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The determination of sulÍanilic acid in the colouring matter tartrazine

was undertaken. SulÍanilic acid is determined by differential pulse

polarography after derivatisation to an azo compound (diazotisation icoupling

procedure). Being an azo compound too, tartrazine will interfere in the

polarographic determination of derivatized sulfanilic acid. To solve this

problem two approaches were tried successÍully: a chromatographic

separation and a masking procedure for tartrazine. Separation was aChieved

in a column packed with Amberlite xAD-2. Addition of gelatine caused the

elimination of polarographic peak of tartrazine, allowing the determination of

derivatized sulfanilic acid without need of a separation procedure.

A imoortância atribuída aos métodos de determinação de aminas

aromáticas primárias êstá intimAmente relacionada com o reconhecimento da

toxicidade desses produtos (envenenamento por absorção percutânea e

efeitos cancerígenos). Por outro lado, grande número de corantes sintéticos

usados em alimentos pertencem à classe dos corantes azóicos, cuja sÍntese

é efectuada precisamente a partir de aminas aromáticas primárias.

Atendendo a tudo isto, é evidente o interesse na determinação dessas

aminas nos correspondentes corantes sintéticos.

No seguimento do estudo efectuado por J. A. Rodrigues e A. A. Barros

(1), sobre a determinação de anilina no corante azÓico D&C Red N" 33 (uma

amina pouco solúvel em água num corante hidrossolúvel), procurou-se

avançar para um caso mais comum de quer a amina quer o corante terem

solubilidades semelhantes em solução aquosa, situação em que não é

aplicável o processo de extracção com solventes utilizado nesse trabalho

referido. Assim, decidiu-se proceder ao estudo da determinação do ácido

sulÍanílico na tartarazina (FD&C Yellow No 5), corante azóico sintetizado a

partir do referido ácido. ReÍira-se que a tartarazina, identificada em termos de

legislação da Comunidade Europeia como o aditivo E102, é um dos corantes

sintéticos mais utilizado em alimentos, sendo o mais importante dentro do

grupo dos amarelos.
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A determinação do ácido sulfanílico, feita de acordo com o estudo

anteriormente citado(1), envolveu a transÍormação prévia da amina num

composto azóico electroquimicamente semelhante à tartarazina. Como a

técnica voltamétrica não permite diÍerenciar estes compostos, investigou-se a

oossibilidade de eliminar a interferência da tartarazina, tendo sido
desenvolvidos dois processos distintos: um por separação e outro por

mascaramenÌo.

1) Separação cromatográfica entre o ácido sulÍanílico e a tartarazina

Inicialmente, desenvolveu-se um processo experimental de separação

cromatográfica entre o ácido sulÍanílico e a tartarazina, utilizando uma coluna

de resina Amberlite XAD-2. O ácido sulÍanílico foi eluído com uma solução de

HCI 0,1 M, ficando a tartarazina retida no enchimento (tabela 1).

Seguidamente, a amina aromática primária foi determinada recorrendo à

polarografia diferencial de impulsos após derivatizaçáo (diazo-acoplamento).

Por sua vez, a tartarazina tratando-se de um composto electroactivo foi

facilmente determinada pela mesma técnica, após ter sido removida da

coluna com uma solução de 15% de NaClem metanol (fig. 1).

2) Mascaramento da tartarazina por adição de gelatina

Atendendo à drástica redução da intensidade de corrente relativa ao

pico polarográfico da tartarazina, por acção da gelatina (2), procurou-se

desenvolver condições que permitissem determinar o ácido sulfanílico na

presença da tartarazina, de modo a evitar o recurso a um processo de

separação. Com esse objectivo, estudou-se o efeito da adição de diferentes

quantidades de gelatina no comportamento polarográfico, respectivamente,

do composto azóico obtido por acoplamento do ácido sulfanílico diazotado

com 1-naÍtol e do corante azóico tartarazina (tabela 2). As soluções foram

tamponadas para um valor de pH igual a 10, tendo-se concluído que a adição

de 0,02 % de gelatina provoca uma acentuada redução na intensidade de

corrente do pico referente à tartarazina, permitindo a análise quantitativa do

ácido sulfanílico derivatizado (fig. 2). Nestas condições, é possível determinar

concentrações de ácido sulfanílico da ordem dos 0,1 mg/|, na presença de

uma quantidade de tartarazina 500 vezes superior.

A utilização deste procedimento estendeu-se ao estudo da degradação

da tartarazina na presença de ácido ascórbico e em meio hidróxido (3).
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Fig. 1 - (l) Determinação do ácido sutÍanílico em

HCI 0,1 M; (a) solução de conc. esperada=O,2mgll;

(b) adição padrão de 0,2 mg/l de ác. sulÍanílico;

(concentração determinada na sol. inicial=O,2 mg/l)

(ll) Determinação da taÍtarazina no eluente NaOli

Metanol, (c) solução de conc. esperada=2,o mg/1;

. (d) adição padrão de 2,0 mg/l de tartarazina;

(concentração determinada na sol. inicial=2,O mg/l)
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TABELA 1MISTURA ENSAIÂDA
q

õ ÂCIDO SULFÁNíLICO TARTARAZINA

I
5 mg lanaÍã2ina

0,5 mg ác. sulÍanílico
l
2

100 0/.

100 -/.
o'/-

tl
0,5 mg ta.taíazina

0,1 mg ác- sulíanilico 4

100 -/"
100 -/"

ill
0,2 m9 tartarazina

0.2 mg á€. suÍíaníltco 6

100 7"
100 -/-

IV
0,2 mg iaíaíazina

0,02 mg ác. sulíaníli@

7
a

10

95 "/-
90 -/o

120 "/"
125./"

o -/-

TABELA 2

Composto ilóico
C@daÉo

& sl!çáo fiml

tm)

var açao de I pico Í(ip - ipo)tl r 001'

O,O2 % GELATINA
Ep(ldue.),-720 mV
Ep(b. sí.)s0 mv

O,05 % GELATINA
Ep(tdre.)..700 mv
Ep(k. ruí.)-80 mv

0,1 % GELATINA

Ep(k. slí.)*ú0 mV

1nçSrç'úSr
{€p" =-7S0 m9-

5 '100 % 100 y" 100 0/"

10 -97 1" 100 "/" 100 %

20 -98 v" -99 % 100 "k

50 -90 "/" -95 "/" 100 "k

!.c,o? rao^

uu'j'ìì'*""
ogt'

(t!o =-620 mvl

0.1 +20 "k .50 1" -52 "/.

o,2 16 "/" .51 "/" -60 "/"

o,5 13 y" -43 t"

1,0 10 v" -47 yo -50 "k

rpo e rp - inlensõado de @í8nte do prco ia a!sôncìa de goLallna e na prseôça de g€la1 nê, fôsp€çlvamenle

Epo valoí do polsncrat do pt@ na ausênc a ds ge alraa
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pfr - 10 (NH41n!H3)

Eltri ReÍ AgCl/Aç (KCl 3M)

Ampl lmp - 20 mV

Veìoc Varí -3mv/s

f 4 .5 6 7

Conc. ác. sulÍsíli@ (ppm)

Fig. 2 - Determinações polarográÍicas de ácido sulÍanílico na

presença de 10,0 mgí de tartarazina e respectivo gráÍico

de calib,ração; Concentração de ácido sutÍanílico, mgí: (a) 0;

(h) 0,1 ; (c) 0,2; (d)0,5.
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