurfural (HMF), 2-furaldeido (F), 2-
furil-metilcetona (FMC) e 5-metil-2-furaldeido (MF). A quantificacdo desses compostos foi
realizada em dois diferentes periodos de estocagem, inicial e final (D1 e D28) apés a producao.
Dessa forma, as amostras eram congeladas no dia correspondente do shelf-life e posteriormente
descongeladas e analisadas. Os analitos foram quantificados por cromatografia liquida de alta

eficiéncia (CLAE) de fase reversa, em um equipamento modelo 1525 (Waters), acoplado a um
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detector UV-Vis do tipo arranjo de diodos (PDA — Photodiode Array Detector). Um sistema de
eluicdo de grandiente foi utilizado, conforme descrito na Tabela 6, com fluxo de 1 mL.min ™.

Para a quantificacdo, foi utilizada a metodologia descrita por Pinto (2023). Curvas
analiticas especificas foram preparadas para cada um dos indicadores em todos os tempos de
analise. Os dados analiticos foram gerados com o software Empower™ e tratados no Microsoft
Excel.

A separacdo foi realizada em uma coluna Waters Spherisorb (150 mm x 4,6 mm;
tamanho de particula de 3 pm), mantida a 30 °C. O volume de inje¢do utilizado foi de 20 UL, e

os analitos detectados no comprimento de onda de 284 nm (Celestino, 2023; Pinto, 2023).

Tabela 6 - Modo de eluicdo de gradiente para a determinacédo dos indicadores da reacdo de

Maillard.
Tempo (min) Fluxo (mL.min) Agua (% v.v?h) Acetonitrila (% v.v?)
0 1,0 95,5 4,5
5 1,0 80,0 20,0
9 1,0 95,5 4,5
10 1,0 95,5 4,5

Fonte: (Pinto, 2023).

Para o preparo das amostras, foi transferido 1 g de leite condensado em um béquer o
qual foi diluido em &gua ultrapura e transferido para um baldo volumétrico de 10 mL, onde o
volume foi ajustado para 0 menisco. Em seguida, uma aliquota de 1 mL dessa solucdo foi
retirada e diluida em 200 uL de 4gua ultrapura em um tubo tipo Eppendorf. A solucéo foi entdo
homogeneizada em vortex por 20 segundos. Posteriormente, foram adicionados 300 pL de
acido tricloroacético (TCA) a 55% (m-v'), e a amostra foi novamente misturada em vortex por
mais 20 segundos. Essa solucdo foi entdo centrifugada por mais 10 minutos. Apos a
centrifugacdo, foram retirados 500 pL do sobrenadante, aos quais foram adicionados 100 pL
de agua ultrapura e 300 pL de TCA. A nova solucdo foi centrifugada por 20 minutos, e 0
sobrenadante resultante foi coletado e filtrado em filtro de 0,45 um. ApOs esse preparo, a
amostra foi injetada no CLAE (Pinto, 2023). Essa analise foi realizada em duplicata para cada

amostra.
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3.2.3.12 indice de escurecimento (BI)

Para a andlise do indice de escurecimento dos produtos, foi utilizada a escala CIELAB
(Commission Internationale de I’Eclairage), que consiste em cinco parametros: L", a", b*, C" e
h. Todos esses parametros foram determinados por meio de um medidor colorimétrico modelo
CR-400 (Konica Minolta) (Paula et al., 2021).

Como o objetivo era o indice de escurecimento (Bl — do inglés browning index) este foi
determinado utilizando 3 dos 5 parametros fornecidos pelo equipamento, sendo eles L*, a* e
b* obtidos na analise colorimétrica, conforme as Equagdes 7 e 8 (Queiroz et al., 2021). A
analise colorimétrica foi realizada em triplicata durante o shelf-life de 28 dias (D1, D7, D14 e
D28).

(x-0,31)

Equacéo 8: BI =100 x 017

Onde,

Equacdo 9: x = (@7+1,75 xL)
) (5,645 XL + a*—3,012 X b*)

3.2.3.13 Microscopia Otica

O perfil de cristalizacdo de cada tratamento foi monitorado utilizando um microscépio
otico (Medilux MC30 Optical, Paises Baixos), com uma objetiva de 40x e magnificacdo de 0,85
(lente ocular), conforme descrito por PINTO et al. (2025). A anélise foi realizada durante o
shelf-life de 28 dias (D1, D7, D14 e D28).

3.2.3.14 Reologia

A andlise reoldgica foi realizada utilizando o reémetro Thermo Scientific (modelo: Haake
Viscotester iQ) e 0 modelo Herschel-Bulkley para o ajuste do grafico de taxa de cisalhamento
(eixo X). Utilizou-se da geometria de placas paralelas com uma temperatura de analise de 25
°C. A aquisicdo de dados foi conduzida com um aumento de 0,1 s** para 100,0 s* ao longo de
um periodo de 200 s e uma diminuicdo de 100,00 s* para 0,1 s ao longo de um
periodo de 200 s (VIEIRA, 2024). A analise foi realizada em duplicata durante o shelf-life de
28 dias (D1, D7, D14 e D28).
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3.2.3.15 Andlise estatistica

As andlises estatisticas foram realizadas em um nivel de significancia de 0,05, por meio
do teste de Tukey, com o auxilio do software R, versio 4.1.2 (The R® Foundation for Statistical
Computing). Os parametros avaliados foram obtidos pelo software Waters Empower™ e

tratados estatisticamente no Microsoft Excel®.
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4 RESULTADOS

Neste topico sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos a partir das analises
realizadas, com base na caracterizagdo do microparticulado e na avaliacdo de seus efeitos sobre
as propriedades fisico-quimicas e reoldgicas das formulagdes de leite condensado

desenvolvidas.

4.1 ANALISE DO MICROPARTICULADO

Para garantir a efetividade do processo de microparticulacdo que foi aplicado ao WPC,
foram realizadas analise de tamanho de particula e desnaturacdo proteica adicional.

O WPC apresentou tamanho médio de particulas de 10,42 + 1,77 um e, apds passar pelo
processo de microparticulacéo, apresentou o valor de 3.63 £ 0.09 um (MWP). Os resultados
sdo satisfatorios e se encontram dentro do valor esperado, visto que o tamanho de particulas
ideal para que a proteina microparticulada ndo transmita uma percep¢do arenosa na boca
encontra-se abaixo de 20 um, como observado por Spiegel (1999). Enquanto isso, em outro
estudo foi mostrado que didmetros agregados entre 0,5 e 10 um sdo adequados para se obter
uma sensacdo suave na boca, similar a gordura (Spiegel & Huss, 2002).

Tabela 7 — Teor de proteinas nativas presentes no WPC antes e ap6s 0 processo de
microparticulacdo (MWP).

Porcentagem de desnaturacéo
adicional (%)

o-LA 1.01+£0.15 0.44 +0.05 56,44
B-LG 4,98 £ 0.64 0.13+0.02 97,38
Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Abreviagdes: WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada.

Fracdo proteica ~ WPC (g.100g?%) MWP (g.100 g?)

Jaem relacdo a desnaturacdo proteica adicional, os resultados também foram favoraveis,
como mostrado na Tabela 7, indicando que houve um alto percentual para a B-LG (97,38%) e
um valor razodvel para a a-LA (56,44%), 0 que € um resultado relevante, considerando que a
B-LG representa em torno de 60% das proteinas do soro de leite (Edwards; Jameson, 2014).
Além do tamanho dos agregados, a desnaturacdo proteica € essencial e tem papel fundamental

na producdo de proteinas microparticuladas (Tolkach & Kulozik, 2007).
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4.2 ANALISE DA CALDA

Foram armazenadas uma aliquota de todas as sete caldas (produto antes do processo de

evaporacdo) para que pudessem ser avaliadas em termos de composicao.

4.2.1 Composicao

Foram avaliados os teores de umidade, gordura, proteina e cinzas em todas as caldas
produzidas (Tabela 8), onde 15% (m.m™?) de cada uma delas era composta por sacarose
adicionada. Tais analises foram realizadas com o objetivo de visualizar se era mantida uma
padronizacdo entre as caldas e o produto apds a concentracao, visto que todo o processo de
evaporacdo foi realizado por meio de balango de massa, utilizando nos calculos os valores
tedricos de sélidos para alcancar o produto desejado. Da mesma forma, avaliar o teor de
proteina e gordura nas caldas também € importante em busca de ndo s entender se a
concentracdo dos produtos foi feita de forma padronizada, mas visualizar qual 0 aumento e
reducdo sdo causados nos teores de proteina e gordura, respectivamente, ao se retirar leite e
adicionar os substitutos em diferentes concentragoes.

Em relacéo ao teor de umidade, era esperado um valor em torno de 73,9 - 74,5 ¢.100 g
! tendo como base o teor de sélidos do leite e dos substitutos utilizados. Todos os produtos
apresentaram valores proximos ao esperado, ndo apresentando nenhuma diferenca estatistica (p
> 0,05) entre si. Ja para gordura, esperava-se valores entre 2,88 e 3,02 g.100 g* de acordo com
0 substituinte utilizado, considerando que nenhum deles tinha um teor de gordura consideravel
em sua composicao. Os resultados se mostraram, novamente, bem préximos ao esperado, sem
diferenca estatistica (p > 0,05) entre eles.

Os teores de cinzas das caldas ndo exibiram diferenca estatistica (p > 0,05) significativa
entre si e resultaram em valores ligeiramente menores que o do leite utilizado, que por sua vez
apresentou 0,69 g.100 g de cinzas. Tal resultado pode estar atrelado a substituicdo do leite por
diferentes substituintes e a adicdo de agucar.

Por fim, foi avaliado o teor de proteina nas amostras, e os resultados se mostraram dentro
do esperado (3,02 - 3,28 g.100 g') com exce¢do das amostras SMP2,0% e MWP2,0% que
tiveram valores ligeiramente abaixo do previsto, porém nenhuma das amostras apresentou
diferenca estatistica entre si (p > 0,05), 0 que esté atrelado a desvios um pouco maiores para

algumas amostras.
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Esses resultados mostram que uma concentracdo tdo reduzida dos substitutos (2,0% e
4,0%) ndo infere modificacdo significativa na composicéo da calda e, consequentemente, ndo
deveriam ser considerados substitutos com funcdo de reduzir gordura ou aumentar proteina.
Além disso, a RTIQ para leite condensado afirma que ndo é permitido fazer alteracdes na
relacdo caseinas-soroproteinas na composi¢do do produto, ou seja, ndo € possivel adicionar
proteinas do soro para compor o produto (BRASIL, 2018). No entanto, 0 aumento no teor de
proteina pelas concentragdes de substituicdo utilizadas ndo promoveu diferencas estatisticas na
composicdo centesimal do produto, embora tenha alterado caracteristicas sensoriais e
reoldgicas. Esse resultado sugere que a adigdo de proteinas pode ser utilizada para modificar
atributos tecnolégicos, como textura e viscosidade, sem comprometer a conformidade do

produto com os parametros composicionais estabelecidos pela legislagéo.

Tabela 8 - Analises composicionais das caldas.

Amostras Umidade Gordura Cinzas PT
(9.100 g1) (9.100 g1 (9.100 g1) (9.100 g
Controle 7482+132  2,95+0,08 0,59 + 0,06 3,00 + 0,01
SMP2,0% 7418+0,80  2,88+0.25 0,55+ 0,08" 2,87+0.39"
WPC2,0% 7487+078  2,90+0,04 0,62 + 0,06 3,14 +0.10
MWP2,0% 7435+023  2,96%0,19 0,63+ 0,03 2,05+0.12"
SMP4,0% 7424+005  2,70+0,14 0,63 +0,05 3,01+0.27
WPC4,0% 7456092  2,85+0,06 0,70 £ 0,13 3,18+0.11
MWP4,0% 7412+021°  2,71+019 0,69 + 0,05 3,14+0.14

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Médias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Abreviacoes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do
soro de leite microparticulada; Cinzas — Residuo mineral fixo; PT — Proteina total; SLT — Sélidos lacteos; PSLDG

— Proteina nos solidos lacteos ndo gordurosos.

4.3 ANALISE DOS LEITES CONDENSADOS

Os leites condensados foram avaliados em composicao, caracteristicas fisico-quimicas,

quantificacdo de furfurais, cor, microestrutura dos cristais de lactose, textura e reologia.
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4.3.1 Andlises composicionais

Todos os leites condensados produzidos foram analisados em termos de composicao e
comparados com os valores de referéncia fornecidos pela legislagdo, os quais estdo
demonstrados na Tabela 1. Foram realizadas anélises para se obter o teor de umidade, gordura,
cinzas e proteina de cada uma das amostras e, a partir destas, foram calculados por diferenca o0s
valores de solidos lacteos totais e proteina nos solidos lacteos desengordurados, fazendo uso do
teor de lactose e sacarose, tambeém obtidos por diferenca. A Tabela 9 traz os resultados de
COMpOsigao.

A umidade é um fator importante para a padronizacdo do leite condensado e, neste
trabalho, os resultados ndo apresentaram diferencas estatisticas entre si, indicando uma
producdo padronizada. Um estudo encontrado na literatura mostrou que a umidade para um
leite condensado controle foi de 27,5 g.100 g (Jafari; Jouki; Soltani; 2021). Ja Teodoro (2023)
encontrou um valor 25,5 9.100 g para um leite condensado padréo e, apesar de a legislacéo
ndo estabelecer valores de umidade ou sélidos totais, pode-se assumir que os resultados obtidos
neste estudo se encontram dentro do esperado, quando unicamente comparados entre dados
apresentados na literatura.

A definicdo apresentada na RTIQ para leite condensado assume que produtos com teor
de gordura entre 1,0 e 8,0 g.100 g* sdo considerados leite condensados semidesnatados,
enquanto produtos que possuem acima de 8,0 g.100 g! e abaixo de 16 ¢.100 g séo
denominados integrais. Dessa forma, pode-se afirmar com base nos resultados obtidos todos os
produtos adicionados de 4,0% dos substitutos (SMP, WPC ou MWP) sdo considerados
semidesnatados, e o restante dos produtos, sendo eles os substituidos em 2,0% e o Controle,
sdo leites condensados integrais do ponto de vista da legislacéo.

Em relacdo ao teor de cinzas, assim como mostrado para umidade, os resultados nao
apresentaram diferenca estatistica (p > 0,05) entre si, além de desvios relativamente baixos,
sugerindo novamente uma boa padronizacdo. Em literatura, os valores ndo seguem um padréo,
variando entre trabalhos, o que pode estar atrelado a composicao do leite utilizado. Shimoda et
al. (2001) relataram um valor de 1,9 g.100 g* para leite condensado comercial, ja Alves et al.
(2020) encontraram um resultado equivalente a 1,4 g.100 g, sendo o primeiro deles o mais
proximo ao encontrado para este trabalho.
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Tabela 9 - Analises composicionais dos leite condensados produzidos.

Umidade Gordura Cinzas PT SLT PSLDG

AMOSIaS  (100¢Y)  (g.100g"H)  (g.100gY)  (g100gY  (9100gY)  (g.100gY)

Controle  2570+082° 870+035 191+005 870+122 32,70+085 36,26+ 2,05

SMP2,0%  2609+051 862+020 196+012 932+065 3292+015 38,76+272"
0 a ab a a a a
WPC2,0%  2558+1,20 8,23+0,05 1,94+0,12 943+038 33,06+0,77 38,05+284
a ab a a a a

MWP2,0%  2690+0,62 8,37+0,16 1,91+0,04 941+036 31,74+0,43 40,29 +2,98

a Cc a a a a

SMP4,0%  2628+084 7,72+017 197+011 943+068 33,31+0,16 36,62+2,90
0 a bc a a a a
WPC4,0%  2617+123 795+014  201+006 981+043 33,01+116 39,26+ 4,02
0 a be a a a a
MWP4,0%  2591+072 7,93+020  2,04+007 990+047 3327+0,77 39,16 +3,83

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Médias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Abreviagdes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do
soro de leite microparticulada; Cinzas — Residuo mineral fixo; PT — Proteina total; SLT — Sélidos lacteos; PSLDG

— Proteina nos solidos lacteos ndo gordurosos.

Ao avaliar o teor de proteina, é importante ressaltar que este componente tem papel
importante no leite condensado, pois interfere diretamente na viscosidade do produto (Da
Silveira et al., 2015). Um estudo apresentou valor de 8,43 9.100 g de proteina para um leite
condensado controle, valor este um pouco abaixo do apresentado para as 7 formulagdes,
especialmente aquelas que foram adicionadas de SMP, WPC e MWP (Jafari; Jouki; Soltani,
2021). Tal resultado pode estar relacionado ao fato de que o leite utilizado continha 3,23 g.100
g de proteina, entdo ja se esperava um teor de proteina um pouco mais elevado, e além disso,
todas as amostras exceto o Controle tiveram parte do leite retirado e substituido por solugdes
contendo 10% (m.m™) de proteina na proporgdo 2,0 e 4,0 g.100 g*. Assim, embora as médias
indiguem, numericamente, maior teor de proteina nos produtos submetidos a substitui¢do de
4,0%, ndo foram observadas diferencas estatisticamente significativas entre os tratamentos,
independentemente da proporcao de substitui¢cdo ou da natureza do substituto.

O teor de proteina também foi utilizado para termos de comparacdo com os parametros
fornecidos pela legislagdo. Para isso, foram calculados os teores de carboidrato, que
apresentaram valores entre 53,1 e 55,9 g.100 g* e de sacarose (40,4 — 41,6 g.100 g*) nos
produtos, obtendo a lactose por diferenca, com valores entre 12,0 — 14,4 g.100 g*. A partir
desses resultados, foi possivel calcular o teor de solidos lacteos (SL) e proteina nos sélidos
lacteos desengordurados (PSLDG), como apresentado na Tabela 9. Todos os produtos poderiam
ser enquadrados na categoria ‘integral’, com minimo de 28% (m.m™) para sélidos lacteos e

minimo de 34% (m.m™) para PSLDG, entretanto, como mostrado anteriormente, o teor de
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gordura impede que os produtos substituidos em 4,0% sejam considerados integrais, e por isso
sdo denominados semidesnatados, visto que atendem todos os pardmetros, que exigem minimo
de 24% (m.m™) para s6lidos lacteos e minimo de 34% (m.m™) para PSLDG (Codex, 2011;
Brasil, 2018).

Dessa forma, seguindo os parametros que sdo descritos para leite condensado, pode-se
assumir que os produtos Controle, SMP 2,0%, WPC 2,0% e MWP 2,0% sdo leites condensados
integrais, enquanto os produtos substituidos em 4,0% (SMP 4,0%, WPC 4,0% e MWP 4,0%)

seriam produtos semidesnatados (Codex, 2011; Brasil, 2018).

4.3.2 Andlises fisico-quimicas

Foram realizadas analises fisico-quimicas de todos os produtos, os quais estdo dispostos
nas Tabelas 10 e 11.

4.3.2.1 pH e acidez

Os resultados de pH e acidez estdo descritos na Tabela 10. O pH se mostrou semelhante
ao apresentado por Rogers et al. (1920), em que o pH do leite era 6,51 e diminuiu para 6,17
apos ser concentrado, o que se mostra bem proximo dos resultados obtidos neste trabalho,
considerando o pH inicial do leite, de 6,64. Ja Teodoro et al. (2023) realizaram a caracterizacdo
de leites condensados dentro e fora do padrdo, encontrando um pH de 6,27 para um leite
condensado padréo, também muito proximo ao encontrado neste trabalho (6,23). Nenhum valor
de pH apresentou diferenca estatistica (p > 0,05) entre si.

Ja para acidez em leite condensado, Teodoro et al (2023) encontraram um valor de 0,34
g de &cido latico.100 g de amostra e Jafari et al. (2021) encontraram um resultado entre 0,35
e 0,40 g de 4cido latico.100 g de amostra. Os resultados obtidos neste trabalho se encontram
dentro dos apresentados em literatura, ndo apresentando também diferenca estatistica entre si
(p > 0,05).



Tabela 10 - Resultados das anélises fisico-quimicas dos produtos.
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Acidez (g de &cido latico . 100

Amostras pH g de amostra)
Controle 6.23+008 0,40 +0,08"
SMP2,0% 6,25+ 010 0,40 £ 0,06
WPC2,0% 6,24+ 0,07 0,37 £0,02°
MWP2,0% 6,26+ 0,08 0,35+0,01°
SMP4,0% 6,29+ 0,04 0,37 0,03
WPC4,0% 6,16+ 0,07 0,37 £0,01°
MWP4,0% 6,23+ 0,03 0,38+ 0,01

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Médias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Abreviagdes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do

soro de leite microparticulada.

4.3.2.2 Célcio ldnico

A Tabela 11 traz os resultados de célcio idnico obtidos para as amostras produzidas.

Tabela 11 - Resultados de célcio i6nico para as amostras de leite condensado.

Amostras Célcio ién_ilco
(mmol L )

Controle 4,44 + 0,60C
SMP2,0% 4,34+0,19°
WPC2,0% 6,47+ 0,34
MWP2,0% 6,56 + 0,26
SMP4,0% 4,13+0,20°
WPC4,0% 8,75+ 0,65
MWP4,0% 9,00 +0,27"

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Meédias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste de

Tukey a 5% de probabilidade.

Abreviacbes: SMP — leite em p6 desnatado; WPC — concentrado proteico do

soro de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada.
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N&o foram encontrados dados referentes a célcio ibnico em leite condensado na
literatura, mas é interessante observar que, com exce¢do do Controle e dos produtos substituidos
com SMP, os resultados apresentam diferenca estatistica entre si (p > 0,05).

Tal fator pode estar atrelado a presenca dos substitutos WPC e MWP no produto, visto
que existe um maior teor de célcio oriundo dos mesmos quando comparado ao leite, portanto
justifica 0 aumento somente nestes produtos e ndo nos produtos substituidos com leite em pé.
Portanto, a medida que ha um aumento na concentracdo de WPC e MWP na amostra, ocorre o

aumento do calcio, sugerindo uma padronizacéo no produto.

4.3.2.3 Textura

A analise de textura traz diversos parametros de um produto, trés deles sdo: dureza,
coesividade e gomosidade, os quais foram trazidos nesse topico para discussao.

A dureza é definida como a forga méxima necessaria para comprimir um alimento
durante a primeira deformacao e esta diretamente relacionada a resisténcia da matriz estrutural
do produto (Bourne, 2002). De acordo com a Figura 2, a adi¢do dos diferentes substitutos

influenciou significativamente na dureza do leite condensado.

Figura 2 - Resultados de dureza para as amostras de leite condensado produzidas.

a
500 }
400

300

Dureza (g)

- o

200

o

H

o
H o

100 H

T T T T T T T
Controle  SMP2,0% WPC2,0% MWP2,0% SMP4,0% WPC4,0% MWP4,0%

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Meédias seguidas pela mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey a 5% de probabilidade.

Abreviacbes: SMP — leite em p6 desnatado; WPC — concentrado proteico

do soro de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada.



46

A formulagdo contendo WPC 4,0% apresentou os maiores valores, sequida pela MWP
2,0%, enquanto as demais formulacOes apresentaram valores inferiores e estatisticamente
semelhantes. O aumento observado para a formulacdo contendo WPC em 4,0% pode ser
atribuido as propriedades funcionais das proteinas do soro, especialmente B-LG e a-LA, que
apresentam elevada capacidade de retencdo de &gua e formagdo de agregados proteicos.
Segundo Fox et al. (2015), proteinas do soro desnaturadas podem interagir entre si € com a K-
caseina por meio de ligages dissulfeto e interacdes hidrofobicas, formando interagdes proteicas
que modificam as propriedades funcionais e estruturais de sistemas lacteos. Nesse contexto, o
aumento da dureza observado para a formulacdo contendo WPC 4,0% pode estar relacionado a
maior capacidade de interacdo das proteinas do soro na matriz do leite condensado. De maneira
semelhante, Singh (2007) descreve gque o aquecimento promove a desnaturacdo das proteinas
do soro e sua associacao com as micelas de caseina, favorecendo interacfes proteina-proteina
que podem influenciar as propriedades funcionais dos sistemas lacteos.

Em relagcdo a coesividade (Figura 3), ndo foram observadas diferencas estatisticas

significativas entre os tratamentos.

Figura 3 - Resultados de coesividade dos leites condensados.

Coesividade

Controle SMP2,0% WPC2,0% MWP2,0% SMP4,0% WPC4,0% MWP4,0%

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Meédias seguidas pela mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5%
de probabilidade.

Abreviacdes: SMP — leite em pd desnatado; WPC — concentrado proteico do soro

de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada.
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Se trata de um parametro obtido na Andlise de Perfil de Textura (TPA) e expressa a
resisténcia das ligagdes internas do alimento a ruptura durante uma segunda deformacdo em
relacdo a primeira (Bourne, 2002). A auséncia de diferencas estatisticas sugere que 0S
substitutos adicionados influenciaram principalmente a resisténcia mecéanica do produto, sem
promover alteracOes expressivas na integridade estrutural da matriz. Como a coesividade esta
relacionada a capacidade do alimento de suportar deformac@es sucessivas antes da ruptura, os
resultados indicam que as modificacbes observadas ocorreram predominantemente nos
parametros associados a firmeza da estrutura (Bourne, 2002).

Conforme observado na Figura 4, a gomosidade apresentou comportamento semelhante
ao da dureza, com destaque novamente para a formulacdo WPC 4,0%, com a formulacao
contendo MWP 2,0% também apresentando aumento da dureza e da gomosidade quando

comparada ao Controle.

Figura 4 - Resultados de gomosidade de todos os produtos.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5%
de probabilidade.

Abreviagdes: SMP — leite em p6 desnatado; WPC — concentrado proteico do soro

de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada.

Segundo Bourne (2002), a gomosidade corresponde a energia necessaria para
desintegrar um alimento semissolido até o0 momento da degluticdo e é calculada a partir da

multiplicacdo entre dureza e coesividade. Dessa forma, considerando que a coesividade néo
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diferiu entre os tratamentos, as variacbes observadas para gomosidade refletem
predominantemente os efeitos da dureza observados.

A proteina do soro microparticulada € obtida por tratamento térmico e mecéanico
controlado das proteinas do soro, originando particulas esféricas com tamanho semelhante ao
dos glébulos de gordura e, embora seja frequentemente utilizada como substituto de gordura e
associada a melhoria da cremosidade, sua incorporacéo também pode contribuir para alteraces
estruturais, dependendo da concentracdo empregada e da composicdo da matriz a qual foi
adicionada (Salama, 2025).

4.3.2.4 Tamanho de particulas

Foi realizada a analise de tamanho de particulas para cada uma das amostras produzidas
(Figura 3).

Figura 5- Tamanho médio das particulas de cada formulacéo.
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Controle SMP2,0% WPC2,0% MWP2,0% SMP4,0% WPC4,0% MWP4,0%

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5%
de probabilidade.

Abreviacdes: SMP — leite em p6 deshatado; WPC — concentrado proteico do soro

de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada.
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O resultado mostrou uma maior distribuicdo média de tamanho de particulas (Dvso) para
as amostras WPC4,0%, MWP2,0% e MWP4,0%, com um destaque maior para a formulacao
WPC4,0%, visto que essa apresentou 0 maior valor, o que pode estar correlacionado ao tipo de
substituto (WPC) e seu tamanho de particulas, que se mostra maior quando analisado e
comparado ao MWP. Além disso, mostra uma falta de padronizacao relacionada ao substituto
WPC, ja que ha um aumento expressivo entre a formulacdo 2,0% e 4,0% desse substituto,
diferente do que é apresentado para os demais (SMP e MWP), porém ndo foram encontrados
dados em literatura para comparagdo. Além disso, é importante ressaltar que pode ocorrer
desnaturagdo térmica da a-LA devido a temperatura e tempo de exposi¢édo, tornando o tamanho

de particulas ainda maior para amostras adicionadas de WPC.

4.3.2.5 Atividade de 4gua

A atividade de &gua de cada produto foi monitorada durante 28 dias (em quatro semanas
— D1, D7, D14 e D28), e os resultados estdo dispostos na Tabela 12.

E possivel observar que houve uma variacdo entre os valores durante o shelf-life.
Quando é feita a comparacao entre as amostras no mesmo dia de shelf-life, nota-se que os leites
condensados adicionados de WPC e MWP apresentam os menores valores de atividade de agua,
porém, ndo apresentando diferenca estatistica entre si (p > 0,05).

Tabela 12 - Atividade de agua (durante shelf-life) dos leites condensados produzidos.

Amostras D1 D7 D14 D28

Controle 0,835+0,004" 0,831+0,005  0836+0,009" 0,835+ 0,005
SMP2,0% 0,835+0,003" 0,835+0005  0837+0,002" 0,836 +0.001"
WPC2,0%  0,824+0014  0831+0012" 0828+0010° 0,833 0,008"
MWP2,0% 0,822+0,013  0825+0014  0827+0016  0832+0,012"
SMP4,0% 0,854 +0,006  0,850+0,008° 0,852 +0,008 0,851 0,009"
WPC4,0% 0,831+0,006 0,835+0,008" 0831+0011° 0,834+ 0,008
MWP4,0% 0,831+0,006  0,832+0,006"  0832+0016 0,832+ 0.08"

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Médias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.

Abreviacdes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do
soro de leite microparticulada; D1 — Dia 1; D7 — Dia 7; D14 — Dia 14; D28 — Dia 28.
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Os resultados obtidos sdo interessantes, visto que a partir disso é possivel observar a
capacidade de retencdo de agua da proteina, como mostrado por Kneifel & Seiler (1993),
especialmente da proteina microparticulada, que apresenta valores numericamente menores
para a substituicdo em 2,0% de D1 a D14, apesar de ndo apresentar diferenca estatistica (p >
0,05) em comparacgdo a outros produtos a partir do D14. Vale ressaltar que para a industria, a
queda de atividade de agua em determinados produtos € de interesse, j& que assim, haveria
menos agua disponivel para reagir e o produto resistiria por mais tempo (Schuck et al., 2004).

Conforme mostrado por Renhe et al. (2018), a atividade de agua do leite condensado se
encontra em torno de 0,85, valor este que se mostra similar ao produto SMP 4,0%. Os demais
apresentam resultados abaixo de 0,836.

4.3.2.6 Quantificagdo dos indicadores da reac¢édo de Maillard

Quatro indicadores da reacdo de Maillard foram analisados nas amostras de leite
condensado, sendo eles o 5-hidroximetilfurfural (HMF), 2-furaldeido (F), 5-metil-2-furfural
(MF) e 2-furilmetilcetona (FMC), durante o primeiro (D1) e ultimo dia (D28) de shelf-life.
Entre os quatro indicadores monitorados, apenas o0 HMF foi encontrado, conforme apresentado
na Tabela 13.

Os resultados obtidos para as sete produgdes apresentaram diferencas estatisticas entre
si, em ambos 0os momentos do shelf-life, monstrando que a composi¢do do produto influencia

diretamente a formacdo de HMF no inicio e durante o armazenamento. No primeiro dia (D1),

0 produto Controle apresentou a menor concentracdo de HMF (52,88 pmol.kg1 de produto),
diferindo estatisticamente da formulacdo MWP4,0%, que apresentou o maior valor (85,36
umol.kg-1 de produto). Esse comportamento sugere que a adi¢cdo de proteinas, especialmente
na forma microparticulada, pode intensificar a reacdo de Maillard ainda na etapa inicial,
possivelmente devido ao aumento da disponibilidade de grupos amino reativos e a maior
interacdo proteina—lactose no sistema (Meltretter et al., 2007). Além disso, a MWP demonstrou
maior potencial de formacdo de HMF, o que pode estar associado as alteragdes estruturais
induzidas pelo processo de microparticulacdo. Estudos relatam que microgéis de proteina do
soro apresentam grupos amina disponiveis que podem reagir com agucares redutores, conforme
evidenciado pela formagdo de conjugados proteina-agucar e reducdo dos grupos amina livres
apos a reacdo de Maillard (Karbasi; Askari; Madadlou, 2021), o que pode favorecer a formagéo

de compostos intermediarios, como o HMF.
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Tabela 13 - Quantificacdo de HMF* nos leites condensados no primeiro (D1) e ultimo dia
(D28) de shelf-life.

Amostras D1 (umol.kg-1 de produto) D28 (umol.kg'1 de produto)
Controle 52,88 + 4,12° 75,37 + 9,66
SMP2,0% 71,73+ 1,82" 89,44 +0,11"
WPC2,0% 73,54+ 6,33 95,45 + 3,75
MWP2,0% 77,83 +330" 99,50 £ 3,07
SMP4,0% 67,64+3,10 87,27+ 0,60
WPC4,0% 76,54 £ 0.33" 83,46+ 573"
MWP4,0% 85,36 + 6,95 96,60 + 9,00

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Médias seguidas pela mesma letra na coluna nao diferem entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Abreviacoes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do
soro de leite microparticulada; D1 — Dia 1; D7 — Dia 7; D14 — Dia 14; D28 — Dia 28.

*HMF = 5-Hidroximetilfurfural.

Ao final do shelf-life (D28), observou-se um aumento geral na concentracdo de HMF
em todas as amostras, confirmando a progressdo da reacdo de Maillard durante o
armazenamento. O Controle apresentou aumento significativo, atingindo 75,37 pumol.kg-1 de
produto, enquanto as formulagdes proteicas alcancaram valores ainda mais elevados, com
destaque para a MWP 2,0%, que apresentou a maior concentracdo de HMF (99,50 umol.kg-1
de produto). Os valores mais elevados observados nas amostras com WPC e, principalmente,
MWP sugerem que a modificacdo estrutural das proteinas do soro influencia a intensidade da
reacao, potencializando a formacao de intermediarios como 0 HMF.

Por fim, o resultado obtido para amostra Controle foi comparado com dados da
literatura, onde Mesa (2023) encontrou um valor de 57,2 umol.kg? de produto para leite
condensado, muito proximo ao resultado encontrado nesse trabalho. Ja Vitral et al (2025)
afirmaram em seu trabalho que a adicdo de MWP em doce de leite resultou em maiores

resultados de HMF em comparacéo ao produto sem adicéo.
4.3.2.7 Indice de escurecimento (Bl)

O indice de escurecimento dos produtos foi analisado em quatro momentos, durante 28

dias (Figura 4).
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Figura 6 - Indice de escurecimento dos leites condensados durante shelf-life.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Medias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem entre si pelo teste
de Tukey a 5% de probabilidade.

Abreviacdes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do
soro de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada; D1 — Dia 1;
D7 — Dia 7; D14 — Dia 14; D28 — Dia 28.

Quando avaliados numericamente, 0s produtos apresentaram aumento do Bl do primeiro
para o sétimo dia, com excec¢do dos produtos adicionados de MWP. Além disso, foi observado
que duas semanas ap0s a producdo (D14), o Bl de todas elas diminuiram em comparagdo ao
D7, mas somente as amostras Controle, SMP4,0%, MWP2,0% e MWP4,0%, apresentam
reducdo no Bl quando comparadas ao primeiro dia. Quanto ao D28 houve variacdo entre
aumento e queda do indice de escurecimento de cada amostra. Ndo houve diferenca estatistica
(p > 0,05) entre os produtos no mesmo dia de shelf-life devido aos altos desvios.

Enquanto o produto MWP4,0% foi o unico que apresentou um resultado constante do
Bl durante as 4 semanas, o produto MWP2,0% foi a amostra que se mostrou mais préxima do

Controle.

4.3.2.8 Microscopia otica

Através da analise de microscopia Gtica foi possivel observar o comportamento dos

cristais de lactose em cada produto ao longo dos 28 dias (Figura 7).
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Figura 7 — Monitoramento dos cristais de lactose durante o shelf-life.
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FonEIaborado pelo autor (2026)

Abreviacdes: SMP — leite em pé desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina do
soro de leite microparticulada; D1 — Dia 1; D7 — Dia 7; D14 — Dia 14; D28 — Dia 28.
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A analise microscopica evidenciou a formagao e crescimento dos cristais de lactose ao
longo do periodo de armazenamento nas diferentes formula¢6es produzidas. Além disso, foi
possivel observar que os cristais apresentaram morfologia tipica de a-lactose monohidratada,
com faces bem definidas e superficies losangulares, podendo também apresentar habito
prismatico, refletindo a estrutura angular (Wong; Hartel, 2014).

No primeiro dia de armazenamento (D1), ja foi possivel notar a presenca de pequenos
nucleos cristalinos dispersos na matriz do leite condensado em todas as formulacdes e tempos
de armazenamento. Esse comportamento ocorre devido a cristalizacao induzida realizada apés
0 processo de evaporacdo a vacuo, com a finalidade de se obter um leite condensado com
melhores atributos sensoriais, 0 que pode evitar defeitos nesse tipo de produto, 0os quais muitas
vezes sdo causados pela presenca de grandes cristais.

No tratamento Controle, a microestrutura permaneceu relativamente estavel entre os
dias 1 e 28, com discreto aumento na quantidade e no tamanho aparente dos cristais ao longo
do armazenamento. Esse comportamento sugere a continuidade do processo de cristalizacéo da
lactose durante a estocagem, sem alteracdes estruturais expressivas na matriz.

As formulagdes contendo SMP apresentaram distribuicdo de cristais semelhante a
observada no Controle, tanto na concentragdo de 2,0% quanto de 4,0%, com exce¢do dos
tamanhos dos cristais, que sdo visivelmente maiores. A adicdo de leite em pd desnatado ndo
promoveu mudancas visuais marcantes na morfologia cristalina, indicando que esse ingrediente
exerceu influéncia limitada sobre a organizacdo microestrutural do sistema durante o
armazenamento.

Para as amostras adicionadas de WPC, especialmente na concentragdo de 4,0%,
observa-se maior ocorréncia de estruturas circulares escuras, provavelmente associadas a
bolhas de ar. Apesar disso, os cristais permaneceram distribuidos de forma homogénea e sem
evidéncias de aglomeracao excessiva, sugerindo que a incorporagdo das proteinas do soro ndo
comprometeu a estabilidade microestrutural do produto.

As formulagdes contendo MWP apresentaram comportamento semelhante ao observado
para 0 WPC, porém com distribuicdo aparentemente mais uniforme dos cristais ao longo dos
tempos de armazenamento, além de em alguns momentos apresentar cristais menores,
especialmente quando comparada a formulagfes substituidas com SMP ou até mesmo o
Controle. Dessa forma, a presenca das proteinas microparticuladas pode ter contribuido para
uma organizagdo mais homogénea da matriz, reduzindo a ocorréncia de regides com elevada

concentracdo de cristais. Esse resultado indica que a microparticulagéo das proteinas do soro
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pode ter alguma influéncia sobre o comportamento dos cristais. Tal fator pode ser considerado
tecnologicamente relevante, uma vez que cristais menores estdo associados a uma melhor

qualidade sensorial e menor percepcéo de arenosidade em produtos lacteos concentrados, como
o leite condensado (Alves et al., 2020).

4.3.2.9 Reologia

A analise reoldgica foi realizada nos 7 produtos desenvolvidos ao longo do shelf-life de

28 dias (D1, D7, D14, D28). Na figura 8 é possivel observar as curvas de viscosidade aparente
pela taxa de cisalhamento.

Figura 8 - Viscosidade dos produtos em cada semana de shelf-life (D1, D7, D14 e D28), com

base no decaimento da taxa de cisalhamento de 0,1 s a 100 s7'.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Abreviacbes: SMP — leite em p6 desnatado; WPC — concentrado proteico do soro de leite; MWP — proteina

do soro de leite microparticulada; D1 — Dia 1; D7 — Dia 7; D14 — Dia 14; D28 — Dia 28.
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Foi aplicada a uma variagdo de cisalnamento de 100 s até 0,1 s para realizacéo da
andlise. Para todos os produtos durante o shelf-life foi possivel perceber um decaimento do
valor de viscosidade com o aumento da forca aplicada nos produtos que tendem a convergir
para valores proximos entre si. Esse resultado também é relatado em literatura para outras
aplicacbes de MWPs em produtos lacteos e pode estar relacionado a quebra da estrutura
formada no leite condensado (Vitral, Et Al, 2025; Spiegel, 1999; Sulejmani et al, 2021). Além
disso, em alguns casos é possivel observar um aumento da viscosidade aparente sob 0 mesmo
cisalhamento durante os dias de analise, podendo resultar na despadronizacdo do produto.

Visando compreender como ocorreu 0 processo de mudancga da viscosidade durante o
shelf-life, foi realizada a elaboragéo de um gréafico (Figura 9) utilizando os dados em 100 s
para comparar os leites condensados. Os produtos adicionados de SMP apresentaram aumento
do valor da viscosidade ao passar do tempo, sendo esses valores mais expressivos no produto
com substituicdo de 2,0%. Para os produtos adicionados de WPC foi possivel observar uma
flutuacéo da viscosidade ao longo do tempo sem uma padronizagdo dessa variagdo. O mesmo
perfil foi observado para o leite condensado adicionado com MWP 4,0%. J& o produto
adicionado de MWP 2,0%, embora tenha apresentado um aumento da viscosidade entre os dois
primeiros dias de analises depois se manteve estavel. Essa manutencdo da viscosidade é bem
similar ao observado para o produto Controle e pode gerar beneficios para aplicacdes das
proteinas microparticuladas na fabricacéo de leite condensado visando um produto com uma
maior viscosidade sem a necessidade de adicionar algum outro modulador, além de evitar
problemas de espessamento tardio, ou até mesmo posteriormente, problemas de shelf-life
durante o tempo de prateleira do leite condensado.

Os resultados encontrados se mostraram proximos ao que foi relatado em literatura
(Kalinina; Kovalenko; Kornilova, 2014). Anema et al. (2004) relataram que alteracGes na
viscosidade de produtos lacteos podem estar relacionadas a mudancas no pH, na acidez, no

tamanho das particulas e na deposicdo de proteinas durante 0 armazenamento.
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Figura 9 - Viscosidade dos produtos durante 28 dias de shelf-life (100 s™).
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Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Abreviacdes: SMP — leite em p6 desnatado; WPC — concentrado proteico do
soro de leite; MWP — proteina do soro de leite microparticulada; D1 — Dia 1;
D7 — Dia 7; D14 — Dia 14; D28 — Dia 28.

Outros dados obtidos para os produtos em taxa de cisalhamento de 100 s? foram
determinados pelo modelo de Herschel-Bulkley (Figura 10). O indice de consisténcia (K) esta
relacionado a consisténcia do produto, o produto Controle apresentou valores variando entre
9,04 e 11,21 Pa.s" durante as semanas mostrando uma baixa varia¢do da consisténcia do leite
condensado.

Os valores de K para 0 WPC nas concentracoes 2,0% e 4,0%, assim como MWP4,0%,
aumentaram ao longo do tempo, mostrando um aumento da consisténcia, o que pode ndo ser
um resultado interessante para futuras aplicacbes. Ja os produtos com SMP nas duas
concentrag0es mantiveram valores constantes e similares ao Controle, mesmo apresentando
uma flutuacéo da viscosidade. Os produtos WPC 2,0% e o MWP 4,0% apresentaram 0s maiores
valores durante todo o shelf-life e uma grande variagdo entre os tratamentos com o passar dos
dias. Por fim, o leite condensado MWP 2,0% também apresentou resultados proximos ao do
Controle, o que novamente sugere um potencial de aplicacdo do microparticulado nessa
concentracdo em leite condensado, visto que ele foi capaz de modular a viscosidade e o indice

de consisténcia de forma mais controlada.
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Figura 10 - indice de consisténcia (K) dos produtos durante shelf-life de 28 dias conforme
modelo de Herschel-Bulkley.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Medias seguidas pela mesma letra na linha ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey a 5% de probabilidade.

Abreviacbes: SMP — leite em p6 desnatado; WPC — concentrado proteico do
soro do leite; MWP — proteina do soro do leite microparticulada; K — indice de

consisténcia.

O outro parametro analisado pelo modelo Herschel-Bulkley é o comportamento de fluxo
(n), que esta diretamente relacionado ao comportamento pseudoplastico dos produtos. Todos
os valores encontrados ficaram abaixo de 1, indicando que todos os leites condensados s&o
considerados pseudoplasticos, onde os tratamentos WPC 2,0% e MWP 4,0% apresentaram
valores mais pronunciados (resultados mais préximos de 0), podendo dificultar a padronizacéo.

Os demais produtos demostraram resultados proximos entre si.
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5 CONCLUSAO

Os leites condensados foram produzidos com substituicdo parcial dos s6lidos lacteos por
leite em p6 desnatado (SMP), concentrado proteico do soro (WPC) e proteina do soro
microparticulada (MWP), nas concentragdes de 2,0% e 4,0%. De forma geral, a substituicéo
parcial do leite por leite em p6 desnatado, concentrado proteico do soro de leite e proteina do
soro de leite microparticulada permitiu a obtencdo de formulagdes de leite condensado que
atenderam aos requisitos estabelecidos pela legislacdo brasileira quanto aos parametros de
composicdo. As modificacdes promovidas pelos substitutos ndo comprometeram a identidade
do produto, evidenciando a viabilidade tecnoldgica de sua utilizagdo nas concentracoes
avaliadas.

Embora as alteragbes na composicdo centesimal tenham sido discretas, diferencas
importantes foram observadas nas propriedades tecnoldgicas dos produtos. A adicdo de WPC
e MWP influenciou significativamente pardmetros relacionados a textura e ao tamanho de
particulas. O WPC, especialmente na concentracdo de 4,0%, promoveu aumento da dureza, da
gomosidade e do tamanho médio das particulas, indicando maior interacéo proteica e formacéo
de estruturas mais resistentes na matriz do leite condensado, o que de certa forma pode acabar
sendo prejudicial em termos de producdo em escala industrial e também afetar o sensorial do
produto, podendo ndo ser tdo agrdavel para o consumidor. Por outro lado, as formulactes
contendo proteina microparticulada apresentaram comportamento intermediario, demonstrando
potencial para modificar propriedades fisicas sem causar alteracdes excessivas na estrutura do
produto.

Entre os marcadores da reacdo de Maillard avaliados, apenas o0 HMF foi detectado, com
aumento ao longo do armazenamento e valores mais elevados nas formulacBes contendo
proteinas do soro, especialmente MWP, indicando maior intensidade da reacdo nesses sistemas.
Os resultados de atividade de 4gua foram reduzidos para amostras adicionadas de WPC e MWP,
demonstrando a capacidade de retencdo de agua da proteina. Esse comportamento pode
representar uma vantagem tecnoldgica importante, uma vez que contribui para a estabilidade
fisico-quimica e microbioldgica dos produtos durante o0 armazenamento.

Do ponto de vista reologico, todos o0s produtos apresentaram comportamento
pseudoplastico. A formulacdo contendo MWP 2,0% apresentou maior estabilidade da
viscosidade e da consisténcia ao longo do armazenamento, com menor variacdo e

comportamento semelhante ao Controle. Em contrapartida, concentracbes mais elevadas
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resultaram em maiores oscilagdes reoldgicas. Esses resultados demonstram que a MWP foi
capaz de modular as propriedades reoldgicas do leite condensado, contribuindo para

a estabilidade estrutural do produto evitando problemas durante fabricacdo, armazenamento e
shelf-life.

Em conclusdo, a proteina do soro microparticulada mostrou elevado potencial de
aplicacdo em leite condensado, especialmente na concentracdo de 2,0% (m.m™), promovendo
melhorias na estabilidade reolégica e na microestrutura, sem comprometer a composicao,
destacando-se como uma alternativa promissora para aplicacdo tecnoldgica e desenvolvimento
de produtos lacteos. Além disso, o estudo contribui para ampliar as possibilidades de
aproveitamento tecnoldgico do soro de leite, agregando valor a um importante coproduto da

industria de laticinios.
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CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados obtidos neste estudo demonstraram o potencial da proteina do soro de leite
microparticulada como ingrediente tecnoldgico para aplicacdo em leite condensado. Entre as
formulacGes avaliadas, a adicdio de MWP na concentragdo de 2,0% apresentou o
comportamento mais promissor, contribuindo para a estabilidade microestrutural e reologica do
produto durante o armazenamento.

Embora a formulacéo contendo 4,0% de MWP também tenha apresentado caracteristicas
satisfatorias para alguns dos parametros analisados, seus resultados ndo foram iguais ou
melhores aos observados para a concentracdo de 2,0%, sugerindo que concentragdes mais
elevadas podem ser um limitante na substituicdo. Dessa forma, seria interessante, em estudos
futuros, investigar concentracdes intermediarias de MWP, entre 2,0% e 4,0%, visando
identificar a melhor concentragdo para se utilizar a MWP como ingrediente em leite

condensado.
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