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DETECCION DE ADULTERACION DE LECHE CON SUERO
MEDIANTE LA RELACION PROTEINA SERICA/CASEINATO

Detection of milk adulteration with whey by the seric protein/casein relation

RESUMEN

La adulteracion de la leche con suero de queseria o0 en
polvo reconstituido se ha hecho frecuente en nuestro
medio. necesitdndose de un método rapido y confiable
para detectarla. En tal sentido. se ensayo establecer los
valores normales de la relacion proteina sérica (%) 1
caseina (%), (PS/C) como referencia basica y determinar
la adulteracién mediante su comparacion con la relacion
PS5/C medida en la muestra problema. Los porcentajes de
proteina total. sérica y caseina se determinaron por el
rnetodo de Kjeldahl y también la proteina total con un
Promilk MKII, el porcentaje de caseina mediante la
iecnica de doble titulacion acidimetrica de Walker
'Sorensen) y la proteina serica por diferencia. El estudio
comparativo estadistico de los resultados obtenidos por
ios métodos utilizados mediante pruebas de """ Student y
andlisis de varianra. demostro que no existe diferencia
significativa {P<C 0.05) entre ellos, por lo cual es preferible
utilizar los métodos mas rapidos para proteina total y
caseina. respectivamente el Promilk MK!l y la doble
ntulacien acidimetrica. calculandose la proteina sérica
por diferencia. Se establecio el valor normal de la relacion
RS/C en leches comerciales (pasteurizadas) producidas
en Maracaibo como 0.22 + 0.025. La adulteracion
sisteméatica de leche con suero (X * %) ocasiono un
incremento lineal de la relacion PS/C (Y) segun el modelo
Y = 0.0186 + 0.228 conunr = C.88. Ello demuestra la
factibilidad de emplear este procedimiento para detectar
la adulteracion sefialada, el cual se recomienda para su
adopcion a la norma COVENIN.
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ABSTRACT

The adulteration of milk by the addition of liguid or
reconstituted dried whey is frequent in our entourage. A
rapid and reliable rnethod is required for its detection
without expensive instrurnents. In this work. the normal
seric protein/casein relation [(8P/C) of rnilk samples was
compared with the SPIC measured the adulterated sam-
ples. Total protein, seric and casein were determined by
the Kieldahl's method. As alternative methods. total
protein was measured by using a Promilk MK Il; casein by
the Walker's technique (Scrensen’s) based on acidimetric
double titration, and seric protein by difference calcula-,
tion. Statistical comparison of the results obtened by the
methods use with test of "“{" Student and analysis of
varianza showed no significative difference {P < 0.051
between those rnethods. Therefore. it seems convenient to
use the more rapid rnethods: the Promilk MK i (total
protein) and the Walker's technique (C). The normal SP/S
relation of commercial pasteurized milks produced in
Maracaibo was 0,22 + 0,025. The systematic adulteration
of milk by whey addition {X = percentage of added whey)
produced a linear increase of the SP/C relation (Y)
according to the follawing modet: Y = 0,0189 + 0.228
with a value r = (0.88. This obviosly demostrated the
factibility of using that procedure for detecting milk
adulteration. Recomrnendations are made to the Venezue-
lan Comission of Industrial Standards {COVENIN} for the
adoption of this method in our country.
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INTRODUCCION

La adulteracién de la leche con suero es frecuente en
Venezuela. Este fraude es dificil de reconocer cuando los
contenidos de sélidos totales y de grasa en la leche son
elevados, como ocurre en las zonas de alta produccion del
Estado Zufial® %'y en ciertos rebafios de ganado criollo o
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Analisis

Proteinas totales (%)

Caseina (%)

Proteina sérica (%)

Grasa (%)

Solidos Totales (%)

Punto de congelacion (°C)

Cloruros (%)
Acidez

pH

TABLA |
METODOS UTILIZADOS EN EL PRESENTE TRABAJO

Metodo Referencias”
Macrokjelauhl (2) (4)
Promilk (4)
Precipitacion Macrokjeldahl (4)
acida

Sorensen (4)
Por diferencia

Milkotester MK |1 (2) (4)
Desecacion en estufa (100°) (2)
Crioscopio Advanced (2)
Mercurimetria 5 (6)
Acidimetria (2)
Potenciometria (4)

* Reterencias bibliograficas.

mestizo de las zonas altas del Estado Mérida, Sanchez y
col.1®l del Estado Trujillo, Santiago!'® y del centro del

paisl'l. El elevado contenido de solidos y grasa, que con
frecuencia supera cifras del 13% y 4,5% respectiva-

mentel? permite adicionar a la leche, cierta cantidad de
suero de queseria original o reconstituido por disolucion
de suero en polvo comercial, en una proporcion conside-
rable, dadoc que existen margenes favorables en los
contenidos porcentuales de esos componentes en compa-
racion con los estandares nacionales. Asi, la Norma
COVENIN-9035! apenas exige para la leche cruda, un
12% de solidos totales y 3,2% de grasa, lo cual facilmente
permite la adulteracion, sin que el producto viole esas
especificaciones normativas.

La situacion se agrava si se considera gue el aguado
de la leche se determina mediante la medicion del punto
de congelacion, el cual es una constante fisiologica que
depende fundamentalmente de las sustancias disueltas,
en este caso de la lactosa y sales minerales!''], las cuales
son precisamente los componentes de la leche gue se
mantienen en el suero de queseria. De alli que el fraude de
la leche por adicion de suero no sea detectado por ese
metodo.

Lo anterior plantea la necesidad de establecer un
método rapido y confiable, para detectar el citado fraude.
El objetivo del presente trabajo es presentar, como tal, a la
determinacion de la relacion proteina sérica/caseina de la
leche y su comparacion con los valores normales de esa
relacion, establecidos en la zona de produccion corres-
pondiente.

MATERIALES Y METODOS
Muestras
Las muestras de leche truda utilizadas fueron reco-
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lectadas de la Hacienda “La Pua”, ubicada en la Villa del
Rosario, Distrito Perija del Estado Zulia, seleccionadas de
rebanos de alto mestizaje y de comprobada salud, para
garantizar la normalidad de las muestras.

El suero empleado para adulterar las muestras se
adquirio en el mercado local, en forma desecada, empa-
cado en bolsas plasticas de 25 Kag. El polvo se disolvié en
agua hasta obtener una concentracion similar al suero de
queseria original, es decir, 6,8% de solidos totales! .

Seleccion de los métodos

La TABLA | presenta los metodos aplicados en los
analisis de las muestras de leche cruda, para conocer sus
caracteristicas iniciales y luego de su adulteracion siste-
matica con suero y con leche en polvo.

Dado que un objetivo fundamental del trabajo es
recomendar técnicas sencillas y practicas que puedan
emplearse a nivel de los laboratorios de las receptorias
lecheras, en analizar proteinas totales y caseina, para las
primeras se ensayaron los métodos de Kjeldahl y por
precipitacion con colorantes (negro de amido) en un
Promilk MK 1l (A/S N. Foss Electric, Hillerd, Dinamarca),
mientras que para la caseina se ensayaron ias técnicas de
precipitacion acida, seguida de analisis del precipitado,
en su contenido proteico, por el método Kjeldahl y la
alternativa de la doble titulacion acidimétrica con formal-
dehido de Sorensen.

Analisis estadistico

A fin de conocer la precision y exactitud de los
métodos anteriores, se tomardn como bases los coeficien-
tes de variacion calculados con los resultados de analisis
repetitivos sobre las mismas normas muestras para la
primera, y los datos del analisis de regresion y correlacion
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TABLA If
RESULTADOS DE LA DETERMINACION REPETIDA DE CASEINA EN TRES MUESTRAS DE LECHE
MEDIANTE LOS METODOS DE PRECIPITACION ACIDA/KJELDAHL Y TITULACION DE SORENSEN.
EXPRESADOS EN TERMINOS DE MEDIA (X). DESVIACION ESTANDAR (S)
Y COEFICIENTE DE VARIACION (CV %)

Métodos? Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 CV %
Xt s CV % Xts CV % Xts CV% Promedio

Kjeldahl 23 * 0,485 21,2 23 £ 0,245 10,5 24 ¥ 0,190 7.8 13,2

Sorensen 25 0127 5.0 22 + 0,136 6.2 24 0,291 11,2 7.7

a La prueba de “t" de Student demostro diferencia no significativa (P < 0,05).

entre las medias de la misma muestra.

lineal, entre las concentraciones de suero agregadas y
medidas, para la segunda.

Los datos obtenidos sobre las muestras originales y
adulteradas con suero o con leche en polvo, se agruparon
para obtener las medidas de centramiento y dispersion:
media (X}, desviacion estandar (S) y coeficiente de
variacion porcentual (CV%), cuyas diferencias se estable-
cieron mediante analisis de la varianza y pruebas de
significancia para diferencias de medias (“t’ de Student).

RESULTADOS Y DISCUSION

Seleccion de los métodos

Al inicio del presente estudio se seleccionaron los
métodos mas apropiados para las determinaciones de

proteinas totales y caseina. En el primer caso se opto por
la técnica del Promilk MK 1, sencillo aparato danés, por
ser mucho mas rapido que la técnica de Kjeldahl
convencional, la cual no se descarta en caso de no
disponer de ese instrumento. El Promilk MK Il permite
analizar hasta 60 muestras por hora con una exactitud de
0,045% requiriendo de soélo 20 ml de solucién de negro de
amido por muestra®l.

Para la determinacion de caseina se ensayaron los
métodos de Kjeldhal y de Sorensen. La TABLA Il contiene
los resultados obtenidos en 5 analisis repetidos de 3
muestras diferentes de leche cruda, empleando ambas
técnicas. Se obtuvieron resultados sin diferencias signifi-
cativas (P< 0,05) para las mismas muestras en los dos
metodos. Siendo la precision de la técnica de Sorensen
aparentemente mejor, de acuerdo a los coeficientes de
variacion medios obtenidos (7,7 vs. 13,2%) y conside-
rando que el método de Sorensen es mucho mas sencillo,

TABLA i

CARACTERISTICAS FISICO-QUIMICAS PROMEDIO DE LAS MUESTRAS DE LECHE
ANTES Y DESPUES DE LA ADULTERACION CON 5, 10 Y 15% DE SUERO
EN POLVO RECONSTITUIDO EN COMPARACION CON LAS NORMAS DE COVENIN

% de Adulteracion

Caracteristicas 0 5
Proteinas totales (%) 3,18 3,06
Caseina (%) (Sorensen) 2,56 2,19
Proteina sérica (%) 0,62 0,87
Grasa (%) 43 38
Solidos totales (%) 13,1 12,6
Punto de congelacion (°C) — 0,540 — 0,544
Cloruros (%) 0,070 0,077

Acidez (ml NaOH 0,1 N %) 16,0 19,7
pH 6,51 6,51

Norma

10 15 COVENIN 903-87
2,95 2,85 3.0
1,89 1.85 —
0,96 1,00 —
3.8 3,6 3.2

12,4 12,3 12.0

— 0,657 — 0567 — 0,540 /- 0,555

0.077 0,088 0,07 -0,12
21,0 21,9 16,0-180
6,52 6,50 —
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TABLA IV
RESULTADOS PROMEDIOS DEL CONTENIDO DE PROTEINAS TOTALES, CASEINA,
PROTEINAS SERICAS Y RELACION PROTEINA SERICA/CASEINA
OBTENIDOS EN CINCO MUESTRAS DE LECHE CRUDA ADULTERADAS CON SUERO RECONSTITUIDO

Adulteracion Proteinas Tot. Caseina Proteinas séricas Relacion ps/c®
(%) Xts XtS$s XtSs X t8
0 3,18 £ 0,07 246 £0,22 0,70 £ 0,15 0,22 £ 0,025
5 3,06 0,07 219 t0,19 0,85 £0,18 0,33 £0,111
10 2,95 £ 0,05 1,99 +0,16 0,94 £0,76 0,42 £ 0,090
15 2,85 + 0,05 1,85 £+0,12 097 £ 0,14 0,49 T0,120

a La diferencia entre las medias de la relacion proteina sérica/caseina (PS/C) obtenida para los diversos porcentajes de adulteracion dio muy significativa al

analisis de la varianza (P <0,01) y a la prueba de “t" (P < 0,05).

rapido y economico, se optd por su seleccion para el
analisis de caseina.

Deteccién de la adulteracion con suero

Con el objeto de conocer cuantitativamente el efecto
de la adicion de suero sobre las principales caracteristi-
cas de la leche, se adulteraron sistematicamente 5
muestras en la proporcion de 5, 10 y 15%. La TABLA Il
presenta los resultados promedios. Se nota que los
solidos totales, la grasa y los cloruros, aun despues de ia
maxima adulteracion (15%) se mantienen dentro de las
normas respectivas; incluso la acidez y el punto de
congelacion se mantienen en valores que podrian tener
justificacion para su aceptacion. Unicamente las protei-
nas totales se ven ligeramente disminuidas por debajo del
3,0 exigido vy sélo cuando el porcentaje de adulteracion
esta por encima de 10%.

Profundizando en la utilidad de los diferentes parame-
tros proteicos, de facil medicion, para la deteccion de esa
adulteracion, se midieron también las concentraciones de
proteinas totales, caseina, proteinas séricas y la relacion
proteina sérica/caseina. La TABLA IV contiene los datos
obtenidos en términos de media y desviacion estandar.
Notese la disminucion progresiva, como era de esperarse,
de las proteinas totales y la caseina. Sin embargo, esto no
puede considerarse concluyente para la adulteracion con
suero, ya gue igual comportamiento puede esperarse en la
leche por el simple aguado. Observese ademas como
aumenian las proteinas séricas, lo cual es obvio por
encontrarse en el suero adicionado. Pero resulta evidente
gue la mejor correlacion se logra con el cociente proteina
sérica/caseina porque una aumenta y la otra disminuye,
haciéndose el efecto o diferencia mayor. Asi, el valor
maximo del coeficiente de correlacion se obtuvo para esa
relacién (ver Figura).
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Efecto de la adicion de leche en polvo

Dado que en nuestro medio es también frecuente la
adulteracion con leche en polvo, se realizo un ensayo
adulterando 5 muestras de leche cruda con porcentajes
de 5, 10 y 15% de leche en polvo reconstituida, para
verificar su efecto sobre los parametros proteicos, parti-
cularmente sobre la relacion proteina sérica/caseina. La
TABLA V contiene los resultados promedios obtenidos, en
los cuales se puede apreciar que los porcentajes de
proteinas totales, caseina y proteina sérica no se diferen-
cian marcadamente entre si; y en cuanto a la relacion
proteina sérica/caseina se observaron ligeras variaciones
que resultaron no significativas las pruebas estadisticas,
por lo cual es posible concluir que esa relacion no se
altera significativamente por la adicion de leche en polvo
reconstituida, pudiendo emplearse para detectar adicidon
de suero.

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Los resultados expuestos permiten concluir gue la
determinacion de la relacion proteina sérica/caseina
representa un método relativamente rapido, sencillo,
economico, con exactitud y precision suficientes, acepta-
ble para la deteccion de adulteracion de leche con suero.

Sin embargo, antes de aplicar el método propuesto es
necesario establecer las cifras normales de esa relacion
en la zona de procedencia de la leche. Para la zona del
Distrito Perija, Estado Zulia, objeto de este estudio se
obtuvo un valor de 0,221, Para las zonas altas del Estado
Mérida se ha senalado un valor tentativo de 0,238
Asimismo, debe continuar investigandose scbre esfa
materia, para determinar los efectos del estado de saijud
del animal, del procesamiento vy ofiras variables gue
pudieran afectar esa relacion.
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PORCENTAJE DE ADULTERACION CON SUERO DESECADO

ANALISIS DE REGRESION DEL METODO PROPUESTO PARA
LA DETECCION DE ADULTERACION DE LECHE CON SUERO
(r=0,88)

TABLA V
RESULTADOS PROMEDIOS DEL CONTENIDO DE PROTEINAS TOTALES, CASEINA,
PROTEINAS SERICAS Y RELACION PROTEINA SERICA/CASEINA OBTENIDOS
EN CINCO MUESTRAS DE LECHE CRUDA ADULTERADAS CON LECHE EN POLVO RECONSTITUIDA

Adulteracion Prot_ginas Tot. steina Protaii_-n'as séricas Relacion Ps/c?
(%) Xt$§ Xt$8s X+t$8 Xts
0 3,28 £ 0,26 24 10,16 051+ 0,09 0,21 = 0,045
5 3,25 £0,25 26 £ 0,09 0.52 £ 0,06 0,20 £ 0.024
10 3.39 £ 0,01 2.8 ;0,0T 0,51 £0,08 0,19+ 00
15 3,68 0,27 2,5 £0,06 0,47 * 0,01 0,17 £0.03

= La diferencia entre las medias de la relacion proteina sérica/caseina (PS/C) obtenida para diversos porcentajes de adulteracion dic no sig- © -z
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