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RESUMO

O leite é considerado um dos alimentos mais completos do mundo, sendo rico
em calcio, fésforo, sodio, potassio e vitaminas. Os leites pasteurizados podem ser
categorizados como integral, semidesnatado e desnatado, com teores de gordura
acima de 3%, entre 0,6% a 2,9% e menor ou igual a 0,5%, respectivamente. Com os
avangos na pesquisa e na tecnologia, as andlises rotineiras e laboratoriais vém se
aprimorando, com destaque para as analises Opticas. Esse procedimento dispensa a
necessidade de adigcdo de reagentes, ndo prejudica a amostra, fornece resultados
rapidos e alta precisdo. Neste estudo, apresentamos duas novas técnicas para
classificar o leite com base no teor de gordura, usando o coeficiente de espalhamento
reduzido (us’). Para determinar esse dado na esfera integradora (1), medimos a
transmisséo e a reflexdo da amostra a um comprimento de onda especifico, 575,1 nm.
Observamos uma relagao direta entre o teor de gordura do leite e ps’, ou seja, quanto
maior o teor de gordura, maior o valor de Us'. Isso ocorre devido a relagéo direta entre
Us' e o tamanho, geometria e quantidade de particulas/moléculas presentes na
amostra. A técnica tem como objetivo estabelecer uma faixa de valores: ps’ <
1,540,035 mm™ para leite desnatado, entre 1,5 a 3,120,035 mm para leite
semidesnatado e ps’ = 3,120,035 mm-! para leite integral. Na prética, utilizamos um
fantoma com as mesmas caracteristicas dos leites para estabilidade, evitando
variagoes ao longo do tempo. Além disso, avaliamos o diametro médio dos globulos
de gordura, que varia entre 2 e 2,5 um apés homogeneizacao. Usando o método de
Imagem no Dominio da Frequéncia Espacial (SFDI), determinamos os valores
caracteristicos para cada tipo de leite: 0,596+0,529 mm' para o leite integral,
0,416+0,037 mm™' para o semidesnatado e 0,301+0,019 mm™' para o desnatado.
Definimos uma faixa de classificagao especifica para esse método e especificamos a
receita para produzir os fantomas que retornam os valores desejados.

Quanto a implementagéo industrial, recomendamos a utilizacdo dessa técnica
logo ap0s a padronizagao do leite, para verificar se o teor de gordura esta conforme o
desejado.

Palavras-chaves: leite, gordura, caracterizacdo, propriedades Opticas,
espalhamento reduzido, esfera integradora, fantoma, diametro, SFDI.



ABSTRACT

Milk is considered one of the most complete foods in the world, being rich in
calcium, phosphorus, sodium, potassium and vitamins. Pasteurized milk can be
categorized as whole, semi-skimmed and skimmed, with fat content above 3%,
between 0.6% to 2.9% and less than or equal to 0.5%, respectively. With advances in
research and technology, routine and laboratory analyze have been improving, with
emphasis on optical analyses. This procedure eliminates the need to add reagents,
does not harm the sample, provides fast results and high accuracy. In this study, we
present two new techniques to classify milk based on fat content, using the reduced
scattering coefficient (us'). To determine this data on the integrating sphere (1), we
measure the transmission and reflection of the sample at a specific wavelength, 575.1
nm. We observed a direct relationship between milk fat content and us', that is, the
higher the fat content, the higher the value of us'. This occurs due to the direct
relationship between ps' and the size, geometry and quantity of particles/molecules
present in the sample. The technique aims to establish a range of values: ps' <
1.5+0.035 mm! for skimmed milk, between 1.5 to 3.1+0.035 mm™" for semi-skimmed
milk and ps' 2 3.1+ 0.035 mm-" for whole milk. In practice, we use a phantom with the
same characteristics as the milk for stability, avoiding variations over time. In addition,
we evaluated the average diameter of fat globules, which varies between 2 and 2.5 ym
after homogenization. Using the Spatial Frequency Domain Imaging (SFDI) method,
we determined the characteristic values for each type of milk: 0.596+0.529 mm-" for
whole milk, 0.416+0.037 mm-' for semi-skimmed and 0.301+0.019 mm-" for skimmed.
We define a specific classification range for this method and specify the recipe to
produce the phantoms that return the desired values.

As for the industrial implementation, we recommend using this technique right
after milk standardization, to check if the fat content is as desired.

Keywords: milk, fat, characterization, optical properties, reduced scattering,
integrating sphere, phantom, diameter, SFDI.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Fluxograma das operagdes unitarias associadas ao beneficiamento do leite.

Figura 2 - Padronizagao de teor de gordura no leite. ........ccceevieeiiiiiiiiieeciee e 17
Figura 3 - Estagio do processo de homogeneizacao do leite com reducao do diametro
(ga=To ToXe oT3e] o] o1N] (01 3o [=Xe [o] o [N ] - VNS 18
Figura 4 - Globulos de gordura e micelas de caseinas antes e apds a homogeneizacéo
(o [0 T 1= T3 = SRR 19
Figura 5 - 1 - Triglicerideos insaturados e de baixo peso molecular; 2 - Triglicerideos

sélidos; 3 — Fosfolipidios; 4 - Lipoproteinas, aglutininas e 5 - Cargas elétricas......... 19
Figura 6 — Espectro eletromagn@tiCo. ......coouii e 21
Figura 7 - Materiais transparente, translUcido € OPaCOS. ........ccerierrieeriienriee e 21
Figura 8 - Tipos de reflexdo (a) difusa e (b) regular. .......ccccoriiir i, 22
Figura 9 - Formas de interagcdo da radiagéo incidente com um material. .................. 23
Figura 10 - Desvio da trajetdria do fOtoN. ........coce i 25
Figura 11 - Caminho médio (1/ pus) € caminho médio reduzido (1/ hs’). eeveveerieeernenns 26
Figura 12 - Fendmeno de (a) absorgao e de (b) espalhamento. ........cccccevcveeeieennenns 27
Figura 13 - Esquema do dispositivo OPtiCO. ....cccvveeeeieeieee e 27

Figura 14 — Esquema de medida de (a) transmisséo e (b) reflexdo, utilizando (1) a

amostra, (2) porta de entrada e (3) porta de saida........ccccceeeveeiieeiiin i 28
Figura 15 - Troca de radiagédo entra duas superficies difusora. .......ccccecceevieenceennenns 29
Figura 16 - Esfera com superficie interna difusora. ..........cccocoeieeieeneneneneeeee 29
Figura 17 - Esfera integradora e suas aberturas. .........cccoovreirierienieeneeseesee e 31

Figura 18 - Medidas de (a) transmissao e (b) reflexdo realizadas na esfera integradora.

........................................................................................................................................ 36
Figura 19 — Fantoma produzido com PDMS € TiO2 (Tamb). «eeecveereverrreerieenrieenieenienns 38
Figura 20 - Esquema da sequéncia dos procedimentos realizados............ccceceeeueens 39

Figura 21 - (a) Esquema e (b) instrumento de aquisicdo da imagem por meio da técnica

Figura 22 - Imagens moduladas do leite integral obtidas a partir do LabView na fase
0° e na frequéncia espacial de 0 mm'; 0,5 mm; 0,10 mm'; 0,20 mm e 0,40 mm™'.



Figura 23 - Espectro do Leite UHT Integral. ..o 42

Figura 24 - Espectro de absor¢ao do Leite UHT Integral e da agua. .........cccceceeenees 42
Figura 25 — Espectros de absorcao (uUa), extingcao (Ue) € espalhamento reduzido (us’).
........................................................................................................................................ 43
Figura 26 - Comportamento de us’ para cada tipo de leite UHT.......ccccoceeviennennenns 44
Figura 27 - Comportamento s’ de em relagéo ao didmetro. .........cccceieeieeienneennne 45

Figura 28 — Representagao da estrutura e composigao de um glébulo de gordura. 46
Figura 29 - Classificagdo do leite a partir do coeficiente de espalhamento reduzido

Figura 30 - Fantomas produzidos com PDMS, TiO2 e catalizador a temperatura
F= L0 011=T o | (= S 48
Figura 31 - Ajuste linear do coeficiente de espalhamento reduzido (us’) em relagao a
concentragdo de TiO2 dos fantOmMas. .......c.eiiiiiiiiii e 49
Figura 32 - Relacao entre coeficiente de espalhamento reduzido e porcentagem de
gordura para o leite desnatado (m), semidesnado (m) e integral (m), com o ajuste
T T S 51
Figura 33 - Faixa de classificagdo para o leite, utilizando o método SFDI. ............... 52
Figura 34 - Relagéo do coefciente de espalhamento reduzido e da massa de dioxido
(o (=8 1] 7= [0 PR 52



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Composicdo média do leite de vaca........ccccveeceeeceiieecciie e 15

Tabela 2 - Quantidade das substancias utilizadas pra a produgéo dos fantomas (Tamb).

Tabela 3 - Parametros do ajuste da fungdo de decaimento de poténcia (Eq. 13) .... 45
Tabela 4 - Valores caracteristicos de pus’ determinado cada tipo de leite em 575,1 nm.

Tabela 5 - Concentracao de TiOz2 necessaria para a produgao dos fantomas. ......... 49



SUMARIO

1. INTRODUGAO.......ccsermenreensesssssseessssssssssassssssssssssssssssssssssssssassssasssssnssssssneas 12
2. OBUETIVO ..ciiiiiiiiiiiisissssssessssssssssssssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnsnnnenn 144
3. REVISAO BIBLIOGRAFICA .....o.eoeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesmsasesassssnensmsasassssssssnsmsanes 144
G T I N = SO EORSTRURPRPRRRN 145
3.1.1.  Propriedades fisico-quimicas do leite...............cccccoevieerieercennnnen. 15
3.1.2.  GOIrAUIQ O QI ..o, 166

3.2. PROPRIEDADES OPTICAS . oeveeeeee oo 20
B2 1. REACXAO QAQ IUZ oo 222
3.2.2. TranSmiSSA0 QA JUz.........ooe oot 222
3.2.3. ADSOICE0 A IUZ ... 233
3.2.4. Espalhamento da luz.............cccooveeeoiieeeieeeeeeeeeee e 244
3.2.5. Coeficiente de absorcéo, espalhamento e extingao.................... 244

3.3. ESFERA INTEGRADORA ...coeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee ettt e e e e e e e e e e e e e e e e e e e eeeeeeneneeees 277
3.4. METODO DE ADICAO-DUPLICAGAO ......uvveeeeeeeteeeeeeeciteeee e et e eanreee s 322

B D FANTOMAS ... oottt e e e e e e e e e e e e e aaas 333
3.5.1.  Polidimetilsiloxano (PDMS)............coo e 344
3.5.2. Didxido de ttAnio (TIO2).......ceecveeeeeeeeeeeeeeeseesieeeieesieesireasireens 344

3.6. METODO DE IMAGEM NO DOMINIO OU FREQUENCIA ESPACIAL (SFDI) ...... 355
4. MATERIAL E METODO.......ooeeeeeeeeeeeeesesesssesssssmsassssnssssssnssssssnssnsnsnssssnssssens 355
4.1. MEDIDA DAS PROPRIEDADES OPTICAS ...eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeaaeaaaaaaaaaaaaaaneens 35
4.2. PROCESSAMENTO DE DADOS. ... eueeeeeee et e e e eeee e e e ee e e e e ee e e e e e e e e e 36
4.3. TRATAMENTO DE DADOS ...oeueeeeeee e eeeee et e e e e e e e e e e e e e e e eae e e e e e eeeennns 37
4.4, PREPARO DOS FANTOMAS. .. .eeeeieee et e e eaa e 377
4.5. IMAGEM NO DOMINIO OU FREQUENCIA ESPACIAL (SFDI) ..cccvvveieeieeieee. 39
5. RESULTADOS E DISCUSSAOD .....coooieererercesesesesesasessesssesssasssssssssssasasassssens 41
5.1, ESPECTRO DO LEITE «ottutteeie et e e e e e e e e e e e e ee e e e e e e eanns 41
5.2. COEFICIENTE DE ESPALHAMENTO REDUZIDO (S ).veeeeereeeeiureeeeieeeeenreeeennns 44
5.2.1. ESfera Integradora ... eeeeeeieeeieeeeeeee e 44

5.2.2. Meétodo de Imagem no Dominio ou Frequéncia Espacial (SFDI). 50
6. CONCLUSAOQ ......ecurereereuresesssessessessesesssssessessessesseassassssssssssesseaseaseassassaes 53



7. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

11



1. INTRODUCAO

Considerado um dos alimentos mais importante do mundo, o leite é rico em
nutrientes e quimicamente complexo, composto por centenas de componentes
diferentes (FOROUTAN et al., 2017). Desempenha um papel fundamental na nutricao,
hidratacao e desenvolvimento fisico e intelectual, ja que fornece todos os aminoacidos
essenciais em quantidades e proporcdes ideais para a manutencdo do bom
funcionamento do organismo.

Sendo um excelente produto para consumo, € esperado uma expressiva
producao global de leite, dominada por cinco espécies animais com 83% da produgéo
total de leite proveniente de vacas, seguidas de bufalos com 13%, cabras 2%, ovelhas
1%, camelos 0,4% (FAO, 2017). Um dos maiores produtores de leite de vaca mundial
€ o Brasil, sendo que a producao nacional cresceu de 24,6 bilhées para 35,5 bilhdes
nos ultimos 15 anos. Minas Gerais se destaca como o maior produtor do pais, com
6,192 bilhdes de litros produzidos no ano de 2021 (EMBRAPA, 2022).

Devido a uma alta producéo e demanda, a qualidade é um ponto de extrema
importancia como garantia de alimento seguro e com qualidade nutricional para o
consumidor. Para isso, o leite é avaliado por parametros fisico quimicos (estabilidade
ao alizarol, acidez titulavel, densidade relativa, indice crioscdpico), de composicao
(gordura, proteina, extrato seco desengordurado) e por padrées higiénico-sanitarios
(contagem total bacteriana, contagem de células somaticas, detec¢éo de residuos de
antibiéticos) (EMBRAPA, 2022).

Para a industria, € muito importante conhecer o teor de gordura no leite que
estd sendo industrializado. Este parametro, juntamente com o teor dos demais
constituintes do leite, influencia no rendimento dos derivados. Como o leite & usado
sendo matéria-prima de diversos produtos lacteos, ele precisa ter teor de gordura
especifico para a padronizacéo da qualidade (TRONCO, 2008).

A gordura do leite pode ser determinada por diferentes métodos: butirométrico
ou Gerber, Rose-Gottlieb (métodos classicos) e métodos instrumentais. Os métodos
classicos, por apresentarem custo relativamente baixo e simplicidade ainda séo
amplamente usados na industria e recomendados entre os métodos oficiais para

analise de leite (BRASIL, 2006). Entretanto, nos testes classicos € preciso adicionar

12



substancias para verificacao da propriedade analisada e consequentemente descarte
da amostra.

Ja quando se trata de métodos instrumentais, existem trés areas principais: a
cromatografica, e eletroquimica e a espectroscopia. Eles se diferem dos
convencionais por serem mais exatos, porque comparativamente ao manuseio
humano, o equipamento apresenta menor margem de erro, maior indice de
assertividade, eficacia e eficiéncia por redugao de interferentes e contaminantes. Se
tratando da &rea da espectroscopia, atualmente temos o espectrébmetro de
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR). O software do equipamento utiliza
um modelo matematico para calcular o teor de gordura a partir do espectro de
absorbancia no infravermelho préximo produzido pela amostra de leite analisada. O
método instrumental apresenta boa exatidao, precisao e rapidez.

A vantagem dos métodos espectroscopios, além de ser de natureza
interdisciplinar, € que sdo empregadas técnicas nao invasivas e possuem resposta
precisa. Dessa forma, com o avango da tecnologia as medidas épticas vem evoluindo
e ganhando cada vez mais espaco nas analises de rotina.

Tendo em vista que a gordura do leite é de extrema importancia para ser
guantificada e que séo possiveis as aplicacdes de técnicas dpticas para esse caso, 0
presente estudo indica o uso da esfera integradora para indicar o teor de gordura do
leite. Trata-se de um equipamento no qual se podem determinar coeficiente
espalhamento reduzido da luz no leite. Essa variavel é diretamente relacionada ao
tamanho e geometria das particulas, que é gerada por meio de dados de transmissao
e reflexao gerados pela amostra, e posteriormente, sdo convertidos por um algoritmo
em coeficiente de espalhamento reduzido.

Expandindo um pouco mais os métodos Opticos para esse tipo de analise, o
método de Imagem no Dominio da Frequéncia Espacial (SFDI) também foi avaliado
para diferenciar teor de gordura. Ja nesta técnica, a resposta é obtida em um
comprimento de onda especifico através da modulacdo espacial da luz em um
fantoma opticamente difuso usado como referéncia.

Essas duas técnicas citadas acima, ja vem sendo bastante utilizadas na area
da fisica médica, para deteccao de patogenia em tecidos, atraveés do coeficiente de
absorcdo e espalhamento. Carregando o conhecimento ja obtido nessa éarea, €
importante salientar que essa metodologia de analise se constitui de novidade no que
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se refere a uma estratégia de medicao de propriedades Opticas para a matéria-prima
leite. Visando a boa sensibilidade na variacdo do coeficiente de espalhamento
reduzido em relacédo a quantidade de gordura do leite, esse método se torna bastante
atrativo.

O conceito do estudo é que a partir dos valores gerados de coeficiente de
espalhamento reduzido para cada tipo de leite, se produz fantomas com esses
valores, para servirem de dado base de comparacgao e que seja facil a caracterizagao
do teor de gordura da amostra. A esfera integradora se destaca na utilizacdo do
metodo, pois é um equipamento de facil manuseio e rapido resultado. Este estudo tem
cunho multidisciplinar e vislumbrou associar técnicas Opticas como ferramenta de
analise a estratégias de engenharia. Visando o delineamento de uma técnica para o
uso cotidiano e pratico, que viabilizasse a realizagdo de analises com rapidez e

precisao.

2. OBJETIVO

O presente trabalho apresenta como objetivo geral caracterizar o leite em
relacdo ao seu teor de gordura mediante o uso da esfera integradora, através do
coeficiente de espalhamento reduzido (us’). Sendo assim, especificamente, é
necessario (i) determinar o teor de gordura do leite, tendo como foco os glébulos de
gordura presentes em cada tipo de leite; (ii) estabelecer um fantoma que represente
cada leite; (iii) estimar o diametro dos globulos de gordura e (iv) validar o uso da

técnica SFDI na caracterizacao.

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Leite

De acordo com a legislacao, o leite, sem outra especificacao, € o produto
oriundo da ordenha completa, ininterrupta, em condi¢des de higiene, de vacas sadias,
bem alimentadas e descansadas (BRASIL, 2011). O leite € um fluido bioldgico
complexo contendo provavelmente cerca de 100.000 diferentes espécies moleculares

em varios estados de dispersao, possuindo como principais componentes a agua,
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proteinas, lactose, gordura e sais minerais (SINGH et. al., 2005). A Tabela 1 sumariza
a composicao percentual dos principais constituintes do leite.

Tabela 1 - Composicao média do leite de vaca.

Constituinte Teor (%)
Agua 87,0
Lactose 4,8
Gordura 4,0
Proteinas 3,5
Sais Minerais 0,7

FONTE: Venturini et al. (2007b)

A agua é o constituinte quantitativamente mais importante, no qual estao
dissolvidos, dispersos ou emulsionados os demais componentes. A maior parte
encontra-se como agua livre, embora haja agua ligada a outros componentes, como
proteinas, lactose e substancias minerais.

A gordura no leite ocorre como pequenos glébulos contendo principalmente
triacilglicerdis, envolvidos por uma membrana lipoproteica. As vitaminas A, D, E e K
estdo associadas aos gldébulos de gordura e as demais ocorrem na fase aquosa do
leite.

3.1.1. Propriedades fisico-quimicas do leite

O leite fresco, produzido sob condi¢des ideais, apresenta sabor sui generis
pouco pronunciado, essencialmente devido a relagdo entre lactose e cloretos,
apresentando-se como doce e salgado, ndo &cido e ndo amargo. A cor branca do leite
resulta da dispersédo da luz refletida pelos glébulos de gordura e pelas particulas
coloidais de caseina e de fosfato de calcio. A homogeneizacédo torna o leite mais
branco, pois as particulas fragmentadas dispersam mais luz. A cor amarelada provém
do pigmento caroteno, que é lipossoluvel. O leite desnatado apresenta tonalidade
mais azulada, ja que existe baixa quantidade de particulas maiores na suspensao
(BEZERRA et. al., 2010).
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Para

apresentar:

1.

atender aos seguintes parametros fisico-quimicos, o leite

teor de gordura:
a. minimo de 3,09/100g para o integral e leite cru;
b. 0,6 a2,99/100g para o semidesnatado;

c. maximo de 0,59/100g para o desnatado.

2. acidez de 0,14 a 0,18 em g de acido lactico/100mL;
3. densidade relativa 15/15°C:

a. 1,028 a 1,034 para o cru ou integral;
b. 1,028 a 1,036 para o semidesnatado ou desnatado.

deve

indice crioscopico entre -0,530°H e -0,555°H, equivalentes a -0,512°C e

a -0,536°C, respectivamente;
teor de sélidos nao gordurosos:
a. minimo 11,49/100g para o cru;
b. minimo 8,4 g/100g com base no leite integral;

c. para os demais teores de gordura, esse valor deve ser corrigido
pela férmula Sdélidos Nao Gordurosos g/100g = 8,652 - (0,084 x

Gordura g/100g).

6. proteina total minima de 2,99/100g;

7. lactose anidra minima de 4,3g/100g;

8. testes enzimaticos: prova da fosfatase negativa e prova de peroxidase

positiva.

3.1.2. Gordura do leite

A gordura € um componente lipidico do leite que é formada principalmente por

triglicerideos, cerca de 98%. A gordura do leite é secretada das células epiteliais

mamarias na forma de glébulos gordurosos,

principalmente compostos de

triglicerideos rodeados de uma dupla camada lipidica. Esta membrana ajuda a

estabilizar o glébulo de gordura, formando uma emulsédo dentro da fase aquosa do
leite (DURR, 2000).

Sendo um dos componentes mais importantes do leite, existe algumas etapas

do processamento do leite que sao exclusivamente relacionados a gordura. A Figura
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1 esquematiza a sequéncia do leite desde a coleta até a expedi¢cdo (VENTURINI et
al., 2007a).

: Processamento do Processamento de
Bucapgho/ do Lale Leite Derivados
Esterilizaco |_
UHT
1 Padrenizacée [ - Concentracdo
1 Rasfriamento | i
| Secagem |
Ll Purificacdo | (Alomizacio)
| 1 Transporte ||
Coleta do - » pl|  Fermentacac |- Eslocagem €
Leite . e Expeadi¢éo
Analises de | Pasteurizagdo |-
1 Qualidade 1 x
I Coeagulacdo |
|| Homogeinizacdo L
] Armazenagem || | | Manteigase | |
Cremeas
=l ArMazenagem |-
 Resfriamanto |
Ll Envazameanto |

Figura 1 - Fluxograma das operagdes unitarias associadas ao beneficiamento do leite.

7

Uma das primeiras etapas do processamento do leite é a padronizacao.
Industrialmente, o processo de padronizacdo do leite pode ser realizado utilizando
uma centrifuga padronizadora (Figura 2) que consiste na incorporagédo controlada de

parte do creme de leite ao leite desnatado provenientes do processo de centrifugacao.

Figura 2 - Padronizagéo de teor de gordura no leite.

O objetivo da padronizagao é manter constante o teor no produto final. O leite
padronizado tipo C e UHT € padronizado com 3% de gordura, mais conhecido como
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o leite UHT Integral. O excedente de creme € utilizado pelo laticinio para a fabricacao
de manteiga, requeijao, etc (VENTURINI et al., 2007a).

Outra etapa do processamento do leite focado exclusivamente na gordura,
apds a padronizacao, é a homogeneizacao do leite. Um processo fisico mecanico que
consiste em forgar o leite a pressdes elevadas, por meio de um pequeno orificio (gap),
a velocidades elevadas, com o objetivo de romper os globulos de gordura,
subdividindo-os em glébulos de menor diametro (faixa de 0,4 a 2,5 um) (Figura 3)
(VELEZ et al., 2017).

Valvula de homogeneizagén

]
ey
) GLOBULOS DE
GORDURA MENORES
ey
GLOBULOS DE

\ GLOBULOS DE
GORDIRA MAIORES _ GORDIRA MENORES

Anel de impacto

Figura 3 - Estagio do processo de homogeneizagao do leite com redugéo do diametro médio

dos glébulos de gordura.

Esse processo se faz necessario para que os glébulos de gordura ndo consigam
subir e formar creme sob condicbes normais de armazenagem. Essa reducao é
acompanhada pelo aumento da area interfacial total. Neste momento, os glébulos
menores ndo sdo mais completamente envoltos pelos fosfolipidios originais da
membrana, apresentando também proteinas do leite, principalmente as caseinas,
adsorvidas & superficie dos glébulos, como mostra a Figura 4 (GONZALEZ et. Al.,
2001).
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Globulos de gordura-
agredados de micelas
de caseina

homogeneizagéo

-

Glabulos de gordura

Micelas de caseina

Figura 4 - Globulos de gordura e micelas de caseinas antes e apés a homogeneizagéao do
leite.

O tamanho dos glébulos de gordura pode afetar a textura e a cremosidade do
leite e de seus derivados, como manteiga e creme. Além disso, a distribuicdo e
estabilidade dos glébulos de gordura também tém um impacto significativo na
qualidade do leite e em seus produtos processados (DURR, 200). A estrutura do
glébulo de gordura pode ser esquematizada como circulos concéntricos com a

seguinte composicao, de dentro para fora, como mostra a Figura 5.

Figura 5 - 1 - Triglicerideos insaturados e de baixo peso molecular; 2 - Triglicerideos solidos;

3 — Fosfolipidios; 4 - Lipoproteinas, aglutininas e 5 - Cargas elétricas.

Em leite ndo tratado, o diametro dos glébulos de gordura esféricos geralmente
fica na faixa de 0,1 a 10 um, em média de 3 a 4 um, suspensos na fase aquosa do

soro em uma quantidade que pode atingir 15 bilhdes de glébulos/ml (COSTA et al.,
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2021). Enquanto as dimensdes correspondentes das micelas de caseina sdo de 10 a
300 nm. (RATY, 1999).

A determinacao precisa do percentual de gordura no leite € primordial para a
industria, em virtude de sua importancia para a producao de derivados e de seu alto
valor comercial (CASTANHEIRA, 2012). O método tradicional de determinacédo do
contetido de gordura do leite é o de Gerber. E aplicavel para leite fluido in natura ou
nas apresentagodes integrais e semidesnatadas, tratadas por processos de UHT ou
pasteurizacao. (BRASIL, 2014).

Esse método baseia-se na separacao e quantificagdo da gordura por meio do
tratamento da amostra com acido sulfarico e alcool isoamilico. O &cido digere as
proteinas que se encontram ligadas a gordura, diminuindo a viscosidade do meio,
aumentando a densidade da fase aquosa e fundindo a gordura, devido a liberacao do
calor proveniente da reacao, o que favorece a separacao da gordura pelo extrator
(alcool isoamilico) o qual modifica a tensao superficial do meio. A leitura é feita na
escala do butirdmetro, apo6s centrifugacao e imersdo em banho-maria (BRASIL, 2014).

Devido ao baixo teor de gordura no leite fluido desnatado, este método nao é
aplicavel para esta matriz. Nesse caso, emprega-se o0 método de Mojonnier (ou
Roese-Gottlieb Modificado) baseia-se no uso de hidréxido de aménia para solubilizar
a caseina, neutralizar a acidez e reduzir a viscosidade, ja no alcool etilico para quebrar
a emulsdo gordura-caseina e na mistura éter etilico mais éter de petroleo para extrair
a gordura. O éter de petr6leo é usado para diminuir a solubilidade das substancias
nao lipidicas, solluveis no éter etilico. A gordura assim extraida é determinada
gravimetricamente (BRASIL, 2006). E um método mais demorado quando comparado
ao de Gerber e a quantidade de reagentes empregada é bem maior.

O intuito dos métodos Opticos é trazer novas possibilidades de anélise de teor
de gordura, aonde ndo requer a insercao de reagentes e se obtém respostas rapidas
e tdo quanto eficazes.

3.2. Propriedades Opticas

Para o inicio do entendimento das medidas dpticas, é necessario entender o
que é uma propriedade éptica, ou seja, uma resposta de um material a exposicao a
radiacao eletromagnética, em particular, a luz visivel. O espectro eletromagnético da

radiacdo abrange a larga faixa que vai desde os raios gama (emitidos pelos materiais
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radioativos), com comprimentos de onda da ordem 10-3 nm, e passa pelos raios X,
ultravioleta, visivel, infravermelho e, finalmente as ondas de radio, com comprimentos
de ondas tdo longos quanto 105 m. A luz visivel estd localizada na faixa de
comprimento de onda que vai de aproximadamente 0,4 um e 0,7 um, como mostra a
Figura 6 (CALLISTER, 2002).

Raios gama Raios-% 'ﬂ;:; Infravermelho m?'nd?:‘deFE“io .

EI:DDM nm  0.01 nm 10 nm H‘IDIL'IJ nm ﬂl.n'iun icm Ilm ‘mlﬂm

_.."'J’ Luz ‘hh“-.._h
- Visivel T
- el
',“‘ "‘-_'-‘
= = - r hkhﬁhﬁmm

-~ Espectro visivel da luz ..

400 nm 500 nm 600 nm 700 nm

Figura 6 — Espectro eletromagnético.

Os materiais capazes de transmitir a luz com absorcgéo e reflexao relativamente
pequenas sao transparentes. JA os materiais translicidos sao aqueles através dos
quais a luz é transmitida de uma maneira difusa, ou seja, a luz € dispersa no interior
do material, em um grau em que 0s objetos nao sao claramente distinguiveis quando
observados através de uma amostra dessa matéria. Aqueles materiais que sao
impenetraveis a transmissao da luz visivel s&o conhecidos como opacos, como mostra

a Figura 7.

Meio Meio Meio
Transparente Translacido Opaco

Y Y VY
Y Y VY

Figura 7 - Materiais transparente, transltcido e opacos.
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3.2.1. Reflexdo da luz

A reflexdo da luz é um fenémeno éptico em que um feixe de luz, ao incidir sobre
uma superficie, retorna ao seu meio de origem com outra direcédo. Diferentes materiais
possuem diferentes capacidades para refletir a luz. Porém, quando a radiacao
luminosa passa de um meio para o outro com o indice de refracao diferente entre os
dois meios, uma parte da luz é dispersa e outra parte € refletida. De acordo com a
superficie de incidéncia da luz, a reflexdo pode ser classificada de duas formas. A
reflexao difusa (Figura 8a) ocorre quando os raios de luz incidem em uma superficie
irregular ou rugosa e sao refletidos em dire¢des distintas. Ha a reflexdo regular ou
especular (Figura 8b), é quando os raios de luz incidem sobre uma superficie lisa, ou
regular, e sédo refletidos na mesma direcéo, paralelos uns aos outros. Importante frisar

que a luz vai refletir sempre no mesmo angulo em incide nessa superficie.

W

Figura 8 - Tipos de reflexao (a) difusa e (b) regular.

3.2.2. Transmissdo da luz

A transmissao acontece quando a luz atravessa uma superficie ou objeto. Ha

trés tipos de transmisséao: direta, difusa ou seletiva.
e Transmisséao direta ocorre quando a luz atravessa um objeto e ndo hd mudanca
na dire¢do ou qualidade dessa luz. Este fendmeno ocorre quando a luz atravessa

um vidro ou o ar, por exemplo.
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e Transmissdo difusa ocorre quando a luz passa através de um objeto
transparente ou semitransparente e este objeto apresenta algum tipo de textura.
A luz ao invés de se projetar em uma Unica direcdo é desviada em muitas
diregdes.

e Transmissao seletiva se da quando a luz atravessa um objeto colorido. Parte da
luz vai ser absorvida e parte vai ser transmitida por tal objeto.

3.2.3. Absorcédo da luz

A luz é uma forma de radiacao eletromagnética constituida de particulas de
energia denominadas fétons, em que o conteudo energético estd intimamente
relacionado com o comprimento de onda. A absorgéo é o fenémeno no qual os fétons
interagem com a matéria. Sendo que esta recebe energia e transforma, podendo
resultar em transi¢des vibracionais das moléculas, ou em transagdes eletronicas das
moléculas e/ou atomos, dependendo do material que recebe e da energia do féton.
Os fotons possuem uma frequéncia caracteristica que deve colidir com a frequéncia
associada a energia de transicdo da molécula, para que a transferéncia ocorra
(NASCIMENTO, 2001).

Em resumo, caso os fétons que interagem com a matéria excitam os elétrons
das camadas de valéncias, alguns efeitos podem ocorrer, dentre eles a absorcéo, a
reflexao ou a transmissédo, como mostra a Figura 9. A absorcéo ocorre quando o féton
cede toda a sua energia para elétron de valéncia, excitando-o0. Quando isso ocorre e
o elétron retorna a camada de valéncia, ha a emissao de um féton de igual energia ao
incidente, ou seja, reflexdo. Se o féton ndo interagir com a matéria, havera o fenémeno

de transmissao.

Incidente Refletida

A

Tosacinsida

Figura 9 - Formas de interacdo da radiagao incidente com um material.
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3.2.4. Espalhamento da luz

O espalhamento da luz ocorre em materiais que apresentam variacées no
indice de refracdo, sejam entre particulas distintas ou variagdes mais continuas do
indice entre grandes conjuntos de particulas. Este fen6meno tem uma relagao direta
entre o comprimento de onda e a radiagdo (A) incidente e o tamanho do centro
espalhador (particula).

Quando o tamanho da particula é da mesma ordem de grandeza do
comprimento de onda na radiagéo incidente, o espalhamento € maximo (JAQUES et
al., 1998a). No caso de a radiagao ser desviada de sua trajetéria sem perda de energia
o fenbmeno é chamado de espalhamento elastico (ou estatico), do contrario, se
houver perda de energia, € chamado de espalhamento inelastico (ou dinamico)
(GASPARINI, 2015).

3.2.5. Coeficiente de absor¢ao, espalhamento e extingao

O coeficiente de absorcéo (ua) € propriedade especifica de cada material, e
varia em fungdo do comprimento de onda da radiacdo incidente. E o parametro
utilizado para descrever a efetividade da absorgédo, dado em cm-'. Os materiais que
possuem grandes valores para o coeficiente de absorg¢ao séo considerados altamente
absorventes. A determinagdo de decaimento da intensidade luminosa, apds
atravessar a matéria, é realizada através da equacéo 1, onde 1/ua é a distancia na
qual a intensidade da radiacao incidente decai na ordem de 1/e, também chamada de
caminho médio (WELCH, 1995).

[ =1, e Had (Eq. 1)

Ja o coeficiente de espalhamento (us) € o parametro utilizado para descrever a
efetividade do espalhamento e é definido como sendo o inverso do livre caminho
médio que um féton percorre antes de colidir novamente, dado em cm™' (WELCH,
1995). Porém, para facilitar o uso do coeficiente de espalhamento, € mais comum a
utilizagdo do coeficiente de espalhamento reduzido (Us’), que pode ser encontrado
também como coeficiente de espalhamento anisotrdpico.
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Partindo do conceito de anisotropia, definida como o parametro g, € a medida
da quantidade de diregdes dos fotons conservadas apds uma unica ocorréncia de
espalhamento conforme a Equacao 2. Considerando que um féton é espalhado por
uma particula e que sua trajetéria € modificada por um angulo de desvio 6, tém-se a
componente de uma nova trajetoria alinhada na mesma diregéo, cos(6), conforme a
Figura 10, na qual o valor médio do cos(0) € definido pelo parametro g (JAQUES et
al., 1998b).

g = cos(8) (Eq. 2)
,/’f_ “----.‘__\k
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’// angulo d ™
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Figura 10 - Desvio da trajetéria do foton.

O objetivo do coeficiente de espalhamento reduzido € descrever a difusdo de
fétons em um caminho aleatério com passos de 1/us’, ou seja, o caminho livre médio
reduzido. Em cada passo do féton ocorre um espalhamento isotrépico. E o mesmo
gue considerar o movimento do féton utilizando diversos pequenos passos de 1/us’ de

angulo de desvio 8 parcial, como mostrado na Figura 11.
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Figura 11 - Caminho médio (1/ ps) e caminho médio reduzido (1/ ps’).

Para utilizar o coeficiente de espalhamento reduzido € necessario que pa <<
Us', ou seja, desde que existem muitas ocorréncias de espalhamento antes de uma
ocorréncia de absor¢ao. Entretanto, o coeficiente de espalhamento us apresenta duas
componentes, o espalhamento isotrépico, como descrito anteriormente pelo
coeficiente de espalhamento reduzido (us’), e o espalhamento anisotropico,
representado pelo produto do coeficiente de anisotropia e pelo coeficiente de
espalhamento s, conforme a Equacgéo 3.

Us =Us+ g Us = Us=Us— g Us = Us (1 —g) (Eq. 3)

Como a maioria dos materiais sofre os dois fendmenos Opticos
concomitantemente, absorcdo e espalhamento, pode-se utilizar o coeficiente de
extingdo (Ue) para facilitar a anélise, que nada mais é que a soma do coeficiente de
absorcéo (ua) e do coeficiente de espalhamento (us), ilustrados na Figura 12. Nesse
caso, a Equacéo 1 sofre a seguinte modificacao:

[ =1, e ked (Eq. 4)
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Figura 12 - Fenémeno de (a) absor¢ao e de (b) espalhamento.

3.3. Esfera Integradora

A esfera integradora é um dispositivo desenvolvido para medir radiagao éptica.
A teoria de funcionamento da esfera integradora é baseada no principio da troca de
radiagdo entre superficies difusoras. Ela possui interior recoberto por um material
especial que reflete e difunde a luz incidente de maneira uniforme em todas as
direcoes. Representando dessa forma uma superficie com reflexdo difusa perfeita,
também denominada superficie Lambertiana.

A esfera coleta a radiagao eletromagnética de uma fonte externa ao dispositivo
Optico, geralmente para medigao de fluxo ou extingdo éptica, como mostra a Figura
13. A radiacao introduzida em uma esfera integradora atinge as paredes reflexivas e
sofre multiplas reflexdes difusas. Apds numerosas reflexdes, a radiagao é dispersa de
forma altamente uniforme nas paredes da esfera. O nivel de radiacdo integrado
resultante é diretamente proporcional ao nivel de radiacao inicial e pode ser medido
facilmente usando um detector.

Fonte
Espectrometro Luminosa

' |

Amostra Espelho

Esfera Integradora

Figura 13 - Esquema do dispositivo dptico.
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Em teoria, quanto maior a esfera, melhor a medicao, menor a influéncia do
equipamento e maior pode ser a fonte. O problema € que o tempo de integracao
(tempo de exposicdo do espectrébmetro a incidéncia de luz) cresce junto com o
tamanho da esfera e é inversamente proporcional a poténcia da radiagdo da fonte.
Isto torna esferas pequenas adequadas a fontes de pequenos tamanhos e poténcias,
e esferas grandes adequadas a fontes de médias e grandes poténcias e tamanhos
(PEREIRA, 2015). Com isso, a constante de tempo das esferas integradoras, ou seja,
o0 tempo necessario para que as reflexdes ocorram de forma que desaparega o
transiente, tipicamente varia de alguns nano segundos até dezenas de nano
segundos.

As medidas opticas realizadas pela esfera sdo medidas de transmissao e de
reflexdo. A transmissao pode ser medida a partir de uma amostra mantida na porta de
entrada. A amostra é irradiada e, em seguida, comparada com uma medicao de fonte
direta sem a amostra. Ja para medir a reflexdo, uma amostra € mantida em oposicéao
a porta de entrada e irradiada por um feixe incidente, como mostra o esquema na
Figura 14. A radiacao refletida total é integrada espacialmente pela esfera e medida
por um detector. A reflexdo de uma amostra em relagdo a um padrao conhecido pode
ser calculada medindo ambos e tomando sua relagéao.

(a) (b)

Luz incidente 12/-/.-_ -\3 Luz incidente 2m;1
\\__/ v

Figura 14 — Esquema de medida de (a) transmisséao e (b) reflexao, utilizando (1) a amostra,
(2) porta de entrada e (3) porta de saida.

A esfera tem seu funcionamento baseado no principio da troca de radiacao
entre superficies difusoras (LABSPHERE, 2017). Consideremos a troca de radiacao
entre dois elementos diferencias de uma superficie difusora denominados de dA1 e

dA2, separados por uma distancia S, conforme Figura 15.
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Figura 15 - Troca de radiacao entra duas superficies difusora.

A fracdo da energia que parte de dA1 e incide sobre dA2 é denominado fator
de troca de radiacao dFd1-d2, dado por (5), no qual 61 e 82 sdo angulos medidos em
relagdo as normais da superficie (LABSPHERE, 2017).

cosf, cosf,

AFg1-az = S2

dA, (Eq. 5)

Considerando uma esfera de raio R com superficie interna difusora, possuindo
esses dois elementos diferencias dentro dela, conforme Figura 16. Como a distancia
S entre os elementos é dada pela Equacéao 6, entdo o fator de troca dFd1-d2 é dado
pela Equagao 7.

Figura 16 - Esfera com superficie interna difusora.

S = 2Rcosf, = 2RcosH, (Eq. 6)
dF, = dA, Eq.7
di-dz = 357 (Eq.7)
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A partir das equagdes acima, nota-se que o fator de troca independe dos
angulos 61 e 62 e da distancia entre os elementos dA1 e dA2, fazendo com que a
fracdo do fluxo luminoso recebido por dA2 seja sempre 0 mesmo para qualquer
radiacdo emitida de qualquer ponto da superficie da esfera. Se a area infinitesimal
dA1 emitir radiagdo agora para uma area finita igual a A2, é obtido:

dF _ 1 A= 22 Eq. 8
f dl-d2 — 4'7TR2 _]:42 - 47TR2 ( q )

Assim, verifica-se que a fragdo do fluxo independe de dA1 e admitindo que

4mR? é a area interna total da esfera:

Fi, = i = é (Eq. 9)

4mR?  Aq

A radiacdo incidente na superficie interna da esfera integradora cria uma fonte
de radiacao virtual por reflexdo, sendo essa fonte que emite radiacdo para o
fotodetector, possibilitando sua medic&o. Inicialmente, o fluxo de radiacéo incidente é
perfeitamente difundido na primeira reflexdo. Posteriormente, depois de varias
reflexdes no interior da esfera, o fluxo total incidente em sua superficie é maior que o
fluxo de entrada devido a multiplas reflexées dentro da estrutura. Com isso, resulta-
se em uma radiancia L (densidade de fluxo por unidade de angulo sélido) na
superficie, equagao 10, na qual ®i é o fluxo de entrada, As € a area atingida pela
radiagao, p é a reflectancia da superficie interna da esfera e a € o angulo sélido total
projetado da superficie (LABSPHERE, 2017).

(Eq. 10)

A esfera possui no minimo duas aberturas, sendo uma para a entrada da
radiacao (Al) e outra para o detector (AQ0), como mostra a Figura 17. Essas aberturas,
além de nao refletirem radiacdo, absorvem a radiacdo que nelas incidem, fazendo
com que a radiancia agora seja dada pela Equacao 11, na qual f representa a relacao

entre a soma das areas das aberturas da estrutura e a area total, equacao 12. Quando
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existem mais de duas portas, f é calculado a partir da soma de total as portas
(LABSPHERE, 2017).

Radiacio

Ay
As \

Figura 17 - Esfera integradora e suas aberturas.

(OB
L=—t._ P (Eq. 11)
a A 1_p(1_f)
A+ A
=L 2 (Eq. 12)
Ag

As esferas de integracao tém diversas vantagens em relagdo a outros métodos
de medicao de luz, como

¢ Medir feixes divergentes para mais de + 45° que outros métodos nao podem;

¢ Medir poténcias relativamente altas (até 30W), apresentando uma faixa dinamica
muito maior que os sensores térmicos, além de medir até microwatts;

e Podem ser usadas para fazer medidas simultdneas de poténcia, espectro e
forma de pulso temporal;

e Possui tempo de resposta rapido dos fotodiodos, mas podem medir altas
poténcias como os sensores térmicos.

Com isso, a esfera integradora vem sendo bastante empregada em estudos
como a determinacédo de parametros opticos em tecido biolégico (pa € ps’) na regiao
do infravermelho préximo (NASCIMENTO, 2001). Infravermelho proximo é o nome
dado a regido do espectro eletromagnético imediatamente superior a regido visivel em
termos de comprimento de onda, ou seja, trata-se da regido do infravermelho “mais

proxima” da regido visivel. O autor caracterizou os tecidos biolégicos através do
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coeficiente de absorcao e espalhamento reduzido e assim, diferenciou tecidos sadios
e patoldgicos.

Ja em 2012, Gaspardo et al., utilizou a esfera integradora através da
espectroscopia de tarnsformada de Fourier proximo ao infravermelho (FT-NIR), para
avaliar a capacidade de prever teores de fuminosina B1 e B2 em farinha de milho e
detectar se o produto esta contaminado ou ndo, dependendo da concentragédo
encontrada dessas fuminosinas.

Uma das pesquisas mais recentes, em 2017 realizada por Costa et al., avaliou
o efeito do teor de gordura nas propriedades épticas do leite. Foi verificado que o
coeficiente de absorcdo e espalhamento sdo bastante diferentes entre leites com
teores de gorduras distintos, sendo assim, capaz de gerar um padrao de referéncia
para comparar e desenvolver outros equipamentos com sensores Opticos de analises

rapidas e precisas.

3.4. Meétodo de Adicao-Duplicacao

Diante do equacionamento mostrado na sessdo anterior, precisa-se de um
método iterativo para se obter os coeficientes de absorcao e espalhamento. Para isso,
o método de Adigcao-duplicacdo € um método utilizado para resolver a equagéao da
transferéncia radioativa, € um modelo que retorna estimativas rapidas e precisas de
distribui¢cdes de luz em qualquer tecido biolégico (PRAHL, 1995).

O método de duplicacao implica o conhecimento das propriedades de reflexao
e transmissdo para uma unica camada fina e homogénea. A reflexao e transmissao
de uma camada duas vezes mais espessa € encontrada sobrepondo as duas
camadas idénticas e somando as contribuicdes de cada uma. Ja o método de adicédo
estende o método de duplicagdo para camadas diferentes, permitindo assim que se
simule a média entre elas (PRAHL, 1995).

As vantagens do método de adicao-duplicacdo é a interpretacao fisica dos
resultados pode ser feita em cada passo da iteracdo; o método é equivalente para
espalhamento isotrdpico e anisotropico, e os resultados sao obtidos para todos os
angulos de incidéncia usado na integracao (PRAHL, 1995).

Um conceito importante da fisica € a fluéncia, ou seja, é a intensidade de um

deslocamento de particulas, ou seja, o tamanho do fluxo de particulas, ou radiativo,
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integrado ao longo do tempo. Para as particulas, a fluéncia é o numero de particulas
gue passam por uma area da unidade por um determinado tempo. Quando a fluéncia
€ necessaria a uma espessura particular, pode ser calculada encontrando as matrizes
de reflexao e transmisséo para propagacao de luz através do material acima e abaixo
da camada desejada.

Algumas das desvantagens do método € que ele se torna inadequado para
célculo de fluéncias internas, restrito a geometrias de camadas com irradiacao
uniforme e é necessario que cada camada tenha propriedades Opticas homogéneas.
Porém, esse método € adequado para problemas iterativos porque fornece calculos

precisos de reflexao e transmissao com relativamente poucos pontos de integracao.

3.5. Fantomas

Sao objetos simuladores normalmente utilizados para representar as propriedades
de material, também conhecidos como mimetizadores ou simuladores. Estes objetos
sao confeccionados e empregados com o objetivo de calibrar e simular a distribuicdo
da luz, além de servir como medida de comparagao de referéncia em relacdo a um
dispositivo 6ptico (LAMOUCHE et al., 2012)

Existem diversos tipos de fantomas que sdo descritos na literatura, como fantomas
liquidos, utilizando leite homogeneizado, ceras, suspensdes de 6leos, as gorduras em
solugdo aquosa, entre outros. Os fantomas sélidos sdo usados frequentemente, como
agar, agarose e poliacrilamida. Estes materiais podem ser cortados e moldados, ha a
possibilidade de adicionar corantes ou tintas de modo que permitam a
heterogeneidade. Entretanto, esse tipo de fantoma possuem tempo de vida limitado
(REIS, 2019).

Para contornar esse problema e melhorar a resisténcia de fantomas, foi
empregado o uso de borrachas ou plasticos, como o silicone, poliéster, poliuretano e
a resina epdxi. Esses materiais fazem com que o fantoma tenha estabilidade 6ptica,
tempo de vida util elevado e flexibilidade no processo de moldagem (MOFFITT et al.,
2006).

A construcao de um fantoma o6ptico se da pela adicdo de materiais espalhadores
e absorvedores sobre uma matriz, a qual € moldada em diferentes formas e tamanhos

a depender da aplicacao do fantoma (POGUE et al., 2006). Muitos dos estudos com
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fantomas se baseiam no desenvolvimento de objetos regulares para simular os
coeficientes de absorgéo (ua) € de espalhamento reduzido (us’) de tecidos biolégicos
em determinados comprimentos de onda (A) (REIS, 2019). Dessa forma, ha um
interesse de transferir esse conhecimento para o desenvolvimento de simuladores que

sejam compativeis com as propriedades particulares do leite.

3.5.1. Polidimetilsiloxano (PDMS)

O polidimetilsiloxano é um elastomero de silicone, considerado inerte,
termicamente estavel, permeavel a gases, sendo ainda facilmente manuseado a
temperatura ambiente. Trata-se de um material que apresenta propriedades
isotropicas e homogéneas assim como reduzidos custos e é um material ideal para o
desenvolvimento de microestruturas (MATA et al., 2005).

Na utilizacdo do PDMS é fornecido num kit composto por dois produtos
quimicos no estado liquido, sendo um deles a base e o outro o endurecedor. Apos a
ocorréncia da mistura destes dois componentes verifica-se que o PDMS no estado
liquido passa a ser borracha. O principal constituinte quimico da base é dimetilvinil,
terminada dimetilsiloxano. Por outro lado, o agente de cura é feito a base de siloxano
e metildimetilo. Na presenca de um catalisador de platina, da-se uma reacédo de
hidrossiliacao cruzada e liga as unidades de siloxano com os grupos vinilo terminais
dos polimeros da base, transformando assim as cadeias curtas do polimero liquido
numa rede elastomérica (Ainla, 2008).

3.5.2. Dioxido de titanio (TiO2)

O dioxido de titdnio é encontrado na forma de pé, de cor branco e sem odor, ndo
apresenta ponto de fusdo, ndo é inflamavel, insoluvel em agua, estavel sob
temperaturas normais e nao reativo. Para a utilizacdo em fantomas, ele age como

agente espalhador.
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3.6. Meétodo de Imagem no Dominio ou Frequéncia Espacial (SFDI)

O SFDI (spacial frequency domain imaging) € uma técnica éptica inovadora e
nao invasiva que permite quantificar valores de absorcédo e espalhamento reduzido
em uma base pixel por pixel (MONTE et al., 2018). O coeficiente de espalhamento
reduzido us’ € estabelecido a partir da espectroscopia por migracao de fétons de
multiplas distancias (DOGNITZ; WAGNIERES, 1998).

As propriedades Opticas sdo obtidas em um comprimento de onda especifico
através da modulagéo espacial da luz em um fantoma opticamente difuso usado como
referéncia. Uma camera megapixel € necessaria para capturar uma imagem obtida
como resultado da refletancia em fungéo da frequéncia espacial senoidal, codificada
pela iluminacao projetada na regiao de interesse, como mostra a Figura 13 (MONTE
et al., 2018).

4. MATERIAL E METODO

O estudo se inicia tendo de base trés tipo de leite UHT: o integral, semidesnatado
e o desnatado. Esses leites foram adquiridos em mercado local e é importante
salientar que, foram comprados na mesma data da andlise para nao ocorrer
alteracées no produto depois de aberto. Todas as andlises foram realizadas em

laboratério com temperatura ambiente.

4.1. Medida das propriedades dpticas

A esfera integradora utilizada foi de 2 polegadas, com uma fonte luminosa
composta por uma lampada espectroscédpica de halogénio de poténcia 1 mW e um
espelho para direcionar o feixe luminoso (Figura 18). Esse equipamento esta alocado
no Laboratério de Imagens Funcionais do Instituto de Fisica da UFU, coordenado pelo
prof. Dr. Adamo Ferreira Gomes do Monte.

As medidas realizadas de transmissao e reflexdo, como mostrado na Figura 18,
foram captadas por um detector e reveladas através do software Spectra Suite. Outra

medida necessaria realizada foi de calibragéo que consistiu na esfera somente com a
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porta frontal aberta e sem nenhuma amostra presente. A medida de calibracao,
juntamente com as medidas de transmissao e reflexdo, e os demais parametros
necessarios forneceram valores para os coeficientes de absorcao e espalhamento.
Para uma analise do espectro do leite, a faixa de comprimento de onda que o
espectrémetro captou os dados foi de 450 a 1050 nm. Essa medida de baseia no
mesmo esquema da medida de transmissao na esfera integradora, entretanto, esses
dados ndo sado processados posteriormente. Nessa andlise, € possivel avaliar o
comportamento dos coeficientes de extincao (pe), absorcdo (Ha) e espalhamento

reduzido (us’).

Reflexdo: amostra
por tras da esfera
integradora

-

amostra na frente da i =
esfera integradora ( } f *
a

Figura 18 - Medidas de (a) transmisséo e (b) reflexao realizadas na esfera integradora.

4.2. Processamento de dados

Todos os dados fornecidos pelo Spectra Suite foram processados pelo
MATLAB, em que foi utilizado um algoritmo que possui o método IAD (adicdo-
duplicacdo). Esse método empregou a equagao geral para a transferéncia radioativa
de um estado estacionario em camadas planas paralelas e retornou valores de
coeficiente de absorcdo e espalhamento. Para isso, € necesséario entrar com os
seguintes parametros exigidos pelo algoritmo:

e Anisotropia: 0,9 — valor padrao para diversos materiais (PRAHL, 1995);

e Espessura da amostra e da cubeta: ambas de 1 mm;

o Indice de refragdo da amostra e do vidro: 1,4 e 1,56, respectivamente;

e Stepsize:0,9s;
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e Dados de reflexdo, transmissao e calibracdo: fornecidos pelo Spectra Suite
e previamente tratados para comprimento de onda desejado.

Vale ressaltar que o valor do indice de refracao do leite foi devidamente medido
através de um refratémetro Abbé modelo 2WAJ, da marca Biobrix. As medidas foram
realizadas em triplicatas para garantir a confianga do resultado. O valor obtido de 1,4
foi a média verificada entre as medicdes de todos os tipos de leite comercial (integral,
semidesnatado e desnatado). Para o indice de refragdao do vidro, esse € um valor
referente a composi¢ao do vidro e foi fornecido pelo fabricante Optical Glass da cubeta
de espessura de 1 mm.

4.3. Tratamento de dados

Apos o processamento de dados, o programa retornou valores de coeficiente
de absorcao e espalhamento para o comprimento de onda utilizado (575,1 nm). Foi
preciso utilizar uma ferramenta para a retirada dos ruidos, o que se faz necessario

quando se tratam de medidas Opticas.

4.4. Preparo dos Fantomas

Para produzir um fantoma com as mesmas caracteristicas do leite, foi utilizado
polidimetilsiloxano (PDMS - Marca Markertech Labs) como a matriz de fundo, diéxido
de titanio (TiO2) como agente espalhador. Em cada amostra utilizou-se 10,0 gramas
de PMDS, e um catalisador para acelerar o tempo de cura do fantoma.

Esse catalisador possui como base de composi¢céao o siloxano e o metildimetilo,
também da marca Markertech Labs. O volume utilizado foi de 1 ml em casa amostra.
Entretanto, TiO2 ndo se mistura de forma satisfatéria diretamente no silicone, entao
foi necessario fazer uma solucao de catalisador e TiO2, de concentragao de 0,1g/mL.
Essa solugao ficou no banho ultrassénico por 2 horas para melhorar a quebra dos
granulos e garantir a homogeneidade da amostra. A Tabela 2, revela os valores
utilizados de agente espalhador (TiO2) e a espessura de que cada fantoma.
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Tabela 2 - Quantidade das substancias utilizadas pra a produc¢éo dos fantomas (Tamb)-

MTiO2 (g) Espessura (mm)
L1 0,005 2,5
L2 0,010 2,5
L3 0,015 2,5
L4 0,020 2,2
L5 0,025 2,3

O fantoma na forma ainda liquida, é despejado em uma forma desejada e levado
para a camara de vacuo para retirada das bolhas de ar e espera do tempo de cura do
catalisador. O esperado € um fantoma de aparéncia lisa e homogenia, como mostrado
na Figura 19.

Figura 19 — Fantoma produzido com PDMS e TiOz (Tamb).

A espessura do fantoma é de extrema importancia para gerar os dados do
coeficiente de espalhamento reduzido, pois interfere de maneira direta no resultado
gerado pelo método IAD.

Abaixo, na Figura 20, tem-se um esquema da sequéncia dos procedimentos
realizados.
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Figura 20 - Esquema da sequéncia dos procedimentos realizados.

4.5. Imagem no dominio ou frequéncia espacial (SFDI)

O equipamento utilizado para aquisicao das imagens em SFDI consiste de uma

fonte de luz branca, um filtro para selecéo de diferentes comprimentos de onda da luz

e uma camera, conforme mostra esquematicamente a Figura 21a. O equipamento

utilizado neste trabalho foi desenvolvido no Laboratério de Imagens Funcionais (LIMF)

do Instituto de Fisica da Universidade Federal de Uberlandia, e € mostrado na figura

21b, em que o tecido ilustrado foi alterado por um fantoma/amostra.
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Figura 21 - (a) Esquema e (b) instrumento de aquisicao da imagem por meio da técnica
SFDI.

A fonte de luz utilizada foi uma lampada de luz branca e produz o feixe luminoso
que incide sobre a regido da amostra que se deseja avaliar. A intensidade deste feixe
€ modulada seguindo um padrao que varia no espaco de forma senoidal, com uma
frequéncia espacial f. A luz que interage com a amostra, é refletida por ele passa por
um filtro para selecao do comprimento de onda desejado, sendo entdo captada por
uma camera.

A realizagao deste procedimento foi possivel devido ao uso de um software de
instrumentacao virtual conhecido como LabView. Este foi desenvolvido pela National
Instruments (NI), onde cada instrumento virtual € composto por uma tela de
comandos, pelo diagrama de blocos e um conector.

As imagens obtidas, conforme o exemplo da Figura 22, passam por um processo
de calibracdo, tomando como base um material de referéncia (fantoma), cujas
propriedades Opticas sdo conhecidas. As frequéncias utilizadas foram de 0 mm™ e
0,05 mm*; 0,90 mm"; 0,20 mm™ e 0,40 mm' e em cada uma delas séo realizadas
imagens para o comprimento de onda do filtro (650 nm) e trés fases distintas (0°, 120°
e 240°).

Um fator importante neste procedimento é selecionar a frequéncia 0,0 mm-*, pois
ela ndo gera padroes de ondas senoidais que sao projetadas na superficie do fantoma
e, portanto, gera uma imagem planar. Ou seja, para esta frequéncia o SFDI é capaz

de projetar imagens reais tridimensionais (3D) em um plano (2D).
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Figura 22 - Imagens moduladas do leite integral obtidas a partir do LabView na fase 0° e na

frequéncia espacial de 0 mm'; 0,5 mm™; 0,10 mm-'; 0,20 mm e 0,40 mm™".

Desta forma, foi possivel obter um conjunto de imagens, em que cada pixel
representa a refletancia difusa Rd(f) da amostra naquela regido, a uma dada
frequéncia espacial f.

O mapeamento do coeficiente ps' do leite em funcédo dos valores de refletancia
difusa Rd(f) foi realizado empregando métodos de inteligéncia artificial para
reconhecimento de padrées, através do MATLAB, sendo o algoritmo utilizado baseia-

se no método da difusdo (DIFF).

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Espectro do leite

A principio, faz-se necessario entender que modelos basicos de propagacao
de luz sao descritos em termos de transporte de radiagdo em um meio aleatério nao
homogéneo, como no caso do leite (TUCHIN, 2015). A contribuicao de diferentes
processos (espalhamento Unico e multiplo, caracteristicas de espalhamento, etc.) &
determinada por elementos estruturais que estdo na faixa de varias dezenas de
nanémetros a centenas de micrometros (FILATOVA et al., 2007).

O Leite UHT Integral foi o leite escolhido para se avaliar o comportamento do
coeficiente de extingdo (Ue), ou seja, do espectro do leite (Figura 23). Ja que nesse
tipo de leite, tem-se uma maior influéncia dos glébulos de gordura dentre os outros

leites comerciais, devido ao seu maior teor de gordura.
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Figura 23 - Espectro do Leite UHT Integral.

Como o leite possui mais de 80% de agua, é interessante compara-lo com o
espectro de absorcao de agua, confirme a Figura 23. O aumento do espectro do leite
no IR préximo é devido a absorcéo de agua, aproximadamente 975 nm.
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Figura 24 - Espectro de absor¢céo do Leite UHT Integral e da agua.

Segundo Tuchin (2015) a dispersao de luz pode ser explicada por dois

conceitos: (i) € considerado o espalhamento de luz em meio com indice de refragdo
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continuo, mas espacialmente ndo homogéneo; ou (ii) 0 que foi considerado nesse
estudo, considera-se o espalhamento da luz por particulas com indice de refracao
diferente do indice de refracdo do meio. Assim, o espalhamento pode ser descrito pela
teoria de Mie, implicando que esferas ideais de um determinado tamanho estdo em
um meio homogéneo.

Levando em consideragdo a dispersdo de luz na amostra, foi realizado a
separarao dos espectros de absorgcao (Ha) do espectro de extingéo (pe), Figura 25.
Pode ser obtida uma aproximacdo, usando uma funcdo de decaimento da lei de

poténcia ps’ o« A-b (JAQUES, 2013), conforme a Equacgéo 13.

A —bmie

po = A7 (Eq. 13)

Foi possivel verificar que o leite € uma substancia altamente espalhadora, pelo
comportamento de us’ ser o fator principal de e, satisfazendo a condi¢cdo de que pa
<< Ws’. Dessa forma, foi viavel trabalhar somente com a variavel ps’.

“e
—u

S

2.1+ —
1,8
1 /\4

004 ~——o \____/\
400 500 600 700 800 900 1000 1100
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Figura 25 — Espectros de absorgao (Ha), extingdo (Ue) € espalhamento reduzido (Us’).
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5.2. Coeficiente de espalhamento reduzido (us’)

5.2.1. Esfera Integradora

Sendo o leite uma substancia espalhadora e levando em consideracdo o UV
visivel, foi possivel observar com clareza a influéncia do teor de gordura em relagao
ao coeficiente de espalhamento reduzido (us’), como mostra a Figura 26.

Os valores médios da porcentagem de gordura exibida na legenda, foi resultado
da média de quatro marcas diferentes que se encontram no mercado. Ficou bem
estabelecido que do comportamento do leite desnatado, em que nado se encontra
quantidade de porcentagem de gordura relevante, revelou o comportamento das
demais substancias presente no leite, como a agua, lactose, os sais minerais, etc.

Para uma analise mais minuciosa dos glébulos de gordura, foi possivel se obter
o comportamento apenas dos glébulos de gordura, subtraindo o comportamento do
leite integral (o leite mais gordo analisado) e o leite desnatado. A partir desses dados
e tomando de base de comparacao dados fornecidos por um programa simulador de
comportamento de coeficiente de espalhamento reduzido, Mie Simulator, que leva em
consideracao o diametro das moléculas, a concentragdo volumétrica da amostra (1e7
esferas/mm3), a faixa do comprimento de onda (450 a 900 nm) e os indices de refracao
da amostra (1,44) e do meio (1,33).

455 —— DESNATADO (0%)
40 -] SEMIDESNATADO (1,1%)
— INTEGRAL (3%)

u, (mm™)
N
[é,]
1

] I ] I L) I | l I I
400 500 600 700 800 900
Comprimento de Onda (nm)

Figura 26 - Comportamento de |5’ para cada tipo de leite UHT.
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Esse software faz o ajuste conforme descrito na Equacéo 13, com as constantes
Aret sendo 1000 nm, e os parametros A, e bmie, conforme a Tabela 3. O intuito dessa
analise foi observar se o valor do diametro médio dos glébulos de gordura se enquadra
com os valores da literatura, para que seja possivel validar esse método. A figura 27
revelou que a gordura esta entre os didmetros de 2,0 € 2,5 um, o que se é totalmente
esperado conforme estudado anteriormente.

Tabela 3 - Parametros do ajuste da funcao de decaimento de poténcia (Eq. 13)

Diametro (um) A bmie
1,5 0,22 3,31
2,0 0,43 2,46
2,5 0,75 1,76
3,0 1,16 1,20
3’5__ ——01,5um
v —02,0um
3.0+ 62,5um
7 —03,0um
2,54 ---- Gordura
% 90
é a4
-jin 1,5 -
1,0 4
0,5 -
070 T I ] l L) I L] l ] l 1

400 500 600 700 800 900
Comprimento de Onda (nm)

Figura 27 - Comportamento s’ de em relagéo ao diametro.

A partir dos resultados ja vistos, foi possivel verificar que as medidas 6pticas se
tornam cada vez mais atrativas e revelam valores significativos e com boa preciséo.

Além do fato que na aplicacdo ndo ha adicdo de nenhum reagente, agregando ainda
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mais relevancia no método. Dessa forma, ainda existem mais algumas analises que
podem ser feitas através de propriedades dpticas.

Dando seguimento no estudo, foi preciso fixar um valor de comprimento de onda,
para se obter os préximos resultados. A condi¢cao imposta foi avaliar o comportamento
de ps’ em um comprimento de onda de 575,1 nm. Esse valor foi decido por um ponto
onde observou-se um alto coeficiente de espalhamento reduzido e um minimo
significativo do coeficiente de absorgao.

E importante relembrar que os fatores que afetam ps’ sdo o tamanho e a forma
das particulas ou moléculas que estdo presentes na amostra a ser analisada. Quanto
maiores € mais complexas as moléculas presentes no meio, maior sera o ps’. Isso
ocorre porque o feixe de luz sofre muitos mais desvios ao colidir com um grande
namero de moléculas e dependendo da sua geometria, a luz pode sofrer ainda mais
variacdes em sua rota para atravessar a amostra ou ser refletida.

Sendo o leite uma dispersao coloidal de proteinas e uma emulsdo de gordura
em uma solugdo aquosa com outros compostos, sdo principalmente os glébulos de
gordura que dispersam a luz. O grau de espalhamento depende da densidade
numérica e do tamanho das particulas espalhadoras. Além disso, o comprimento de
onda da radiacdo incidente e a diferenca no indice de refracdo entre as varias
particulas, afetam o espalhamento (RATY, 1999).

O teor de matéria é o que diferem os leites comerciais e, essa gordura no leite
se encontra como pequenos glébulos contendo principalmente triacilglicerois (Figura
28), que sao envolvidos por uma membrana lipoproteica. Esses pequenos globulos,
juntamente com as particulas coloidais da caseina e do fosfato de célcio, dispersam
a luz (BEZERRA, 2010).

Interior

Triglicerideos

Diglicerideos
Membrana Monoglicerideos

Fosfolipideos / Acidos graxos

Lipoproteinas Carotenoides
Colesterol Vitaminas: A,D.E.K
Esfingomielina
Enzimas

Metais

Figura 28 — Representagéo da estrutura e composi¢céao de um glébulo de gordura.
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Dessa forma, entende-se que o coeficiente de espalhamento reduzido é
resultado do espalhamento da luz, especificamente, pelos glébulos de gordura. No
comprimento de onda especificado, de 575,1 nm, a relagdo estabelecida entre o teor
de gordura (x) e us’ foi representado pela equagao 14, com um coeficiente quadratico
de 0,99967.

I’ = 1,198 4+ 0,631x (Eq. 14)

Assim, existe um valor caracteristico para cada tipo de leite, conforme a Tabela
4. Nota-se que o valor de us’ tende a aumentar com a porcentagem de matéria gorda
presente em cada tipo de leite, devido a diferenca de quantidade de glébulos de
gordura. Partindo do leite desnatado (maximo de 0,5%), semidesnatado (entre 0,6 e
2,9%) até o leite integral (minimo de 3%).

Tabela 4 - Valores caracteristicos de ps’ determinado cada tipo de leite em 575,1 nm.

Tipo de leite Gordura (%) ps’ £ 0,035 (mm-1)
Desnatado <05 1,5
Semidesnatado 0,6-29 1,6 —3,0
Integral >3 3,1

A partir do valor médio de cada tipo de leite, a maneira pratica de se utilizar
esse conhecimento para caracterizar o leite que devera ser analisado, se encontra na
Figura 29. Sabendo dos limites do teor de gordura de cada leite, qualquer amostra
gue apresentar ps’ < 1,5 mm', sera classificado como leite desnatado. Quando o valor
de s’ estiver dentro do intervalo de 1,6 a 3,0 mm', essa amostra de leite tera a
classificacdo de leite semidesnatado. Por fim, o leite tera a classificagdo de leite
integral, quando apresentar um ps’ 2 3,1 mm-'. Vale ressaltar que todas essas analises
sdo validas para a condicao do leite em temperatura ambiente.
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Figura 29 - Classificacao do leite a partir do coeficiente de espalhamento reduzido (us’).

Levando em consideracao a parte pratica da técnica, a utilizagcdo do fantoma
entra para evitar erros na questao de valor caracteristico de cada leite. Como visto, os
fantomas feitos de silicone se mantém estaveis e isso se torna muito importante, pois
a leitura fornecida por esse objeto simulador € a chave para se obter os valores
caracteristicos em qualquer equipamento que possa gerar dados de transmissao e
reflexao.

A partir dos valores obtidos na Tabela 4, foi realizado a busca de cada fantoma
para representar o limite entre o ter de gordura dos leites. Com isso, foi necessario
produzir alguns fantomas com diferentes massas de TiO2 (Figura 30), conforme a

Tabela 2, para obter a relagdo entre ps’ e TiO2.

Figura 30 - Fantomas produzidos com PDMS, TiO; e catalizador a temperatura ambiente.
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Figura 31 - Ajuste linear do coeficiente de espalhamento reduzido (us’) em relagao a

concentracao de TiO; dos fantomas.

A partir da relagdo encontrada de ps’ e TiOz2, com R2 de 0,99562, mostrada pela
Equacao 14, foi possivel se obter a massa necessaria do agente espalhador para
confeccionar os fantomas que representam os limites de classificagdo para o leite. E
importante ressaltar que se fez necessario apenas a construcao de apenas 2 fantomas
(Tabela 5), pois sédo a partir desses 2 valores que se obtém as trés possibilidades de

classificacao do leite.

wl = —0,190 + 181,80Mr;p, (Eq. 14)

Tabela 5 - Concentragédo de TiO2 necesséria para a produgéo dos fantomas.

Leite us' (mm-1) MTiO2 (g)
Desnatado 1,5 0,009
Integral 3,1 0,018
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Com os fantomas produzidos na concentracao de TiO2 correta para representar
cada tipo de leite, € possivel ler esse valor com a mesma precisdo anos depois. Pois
o material base, o PMDS, é muito estavel e ndo ocorre degradacdo com o passar no
tempo. Além de que, ndo h4 reagéo entre os componentes do fantoma, ou seja, com
o TiOz e o catalisador.

Assim, essa técnica fica viavel para ser realizada, ndo somente pela esfera
integradora, mas por outro instrumento que imprima como resultado us' a partir da
captagcao de dados de reflexao e transmissao.

Com esses fantomas, ndo é necessario fazer a caracterizacéo de cada leite em
outro equipamento, pois os valores lidos dos fantomas e impressos pelo instrumento
ja equivale a essa etapa. Apenas esses valores sdo necessarios para a montagem da
faixa de classificacao do leite e conhecer qual o percentual de gordura da amostra
desejada.

Tendo em vista a parte pratica e usual dessa nova proposta de andlise de teor
de gordura no leite, na industria € viavel utiliza-la depois na padronizagédo. No caso,
recolhe-se uma pequena amostra no final desse processo para verificar qual 0 novo
teor de gordura do leite e verificar se esta dentro do desejado.

Uma proposta futura que facilite ainda mais esse tipo de andlise, € tabelar
valores de s’ para os dados de transmisséo e reflexdo da amostra, com as devidas
especificacdes de caminho Optico previamente estabelecidas (normalmente uma
cubeta de vidro de 1 mm) e temperatura. Assim, a técnica fica mais simples de ser
empregada, visto que nao sera necessario um software para processamento de
dados. Com isso, sera quantificado a porcentagem de gordura presente na amostra.

5.2.2. Método de Imagem no Dominio ou Frequéncia Espacial (SFDI)

Outra metodologia que se mostrou interessante para a caracterizacao do leite,
foi identificar ps’ através de imagem, utilizando o SFDI. A partir das andlises das fotos,
Figura 22, as imagens dos angulos de 120° e 240° foram semelhantes a de 0°, ndo
havendo a necessidade da repeticao das fotos. Um fator importante para a frequéncia,
gue quando se altera esse valor, trabalhamos com a profundidade da amostra. Nesse
caso, nao temos uma profundidade significativa da amostra e os valores com as
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diversas frequéncias também foram semelhantes. Foi estabelecido entédo
trabalharmos apenas com a frequéncia de referéncia de 0 mm-' e a frequéncia de 0,05
mm™' para a geragéo de resultados.

Importante ressaltar, que nessa técnica foi possivel validar sua utilizagdo
mediante ao comprimento de onda de 650 nm. Nesse ponto, 0 método SFDI revelou
excelentes resultados, ndo s6 para as amostras de leites, como também para os
fantomas.

Seguindo o mesmo raciocinio do método anterior, se obteve a relacdo do
coeficiente de espalhamento reduzido e a gordura presente em cada tipo de leite
(Figura 32). O valor caracteristico de cada leite (us’) através do SFDI foi
0,596+0,529 mm' para o integral, 0,416+0,037 mm' para o semidesnatado e
0,301+0,019 para o desnatado. A analise estatistica mostrou que os valores ndo se
sobrepdem e que sao diferentes entre si, através do método de Tukey.

0,65
0,60
0,55 -
£ 045 -
0,40
0,35

00 05 10 15 20 25 30
Gordura (%)

Figura 32 - Relacao entre coeficiente de espalhamento reduzido e porcentagem de gordura

para o leite desnatado (m), semidesnado (m) e integral (m), com o ajuste linear.

A relacdo encontrada esta descrita pela Equacao 15, com R2 de 0,99956 e x
representando a porcentagem de gordura no leite. Para esse equipamento, a faixa de

classificagcdo do leite ficou estabelecida conforma a Figura 33.

51



p. = 0,302 + 0,099x (Eq.15)

0,5% 3,0 %
-= Desnatado —I— Semidesnatado —I_ Integral —p
M’ (mm-) £ 0,016
M’ = 0,35 Hs' = 0,60

Figura 33 - Faixa de classificagdo para o leite, utilizando o método SFDI.

Para ser possivel a utilizacdo dos fantomas nesse método, foi preciso realizar
fantomas com massas de TiO2 diferentes do que ao que foi utilizado na esfera
integradora. Isso ocorre porque nesse tipo de andlise foi abrangido resultados a partir
de pixels, feitos por meio de imagens, que se difere da esfera integradora que capta
medidas de transmisséo e reflexdo da amostra. Assim, conforme a Figura 34 e a
Equacao 16 (R2=0,9965), foi preciso utilizar fantomas com massa de 6,45e2 g e 5,18¢e-
2 g para estabelecer o limite de 0,5 e 3,0% de gordura.

| ! I ' I ' | ! I !
0,005 0,010 0,015 0,020 0,025

M0 @)

Figura 34 - Relagcdo do coefciente de espalhamento reduzido e da massa de dioxido de

titanio.
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p. = 0,144 + 55,141x (Eq.15)

Com isso, fica claro que as propriedades épticas sdo muito eficientes em realizar
as anadlises de caracterizacdo do leite em relagdo ao teor de gordura por esses
instrumentos épticos utilizados, como a esfera integradora e o método SFDI. E uma
técnica que pode ser aprimorada e ajustada para ser realizada em outro equipamento,
podendo ainda sim, ser testada em outras matérias-primas.

Ficou evidente que é um método seguro, de resposta rapida e que pode ser
inserido facilmente em uma linha de processos. Uma das grandes vantagens de
utilizacdo das medidas Opticas se deve ao fato de ndo ser necessario a utilizacao de
nenhum reagente, além de que, esse método pode ser reproduzido com facilidade.

Essa linha de pesquisa vem crescendo bastante, ndo somente na area
alimenticia, como na area da saude e futuramente podem substituir os métodos
classicos.

6. CONCLUSAO

O presente estudo foi capaz de mostrar o comportamento do espectro do leite e
verificou-se que se trata de uma substancia espalhadora. Com isso, foi possivel
trabalhar apenas em cima do coeficiente de espalhamento reduzido (ps). Isso faz com
que o emprego dessa nova metodologia de classificacao do leite, através do seu teor
de gordura seja atrativa.

Utilizando as medidas épticas geradas pela esfera integradora, foi identificado o
diametro médio dos gldbulos de gordura a partir da equacao de decaimento da lei de
poténcia, em uma faixa de 2 a 2,5 um. Essa analise se encaixa perfeitamente logo
apo6s da homogeneizacao do leite, para verificar se o diametro médio medido esta no
valor desejado.

Através da esfera integradora, foi estabelecido um valor de ps’ para cada tipo de
leite comercial analisado, ou seja, um valor caracteristico. A partir desse valor, foi
criada uma faixa para a classificacdo do leite, podendo ser leite integral,
semidesnatado ou desnatado. Essa técnica é ideal de ser aplicada na industria apos
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o leite passar pelo processo de padronizacao e verificar se esta dentro do parametro
desejado de gordura.

O emprego dos fantomas, abre portas para que o conceito dessa técnica possa
ser utilizado em qualquer outro equipamento que retorne como resultado final, ps’
através dos dados de reflexdo e transmissao gerados pela amostra. Cada fantoma
produzido exibe o valor ideal para a faixa de classificacao e pode ser lido em qualquer
lugar, com seguranca e confiabilidade do seu valor.

Expandindo o conceito do método anterior, foi possivel investigar e validar a
caracterizacao do leite através do uso da técnica e Imagem no Dominio da Frequéncia
Espacial. Da mesma forma do método anterior, foram encontrados valores de us’ para
de cada leite, 0,596+0,529 mm' para o integral, 0,416+0,037 mm' para o
semidesnatado e 0,301+0,019 mm' para o desnatado. Levando em consideragdo o
leite comercial de 0; 1,1 e 3,0% de gordura, respectivamente. Com a relagao entre s’
e o teor de gordura do leite, foi estabelecida a faixa de classificacdo para esse método.

As medias dpticas podem ser bastante exploradas, visto que existem ainda
poucos estudos na aplicagdo de s’ quando se trata de leite. A partir do aprimoramento
da técnica, existe a possibilidade de implantar o0 método em analises antifraude ou
verificar a influéncia da lactose, quando fixado o leite semidesnatado, para que a
variacao seja apenas na lactose e ndo nos glébulos de gordura.
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