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Artigo

VOLTAMMETRIC DETERMINATION OF SODIUM CYCLAMATE IN DIETARY PRODUCTS USING A BORON-DOPED
DIAMOND ELECTRODE. The use of square-wave voltammetry in conjunction with a cathodically pre-treated diamond electrode

for the analytical determination of sodium cyclamate is described. The samples were analyzed as received in a 0.5 mol L' H,SO,
solution in the concentration range from 5.0 X 10° mol L' to 4.1 x 10* mol L', with a detection limit of 4.8 X 10 mol L"'. The RSD
was smaller than 1.2 % and the proposed method was applied with success in the determination of sodium cyclamate in several

dietary products.
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INTRODUCAO

O ciclamato de sédio € um adocante artificial descoberto em 1937
por Michael Sveda, um estudante de Quimica da Universidade de
Illinois (EUA), que casualmente descobriu seu sabor adocicado.! Eum
pd branco, cristalino, inodoro, 30 vezes mais doce que a sacarose, nao
caldrico (zero caloria) e mais estavel que outros adocantes artificiais
como o aspartame e a sacarina, o que possibilita sua utilizacdo em
altas e baixas temperaturas.>* O ciclamato de sédio é comumente
empregado junto com a sacarina, uma vez que o ciclamato pode
mascarar o sabor residual amargo deixado pela sacarina. A utilizacio
dessa mistura aumentou o consumo dos adocantes artificiais nos
Estados Unidos na década de 60, quando foram produzidas mais de
7,7 mil t de ciclamato.* Porém, no fim da década de 60, através de
experimentos com ratos constatou-se que o ciclamato de sédio ndo
era eliminado de forma invaridvel, mas poderia ser metabolizado
como cicloexilamina. Estes experimentos ainda indicaram o apa-
recimento de calcificacdo do miocardio, cancer de bexiga, ruptura
de cromossomos e deformacdo de embrides, devido a presenca da
cicloexilamina. A partir desses estudos, o uso do ciclamato de sédio
foi proibido nos EUA.>* Atualmente, o ciclamato de sédio é aprovado
como adogante de baixa caloria em mais de 40 paises, inclusive no
Brasil, Alemanha, Africa do Sul e Suica.? Os resultados de todos os
estudos realizados visando verificar a toxicidade do ciclamato de
so6dio ou da mistura ciclamato/sacarina apresentaram poucos efeitos
fisiopatolégicos mesmo quando doses elevadas do edulcorante foram
ingeridas. Apds avaliagdo dos estudos toxicoldgicos disponiveis,
considera-se seguro o uso do ciclamato em alimentos e bebidas, tendo
lhe conferido a ingestdo didria maxima aceitdvel de 11,0 mg/kg do
peso corporal do consumidor.’

Sendo assim, devido a sua ampla utiliza¢@o e pelas controvér-
sias com relac¢@o ao seu processo metabdlico e toxicidade, hd ainda
interesse no desenvolvimento de métodos analiticos para a determi-
nagdo desses edulcorantes em produtos dietéticos. Varios métodos,
por exemplo, cromatograficos® e espectrofotométricos,'%!? t€m sido
propostos para a determinacdo do ciclamato de sédio. Dentre esses
métodos, a cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) € a téc-
nica mais utilizada para a determinag@o deste adocante, devido a sua
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seletividade. Porém, esta € uma técnica de alto custo, requer maior
tempo de andlise e pode ser trabalhosa para algumas amostras. Isto
tem despertado o interesse para as técnicas eletroanaliticas, por serem
simples e de baixo custo. Assim, alguns métodos potenciométricos e
amperométricos foram desenvolvidos para a determinacdo do cicla-
mato de sédio em produtos alimenticios. Richardson e Luton' de-
terminaram ciclamato em suco de frutas e em xaropes expectorantes,
em meio fortemente dcido utilizando nitrito de sédio como titulante,
sendo o ponto final destas titulagdes detectado amperometricamente.
Ja Fatibello-Filho et al.* propuseram um procedimento simples, pre-
ciso e exato para determinacgdo de ciclamato em produtos dietéticos
como pudim, gelatina, adocantes de mesa, coca-cola e guarand. Neste
procedimento, o ciclamato foi titulado com uma solucdo de nitrito
de sddio em solug@o de dcido fosférico 1,0 mol L' e o ponto final
da titulacdo foi determinado biamperometricamente. Por outro lado,
um minissensor baseado na imobilizagdo de membranas lipidicas
(s-BLMs) sobre um eletrodo de prata foi desenvolvido por Nikolelis
e Pantoulias® para a determinacdo de acesulfame-K, ciclamato de
sddio e sacarina. A correspondente curva analitica para o ciclamato
de sddio foi linear num intervalo de concentrac@o de 10 a 160 pmol
L', com limite de detecc¢do de 10 wmol L.

A voltametria de onda quadrada (SWV) é, entre as técnicas vol-
tamétricas de pulso, uma das mais rdpidas e sensiveis, sendo que os
limites de detecg¢do alcancados podem ser comparados aos das técni-
cas cromatograficas e espectrofotométricas. A andlise dos resultados
também possibilita a avaliac@o cinética e mecanistica, considerando-
se as espécies adsorvidas ou ndo a superficie do eletrodo de trabalho.
Além disso, a SWV tem se mostrado extremamente sensivel para a
detecgdo de moléculas orgénicas.'®

Eletrodos de diamante dopado com boro (DDB)'” tém se desta-
cado nos dltimos anos por apresentarem um nimero importante de
propriedades eletroquimicas distinguiveis das de outros eletrodos
comumente usados, tais como carbono vitreo, grafite pirolitico e pasta
de carbono.”* Propriedades como baixa e estdvel corrente de fundo,
extraordindria estabilidade morfoldgica e micro-estrutural a altas
temperaturas (por exemplo, 180 °C), boa resposta a alguns analitos
em solugdes aquosas e ndo-aquosas, sem qualquer pré-tratamento
convencional, fraca adsor¢do de moléculas polares, o que melhora
a resisténcia do eletrodo a desativagdo ou envenenamento, estabili-
dade de resposta em longo prazo e, finalmente, uma ampla janela de
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potencial em meio aquoso e ndo-aquoso.?!' Neste eletrodo, a janela
de potencial € cerca de 3,0 V em meio aquoso, abrindo possibilida-
des analiticas em um grande intervalo de potenciais, especialmente
positivos, permitindo estudos de oxidagdo ndo possiveis em outros
eletrodos como, por exemplo, o eletrodo de mercirio.?'?

Suffredini et al.'® chamaram a atengdo para o efeito de pré-
tratamentos eletroquimicos sobre a resposta eletroquimica do eletrodo
de diamante dopado com boro. Especificamente, neste trabalho, os
autores relatam que, apés a realizacdo de uma pré-polarizagdo ca-
tédica do eletrodo de DDB, obteve-se uma melhora significativa da
sua resposta eletroquimica para clorofendis e, conseqiientemente, do
limite de detecc@o para estes compostos.

Sendo assim, neste trabalho procurou-se combinar as vantagens
do emprego da técnica SWV e aquelas do eletrodo de diamante do-
pado com boro pré-tratado catodicamente para o desenvolvimento
de um procedimento para a determinagdo de ciclamato de sédio em
produtos dietéticos.

PARTE EXPERIMENTAL
Reagentes e solucoes

Todas as soluc¢des foram preparadas com reagentes de grau analiti-
co e dgua desionizada. Solugdes padrao de ciclamato de sédio (Sigma)
1,0 X 10 mol L™ foram preparadas diariamente. O eletrdlito suporte
utilizado foi o dcido sulftrico (Synth) 0,5 mol L. Previamente a
realizacdo dos experimentos, todas as solugdes foram desoxigenadas
por meio de borbulhamento de nitrogénio gasoso por 10 min.

As amostras de adogantes dietéticos liquidos (Zero cal®e Finn®),
preparado sélido para refresco diet (Magro®) e refrigerantes de gua-
rand diet (Antarctica® e Kuat®) utilizadas para a determinagio do
ciclamato de sédio foram obtidas em supermercados locais.

Preparo das amostras

Adocgantes dietéticos liquidos

Aliquotas de 10 uL dos adogantes dietéticos liquidos (Zero cal®
e Finn®) foram transferidas diretamente para a célula eletroquimica
contendo 10 mL do eletrélito suporte (H,SO, 0,5 mol L'). Em seguida,
os voltamogramas de onda quadrada foram obtidos.

Preparado solido para refresco

Uma massa de 0,0670 g (Magro®) foi transferida para baldes
volumétricos de 10 mL e dissolvida com H,SO, 0,5 mol L. Desta
solucdo foi retirada uma aliquota de 400 pL, transferida diretamente
para a célula eletroquimica contendo 10 mL do eletrélito suporte
(H,SO, 0,5 mol L) e, entdo, os voltamogramas de onda quadrada
foram obtidos.

Refrigerantes de guarand

As duas amostras de refrigerante diet de guarana (Antarctica®
e Kuat®) foram desgaseificadas por 5 min em banho de ultra-som.
Em seguida, para obtengdo dos respectivos voltamogramas de onda
quadrada, volumes de 1 mL (Antarctica®) e 2 mL (Kuat®) foram
transferidos separadamente para a célula eletroquimica contendo 10
mL de H,SO, 0,5 mol L.

Construcao da curva analitica

Ap6s a otimizacdo dos pardmetros experimentais do procedi-
mento proposto, a curva analitica foi paulatinamente construida pela
obtencdo de voltamogramas de onda quadrada apds cada adicdo de
uma aliquota de solugdo padrao de ciclamato de sédio 0,01 mol L™
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a c€lula eletroquimica contendo 10 mL de solugdo de H,SO, 0,5
mol L.

As amostras foram analisadas empregando-se o método da adicéo
de padrio sem nenhum tratamento prévio ou separagdo. As medidas
foram feitas em triplicata para cada amostra.

Instrumentacao

As medidas voltamétricas foram realizadas em uma célula de
vidro, com capacidade de 15 mL, equipada com uma tampa de Teflon®
contendo orificios para a desoxigenacdo da amostra com nitrogénio
gasoso e posicionamento dos eletrodos de trabalho, de referéncia e
auxiliar. O eletrodo de referéncia utilizado foi o de Ag/AgCl (KC1
3,0 mol L'!) e todos os potenciais relatados neste trabalho estao a ele
referidos. Uma placa de platina foi usada como eletrodo auxiliar.

O eletrodo de trabalho utilizado nas medidas voltamétricas foi
um eletrodo de diamante dopado com boro (B/C = 8000 ppm), com
uma drea de 0,72 cm?, fabricado pelo Centre Suisse de Electronique
et de Microtechnique SA (CSEM), em Neuchatél, Suiga. Previamente
a seu uso, este eletrodo foi pré-tratado catodicamente para se obter
uma melhor resposta com relagio ao ciclamato de sédio. Optou-se
por realizar este pré-tratamento galvanostaticamente, pois assim se
controla exatamente a carga que circula em cada pré-tratamento;*
neste caso era aplicada uma corrente de -0,72 A por 60 s em uma
solugdo de H,SO, 0,5 mol L.

Para a realizac@o das medidas voltamétricas, utilizou-se um poten-
ciostato/ galvanostato Autolab PGSTAT-30 (Ecochemie) gerenciado
pelo programa computacional GPES 4.0.

O método proposto foi validado usando-se a técnica de croma-
tografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). Foi utilizado um croma-
tégrafo LC-10AT Shimadzu com detector de UV-VIS, modelo SPD-
M10AVP e coluna Shim-Pack CLC-ODS (60 um x 150 mm, 5 pm).
A fase movel utilizada foi acetonitrila/tampao fosfato (pH = 4), na
proporgdo 14/86 v/v, com vazdo de 0,8 mL por min, em um volume
de injecdo de 30 UL, sendo que as espécies foram monitoradas no
comprimento de onda de 200 nm.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Assim como observado inicialmente por voltametria ciclica, o
ciclamato de sédio apresentou somente um pico de oxidacdo, em torno
de 1,9 V. Na Figura 1 estd apresentado um voltamograma de onda
quadrada para o ciclamato de s6dio com as componentes de corrente.
Observa-se um comportamento tipico de uma reagao irreversivel. Pode-
se notar que ndo ha participago da corrente reversa e que as correntes
direta e resultante sdo praticamente as mesmas.
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Figura 1. Voltamogramas de onda quadrada para ciclamato de sodio 3,0 X
10° mol L', em H,S0, 0,5 mol L', f = 10 Hz, a = 20 mV, AE_= 2 mV; (a)
sentido direto; (b) sentido reverso e (c) resultante
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Assim como para os clorofendis,'? o pré-tratamento catédico do
eletrodo de DDB foi de grande importancia, facilitando a oxidacio
do ciclamato de sédio em meio 4cido. A Figura 2 mostra os volta-
mogramas de onda quadrada (correntes resultantes) obtidos para o
ciclamato de sédio sobre o eletrodo de DDB sem o pré-tratamento
catédico e apds o pré-tratamento catédico. Observa-se que o vol-
tamograma obtido para o ciclamato com o eletrodo pré-tratado
catodicamente apresentou uma melhor definicdo de pico e maior
magnitude de corrente. Isso indica que apds o pré-tratamento catd-
dico o eletrodo apresenta uma maior atividade eletroquimica para a
ocorréncia da reacdo de oxidagao do ciclamato. Aumento similar da
atividade eletroquimica do sistema, ap6s um pré-tratamento catédico
potenciostatico da superficie do DDB, foi relatado anteriormente por
Suffredini et al."” para outras espécies redox.
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Figura 2. Voltamogramas de onda quadrada para ciclamato de sédio 3,0 10
mol L' empregando-se o eletrodo DDB sem pré-tratamento catddico (a) e com
o pré-tratamento catédico (b), para f= 10 Hz, a=20mV e AE =2 mV

Otimizacio dos parametros experimentais

No desenvolvimento de um método eletroanalitico faz-se ne-
cessdrio otimizar os pardmetros que possam influenciar a resposta
voltamétrica. Um estudo preliminar empregando as técnicas voltamé-
tricas de pulso diferencial e de onda quadrada para a determinacdo de
ciclamato foi realizado. A sensibilidade obtida com as duas técnicas
foi praticamente a mesma; entretanto, a voltametria de onda quadrada
apresentou picos de menor largura e curva analitica com maior line-
aridade. Assim, optou-se por usar a voltametria de onda quadrada,
para a qual foi realizado, entdo, um estudo da influéncia do eletrélito
suporte e dos parametros envolvidos nessa técnica.

Experimentos iniciais com o ciclamato de sédio foram realizados
em diferentes eletrolitos suportes: tampao fostato (pH = 6), tampao de
Britton-Robinson (BR) (pH= 5) e H,SO, nas concentragdes de 0,01,
0,1,0,3,0,5,0,7 e 1,0 mol L"". O eletrélito suporte que proporcionou
uma melhor resposta para o processo de oxidacdo do ciclamato de
sédio foi a solu¢do de H,SO, 0,5 mol L' com um perfil voltamétrico
mais bem definido e intensidade de pico ligeiramente maior (dados
ndo mostrados).

A freqiiéncia de aplicagdo dos pulsos de potencial (f) € uma das
varidveis mais importantes na voltametria de onda quadrada, pois € ela
que determina a intensidade dos sinais e, conseqlientemente, a sensibili-
dade do método, além de fornecer informagdes a respeito do mecanismo
eletrédico envolvido no sistema. Neste estudo observou-se que a me-
dida que se aumenta a freqiiéncia de aplicag@o de pulsos de potenciais
ocorre também um aumento na intensidade da corrente de pico e um
deslocamento dos potenciais de pico para valores mais positivos. De
acordo com a teoria desenvolvida para a voltametria de onda quadrada,”’
este comportamento € caracteristico de reagdes totalmente irreversiveis
controladas por adsor¢@o das espécies sobre a superficie do eletrodo.
Porém, com o aumento da freqiiéncia, hd também um deslocamento
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da linha base para valores maiores de corrente. Portanto, a freqiiéncia
selecionada foi a de 10 Hz, para evitar altos valores de corrente para a
linha base. Um outro parametro estudado foi a influéncia da variacdo da
amplitude de pulso de potencial (a) na corrente de pico para a oxidacéo
do ciclamato de sédio. Os resultados obtidos mostraram que, para
valores de amplitudes menores que 40 mV, o aumento da intensidade
de corrente € linear, sendo que amplitudes maiores parecem nio atuar
de modo significativo na sensibilidade para propésitos analiticos, além
de haver um deslocamento nos potenciais de pico para valores menos
positivos. Sendo assim, a amplitude selecionada para o desenvolvimen-
to deste trabalho foi a de 40 mV. Na voltametria de onda quadrada a
velocidade efetiva € o resultado do produto da freqiiéncia de aplicacdo
dos pulsos de potencial (f) pelo incremento de varredura de potencial
(AE)). Deste modo, um incremento de varredura maior pode aumentar
o sinal obtido e melhorar a sensibilidade do método. No entanto, com
incrementos maiores podem ocorrer alargamentos nos picos obtidos
e, conseqiientemente, a resolugdo pode ser comprometida;**% assim,
este € um pardmetro que também deve ser analisado. Neste estudo a
corrente de pico variou linearmente com o incremento de varredura até
2 mV; portanto, optou-se em trabalhar com este valor de incremento
de varredura.

Curva analitica para o ciclamato de sédio

Ap6s a otimizacdo dos parametros envolvidos na voltametria de
onda quadrada, a curva analitica foi construida pela adi¢do de ali-
quotas de 40 puL da solugdo padrio de ciclamato de sédio 0,01 mol
L' a célula eletroquimica inicialmente contendo 10 mL de H,SO,
0,5 mol L'. A Figura 3 apresenta os voltamogramas obtidos para as
diferentes concentracdes de ciclamato de sédio que variaram de 5,0
x 10° a4,1 x 10* mol L. Observa-se que a corrente de pico aumenta
proporcionalmente com o aumento da concentra¢do e que pratica-
mente ndo ocorre deslocamento no valor dos potenciais de pico. A
insercdo na Figura 3 corresponde a curva analitica para o ciclamato
de sddio, dada pela seguinte equagao de reta:

Ipa/ LA =0,999 + 6,69 x 10* {[ciclamato de s6dio] / mol L'}

com um coeficiente de correlagio de 0,9992. O limite de detec¢ao (trés
vezes o desvio padrdo do branco/coeficiente angular da curva anali-
tica) obtido utilizando o eletrodo de DDB pré-tratado catodicamente
foi de 4,8 x 10° mol L. No estudo da repetibilidade do eletrodo de
DDB para o ciclamato de sédio, foram feitas 5 medidas sucessivas
de uma solug¢@o de ciclamato de sddio 3,0 x 10~ mol L, sendo que
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Figura 3. Voltamogramas de onda quadrada para ciclamato de sodio em
diferentes concentragoes: 0 (1); 5,0 x 107 (2); 9,0 x 10 (3); 1,3 x 10*(4);
1,7 X107 (5); 2,1 x 10*(6); 2,5x 10*(7); 2,9 x 10*(8); 3,3 x 10*(9); 3,7
x 107 (10) e 4,1 X 10* mol L' (11) em H,SO, 0,5 mol L, para f = 10 Hz, a
=20mVeAE =2mV
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o desvio padrao relativo (RSD) obtido foi de 1,2%. No estudo da
reprodutibilidade, foram feitas medidas, em 5 dias diferentes, em
solugdes diferentes de ciclamato de sédio 3,0 x 10 mol L', sendo
que o desvio padriao relativo obtido foi de 2,4%.

Efeito de interferentes em potencial e teste de adicio e
recuperacio

A fim de investigar a seletividade do método proposto, diversas
substancias comumente adicionadas em produtos dietéticos foram
analisadas: acesulfame-K, aspartame, sacarina, dcido citrico, dcido
ascorbico, sacarose, lactose, benzoato de sédio e os corantes amarelo
crepusculo, tartrazina e azul brilhante. Estes testes foram feitos pela
adi¢do destes possiveis interferentes a solucio de ciclamato de sédio
3,0x 10*mol L™ e os resultados foram comparados com os resultados
obtidos para as medidas feitas somente com a solu¢@o de ciclamato
de sédio. Entre as substancias que apresentaram eletroatividade frente
ao eletrodo de DDB, apenas o acesulfame-K apresentou potencial de
pico (2,0 V) préximo ao potencial de pico do ciclamato de sédio (1,9
V). Porém, a combinag¢ao destes edulcorantes nao € muito empregada
pelas industrias alimenticias, e quando estes edulcorantes estdo com-
binados em um produto dietético a concentra¢do de acesulfame-K
¢ bem menor que aquela de ciclamato de sédio. Estudos realizados
para concentragdes equimolares destes edulcorantes ([ciclamato
de sédio]/[acesulfame-K] = 1) resultaram em uma interferéncia de
4,6%. Sendo assim, o ciclamato de sédio pode ser quantificado em
produtos dietéticos mesmo na presenca do acesulfame-K desde que
este esteja em concentra¢des iguais ou menores que a do ciclamato
de sédio, o que normalmente € encontrado nas composi¢des dos
produtos dietéticos.

Um estudo de adi¢@o e recuperagdo das substiancias em amostras
de interesse também foi realizado. Estes experimentos foram feitos
em triplicata, por meio da adi¢do de aliquotas de solu¢do padrdo de
ciclamato de sddio as solugdes das amostras dos produtos dietéticos:
adocantes de mesa (Zero Cal® e Finn®); preparado sélido para refresco
(Magro®) e refrigerantes de guarand (Antarctica®e Kuat®).

A Tabela 1 apresenta os resultados de recuperagdo obtidos. Obser-
va-se que as recuperagdes variaram de 98,6 a 106,0%, indicando que
a matriz de cada amostra ndo interfere na determinacao de ciclamato
de sddio quando se usa o procedimento analitico desenvolvido.

Tabela 1. Estudo de adicdo e recuperagdo de ciclamato de s6dio em
amostras de produtos dietéticos

Amostras Ciclamato de s6dio/10° mol L' Recuperagiao/%
Adicionado Encontrado
Zero cal® 1,50 1,48 98,6
2,00 1,98 99,0
2,50 2,54 101,6
Finn® 1,50 1,57 104,7
2,00 2,10 105,0
2,50 2,60 104,0
Magro® 1,50 1,48 98,7
2,00 2,12 106,0
2,50 2,57 102,8
Guarana 1,50 1,55 103,3
Antarctica® 2,00 2,11 105,0
2,50 2,52 100,8
Guarand Kuat® 1,50 1,54 102,0
2,00 2,08 104,0
2,50 2,63 105,2
(n=3)
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Aplicacao analitica

Para avaliar o desempenho do procedimento analitico desen-
volvido, determinou-se o ciclamato de s6dio em diversos produtos
dietéticos. O método utilizado para a determinacdo de ciclamato de
sodio foi o de adi¢cdes multiplas de padrao. Os voltamogramas obtidos
estdo apresentados na Figura 4. A insercdo nesta figura corresponde
a curva analitica obtida.
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Figura 4. Voltamogramas de onda quadrada obtidos para a determinagdo
de ciclamato de sodio em produtos dietéticos (refrigerante de guarand
Antarctica®). (1) amostra Antarctica®; (2) amostra Antarctica® + 5,0 x 107
mol L''; (3) amostra Antarctica® + 1,0 X 10 mol L'; (4) amostra Antarctica®
+ 1,5x 10" mol L'; (5) amostra Antarctica® + 2,0 X 10* mol L"'; (6) amostra
Antarctica® + 2,5 x 10 mol L' de solu¢do padrao de ciclamato de sédio para
f=10Hz, a= 20mVeAES: 2mV

A Tabela 2 apresenta os resultados obtidos para a determina-
¢do do ciclamato de sédio em produtos dietéticos empregando-se
CLAE’* e 0 método voltamétrico de onda quadrada. Como pode
ser observado, os resultados obtidos por ambos os métodos estdo
em boa concordancia em um nivel de confianca de 95% ( texp =1,93;
t o = 2,78, 0= 0.05).%

Tabela 2. Resultados obtidos na determinag@o de ciclamato de sédio
em produtos dietéticos analisados por CLAE e por SWV

Ciclamato de sédio/(mg/100 mL)

Amostras Valor CLAE SWV Erro Erro
Rotulado Relativo Relativo
/%  (2)/%
Zero cal® 7.511+x10  8.007x15 6,6
Finn® 8.300 8.410+£22  8.370+23 0,8 -0,5
Magro® 120 12242 122+4 1,7 0
Antarctica® 70 68+1 72+1 2.8 5.8
Kuat ® 31,0 31,5+0,5 29,3x0,4 -5,5 -6,9

(n=3); erro relativo (1) = 100 x (valor voltamétrico — valor rotulado)/
valor rotulado; erro relativo (2) = 100 x (valor voltamétrico — valor
CLAE)/valor CLAE

CONCLUSOES

Os dados apresentados evidenciaram a viabilidade do emprego de
um eletrodo de diamante dopado com boro pré-tratado catodicamente
para a determinacdo de ciclamato de sédio em diferentes amostras
utilizando a voltametria de onda quadrada. O ciclamato de sédio
apresentou um tinico pico no sentido anédico em 1,9 V, com caracte-
risticas de um processo irreversivel. A curva analitica foi obtida num
intervalo de concentragdo entre 5,0 X 10° mol L' e 4,1 X 10* mol L,
com um limite de detecgéo de 4,8 x 10 mol L. A linearidade obtida
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no método proposto neste trabalho ¢ maior que aquela obtida no mé-
todo biamperométrico'* e de mesma ordem que a obtida no método
amperométrico empregando um sensor com membrana lipidica."”” No
entanto, neste trabalho o limite de detecc@o obtido (4,8 X 10 mol L")
é bem menor que os obtidos nos métodos biamperométrico' (2,5 x
10 mol L'!) e amperométrico® (10° mol L''). Ademais, a sensibilidade
obtida no método proposto foi de 6,69 x 10* LA mol' L, enquanto que
para o método biamperométrico'* foi de 2,71 x 10* LA mol! L e para o
amperométrico, 1,59 x 10° LA mol! L. Por outro lado, ndo foi possivel
comparar as figuras de mérito obtidas no presente trabalho com aquelas
obtidas no procedimento volumétrico proposto na literatura,'> uma vez
que os autores apresentam apenas os erros relativos entre os volumes
do titulante gasto (solugdo de nitrito de s6dio) e o teor de ciclamato de
solugdes de referéncia deste edulcorante.

No estudo de adig@o e recuperacio, foram obtidas recuperacdes
entre 96,8 e 106,0%, indicando que nao ocorreu interferéncia das
matrizes das amostras na determinagdo do ciclamato de sédio. No
estudo de repetibilidade, o desvio padrio relativo obtido foi de 1,2%;
jano estudo de reprodutibilidade, foi de 2,4%. Os resultados obtidos
para a determinacio de ciclamato de sédio em amostras de produtos
dietéticos utilizando o procedimento proposto (SWV) estdo em
concordancia com os resultados obtidos pelo método de referéncia
(CLAE), em nivel de confianga de 95%. O procedimento desenvolvido
para a determinagdo de ciclamato de sédio em produtos dietéticos
também apresentou boa sensibilidade e ndo foi necessario qualquer
pré-tratamento das amostras analisadas. Finalmente, cabe ressaltar
que o método proposto apresenta algumas vantagens sobre o método
de referéncia (CLAE), como, por exemplo, baixo custo, menor tempo
de andlise e dispensa de qualquer tratamento prévio das amostras.
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