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RESUMO: Foi descrita a metodologia utilizada para detectar os Acidos benzdico,
eitrico e lactico em refrigerantes eomerciais. A cromatografia em camada delgada foi
escothida por ser um métode simples e sensivel, quando comparade com outros méto-

dos analiticos,
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INTRODUCAO

Algumsas fabricas de refrigerantes estdo
alternando o uso de acidulante entre os dcidos
eitrico e ldctico, e empregando o &cido ben-
z6ice como conservador, Diversos métodos
para identificacBo por eromatografia destes
4cidos foram descritos® 4 % 7 88,16, 53, 32,13, 4 ¢
por nds testados, encontrando-se, assim, certa
dificuldade em uma tdnica andlise para umsa
identificacio simultfinea dos trés Acidos, com
Rt bem distinguiveis.

Em 1979, LEVENBERGER et aliié apre-
sentaram um trabalho quantifieando a saca-
rina e os #cidos benzdieo e sorbico, por cro-
matografia liguida de alta resolucfo, mas,
por ser este um métode gue exige um certo
investimento, nio fol testado, sendo nossa
principal preccupacio o desenvolvimento de
uma féenica rédpida e de baixo custs, ¢ que
foi conseguido através da cromatografia em
camada delgada,

O método deserito permitiv a extragio des-
tes acidos com acetato de etila e posterior
identificacio atravéz da ecromatografia em
camada delgada, utilizando uma mistura de
cloreférmio e Acide acético como fase mébvel
e uma mistura de indicadores como revelador,
o gue tornou possivel a identificacfio destes

trés acidos nas conceniracies eomumente em-
pregadas em refrigerantes 2,

0O écido benzdico pode ser determinado
quantitativamente com adaptagiio deste méto-
do ao descrito nos métodos oficiais de anélise
da AQACH

MATERIAL E METODO
Moaterial

No periode de junho de 1982 a janeirp de
1985, foram examinadas noventa amostras de
diversos refrigerantes (tabela p. seguinte),
encaminhados pelos Centros de Saude da
Coordenadoria de Satde da Comunidade da
Secretaria de Estado da Sadde do Estado de
5S40 Paulo, recolhidas nos supermercados e
nos distribuidores de bebidas da regifio de
Ribeirio Preto, SP.

Método

Egtragdo: a 50 ml do refrigerante, apés a
eliminagfio do gds carbbnico, foram adiciona-
dos 5ml de HCl (1+3) e 25m] de acetato
de etila. Apds agitacSo, em funil de sepa-
ragiio, a camada superior de acetato de etila
foi recolhida e concentrada até quase a secura,
com aquecimento em banho-maria.

* Realizado no Laboratério I de Ribeirdo Prefs, SP, do Instituto Adolfo Lutz, S%o Panlo, SP.

*+ Do Institute Adolfe Lutz.
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TABELA

Identificagdo dos deidos benzdico, citrico, ldetico e fosférico em amostras de refrigerantes andlisados pelo Laboratérie I de Ribeirdo Preto, SP,
do Instituto Adolfo Luiz, Sdo Paulo, SP, no periode de junho de 1882 a janeire de 1985

Aditivos detectados
N.° de Acido lactico Acido eitrico Acido benzdico Acido fosférico
Froduto amostras
examinadas
Nimero de | Percentagem | Numero de | Percentagem | Némero de | Percentagem ! Nimero de | Percentagem
amostras de amostras amostras de amosiras amosiras de amosiras amostras de amostras

Rf“gem“te? 25 4 16 20 80 24 96 5 20

e guarand
Refrigerantes

de mach 13 4 31 9 69 12 92 i} 46
Refrigerantes

de frutas

eitricas {limfo, 36 5 17 25 83 21 it 5 17

laranja e

tangerina )
Rofrigerantes 12 o o 3 25 7 58 12 100

de eola
Refrigerantes

de 10 3 30 8 &6 8 90 9 ¢

“tutti-frutti’”

Total 90 16 18 65 72 73 81 28 31
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Cromatografie: em placas de camada del-
gada, com silies gel G (STAHL tipo 80},
soluches-padrdes de dcido benzdico (0,019%
forsm aplicados o extrato concentrade e
p/v), deido latico {0,029% p/v) e Acido citrice
(6,089 p/v). Apbs esse processo, fol desen-
volvide o cromatograma, utilizando-se come
fase movel cloreférmio e dcido acético glacial
(27 4+ 3).

Como revelador fol empregada a solugdo
vermelho de metila 0,12 g, verde de bromo.
cresol 0,04 g e dleool etilico até compietar
160 mi.

Qs 4cidos foram revelados eomo manchas
vermeiho-riseas sobre fundo roxo-avermelha-
do, com os seguintes Rf aproximados: decido
eitrico 0,0, dcido lactico 0,5 o Acido benzdico
1,0,

0 acido benzdico pdde mer gquantificado
adaptando-se este método ao descrilo nos mé-
todos oficiais de andlise da AQAC! com as
seguintes modificagbes: adigdo de 0,Iml de
extrate diluido com 5ml de acetato de etila
nas cromatoplaeas, paralelamente com 0,1 ml
de uvma soluclo padriio de Acide benzéico a
0,19%. Desenvolver o cromstoprama até uma
altura de 10 cm, empregando-se como fase
moével <clorefdérmio e dcido acético glaeial
(27 + 8). Becar e raspar dois cireulos de 2 em
de diimetroe centrados na linha de frente e
perpendiculares aos pontos de aplicacio da
amostra e do padrio e transferir para tubos
de centrifuga. Transferir para outro tubo de
centrifuga um eirculo com 2 em de didmetro,
ragpado da placa em um local onde nfo fof
desenvolvide o cromatograma, para servir de
branco. A cada tubo adicionar 10 ml de Aleocol
etflico e agitar por trinta segundos. Centrifu-
gar até o sobrenadante tornar-se lmpido.
Decantar o sobrenadante em uma enbeta e ler
no espectrofotdmetro a 272 nm. Calenlar a con-
centragio de deido benzédico na amostra.

RESULTADOS E DISCUSSBAQ

De ncordo com s tabela, dos 90 refrigeran-
tes analisados no periodo de junho de 1982 »

janeiro de 1985, pelo Laboratdério I de Ribei-
réo Preto, SP, do Instituto Adolfo Lutz, Sic
Paulo, SP, 189% das amostras apresentaram
dcido lictico, sendo que os refrigerantes de
cola foram ops Unicos em que nfo fol encon-
trado este acido; porém, constatou-se a pre.
senga de 4dcido fosférico na totalidade deates
refrigerantes. O 4dcide fosférico, por ser um
acidulante usade em refrigerantes, fol por
nds identificado e encontrado em 31% de
todas as amostras snalisadas, Em mais de
159 dos rvefrigerantes rotulades como refri-
gerantes de frutas eitricas (como limdo,
laranja e tangerina), ndo foram adicionados
sucos naturais, observacfio constatada pela
auséneia de betaina,

Analisando ainda a tabela, observamos gue
em 819 dos refrigerantes examinados foi
constatada a presenca de Acido benzdico, adi-
cionado eomo conservador na forma de ben-
zoato de sddio. Dentre as marecas de refrige-
rantes analizadas constatamos gue um tnico
fabricante nfo uss conservadores em Seus
produtos, utilizando-ze do método da pasteu-
rizagdo.

Para verificar a sensibilidade do método,
foram preparadas as seguintes solugdes pa-
droes: dcido benzdico a 0,019 p/v, 4cido lac-
tico & (,02% p/v e dcido citrico & 0,08% p/v,
solughes estas com concentragdes dez vezes
menores dos que os valores méximos permiti-
dos por lei (Decreto Federal n® 55.871, de
26.2.1965 ), identificando-se perfeitamente as
respectivas manchas.

CONCLUSAQ

A cromatografia em camada delgads reve-
lou ser um método eficiente para detectar os
deidos citrico, benzéico e ldctico em refrige-
rantes, por ser simples e sensivel quando com-
parado com outros métodos analiticos.
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RICCIARDY, AJ.; FERREIRA, JF. & CARLUCCL N.T. — Simultaneous identi-
fication of benzoic acid, citric acid, and lactic acid in commercial soft drinks,
by thin-layer chromatography. Rev. Imst. Adolfe Lutz, 45(1/2):81-84, 1985,

ABSTRACT: A deseription is made of a precedure for the detection of citric
acid, bhenzoie seid and laetic acid in commercial soft drinks. Thin-layer ehromato-
graphy was found to be a simple and sensitive method compared with standard
analytical methods.

DESCRIPTORS; acidifers and preservatives in soft drinks, detection; soft
drinks, idantification of benzoic aeid, citrie acid and lactic acid by thin-layer chre-
mstograpky.
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