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RESUMO

O presente estudo teve como objetivo determinar os teores de ciclamato de s6dio em adocantes de mesa
liquido, adocantes em pd, refrigerantes diet/light, chas diet/light, iogurtes light, néctares light, além de
preparados sélidos para refresco light, comercializados na regido de Campinas, SP. A determinacéao deste
edulcorante foi feita por espectrofotometria de UV, ap6s sua derivagdo a N,N-diclorociclohexilamina. A
absorbancia foi medida em um espectrofotémetro Varian, Modelo Cary 50, a 314 nm usando o ciclohexano
como referéncia. Os teores de ciclamato de sddio variaram de acordo com o produto analisado, situando-
se na faixa de 64,9 a 95,0 mg/mL em adocantes de mesa, 79,0 a 94,4 mg/g em adocantes em po, 36,1 a
101,0 mg/100mL em refrigerantes diet/light, 22,7 a 54,0 mg/100mL em chas diet/light, 83,6 a 105,0 mg/
100mL em néctares light e de 83,6 a 122,5 mg/100mL em iogurtes light. Em uma Gnica marca de preparado
solido para refresco light analisada, a quantidade média encontrada para o edulcorante foi de 28,2 mg/100
mL. De modo geral, a concentracéo de ciclamato de s6dio ndo excedeu o limite maximo estabelecido pela
legislagdo brasileira para cada uma das categorias de alimentos estudadas.

Palavras-Chave. edulcorantes, ciclamato de sddio, analise de alimentos, alimentos e bebidas de baixa
caloria.

ABSTRACT

The present study was conducted in order to determine sodium cyclamate concentrations in tabletop
sweeteners, powdered sweeteners, diet/light soft drinks, diet/light teas, light yogurts, light nectars and
dried mixture for light beverages, available in markets of Campinas city. Determination of this sweetener
product was performed by ultraviolet spectrophotometry. Sodium cyclamate was quantitatively converted
to N,N-dichlorocyclohexylamine, which was determined by measuring its UV absorption at 314 nm.
Cyclamate concentration varied according to the analyzed matrix in a range from 64.9 to 95.0 mg/mL in
tabletop sweeteners, 79.0 to 94.4 mg/g in powdered sweeteners, 36.1 to 101.1 mg/100mL in diet/light soft
drinks, 22.7 to 54.0 mg/100mL in diet/light teas, 8.36 to 105.0 mg/100mL in light nectars, and 83.6 to
122.5 mg/100mL in light yogurts. The unique brand of mixture for beverages available, the mean quantity
of this sweetener was 28.2 mg/100 mL. In general, sodium cyclamate concentration in the analyzed samples
did not exceed the maximum limit established by the Brazilian Legislation.

Key Words. intense sweeteners, sodium cyclamate, food analysis, low calorie products
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INTRODUCAO

Os edulcorantes pertencem a classe de aditivos
alimentares cuja finalidade é substituir, parcial ou totalmente,
0s agUcares convencionais usados na elaboracdo de alimentos
e bebidas!2. O uso dessas substancias comegou a se
popularizar na década de 60, principalmente nos Estados
Unidos.

O ciclamato de sodio foi introduzido em bebidas e
alimentos em 1950 e dominou o mercado de edulcorantes
artificiais na maior parte dos anos 60, quando seu uso, em
combinagdo com a sacarina, tornou-se bastante comum em
bebidas dietéticas. A utilizacdo destes edulcorantes,
geralmente na proporc¢éo de dez partes de ciclamato para uma
de sacarina, resulta em potencializa¢do do sabor doce e, ao
mesmo tempo, mascara o sabor amargo residual da sacarina®.
Segundo Miller4, o crescimento do mercado de bebidas
dietéticas, gracas ao uso do ciclamato, representou um grande
incentivo para o desenvolvimento posterior de novos
edulcorantes.

No Brasil, até os anos 90, apenas sacarina, ciclamato
e aspartame eram utilizados. Hoje, a Legisla¢do Brasileira
em vigor® aprova para uso em alimentos os edulcorantes
naturais sorbitol, manitol, isomalte, esteviosideo, maltitol,
lactitol e xilitol, e os artificiais sacarina, ciclamato,
aspartame, acessulfame-K e sucralose?.

Em funcdo do maior nimero de edulcorantes
disponiveis no mercado brasileiro e do fato de o uso isolado
de cada um deles ndo proporcionar todas as caracterisiticas
desejaveis, a industria nacional tem utilizado em alimentos e
bebidas diferentes combinagdes de edulcorantes. Nos ultimos
anos, formulagdes envolvendo 2 ou 3 edulcorantes, como
por exemplo, sacarina, ciclamato e aspartame ou
acesssulfame-K e aspartame, tém sido encontradas em varias
formulagoes.

O ciclamato de sédio (Figura 1) é aproximadamente
30-60 vezes mais doce que a sacarose e € extremamente
estavel em uma ampla faixa de pH e temperatura, assim como
na presenca de luz e oxigénio. Tanto o &cido ciclamico quanto
seus sais apresentam alta solubilidade em agua e solubilidade
bastante limitada em 6leos, gorduras e solventes ndo polares,
como benzeno, cloroférmio e éter.

A legislagdo nacional especifica limites maximos para
0 uso do acido ciclamico e de seus sais em varias categorias
de alimentos e bebidas para fins especiais através da
Resolucdo-RDC n° 3, 20015, conforme apresentado na Tabela
1. Seu uso em adocgantes de mesa, entretanto, ndo é limitado,
uma vez que estes produtos podem conter e serem formulados
a base de edulcorantes naturais ou artificiais permitidos pela
legislacao®.

Os ciclamatos de sodio e de célcio, assim como seu
principal metabdlito ciclohexilamina (CHA), foram
previamente avaliados pelo JECFA (Joint Expert Committee
on Food Additives) em 1967, 1970, 1976, 1977 e 1980. Em

1980, foi atribuida, em carater temporario, uma Ingestdo
Diaria Aceitavel (IDA) de 0-4 mg/kg de peso corpéreo para
0 edulcorante e seus sais, tendo em vista os estudos
toxicologicos disponiveis na época. Esta IDA foi
posteriormente prorrogada, mediante requisicdo de novos
estudos de reproducdo e conversao. Em 1982, o carater
temporério foi retirado e o valor da IDA aumentado para 0-
11 mg/kg peso corporeo (para os sais de célcio e sodio,
expressos como acido ciclamico). Para o calculo deste valor
de IDA, o JECFA considerou 0 NOEL (No Observed Effect
Level) de 100 mg/ kg peso corpéreo, relativo ao efeito de
atrofia testicular em ratos, identificado paraa CHA, e assumiu
que 63% do ciclamato absorvidos estdo disponiveis para a
conversdo a este metabolito, com taxa média de converséo
de 30%2.

Ao longo de toda a sua historia de uso como aditivos
para alimentos, a sacarina e o ciclamato tém sido alvo de
controveérsias quanto a sua seguranga, uma vez que estudos
toxicolégicos efetuados no passado associaram estes
edulcorantes com a ocorréncia de tumores na bexiga urinaria
de roedores. Como conseqliéncia, existe uma preocupacao
publica constante com relagdo a ingestdo desse e de outros
edulcorantes, principalmente por grupos especificos da
populagdo como criangas, diabéticos e obesos.

Internacionalmente, recomenda-se que 0s paises
controlem a exposicdo de sua populacdo a estes aditivos,
através da realizagdo periddica de estimativas de ingestdo,
de forma a assegurar ingestdes dentro de valores considerados
seguros. O presente estudo foi conduzido com o objetivo de
analisar e quantificar os niveis de ciclamato em produtos
dietéticos disponiveis comercialmente como adogantes de
mesa liquido, adocantes em po, refrigerantes diet/light, chas
disponiveis comercialmente como adogantes de mesa liquido,
adogantes em pé, refrigerantes diet/light, néctares light,
preparado sélido para refresco light e iogurtes light, para
entdo estimar a contribuicdo destes produtos como fonte de
ciclamato na dieta.

PE{———SCéjlﬂaCj

Figura 1. Estrutura quimica do ciclamato de sodio.
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MATERIAL E METODOS

Amostras

Dois lotes de cada um dos diferentes produtos abaixo
relacionados foram adquiridos no comércio da cidade de
Campinas, SP, no decorrer dos anos de 2003 e 2004,
totalizando 58 amostras. Somente foram selecionados e
analisados aqueles produtos em cujo rétulo estava declarada
a presenca do ciclamato. Séo eles:
- adogante de mesa liquido (10 marcas);
- adogante em po6 (2 marcas);
- néctar de fruta light (manga e uva);
- preparado s6lido para refresco light (limao);
- refrigerante light (cola, laranja e guarana);
- refrigerante diet (guarana, tonica, limédo A e liméo B);
- ch& (mate lim&o light, mate diet e mate light)
- iogurte de morango light (4 marcas)

Metodologia

O método utilizado para a determinacéao de ciclamato
de sddio em diferentes matrizes foi aquele desenvolvido por
Sjoberg e Alanko’, como descrito a seguir:

Preparacdo das amostras

Pesou-se uma quantidade de amostra suficiente para
conter 1-20 mg de ciclamato de sédio e transferiu-se para
um funil de separagdo (A), adicionando-se a seguir 100 mL
de agua. No caso de refrigerantes, primeiramente a amostra
foi desgaseificada em banho de ultrassom por 15 minutos. A
solugdo (A) foi acidificada com 10 mL de H,SO, concentrado,
agitando-se e resfriando-se a mesma. Adicionaram-se 100
mL de acetato de etila, agitou-se a mistura por 2 minutos e
separou-se a fase orgénica da fase aquosa. Em seguida,
tomou-se uma aliquota de 80 mL da fase de acetato de etila e
transferiu-se para outro funil de separacdo (B). Extraiu-se
com trés porcOes de 30 mL de agua e as fases aquosas foram
combinadas em um outro funil de separagdo (C).
Adicionaram-se 2 mL de NaOH 10M e 10 mL de ciclohexano
e agitou-se o extrato por 1 minuto. A fase aquosa alcalina foi
transferida para um funil de separacéo (D).

Reacgdo de derivacdo e determinacdo

No funil de separacdo (D), adicionaram-se 5 mL de
H,SO,-H,0 (3:7, v/v), 10 mL de ciclohexano e 10 mL de
hipoclorito de sédio sucessivamente. Agitou-se a mistura por
2 minutos, escoando-se a fase aquosa e agitando-se a fase
organica com 50 mL de NaOH 0,5M por 1 minuto. Em
seguida, a fase aquosa alcalina foi escoada e a fase organica
foi lavada com 50 mL de agua, descartando-se a fase aquosa.
O espectro da fase orgénica foi medido em um
espectrofotdmetro Varian, Modelo Cary 50, a 314 nm usando
o ciclohexano como referéncia. Todas as amostras foram
analisadas em duplicata.

Quantificacdo e construgdo da curva de calibragao

A quantificacdo de ciclamato de sddio foi feita através
da curva de calibracdo, obtida a partir de uma solucdo estoque
do padrédo de ciclamato de sédio de 0,8 mg/ml. Para tanto,
pipetaram-se 2,0; 5,0; 10; 15; 20 e 25 mL da solu¢do mée
(contendo 1; 6; 4; 8; 12; 16 e 20 mg de ciclamato de sodio)
em um baldo volumétrico e completou-se com 100 mL de
agua. Cada uma dessas solucdes foi transferida para um funil
de separacdo e procedeu-se como descrito para as amostras
comecando-se na etapa “Acidificar a solugdo com 10 mL de
H,SO, concentrado.......”. As determinagdes foram feitas em
duplicata e foram lidas em um espectrofotdmetro UV a 314
nm. O limite de detec¢do (expresso como concentracdo) foi
determinado de acordo com Miller & Miller®.

Recuperacéo

Os testes de recuperacdo foram feitos adicionando-se
quantidades conhecidas de ciclamato de sédio, em trés
diferentes concentragfes (0,04, 0,08 e 0,12 mg/mL), em
amostras selecionadas dentre os grupos de produtos avaliados
(adogante de mesa liquido, néctar de uva light, refrigerante
de cola light, cha de limdo light e iogurte de morango light).
As analises das amostras fortificadas, assim como dos
controles (branco), foram feitas em duplicata. As
recuperagdes foram calculadas pela diferenca entre os valores
totais obtidos para o ciclamato de sodio nas amostras
fortificadas e ndo fortificadas. Os resultados analiticos

Tabela 1. Niveis de acido ciclamico e seus sais de calcio, potassio e sodio autorizados para uso em alimentos e bebidas no

Brasil®.

Alimento/bebida

Limite Maximo
9/100g ou g/100 mL

Alimentos e bebidas para controle de peso

Alimentos e bebidas para dietas com ingestéo controlada de agucares

Alimentos e bebidas para dietas com restri¢do de agucares

Alimentos e bebidas com informacdo nutricional complementar

Alimentos e bebidas com reduzido teor de agUcares

0,13
0,13
0,13
0,13
0,097

1. Resolucdo de Diretoria Colegiada (RDC) n° 3 de 2 de janeiro de 2001°.
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reportados ndo foram corrigidos em funcéo da porcentagem
de recuperacéo.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a determinacdo de ciclamato de sédio nos
produtos selecionados utilizou-se o método descrito por
Sjoberg & Alanko’. De acordo com o procedimento original,
a determinacdo de ciclamato de soédio foi feita por
espectrofotometria de UV, ap6s sua derivacdo a N,N-
diclorociclohexilamina, uma vez que a molécula deste
edulcorante ndo possui cromoforo e, portanto, ndo absorve
na regido do UV/visivel. O derivado, quantitativamente
formado pela adi¢do de acetato de etila e hipoclorito de sédio
ao extrato acidificado contendo o ciclamato, é entdo
determinado espectrofotometricamente a 314 nm.

O procedimento de extragdo adotado mostrou-se
satisfatorio para a analise do ciclamato nas diferentes matrizes

selecionadas, ndo sendo necessario modificar qualquer etapa
do procedimento original. Os valores médios de recuperacao
obtidos (Tabela 2) se situaram na faixa de 84 a 101%, com
coeficiente de variagdo maximo de 7,4 %, dentro dos limites
aceitos para analise de aditivos em niveis de mg®. O limite
de deteccdo para o ciclamato foi de 0,02 mg/mL. Para
algumas matrizes, como foi o caso do iogurte, a estimativa
de desvio padrdo em torno da média foi maior, o que
representa uma maior variabilidade nos valores de
recuperagdo obtidos nos niveis de fortificacao utilizados.

Embora o método de Sjoberg & Alanko’ tenha sido
reprodutivel, o tempo necessario para sua execucdo €
relativamente longo, o que o torna invidvel para analises em
grande escala, sendo, no entanto, satisfatorio para ser
utilizado em analises de rotina em laboratdrios de controle
de qualidade.

As Tabelas 3, 4 e 5 apresentam os teores de ciclamato
de sodio nos alimentos estudados. A concentracdo deste
edulcorante nas diferentes amostras se situou na faixa de 64,9

Tabela 2. Recuperacdo do ciclamato em diferentes grupos de alimentos.

Produto Recuperacao! média (%) Recuperacao CV (%0)?
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3

Adocante de mesa liquido 99 100 105 101 3,1

Néctar light sabor uva 95 98 99 98 2,0

Mate limao light 85 82 84 84 2,1

Refrigerante de cola light 89 91 96 92 4,1

logurte de morango light 72 83 76 77 7,4

1 Nivel 1: 0,04 mg/mL; Nivel 2; 0,08 mg/mL; Nivel 3: 0,12 mg/mL

2 CV: Coeficiente de Variacdo

Tabela 3. Niveis médios de ciclamato de s6dio em adogantes de mesa e adogantes em po.

Valor determinado (mg/mL)*

Valor nominal (mg/mL)

83,0

Valor determinado (mg/g)*

Valor nominal (mg/g)

Produto/marca
Adocantes de mesa liquido

A 78,4

B 78,5

C 64,9

D 95,0

E 82,4

F 89,3

G 70,9

H 80,2

I 91,6

J 85,2
Adocantes em po

K 94,37

L 79,00

I média de 2 determinac0es
-: ndo declarado

103



Camargo, MCR; Toledo, MCF. Determinacéo espectrofotométrica de ciclamato de sodio em alimentos e bebidas dietéticas e de baixas calorias.

Rev Inst Adolfo Lutz, 65(2):100-105, 2006.

Tabela 4. Niveis médios de ciclamato de s6dio em bebidas ndo alcodlicas.

Produto/marca Valor determinado Valor nominal (mg/100mL)
(mg/100mL)*
Refrigerantes Light
Cola 75,1 69,7
Laranja 73,5 64,0
Guarana 36,1 31,0
Refrigerantes Diet

Guarana 38,5 32,0
Tonica 69,0 55,0
Liméo A 101,1 107,0
Liméo B 60,5 69,7

Chés
Mate limdo light 29,4 23,0
Mate diet 54,0 50,0
Mate Light 22,7 25,0

Néctar de fruta light
Manga 105,0 96,0
Uva 83,6 96,0
Preparado solido para refresco light

Liméo 28,2 22,0

I média de 2 determinaces

Tabela 5. Niveis médios de ciclamato de sédio em iogurtes de morango light.

Produto/marca Valor determinado (mg/100mL)* Valor nominal (mg/100mL)
A 95,5 -
B 122,5 -
C 83,6 -
D 101,2 -

I média de 2 determinac0es
-: ndo declarado

a 95,0 mg/mL em adogantes de mesa liquido, 79,0 a 94,4
mg/g em adocantes em p6, 36,1 a 101,0 mg/100mL em
refrigerantes diet/light, 22,7 a 54,0 mg/100mL em chas diet/
light, 83,6 a 105,0 mg/100mL em néctares light e de 83,6 a
122,5 mg/100mL em iogurtes light de morango. Em uma
Unica marca de preparado s6lido para refresco light analisada,
a quantidade média encontrada para o edulcorante foi de 28,2
mg/100 mL.

Como pode ser observado, houve variagdo nas
quantidades de ciclamato de sédio entre amostras de
diferentes marcas para um mesmo produto. As diferencas
apresentadas se devem ao fato de que em funcdo do maior
nimero de edulcorantes disponiveis hoje no mercado
brasileiro, a inddstria nacional tem utilizado em alimentos e
bebidas diferentes combinacdes desses edulcorantes.

Em funcdo de alguns produtos declararem no rétulo a
quantidade de ciclamato adicionada, foi possivel
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correlacionar essas quantidades aquelas determinadas
analiticamente. Tal comparacdo permitiu observar que existe
uma boa correlagdo entre os dados analiticos e os valores
nominais das embalagens.

CONCLUSAO

Os resultados deste estudo indicam que a quantidade
de ciclamato presente nos alimentos e bebidas de baixa
caloria analisados atende ao limite maximo estabelecido
pela legislacdo vigente. Estas informagdes, juntamente com
o levantamento de dados de consumo dos alimentos em
questdo serdo utilizadas para estimar a ingestao de ciclamato
de sodio pela populacdo de Campinas, SP e avaliar a
contribuicao destes alimentos como fonte deste edulcorante
na dieta.
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