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DETERMINAÇÃO SIMULTÂNEA DE AÇÚCARES E POLIÓIS POR 
CROMATOGRAFIA LÍQUIDA DE ALTA EFICIÊNCIA (CLAE-IR)

EM SORVETES DE BAIXAS CALORIAS ("DIET"/ "LIGHT")
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RESUMO
Um método simples e rápido para a preparação da  amostra  e  quantificação  simultânea  de  açúcares  e  polióis  em  sorvetes  
"diet"/"light" por CLAE-IR foi investigado. Os açúcares frutose, glicose, lactose, maltose, sacarose, juntamente com glicerol e sor-
bitol foram separados. Diferentes variáveis foram testadas na preparação da amostra e nas condições cromatográficas para a sepa-
ração dos componentes. A melhor condição para a separação dos analitos da matriz foi obtida através de duas extrações consecu-
tivas com água : etanol (1:8 v/v, seguida de 1:4 v/v). Para a separação cromatográfica em uma coluna CLC-NH , a fase móvel foi 
composta de acetonitrila: água (77,5:22,5 v/v) na vazão de 1mL/min, a 30 C. O tempo de corrida foi menor do que 20 min. 
Amostras de sorvetes "diet"/"light" de 3 diferentes marcas, com sabores de morango, chocolate, flocos e baunilha, recolhidas em 
Campinas-SP, apresentaram valores de açúcares totais entre 9-15%. Somente os sorvetes com sabor morango apresentaram fru-
tose (0,1-0,5%), e somente aqueles sorvetes com sabor de flocos mostraram a presença de sacarose em maiores quantidades. Os 
maiores valores de açúcares foram encontrados para lactose, independente da marca ou sabor testados (3,5-10%). As quantida-
des de sorbitol variaram de 3-4%. A mesma análise foi realizada com sorvete normal (controle) que apresentou valor de açúcares to-
tais de aproximadamente 29%, sendo que destes 16,8%, foi sacarose. Não foram detectados polióis. Na amostra de sorvete contro-
le foi realizado teste de recuperação de sorbitol (99,3%). Os valores encontrados foram comparados com os valores permitidos pela 
legislação. 

 açúcares; polióis; CLAE; sorvetes "diet"/"light".
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Palavras-chave:

SUMMARY
SIMULTANEOUS DETERMINATION OF SUGARS AND POLYOLS IN LOW CALORIE ICE CREAMS (DIET/LIGHT) BY HIGH 
PERFORMANCE LIQUID CHROMATOGRAPHY (HPLC). A simple fast method for sample preparation and the simultaneous 
quantification of sugars and polyols in diet/light ice creams, using HPLC-RI, was investigated. The sugars fructose, glucose, 
lactose, maltose and sucrose, together with glycerol and sorbitol, were separated. Different variables were tested both for sample 
preparation and for the chromatographic conditions used to separate the components. The best conditions to separate these 
components from the matrix were by way of two extractions with water:ethanol (1:8 v/v followed by 1:4 v/v). The chromatographic 
separation using an CLC-NH  column with a mobile phase consisting of acetonitrile:water (77.5:22.5 v/v) with flow rate of 
1mL/min, at 30ºC. The run time was less than 20 min.  Samples of three different brands of strawberry, chocolate, chocolate chip 
and vanilla ice cream, all collected in Campinas-S.P., presented values for total sugars between 9 and 15%. Only the strawberry 
flavored ice creams showed the presence of fructose (0.1-0.5%) and only the chocolate chip ice creams showed the presence of 
sucrose in higher quantities. The sugar found in greatest amounts was lactose (3.5-10%), whatever the brand or flavor. Sorbitol 
was present in amounts of 3-4%. The same analyses was applied to non-light ice cream, which presented value for total sugars of 
approximately 29%, of which 16.8% was sucrose, polyols not being detected. Sorbitol recovery was tested in one of these samples 
(99.3%). The values encountered were compared with the values legally permitted.

sugars; polyols; HPLC; ice creams diet/light.
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1 - INTRODUÇÃO

Os substitutos de açúcares têm ganhado destaque, 
devido ao aumento da demanda de consumidores do mer-
cado "diet"/"light", inseridos na busca de ingestão de bai-
xas calorias e/ou dietas específicas. Fazem parte deste 
mercado os sorvetes, divididos em diversas categorias, 
formulados a partir de uma base láctea e constituídos 
por uma emulsão estabilizada, congelada e aerada. 

A categoria "diet"/"light" consiste de misturas ou 
combinações especiais para sorvetes com baixo teor de 
sólidos devido à redução ou ausência de gorduras e/ou 
açúcares. São considerados produtos tipo "fat free", "su-
gar free" e "low fat".  Como substitutos dos açúcares 
usam-se os polióis, que apresentam as funções de edul-
corante e/ou umectante, resultando diferenças estrutu-
rais e calóricas.

Na formulação de sorvetes sem redução calórica es-
tão presentes os açúcares frutose, glicose, sacarose, mal-
tose e lactose. Na composição de sorvetes "diet" há o 
acréscimo de adoçantes e a redução de açúcares e gordu-
ras, ocorrendo uma diminuição muito grande de lactose 
e sacarose.  Dentre os adoçantes usados, o sorbitol é o po-
liól mais aceito, sendo usado principalmente para diabé-
ticos [14, 18]. 

A absorção do sorbitol pelo trato-digestivo ocorre por 
difusão passiva, sendo mais lenta que a absorção da fru-
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tose e da glicose, isto efetivamente reduz o seu poder caló-
rico [17]. Testes com sorbitol deram resultados negativos 
para mutagenicidade, mas o uso indiscriminado tem efei-
to laxativo [13, 17].

Devido à alta demanda, particularmente por sorve-
tes de baixa caloria, existe a necessidade de métodos sim-
ples de rotina para quantificar açúcares e polióis, parâ-
metros estes relacionados à qualidade dos produtos e à 
segurança alimentar. Análises por Cromatografia 
Líquida de Alta Eficiência (CLAE) têm sido utilizadas pa-
ra determinação de açúcares em diversos tipos de ali-
mentos e bebidas, como sucos [8, 11, 20], sorvetes [7, 8, 
11, 22, 23], frutas e vegetais [21], e chocolates [11], en-
tretanto, não existem métodos rápidos para determina-
ção simultânea de açúcares e polióis em sorvetes de bai-
xa caloria. Entre os métodos cromatográficos, a técnica 
mais sensível e rápida para determinar estes compostos 
em outros produtos, é a Cromatografia Líquida de Troca 
Aniônica com Detecção Amperométrica Pulsada (HPAE-
PAD), entretanto, para usá-la como método de rotina, 
além do alto preço do equipamento, é necessária a adição 
de bases fortes no eluente pós-coluna para detecção e a 
regeneração da coluna entre as corridas [4, 6, 9, 10]. 
Diversos estudos mostram que os métodos por CLAE são 
muito mais práticos, rápidos e simples no manuseio da 
amostra, mais facilmente interpretados, pois cada açú-
car origina somente um pico e a análise é realizada a tem-
peratura ambiente. Métodos por Cromatografia Gasosa 
(CG), apesar de apresentar grande sensibilidade, exigem 
uma preparação da amostra demorada e trabalhosa para 
derivatizar os açúcares para compostos voláteis, como tri-
metilsilil ésteres, onde anomerizações e isomerizações do 
anel podem resultar vários picos para cada monossacarí-
deo [2, 5, 12, 16, 19].

A CLAE-IR apesar de utilizar um detector universal 
e, portanto com baixa sensibilidade e especificidade, po-
dendo detectar outros compostos que refratam a luz pola-
rizada, apresenta a vantagem de ser bastante disponível 
no Brasil, exatamente por causa dos menores preços do 
equipamento, sendo mais acessível para análises de roti-
na. Considerando-se que os ingredientes típicos usados 
nas formulações de sorvetes "diet"/"light" como adoçan-
tes, os açúcares frutose, glicose, sacarose, maltose e lac-
tose, além dos polióis glicerol e sorbitol, não estão pre-
sente em quantidade de traços, a baixa sensibilidade do 
detector não pode ser considerada um fator restritivo. 
Monossacarídeos, dissacarídeos e polióis têm estruturas 
similares, e são difíceis de separar por cromatografia de 
fase reversa, sendo mais indicado a cromatografia de tro-
ca-iônica. Por outro lado, sorvetes contêm emulsifican-
tes, estabilizantes e material em dispersão coloidal que, 
presentes na solução injetada pode comprometer a 

 e vida útil da coluna da CLAE e a reprodutibili-
dade dos dados. Quando monossacarídeos e dissacarí-
deos de alimentos são submetidos à análise por CLAE-
IR, diversas horas de trabalho são necessárias para remo-
ver gorduras, proteínas, e outros materiais interferentes 
[8, 11, 22, 23]. Estes problemas foram resolvidos através 

per-
formance

de uma extração simples com boa recuperação dos açú-
cares de sorvetes, usando CLAE-IR no método desenvol-
vido por WATHESED & KRAMER [23]. Portanto, o objeti-
vo deste estudo foi ampliar esta metodologia analítica 
simples, usada para análise de açúcares sem redução ca-
lórica, e otimizar as condições para determinação simul-
tânea de açúcares e polióis em sorvetes "diet"/"light" por 
CLAE-IR, avaliando a aplicabilidade do método através 
da determinação de açúcares e polióis de 22 amostras de 
sorvetes comercializados no Brasil.

Os reagentes usados foram todos de grau analítico. 
Padrões de açúcares e polióis foram obtidos da Sigma (St. 
Louis, MO). Os solventes grau cromatográfico foram fil-
trados com filtros descartáveis Milipore, membrana 
Durapore HV de 0,45 m de poro e 25mm de diâmetro, e 
degaseificados com ultra-som e gás Hélio antes de uso co-
mo fase móvel.

Duas amostras (500g) de três  marcas  de  sorvete  
"diet"/"light"  de diferentes sabores, e uma amos-
tra de marca com formulação normal sabor chocolate , 
todas comercializadas em grande escala no Brasil, totali-
zando 22 amostras, foram recolhidas em supermercados 
de Campinas, SP. As amostras foram mantidas a -18ºC 
até o momento de cada análise, realizada em duplicata.

Foi utilizado, um sistema de Cromatografia Líquida 
de Alta Eficiência, Shimadzu Co (modelo LC- 10), equipa-
do com forno, injetor automático de amostras, detector 
de  índice de refração, marca Shimadzu Co (modelo RID 6 
A), uma coluna Shimadzu, CLC-NH (M), 15cm x 6,0mm, 
com grupos amina ligados quimicamente a sílica, e pré-
coluna CLC-ODS (Shimadzu). A fase móvel usada foi 
uma mistura de acetonitrila : água em diferentes propor-
ções, com vazão de 0,8  1,0mL/min., na temperatura de 
30ºC.

A preparação da amostra foi realizada segundo 
WATHESED & KRAMER [23], com pequenas modifica-
ções. Foi homogeneizada uma quantidade de 100g de ca-
da amostra em banho-maria, a 30ºC. Em 7,5g e 15,0g de 
cada amostra líquida, adicionaram-se 3,75mL de água 
deionizada e 30mL de etanol absoluto. A mistura foi agi-
tada em um Omni Mixer por 1 min, e centrifugada a 
2.000rpm por 10 minutos. Reservou-se o sobrenadante, 
e o resíduo foi novamente lavado com 2mL de água.  Oito  
mL de etanol foi adicionado e a centrifugação foi repetida. 
Juntaram-se as partes dos sobrenadantes em um balão 
volumétrico de 50mL e completou-se o volume com eta-
nol 80%. Uma alíquota foi filtrada com uma membrana 
para solvente orgânico de 0,45 m (Merck), e 10 L foram 

2 - MATERIAL E MÉTODOS

2.1 - Material

2.2 - Métodos

µ

µ µ

(A, B, C)
(D)

2.2.1 - Condições cromatográficas

2.2.2 - Preparação da amostra

2  
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injetados no Cromatógrafo CLAE-IR.

Foi empregado o método de padronização externa pa-
ra a quantificação. Uma curva analítica com cinco con-
centrações (0,08 a 2,0%) foi obtida através de análise de 
regressão para cada analito, aplicados em triplicata. Os 
limites de detecção, linearidade, repetibilidade, precisão, 
e recuperação foram calculados com base nos procedi-
mentos descritos pela AMERICAN CHEMICAL SOCIETY 
[3]. 

Na amostra de sorvete com teor de calorias normais 
foi realizado o estudo de recuperação de glicerol e sorbi-
tol. Os testes de recuperação dos açúcares não foram rea-
lizados, uma vez que constam no método de WATHESED 
& KRAMER [23], que trata da determinação de açúcares 
em sorvetes sem redução calórica. 

Para determinar a linearidade, repetibilidade, limite 
de detecção, e precisão do método testado na separação e 
quantificação simultânea dos dois polióis e dos cinco açú-
cares, foram analisados quatro diferentes tipos de amos-
tras de sorvetes comercializados no Brasil: sorvete "diet" 

 com sabores de morango, flocos, baunilha e chocola-
te; e sorvetes "light"  com sabores de morango, bau-
nilha e chocolate. Sorvete com formulação normal sabor 
chocolate também foi analisado para comparação e para 
realização de testes de recuperação de sorbitol.

A aplicabilidade do método foi demonstrada por aná-
lise de 11 tipos diferentes de sorvetes amostrados em du-
plicatas, totalizando 22 amostras. Estas amostras foram 
analisadas em duplicatas quanto aos teores de açúcares 
e polióis, simultaneamente no mesmo método, totalizan-
do 44 determinações. Uma das variáveis testadas, quan-
to ao grau de extração dos analitos, foi a quantidade de 
amostra utilizada. Como foram usadas 7,5 e 15,0g de 
amostra, 88 determinações foram realizadas para definir 
as condições de análise. Para a extração dos açúcares e 
polióis das amostras com sabor de  flocos  houve  a ne-
cessidade de aumentar a temperatura (40 C) para permi-
tir a fusão do chocolate. 

A  mostra a separação de uma mistura dos 
padrões analisados buscando definir as condições cro-
matográficas de análise com boa resolução na separa-
ção. 

As melhores condições cromatográficas foram as es-
pecificadas na , que mostra os tempos de elui-
ção de uma mistura de padrões de cinco açúcares e dois 
polióis, rapidamente separados pelo mecanismo de par-
tição, com fator de separação ou seletividade ( ) variando 
de 1,1-1,4 e resolução entre 0,7-3,6. Todas as curvas de 
calibrações foram lineares (R ) nos intervalos de concen-
trações de açúcares e polióis extraídos das amostras 

. As quantidades mínimas detectadas foram da or-
dem de 10 g/mL, e a faixa de linearidade foi de 0,0002 a 

2.2.3 - Quantificação e recuperação dos analitos

3 - RESULTADOS E DISCUSSÃO

(A)
(B e C)

Figura 1

Figura 1B

(Ta-
bela 1)

0

2

- 4

α

FIGURA 1 - Cromatogramas obtidos por CLAE-IR usando colu-
na CLC-NH  para separação da mistura de padrões de açúca-
res e polióis, com fase móvel composta de acetonitrila: água 
(80:20 v/v), 1mL/min ( ), e acetonitrila: água (77,5:22,5 v/v), 
1mL/min ( ). A identificação dos picos cromatográficos de  
está relacionada na .

2

A
B B

Tabela 1

TABELA 1 - Equação da reta e R  obtidos para as diferentes cur-
vas de calibração dos padrões de açúcares e polióis nas condi-
ções cromatográficas da .

2

Figura 1B

0,040g/mL,  para açúcares e polióis. 

Comparando os resultados obtidos com relação à efi-
ciência de extração dos açúcares e polióis na preparação 
da amostra , constatou-se que as melhores 
extrações foram obtidas quando se utilizou a quantidade 
de 7,5g de amostra .  Os valores de extração de 

(Tabelas 2 e 3)

(Tabela 2)
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açúcares e polióis de 15,0g de amostra foram significati-
vamente menores, assim como a repetibilidade da res-
posta do detector em relação aos tempos de retenções 
(99,7% para 7,5g e 99,5% para 15g) e, principalmente, 
das áreas dos picos (99,4% para 7,5g e 89,7% para 15g), 
[3, 15].  Portanto, a quantidade de 7,5g de amostra foi 
adotada para fazer a extração de açúcares e polióis, e as 
condições cromatográficas para fazer a separação, iden-
tificação e quantificação por CLAE-IR foram acetonitrila: 
água (77,5:22,5 v/v) a 1mL/min e pressão de 58Kgf/cm , 
como mostram as  para padrões e amos-
tras, respectivamente. A precisão (CV%) do método nes-
tas condições foi de 96,66 % para o menor nível de fortifi-
cação e de 102,50% para o maior nível de fortificação. As 
curvas de calibração apresentaram correlação significa-
tiva (p<0,0000**) entre as variáveis em todos os casos. 
WATHESED & KRAMER [23], na determinação de açúca-
res de sorvetes sem redução calórica, utilizaram 7,5g de 
amostra para o mesmo procedimento de extração dos 
analitos, entretanto as condições de separação cromato-
gráficas foram diferentes.

As amostras de sorvete "diet"/"light" das três dife-
rentes marcas, com sabores de morango, chocolate, flo-
cos e baunilha comercializadas no Brasil apresentaram 
valores de açúcares e polióis entre 9 - 15%. Foi encontra-
da frutose em todas as amostras de sorvete de morango 
(0,2 - 0,5%), provavelmente advinda da polpa da fruta, en-
quanto que, de maneira geral, os demais sabores não 
apresentaram índices detectáveis, com exceção dos sabo-
res de chocolate (marca ) e baunilha (marca ) provavel-
mente devido à hidrólise da sacarose. Todos os sabores 
da marca "diet"  apresentaram maltose na composição. 
Nenhum sabor das três diferentes marcas apresentou sa-
carose em quantidade substancial, com exceção do sor-
vete com sabor de flocos (marca ), que apresentou apro-
ximadamente 1%, devido provavelmente a inserção de 
chocolate na formulação .

A lactose foi o açúcar predominante encontrado em 
todas as marcas e sabores testados (3,5 -10,0%), sendo 
que para a marca "diet" A variou de 3,6 à 7,1%, enquanto 
para nas marcas "light"  e , os teores variaram de 8,4 à 
10,2%. As quantidades de sorbitol variaram de 3,0 - 
4,0%, sendo que a maior concentração foi encontrada 
nas amostras da marca "diet" -sabor morango. Os teo-
res de glicerol variaram de 0,25 a 0,73%, .

Segundo a legislação [1], o sorbitol é um composto na-
tural que pode ser usado como edulcorante ou como 
umectante, e o seu limite permitido para alimentos dieté-
ticos é de no máximo 5,0g/100g ou 5,0g/100mL para 
função de umectante e não há limite para a função de 
edulcorante, enquanto que o glicerol tem o limite máxi-
mo de 5,0g/100g ou 5,0g/100mL para gelados comestí-
veis e tem a função de umectante. 

Percebe-se pela  que os teores de sorbitol 
nas diferentes amostras não apresentaram diferença sig-
nificativa independentemente da categoria do sorvete ser 
"diet" ou "light". As maiores diferenças com relação à cate-

2

Figuras 1B e 2

B B

A

A

(Tabela 2)

B C

A
(Tabela 2)

Tabela 2

FIGURA 2 - Perfis cromatográficos obtidos para a separação de 
açúcares e polióis de sorvetes "diet" marca : a) sabor moran-
go; b) flocos; c) baunilha e d) mistura de padrões, por CLAE-
IR, coluna CLC-NH , fase móvel acetonitrila: água (77,5:22,5 
v/v); 1mL/min., (30 C)

A

2
0

TABELA 2 - Polióis e açúcares (%) encontrados nos diferentes 
sabores dos sorvetes  ("diet"),  ("light") e  ("light"), 
extraídos de 7,5g de amostra

A B C

goria esteve relacionada aos teores de lactose encontra-
dos. As marcas "light" apresentaram, aproximadamente 
o dobro de lactose da marca "diet". Os totais de açúcares 
e polióis para a marca A variaram entre 9-10%, com exce-
ção do sabor flocos (13%), para a marca B aproximada-
mente 15%, e para a marca C entre 13 - 15%. Portanto, 
com relação a açúcares e polióis a diferença calórica en-
tre as marcas "diet" e "light" está relacionada aos teores 
de lactose presentes em cada categoria do produto, que 
por sua vez, depende do teor de leite em pó desnatado 
e/ou soro de leite adicionados.

Segundo a RCD ANVISA n  29/98 (1), para a denomi-
nação "diet", o máximo de carboidratos deve alcançar 
0,5g/100g do produto final consumido. Mas a denomi-
nação "diet" não é, obrigatoriamente, referente a um pro-
duto para diabético. Certos produtos "diet" podem apre-
sentar certa quantidade de açúcar proveniente das maté-
rias-primas, sendo permitido o uso do termo "diet". 

º
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TABELA 3 - Polióis e açúcares (%) encontrados nos diferentes sa-
bores dos sorvetes das marcas  ("diet"),  ("light" ) e 
("light"), extraídos de 15,0g de amostra

A B C 

Portanto, se o diabético tem que ficar atento ao rótulo e 
verificar as informações da rotulagem, poderia constar 
para os sorvetes "diet", a advertência para diabéticos e pa-
ra dietas com ingestão controlada de açúcares.

O método testado para extração de açúcares e polióis 
de sorvetes "diet"/'light" através de duas partições su-
cessivas com água:etanol (1:8 e 1:4 v/v) de 7,5g de amos-
tra, e a quantificação simultânea de cinco  açúcares  e  
dois polióis por CLAE-IR, com coluna CLC-NH2, fase mó-
vel acetonitrila : água (77,5 : 22,5 v/v) numa vazão de 
1mL/min., a 30 C, 10 L de injeção, mostrou ser um mé-
todo simples, econômico, com tempo de corrida menor 
do que 20 minutos e também com boa recuperação de po-
lióis, para sorvetes de baixa caloria. Os resultados de  li-
nearidade, repetibilidade, limite de detecção, e precisão 
do método na avaliação do método em 11 amostras de sor-
vetes confirmam a possibilidade de aplicação do mesmo 
para controle de qualidade de sorvetes "diet"/"light" em 
análises de rotina, assim como, para controle da segu-
rança alimentar, apesar da baixa sensibilidade e especi-
ficidade do detector de índice de refração. Os valores en-
contrados para polióis em todas as amostras testadas es-
tão dentro dos intervalos estabelecidos pela legislação pa-
ra sorvetes "light"/"diet".

0

µ

TABELA 4 - Polióis e açúcares (%) encontrados em sorvete com 
conteúdo calórico normal B, sabor chocolate e resultados do 
estudo de recuperação da adição de 0,2; 0,5 e 1,0% de glice-
rol , e de 3,0; 3,5 e 4,0% de sorbitol

1 2
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