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RESUMO

Os adocantes proporcionam uma agradavel sensacdo de docura, que auxiliam na
qualidade sensorial da dieta humana, os quais podem ser divididos em adogantes naturais,
como a frutose, galactose, glicose, lactose e sacarose; e artificiais, tais como aspartame,
ciclamato e sacarina. Este trabalho teve como objetivo estudar a estabilidade térmica destes
adocgantes em atmosferas de nitrogénio e ar sintético utilizando-se a Termogravimetria (TG),
Termogravimetria Derivada (DTG), Analise Térmica Diferencial (DTA) e Calorimetria
Exploratoria Diferencial (DSC). Entre os adocantes naturais analisados verificou-se uma
maior estabilidade térmica para a lactose e sacarose, que apresentaram temperaturas iniciais
de decomposicdo térmica proximas de 220 °C, tendo a lactose vantagem por possuir um
maior ponto de fusdo (213 °C) em relagéo a sacarose (191 °C). A menor estabilidade térmica
foi observada para a frutose, que apresentou 0 menor ponto de fusdo (122 °C), assim como
uma menor temperatura inicial de decomposicdo térmica (170 °C). Dos adocantes artificiais
estudados verificou-se uma maior estabilidade térmica para a sacarina sddica, que apresentou
0 maior ponto de fusdo (364 °C), assim como a maior temperatura inicial de decomposicao
térmica (466 °C sob nitrogénio e 435 °C sob ar). A menor estabilidade térmica foi observada
para 0 aspartame, com a menor temperatura inicial de decomposicdo térmica (158 °C sob
nitrogénio e 170 °C sob ar). Para os adocantes comerciais observou-se maior estabilidade
térmica para os adocantes L e C, 0s quais apresentaram temperaturas iniciais de
decomposicdo térmica proximas de 220 °C e pontos de fusdo préximos de 215 °C. A menor
estabilidade térmica foi observada para o adocgante P, que apresentou temperatura inicial de
decomposicdo em 160 °C e ponto de fusdo em 130 °C. Os adocantes B, D, E, I, J, N e O
apresentaram baixa estabilidade térmica com as temperaturas iniciais de decomposicdo
proximas de 160 °C, provavelmente devido a presenca do aspartame, ainda que estes possuam
como principal constituinte a lactose, que é o mais estavel dos adogantes naturais. De acordo
com os resultados péde-se perceber também que todos os adogantes comerciais possuem em
sua composicdo pelo a0 menos um adocante natural e sempre sdo encontrados em grandes

proporcdes, sendo a lactose o principal constituinte de 60 % do total analisados.

Palavras chaves: Adocantes naturais. Adogantes artificiais. Estabilidade térmica.



ABSTRACT

Sweeteners provide a pleasant sensation of sweetness that helps the sensory quality of
the human diet, can be divided into natural sweeteners such as fructose, galactose, glucose,
lactose and sucrose, and articial sweeteners such as aspartame, cyclamate and saccharin. This
work aimed to study the thermal stability of natural and artificial sweeteners in atmospheres
of nitrogen and syntetic air using thermogravimetry (TG), derivative thermogravimetry
(DTG), Differential Thermal Analysis (DTA) and Differential Scanning Calorimetry (DSC).
Among the natural sweeteners analyzed showed higher thermal stability for the lactose and
sucrose, which showed initial decomposition temperatures near 220 ° C, taking advantage of
the lactose has a higher melting point (213 ° C) compared to sucrose (191 ° C). The lower
thermal stability was observed for fructose, it has the lowest melting point (122 °C) and the
lower initial decomposition temperature (170 °C). Of the artificial sweeteners studied showed
higher thermal stability for sodium saccharin, which had the highest melting point (364 ° C)
as well as the largest initial decomposition temperature (466 ° C under nitrogen and 435 ° C
in air). The lower thermal stability was observed for aspartame, which showed lower initial
decomposition temperature (158 ° C under nitrogen and 170 ° C under air). For commercial
sweeteners showed higher thermal stability for the sweeteners L and C, which showed initial
temperature of thermal decomposition near 220 °© C and melting points near 215 ° C. The
lower thermal stability was observed for the sweetener P, which showed initial decomposition
temperature at 160 ° C and melting point of 130 °C. Sweeteners B, D, E, I, J, N and O had
low thermal stability, with the initial temperature of decomposition starts near 160 °C,
probably due to the presence of aspartame, even if they have as the main constituent of the
lactose, wich is the most stable of natural sweeteners. According to the results we could also
realize that all commercial sweeteners are in its composition by at least a natural sweeteners
and are always found in large proportions, and lactose is the main constituent of 60% of the

total recorded.

Keywords: Natural sweeteners. Artificial sweeteners. Thermal stability
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1 INTRODUCAO

Os adocantes proporcionam uma agradavel sensacdo de docura que auxilia na
qualidade sensorial da dieta humana. Estes podem ser divididos em adogantes naturais
(nutritivos), ou seja, fornecem energia, como os agUcares; e adocantes artificiais (ndo-
nutritivos), os quais ndo fornecem energia, tais como aspartame, ciclamato, sacarina, entre
outros (DUFFY; SIGMAN-GRANT, 2004, p. 255-275).

Segundo Davis (1995, p. 170), os agucares sdo carboidratos adicionados aos
alimentos devido as suas propriedades fisicas, quimicas, bioldgicas e sensoriais. S&o
essenciais nos processos fisiologicos, atuando ndo somente como material basico para
fornecer energia, como desempenhando um papel importante na configuracdo das moléculas
bioldgicas (YUCHENG et al., 2003, p. 37).

Os carboidratos sdo compostos que contém carbono, hidrogénio e oxigénio, 0s quais
sdo divididos em monossacarideos, que sdo formados por uma molécula de acucar, sendo 0s
mais conhecidos, frutose, galactose e glicose; dissacarideos, que sdo formados pela
combinacédo de duas moléculas de aglcares, tendo como mais populares a lactose e a sacarose;
e polissacarideos, onde véarias moléculas de agucares sdo ligadas entre si, tais como fibras e
amido (BRAY et al., 2004, p. 537).

Apesar de serem indispensaveis na dieta humana por desempenharem fungdes
importantes para o funcionamento do corpo, 0 excessivo consumo de aclcares tem sido
apontado como possivel causador de varios problemas cronicos de salude, como obesidade e
doencas do coragdo (WILLETT, 1998, p. 218).

Nos ultimos anos, a preocupacdo com a saude e a qualidade de vida tem levado a
busca por alimentos mais saudaveis, diminuindo assim o consumo de produtos contendo
acucar, gordura e sal; e, com isso, reduzir os riscos de doencas (PINHEIRO, 2005, p. 193).

A substituicdo da sacarose (agtcar comum) nos produtos alimentares, por substancias
ndo caldricas deve ser feita de modo que as caracteristicas e principalmente a dogura sejam
bastante préximas as da sacarose (CARDOSO et al., 2004, p. 448). Dai a necessidade do uso
de aditivos alimentares, como os edulcorantes, que também possuem poder adocante, e em
alguns casos até superior ao da sacarose, porém possuem baixo poder calérico ou isencdo total
de acucar (ANVISA, 2007).
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De acordo com a Secretaria de Vigilancia Sanitaria, Portaria n° 540/MS, de 27 de
setembro de 1997, os edulcorantes sdo substancias diferentes dos agucares que conferem o
sabor doce aos alimentos (BRASIL, 1997). A docura € algo subjetivo e depende de varios
fatores como concentracdo do edulcorante, pH, temperatura de consumo do produto, outros
ingredientes contidos no produto e a sensibilidade do paladar de cada individuo
(ALTSCHUL, 1993, p. 275).

Cada edulcorante possui suas préprias caracteristicas, como estabilidade em solugdes
acidas ou basicas, estabilidade em uma ampla faixa de temperatura e alta solubilidade em
agua. Estes ndo podem ser toxicos e devem ser naturalmente metabolizados ou eliminados
pelo organismo (CAPITAN-VALLVEY, 2006, p. 385). Uma mistura de um ou mais
edulcorantes, com ou sem nutriente, que proporcione o sabor doce aos alimentos é
classificada como adogante (CARVALHO, 2007, p. 2)

Os adogantes artificiais sdo utilizados em produtos dietéticos, expandindo opgdes de
alimentos e bebidas em dietas com restricdo de aglcar, bem como o uso na indistria de
cosméticos e produtos farmacéuticos (CARDELLO, 1999, p. 119; O'BRIEN, 2001, p. 2).

No Brasil, assim com em muitos paises, ha um grande numero de adocantes
permitidos, porém nos Estados Unidos e em outros paises, 0 consumo de alguns é proibido
devido a possiveis danos a satde, apesar de ndo ser cientificamente comprovado (GARNIER-
SAGNE et al., 2001, 745).

O Joint Expert Committee on Food Additives (JECFA) determinou um valor de
ingestdo diaria permitida (por kg de massa corporal), que varia para cada edulcorante: 40 mg
para o aspartame, 11 mg para o ciclamato de sodio e 5 mg para a sacarina sodica
(ARMENTA, 2004, p. 149).

Devido a procura do consumidor por produtos contendo quantidades menores de
acucar, os substitutos deste tém ganhado atencdo especial, fazendo com que haja um aumento
no desenvolvimento de novos produtos livres de aglcar. Assim, o consumo de adogantes
artificiais vem crescendo cada vez mais (OZDEMIR et al., 1998, p. 439).

Desde a década de 80, os produtos dietéticos tém provocado mudangas no mercado
mundial, onde houve um crescimento acentuado do setor “light”, de um modo geral, passando
de US$ 160 milhdes em 1990 para US$ 2,2 bilhdes em 2000 (OLIVEIRA et al., 2004, p.
627). Como resultado desta demanda, a industria alimenticia tem inovado seus produtos para
suprir a necessidade da popula¢do. Normalmente fazem uso de uma mistura de adogantes

artificiais para que possam ser utilizadas em pequenas quantidades, proporcionando a reducao
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de custos e melhorias sensoriais (CAPITAN-VALLVEY et al., 2006, 385; TOZETTO et al.,
2007, p. 723).

As técnicas termoanaliticas sdo bastante utilizadas na caracterizacdo de alimentos,
pois fatores cinéticos como tempo e temperatura provocam a decomposicdo térmica,
formando novas substancias, ausentes na composi¢do original, que podem ser nocivas a
salde. Ao submeter uma amostra ao calor, esta pode sofrer alguns fendmenos, como a
decomposicdo de carboidratos e a oxidacdo das proteinas (SANTOS et al., 2004, p. 419).
Portanto, h4 uma necessidade cada vez maior de estudos sobre os diversos componentes dos
alimentos, visto que durante o processamento industrial & possivel ocorrer interacGes
quimicas, sendo necessario 0 uso de metodologias que ajudem no controle de qualidade destes
produtos (CONCEICAO, 2005, p. 163).

A analise térmica é uma importante técnica de caracterizacdo de produtos alimenticios
por prover dados analiticos que ajudam a aperfeicoar 0s processos industriais. Além disso, 0s
métodos termoanaliticos como a termogravimetria (TG), andlise térmica diferencial (DTA) e
calorimetria exploratdria diferencial (DSC) possuem vantagens na utilizacdo de pequenas
quantidades de amostras e reducdo no tempo de analise (SILVA et al., 1999, p. 177).

Neste trabalho foram analisados adocantes naturais e artificiais com o objetivo de
estudar suas estabilidades térmicas. Para isto, utilizaram-se as técnicas termoanaliticas TG,
DTA e DSC.
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2 OBJETIVOS

2.1 GERAIS

Avaliar a estabilidade térmica de adocantes naturais e artificiais utilizando os
métodos termoanaliticos TG, DTA e DSC.

2.2 ESPECIFICOS

» Obter curvas de andlise térmica de adogantes naturais e artificiais;

» Auvaliar perfis de decomposicdo térmica de adocantes naturais e artificiais;

» Estudar a influéncia da atmosfera sobre os perfis das curvas de andlise térmica de
adocantes naturais e artificiais;

» Obter medidas de DSC para o calculo de calor para os diversos eventos térmicos;

» Utilizar analise por infravermelho para caracterizar as substancias.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 ADOCANTES NATURAIS

3.1.1 Frutose

A frutose é um monossacarideo encontrado na maioria das plantas e no organismo
humano, isolada pela primeira vez em 1847 a partir da cana-de-acucar. Recebeu este nome
por ser originaria da palavra latina fructus, visto que as frutas sdo fontes importantes de
frutose. E um composto sélido, incolor, cristalino e solGvel em 4gua (BARREIROS et al.,
2005, p. 378). Sua fusdo ocorre entre 117 e 121 °C (ALDRICH, 2000-2001, p. 840). A

estrutura da frutose pode ser observada na Figura 3.1.

Ao

HOCH, < CH,0H
c"’}f HH“C
-~ H ()Fi//
H < OH

OH H

Figura 3.1 - Estrutura da frutose

A frutose é absorvida lentamente pelo intestino permanecendo 0 excesso por
prolongados periodos de tempo. Cerca da metade é consumida pelo figado e rim; a outra parte
é dividida para outros tecidos, tais como adiposo, musculo e cérebro. Porém, a importancia do
metabolismo da frutose nestes ou em outros tecidos é desconhecida (FUNARI et al., 2007, p.
130). Sua absorcdo € mais baixa do que a da galactose e glicose, porém mais rapidas do que
as do acucar de alcool (SIGMAN-GRANT; MORITA, 2003, p. 818).

Existem varios alimentos contendo este agucar, 0s quais sdo consumidos em todo o
mundo e, apesar de ativar os hormdnios que estdo ligados a estimulacdo do apetite, 0 que o
torna suspeito quanto ao favorecimento no ganho de peso, este ndo ativa a secrecdo de

insulina e leptina (TEFF et al., 2004, p. 2963). Além disso, a frutose possui uma estrutura
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quimica semelhante a da glicose, e ndo necessita da insulina para o seu metabolismo, 0 que a
torna um possivel substituto da glicose na dieta dos diabéticos (BARREIROS et al., 2005, p.
378). Entretanto, um alto consumo de frutose causa efeitos colaterais como sofrimento
gastrintestinal, hiperuricemia e acidose lactica, devido a sua incapacidade de ser processada
em grandes quantidades (BEYER, 2005, p. 1559; FUNARI et al., 2007, p. 130). Seu excesso
acarreta também um aumento de lipidios no sangue. Portanto seu uso deve ser limitado,
principalmente por pessoas susceptiveis a problemas cardiacos.

Desde a década de 60, a importancia da frutose na dieta humana vem aumentando,
apesar do seu processo completo de metabolismo ainda ser desconhecido. Esta crescente
elevacdo no seu consumo pode ser responsavel pelo aumento da obesidade nas culturas
ocidentais, que afeta a qualidade de vida das pessoas e estd associado a doengas como
diabetes tipo Il, hipertensdo, hiperlipidemia e doencas do coracdo (COX, 2002, p. 487).

A maior parte da frutose contida nos alimentos é proveniente do xarope de milho rico
em frutose. A producdo deste adocante é realizada ao modificar o amido extraido do milho
para produzir um xarope possuindo cerca de metade glicose e metade frutose. O xarope de
milho com elevada concentracdo de frutose é mais doce e mais barato que o aglcar de mesa,
(BRAY et al., 2004, p. 537) sendo portanto um dos mais utilizados pela indUstria alimenticia
em substituicdo a sacarose (BEYER, 2005, p. 1559; CESARETTI; KOHLMANN JUNIOR.,
2006, p. 194).

A frutose é usada como aditivo em produtos comerciais como, adocantes,
refrigerantes e alimentos feitos com o xarope de milho, tais como, cereais do café da manha,
sucos e alimentos pré-preparados (NI, 2003, p. 53; BRAY et al., 2004, p. 538).

O aumento no seu consumo, entre outras vantagens, se d& devido a alguns fatores
como alto poder adocante (cerca de 1,7 vezes mais que a sacarose), grande solubilidade em
solucdes aquosas, baixo custo, propriedades funcionais que melhoram o sabor, a cor e a
estabilidade do produto e sinergismo com outros adocgantes, tais como sacarose e alguns
adocantes artificiais (HALLFRISCH, 1990, p. 2653). Porém, apesar de apresentar diversas
vantagens na sua utilizacdo em produtos alimentares, devem-se levar em consideracdo as
mudancas fisicas ou quimicas que podem ocorrer caso 0s produtos sejam aquecidos ou até
mesmo cozidos (DAVIS, 1995, p. 170).
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3.1.2 Galactose

A galactose € um monossacarideo produzido a partir da lactose através das hidrolises
dos processos digestivos, ndo sendo encontrado livre na natureza. Sua combinagdo com a
glicose forma a lactose na mulher quando esta produzindo o leite materno. Para esta sintese, a
quantidade necessaria de galactose para o corpo humano € obtida pela conversdo da D-glicose
em D-galactose (HILL et al., 1993, p. 487; MAHAN, ARLIN, 1994, p. 31).

A galactose na temperatura ambiente € um sdlido cristalino, bastante soltvel em
agua. Sua fusdo ocorre entre 171 e 174 °C (ALDRICH, 2000-2001, p. 847). A estrutura desta

pode ser observada na Figura 3.2.

C/H,0H

c .
t'}ll/ . H
C i C

OH H
H \c C/ml
H OH

Figura - 3.2 Estrutura da galactose

E um constituinte importante dos glicolipideos que ocorrem no cérebro e nas células
nervosas (HILL et al., 1993, p. 487). No figado, este carboidrato é rapidamente convertido em
uridina difosfoglicose, podendo ser incorporado ao glicogénio ou ser convertido em glicose-1-
fosfato e assim ser metabolizado pelo percurso da glicose (MAHAN; ARLIN, 1994, p. 35).

A auséncia de uma enzima no figado capaz de converter a galactose em glicose
aumenta os niveis de galactose no sangue. Isto € resultado de uma doenca genética chamada
galactosemia. A galactose presente no leite materno ou animal e em seus derivados ndo é
metabolizada no organismo das pessoas que possuem esta doenca, ficando acumulada na
urina, no sangue e nos tecidos causando vomitos, diarréia, convulsdes, retardo mental,
catarata, entre outros. A doenga normalmente surge nos primeiros dias de vida ap0s a ingestao
das primeiras mamadas. Se ndo reconhecida durante o periodo neonatal, a doenca pode
produzir danos ao figado, rins, cérebro e olhos. O tratamento pode ser feito apenas retirando
de suas dietas os alimentos contendo a galactose (GENETICS HOME REFERENCE, 2008).
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3.1.3 Glicose

A glicose também conhecida como dextrose € um monossacarideo de grande
importancia para as funcgdes cerebrais, o qual é produzido por plantas através do processo de
fotossintese, que utiliza a energia solar para combinar diéxido de carbono e agua, formando a
glicose. Assim como a galactose, a glicose dificilmente ocorre isolada nos alimentos, sendo
encontrado mais frequentemente como parte de um dissacarideo ou amido (MAHAN;
ARLIN, 1994, p. 30). Sua estrutura pode observada na Figura 3.3.

C H,0H
HoAS Ly
C/H _

H OH

Figura 3.3 - Estrutura da glicose

Este monossacarideo € encontrado no milho doce, xarope de milho e nas frutas,
principalmente nas uvas maduras sendo, portanto referida normalmente como acgucar da uva.
Possui poder adocante de 74 % em relacdo a sacarose e € comercialmente produzido pela
hidrélise do amido (HILL et al., 1993, p. 483). Sua fusdo ocorre entre 156 e 158 °C
(POUCHERT, 1981, p. 115).

A glicose é o principal produto de hidrolise dos carboidratos mais complexos no
sistema digestivo. Uma grande parte dos carboidratos ingeridos pelo organismo é convertida a
glicose através de percursos metabolicos que produzem energia para as células. E considerado
0 carboidrato circulante dos animais, por isso também é conhecido como aglcar do sangue,
que possui cerca 0,08 % de glicose (HILL et al., 1993, p. 483; MAHAN, ARLIN, 1994, p.
31).

E o combustivel principal do cérebro, mas ndo é estocado no cérebro. Apds a
absorcéo no trato gastrointestinal, a glicose € carreada na corrente sanguinea para o figado,
ceérebro e outros tecidos (D’ANCI et al., 2009, p. 96).
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A glicose entra nas células por um mecanismo de transporte (Glut-4) que é
dependente de insulina em quase todos os tecidos. A insulina ativa o receptor insulina, que
aumenta a densidade dos transportadores da glicose sobre a superficie das células, facilitando
a entrada da glicose. Uma vez dentro da célula, a glicose é fosforilada, onde o metabolismo
intracelular da glicose inicia (BROWN, 2000, p. 242; BRAY et al., 2004, p. 538).

Este carboidrato é estocado em quantidades restritas na forma de glicogénio no
musculo e figado, sendo o glicogénio convertido a glicose e liberado na corrente sanguinea
qguando necessario. Como o corpo ndo possui amplos estoques de glicogénio, pois sdo
consumidos em um ou dois dias, uma fonte de dieta permanente de carboidratos deve repor
estes estoques. Portanto, devido a necessidade fisiologica primaria por glicose junto as células
cerebrais, estabeleceu-se recentemente um requerimento médio estimado de carboidratos para
criancas e adultos em 130 gramas por dia (SIGMAN-GRANT; MORITA, 2003, p. 818;
D’ANCI et al., 2009, p. 97).

Os niveis de glicose no sangue séo rigorosamente controlados pela insulina e por
outros horménios, pois se ndo forem produzidos normalmente ou se 0 corpo ndo responder a
estes hormodnios, os niveis de glicose no sangue poderdo aumentar consideravelmente
acarretando o Diabetes mellitus ou diminuir bastante levando a hipoglicemia sendo, portanto
necessarios tratamentos que controlem estes niveis (NATIONAL DIABETES STATISTICS,
2005).

3.1.4 Lactose

A lactose (4-O-(B-D-galactopiranozil)-D-glicose), mas conhecida como agucar do leite
é um dissacarideo apresentado sob a forma de cristais brancos cristalinos. N&o é higroscopica,
possui baixa solubilidade em &gua e alcool, ¢ insoltvel em éter e cloroférmio (SILVA, 2002,
p. 13) e sua fusdo se dd em 201,2 °C (LIDE, 1991-1992, p. 3-305).

Este aclcar é encontrado no leite dos mamiferos no estado de lactagdo em diferentes
teores o qual é responsavel pelo seu sabor levemente doce, sendo o unico dos agucares néo

encontrado nas plantas. Sua estrutura esta representada na Figura 3.4.

Rosimere Maria Lima Freire



Revisdo da literatura 29

C H,0H CH,0H

OH - . H C . OH
" Y D
C Cl O [C

11\ QH ZI_/' H \DH H/u

C C
H OH H OH

Figura 3.4 - Estrutura da lactose

A lactose promove a absorcdo e retencdo do célcio no intestino, assim como a
absorcdo do magnésio e do manganés. Esta ndo € tolerada por parte da populacdo humana que
ndo possui a lactase, enzima digestiva que geralmente hidrolisa a lactose para ser absorvida no
intestino como galactose e glicose. Caso isso ndo aconteca, a lactose pode ser fermentada
causando distensdes, desconfortos e até diarreias.

Apesar das desvantagens e de possuir poder adocgante bastante fraco, cerca de um
sexto do poder adocante da sacarose (MAHAN, ARLIN, 1994, p. 33; CARMINATTI, 2001,
p. 11,12), a lactose vem sendo utilizada para ajustar sabores e diluir aditivos (NI, 2003, p. 53),
destacando-se como um dos excipientes mais utilizados nos produtos alimentares, por
apresentar rapida dissolucdo, boa compressibilidade, baixa reatividade quimica e ndo ser
higroscépica (CURY et al, 2007, p. 85), além de fornecer volume sem aumentar
consideravelmente a dogura, podendo substituir parcialmente a sacarose (DAVIS, 1995, p.
175).

3.1.5 Sacarose

A sacarose (Ci2H20:1) € um dissacarideo formado pela unido da glicose e da
frutose. Este composto natural, geralmente associado com o sabor doce é comumente usado
para alterar sabores e outras propriedades dos alimentos. A sacarose, também conhecida como
acucar de mesa, € extraida comercialmente da cana de agucar ou da beterraba (TEMUSSI,
2006, p. 1877). A fusdo desta ocorre entre as temperaturas de 190 a 192 °C (POUCHERT,
1981, p. 119). Sua estrutura esta representada na Figura 3.5.
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Figura 3.5 - Estrutura da sacarose

A sacarose é 0 mais abundante de todos os agucares, e desde 2000 a.C. tem sido
produzida como alimento e adogante, sendo proveniente do suco do caule da cana de acUcar,
uma graminea tropical originaria do Pacifico Sul. Esta era cultivada na india de onde se
propagou para outros paises substituindo o mel que era o principal adogcante na Europa no
século XV (BARBOSA FILHO et al., 2000, p. 7).

A cana de acucar (Saccharum spp.) é cultivada no Brasil desde 1532, sendo
atualmente o maior produtor e exportador de agucar e alcool do mundo, com uma area de
cultivo de 6,5 milhdes de hectares, produzindo aproximadamente 420 milhGes de toneladas de
cana por ano, com uma produtividade média de 73 t. ha™. Entre os estados com maior
produtividade no Brasil estdo Sdo Paulo, Paran, Minas Gerais e Alagoas. A cana esta pronta
para a industrializacdo quando apresentar um teor minimo de 12% de sacarose (IBGE, 2007).

Em 1747 Marggraf descobriu que a beterraba também era uma fonte potencial de
sacarose. A beterraba branca (Beta vulgaris), uma planta anual, rende 10 a 20% por peso de
sacarose. O aclcar de beterraba representa 40% da producdo total de sacarose no mundo,
onde em 1988 excedeu 100 milhdes de toneladas (BARBOSA FILHO et al., 2000, p. 7).

Os produtos elaborados com sacarose geralmente se destacam pela aparéncia e pelo
sabor doce. Esta aumenta a viscosidade do meio, proporcionando textura adequada e
estabilidade (OLIVEIRA et al.,, 2004, p. 627). Além disso, a sacarose possui grande
disponibilidade, baixo custo e simplicidade de producédo; sendo, portanto, bastante utilizada
na fabricacdo de doces, bolos, bebidas, enlatados, engarrafados, alimentos congelados entre
outros (SIGMAN-GRANT; MORITA, 2003, p. 815). Porém, algumas pesquisas tém
registrado que o uso exagerado de sacarose estar relacionado a problemas de salde como
enxaquecas, obesidade, doencas do coragdo, carie dentaria, cancer (HILL; ARLIN, 1993, p.
490) e diabetes.
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Durante a digestdo, a sacarose € quebrada em acucares simples (frutose e glicose)
que sdo transportados pela corrente sanguinea para todas as células do corpo. A dificuldade do
organismo em metabolizar os acucares ingeridos é causada pela diabetes, onde seus
portadores ndo produzem insulina suficiente ou ndo podem usar a insulina produzida
(VISSOTTO; GOMES, 2005, p. 108).

Portanto, é necesséria a utilizacdo de produtos alimenticios que ajudem na reducédo
do consumo destes agucares, tais como os produtos contendo adocantes artificiais (CHEN;
MOU, 1997, p. 135), que também possui sabor doce, porém possuem baixo valor caldrico ou
isencdo total de acucar (ANVISA, 2007). Estes ndo podem ser tdxicos e devem ser
naturalmente metabolizados ou eliminados pelo organismo (CAPITAN-VALLVEY et al.,
2006, p. 385).

3.2 ADOCANTES ARTIFICIAIS

3.2.1 Aspartame

O aspartame (Ester metilico do N-L-a-aspartil-L fenilalanina) é um adocante
artificial de baixo poder calérico descoberto acidentalmente por J. M. Shlatter nos Estados
Unidos em 1965. E um dipeptideo cristalino de coloragio branca, o qual adoca 180 a 200
vezes mais que a sacarose (FATIBELLO-FILHO et al., 1996, p. 250; CONCEICAO et al.,
2005, p. 163; CARVALHO, 2007, p. 4). Sua fusdo ocorre entre 248 e 250 °C (POUCHERT,
1981, p. 1005).

O aspartame foi sintetizado a partir de uma substancia quimica através de métodos
enzimaticos, como também utilizando o método de DNA recombinante, Porém o processo
industrial mais utilizado é a sintese quimica (FATIBELLO-FILHO et al., 1996, p. 250). Sua

Férmula estrutural esta representa a seguir:
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Figura 3.6 - Estrutura do Aspartame

Conhecido comercialmente por Nutrasweet® é um dos adocantes artificiais mais
utilizados na atualidade. No Brasil, tem sido empregado em vérios produtos dietéticos, como
adocantes de mesa, refrigerantes, sorvetes, pudins, gelatinas, iogurtes, refrescos em pos, entre
outros (VIEIRA; FATIBELLO-FILHO, 1995, p. 250).

Este adogante artificial possui sabor semelhante a sacarose, ndo possui sabor residual
amargo, ndo provoca caries, fixa sabor e aroma e pode ser utilizado juntamente com outros
adocantes artificiais. E bastante usado por diabéticos; e por hipertensos, por ndo conter o
sodio. Além disso, ajuda no controle do peso de individuos obesos (BUTCHKO et al., 2002,
p. 5).

O aspartame é metabolizado no trato gastrointestinal formando &cido aspartico
(40%), fenilalanina (50%) e metanol (10%). O metanol é inicialmente oxidado a formaldeido
em diversos tecidos e por fim a &cido formico. Os metabolitos sdo absorvidos, utilizados e
excretados pelo corpo da mesma forma que acontece com as outras fontes de dietas
(STEGINK, 1987, p. 205; GILLI et al. 2008, p. 89).

Este dipeptideo € utilizado pelo corpo como mais uma proteina, fornecendo energia,
porém as calorias sdo despreziveis, devido suas quantidades serem muito pequenas. Os
produtos do metabolismo do aspartame sdo apontados como responsaveis pela sua possivel
toxidade. A fenilalanina ndo é recomendada para pessoas portadoras da fenilcetonuria, uma
doenca genérica rara, que faz com que o metabolismo da fenilalanina ndo funcione
adequadamente. Grandes doses desta substancia podem levar a mudancas no comportamento,
tais como insonia e depressdo; alteracfes na visdo e retardamento mental principalmente nas
criancas. O metanol produzido em grandes quantidades pode provocar acidoses e cegueiras
(CONCEICAO et al., 2005, p. 163).

Para verificar a seguranga no consumo deste adogante e de seus constituintes

metabdlitos, iniciou-se um processo de aprovacgdo atraves de estudos toxicoldgicos realizados

Rosimere Maria Lima Freire



Revisdo da literatura 33

em animais, fazendo uso de quantidades superiores as consumidas normalmente pelo homem.
Os resultados ndo apresentaram efeitos no sistema nervoso central, aparelho reprodutor,
digestivo e enddcrino. Através destes estudos também estipulou-se um valor diario para o
consumo de aspartame que € de 40 mg/kg de massa corporal, sendo aprovado para uso
inicialmente nos Estados Unidos em 1974. Entretanto, ap0s sua aprovacgao continuaram sendo
feitas pesquisas envolvendo possiveis ligacdes entre o aspartame e dores de cabega, ataques,
comportamentos, humor e reacdes alérgicas, sendo confirmada sua seguranca quando usado
em quantidades pequenas (BUTCHKO et al., 2002, p. 5-7).

A estabilidade do aspartame tem sido amplamente estudada através de métodos
sofisticados, os quais revelam que este é relativamente estdvel até 150 °C, porém em
determinadas condicGes de temperatura, pH e umidade, torna-se instavel, podendo ser
hidrolisado e formar aspartilfenilalanina ou dicetopiperazina liberando metanol
(CARVALHO, 2007, p. 4 ), como pode ser visualizado na Figura 3.7.
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Figura 3.7 - ReacOes de decomposicéo do aspartame.

Portanto, devido a essa instabilidade, o aspartame ndo pode ser utilizado em produtos
que necessite de altas temperaturas de processamento ou por grandes periodos de cozimentos
e frituras. Entretanto, mesmo em altas temperaturas, quando expostos por pequenos periodos

de tempo, ele pode ser utilizado sem perda significante da dogura (BASTIN, 2006).
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3.2.2 Ciclamato

O ciclamato, &cido ciclohexilsulfamico foi descoberto em 1937 por Michael Sveda,
um estudante americano da Universidade de llinois ao pesquisar a sintese de sulfamatos,
sendo este 30 vezes mais doce que a sacarose. E um p6 branco, cristalino, inodoro, soltvel em
agua, alcool e propilenoglicol.

E um adocante artificial ndo calérico bastante utilizado na indUstria farmacéutica,
alimentos e bebidas; Podendo ser encontrado na composi¢do dos produtos em trés formas
diferentes: ciclamato de sédio, ciclamato de célcio e acido ciclamico (ARRUDA et al., 2003,

p. 148). A formula estrutural do ciclamato de sddio esta representa a seguir:
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H

Figura 3.8 - Estrutura do Ciclamato de sddio

Em 1949, o ciclamato teve seu inicio no mercado mundial como adogante artificial; e
posteriormente foi adicionado a lista de substancias ditas segura pelo FDA (Food and Drug
Administration) em 1959, sendo bastante utilizada em substituicdo a sacarose por pessoas
diabéticas ou com alguma restri¢do a ingestdo de carboidratos. Entretanto, estudos posteriores
constataram que o ciclamato ndo era eliminado de forma invaridvel, podendo ser
metabolizado a ciclohexilamina (BOPP, PRICE, 2001, p. 63; ARRUDA et al., 2003, p. 148),
que € um forte carcinogénico (RENWICK, WILLIAMS, 1972, p. 857; LLAMAS et al., 2005,
p. 301).

Tanto nos seres humanos quanto em animais, o ciclamato ndo é absorvido
completamente pelo intestino. A maior parte ndo absorvida, geralmente é eliminada pela urina
e pelas fezes, e uma quantidade variavel pode ser convertida a ciclohexilamina através de
microorganismos. Entretanto, quando absorvido é rapidamente excretado pela urina sem
acumulo consideravel no sangue ou nos tecidos. Cada individuo possui habilidades variadas
em metabolizar o ciclamato a ciclohexilamina, o principal metabdlito do ciclamato. Acima de
70% da populagdo humana é incapaz de metaboliza-lo, enquanto apenas 4% séo capazes de
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converter 20% ou mais da ingestdo diaria (RENWICK, WILLIAMS, 1972, p. 857; CASALS
etal., 1996, p. 397).

Quando estudado associado a sacarina na proporcao 10:1, verificou-se 0 aumento na
incidéncia de cancer de bexiga em ratos sendo, portanto, banido dos Estados Unidos e de
outros paises no final da década de 60 (PRICE et al., 1970, p. 1132; BOPP, PRICE, 2001, p.
63; ARRUDA et al.,, 2003, p. 148). Apesar de todas as controvérsias, o Joint Expert
Committee on Food Additives (JECFA) aprovou o uso do ciclamato de sodio em 1977 em
paises, tais como Brasil, Africa do Sul, Finlandia, Alemanha, Suica, entre outros.

Estudos posteriores sobre a toxidade do ciclamato e da mistura ciclamato/sacarina,
constataram poucos efeitos fisiopatoldgicos, mesmo quando ingerido em grandes quantidades
(BOPP, PRICE, 2001, p. 63; ARRUDA et al., 2003, p. 148).

Devido ao sinergismo proporcionado entre o ciclamato e a sacarina, geralmente sao
empregadas misturas destes edulcorantes com a finalidade de diminuir o sabor residual
amargo deixado pela sacarina (BOPP; PRICE, 2001, p. 63). No Brasil existem diversos
adocantes de mesa com esta composi¢do, sendo os mais vendidos com proporcado de duas
partes de ciclamato para uma de sacarina (CARDELLO et al., 1999, p. 121; ARRUDA et al.,
2003, p. 149). De acordo com o JECFA, a ingestdo diaria aceitavel (IDA) para o ciclamato é
11mg por kg de massa corporal; e segundo o Scientific Committee on Food of the European
Commission (SCFEC), o IDA é 7Tmg (ARMENTA et al., 2004, p. 149).

O ciclamato de sédio é um adocante artificial bastante utilizado ndo somente como
substituto da sacarose por pessoas diabéticas, como também para o controle e reducdo do peso
corporal, tendo ainda como vantagem ndo provocar o desenvolvimento da carie dentéria.
Portanto, devido a utilizacdo deste adocante tanto em alimentos quanto na inddstria
farmacéutica sdo necessarias investigacdes sobre os possiveis efeitos que esta substancia
possa causar no homem (YEBRA, BERMEJO, 1998, p. 1115; PINHEIRO et al., 2005, p.
197), incluindo as transformagfes quimicas ou fisicas que possam ocorrer durante seu
processamento industrial e preparo dos alimentos que utilizam este produto (CONCEICAO et
al., 2005, p. 164).
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3.2.3 Sacarina

A sacarina (O-benzoico sulfamida, C¢H4COSO,NH) foi descoberta em 1879 por
Remsen e Fahlberg na Universidade de Hopkins Johns, ao estudarem a oxidacdo do o-
toluenosulfonamidas (LLAMAS et al., 2008, p. 43).

A sacarina e seus sais de sodio sdo pos cristalinos brancos e inodoros, que adoca
cerca de 400 a 500 vezes mais que a sacarose (PEARSON, 2001, p. 151). A estrutura da

sacarina sodica pode ser observada na Figura 3.9.

o
.—-’A'\ _____.a-((
U NNa
‘\«Mﬁ’ ""--.S/
AN
/o

@]

Figura 3.9 Estrutura da Sacarina Sédica

Tém sido bastante utilizada pela medicina e em véarios produtos como adog¢ante ndo
nutritivo substituto da sacarose por pessoas diabéticas ou com alguma restricdo em relacédo a
ingestdo dos carboidratos (UCAR, 2008, p.1239; CARDELLO et al., 1999, p. 119).

Essa substancia e solivel em acetona, etanol e glicerol e um pouco solivel em
cloroférmio e dietil éter. E bastante estavel no seu estado seco e também conhecido por seu
sabor residual amargo e metalico, que pode ser amenizado através de misturas com outros
adocantes, como ciclamato, aspartame, acessulfame-k e sucralose (PINHEIRO et al., 2005, p.
196).

A mistura Ciclamato/Sacarina tem sido usada em proporgdes diferentes, sendo seu
potencial variado de acordo com as propor¢des. Para a proporcdo 2:1 de Ciclamato/Sacarina
que é a utilizada comercialmente no Brasil, ndo ha& estudos sobre a equivalente docura de
sacarose (CARDELLO etal., 1999, p. 121; PINHEIRO et al., 2005, p. 196).

O grande consumo de sacarina esta relacionado a alguns fatores como: prego bem
abaixo da sacarose, ndo fornece calorias, ndo € metabolizado pelo organismo, ndo provoca
caries, é estavel e possui amplas aplicagdes (CAPITAN-VALLVEY et al., 2006, p.385).

A sacarina sodica é o adocante artificial mais antigo, porém tem sido alvo de criticas

nos Ultimos anos devido a seus provaveis efeitos carcinogénicos. As maiores restricdes sao
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devido ao seu potencial de toxidade. O valor da ingestdo diéria aceitvel é permitido pela
Organizagdo Mundial de Satde (OMS), sendo o0 mais baixo em relagdo aos outros adogantes
(ZHU et al., 2005, p. 143). Esse valor varia entre 0 e 5 mg por kg de massa corporal por dia
(LLAMAS et al., 2008, p. 43).

Por causa da sua estabilidade térmica e auséncia dos efeitos de pH (2-8), a sacarina
pode ser utilizada em diversos preparos alimenticios, tais como geléias, conservantes, sucos
concentrados, alimentos enlatados, produtos assados, bebidas carbonadas, entre outros.
Porém, quando aquecida a 380° C e em pH menor do que 2,0; pode ocorrer a decomposicao
hidrolitica da sacarina, tendo como resultado a formacao de dois acidos, que ndo sdo doces.
Também ocorre a liberagcdo de substancias toxicas, como 6xido de nitrogénio (PINHEIRO et
al., 2005, p. 196).

3.3 ANALISE TERMICA

A andlise térmica (TA) é bastante utilizada para descrever técnicas analiticas
experimentais como a Termogravimetria (TG), Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC) e
Andlise Térmica Diferencial (DTA). Estas técnicas sdo utilizadas a fim de investigar o
comportamento de uma amostra em fungdo da temperatura.

A analise térmica é empregada tanto nos meios cientificos quanto industriais. A
aceitacao destas como técnicas analiticas em uma crescente faixa de aplicacOes se da devido a
sua eficacia em caracterizar uma grande variedade de materiais utilizando uma ampla faixa de
temperatura, assim como fazer uso de pequena quantidade de amostra (0,1 g - 10 mg) e obter
resultados relativamente rapidos (HATAKEYAMA, QUINN, 1999, p. 1-2; SILVA et al,,
1999, p. 177).

Com essa técnica as propriedades dos materiais (&rea superficial, porosidade,
tamanho da particula, densidade, massa, etc.), sdo medidas em funcdo do tempo ou da
temperatura. Outras propriedades dependem da estrutura molecular e da natureza do material
e inclui as propriedades termodinamicas como capacidade calorifica, entalpia e entropia. As
condicdes de analise podem ser isotérmicas, onde a temperatura permanece constante, ou nao-
isotérmicas, onde se programa a temperatura desejada. (PIMENTEL; ARBILLA, 1998, p.
263).
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Na investigacdo do comportamento térmico de alimentos muitos efeitos fisico-
quimicos podem ser observados na faixa de temperatura entre 50 e 300 °C, os quais podem
ser endotérmicos, no caso da fusdo, gelatinizacdo, desnaturacéo e evaporacdo ou exotérmicos
como oxidacdo e fermentacdo. A transicdo vitrea pode ser observada pela mudanca na linha
de base. Estas informacgdes associados & umidade sdo importantes tanto para a estocagem do
alimento, quanto para o seu consumo (RAEMY, 2003, p. 273-274).

A Figura 3.10 mostra os componentes basicos de instrumentos da anélise térmica.
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Figura 3.10 Componentes basicos de instrumentos de Analise Térmica.

3.3.1 Termogravimetria (TG)

A termogravimetria (TG) é a técnica pela qual determinam-se as perdas ou ganhos de
massa de uma substancia em funcdo do tempo ou da temperatura. O instrumento principal da
termogravimetria é uma termobalanca de precisdo e um forno que possibilite a programacéo
de temperatura para que esta aumente linearmente com o tempo (HEIDELBERG, 1987, p
112; BROWN, 1988, p. 6; HATAKEYAMA, QUINN, 1999, p. 45; VOGEL, 2002, p. 265).

Os eventos térmicos referentes as perdas de massa sdo: sublimagdo, vaporizagéo,
dessor¢do, absorcdo, redugdo, oxidacdo e decomposi¢do. Porém nem todos os eventos
térmicos, apresentam perdas de massa, como € o caso da fusdo, cristalizacdo e transicéo

vitrea.
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A termogravimetria € bastante utilizada para caracterizar a decomposicdo e
estabilidade térmica de varios materiais, em condicdes variadas, assim como estudar a
cinética dos processos fisico-quimicos ocorridos nas amostras. As caracteristicas apresentadas
nas curvas termogravimétricas de um determinado material podem ser influenciadas pelas
condigBes experimentais empregadas, tais como: massa da amostra, volume e forma fisica, a
natureza e a forma do suporte da amostra, o tipo e a pressao de atmosfera, assim como a taxa
de aquecimento (HATAKEYAMA; QUINN, 1999, p. 45).

3.3.1.1 Termogravimetria Derivada (DTG)

Na termogravimetria derivada (primeira derivada da curva TG), a variagcdo de massa
em relacdo ao tempo, dm/dt, é calculada como uma funcdo do tempo ou da temperatura. A
curva DTG apresenta picos com areas que correspondem as variacdes de massa observadas na
curva TG (SILVA, 2002, p. 10).

As reacgdes sobrepostas sdo na maioria das vezes dificeis de serem interpretadas pela
curva TG. Em alguns casos a resolucdo pode ser melhorada através de mudancas dos
parametros escolhidos, porém as vezes ndo é desejavel alterar as condi¢fes experimentais
otimizadas. Neste caso, é necessario fazer uso da curva DTG, visto que se consegue visualizar
melhor o inicio e o fim de cada reacdo. Os picos da curva DTG ocorrem quando a taxa de
variacdo de massa é maxima. Estes sdo caracterizados pela temperatura méaxima de pico e a
temperatura inicial de pico. Porém, a curva DTG ndo possui mais informagdes do que as
contidas na curva TG. As curvas DTG também sdo utilizadas para comparar os resultados das
curvas DTA devido a semelhanca entre elas (BROWN, 1988, p. 17-18; HATAKEYAMA,
QUINN 1999, p. 68).

3.3.2 Analise Térmica Diferencial (DTA)

A analise térmica diferencial é a técnica mais empregada para auxiliar nos resultados

obtidos na curva TG. As curvas DTA determinam a diferencga de temperatura entre a amostra
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e 0 material de referéncia em funcdo da temperatura (modo ndo-isotérmico) ou tempo (modo
isotérmico).

Durante uma transicdo de fase, a temperatura programada ndo permanece a mesma
devido a absorcdo ou emisséo de calor pela amostra (HEIDELBERG, 1987, p. 33; BROWN,
1988, p. 23; HATAKEYAMA, QUINN, 1999, p. 6-69). Portanto, quando ocorre um evento
endotérmico, tais como na fusdo e desidratacdo, a temperatura da amostra se torna mais baixa
até que a reacdo se complete, quando entdo retorna a temperatura da referéncia. Os picos da
DTA fornecem informacdes sobre a natureza da amostra analisada. Picos endotérmicos
agudos normalmente sdo relacionados a cristalizacdo ou fusdo e os picos endotérmicos largos
sdo relacionados a desidratacdo. As mudancas fisicas de uma amostra geralmente apresentam
picos endotérmicos, jd& as mudancas quimicas, principalmente as reacGes de oxidacdo,

apresentam na maioria das vezes picos exotérmicos (VOGEL, 2002, p. 271).

3.3.3 Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

A calorimetria exploratéria diferencial (DSC) é a técnica que possibilita a
determinacéo da diferenca de energia ocorrida entre a amostra e um material de referéncia,
guando estes sdo aquecidos ou resfriados através da temperatura previamente programada
(HEIDELBERG, 1987, p. 31; BROWN, 1988, p. 25; VOGEL, 2002, p. 271). Existem muitas
semelhancas entre as curvas de DSC e DTA, incluindo a aparéncia, porém, o principio de
energia compensada no DSC ¢ diferente daquele da DTA. Os resultados apresentados nestas
curvas podem ser comparados, visto que sdo qualitativamente similares, contudo a curva DSC
contém informacdes quantitativas mais seguras que a DTA.

Os eventos térmicos percebidos para as amostras sdo as derivacfes da linha de base
DSC, os quais apresentam eventos endotérmicos ou exotérmicos, dependendo da quantidade
de energia fornecida a amostra em relacdo a referéncia. Quando a transferéncia de energia é
aumentada, os eventos sdo endotérmicos e freqlientemente sdo ditos positivos. O contrario
acontece com 0s eventos exotérmicos (BROWN, 1988, p. 25).

As principais aplicagbes da analise DSC referem-se a determinagdo do calor
especifico, efeitos térmicos, estabilidade oxidativa, polimorfismo, transi¢do vitrea, ponto de
fuséo e cristalizacdo (HEIDELBERG, 1987, p. 31).
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3.4 ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO (1V) — MEDIO

A radiacdo infravermelha compreende a parte do espectro eletromagnético entre as
regides do visivel e das microondas. A parte situada entre 4000 e 400 cm ™ é a regido de
grande interesse dos quimicos organicos, onde neste intervalo consegue-se identificar as
estruturas das mostras desconhecidas atraves das bandas caracteristicas dos diversos grupos
funcionais que sdo analisadas a partir de consultas a tabelas.

As intensidades das bandas podem ser expressas como transmitancia, que é a razao
entre a energia radiante transmitida pela amostra e a energia radiante que nela incide; e como
absorbancia, que é o logaritmo decimal do inverso da transmitancia.

As vibragdes moleculares sdo classificadas como deformac6es axiais, onde ocorre
um movimento ritmico no eixo da ligacdo; e como deformacGes angulares, que refere-se a
alteracOes dos angulos de ligagcdo em relagdo as outras partes das moléculas (SILVERSTEIN,
2007, p. 70).

Os espectros de infravermelho sdo utilizados para identificar compostos puros e para
a deteccgéo e identificacdo de impurezas nas amostras. Estes podem ser considerados como a
impresséo digital de um determinado composto.

Os espectrofotometros de infravermelho mais sofisticados utilizam a espectroscopia
de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR), que se baseia na interferometria para
produzir o espectro (VOGEL, 2002, p. 389). A Figura 3.11 mostra 0 esquema de um
espectrofotometro FT-IR de feixe simples, onde em uma secdo do interferdmetro, uma parte
da radiacdo atravessa o divisor de feixe, é refletida pelo espelho fixo e desviada pelo divisor
de feixe, passando pela amostra em direcdo ao transdutor. Na outra se¢do, parte da radiacdo €
refletida pelo divisor de feixe em direcdo ao espelho mdvel, passando pelo divisor de feixe e
pela amostra, atingindo o transdutor. Se a diferenca de fase for adequada, os dois feixes
podem sofrer interferéncia entre eles ao se encontrarem novamente no divisor de feixe. O
interferograma é constituido pelo grafico do sinal versus o deslocamento do espelho, o qual
contém as informacdes sobre todas as freqiiéncias. O espectro da intensidade versus o nimero

de onda é a transformada de Fourier do interferograma (HOLLER et al., 2009, p. 457).
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Figura 3.11 Esquema de um espectrofotdmetro de FT-IR de feixe simples.
Fonte: HOLLER et al., 2009, p. 457
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4 PARTE EXPERIMENTAL

4.1 MATERIAIS E METODOS

4.1.1 Padroes

Os padroes utilizados neste trabalho estéo listados na Tabela a seguir:

Tabela 4.1 Dados referentes as substancias padrdes utilizadas neste estudo.

Substancia Formula Peso Molecular (g.mol™) Fabricante
Frutose CsH1206 180 Sigma
Galactose CsH1206 180 Sigma
Glicose CsH1206 180 Sigma
Lactose C12H»01 342 Sigma
Sacarose C12H»01 342 Sigma
Aspartame C14H15N,05 294 Supelco

Ciclamato de Sédio CgH1oNS O3Na 201 Jebsen & Jessen
Sacarina Sodica C,H4NNaO,S 205 Suzhou Fine Chem.

LTDA

Dioxido de silicio SiO, 60 Aerosil®200
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4.1.2 Materiais e Reagentes

% Acetona P. A.

< Acido Nitrico P. A.
¢ Algodéo

% Ar sintético
 Becker

+ Brometo de potassio
% Dessecador

++ Espatulas

++ Frascos de vidro (2 mL)

4.1.3 Equipamentos

++ Gas butano comercial

% Gral e pistilo de porcelana

% Magarico

+¢+ Micro cadinhos de aluminio (DSC)
¢+ Micro cadinhos de platina (TG/DTA)
Nitrogénio gasoso

X/
L X4

% Pinca

«* Prensador

++ Termobalanca modelo DTG-60H Simultaneous DTA-TG Apparatus da Shimadzu;
% Analisador de DSC modelo DSC-50 da Shimadzu;

¢+ Micro balanca analitica AD-4 da Perkin Elmer;

% Espectrofotdmetro de Infravermelho modelo Nexus 470 FT-IR da Thermo Nicolet;

4.2 AMOSTRAGEM

4.2.1 Definigéo das amostras

Foram utilizados quinze adogantes de mesa comerciais em po adquiridos de

mercados da cidade de Natal, cujas composicOes estdo definidas no quadro abaixo. Néao foi

possivel especificar as quantidades destes constituintes, visto que o rotulo esta incompleto,

indicando apenas a porcentagem total de adocantes naturais e artificiais.
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Adocante Constituintes
A Sacarose, ciclamato de sddio, sacarina sodica, esteviosideo e fosfato
tricalcico
BeC Ciclamato de sddio, sacarina sddica, aspartame, acessulfame-k, lactose e
dioxido de silicio
Ciclamato de sddio, sacarina sodica, lactose e dioxido de silicio
E Ciclamato de sodio, sacarina sddica, esteviosideo, lactose, maltodextrina e
dioxido de silicio
F Sacarose, ciclamato de sddio, aspartame, sacarina sodica e dioxido de
silicio
G Ciclamato de sddio, sacarina sodica, aspartame, acessulfame-k, glicose e
dioxido de silicio
H Maltodextrina, ciclamato de sédio, sacarina sodica e citrato de sodio
I,JeL | Aspartame, lactose e dioxido de silicio
M Aspartame e sacarose
N Aspartame, lactose, didxido de silicio e maltodextrina
@) Lactose, maltodextrina, aspartame, acessulfame-k e didxido de silicio
P Frutose

4.3 METODOLOGIA

4.3.1 Termogravimetria e Analise Térmica Diferencial (TG/DTA)

46

As curvas TG, DTG e DTA dos padrdes e das amostras foram feitas utilizando-se um

sistema simultaneo TG/DTA,; usando-se cerca de 5 mg de cada, padrdo e amostra, sob

atmosfera de ar ou nitrogénio, intervalo de temperatura de 30 a 1000 °C, vazédo de gas de 50

mL.min™ e razdo de aquecimento de 10°C.min%.

Inicialmente foram realizados testes com a razdo de aquecimento a fim de verificar

qual seria mais util na interpretacdo das curvas de decomposicdo. Foram utilizadas as raz0es

de aquecimento de 5 e 10°C/min e os padrdes de sacarina, ciclamato de sodio, frutose e
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lactose. Como as curvas TG/DTA obtidas apresentaram perfis semelhantes, optou-se por
trabalhar a 10'C/min, pois neste caso se reduziria a quantidade de gas a ser utilizado e o tempo

de analise seria 0 menor que aquele para 5°C/min.

4.3.2 Calorimetria Diferencial Exploratoria (DSC)

As curvas DSC dos padrdes e das amostras foram feitas utilizando-se cerca de 1 mg
de cada padrdo e amostra em cadinhos de aluminio que foram vedados com um tampa de
aluminio através de um prensador. Estas foram realizadas em um calorimetro tipo DSC-50,
sob atmosfera de nitrogénio, vazdo de gas de 50 mL.min™, razdo de aquecimento de

10°C.min™* e no intervalo de temperatura de 30 a 500 °C.

4.3.3 Espectroscopia na regido do infravermelho (FT-IR) - Médio

Os padrdes e amostras de adogantes (1 mg) foram misturados com 100 mg de brometo
de potassio (KBr) em um gral de porcelana. Em seguida foram preparadas em forma de
pastilhas com a ajuda de uma prensa. Os espectros de absorcdo foram obtidos entre 4000 e
400 cm™ em um espectrofotdmetro de infravermelho com transformada de Fourier, modelo
Nexus 470 FT-IR.

Rosimere Maria Lima Freire



5 RESULTADOS
E DISCUSSAO




Resultados e Discussao 49

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ANALISE TERMICA

5.1.1 Analise TG, DTG, DTA e DSC dos adoc¢antes naturais

5.1.1.1 Andlise TG, DTG e DTA do padréo de frutose

A Figura 5.1 mostra as curvas TG, DTG e DTA do padrdo de frutose obtidas
em atmosferas de N; (a) e ar (b). Os dados das temperaturas iniciais, finais, de picos e
das perdas de massa estdo na Tabela 5.1.

Comparando-se 0s experimentos realizados em nitrogénio e em ar sintético,
observou-se que em ambas as atmosferas ocorreram a fusdo da frutose na mesma
temperatura (122 °C), que foi préxima da indicada na literatura Aldrich (2000-2001),
seguidas por trés etapas de decomposicéo.

A atmosfera utilizada ndo influenciou na temperatura inicial de decomposicao
da frutose, que foi a mesma nas duas atmosferas, 170 °C. A etapa de formacdo do
residuo final carbonaceo em atmosfera de nitrogénio se estendeu até o final do
experimento, pois foi se transformando lentamente; j& em atmosfera de ar devido a
presenca do oxigénio, a etapa foi mais efetiva para a producdo de CO, e H,O a partir da
decomposicdo da matéria organica, terminando abaixo de 530 °C.

Outro comentario importante € que na atmosfera de nitrogénio, o pico referente
a terceira etapa de decomposicao foi endotérmico e em atmosfera rica em oxigénio foi
exotérmico, tipico de reacdo de oxidacao.

Houve uma maior perda de massa na segunda etapa de decomposi¢cdo em
ambas as atmosferas, com percentuais de 51,9 % sob nitrogénio e 64,5 % sob ar

sintético.
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Figura 5.1 - Curvas TG, DTG e DTA do padrdo de frutose em atmosferas de N, (a) e ar
(b), vazdo de gés de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de
platina e razdo de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.1 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do padrdo de frutose em atmosfera de N, e ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reagdo A massa/%

1 fusdo 109 - 136 122 endotérmica -
Nitrogénio 2 decomposicéo 170 - 259 210 endotérmica 36,6
3 decomposi¢do 259 - 336 303 endotérmica 51,9
4 decomposicdo 336 - 1000 - - 10,8

YT T usle 111-137 122 endotérmica -

ar 2 decomposigéo 170 - 242 206 endotérmica 25,6
sintético 3 decomposicao 242 - 298 316 exotérmica 64,5
4 decomposicdo 398 - 527 512 exotérmica 8,4
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5.1.1.2 Analise DSC do padrao de frutose

A Figura 5.2 mostra a curva DSC do padréo de frutose em atmosfera de N, e
razdo de aquecimento de 10 °C.min™, em que inicialmente apresentou um pico
endotérmico correspondente a fusdo em 125 °C com calor de +136 j/g. Em seguida
ocorreram dois picos endotérmicos em 209 e 299 °C, com calores de +56 e +71 j/g,
referentes as etapas de decomposicédo. Estes eventos foram observados em temperaturas

similares as encontradas na curva DTA da frutose.

mw
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Figura 5.2 - Curva DSC do padro de frutose em atmosfera de N,, vazao de gés de 50 mL.min™,

massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.1.3 Andlise TG, DTG e DTA do padréo de galactose

As curvas TG, DTG e DTA do padrdo de galactose obtidas em atmosferas de
N (a) e ar (b) encontram-se na Figura 5.3. As perdas de massa, as temperaturas iniciais,
finais e de picos sdo mostrados na Tabela 5.2.

As curvas TG, DTG e DTA realizadas tanto em nitrogénio quanto em ar
sintético apresentaram a mesma temperatura de fusdo para a galactose (174 °C),
temperatura de fusdo também encontrada na literatura Aldrich (2000-2001), assim como

uma sequiéncia de trés etapas de decomposicao.
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Notou-se que ndo houve diferenca na temperatura inicial de decomposi¢do em
ambas as atmosferas, que foi em 192°C. A formac&o do residuo final carbonéceo se
prolongou até o final da analise sob nitrogénio, diferente da analise na presenca do
oxigénio, que promoveu uma etapa mais rapida para a producdo de CO, e H,O a partir
da decomposicdo da matéria organica, onde a etapa terminou em 575 °C.

Na segunda etapa de decomposicao, sob atmosfera de nitrogénio, observou-se
trés picos consecutivos endotérmicos, ja sob atmosfera de ar observou-se apenas dois
picos consecutivos, sendo estes exotérmicos.

Houve uma maior variacdo de massa na segunda etapa de decomposicdo para
ambas as atmosferas, 68,8 % sob nitrogénio e 60,4 % sob ar sintético.

A anélise realizada sob atmosfera de nitrogénio apresentou temperaturas de

picos proximas aquelas observadas no Grafico DSC da galactose (Figura 5.26).
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Figura 5.3 - Curvas TG, DTG e DTA do padrdo de galactose em atmosferas de N, (a) e
ar (b), vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de
platina e razéo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.2: Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do padrdo de galactose em atmosfera de N, e
ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reagdo A massa/%
1 fuséo 171 -187 174 endotérmica -
Nitrogénio 2  decomposicéo 192 - 258 214 endotérmica 13,7
3 decomposicdo 258 - 350 283/310/335  endotérmica 68,8
4 decomposicao 350 - 1000 - - 15,0
B T fusio 171-186 174  ‘endotérmica -
ar 2 decomposicdo 192 - 239 215 endotérmica 15,2
sintético 3 decomposicdo 277 - 389 321/346 exotérmica 60,4
4 decomposicdo 453- 575 511 exotérmica 24,1

5.1.1.4 Anélise DSC do padrao de galactose

A Figura 5.4 mostra a curva DSC do padrdo de galactose em atmosfera de N, e
razdo de aquecimento de 10 °C.min®, em que inicialmente apresentou um pico
endotérmico correspondente a fusdo em 173 °C, com calor de +239 j/g. Em seguida
observou-se dois picos endotérmicos em 211 e 301 °C, com calores de +185 e +56 j/g,
referentes as etapas de decomposicéo. Estes eventos foram observados em temperaturas

préximas daquelas encontradas na curva DTA da galactose.
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Figura 5.4 - Curva DSC do padréo de galactose em atmosfera de N,, vaz&o de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de 10°C.min™,
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5.1.1.5 Andlise TG, DTG e DTA do padréo de glicose

A Figura 5.5 apresenta as curvas TG, DTG e DTA do padrdo de glicose
analisadas em atmosferas de N, (a) e ar (b). Os dados das temperaturas iniciais, finais,
de picos e das perdas de massa estéo inseridos na Tabela 5.3.
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Figura 5.5 - Curvas TG, DTG e DTA do padrdo de glicose em atmosferas de N, (a) e ar
(b), vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina
e razéo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.3 - Dados obtidos nas curvas de Andlise Térmica do padrao de glicose em atmosfera de N, e ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacdo A massa/%
1 desidratag¢do 63-134 79 endotérmica 8,8
2 fusdo 149 - 167 156 endotérmica -
Nitrogénio 3  decomposicdo 193 - 270 224 endotérmica 18,9
4 decomposicdo 280 - 455 312/358 endo/exo 56,9
5  decomposicdo 586 - 831 - - 14,7
I 1~ desidratagio ~ 67-131 75  endotérmica 88
ar 2 fuséo 149 - 166 156 endotérmica -
sintético 3 decomposigao 193 - 245 220 endotérmica 18,5
4 decomposicdo 245 - 389 314 exotérmica 51,5
5  decomposigdo 440 - 573 506 exotérmica 20,1

Ao se comparar as curvas TG, DTG e DTA da glicose realizadas em
atmosferas de nitrogénio e ar sintético, percebeu-se que esta possui temperaturas de
desidratacdes proximas (75 e 79 °C, respectivamente); temperatura de fusdo idéntica
(156 °C) nas duas atmosferas, que coincidiu com a encontrada na literatura Pouchert
(1981); seguidas por trés etapas de decomposicao.

A temperatura inicial de decomposicdo coincidiu nas duas atmosferas (193 °C).
Na terceira etapa, devido a presenca do oxigénio, houve a formacao de CO, e H,O mais
rapida para a analise realizada sob atmosfera de ar, que terminou abaixo de 580 °C,
quando sob atmosfera de nitrogénio terminou em 831 °C.

A diferenca no tipo de reacdo pode ser visualizada na segunda etapa de
decomposicdo em que o pico foi exotérmico sob atmosfera de ar, porém sob nitrogénio
apresentou dois picos consecutivos, sendo um endotérmico e 0 outro exotérmico.

Houve maior perda de massa na segunda etapa de decomposi¢cdo em ambas as
atmosferas (56,9 e 51,5 %).

5.1.1.6 Analise DSC do padréo de glicose

A Figura 5.6 mostra a curva DSC do padrao de glicose em atmosfera de N, e

razdo de aquecimento de 10 °C.min, onde inicialmente apresentou um pico
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endotérmico correspondente a desidratacdo em 76 °C, com calor de +77 j/g. A fusdo
ocorreu em 156 °C, com calor de +183 j/g, seguido por dois picos endotérmicos em 219
e 292 °C, com calores de +228 e +231 j/g e um pico exotérmico em 332 °C, com calor
de +29 j/g referentes as etapas de decomposicdo. Estes eventos ocorreram em

temperaturas proximas as observadas na curva DTA da glicose.
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Figura 5.6 - Curva DSC do padrdo de glicose em atmosfera de N,, vaz&o de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e raz&o de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.1.7 Andlise TG, DTG e DTA do padréo de lactose

A Figura 5.7 apresenta as curvas TG, DTG e DTA do padrdo de lactose
analisadas em atmosferas de N, (a) e ar (b). Os dados das temperaturas iniciais, finais,
de picos e das perdas de massa estdo inseridos na Tabela 5.4.

Ao observar as curvas TG, DTG e DTA realizadas em atmosferas de nitrogénio
e ar sintético para a lactose percebeu-se que em ambas as atmosferas ocorreram: a
desidratacdo em 150 °C, também observado por Morais (2005); a fusdo em 213 °C,
temperatura esta proxima da indicada na literatura Lide (1991-1992); e uma seqiiéncia
de trés etapas consecutivas de decomposicdo térmica.

A temperatura inicial de decomposicao (220 °C) ocorreu imediatamente apos a
fusdo que coincidiu nas duas atmosferas. A etapa de formacdo do residuo carbonaceo
foi mais efetiva sob atmosfera de ar devido a presenga do oxigénio, terminando em 560

°C, ja sob atmosfera de nitrogénio terminou em 721 °C.

Rosimere Maria Lima Freire



Resultados e Discussao

57

A atmosfera influenciou no tipo de reacdo ocorrida na segunda e terceira etapas

de decomposicdo, pois sob atmosfera de nitrogénio a curva DTA apresentou trés picos

consecutivos (exotérmico, endotérmico e exotérmico), enquanto sob ar sintético

apresentou apenas dois, sendo estes exotérmicos.

A maior perda de massa ocorreu na segunda etapa de decomposi¢do em ambas

as atmosferas com percentuais proximos de 63,0 %.
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Figura 5.7 - Curvas TG, DTG e DTA do padrdo de lactose em atmosferas de N, (a) e ar
(b), vazdo de gés de 50 mL.min, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de

platina e razéo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.4 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do padrao de lactose em atmosfera de N e ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacdo A massa/%

1  desidratacéo 120 - 162 150 endotérmica 4,9

Nitrogénio 2 fusdo/dec 193 - 259 213/235 endotérmica 7,2

3 decomposicdo 259 - 413 284/307/322 exolendo/exo 65,0

4 decomposicdo 413-721 - - 21,2
________ 1~ “desidratagio ~ 114-168 150  endotérmica 50

ar 2 fusdo/dec 191 - 258 213/247 endotérmica 10,1

sintético 3 decomposicdo 258 - 394 321/346 exotérmica 61,0

4 decomposi¢do 394 - 556 503 exotérmica 22,7

5.1.1.8 Anélise DSC do padrao de lactose

A Figura 5.8 mostra a curva DSC do padrédo de lactose em atmosfera de N, e

razdo de aquecimento de 10 °C.min™, no qual inicialmente apresentou um pico

endotérmico correspondente a desidratacdo em 148 °C, com calor de +164 j/g; seguido

por uma mudanga cristalina da a lactose para [ lactose em 175 °C. Pdde ser visualizada

também a fusdo que ocorreu em 211 °C, com calor de +125 j/g, seguido por dois picos

endotérmicos em 235 e 298 °C com calores de +42 e +109 j/g, e um pico exotérmico em

322 °C, com calor de —34 j/g, referentes as etapas de decomposicdo. Estes eventos

foram observados em temperaturas proximas as encontradas na curva DTA da lactose e

estdo de acordo com aqueles encontrados na curva DSC realizada por Silva (2002).
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Figura 5.8 - Curva DSC do padrio de lactose em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de 10°C.min™,

5.1.1.9 Andlise TG, DTG e DTA do padrdo de sacarose

As curvas TG, DTG e DTA do padrdo de sacarose analisadas em atmosferas de
N (a) e ar (b) encontram-se na Figura 5.9. Os dados das temperaturas iniciais, finais, de
picos e das perdas de massa estdo inseridos na Tabela 5.5.

Ao analisar as curvas realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar sintético para
a sacarose, observou-se que a fusdo ocorreu na mesma temperatura em ambas as
atmosferas (191 °C), temperatura esta também observada na literatura Pouchert (1981) e
na seqliéncia ocorreram trés etapas de decomposicao.

Percebeu-se que ndo houve influencia da atmosfera na temperatura inicial de
decomposicdo da sacarose, pois foram muito proximas (220 °C em nitrogénio e 222 °C
em ar). Na terceira etapa de decomposicdo, a temperatura inicial foi menor sob
nitrogénio, porém a reacdo se estendeu até o fim do experimento, ja sob ar sintético a
reacao de formacdo de CO, e H,O terminou abaixo de 570 °C.

A atmosfera influenciou quanto ao tipo de reacdo ocorrida na segunda etapa de
decomposicgéo, onde ocorreram duas etapas consecutivas com pico da DTA referente a
eventos endotérmicos, ja sob ar sintético as duas etapas consecutivas foram referentes a
eventos exotérmicos.

A maior perda de massa ocorreu na segunda etapa de decomposi¢do para

ambas as atmosferas com percentuais proximos de 44 %.
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Figura 5.9 - Curvas TG, DTG e DTA do padréo de sacarose em atmosferas de N, (a) e
ar (b), vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de
platina e razdo de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.5 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do padrdo de sacarose em atmosfera de N, e

alr.Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/’C  Pico/°C Reacéo A massa/%
1 fuséo 185- 200 191 endotérmica -

Nitrogénio 2 decomposicdo 220 - 265 234 endotérmica 22,8

3 decomposigdo 265 - 359 294/326 endotérmica 43,7

4 decomposicdo 359 - 1000 - - 21,0
N T 1 185-201 191 endotérmica S

ar 2 decomposicdo 222 - 261 234 endotérmica 25,8

sintético 3 decomposigdo 261 - 384 297/341 exotérmica 449

4 decomposicdo 407 - 562 512 exotérmica 28,4
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5.1.1.10 Anélise DSC do padrdo de sacarose

A Figura 5.10 mostra a curva DSC do padrdo de sacarose em atmosfera de N, e
razdo de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se um pico endotérmico
correspondente a fusdo em 188 °C, com calor de +126 j/g; seguido por um pico
endotérmico em 226 °C, com calor de +180 j/g referente a decomposicéo. Estes eventos

ocorreram em temperaturas proximas daquelas observadas na curva DTA da sacarose.
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Figura 5.10 - Curva DSC do padréo de sacarose em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e raz&o de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.2 Andlise TG, DTG, DTA e DSC dos adocantes artificiais

5.1.2.1 Andlise TG, DTG e DTA do padréo de aspartame

A Figura 5.11 mostra as curvas TG, DTG e DTA do padrdo de aspartame em
atmosferas de N, (a) e ar (b). Na Tabela 5.6 encontram-se os valores das temperaturas

iniciais, finais e de pico, assim como as perdas de massa.
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Figura 5.11 - Curvas TG, DTG e DTA do padrdo de aspartame em atmosferas de N, (a)
e ar (b), vazdo de gas de 50 mL.min, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de
platina e razdo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.6 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do padrdo de aspartame em atmosfera de N, e

ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fendmeno Intervalo/°C Pico/°C Reacéo A massa/%

1 umidade 27-83 53 endotérmica 5,6

2 desidratacdo 83-129 112 endotérmica 0,9

Nitrogénio 3  decomposicao 158 - 206 185 endotérmica 114

4 fuséo 225 - 252 246 endotérmica 1,2

5  decomposicdo 252 - 422 328/350/381  endotérmica 55,5

6  decomposicdo 422 - 1000 - - 15,8
777771 T umidade  28-83 47 endotérmica 46

2 desidratacdo 83-137 123 endotérmica 1,8

ar 3 decomposi¢do 170 - 201 185 endotérmica 11,5

sintético 4 fuséo 228 - 253 246 endotérmica 1,5

5  decomposi¢do 253 - 445 340/359 exotérmica 50,1

6  decomposigédo 445 - 611 561 exotérmica 30,4

As curvas TG, DTG, DTA realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar sintético
para 0 aspartame apresentaram seis eventos, estando de acordo com os resultados
apresentados por Siméncio (2005) e Carvalho (2007).

No primeiro evento, as temperaturas de picos foram proximas nas duas
atmosferas, sendo referentes a perda de umidade. O segundo evento apresentou
temperatura de pico um pouco mais baixa sob nitrogénio, sendo referente a
desidratacdo. No terceiro evento houve influéncia da atmosfera na temperatura inicial
decomposicdo do aspartame, que foi um pouco mais baixa sob atmosfera de nitrogénio
(158 °C). Este evento também foi observado por Conceicdo (2005), atribuindo-o
estequiometricamente a volatilizacdo do metanol. O quarto evento, que ocorreu devido a
fusdo da dicetopiperazina (produto da decomposicdo do aspartame descrito por
Conceicdo (2005), apresentou a mesma temperatura de pico em ambas as atmosferas
(246 °C). No quinto evento onde observou-se a decomposi¢do da dicetopiperazina,
segundo Conceicdo (2005) causada pela liberacdo da fenilalanina metil éster, sob
atmosfera de nitrogénio observaram-se trés eventos consecutivos endotérmicos na curva
DTA, enguanto sob atmosfera de ar sintético foram observados apenas dois eventos
consecutivos, sendo exotérmicos. A Ultima etapa de decomposicdo foi atribuida por

Conceicdo (2005) como a decomposigdo do 5-benzil, onde sob nitrogénio se estendeu
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até o final do experimento, j& em atmosfera de ar devido a presenca do oxigénio, a etapa
foi mais efetiva e terminou proximo de 600 °C.

Sob nitrogénio, todos 0s eventos apresentaram picos endotérmicos, enquanto
sob atmosfera de ar os picos referentes ao quinto e sexto eventos foram exotérmicos.

A maior perda de massa ocorreu no quinto evento nas duas atmosferas com

percentuais proximos de 50 %.

5.1.2.2 Andlise DSC do padréo de aspartame

A Figura 5.12 mostra a curva DSC do padrdo de aspartame em atmosfera de N,
e razdo de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se: um pico endotérmico
correspondente a perda de umidade em 58 °C, com calor de +130 j/g; um pico
endotérmico em 124 °C, com calor de +14 j/g referente a desidratacdo; um pico
endotérmico em 184 °C, com calor de +124 j/g referente a decomposicdo do aspartame;
a fuséo do produto de decomposicdo do aspartame (dicetopiperazina) em 243 °C, com
calor de +109 j/g; e um pico endotérmico em 317 °C, com calor de +226 j/g, referente a
primeira etapa de decomposicdo da dicetopiperazina. Estes eventos se apresentaram em

temperaturas proximas daquelas obtidas na curva DTA do aspartame.
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Figura 5.12 - Curva DSC do padrdo de aspartame em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50
mL.min"*, massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de
10°C.min™.
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5.1.2.3 Andlise TG, DTG e DTA do padréo de ciclamato de sodio

A Figura 5.13 mostra as curvas TG, DTG e DTA do padrao de ciclamato de
sodio em atmosferas de N, (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais,
temperaturas finais e temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-

se na Tabela 5.7.
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Figura 5.13 - Curvas TG, DTG e DTA para o padrédo de ciclamato de s6dio em atmosferas
de N, (a) e ar (b), vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da
amostra de platina e razdo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.7 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do padréo de ciclamato de sddio em atmosfera

de N, e ar.
Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reagdo A massa/%

1 desidratagéo 28 -198 - - 0,3

Nitrogénio 2 decomposicéo 198 - 270 242/260 endo/exo 29,8

3 decomposicéo 270 - 338 294 endotérmica 25,4

4 decomposicéo 440 - 536 489 exotérmica 9,0
T 1 desidratacio  26-214 - Y

ar 2 decomposicao 214 - 272 259 endotérmica 30,2

sintético 3 decomposicao 272 - 336 296 endotérmica 235

4 decomposicéo 336 - 510 465 exotérmica 9,3

Comparando-se 0s experimentos realizados nas duas atmosferas para o
ciclamato de sddio percebeu-se que em ambas ocorreram a desidratacdo seguida por trés
etapas de decomposi¢do, onde os resultados foram proximos daqueles apresentados por
Carvalho (2007).

Observou-se que houve influéncia da atmosfera na temperatura inicial de
decomposicdo do ciclamato, pois foi um pouco mais baixa sob nitrogénio (198 °C). A
terceira etapa de decomposicdo foi mais rapida sob ar sintético devido a presenca do
oxigénio, terminando em 510 °C.

Os picos das curvas DTA apresentaram perfis semelhantes nas duas
atmosferas, com excecdo da primeira etapa de decomposicdo que sob nitrogénio
apresentou dois picos consecutivos (endotérmico e exotérmico), enquanto sob ar
apresentou apenas um (endotérmico).

A maior perda de massa ocorreu no segundo evento em ambas as atmosferas

com percentuais proximos de 30 %.

5.1.2.4 Andlise DSC do padrao de ciclamato de sodio

A Figura 5.14 mostra a curva DSC do padrédo de ciclamato de sodio em
atmosfera de N, que apresentou um pico endotérmico em 219 °C, com calor de +19 j/g,

um pico exotérmico em 236 °C, com calor de —26 j/g e um pico endotérmico em 286
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°C, com calor de +513 j/g; correspondentes as etapas de decomposi¢do do ciclamato.
Estes eventos foram observados em temperaturas proximas aquelas obtidas na curva

DTA do ciclamato de sédio.
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Figura 5.14 - Curva DSC do padréo de ciclamato de sddio em atmosfera de N,, vazdo de gas de
50 mL.min*, massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento
de 10°C.min™.

5.1.2.5 Anélise TG, DTG e DTA do padrao de sacarina sodica

A Figura 5.15 mostra as curvas TG, DTG e DTA do padréo de sacarina sodica
em atmosferas de N, (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais,
temperaturas finais e temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-
se na Tabela 5.8.

Comparando as curvas TG, DTG e DTA realizadas em atmosferas de N e ar
sintético para a sacarina sodica observou-se seis eventos: perda de umidade,
desidratacdo, fusdo e trés etapas de decomposicdo. A fusdo ocorreu em 364 °C em
ambas as atmosferas. A decomposicdo da sacarina sddica iniciou um pouco mais rapida
sob ar sintético, comecando em 435 °C. A etapa de formacdo do residuo final se
estendeu até o fim da analise em ambas as atmosferas.

Os picos das curvas DTA apresentaram os mesmos perfis nas duas atmosferas,
com excecdo da segunda etapa de decomposicdo que apresentou um pico endotérmico

sob nitrogénio e exotérmico sob ar sintético.
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A maior perda de massa ocorreu na primeira etapa de decomposi¢do sob
atmosfera de nitrogénio e na segunda sob atmosfera de ar com percentuais préximos de
30 %.

Estes resultados estdo em concordancia com os descritos por Naumov (2000) e
Carvalho (2007).

Os eventos observados na curva DTA realizada em atmosfera de nitrogénio

apresentaram temperaturas de picos similares aos da curva DSC da sacarina sédica.
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Figura 5.15 - Curvas TG, DTG e DTA para o padrdo de sacarina sddica em atmosferas
de N, (a) e ar (b), vazéo de gas de 50 mL.min™', massa da amostra de 5 mg, suporte da
amostra de platina e razdo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.8 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do padrdo de sacarina sddica em atmosfera de

N, e ar.
Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reagdo A massa/%
1 umidade 32-79 51 endotérmica 7,2
2 desidratacdo 101 - 145 121 endotérmica 51
Nitrogénio 3 fuséo 357 - 373 364 endotérmica -
4 decomposicdo 466 - 506 490 exotérmica 28,7
5  decomposic¢do 716 - 776 755 endotérmica 23,5
6  decomposigdo 776 - 1000 - - 16,9
T T 1~ Umidade =~ 32-79 53 endotérmica 7.2
2 desidratacdo 113-142 119 endotérmica 5,2
ar 3 fusdo 359 - 371 364 endotérmica -
sintético 4 decomposicdo 435 -513 512 exotérmica 28,5
5  decomposi¢do 620 - 725 694 exotérmica 29,8
6  decomposigédo 725 - 1000 - - 1,3

5.1.2.6 Andlise DSC do padréo de sacarina sédica

A Figura 5.16 mostra a curva DSC do padrdo de sacarina sddica em atmosfera
de N, e razdo de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se: dois picos
endotérmicos referentes as etapas de desidratacdo em 53 e 121°C, com calores de
reacao de 167 e 158 j/g; um pico endotérmico em 356 °C, com calor de reacdo de +118
j/g, referente a fusdo da sacarina sodica; e um pico exotérmico em 487 °C, com calor de
reacdo de +290 j/g correspondente a primeira etapa de decomposicdo. Estes eventos
foram observados em temperaturas proximas aquelas encontradas na curva DTA da

sacarina sodica.
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Figura 5.16 - Curva DSC do padrdo de sacarina sodica em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50
mL.min"*, massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de
10°C.min™,

5.1.3 Andlise TG, DTG, DTA e DSC dos adogantes comerciais

5.1.3.1 Andlise TG, DTG e DTA do adogante A

A Figura 5.17 mostra as curvas TG, DTG e DTA do ado¢ante A em atmosferas
de N, (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.9.
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Figura 5.17 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante A em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razdo de aquecimento de 10 °C.min™.

Tabela 5.9 - Dados obtidos nas curvas de Andlise Térmica do adogante A em atmosferas de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reacdo A massa/%
1 fusdo 176 - 196 189 endotérmica -
Nitrogénio 2  decomposigdo 213 - 253 227 endotérmica 26,6
3 decomposigéo 253 - 344 306/318  endotérmica 35,0
4  decomposicdo 344 - 1000 - - 30,5
''''''''' 1~ fusdo  178-198 189  endotérmica -
ar 2 decomposigéo 208 - 277 226 endotérmica 40,6
sintético 3 decomposicao 312 - 378 348 exotérmica 24,8
4  decomposicdo 416 - 507 496 exotérmica 32,2

Ao se comparar as andlises realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar

sintético para o adogante A percebeu-se que ambas apresentaram um pico endotérmico
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na curva DTA em 189 °C que ndo encontra associa¢do na curva TG, pois 0 evento ndo
apresentou perda de massa. Dessa maneira indicando tratar-se da fuséo da sacarose (191
°C) conforme a Figura 5.9, j& que este € 0 componente majoritario presente nesse
adocante. Na sequéncia verificou-se trés etapas de decomposicdo; a primeira e a
segunda indicam ocorrer devido a etapas de decomposicdo da sacarose e/ou ciclamato,
de acordo com as Figuras 5.9 e 5.13. As temperaturas iniciais de decomposi¢do foram
proximas de 210 °C nas duas atmosferas. Na terceira etapa, a formagdo do residuo
carbonaceo foi mais rapida sob atmosfera de ar, terminando proximo de 510 °C, quando
sob atmosfera de nitrogénio se estendeu até o fim da anélise.

A diferenca no tipo de reagédo apareceu na segunda etapa de decomposicao que,
sob atmosfera nitrogénio foi endotérmica e sob ar foi exotérmica.

Houve maior perda de massa na primeira etapa em atmosfera de ar sintético

(40,6 %) e na segunda etapa sob nitrogénio (35,0 %).

5.1.3 .2 Analise DSC do adocante A

A Figura 5.18 mostra a curva DSC do adocante A em atmosfera de N, e razédo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se um pico endotérmico em 186 °C,
com calor de +125 j/g, indicando tratar-se da fuséo da sacarose de acordo com a Figura
5.10. Em seguida ocorreu um pico endotérmico em 220 °C, com calor de +153 j/qg,
referente a decomposicdo da sacarose e/ou do ciclamato, conforme as Figuras 5.10 e

5.14. Estes eventos também foram observados na curva DTA deste adocante.
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Figura 5.18 - Curva DSC do adogante A em atmosfera de N,, vaz&o de géas de 50 mL.min™, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.3 Anélise TG, DTG e DTA do adocante B

A Figura 5.19 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocante B em atmosferas
de Ny (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.10.
Ao analisar as curvas realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar sintético para o
adocante B observou-se que ambas possuem um pico endotérmico na curva DTA em
148 °C referente a desidratacdo, temperatura esta que indica tratar-se da desidratacéo da
lactose (150 °C) de acordo com a Figura 5.7; um pico endotérmico em 180 °C, o qual
indica ser referente a decomposicdo do aspartame que de acordo com a Figura 5.11 foi
em 185 °C. Na seqliéncia ocorreram dois picos endotérmicos consecutivos, 0 primeiro
em 214 °C nas duas atmosferas e o segundo em 230 °C sob nitrogénio e 234°C sob ar.
Estes eventos também ocorreram na curva da lactose, que é o componente principal
deste adocante. Em seguida verificou-se duas etapas de decomposi¢do que conforme
observado nas Figuras 5.7 e 5.11 indicam ser referentes as etapas de decomposicao da
lactose e/ou dicetopiperazina. As temperaturas iniciais de decomposi¢cdo foram
proximas de 160 °C nas duas atmosferas. A etapa de formag&o do residuo carbonaceo se
prolongou até o fim do experimento realizado sob nitrogénio, enquanto sob atmosfera

de ar terminou proximo de 520 °C.
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A diferenca no tipo de reagéo foi percebida na segunda etapa de decomposic¢ao
que, sob atmosfera nitrogénio foi endotérmica e sob ar foi exotérmica.
Houve maior perda de massa na segunda etapa de decomposicdo em atmosfera

de ar sintético (37,3 %) e na terceira etapa sob nitrogénio (40,3 %).
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Figura 5.19 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante B em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min*, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razao de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.10 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante B em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reacédo A massa/%

1 desidratagéo 138 - 163 148 endotérmica 2,1
2 decomposicdo 163 - 198 180 endotérmica 2,3
Nitrogénio 3 fusdo/dec 198 - 254 214/230 endotérmica 25,5
4 decomposicdo 254 - 333 321 endotérmica 26,9
5  decomposicdo 333 - 1000 - - 40,3

© 777771 desidratagilo  125-166 148  endotérmica 3,4
ar 2  decomposicdo 166 - 197 180 endotérmica 1,8
sintético 3 fusdo/dec 197-250  214/234 endotérmica 25,6
4  decomposicdo 250 - 387 357 exotérmica 37,3
5  decomposicdo 387 -518 472 exotérmica 31,8

5.1.3.4 Anélise DSC do adocante B

A Figura 5.20 mostra a curva DSC do adogante B em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se um pico endotérmico em 147 °C,
com calor de +107 j/g, o qual indica ser referente a desidratacdo da lactose de acordo
com a Figura 5.8. Em seguida ocorreram dois picos consecutivos endotérmicos em 213
e 227 °C, com calores de +77 e +41 j/g, que indicam ser da fusdo e subseqiente
decomposicdo da lactose. Estes eventos também foram observados na curva DTA deste

adocante.
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Figura 5.20 - Curva DSC do adocante B em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e raz&o de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.5 Anélise TG, DTG e DTA do adocante C

A Figura 5.21 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adogante C em atmosferas
de Ny (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e

temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.11.
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Figura 5.21 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante C em atmosferas de N, (a) e ar
(b), vazéo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de
platina e razdo de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.11 - Dados obtidos nas curvas de Anélise Térmica do adogante C em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reacdo A massa/%
1 desidrata¢do 139 - 169 148 endotérmica 3,5
Nitrogénio 2 fusdo/dec 169 - 277 213/240 endotérmica 17,8
3 decomposicéao 277 - 362 308/341 endotérmica 40,6
4 decomposicéao 362 - 792 - - 30,0
77777177 Tdesidratagio  124-175 148  endotérmica 42
ar 2 fusdo/dec 175 - 255 213/240 endotérmica 17,5
sintético 3 decomposicao 255-391  311/346  exotérmica 47,5
4 decomposicéao 391 - 550 489 exotérmica 27,9
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Comparando-se as analises realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar
sintético para o adogante C observou-se que em ambas ocorreram picos endotérmicos na
curva DTA em 148 °C que indicam ser referentes a desidratacdo da lactose de acordo
com a Figura 5.7. Na sequéncia ocorreram dois picos endotérmicos consecutivos em
213 e 240 °C em ambas as atmosferas. Estas temperaturas foram préximas aquelas
observadas na curva da lactose, indicando tratar-se de sua fusdo seguida por sua
decomposicdo, ja que este se encontra em maior quantidade neste adogante. Em seguida
verificou-se mais duas etapas de decomposicdo que indicam ser referentes a etapas de
decomposicéo da lactose e/ou da dicetopiperazina, conforme as Figuras 5.7 e 5.11. As
temperaturas iniciais de decomposicéo foram préximas de 218 °C nas duas atmosferas.
A etapa de formacédo do residuo carbonaceo se prolongou até 792 °C quando realizado
sob nitrogénio, enguanto sob atmosfera de ar terminou em 550 °C.

A diferenca no tipo de reacdo foi possivel ser visualizada na segunda etapa de
decomposic¢do que, sob atmosfera nitrogénio foi endotérmica e sob ar foi exotérmica.

Houve maior perda de massa na segunda etapa de decomposicdo em ambas as

atmosferas com percentuais de 40,6 % sob nitrogénio e 47,5 % sob ar sintético.

5.1.3.6 Andlise DSC do adogante C

A figura 5.22 mostra a curva DSC do adogante C em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se: um pico endotérmico em 147 °C,
com calor de +158 j/g, que indica ser referente a desidratacdo da lactose conforme a
Figura 5.8; dois picos consecutivos endotérmicos em 211 e 238 °C, com calores de
+121 e +62 j/g; e um pico endotérmico em 292 °C, com calor de +38 j/g; que indicam
ser da fusdo e subsequentes decomposicGes da lactose. Estes eventos também foram

visualizados na curva DTA deste adocgante.
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Figura 5.22 - Curva DSC do adocante C em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.7 Anélise TG, DTG e DTA do adocgante D

A Figura 5.23 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adogante D em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e

temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.12.
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Figura 5.23 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante D em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e

razao de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.12 - Dados obtidos nas curvas de Andlise Térmica do adogante D em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fendémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reacéo A massa/%

1 desidratagéo 141 - 160 148 endotérmica 2,1
2 decomposicdo 160 - 193 181 endotérmica 19
Nitrogénio 3 fusdo/dec 193 - 249 212/230 endotérmica 22,1
4  decomposi¢do 249 - 395 322/348 endotérmica 334
5  decomposicdo 395 - 875 - - 35,9

© 71 desidratagio ~ 137-163 148  endotérmica 2,4
ar 2 decomposicdo 163 -191 181 endotérmica 1,8
sintético 3 fuséo/dec 191 - 260 212/230 endotérmica 27,5
4  decomposigédo 260 - 395 288/360  exotérmica 33,1
5  decomposicdo 395 -518 478/502  exotérmica 32,0
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Observando-se as curvas do adocante D notou-se verificou-se que em ambas as
atmosferas possuem: um pico endotérmico na curva DTA em 148 °C que indica ser
referente a desidratacdo da lactose (150 °C) de acordo com a Figura 5.7; um pico
endotérmico em 181 °C, o qual indica ser referente a decomposicdo do aspartame de
acordo com a Figura 5.11, apesar do mesmo ndo estar contido no rétulo do adogante D;
dois picos endotérmicos consecutivos nas temperaturas de 212 e 230 °C, sendo estas
temperaturas proximas aquelas observadas na curva da lactose, o que indica sua
presenca neste adocante; dois picos endotérmicos referentes a decomposicdes que
conforme as Figuras 5.7, 5.11 e 5.13 indicam tratar-se da decomposicao da lactose e/ou
dicetopiperazina e ciclamato. As temperaturas iniciais de decomposi¢do foram proximas
de 160 °C nas duas atmosferas. A etapa de formacdo do residuo carbonaceo se
prolongou até o fim do experimento realizado sob nitrogénio, enquanto sob atmosfera
de ar terminou proximo de 520 °C.

A diferenca no tipo de reacdo ocorreu na segunda etapa de decomposicéo,
sendo endotérmica em atmosfera nitrogénio e exotérmica sob ar.

Houve maior perda de massa na terceira etapa de decomposi¢cdo em atmosfera

nitrogénio (35,9 %) e na segunda etapa sob atmosfera de ar sintético (33,1 %).

5.1.3.8 Analise DSC do adocante D

A Figura 5.24 mostra a curva DSC do adocante D em atmosfera de N, e razédo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se: um pico endotérmico em 148 °C,
com calor de +126 j/g, que indica ser referente a desidratacdo da lactose de acordo com
a Figura 5.8; dois picos consecutivos endotérmicos em 210 e 226 °C, com calor de +239
j/g; e um endotérmico em 319 °C, com calor de +33 j/g, que indicam ser da fuséo e
subsequentes decomposicdes da lactose. Estes eventos também foram visualizados na

curva DTA deste adogante.
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Figura 5.24 - Curva DSC do adocante D em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.9 Andlise TG, DTG e DTA do adocante E

A Figura 5.25 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocante E em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.13.

Ao analisar as curvas realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar sintético para
0 adocante E verificou-se que ambas possuem: um pico endotérmico na curva DTA em
149 °C que indica ser referente a desidratacdo da lactose de acordo com a Figura 5.7;
um pico endotérmico em 181 °C, que indica ser referente a decomposicao do aspartame
de acordo com a Figura 5.11, apesar deste ndo ser um dos componentes do adogante E
de acordo com seu rotulo; dois picos endotérmicos consecutivos em temperaturas
préximas das observadas na curva da lactose, indicando ser referente a sua fusdo
seguida por sua decomposicdo, comprovando assim sua presenga neste adocante.
Observou-se também mais duas etapas de decomposi¢do que indicam ser referentes a
etapas de decomposicdo da lactose e/ou dicetopiperazina e ciclamato conforme as
Figuras 5.7, 5.11 e 5.13. As temperaturas iniciais de decomposi¢do foram préximas de
165 °C nas duas atmosferas. A etapa de formacgdo do residuo carbonaceo terminou
proximo de 690 °C sob nitrogénio, enquanto sob atmosfera de ar terminou préximo de
520 °C.
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N&o houve diferenca no tipo de reagdo ocorrida nas duas atmosferas para todos

0s eventos.

A maior variacdo de massa foi percebida na terceira etapa de decomposicdo em

ambas as atmosferas, com percentuais proximos de 30,0 %.
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Figura 5.25 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante E em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e

razao de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.13 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante E em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reacédo A massa/%

1 desidrata¢do 136 - 164 149 endotérmica 3,5
2 decomposicdo 164 - 195 181 endotérmica 1,8
Nitrogénio 3 fusdo/dec 195 - 250 213/232 endotérmica 24,8
4 decomposicdo 250 - 434 288/360  exotérmica 36,8
5  decomposicdo 434 - 688 548/593  exotérmica 30,5

© 777771 desidratagho  138-167 149  endotérmica 3,7
ar 2  decomposicdo 167 - 197 181 endotérmica 1,4
sintético 3 fusdo/dec 197 - 246 212/230 endotérmica 22,9
4 decomposi¢do 246 - 394 294/361  exotérmica 36,4
5  decomposicdo 394 - 517 476/503  exotérmica 31,9

5.1.3.10 Analise DSC do adocante E

A Figura 5.26 mostra a curva DSC do adogante E em atmosfera de N e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se um pico endotérmico em 149 °C,
com calor de +134 j/g; dois picos consecutivos endotérmicos em 209 e 227 °C, com
calor de +268 j/g; os quais indicam ser referentes a desidratacdo, fusdo e subsequente
decomposicdo da lactose de acordo com a Figura 5.8; e um pico exotérmico em 297 °C,
com calor de —13 j/g que indica ser referente a uma das etapas de decomposicdo da
lactose e/ou ciclamato, conforme as Figuras 5.8 e 5.14. Estes eventos também foram

observados na curva DTA deste adocgante.
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Figura 5.26 - Curva DSC do adocante E em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.11 Anélise TG, DTG e DTA do adocante F

A Figura 5.27 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocgante F em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.14.

Ao analisar as curvas do adocante F realizadas nestas atmosferas verificou-se
gue ambas possuem um pico endotérmico na curva DTA em 188 °C que ndo possui
associacao na curva TG, ja que o0 evento ndo apresentou variacdo de massa. Sendo assim
acreditou-se ser referente a fusdo da sacarose conforme a Figura 5.9. Em seguida
ocorreram trés etapas de decomposicdo, sendo que a primeira indica ser referente a
decomposicdo da sacarose e a segunda e terceira indicam ser referentes a etapas de
decomposicdo da sacarose e/ou dicetopiperazina conforme as Figuras 5.9 e 5.11. As
temperaturas iniciais de decomposicéo foram préximas de 210 °C nas duas atmosferas.
A etapa de formacdo do residuo carbonaceo terminou proximo de 850 °C sob
nitrogénio, enquanto sob atmosfera de ar terminou préximo de 520 °C.

Houve diferenca no tipo de reacdo na segunda etapa de decomposi¢édo, que sob
nitrogénio apresentou dois picos consecutivos (endotérmico e exotérmico) e sob ar
apenas um exotérmico.

A maior variacdo de massa foi percebida na segunda etapa de decomposi¢éo

em ambas as atmosferas, com percentuais proximos de 35,0 %.
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Figura 5.27 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante F em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina
e razéo de aquecimento de 10°C.min%.

Tabela 5.14 - Dados obtidos nas curvas de Anélise Térmica do adogante F em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reacédo A massa/%
1 fuséo 163 - 197 188 endotérmica -
Nitrogénio 2  decomposicdo 206 - 254 225 endotérmica 33,5
3 decomposicdo 254 - 475 270/322  endo /exo 36,8
4  decomposigédo 475 - 843 - - 27,0
ST fuseo 172-201° 188 endotérmica -
ar 2 decomposicdo 212 - 250 223 endotérmica 32,8
sintético 3 decomposicdo 250 - 388 353 exotérmica 33,5
4  decomposicdo 388 - 522 506 exotérmica 31,5
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5.1.3.12 Anélise DSC do adocgante F

A Figura 5.28 mostra a curva DSC do adocante F em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se dois picos endotérmicos em 186 e
219 °C, com calores de +135 e +151 j/g, que indicam ser referentes a fusdo e
decomposicédo da sacarose de acordo com a Figura 5.10. Estes eventos também foram

visualizados na curva DTA deste adocante.
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Figura 5.28 - Curva DSC do adogante F em atmosfera de N, vazdo de gés de 50 mL.min™*, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™,

5.1.3.13 Anélise TG, DTG e DTA do adogante G

A Figura 5.29 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocante G em atmosferas
de N3 (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e

temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.15.
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Figura 5.29 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante G em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razao de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.15 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante G em atmosfera de N, e ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C  Pico/°C Reacédo A massa/%

1 umidade 60 - 98 76 endotérmica 4,6
2 desidratacdo 98 - 135 124 endotérmica 3,7

Nitrogénio 3 fusdo 142 - 176 150 endotérmica -
4 decomposicdo 176 - 255 223 endotérmica 29,3
5 decomposicdo 255 - 348 323 endotérmica 28,4
6  decomposicdo 348 - 1000 - - 26,2

7T umidade 64-89 78~ endotérmica 37

2 desidratacdo 89 - 136 124 endotérmica 4.4

ar 3 fuséo 144 - 169 150 endotérmica -
sintético 4 decomposicéo 169 - 242 217 endotérmica 30,6
5  decomposicdo 242 - 377 274/343 exotérmica 31,4
6  decomposicdo 377 - 541 486 exotérmica 28,5

Comparando-se as andlises realizadas nestas atmosferas para o adogante G
verificou-se que ambas possuem um pico endotérmico proximo de 75 °C referente a
perda de umidade, um pico endotérmico em 124 °C, temperatura esta proxima a de
desidratacdo do aspartame (Figura 5.11) ou da sacarina (Figura 5.15), um pico em 150 °
C que ndo apresentou variacdo de massa, indicando ser da fusdo da glicose, ja que esta
apresentou fusdo em 156 °C (Figura 5.5), e na sequéncia ocorreram trés etapas de
decomposicdo, onde a primeira indica ser referente a decomposicdo da glicose; a
segunda indica ser referente a decomposicdo da glicose e/ou dicetopiperazina (Figura
5.11); e a terceira indica ser referente a decomposicdo da glicose e/ou ciclamato (Figura
5.13) e sacarina. As temperaturas iniciais de decomposicao foram préximas de 170 °C
nas duas atmosferas. A etapa de formacao do residuo carbonaceo se prolongou até o fim
do experimento sob nitrogénio, ja sob atmosfera de ar terminou proximo de 540 °C.

Houve diferenca no tipo de reacéo na segunda etapa de decomposi¢éo, que sob
nitrogénio foi endotérmica e sob ar foi exotérmica.

A maior variacdo de massa foi percebida na primeira etapa de decomposicédo

sob nitrogénio e na segunda etapa sob ar sintético, com percentuais préximos de 30,0 %.
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5.1.3.14 Anélise DSC do adocante G

A Figura 5.30 mostra a curva DSC do adocante G em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, em que pdde-se observar: um pico endotérmico em 76
°C, com calor de +164 j/g, que de acordo com a Figura 5.6, indica tratar-se da
desidratacdo da glicose; um pico endotérmico em 120 °C, com calor de +25 j/g, que
indica ser referente a desidratacdo do aspartame e da sacarina conforme as Figuras 5.12
e 5.16; dois picos endotérmicos em 150 e 222°C, com calores de +91 e +222 j/g, que
indicam ser da fusdo e decomposicdo da glicose. Estes eventos também foram

observados na curva DTA deste adocgante.
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Figura 5.30 - Curva DSC do adogante G em atmosfera de N,, vaz&o de gés de 50 mL.min™, massa da
amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.15 Anélise TG, DTG e DTA do adocante H

A Figura 5.31 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adogante H em atmosferas
de Ny (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e

temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.16.
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Figura 5.31 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante H em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min!, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razdo de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.16 - Dados obtidos nas curvas de Anélise Térmica do adocante H em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacédo A massa/%

1 desidratacdo 30-118 57 endotérmica 6,5
2 decomposicdo 190 - 278 240 endotérmica 16,8
Nitrogénio 3  decomposicdo 278 - 326 308 endotérmica 43,5
4  decomposigédo 326 - 510 500 exotérmica 14,8
5  decomposicdo 510 - 662 550 exotérmica 12,7

________ 1 desidratacio ~ 30-132 65 endotérmica 63
ar 2 decomposicdo 190 - 248 232 endotérmica 9,3
sintético 3 decomposicao 248 - 380 305/335 exotérmica 56,4
4  decomposi¢do 380 - 458 437 exotérmica 16,1
5  decomposicdo 458 - 543 502 exotérmica 7,0
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As anélises realizadas nestas atmosferas para o adogcante H apresentaram dois
eventos endotérmicos com temperaturas proximas de 60 e 235 °C, respectivamente;
sendo o primeiro com temperaturas proximas as de desidratacdo da sacarina (Figura
5.15) e 0 segundo com temperaturas proximas as de decomposicao do ciclamato (Figura
5.13). Na sequiéncia observou-se um evento endotérmico sob nitrogénio em 308 °C e
um evento com dois picos consecutivos exotérmicos sob ar sintético em 305 e 335 °C,
0s quais indicam ser referentes a segunda etapa de decomposicdo do ciclamato. A
decomposicéo térmica iniciou em 190 °C nas duas atmosferas. A etapa de formacéo do
residuo carbonaceo terminou em 662 °C sob atmosfera de nitrogénio e 540 °C sob
atmosfera de ar.

Houve diferenca no tipo de reacdo na segunda etapa de decomposicéo, que sob
nitrogénio foi endotérmica e sob ar foi exotérmica.

A maior variacdo de massa foi observada na segunda etapa de decomposi¢édo
em ambas as atmosferas, com percentuais de 46,5 % sob nitrogénio e 56,4 % sob ar

sintético.

5.1.3.16 Anélise DSC do adocante H

A Figura 5.32 mostra a curva DSC do adogante H em atmosfera de N; e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde foi observado um pico endotérmico em 61 °C,
com calor de +206 j/g, que indica ser referente a desidratacdo da sacarina de acordo
com a Figura 5.16. Em seguida ocorreram dois picos endotérmicos em 212 e 302 °C,
com calores de +9 e +93 j/g, indicando ser de etapas de decomposi¢cdo do ciclamato
conforme a Figura 5.14. Estes eventos também foram visualizados na curva DTA deste

adocante.
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Figura 5.32 - Curva DSC do adocante H em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razéo de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.17 Anélise TG, DTG e DTA do adocante |

A Figura 5.33 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocgante | em atmosferas
de Ny (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.17.

Observando-se os experimentos para o adocante | verificou-se que ambas as
atmosferas apresentaram: um pico endotérmico na curva DTA em 148 °C, que indica
ser referente a desidratacdo da lactose de acordo com a Figura 5.7; um pico endotérmico
em 181 °C, indicando ser referente a decomposicdo térmica do aspartame, que de
acordo com a Figura 5.11 foi em 185 °C; dois picos endotérmicos consecutivos em
temperaturas préximas das observadas na curva da lactose, indicando ser referente a sua
fusdo seguida por sua decomposi¢éo, comprovando sua presenca neste adocgante; e mais
duas etapas de decomposicdo, as quais podem ter ocorrido devido a etapas de
decomposicdo da lactose e/ou dicetopiperazina conforme as Figuras 5.7 e 5.11. As
temperaturas iniciais de decomposi¢do foram préximas de 168 °C nas duas atmosferas.
A etapa de formacdo do residuo carbonaceo se prolongou até o fim da analise sob
nitrogénio, enquanto sob atmosfera de ar terminou préximo de 580 °C.

A diferenca no tipo de reacdo ocorrida foi percebida no quarto evento, onde

sob nitrogénio foi endotérmica e sob ar sintético foi exotérmica.
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A maior variacdo de massa ocorreu na segunda etapa de decomposicdo em
ambas as atmosferas, com percentuais de 34,6 % sob nitrogénio e 46,4 % sob ar.
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Figura 5.33 - Curvas TG, DTG e DTA do adogante | em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min*, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razdo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.17 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante | em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacédo A massa/%

1 desidratagéo 112 -170 148 endotérmica 3,2
2 decomposicdo 170 - 196 180 endotérmica 1,7
Nitrogénio 3 fusdo/dec 196 - 271 2171232 endotérmica 22,5
4 decomposicdo 271 - 352 301/324 endotérmica 34,6
5  decomposicdo 452 - 1000 - - 29,3

________ 1 desidratagio ~~ 119-165 148 endotérmica 3,7
ar 2  decomposicdo 165 - 197 181 endotérmica 2,3
sintético 3 fuséo/dec 197 - 262 217/243 endotérmica 17,5
4 decomposi¢do 262 - 409 309/352 exotérmica 46,4
5 decomposicdo 409 - 577 512 exotérmica 29,4

5.1.3.18 Analise DSC do adocante |

A Figura 5.34 mostra a curva DSC do adocante | em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™*, onde verificou-se um pico endotérmico em 148 °C, com
calor de +135 j/g, indicando ser referente a desidratacdo da lactose de acordo com a
Figura 5.8. Em seguida ocorreu um pico endotérmico em 182 °C, com calor de +2 j/g,
que indica ser referente a decomposicdo do aspartame de acordo com a Figura 5.12.
Ocorreram também trés picos endotérmicos em 215 e 236 °C e 304 °C, com calores de
+89, +41 e +30 j/g. Os eventos indicam ser da fuséo e subsequientes decomposi¢cdes da

lactose. Estes eventos também foram visualizados na curva DTA deste adogante.
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Figura 5.34 - Curva DSC do adocante | em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™,
massa da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razdo de aquecimento de
10°C.min™.

5.1.3.19 Anélise TG, DTG e DTA do adocgante J

A Figura 5.35 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocante J em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.18.

Analisando-se as curvas do adocante J nas duas atmosferas observou-se: um
evento endotérmico em 150 °C que conforme a Figura 5.7, indica ser referente a
desidratacdo da lactose; um evento endotérmico em 183 °C, que de acordo com a Figura
5.11 indica ser referente a decomposicdo térmica do aspartame; dois eventos
consecutivos endotérmicos em temperaturas proximas daquelas observadas na curva da
lactose, indicando ser referente a sua fusdo e decomposicdo; e dois eventos que
conforme as Figuras 5.7 e 5.11 indicam ser referentes as etapas de decomposicdo da
lactose e/ou dicetopiperazina. As temperaturas iniciais de decomposicdo foram
préximas de 165 °C nas duas atmosferas. A etapa de formacdo do residuo carbonaceo se
prolongou até o fim da andlise sob nitrogénio, enquanto sob atmosfera de ar terminou
proximo de 580 °C.

Em ambas as atmosferas houve uma maior variacdo de massa na segunda etapa

de decomposicdo, com percentuais de 44,5 % sob nitrogénio e 50,7 % sob ar.
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Figura 5.35 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante J em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razao de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.18 - Dados obtidos nas curvas de Anélise Térmica do adocante J em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacédo A massa/%

1 desidratagdo 137 - 166 150 endotérmica 2,1
2 decomposicdo 166 - 198 183 endotérmica 2,7
Nitrogénio 3 fusdo/dec 198 - 270 217/235 endotérmica 19,0
4  decomposigédo 270 - 369 302/327 endotérmica 44,5
5  decomposicdo 369 - 1000 - - 24,0

________ 1 desidratacio ~ 143-160 150 endotérmica 1,6
ar 2  decomposicdo 160 - 199 183 endotérmica 3,2
sintético 3 fusdo/dec 199 - 262 218/244 endotérmica 15,4
4  decomposi¢do 262 - 405 313/353 exotérmica 50,7
5 decomposicdo 405 - 573 505 exotérmica 27,3
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5.1.3.20 Anélise DSC do adocante J

A Figura 5.36 mostra a curva DSC do adocante J em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde foi observado um pico endotérmico em 148 °C,
com calor de +180 j/g, que indica ser referente a desidratacdo da lactose conforme a
Figura 5.8. Em seguida ocorreu um pico endotérmico em 183 °C, com calor de +2 j/g, e
conforme a Figura 5.12 indica ser referente a decomposicdo do aspartame. Observou-se
também trés picos endotérmicos em 216, 231 e 297°C, com calores de +80, +31 e +42
j/g, os quais indicam ser referentes a fusdo e subseqlientes decomposicGes da lactose.

Estes eventos também foram percebidos na curva DTA deste adocante.
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Figura 5.36 - Curva DSC do adocante J em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.21 Anélise TG, DTG e DTA do adogante L

A Figura 5.37 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adogante L em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e

temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.19.
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Figura 5.37 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante L em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min*, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razdo de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.19 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante L em atmosfera de N, e ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fendmeno  Intervalo/°C  Pico/°C Reacéo A massa/%

1  desidratacdo 133-184 148 endotérmica 5,4
Nitrogénio 2 fusdo/dec 184 - 270 217/233  endotérmica 26,4
3 decomposicdo 270 - 340 297/316  endotérmica 28,7
4 decomposicdo 340 - 1000 - - 34,5

© 77 7771 desidratagio  132-175 148 endotérmica 4,7
ar 2 fusdo/dec 175 - 265 217/239  endotérmica 20,3
sintético 3 decomposicao 265 - 402 303/356  exotérmica 44,1
5 decomposicdo 402 - 574 504 exotérmica 29,0
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Comparando-se as curvas realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar sintético
para o adocante L verificou-se: um evento endotérmico em 148 °C referente a
desidratacdo da lactose; dois eventos consecutivos endotérmicos em temperaturas
préximas aquelas observadas na curva da lactose, indicando ser referente a sua fuséo e
decomposicgéo conforme a Figura 5.7; e dois eventos que indicam ser referentes a etapas
de decomposicédo da lactose e/ou dicetopiperazina conforme as Figuras 5.7 e 5.11. As
temperaturas iniciais de decomposicdo foram proximas de 220 °C em ambas as
atmosferas. A etapa de formacdo do residuo carbonaceo se prolongou até o fim da
andlise sob nitrogénio, enquanto sob atmosfera de ar terminou préximo de 580 °C.

Houve uma maior variagdo de massa na terceira etapa de decomposicdo sob

nitrogénio (34,5 %) e na segunda etapa sob ar sintético (44,1 %).

5.1.3.22 Anélise DSC do adocante L

A Figura 5.38 mostra a curva DSC do adogante L em atmosfera de N e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde foi observado um pico endotérmico em 148 °C e
dois picos consecutivos endotérmicos em 214 e 235 °C, com calores de +163, +80 e
+43 j/g, que indicam corresponder a desidratacao, fusdo e subseqiiente decomposicdo da
lactose de acordo com a Figura 5.88. Estes eventos também foram observados na curva
DTA deste adogante.
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Figura 5.38 - Curva DSC do adocante L em atmosfera de N5, vaz&o de gés de 50 mL.min™*, massa da
amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.23 Anélise TG, DTG e DTA do adogante M

A Figura 5.39 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocante M em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.20.

Comparando-se as curvas realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar sintético
para o adocante M verificou-se que ambas possuem um pico endotérmico na curva DTA
em 189 °C que ndo possui perda de massa, indicando ser referente a fusdo da sacarose,
que ocorreu em 191 °C, visto que este é o principal componente deste adogante. Em
seguida ocorreram duas etapas de decomposi¢do térmica, que conforme as Figuras 5.9 e
5.11 acredita-se que a primeira é referente a decomposicdo térmica da sacarose e a
segunda é referente a uma das etapas de decomposicdo térmica da dicetopiperazina e/ou
sacarose. As temperaturas iniciais de decomposicdo foram préximas de 210 °C nas duas
atmosferas. A etapa de formacdo do residuo carbonaceo se estendeu até o fim do
experimento em atmosfera de nitrogénio, enquanto em atmosfera de ar terminou
préximo de 560 °C.

Houve diferenca no tipo de reacdo na segunda etapa de decomposicéo, que sob
nitrogénio apresentou picos consecutivos endotérmicos e sob ar sintético picos

consecutivos exotérmicos.
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Nas duas atmosferas houve uma maior variacdo de massa na segunda etapa de

decomposi¢do, com percentuais proximos de 40,0 %.
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Figura 5.39 - Curvas TG, DTG e DTA do adogante M em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razao de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.20 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante M em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacédo A massa/%
1 fuséo 179 - 200 189 endotérmica -
2 decomposicdo 212 - 261 233 endotérmica 27,2
Nitrogénio 3  decomposicdo 261 - 354 279/321 endotérmica 38,2
4 decomposicdo 354 - 1000 - - 27,2
________ 1 fusdo ~ 180-201 189  endotérmica -
ar 2  decomposicdo 207 - 257 233 endotérmica 28,4
sintético 3 decomposicdo 257 - 401 283/346 exotérmica 43,1
4 decomposi¢do 401 - 561 509 exotérmica 28,5

5.1.3.24 Analise DSC do adocante M

A Figura 5.40 mostra a curva DSC do adocante M em atmosfera de N, e razdo

de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se dois picos endotérmicos em 185 e

228 °C, com calores de +122 e +121 j/g, que indicam ser referentes a fusdo e

decomposicdo da sacarose conforme a Figura 5.10. Estes eventos também foram

observados na curva DTA deste adocgante.
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Figura 5.40 - Curva DSC do adogante M em atmosfera de N,, vazao de gés de 50 mL.min™*, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.
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5.1.3.25 Anélise TG, DTG e DTA do adogante N

A Figura 5.41 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adocante N em atmosferas
de N, (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.21.

Analisando-se as curvas realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar sintético
para o0 adocante N observou-se: um evento endotérmico em 148 °C indicando ser
referente a desidratacdo da lactose conforme a Figura 5.7; um evento endotérmico em
183 °C, indicando ser referente a decomposicao térmica do aspartame de acordo com a
Figura 5.11; dois eventos endotérmicos consecutivos em temperaturas proximas
daquelas observadas na curva da lactose, indicando tratar-se da sua fusdo e
decomposicdo; e dois eventos que indicam ser referentes a etapas de decomposicdo da
lactose e/ou dicetopiperazina (Figuras 5.11). As temperaturas iniciais de decomposic¢ao
foram 174 °C sob nitrogénio e 160 °C sob ar sintético. A etapa de formacéo do residuo
final se prolongou até o fim do experimento na atmosfera de nitrogénio, ja na atmosfera
de ar terminou em 580 °C.

Nas duas atmosferas houve maior variagdo de massa na segunda etapa de

decomposic¢do, com percentuais de 56,0 % sob nitrogénio e 49,8 % sob ar.
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Figura 5.41 - Curvas TG, DTG e DTA do adocante N em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razdo de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.21 - Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante N em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacdo A massa/%

1 desidratacdo 137 -174 148 endotérmica 3,8
2 decomposicdo 174 - 196 183 endotérmica 1,8
Nitrogénio 3 fusdo/dec 196 - 262 215/240 endotérmica 14,7
4  decomposigédo 262 - 458 283/307/334 exo/endo/exo 56,0
5  decomposicdo 458 - 1000 - - 23,4

________ 1 desidratacio ~~ 131-160 148  endotérmica 2,8
ar 2 decomposicdo 160 - 199 183 endotérmica 2,7
sintético 3 fuséo/dec 199 - 265 215/246 endotérmica 15,3
4  decomposigédo 265 - 392 315/346 exotérmica 49,8
5  decomposicdo 392 - 580 507 exotérmica 28,1

Rosimere Maria Lima Freire



Resultados e Discussao 106

5.1.3.26 Anélise DSC do adocante N

A Figura 5.42 mostra a curva DSC do adocante N em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde ocorreu um pico endotérmico em 148 °C, com
calor de +136 j/g, que indica ser referente a de desidratacdo da lactose (Figura 5.8). Em
seguida ocorreu um pico endotérmico em 184 °C, com calor de +2 j/g, que de acordo
com a Figura 5.12, indica ser referente a decomposicdo do aspartame. Ocorreram
também trés picos endotérmicos em 214, 240 e 298 °C, com calores de +103, +59 e +33
j/g, que indicam ser da fuséo e subsequentes decomposic¢des da lactose. Estes eventos

também foram observados na curva DTA deste adocante.
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Figura 5.42 - Curva DSC do adogante N em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.27 Anélise TG, DTG e DTA do adogante O

A Figura 5.43 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adogante O em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.22.

Comparando-se as analises realizadas em atmosferas de nitrogénio e ar
sintético para o adogcante O observou-se: um evento endotérmico em 149 °C que de

acordo com a Figura 5.7 indica referir-se a desidratacdo da lactose; um evento
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endotérmico em 180 °C, que indica ser referente a decomposicao térmica do aspartame
conforme apresentado na Figura 5.11; dois eventos endotérmicos consecutivos em 213 e
240 °C, temperaturas estas proximas das observadas na curva da lactose
correspondentes a sua fusdo e decomposicao; e dois eventos que de acordo com as
Figuras 5.7 e 5.11 indicam ser referentes as etapas de decomposicdo da lactose e/ou
dicetopiperazina. As temperaturas iniciais de decomposicdo foram préximas de 164 °C
em ambas as atmosferas. A etapa de formacdo do residuo se estendeu até o fim da
analise em atmosfera de nitrogénio, enquanto sob ar terminou proximo de 530 °C.

Nas duas atmosferas houve maior perda de massa na segunda etapa de

decomposi¢do, com percentuais proximos de 40,0 %.

mw
mg.min'1 %
0.00+ 100.00- - 20.00
(@
80.00- 4 10.00
0.15-
60.00- -4 0.00
-0.30-
40.00- 1 -10.00
04F 20,00 4 20.00
-0.60- 0.00- - -30.00
0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temperatura /°C
mg.min'1 % mw
100.00-
0.00- 1 75.00
80.00-
- 50.00
0.15-
60.00-
- 25.00
40.00-
-0.30- -4 0.00
20.00-
- -25.00
-0.45- 0.00-
0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00

Temperatura /°C

Figura 5.43 Curvas TG, DTG e DTA do adocante O em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazéo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razdo de aquecimento de 10°C.min™.
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Tabela 5.22 Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante O em atmosfera de N, e ar.

Evento DTA TG
Fenémeno Intervalo/°C Pico/°C Reacédo A massa/%

1 desidratacdo 122 - 164 149 endotérmica 3,2
2 decomposicdo 164 - 194 180 endotérmica 2,6
Nitrogénio 3 fusdo/dec 194 - 272 213/240 endotérmica 21,4
4 decomposicdo 272 - 438 300/329 endo/exo 44,3
5  decomposicdo 438 -728 596 exotérmica 28,0

________ 1 desidratagio ~~ 121-164 149 endotérmica 3,2
ar 2  decomposicdo 164 - 194 180 endotérmica 2,6
sintético 3 fuséo/dec 194 - 262 213/240 exotérmica 17,4
4 decomposi¢do 262 - 390 303/352 exotérmica 44,6
5 decomposicdo 390 - 531 476 exotérmica 30,6

5.1.3.28 Analise DSC do adocgante O

A Figura 5.44 mostra a curva DSC do adogante O em atmosfera de N; e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde verificou-se: um pico endotérmico em 147 °C,
com calor de +136 j/g, que indica ser referente a desidratacdo da lactose de acordo com
a Figura 5.8; um pico endotérmico em 179 °C, com calor de +1 j/g, que indica ser
referente a decomposicdo do aspartame conforme observado na Figura 5.12; ocorreram
também dois picos endotérmicos nas temperaturas de 212 e 230 °C e um exotérmico em
306 °C, com calores de +93, +52 e —29 j/g, que indicam ser referentes a fusdo e etapas
de decomposicdo da lactose. Estes eventos também foram observados na curva DTA

deste adocante.
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Figura 5.44 Curva DSC do adocante O em atmosfera de N, vazdo de géas de 50 mL.min™, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.3.29 Anélise TG, DTG e DTA do adocgante P

A Figura 5.45 mostra as curvas TG, DTG e DTA do adogante P em atmosferas
de N (a) e ar (b). Os dados referentes as temperaturas iniciais, temperaturas finais e
temperatura de pico, como também as perdas de massa encontram-se na Tabela 5.23.

Comparando-se estas curvas observou-se um evento endotérmico com pico da
DTA préximo de 130 °C e um evento endotérmico em 190 °C que de acordo com a
Figura 5.1 indicam ser referentes a fusdo e decomposi¢édo térmica da frutose, ja que este
é o principal componente deste adocante. Em seguida ocorreram mais duas etapas de
decomposicdo, que ndo apresentaram temperaturas semelhantes as da curva do padrédo
de frutose. As temperaturas iniciais de decomposicdo foram préximas de 160 °C em
ambas as atmosferas. A formacdo do residuo terminou em 640 °C sob atmosfera de
nitrogénio e em 569 °C sob ar sintético.

Houve maior perda de massa na segunda etapa de decomposicdo (47,3 % sob

nitrogénio e 56,5 % sob ar).
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Figura 5.45 Curvas TG, DTG e DTA do adogante P em atmosferas de N, (a) e ar (b),
vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da amostra de platina e
razao de aquecimento de 10°C.min™.

Tabela 5.23 Dados obtidos nas curvas de Analise Térmica do adogante P em atmosfera de N, e ar.

Atmosfera Evento DTA TG
Fenémeno  Intervalo/°C  Pico/°C Reacdo A massa/%

1 fuséo 114 - 149 128 endotérmica -
Nitrogénio 2  decomposicdo 163 - 213 190 endotérmica 14,1
3 decomposicdo 213-312 268 endotérmica 47,3
4 decomposicéo 312 - 640 598 exotérmica 37,8

777717 fusao | 111-147 © 130 endotérmica -

ar 2  decomposicdo 157 - 230 190 endotérmica 17,2
sintético 3  decomposicao 230 - 391 288/344  exotérmica 56,6
4 decomposicdo 391 - 569 511 exotérmica 25,0
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5.1.3.30 Anélise DSC do adocante P

A Figura 5.46 mostra a curva DSC do adocante P em atmosfera de N, e razdo
de aquecimento de 10 °C.min™, onde observou-se um pico endotérmico em 127 °C,
com calor de +172 j/g, que indicam ser referente a fusdo da frutose de acordo com a
Figura 5.2. Em seguida ocorreram dois picos endotérmicos em 174 e 260 °C, com
calores de +103 e +73 j/g, que indicam ser referentes as etapas de decomposicdes da

frutose. Estes eventos também foram observados na curva DTA deste adogante.
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Figura 5.46 Curva DSC do adogante P em atmosfera de N,, vazdo de gas de 50 mL.min™, massa
da amostra de 1 mg, suporte da amostra de aluminio e razao de aquecimento de 10°C.min™.

5.1.4 Andlise TG, DTG e DTA do diéxido de silicio (SiO,)

Analisou-se o didxido de silicio por ser utilizado como anti-umectante nos
adocantes comerciais.

Ao observar as curvas TG, DTG e DTA realizadas em atmosferas de N (a) e ar
(b) na Figura 5.47, percebeu-se que este ndo influencia nos resultados dos adogantes

comerciais, pois ndo observou-se variacdo de massa nas condic¢des estudadas.
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Figura 5.47 Curvas TG, DTG e DTA do padréo de dioxido de silicio (SiO,) em atmosferas
de N, (a) e ar (b), vazdo de gas de 50 mL.min™, massa da amostra de 5 mg, suporte da

amostra de platina e razdo de aquecimento de 10°C.min™.

5.2 ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO (FT-IR) - MEDIO
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Os espectros FT-IR dos adocantes naturais e artificiais foram obtidos com o

objetivo de comprovar que as substancias utilizadas neste trabalho eram realmente as

substancias de interesse.
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5.2.1 Andlise FT-IR dos adogantes naturais

A Figura 5.48 mostra 0s espectros de absor¢do na regido do infravermelho dos
adocantes naturais. Para o espectro da frutose analisou-se as principais bandas de
absorcéo: 3360 cm™ atribuida & deformacéo axial de O-H (associado), 2980 e 2900 cm™
atribuida & deformacdo axial de C-H, 1450 cm™ atribuida & deformac&o angular de CH,
1390 cm™ atribuida & deformacdo angular de O-H, 1253 e 1065 cm™ atribuidas a
deformacgéo axial de C-O-C. A presenca dessas bandas indica que a substancia em
estudo € a frutose. Para o espectro da galactose verificou-se as seguintes bandas de
absorcdo: 3390 cm™ atribuida & deformacdo axial de O-H (associado), 2940 e 2890 cm™
atribuida & deformagéo axial de C-H, 1450 cm™ atribuida & deformacéo angular de CH,
1270 e 1080 cm™ atribuidas & deformacdo axial de C-O-C. A presenca dessas bandas
indica que a substancia em estudo é a galactose. Para o espectro da glicose verificou-se
as seguintes bandas de absorcdo: 3250 cm™ atribuida & deformacdo axial de O-H
(associado), 2930 e 2880 cm™ atribuida & deformacdo axial de C-H, 1430 cm™ atribuida
a deformacdo angular de CH, 1220 e 1100 cm™ atribuidas & deformacéo axial de C-O-
C. A presenca dessas bandas indica que a substancia em estudo é a glicose. Para o
espectro da lactose analisou-se as seguintes bandas de absorcdo: 3380 cm™ atribuida a
deformacdo axial de O-H (associado), 2930 e 2890 cm™ atribuida & deformacéo axial de
C-H, 1450 cm™ atribuida & deformagéo angular de CH,, 1200 e 1050 cm™ atribuidas &
deformacgédo axial de C-O-C. A presenca dessas bandas indica que a substancia em
estudo é a lactose. Para o espectro da sacarose analisou-se as seguintes bandas de
absorcdo: 3360 cm™ atribuida & deformagcdo axial de O-H (associado), 2930 e 2880 cm™
atribuida & deformagéo axial de C-H, 1450 cm™ atribuida & deformacéo angular de CH,
1200 e 1100 cm™ atribuidas & deformacdo axial de C-O-C. A presenca dessas bandas
indica que a substancia em estudo ¢ a sacarose. (SILVERSTEIN, 2007; DYER, 1965).

Rosimere Maria Lima Freire



Resultados e Discussao 114

100
75 ]
50
25

Sacarose

T/%

75 -
50
25 _- Lactose

TI%

100
75 ]
50 ] Glicose
25 ]

TI%

100 4
75
50 . galactose

25 ]

TI%

100
75 ]
50
25

Frutose

T/%

T T T T T T T T T

— T T —T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

7»'1/cm'1

Figura 5.48 Espetros de absorcdo na regido do infravermelho da frutose, galactose,
glicose, lactose e sacarose.
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5.2.2 Andlise FT-IR dos adocgantes artificiais

A Figura 5.49 mostra o0s espectros de absorcéo na regido do infravermelho dos
adocantes artificiais. Para o espectro do aspartame analisou-se as seguintes bandas de
absorcéo: 3430 cm™ atribuida & deformacéo axial de N-H de amidas secundérias, 3340
cm™ atribuida & deformacdo axial de N-H de aminas primarias alifaticas, 3060 cm™
atribuida & deformacdo axial de O-H (quelato), 3030 e 2950 cm™ atribuidas a
deformacéo axial C-H de arométicos e alifaticos, respectivamente, 1735 e 1664 cm™
atribuidas a deformacédo axial de C=0 de ésteres e amida secundaria, respectivamente,
1600 e 1500 cm™ atribuidas & deformacéo axial de C=C do ntcleo aromético, 1580 cm™
atribuidas a deformacdo angular de N-H de aminas primarias, 1450 cm™ atribuida a
deformacéo axial de CH, e/ou CHs, 1380 cm™ atribuidas & deformacao angular de CHs,
1240 cm™ atribuidas & deformagéo axial de C-N de aminas primarias alifaticas, 1220
cm™ atribuidas & deformagéo axial de C-O de ésteres. A presenca dessas bandas indica
que a substancia em estudo é o aspartame. Para o espectro do ciclamato de sodio
analisou-se as seguintes bandas de absorcdo: 3274 cm™ atribuida & banda de N-H de
sulfonamida secundaria, 2960 cm™ atribuida & deformacao axial de C-H de metileno dos
hidrocarbonetos ciclicos, 1450 cm™ atribuida & deformacdo angular simétrica de C-H,
1300 e 1143 cm™ atribuidas & deformacdo axial de S=O de sulféxidos, 1250 cm™
atribuida a deformacdo axial C-N. A presenca dessas bandas indica que a substancia em
estudo € o ciclamato de sodio. Para o espectro da sacarina sédica analisou-se as
seguintes bandas de absorcdo: 3075 e 3052 cm™ atribuida & deformacéo axial de C-H de
aromatico, 1650 cm™ atribuida & deformacdo axial C=0O de amidas secundarias, 1580 e
1450 cm™ atribuida & deformacéo axial C=C do ncleo aromatico, 1300 e 1120 cm™
atribuidas & deformacéo axial de S=O de sulféxidos, 1250 cm™ atribuida & deformacéo
axial C-N, 900-675 cm™ atribuida & deformacdo angular de C-H de aromaticos. A
presenca dessas bandas indica que a substancia em estudo é a sacarina sédica.
(SILVERSTEIN, 2007; DYER, 1965).
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Figura 5.49 Espetros de absor¢do na regido do infravermelho do aspartame,
ciclamato de sédio e sacarina sodica.

5.2.3 Analise FT-IR dos adogantes comerciais D e E

Os espectros de absorcdo dos adogantes comerciais D e E (Figura 5.50) foram
obtidos com a finalidade de observar a presenca de bandas caracteristicas de aspartame.
Isto porque estes apresentaram decomposi¢cbes em temperaturas proximas as de
decomposic¢éo do padrdo de aspartame (Figura 5.12), apesar do mesmo ndo ser rotulado
como um dos componentes destes adogantes comerciais. Os espectros apresentaram
bandas de absor¢do que indicam serem referentes as bandas de absorcao aspartame, tais

como: ~3340 cm™, ~1590 cm™ e ~1245 cm™ atribuidas & deformagdo axial de N-H,
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deformacgéo angular de N-H e deformacdo axial de C-N, respectivamente, de aminas
primarias alifaticas (SILVERSTEIN, 2007; DYER, 1965). Estas bandas foram
escolhidas por serem referentes ao grupo funcional incomum aos outros componentes

destes adocantes.
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Figura 5.50 Espetros de absorcéo na regido do infravermelho dos adogantes comerciais
DeE.
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6 CONCLUSAO

Entre os adocantes naturais analisados verificou-se maior estabilidade térmica para a
lactose e sacarose, que apresentaram temperaturas iniciais de decomposicao térmica proximas
de 220 °C, tendo a lactose vantagem por possuir um maior ponto de fuséo (213 °C) em
relacdo a sacarose (191 °C). Por causa desta boa estabilidade térmica hd uma grande
variedade de produtos que utilizam estes adocantes naturais em suas composi¢ées. A menor
estabilidade térmica foi observada para a frutose, que possui 0 menor ponto de fusdo (122
°C), assim como uma menor temperatura inicial de decomposicao térmica (170 °C).

Entre os adocantes artificiais analisados verificou-se maior estabilidade térmica para
a sacarina sodica, que apresentou o maior ponto de fusdo (364 °C), assim como a maior
temperatura inicial de decomposicao térmica (466 °C sob nitrogénio e 435 °C sob ar). Devido
a boa estabilidade térmica da sacarina sodica hd no mercado uma grande variedade de
produtos que utilizam este adogante artificial, porém a maioria destes contém ciclamato de
sodio, 0 que compromete a estabilidade térmica destes produtos, visto que o ciclamato de
sodio apresenta temperatura inicial de decomposicdo térmica préximo de 200 °C, como foi
verificado neste trabalho. A menor estabilidade térmica foi observada para o aspartame, tendo
a menor temperatura inicial de decomposicao térmica (158 °C sob nitrogénio e 170 °C sob
ar).

Para os adocgantes comerciais analisados observou-se maior estabilidade térmica para
os adocantes L e C, 0s quais apresentaram temperaturas iniciais de decomposicdo térmica
proximas de 220 °C e pontos de fusdo proximos de 215 °C. Os adogantes A, F e M também
apresentaram boa estabilidade, com temperaturas iniciais de decomposicéo térmica proximas
de 210 °C e pontos de fusdo proximos de 190 °C. A menor estabilidade térmica foi observada
para o adogante P, que apresentou temperatura inicial de decomposi¢do em 160 °C e ponto de
fusdo em 130 °C. Os adocantes B, D, E, I, J, N e O apresentaram baixa estabilidade térmica
com temperaturas iniciais de decomposicdo proximas de 160 °C, provavelmente devido a
presenca do aspartame, ainda que estes possuam como principal constituinte a lactose, que € o
mais estavel dos adogantes naturais.

De acordo com os resultados pode-se perceber também que todos os adocantes
comerciais possuem em sua composicdo pelo menos um adogante natural e sempre sdo
encontrados em grandes proporcoes, sendo a lactose o principal constituinte de 60 % do total

analisados.
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De uma maneira geral, os primeiros eventos ndo apresentaram diferencgas
significativas entre os perfis das curvas termogravimétricas nas atmosferas de ar ou
nitrogénio. Porém, nas reacdes de decomposicdo verificou-se que as mesmas foram mais
efetivas na atmosfera de ar em relacdo aquelas em nitrogénio. Isto ocorre porque estas reacdes
sdo de oxidacdo da matéria organica e dessa maneira € mais efetiva na presenga do oxigénio
sendo finalizada em torno 520 °C. A reagdo ocorre também em nitrogénio, sendo mais lenta
devido a escassez de oxigénio na atmosfera circundante, de modo que se prolonga na maioria
das vezes até o fim do experimento. Essas diferencas sdo também evidentes nas curvas DTA
que apresentaram picos exotérmicos bastante evidentes nas curvas obtidas em ar, o que néo se
observou nas curvas obtidas em nitrogénio, onde na maioria das vezes 0 pico apresentou-se
endotérmico; ou seja, nas curvas obtidas em ar o pico exotérmico se sobrepde devido a maior
efetividade da reacdo de oxidacao.

A presenca do aspartame nos adogantes D e E verificada pelo estudo das curvas de
andlise térmica foram também observadas na analise dos espectros de infravermelho destes

adocantes.
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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