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RESUMO: Foram analisadas para a determinagiio do aspartame 72 amostras de mistura em
pé para © preparo de sobremesas dietéticas, gelatinas, pudias e flaps, de vdrios sabores e marcas,
comercializadas pelas indfistrias nacionais, wtilizando-se o método da cromatografia liquida de alta
resolugiio (CLAR), com grav de recuperzgio do asparlame eatre 96-97%. Todas as amostras
analisadas apresentaram teores de aspartame dentro do lmite estabelecido pela legislagio em
vigor, isto €, 75 mg por 100 g do produio a ser copsumido.

DESCRITORES: aiimertos dietéticos, determinagioc de aspartame; aspartame; cromatografia

Hquida de alta resolugdo.

INTRODUCAO

QO  aspattamne, éster metllico de  dipeptidic
L-aspartil-L-fenilalanina, € um edulcorante perrmitido
pela legislagho brasileira utilizado em vérios tipos de
atimentos dietéticos, por apresentar poder adogante
de 180 3 200 vezes maior que o da sacarose e por nio
ocasionar sabor  residual  amargo™.  Fstudos
metabolicos tém mostrado que o aspartame € digerido
e transformado pelas mesmas vias bioquimnicas das
proteinas, produzindo valor caldrico de 4 keal/g
funcionando  efetivamente como dietético, para
adocar alimentos e bebidas.

A utilizacho do aspartame com alimentos exige
cuidados tecnolégicos, pois sob certas condicdes de
umidade, temperatura e pH, a ligacfio éster &
hidroliseda, formando o dicetopiperazina, a
aspartilfenilalanina, 0 aspartato € a fenilalanina, que
ndc tém o sabor doce.

Recentemente, ¢ mercado pacional foi invadido
por indimeros produtos & base de pds para 0 prepato
de sobremesas de gelating, flans ¢ pudins contendo
aspartame, corno alternativa para a populagio de
diabéticos & ohesos. Com isto, o laboratdrio de Saiide
Piblica teve de enfrentar o desafio de estabelecer
téenicas analiticas para controlar estes produtos,
frente 4 legislagio em vigor'.

A determinacio do aspartame em alimentos €
complexa, tanto pela grande diversificagio das
formulacbes como pela dificuldade analitica, devida
aos interferentes constituintes do  produto. Na
literatura, hd vérios métodos colorimétricos” *. O
método que wiiliza ninidrina como reagente para
desenvolver cor, sofre interferéncia de aminodcidos
contendo 0 grupo 1 - « - amino livie®. Os Gnicos
métodos  considerados  rmais  seletivos para a
determinacic de aspartame em  alimentos,
fundamentam-s¢ na cromatografia lquida de alta
resolugéio (CLAR)Z’ s,

* Realizado na Segiio de Doces ¢ Amildceos da Divisio de Bromatologia e Qufmica do LAL.
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Os objetivos deste trabaltho foram avaliar s teores
de aspattame ern vérias misturas em pé para ©
preparo de sobremesas dietticas de gelatina, de
puding e flans, de vérios sabores, por cromatografia
liquida de alta resolugho; venficar, através da
detecgfio do composto quimico dicetopiperazina, se a
tecnologia de fabricagio dos produtos que utilizam o
aspariame fof adequada,

MATERIAIS E METODO

Foram analisadas 72 amostras de produtos
dietéticos referentes a pds para o preparo de
sobremesas, que tinham em sua composigio o
edulcorante aspartame, comercializadas por vérias
inddstrias nacionais, assim distribuidas: 40 amostras
para o prepare de gelating, de doze diferentes
sabores; 28 para o preparo de pudim, com seie
diferentes sabores ¢ quatro para o preparo de flan,
com dois sabores distintos.

O aspartame foi quantificade por cromatografia
liquida de alts resolugfio, com cromatdgrafo Waters,
mod. 510 e 484, equipado com detector ultravicleta ¢
coluna Waters — 10 um Bondapak C-18, 4,6 mm x 25
cm, utilizando as seguintes condigbes experimentais:

Detecgio - uY, 200 nm
Fluxo -2 ul’/min.
Volume - 20 ul’

Fase mével — Prepamar solugio de fosfato de sédio
monobésico 0,0125M. Ajustar o pH da solugiio a 3,5
com deido fosforico pa. Transferir 900 ml desta
solugdo para um baldo volumétrico de 1000 ml ¢
adicionar 100 ml de acetonitrilo grau HPLC. Filtrar a
solngao através de membrana 0,4 nm.

Solucdo-padrac de aspartame - Pesar 140 mg de
aspartame p.a. e transferir quantitativamente para um
balfo volumétsico de 100 ml com 70 mi de metano!
grau HPL.C. Dissoiver com ultra-som por 15 minutos
¢ completar o volume com o mesmo solvente.
Transforic 10 mi desta solugfio para outro baldo
volumétrico de 100 ml com 70 ml de metanol grau
HPLC. Dissolver com ulirassom por 15 minutos ¢
completar ¢ volume ©om © mesmo solvente,
Transferir 16 ml desta solugfio para outro baldo
volumétrico de 100 mi e compietar o volume com
metanol.

Preparacdo da amosira — Pesar uma quantidade
da amostra que contenha cerca 14 mg de aspartame
em um erenmeyer de 125 ml. Adicionar 40 ml de
metanol graw HPLC. Agitar por 15 minutos e
dissolver com ultra-somn  pelo mesmo periodo de
tempo. Decantar ¢ transferir 0 sobrenadante para
baldo volumétrico de 100 ml. Repetir a operagio de
extraclio com metanol, transferir o sobrenadante ¢
completar o volume com 0 mesmo sobvente. Filtrar a
solugio através de membranz de 0,4 nm.

Prepara¢do da prova em "branco” — Pesar uma
quantidade da amostra em "branco', isto é, a mesma
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mattiz da amostra sem a presenga do edulcorante,
equivalente 4 guantidade da amostra submetida 4
andlise, em um frasco erlenmeyer de 125 mi
Realizar o mesmo procedimenio efetuado pa
preparagio da amostra, descrito acima.

Procedimento  analitico — Injetar 20 wl da
solucio-padrio  de aspartame no  cromatigrafo
ajustado as condiches experimentais
preestabelecidas. Efetvar esta operaglo trés vezes
consecutivas para verificar a reprodutibilidade do
aparetho. Injetar 20 ul da amosira préeviamente
preparada. Fazer duas injegbes de cada vma das
amostras e urma do "branco™. Injetar a solugho-padrio
no meio e no final de cada série de arnostras, para
vetificar se o aparetho permanece nas mesmas
condighes experimentais de frabatho. Através das
dreas dos picos registrados nos cromatogramas,
calcular o teor de aspartame nas amostras analisadas.

RESULTADOCS E DISCUSSAO

Os  cromatogramas  das  amostras  analisadas
mostraram pice no tempo de retengdo médio de 13
minutos, comrespondente a0 aspartame € nao
revelaram  picos  correspondentes  ao da
dicetopiperazing, que teria um tempo de retencgio
médio de 7 minutos. Os cromatogramas referentes ao
padrdo branco ¢ a uma das amosiras analisadas, estio
representados na figura abaixo.
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O teste de recuperagiio para o aspartame com o
método  analiico  utilizado, fol de  90-97%,
demonstrando sua adequacio para a determinacio do
referido edulcorante em alimentos,

(s resultados dos tcores de aspartame nas
amostras analisadas estio expressos na tabela. De
acordo com estes valores ¢ conforme o modo de
preparar @ sobremesa, constante na rotulagem de
produto, a guantidade de aspartame encontrada
estava inferior a 75 mg/100 g do produto a ser
consumido, estando, portanto, de acordo com as
disposighes legais em vigor'.
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TABELA

Teor de aspartame ¢m pds para o preparo de sobremesas

Amostra Valor Valor
tedrico experi-
mentzl
médio médio
Sobremesa Sabor N (%) (%)
Morango 4 2,57 2,43
Limio 6 2,54 2,47
Framboesa 5 2,54 2,43
Uva 5 2,54 2,46
Tangerina 5 2,54 2,42
Cereja 5 2,56 2,49
Gelatina Abacaxi 3 2,57 2,44
Péssego 1 2,55 2,52
Laranja 1 2,50 2,36
Tutti-froit 3 2,54 2,44
Groselha 1 2,50 2,35
Salada de
frutas 1 2,60 2,59
Chocolate 6 1,16 1,11
Morango 4 1,44 1,38
Baunilha 6 1,38 1,29
Pudim Coco 5 1,43 1,38
Caramelo 5 1,29 1,21
Leite con-
densado 1 0,95 0,94
Leite 1 1,50 1,40
Flan Baunitha 2 2,26 2,20
Chocolate 2 2,26 2,16

CONCLUSOES

O método viilizado para determinacio de aspartame
mostrov-se adequado para swa determinaciio em pés
para o preparo de sobremesas de varias composices.

Todes os produtos analisados  apresentaram
quantidade de aspartame de acordo com a legislagho
em vigor. »

.Em nenhuma das amostras analisadas fol detectada
a presenca de dicctopirazina, demonstrando gue a
tecnologia de fabricagfio e conservacho dos produtos
analisados foi adequada.
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ABSTRACT: To determinate their aspariame conteats were analysed 72 saniples of dry mix
products fo prepare dietetic dessers, such as, gelating, puddings and flans, of several flavors and
marks, made by Brazilizn indusiries. The analytical method used was high performance ligquid
eromatography (HPLC), which showed an average aspartame extraction of 96-97%.

The contents of aspartame in 21l samples analysed were aceording 1o the Hits of Brazilian

law,

DESCRIPTORS: dietetic foods, aspariame determination: aspartame; bigh perfomance liquid

cromatography.
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