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FLOW INJECTION SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION OF ASPARTAME IN
SWEETENERS USING A SOLID-PHASE REACTOR CONTAINING ZINC PHOSPHATE IMMOBI -
LIZED. A flow injection spectrophotometric method was developed for determining aspartame in
sweeteners. Sample was dissolved in water and 250 PL of the solution was injected into a carrier
stream of 5.0 x 10° mol L™ sodium borate solution. The sample flowed through a column (14 cm x
2.0 mm) packed with Znz(PO,4), immobilized in a polymeric matrix of polyester resin and Zn(Il) ions
were released from the solid-phase reactor by formation of the Zn(ll)-aspartame complex. The
mixture merged with a stream of borate buffer solution (pH 9.0) containing 0.030 % (m/v) alizarin
red S and the Zn(ll)-alizarin red complex formed was measured spectrophotometrically at 540 nm.
The calibration graph for aspartame was linear in the concentration range from 10 to 80 pg mL™?
with a detection limit of 4 pg mL™! of aspartame. The RSD was 0.3 % for a solution containing 40
pg mL* aspartame (n = 10) and seventy results were obtained per hour. The proposed method was

applied for determining aspartame in commercial sweeteners.

Keywords: aspartame; flow injection spectrophotometry; solid-phase reactor; sweeteners.

INTRODUCAO

O aspartame (éster metilico da L-a-aspartil-L-fenilalanina)
¢ um adogante de baixo valor caldrico sintetizado a partir de
metanol, L-fenilalanina e 4dcido L-aspdrtico'. Esse dipeptideo
vem sendo amplamente utilizado em produtos dietéticos como
pudins, gelatinas, refrescos e sorvetes e também como
adocantes de mesa.

Diversos procedimentos analiticos t&ém sido propostos para a
determina¢do do aspartame em produtos dietéticos. Os procedi-
mentos espectrofotométricos na regido do visivel envolvem rea-
¢des prévias desse adogante com diferentes reagentes: ninidrina,
dcido cloroanilico®, dietilditiocarbamato de sédio* e p-
dimetilaminobenzaldeido’. Contudo, esses procedimentos sdo de-
masiadamente demorados ou nio possuem a seletividade necessé-
ria para determinadas amostras. A seletividade do procedimento
analitico envolvendo a reacdo com ninidrina foi melhorada utili-
zando-se a extracio desse adogante com carbonato de propileno®
ou uma mistura de metanol e isopropanol’ (1+1 v/v). Entretanto,
esses procedimentos requerem aquecimento durante pelo menos
20 minutos em banho com temperatura mantida a 40,0°C+1°C
para acelerar o desenvolvimento de cor do produto da reagdo.

Meétodos potenciométricos incluem a titulagcdo do aspartame
utilizando-se um eletrodo seletivo contendo o par cetilpiridi-
neo-trinitrobenzenossulfonato® ou um eletrodo seletivo para
fluoreto, apds reacdo prévia do aspartame com o reagente
dinitrofluorbenzeno’.

Métodos cromatograficos como cromatografia gis-liquido!”
e a cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE)''"!* tém
sido utilizados na determinacdo do aspartame. A CLAE ¢ a
técnica mais atrativa devido a possibilidade da determinacio
simultdnea de aspartame, sacarina, ciclamato e acessulfame-K
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e de outros aditivos de interesse. Porém, o tempo de andlise e
o custo sdo fatores desfavordveis quando um grande ndmero
de amostras devem ser processadas.

Biossensores envolvendo diferentes enzimas e técnicas de imo-
bilizagdo estdo descritos na literatura'>2!. Um biossensor conten-
do a L-aspartase'® e outro contendo essa enzima co-imobilizada
com a carboxipeptidase A%’ imobilizadas sobre uma membrana de
um eletrodo sensivel a amonia foram utilizados na determinacgio
de aspartame em diversos produtos dietéticos. Entretanto, esses
eletrodos sdo caracterizados por um tempo de vida limitado devi-
do a grande instabilidade da enzima L-aspartase e pela interferén-
cia do L-aspartato. Um biossensor amperométrico®! construido
pela imobilizagdo de células de Bacillus subtillis em uma mem-
brana de um eletrodo de oxigénio apresentou estabilidade razoa-
vel e boa sensibilidade, porém glicose e os aminodcidos constitu-
intes do aspartame causam significativa interferéncia.

Um analisador de aminoécidos? foi utilizado no desenvolvi-
mento de um método semi-automdtico para a determinacdo do
aspartame em bebidas dietéticas. Entretanto, o tempo de andli-
se variou entre 20 e 60 minutos por amostra.

Apenas dois procedimentos por injecdo em fluxo para a de-
terminacdo de aspartame sdo encontrados na literatura'®?2, En-
tretanto, baixas frequéncias analiticas puderam ser alcancgadas
com esses sistemas em fluxo.

A utilizacdo de reagentes em fase sélida em sistemas por
injecdo em fluxo constitui-se numa das modifica¢cdes mais
interessantes neste tipo de sistema e tem sido explorada em
diferentes dreas da quimica analitica?’. Esta modificacdo con-
siste no acoplamento ao sistema de injecdo em fluxo de um
reator em fase sélida contendo reagentes imobilizados (natu-
ral, quimica ou fisicamente) em um dado ponto do sistema
em fluxo através do qual deve passar o par amostra-solucdo
transportadora para facilitar a reac@o na interface sélido-solu-
¢do. Anteriormente, desenvolvemos sistemas por inje¢do em
fluxo tendo acoplado reatores em fase sélida contendo fosfato
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de cobre(IN)?* e hidréxido de ferro(II)> imobilizados em re-
sina de poliéster para determinagdo de dcido ascérbico. Os
ions Cu(I) e Fe(Il) resultantes da reducao de Cu(Il) e Fe(IIl)
pelo 4dcido ascérbico foram determinados espectrofotometri-
camente pela formagdo dos complexos Cu(l)-batocuproina e
Fe(I)-1,10-fenantrolina, respectivamente.

Alguns fons formam diferentes espécies de complexos com
o aspartame dependendo do pH?®. Makar et al?’ determinaram
as constantes de estabilidade de complexos de zinco(Il) com
diversos ligantes com finalidades terapéuticas. Dentre estes, o
complexo de zinco(II) com aspartame apresentou boa estabili-
dade nas condic¢des de pH e forca idnica do trabalho desenvol-
vido, sendo assim escolhido para a preparacdo do reator em
fase sélida.

No presente trabalho, foi desenvolvido um sistema por
injecdo em fluxo com um reator em fase sélida contendo
fosfato de zinco(Il) para a determinacdo de aspartame. O
método é baseado na reagio de complexacdo do aspartame
(em solug@o) com o zinco(Il) imobilizado no reator em fase
s6lida. O zinco(II) liberado do reator é complexado com
vermelho de alizarina S e determinado espectrofotometrica-
mente em 540 nm.

PARTE EXPERIMENTAL
Equipamentos

O diagrama do sistema em fluxo estd esquematizado na Fi-
gura 1. As solugdes foram propulsionadas com uma bomba
Ismatec modelo 7618-50 (Zurich, Switzerland). As amostras
foram injetadas na solugdo carregadora utilizando-se um
injetor-comutador manual similar aquele proposto por Reis &
Bergamin-Filho®®. Os valores de absorbincia do complexo
zinco(II)-vermelho de alizarina S foram obtidos com um es-
pectrofotdmetro Femto modelo 435 (Sao Paulo, Brasil) equipa-
do com uma célula de fluxo de 1 cm de caminho 6tico. Os
sinais analiticos foram registrados com um registrador Cole
Parmer modelo 1202-000 (Chicago, IL, USA). Tubos de
polietileno com 0,8 mm de didmetro interno foram utilizados
na montagem do sistema em fluxo.
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Figura 1. Diagrama de fluxos para determinagdo espectrofotométrica
de aspartame. As trés pecas retangulares representam um esguema do
injetor-comutador (1), sendo as duas pegas externas fixas e a central
movel. BP representa a bomba peristaltica;. A, solugbes padréo ou de
amostra; C, solugao transportadora de borato de sddio 5,0 x 10° mol
L™ com vazdo de 2,8 mL min; L, alca de amostragem (250 pL); RS,
reator em fase solida contendo Znz(POy), (14 cm x 2.0 mm d.i.); R,
solucéo reagente de vermelho de alizarina 0,030 % (m/v) com vazao
de 2,0 mL min; x, ponto de confluéncia; B, reator reacional (25 cm);
E, espectrofotdbmetro (540 nm) e D, descarte.

Reagentes e solucgdes

Aspartame (Sigma), vermelho de alizarina S (Vetec), resina
poliéster (Resapol T-208, Resana), catalisador perdxido de
metiletilcetona (Ibére, Ramires & Cia), borato de sddio e acido
borico (Merck) foram utilizados neste trabalho.

A solugdo estoque de aspartame 1,0 mg mL™! foi preparada
dissolvendo-se 100 mg de aspartame em 100 mL de &dgua
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deionizada. Solucdes de referéncia contendo entre 10-80 pg
mL! de aspartame foram preparadas por diluicdo da solugio
estoque em dgua deionizada.

A solucdo estoque de borato de sédio 5,0 x 10 mol L
foi preparada dissolvendo-se borato de sédio (Na,B4O7) em
dgua deionizada.

A solucdo de vermelho de alizarina S 0,030% (m/v) foi
preparada dissolvendo-se 150 mg do reagente (Vetec) em 500
mL de tampdo borato pH 9,0.

M étodos
Preparacdo e imobilizacdo do Zn3(POy),

O fosfato de zinco(Il) foi preparado tratando-se
Zn(CH3;CO00),.2H,0 1,5 mol L' com excesso de Na,HPO, 1,0
mol L!. O sélido branco obtido correspondendo ao Zn3(POy),
(s) foi lavado com dgua deionizada e seco em estufa a 110 oc
por 4 h.

Diferentes propor¢des de resina poliéster e fosfato de zinco
foram misturadas em frascos de polietileno. Apés homogenei-
zacdo manual, 0,5 mL do catalisador (peréxido de metiletilce-
tona) foram adicionados. A mistura foi deixada a temperatura
ambiente por 24 h. O sélido rigido obtido foi quebrado com
martelo e um moedor de café e um liqiiidificador doméstico
foram utilizados para obter particulas de tamanhos reduzidos.
A sele¢do do tamanho das particulas foi realizada utilizando-se
peneiras com granulometria apropriada.

Cerca de 400 mg das particulas de poliéster com granulo-
metria entre 250-350 pum contendo Zn3(POy), foram introduzi-
das, por aspiracdo com uma seringa, dentro de tubos de
polietileno com uma das extremidades vedada com um pedago
de 13 de vidro para prevenir a saida das particulas da coluna.

Preparo e anélise das amostras

Adogantes dietéticos contendo aspartame: Zero Cal (DM In-
distria Farmacéutica Ltda, Barueri, SP), Adocyl (Virtu’s In-
dustria e Comércio Ltda, Santo Amaro, SP), Gold (Vepé In-
dustria Alimenticia Ltda, Sdo Bernardo do Campo, SP), Equal
(Monsanto do Brasil Ltda, Sao Paulo, SP) e Veado D’ouro
(Laboratério Veafarm, Ltda, Sdo Paulo, SP) foram adquiridos
no comércio local e analisados pelo método proposto. Massas
exatamente determinadas em balanca analitica, foram
transferidas para bequeres de 50 mL e dissolvidas com aliquo-
tas de aproximadamente 50 mL de dgua. A silica ndo dissolvi-
da foi filtrada e o filtrado transferido quantitativamente para
balGes volumétricos de 100 mL, sendo os seus volumes com-
pletados com dgua. Essas solugdes foram posteriormente dilu-
idas para obtengdo de solucdes de aspartame com concentra-
¢oes dentro da faixa de linearidade da curva analitica.

Método comparativo: Os resultados obtidos pelo método
proposto foram comparados com aqueles obtidos usando-se o
procedimento convencional envolvendo a reagdo com ninidrina,
conforme proposto por Vieira & Fatibello-Filho’.

Procedimento

O diagrama esquemadtico do sistema em fluxo utilizado estd
representado na Figura 1. Aliquotas de 250 pL (solucdes de
referéncia ou de amostras) foram injetadas na solucdo trans-
portadora (borato de sédio 5,0 x 10-5 mol LY utilizando-se
um injetor-comutador manual®®. As vazdes da solucdo trans-
portadora e do reagente foram de 2,8 e 2,0 mL min’!, respec-
tivamente. Solugdes de aspartame, (10-80 pg mL™") quando
inseridas na solucdo transportadora, passam pelo reator soli-
do e o Zn(II) liberado pela formacdo do complexo Zn(II)-
aspartame, reage com o reagente (vermelho de alizarina S
0,030 % (m/v) em tampao borato pH 9,0) a partir do ponto de

QUIMICA NOVA, 23(2) (2000)



confluéncia x. O complexo Zn(Il)-vermelho de alizarina S for-
mado no reator helicoidal B (25 cm, 0,8 mm d.i.) foi
monitorado espectrofotometricamente em 540 nm.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Estudos preliminares

Os experimentos preliminares usando o sistema em fluxo
proposto foram realizados para a escolha da solucdo carrega-
dora, do reagente para detec¢do do complexo Zn(II)-aspartame
e do comprimento de onda adequado para a medida dos valo-
res de absorbancia.

Um requisito importante para o tempo de vida do reator
em fase s6lida é a baixa solubilidade do reagente imobilizado
na solucdo transportadora que flui pelo mesmo. Desta forma,
diversas solugdes transportadoras como &dgua deionizada,
cloreto de potdssio 1,0 x 10 mol L, borato de sédio 5,0 x
1073 mol L', tampdo fosfato pH 7,0 ¢ 8,0 e tampdo borato pH
8, 9 e 10 foram usadas e avaliadas quanto a repetibilidade e
estabilidade dos sinais de absorbancia. A solucdo de borato
de s6dio 5,0 x 10 mol L! apresentou os melhores resultados
em termos de sensibilidade e reprodutibilidade. Posteriormen-
te, o efeito da concentragdo do borato de sédio foi avaliado na
faixa de concentracdo entre 1,0 x 10° e 5,0 x 1073 mol L.
Observou-se que o sinal analitico decresceu gradualmente
com o aumento da concentragao de borato de s6dio a partir
de 5,0 x 10° mol L'!. Sendo assim, a solugdo de borato de
s6dio 5,0 x 107 mol L' foi escolhida como solucdo carrega-
dora neste trabalho.

Os reagentes para a determinagdo espectrofotométrica do
Zn(II) em solugdo aquosa (testados simultaneamente com as
solucdes carregadoras) foram o violeta de pirogalol, vermelho
de alizarina S e arsenazo (III). O vermelho de alizarina S em
tampao borato pH 9,0 resultou em melhor sensibilidade quan-
do combinado com a solu¢@o carregadora de borato de sédio
5,0 x 107 mol L', Os espectros de absor¢io do vermelho de
alizarina S e do complexo Zn(II)-vermelho de alizarina S mos-
traram que a maior diferenga entre os valores de absorbancia
dessas solugdes foi verificada em 540 nm. Neste comprimento
de onda, o reagente vermelho de alizarina S, na concentracio
utilizada, apresentou apenas uma absorbancia residual. Portan-
to, o comprimento de onda de 540 nm foi selecionado para o
resto do trabalho.

Reator em fase solida

Os principais parametros que podem interferir no desempe-
nho do reator em fase s6lida foram avaliados como razdo
ponderal entre fosfato de zinco e resina poliéster, didmetro in-
terno e comprimento da coluna e tamanho de particula foram
avaliados. As colunas foram previamente submetidas a passa-
gem continua da solu¢do carregadora por 10 min antes das
injecdes das solugdes de aspartame para minimizar efeitos de
compactagdo ao longo do tempo. Em termos praticos, os sinais
de absorbancia estabilizaram apds as primeiras 10 injecdes das
solugdes de aspartame.

Trés diferentes razdes ponderais de Zn3(PO4), e a resina
poliéster (2,5/10, 5/10 e 10/10 (m/m) foram investigadas para
verificar o efeito do aumento da concentracao de Zn(II) dispo-
nivel para a complexagdo do aspartame. Observou-se um au-
mento da sensibilidade do procedimento FIA com o aumento
da razdo ponderal, ou seja, o aumento da massa de Zn(II) in-
corporado na resina poliéster. Como a proporcao (1:1) resulta
na maxima carga de material s6lido que pode ser agregado a
solug@o da resina poliéster (solu¢do em solvente orgénico), esta
foi escolhida para a preparagdo dos reatores.

A uniformidade das particulas introduzidas na coluna tam-
bém afetam a eficiéncia do reator em fase sélida. Quatro faixas
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de tamanho de particula foram testadas neste trabalho (100-
250, 100-350, 250-350 e 350-500 pm). A faixa de 250-350 pm
resultou em melhor sensibilidade e apresentou uma pressao
hidrodindmica compativel com sistemas por inje¢do em fluxo,
portanto, foi a faixa escolhida neste trabalho. Esses resultados
estdo apresentados na Figura 2.
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Figura 2. Efeito do tamanho de particula sobre o sinal analltlco uti-
lizando-se concentragdes de aspartame entre 20-120 pg mL™ utilizan-
do-se alca de amostragem e bobina de 50 cm, reator em fase solida
(10 cm, 2,0 mm d.i.).

A Figura 3 apresenta o efeito do didmetro interno de 1,0,
1,5 e 2,0 mm de colunas de 10 cm de comprimento empacota-
das com particulas de 250-350 pm, sobre a resposta analitica
do sistema. As colunas com 2,0 mm de didmetro interno resul-
taram em melhor sensibilidade. Além disso, é mais facil repro-
duzir a preparacdo de colunas com 2,0 mm de didmetro inter-
no. Portanto, coluna com didmetro interno de 2,0 mm foi esco-
lhido neste trabalho. A lavagem dos reatores € eficiente com a
solucdo transportadora utilizada e o tempo de limpeza extre-
mamente reduzido, permitindo assim a injecdo de uma nova
aliquota de amostra em poucos segundos, resultando em uma
freqiiéncia analitica da ordem de 70 determinacdes por hora.
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Figura 3. Efeito do diametro interno do reator utilizando-se tubos de
polietileno de 10 cm, alga de amostragem e bobina de 50 cm.
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O tempo de reacdo entre o analito e o Zn(II) imobilizado
no reator s6lido depende de dois fatores: vazdo da solugdo
carregadora e comprimento do reator sélido. O efeito do com-
primento do reator foi avaliado na faixa de 5 a 17 cm com
uma vazio da solugdo carregadora de 2,5 mL min’!. Os valo-
res de absorbancia aumentaram gradualmente com o compri-
mento dos reatores para valores até 14 cm e mantiveram-se
praticamente constantes para os reatores mais longos. Os re-
atores de 14 cm e 2,0 mm (d.i.) empacotados com fosfato de
zinco imobilizado em poliéster na proporcdo 1:1 (m/m) e ta-
manho de particulas na faixa de 250-350 pm foram utilizados
no restante do trabalho.

A durabilidade e reprodutibilidade destes reatores s6lidos
foram avaliadas preparando-se curvas analiticas com solu-
¢oes de aspartame na faixa de concentragcdo de 10 a 80 pg
mL!. Em média, cada reator em fase sélida mantém cerca
de 98% da resposta inicial apés 150-200 determinacdes,
sendo entdo recomendado a obtencdo de nova curva analiti-
ca apds aquele nimero de determinacdes de aspartame. Além
disso, um reator em fase sélida pode ser utilizado para 700-
800 determinagdes de aspartame, podendo esse numero ser
aumentado para solucdes de aspartame de menores concen-
tracdes (10-40 pg mL™").

Sistema em fluxo

As varidveis do sistema em fluxo otimizadas foram: vazdes
das solucdes carregadora e reagente, volume da amostra (L) e
comprimento do reator helicoidal (B)

O efeito do volume da amostra foi avaliado 125 pL e 375
ML para concentracdes de aspartame entre 20 e 100 pg/mL
(Figura 4). A sensibilidade aumentou gradualmente até um
volume de 375 pL, entretanto um volume de 250 YL foi esco-
lhido como um melhor compromisso entre sensibilidade e fre-
qiiéncia analitica.
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Figura 4. Efeito do volume de amostra sobre a magnitude do sinal
analitico para concentracdes de aspartame entre 20-100 ug mL™, alca
de amostragem e bobina de 50 cm.

O efeito da vazdo da solucdo carregadora foi avaliada entre
1,1 e 3,2 mL min!, mantendo constante a vazio do reagente
em 2,0 mL min!. A sensibilidade aumentou até a vazdo de 2,0
mL min’!, acima da qual diminuiu gradualmente. Este efeito
pode ser atribuido a uma diminui¢do do tempo de contato da
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zona de amostra com o fosfato de zinco(II) imobilizado no
reator em fase sélida. Entretanto, uma vazio de 2,8 mL min’!
foi escolhida para aumentar a freqiiéncia analitica sem perda
aprecidvel da sensibilidade.

A vazdo do reagente vermelho de alizarina S 0,030 % (m/v)
em tampao borato pH 9,0) foi variada entre 0,7 e 2,8 mL min’!.
A vazio de 2,0 mL min! resultou nos valores mais elevados de
absorbancia e foi selecionada como ideal. Com esta combinacio
de vazdes da solucdo carregadora e reagente, cerca de 70 injecdes
podem ser implementadas por hora.

A influéncia do reator helicoidal B sobre a sensibilidade
foi estudada na faixa de 12,5 a 100 cm. Os valores de
absorbancia decresceram com o aumento do comprimento
do reator, provavelmente devido a dispersdo da solucdo de
Zn(II)-vermelho de alizarina S. Portanto, 25 cm foi selecio-
nado como o comprimento ideal do reator helicoidal, uma
vez que 12,5 cm resulta em uma ligeira instabilidade na li-
nha de base. Os resultados anteriores foram obtidos com
bobinas de 50 cm. Dando seqiiéncia ao trabalho desenvolvi-
do, a partir dessa estapa passou-se a utilizar uma bobina
reacional de 25 cm, obtendo-se assim uma maior sensibili-
dade e linearidade (10 a 80 pg mL™).

Efeito da concentragdo vermelho de alizarina S

O efeito da concentragdo desse reagente foi estudado na
faixa de 0,005 a 0,040 % (m/v) em tampdo borato pH 9,0
injetando-se aspartame 60 pg mL™'. Como mostra a Figura 5,
os valores de absorbancia aumentaram até a concentragdo de
0,030 % (m/v), permanecendo constante em concentracdes su-
periores. Consequentemente, a solucdo de vermelho de
alizarina S 0,030 % (m/v) em tampao borato pH 9,0 foi sele-
cionada neste trabalho.
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Figura 5. Efeito da concentragédo do vermelho de alizarina S em tam-
p&o borato pH 9,0 utilizando-se solucéo de aspartame 60 pg mL™.

Estudo de interferentes e recuperacao

A seletividade do método proposto foi avaliada adicionan-
do-se solucdes de eventuais interferentes (componentes pre-
sentes na matriz e outros adogantes associados) em solucdes
padrdao de aspartame (40 pg mL-1) e os resultados compara-
dos com os obtidos usando solu¢des sem adicdes de interfe-
rentes. Lactose ndo causa qualquer interferéncia mesmo em
concentracdes mais elevadas que aquelas normalmente encon-

tradas nas amostras. Dioxido de silicio € usado como
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antiumectante nas amostras sélidas (mistura de pés em enve-
lopes), mas ndo € solivel em dgua, sendo portanto separado
durante a filtracdo da solu¢c@o de amostra. Ciclamato e aces-
sulfame-k ndo causam interferéncia quando presentes na mes-
ma concentragdo do aspartame, enquanto a sacarina causa
interferéncia positiva mesmo quando presente na mesma con-
centragdo de aspartame, provavelmente devido a formagdo de
sacarinato de zinco. Entretanto, a sacarina ndo é encontrada
em combinagdo com o aspartame em produtos dietéticos. A
interferéncia positiva causada pelo sorbitol, geralmente pre-
sente em amostras liquidas, impede a determinacdo de
aspartame neste tipo de amostra.

No estudo de adi¢@o e recuperagao, trés concentragdes dife-
rentes de aspartame (20, 30 e 40 pg mL™") foram adicionadas
em trés amostras comerciais de adocantes dietéticos e os resul-
tados comparados com aqueles obtidos com as amostras.
Os resultados estdo apresentados na Tabela 1. Os valores
percentuais de recuperacdo variaram entre 98,5 e 100,7 %, o
que sugere a auséncia de interferéncia da matriz dessas amos-
tras sdlidas e a boa exatiddo do procedimento proposto.

Tabela 1. Estudo de adicdo e recuperacdo de aspartame em
adocantes de mesa.

Aspartame/(jig mL™)

Amostra Adicionado Recuperado (%)
Gold 20 19,9 99,6
30 30,2 100,7

40 39.8 99,5

Adocyl 20 19,7 98,5
30 30,1 100,3

40 39.9 99,8
Zero Cal 20 20,0 100,0
30 29,9 99,7

40 39,7 99,3

Curva analitica e aplicagtes

A curva analitica foi linear no intervalo de concentracdo de
aspartame entre 10 e 80 pg mL-1 (A = -0,0084 + 0,00747 C;
r = 0,9995 onde A é a absorbancia e C a concentracio de
aspartame em pg mL') com um limite de deteccio de 4 pg
mL! de aspartame. O desvio padrio relativo de 10 determina-
¢oes sucessivas de aspartame (40 pg mL") foi de 0,3% e a
freqiiéncia analitica alcancada foi de 70 determinagdes por hora.

O método proposto foi aplicado na determinacio de
aspartame em amostras comerciais de adogantes contendo
aspartame. Triplicatas das solu¢des de referéncia de aspartame
e quintuplicatas das solugdes das amostras foram injetadas no
sistema FIA mostrado na Figura 1. Um fiagrama tipico estd

apresentado na Figura 6 e os resultados obtidos estdo apresen-
tados na Tabela 2.

ABSORBANCIA

UV

TEMPO / MIN,

Figura 6. Fiagrama tipico obtido com o sistema proposto para a de-
terminacdo de aspartame. Da esquerda para a direita: triplicata das
solugdes de referéncia de aspartame nas concentragoes de 10,0; 20,0;
40,0; 60,0; e 80,0 ug mL, seguido de quintuplicatas das amostras
(A) Zero Cal, (B) Adocyl, (C) Equal, (D) Gold e (E) Veado D'Ouro e
solucdes de referéncia novamente.

Os teores de aspartame obtidos usando-se o sistema de in-
jecdo em fluxo com deteccdo espectrofotométrica estio em
boa concordancia com os resultados obtidos usando o método
espectrofotométrico com o reagente ninidrina e também com
os teores declarados no rétulo desses produtos, confirmando
assim uma boa exatiddo do procedimento FIA desenvolvido.

CONCLUSAO

O método FIA proposto para a determinagdo de aspartame
envolvendo o acoplamento de um reator em fase sélida conten-
do Zn3(POy), imobilizado em resina poliéster é simples, rapido
e sensivel. Os resultados obtidos pelo método desenvolvido es-
tdo em boa concorddncia com aqueles obtidos com o método
espectrofotométrico com ninidrina e pode ser utilizado na de-
terminagdo de aspartame em adogantes de mesa.
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Tabela 2. Determinagédo de aspartame em amostras de adocantes de mesa pelo método proposto e pelo método espectrofotométrico

com ninidrina.

Aspartame (mg * s)

Erro relativo (%)

Amostras Rotulado Método Método Er; Er,
(mg/g) espectrofotométrico Proposto

Zero Cal 38 37,8 £ 1,2 37,4 £ 0,3 -1,1 -1,6

Adocyl 37 36,4 £ 0,7 37,1 £ 0,4 +1,9 +0,3

Equal 38 37,6 £ 1,0 38,2 +0,2 +1,6 +0,5

Gold _ 36,7 £ 0,8 373+ 0,4 +1,6 _

Veado D ouro 38 39,7 £ 0,6 38,5+ 0,2 -3,0 +1,3

Er; Método proposto vsS método colorimétrico
Er, Método proposto Vs valor rotulado
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