CAPITULO 23

DETECGAO DE ADULTERANTES E CONTAMINANTES EM LEITE CRU: O PAPEL
ESTRATEGICO DA ESPECTROSCOPIA FTIR

Larissa Karla Monteiro';

Nucleo de Ciéncia, Tecnologia e Inovagao do Leite (NCTI)/Universidade do Estado de Santa
Catarina (UDESC), Pinhalzinho, Santa Catarina.

http://lattes.cnpq.br/6575243577701104

Mariane Wolf?;

Nucleo de Ciéncia, Tecnologia e Inovagao do Leite (NCTI)/Universidade do Estado de Santa
Catarina (UDESC), Pinhalzinho, Santa Catarina.

http://lattes.cnpq.br/8711783303286696

Andréia Zilio Dinon?.

Nucleo de Ciéncia, Tecnologia e Inovacéo do Leite (NCTI), Departamento de Engenharia
de Alimentos e Engenharia Quimica (DEAQ)/Universidade do Estado de Santa Catarina
(UDESC), Pinhalzinho, Santa Catarina.

http://lattes.cnpq.br/3603845531003036

RESUMO: Aqualidade e asegurancado leite e seus derivados podem ser comprometidas por
adulteragdes intencionais ou por contaminagdes quimicas acidentais, impactando a saude
publica e a confiangca do consumidor. Nesse cenario, a Espectroscopia no Infravermelho
com Transformada de Fourier (FTIR) tem se destacado como uma técnica analitica
promissora, por permitir a deteccao rapida e precisa de diferentes tipos de adulterantes e
contaminantes, abrangendo desde fraudes na composicao até a presenca de compostos
potencialmente toxicos. Trata-se de um método n&o destrutivo, com baixo preparo de
amostras e que dispensa o uso de reagentes, o que o torna atrativo para aplicagdes no
controle de qualidade na industria de laticinios. Esta revisdo tem como objetivo apresentar
0s avangos mais recentes relacionados ao uso da FTIR na identificagdo de adulterantes
e contaminantes em leite e derivados, com base na literatura cientifica publicada na
ultima década em bases de dados de livre acesso. Os estudos analisados demonstram
que a combinagao da espectroscopia FTIR com ferramentas quimiométricas amplia sua
capacidade diagnostica, promovendo maior confiabilidade analitica. Conclui-se que essa
abordagem contribui de forma significativa para o monitoramento, a rastreabilidade e a
segurancga alimentar ao longo da cadeia produtiva do leite.

PALAVRAS-CHAVE: Espectroscopia FTIR. Lacteos. Seguranca alimentar.
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DETECTION OF ADULTERANTS AND CONTAMINANTS IN RAW MILK: THE
STRATEGIC ROLE OF FTIR SPECTROSCOPY

ABSTRACT: The quality and safety of milk and dairy products can be compromised by
intentional adulteration or accidental chemical contamination, impacting public health and
consumer confidence. In this scenario, Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) has
emerged as a promising analytical technique, enabling the rapid and accurate detection
of a wide range of adulterants and contaminants, ranging from composition frauds to the
presence of potentially toxic compounds. It is a non-destructive method with minimal sample
preparation and no reagents, making it attractive for quality control applications in the dairy
industry. This review aims to present the most recent advances in the use of FTIR to identify
adulterants and contaminants in milk and dairy products, based on scientific literature
published over the last decade in open-access databases. Evidence from the reviewed
studies indicates that integrating FTIR spectroscopy with chemometric analysis substantially
enhances diagnostic performance and analytical robustness, thereby advancing monitoring,
traceability, and food safety throughout the milk production chain

KEY-WORDS: FTIR spectroscopy. Dairy products. Food safety.

INTRODUGAO

O leite € um dos alimentos mais consumidos mundialmente, caracterizando-se por
uma composi¢cao complexa que inclui majoritariamente agua, além de gorduras, proteinas,
carboidratos, vitaminas e minerais. De acordo com Ceniti et al. (2023), trata-se de um
alimento de elevado valor nutricional, que desempenha papel essencial na nutricdo humana
em diferentes fases da vida. No entanto, justamente por seu alto valor nutricional e ampla
aceitacdo no mercado, o leite torna-se vulneravel a praticas fraudulentas e a contaminagao
por agentes quimicos. Nesse sentido, a identificagdo de adulterantes e contaminantes em
produtos lacteos € fundamental tanto para a seguranga alimentar quanto para a credibilidade
da cadeia produtiva (KAROUI et al., 2007; CHU et al., 2024).

O uso de métodos analiticos modernos, como os baseados em espectroscopia,
especialmente a espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR),
tém sido cada vez mais explorados (DARWESH et al., 2025). A técnica tem se mostrado
eficaz na detecgédo de adulteragcbes como adicdo de agua, amido, sacarose, leite em po,
ureia, melamina, entre outros compostos, por meio de analises rapidas, nao destrutivas e
ambientalmente sustentaveis (NICOLAOQOU et al., 2010).

A crescente globalizagéo e o avango das cadeias logisticas, associado a necessidade
de controle das fraudes alimentares e da garantia da seguranga dos alimentos, exige
ferramentas analiticas sensiveis, confidveis e aplicaveis em larga escala. A FTIR
combinada com técnicas quimiométricas tem se destacado nesse contexto, oferecendo
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suporte a rastreabilidade, a transparéncia e ao cumprimento das exigéncias regulatorias,
especialmente diante do aumento da complexidade das fraudes no setor de alimentos
(COITINHO et al., 2017).

OBJETIVO

Este capitulo tem como objetivo compilar e analisar criticamente as principais
pesquisas cientificas que utilizaram a espectroscopia FTIR na analise de leite e seus
derivados. A énfase do presente capitulo estd em contextualizar o uso da FTIR e sua
aplicacao para detectar adulterantes e contaminantes no leite, considerando sua importancia
para o controle de qualidade, a seguranga alimentar e a integridade da cadeia produtiva de
laticinios.

METODOLOGIA

A presente revisao foi conduzida por meio de pesquisa bibliografica, com abordagem
qualitativa, natureza aplicada e carater descritivo.

A selecéo das fontes bibliograficas foi realizada em bases de dados cientificas de
acesso livre, incluindo Scielo, PubMed e Google Scholar. Foram considerados artigos
publicados no periodo de 2015 a 2025, que abordaram o uso da espectroscopia FTIR na
analise de leite e derivados, especialmente no que se refere a detec¢ao de adulterantes em
associagdo com técnicas quimiomeétricas.

Foram excluidos da analise os trabalhos duplicados, aqueles com foco exclusivo
em outras matrizes alimentares ou que nao utilizaram a FTIR como ferramenta principal de
investigacao. A selegao de artigos buscou garantir relevancia, atualidade e aplicabilidade
dos estudos selecionados ao tema proposto.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Fundamentos e vantagens da espectroscopia FTIR

A identificagdo de contaminantes e adulterantes em produtos lacteos € fundamental
para garantir a seguranga do consumidor e a credibilidade da industria de laticinios. Técnicas
como cromatografia, espectrometria de massa e eletroforese tém sido amplamente utilizadas
devido a sua alta precisdo. Entretanto, esses métodos apresentam limitagdes, incluindo
custos elevados, consumo intenso de reagentes, longos periodos de analise e a geragao
de residuos ambientais nocivos (KAROUI et al., 2007; CHU et al., 2024).

A espectroscopia no infravermelho fundamenta-se na capacidade das ligacdes
moleculares de absorver radiagdo em faixas especificas do espectro eletromagnético.
Essa absorcdo, que varia conforme os modos vibracionais dos grupos funcionais

Estratégias Inovadoras para o Sucesso na Agropecuaria: s
. ; iz CAPITULO 23
uma Abordagem Ampla, Vol 2



presentes, permite identificar com precisdo a composicdo quimica das amostras. As
regides do infravermelho médio (MIR: 2.500-25.000 nm) e préximo (NIR: 800-2.500 nm)
sao particularmente relevantes, pois concentram transi¢goes vibracionais caracteristicas. A
sensibilidade a essas variagdes torna a técnica altamente eficaz para aplicagdes analiticas
em alimentos, inclusive na detec¢ao de adulteragcdes (CENITI et al., 2023).

O desenvolvimento da espectroscopia no infravermelho foi significativamente
impulsionado pela introdugédo da transformada de Fourier e pelo uso do interferébmetro de
Michelson, que aumentaram a rapidez e a eficiéncia das analises (SALIBA et al., 2003). O
principio de funcionamento desse dispositivo baseia-se em dois espelhos (um fixo e outro
movel) e um divisor de feixes semitransparente. A radiagao proveniente da fonte é dividida
pelo divisor, que direciona parte para o espelho mével e parte para o espelho fixo. Apds a
reflexdo, os feixes sdo recombinados, gerando interferéncias construtivas ou destrutivas de
acordo com a diferenga de percurso 6ptico (LIMA et al., 2022).

Quando os dois espelhos estao equidistantes do divisor, ha interferéncia construtiva.
Ao deslocar o espelho mével em distancias especificas, surgem interferéncias destrutivas.
O feixe resultante atravessa a amostra e segue para o detector. Como a radiagéo
infravermelha é policromatica, a combinagdo dessas interagdes para cada componente
espectral origina um sinal complexo, denominado interferograma (Figura 1). Como esse
sinal ndo € interpretavel diretamente, ele é processado por meio da transformada de Fourier,
que o converte em um espectro relacionando intensidade e niumero de onda, o que facilita
a analise e a interpretacéo (LIMA et al., 2022; HELFER et al., 2006).

Figura 1: Apresentagcédo do esquema ilustrativo para o interferémetro de Michelson e o espectro resultante da

aplicagao da transformada de Fourier.
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Fonte: Webster et al. (2000).
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A espectroscopia no infravermelho € uma ferramenta valiosa para diferenciar com
exatidao os componentes presentes em uma amostra. Os picos no espectro correspondem
as vibragdes entre os atomos das moléculas, enquanto a intensidade desses picos
reflete a concentracdo da substancia, permitindo também analises quantitativas com boa
sensibilidade e confiabilidade (Figura 2) (MORGANO et al., 2005).

Figura 2: Exemplo de espectro de infravermelho para amostras de leite cru puro e adulterado com formaldeido

e peroxido, com a absorbancia versus o comprimento de onda.
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Fonte: Neto et al. (2019).

Cada molécula interage com a radiacao infravermelha de forma particular, originando
um espectro de absorgao especifico que atua como uma verdadeira “assinatura molecular”.
Esse perfil espectral unico permite a identificacdo qualitativa e quantitativa de compostos,
sendo especialmente util na analise de alimentos. A eficacia da FTIR esta diretamente
relacionada as vibragdes moleculares, que ocorrem em faixas especificas do espectro
de acordo com a natureza das ligagdes quimicas. Essas frequéncias de absorgcdo sao
influenciadas por caracteristicas estruturais, como a geometria da molécula, a massa dos
atomos e, ocasionalmente, por interagbes entre movimentos vibracionais e eletronicos,
conhecidas como acoplamentos vibrénicos (LIMA et al., 2022).

No caso de produtos lacteos, a interacdo da radiacdo infravermelha com os
constituintes moleculares resulta em espectros unicos, que funcionam como marcadores
estruturais. Devido a complexidade natural do leite e a variabilidade inerente a sua
composicao, torna-se essencial o uso de bibliotecas espectrais de referéncia ou de modelos
de calibragao robustos. Esses recursos permitem comparar amostras desconhecidas
com padrbes previamente estabelecidos, contribuindo para a avaliagédo da autenticidade,
qualidade e integridade do alimento (KAROUI et al., 2007; COITINHO et al., 2017).

A interpretacdo adequada dos espectros obtidos exige o uso de ferramentas
estatisticas e computacionais, especialmente em contextos com elevado volume de dados.
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Métodos como analise de componentes principais (PCA), analise discriminante (DA) e
regressao por minimos quadrados parciais (PLS) tém sido amplamente empregados na
quimiometria aplicada a FTIR. Esses algoritmos permitem reduzir a dimensionalidade dos
dados espectrais, identificar padrdes relevantes e construir modelos preditivos com alto
grau de sensibilidade e especificidade (CENITI et al., 2023).

Nesse contexto, a quimiometria destaca-se como uma area essencial para maximizar
ainformacao extraida dos dados espectrais. Trata-se da aplicacao de métodos matematicos
e estatisticos para resolver problemas complexos em quimica analitica. Na analise de
leite e derivados, sua integragdo com a espectroscopia FTIR tem sido determinante para
aprimorar a confiabilidade dos resultados, viabilizando tanto a deteccdo de adulterantes
quanto a quantificagdo de suas concentragdes em diferentes niveis de contaminagao (DE
MARCHI et al., 2011).

A FTIR oferece diversas vantagens em relagdo a outros métodos analiticos,
destacando-se pela rapidez na aquisigao dos espectros, alta resolugéo espectral e carater
nao destrutivo. Além disso, proporciona excelente reprodutibilidade dos resultados. Em um
cenario de fraudes alimentares de crescente complexidade, a isengédo do uso de reagentes
e a viabilidade de analises em larga escala tornam essa técnica especialmente estratégica
para o monitoramento, a rastreabilidade e a conformidade regulatéria na industria de
laticinios (COITINHO et al., 2017).

Aplicagoes na deteccao de adulterantes e contaminantes

A adulteracao do leite e de seus derivados representa um desafio significativo para
a seguranca alimentar e a credibilidade da cadeia produtiva, motivada por interesses
econdmicos e, em alguns casos, por falhas nos sistemas de controle de qualidade. Uma
vez que a precificacdo do leite considera parametros como teor de proteina, gordura e
qualidade microbioldgica, o produto torna-se suscetivel a fraudes, incluindo diluicdo com
agua e adicao de substancias nitrogenadas ou espessantes, como ureia, amido, sacarose
e detergentes, com o objetivo de aumentar artificialmente os solidos ndo gordurosos e a
viscosidade (FRANCIS et al., 2024). Outro fator preocupante é a presenca de residuos
de medicamentos veterinarios, especialmente antibidticos, que podem impactar a saude
publica (CHU et al., 2024).

Essas praticas fraudulentas alteram as propriedades fisico-quimicas do leite,
mascaram deterioracbes e simulam qualidades nutricionais inexistentes, colocando em
risco o consumidor, especialmente criangas, gestantes e individuos imunocomprometidos
(CENITI et al., 2023). Os adulterantes variam desde diluentes simples, como agua e
amido, até compostos potencialmente téxicos, como melamina e perdxido de hidrogénio
(FRANCIS et al., 2024). A Tabela 1 resume os principais adulterantes, suas finalidades e
riscos associados.

Estratégias Inovadoras para o Sucesso na Agropecuaria: s
. ; iz CAPITULO 23
uma Abordagem Ampla, Vol 2



Tabela 1: Principais adulterantes utilizados na adulteracao de leite cru, suas finalidades e riscos a saude

Adulterante Finalidade Efeitos sobre o leite Riscos a satide humana

Contaminacéo microbiana, perda

Agua Aumentar volume Diluicio de nutrientes o
nutricional
] ) Aumenta solidos nfio gordurosos Indigestio, disfuncdes renais e
Urela Simular teor de proteina ) )
e melhora aparéncia hepaticas, puberdade precoce
Melamina Falsificar teor de proteina Eleva nitrogénio total Faléncia renal, risco de morte
Detergentes Criar aparéncia espumosa Emulsificacdo falsa de gordura Lesdes intestinais, ndusea, gastrite
) ) ) Prolongar validade em altas ) ) L Danos gastrointestinais,
Perdxido de Hidrogénio Inibe deterioragfo microbiolégica )
temperaturas envelhecimento precoce
) ) ‘ o Desequilibrio eletrolitico, riscos
Amido e farinhas Elevar sélidos ndo gordurosos Aumenta viscosidade
cardiacos
) Compensar densidade apds Restaura densidade Toxicidade cronica, risco a gestantes
Cloro
diluigdo com dgua artificialmente e lactentes
) Reduzir acidez de leite ) ) ‘ ‘
Neutralizantes Mascaram deterioragio Potencial alergénico e toxico

estragado

Fonte: Francis et al. (2024).

Com o aumento da complexidade das cadeias produtivas e a intensificacédo do
comeércio global, a detecgao de adulteragdes exige métodos analiticos rapidos, acessiveis,
sustentaveis e confiaveis. Nesse cenario, a espectroscopia no infravermelho, especialmente
na modalidade FTIR associada a ferramentas quimiométricas, tem se destacado pela
capacidade de realizar analises nao destrutivas e de alta eficiéncia.

Aanalise comparativade estudos que utilizaram aespectroscopia FTIR, especialmente
na regido do infravermelho médio (MIR), demonstra elevados indices de eficacia da técnica
para deteccdo de adulterantes em leite, sobretudo quando combinada com métodos
quimiomeétricos ou algoritmos de aprendizado de maquina.

Em estudo realizado por Guerra et al. (2024), foram investigados sete adulterantes
comuns (agua, ureia, bicarbonato de sédio, cloreto de sédio, hidroxiprolina, glicose e citrato
de sddio) em diferentes concentragdes, utilizando modelos de regressao por minimos
quadrados parciais discriminantes (PLS). Embora os autores ndo tenham apresentado
dados quantitativos especificos sobre sensibilidade ou especificidade, relataram que os
modelos exibiram boa capacidade discriminativa, identificando com precisdo as amostras
adulteradas.

Outro estudo relevante foi conduzido por Coitinho et al. (2017), que utilizou o
equipamento MilkoScan FT1 para analisar cerca de 4.000 amostras contendo adulterantes
como amido, bicarbonato, citrato, formaldeido, sacarose, agua e soro de leite. Nesse

Estratégias Inovadoras para o Sucesso na Agropecuaria:

uma Abordagem Ampla, Vol 2 CAPITULO 23




trabalho, o modelo desenvolvido com a técnica PLS-DA alcangou uma sensibilidade média
de aproximadamente 84%, além de apresentar especificidade de 100% na deteccéo
simultanea dos diversos adulterantes. Resultados ainda mais expressivos foram descritos
por Chu et al. (2024), que associaram espectros de FTIR a algoritmos de classificagao e
regressao para a identificacdo de adulterantes. O modelo apresentou uma acuracia de
97,4% na classificacédo das amostras, com coeficientes de determinacéo (R?) superiores a
0,95 na predicao da concentragao dos adulterantes, evidenciando desempenho excelente
tanto na identificacdo quanto na quantificagao.

Outros adulterantes merecem atencéo, como a adigdo de soro de queijo ou manteiga
ao leite, pratica fraudulenta que visa aumentar o volume do produto sem o conhecimento do
consumidor. Essa conduta, motivada por interesses lucrativos, pode alterar o valor nutricional
do leite e causar problemas em individuos sensiveis aos componentes intencionais
adicionados (VIEIRA, 2025). A crioscopia € um método comumente utilizado para detectar
a presenga de agua no leite, porém mostra-se ineficaz para identificar a adicdo de soro
de queijo. Este subproduto é frequentemente empregado em fraudes devido a facilidade
de obtencdo, muitas vezes a baixo custo ou gratuitamente, além da capacidade de elevar
artificialmente o teor proteico do leite (CARVALHO et al., 2007).

Estudos que combinaram espectroscopia FTIR, refletancia total atenuada (ATR -
attenuated total reflectance) e quimiometria multivariada demonstraram eficiéncia no
reconhecimento e quantificagao da adulteragao por soro de queijo. Vinciguerra et al. (2019),
compararam diferentes modelos de regresséo, calibrando casos padrao com amostras
autorizadas validadas por LC-MS/MS. Entre os modelos testados, o LS-SVM aplicado aos
espectros completos destacou-se como o mais eficaz na determinagéo da quantidade de
caseinomacropeptideo (CMP), um marcador especifico do soro.

Outra questao importante é a substituicdo parcial do leite bovino por leites de outras
espécies, como bubalino, ovino ou caprino, pratica considerada uma adulteracio relevante,
pois altera a composig¢ao e o valor comercial do produto. Conforme Cirak et al. (2018), a
combinagao da espectroscopia FTIR na regido do infravermelho médio (MIR) com métodos
quimiométricos (PCA, HCA, PLS-DA) permitiu a discriminagao precisa de misturas binarias
contendo entre 5% e 50% de leite de outras espécies. As regides espectrais correspondentes
as bandas de amida | (1650—-1600 cm™) e amida Il (1565-1520 cm™") foram essenciais para
a diferenciagao da origem animal. Essa abordagem possibilitou a quantificacéo rapida e
precisa das proporcdes adulteradas entre leite bovino e leite de bufalo, cabra ou ovelha.

As estratégias cada vez mais sofisticadas de adulteragcdo do leite evidenciam a
necessidade de tecnologias capazes de detectar essas fraudes de maneira eficaz. Contudo,
os meétodos atualmente empregados apresentam limitagdes relevantes, como baixa
sensibilidade analitica, forte dependéncia de procedimentos manuais e uso intensivo de
reagentes quimicos. Além disso, destaca-se o desafio adicional da identificagdo imediata
de novos tipos de adulteragéo, visto que, historicamente, metodologias especificas para
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deteccao de tais fraudes sdo desenvolvidas apenas apos sua ocorréncia (COITINHO et al.,
2017; CASSOLI et al., 2011).

CONSIDERAGOES FINAIS

A Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) consolidou-
se como uma ferramenta estratégica para a deteccdo de adulterantes e contaminantes
quimicos no leite, pois se destaca pela rapidez da analise, alta sensibilidade e carater nao
destrutivo. Sua integracdo com métodos quimiométricos amplia seu potencial diagndstico,
possibilitando a identificagdo e a quantificagdo de adulteracbées com elevado grau de
precisao e reprodutibilidade.

Os avancos recentes em instrumentagdo e em algoritmos de analise fortalecem
ainda mais seu papel no monitoramento da qualidade, na rastreabilidade e na seguranga
alimentar, contribuindo para a conformidade regulatoria e a prote¢cao do consumidor. Em um
cenario de fraudes cada vez mais sofisticadas e de maior exigéncia por parte do mercado,
a FTIR se destaca como uma alternativa viavel para ser implementada rotineiramente em
industrias e laboratérios de controle de qualidade.

Observa-se que, para consolidar o uso da metodologia de analise por FTIR em escala
industrial, € essencial investir na padronizacdo de modelos preditivos, no treinamento de
equipes e na validagao de metodologias em condi¢cdes reais de produgdao. Com esses
avancgos, a técnica tende a ocupar uma posig¢ao central entre as ferramentas analiticas
destinadas a garantia da autenticidade e da segurancga dos produtos lacteos.
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