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RESUMO

Os alimentos ultraprocessados sao formulagcdes industriais que favorecem o
consumo excessivo de calorias, por possuirem atributos que comprometem os
mecanismos que sinalizam saciedade. As bebidas ndo alcodlicas adogadas sao
alimentos ultraprocessados de consumo relevante no Brasil e no mundo, que muito
contribuem para a ingestdo de agucares na dieta. Segundo a Organizagao Mundial
de Saude (OMS), o aumento das doencgas crénicas nao transmissiveis (DCNT) tem
sido impulsionado por fatores de risco comportamentais, entre eles, a alimentagéo
pouco saudavel. Nos ultimos cinco anos, politicas de saude publica foram
estabelecidas para informacédo e reducdo do consumo de acucares, como a carta
acordo de redugao de agucares e a nova legislagdo de rotulagem. Em outubro de
2020, houve uma alteracdo na legislagéo brasileira sobre a rotulagem de alimentos,
visando a promog¢ao de uma alimentacdo saudavel e adequada, que tornou
obrigatéria a declaracdo dos acgucares totais e agucares adicionados, além dos
carboidratos. Outra mudanga presente nessas legislagdes foi a necessidade da
rotulagem nutricional frontal para agucares adicionados, quando estiverem acima de
7,5 g por 100 ml do alimento liquido. As legislagdes entraram em vigor em 09 de
outubro de 2022, e o prazo para adequacgao € de 36 meses para bebidas nao
alcodlicas. Diante do cenario apresentado, foi identificada a oportunidade de
elaboracdo de uma revisdo sistematica da literatura (RS) sobre métodos fisico-
quimicos para determinagdo dos acgucares sacarose, frutose, galactose, glicose,
lactose, maltose e totais em bebidas nao alcodlicas adogadas, visando a obtencéao
de dados que possam auxiliar na tomada de decisdes sobre os métodos de analise.
Assim, aplicando-se os critérios de inclusdo e exclusdo definidos, foram
selecionados 69 estudos, correspondendo a 59 artigos e 10 publicagbes de 6rgaos
oficiais ou normalizadores, resultando em 101 métodos de analise. Os estudos
incluidos foram publicados entre 1925 e 2023. A maior parte foi produzido na
Europa, 55,1% (n=38), escrito em lingua inglesa, 94,2% (n=65), tinha como objetivo
a aplicagdo do método, 60,9% (n=42), e apresentou abordagem quantitativa, 99,0%
(n=100). As matrizes mais frequentes foram o suco, 55,4% (n=56), e o refrigerante,
36,6% (n=37). Os agucares glicose, sacarose e frutose foram analitos considerados
em 69% dos métodos. Embora a maioria dos métodos identificados (84,2%, n=85)

tenha sido ndo normalizado/oficial, dados de validacdo foram evidenciados em



apenas 38,6% (n=39) destes e somente 8,9% (n=9) apresentaram resultados para
os parametros minimos de validagdo, o que é preocupante em termos de qualidade
analitica. A técnica mais utilizada foi a CLAE, reportada em 51,5% (n=52) dos
métodos descritos. Para atendimento a atual legislagdo brasileira de rotulagem
nutricional, foram encontrados 16 métodos para a determinagao de agucares totais,
com as técnicas CG (n=1), CLAE (n=4), eletroforese capilar (n=1),
espectrofotometria (n=3), espectroscopia IV (n=1), fotometria (n=1), refratometria
(n=1) e titulometria (n=3), e quatro para determinagdo dos principais mono e
dissacarideos encontrados em alimentos (sacarose, frutose, galactose, glicose,
lactose e maltose), com as técnicas CLAE (n=3) e RMN (n=1). Outros achados
importantes foram relacionados as analises por cromatografia, como as técnicas
para preparo de amostras, o tipo de coluna e o tipo de fase moével. Dadas as
demandas analiticas impostas pelo atual cenario nacional e internacional relativo a
quantificacdo de agucares em bebidas nao alcodlicas, evidenciou-se que ha uma
lacuna tanto em termos de estratégias analiticas que atendam as premissas da
quimica verde como em relagdo a confiabilidade dos resultados. Assim, os
resultados obtidos com este trabalho podem ser utilizados para embasar estudos
relacionados ao desenvolvimento de novos métodos e alteragbes na legislagao
brasileira vigente incluindo as estratégias para determinagdo de agucares em

bebidas ndo alcodlicas.

Palavras-chave: bebidas nao alcodlicas adocadas; acucares; sacarose; frutose;

galactose; glicose; lactose; maltose; revisao sistematica; CLAE; cromatografia.



ABSTRACT

Ultra-processed foods are industrial formulations that promote excessive calorie
consumption due to their attributes that compromise mechanisms signaling satiety.
Sweetened non-alcoholic beverages are relevant ultra-processed foods in Brazil and
worldwide, contributing significantly to sugar intake in the diet. According to the World
Health Organization (WHO), the increase in non-communicable chronic diseases
(NCDs) has been driven by behavioral risk factors, including unhealthy eating. Over
the past five years, public health policies have been established to provide
information and reduce sugar consumption, such as the sugar reduction agreement
and new labeling legislation. In October 2020, there was a change in Brazilian
legislation regarding food labeling, aiming to promote healthy and adequate nutrition,
which made it mandatory to declare total sugars and added sugars, in addition to
carbohydrates. Another change introduced by these regulations was the requirement
of front-of-pack nutritional labeling for added sugars when they exceed 7.5 g per 100
ml of the liquid food. The regulations came into effect on October 9, 2022, with a 36-
month deadline for compliance for non-alcoholic beverages. In light of the presented
scenario, an opportunity was identified to conduct a systematic literature review
(SLR) on physicochemical methods for the determination of sucrose, fructose,
galactose, glucose, lactose, maltose, and total sugars in sweetened non-alcoholic
beverages, aiming to obtain data that can assist in decision-making regarding
analytical methods. Thus, applying the defined inclusion and exclusion criteria, 69
studies were selected, corresponding to 59 articles and 10 publications from official
or standardizing bodies, resulting in 101 analytical methods. The included studies
were published between 1925 and 2023. The majority of them were produced in
Europe, 55.1% (n=38), written in English, 94.2% (n=65), had the objective of method
application, 60.9% (n=42), and presented a quantitative approach, 99.0% (n=100).
The most frequent matrices were juice, 55.4% (n=56), and soda, 36.6% (n=37). The
sugars glucose, sucrose, and fructose were considered analytes in 69% of the
methods. Although the majority of the identified methods (84.2%, n=85) were non-
standardized/official, validation data were provided in only 38.6% (n=39) of these,
and only 8.9% (n=9) presented results for minimum validation parameters, which is
concerning in terms of analytical quality. The most used technique was HPLC,

reported in 51.5% (n=52) of the described methods. To comply with the current



Brazilian nutritional labeling legislation, 16 methods were found for the determination
of total sugars, with techniques including GC (n=1), HPLC (n=4), capillary
electrophoresis (n=1), spectrophotometry (n=3), FTIR spectroscopy (n=1),
photometry (n=1), refractometry (n=1), and titration (n=3), and four methods for the
determination of the main mono- and disaccharides found in food (sucrose, fructose,
galactose, glucose, lactose, and maltose), with HPLC (n=3) and NMR (n=1)
techniques. Other important findings were related to chromatographic analysis, such
as sample preparation techniques, column type, and mobile phase. Given the
analytical demands imposed by the current national and international scenario
regarding sugar quantification in non-alcoholic beverages, it became evident that
there is a gap both in terms of analytical strategies that meet the principles of green
chemistry and the reliability of results. Thus, the results obtained from this study can
be used to support research related to the development of new methods and
changes in the current Brazilian legislation, including strategies for determining

sugars in non-alcoholic beverages.

Keywords: sweetened non-alcoholic beverages; sugars; sucrose; fructose; galactose;
glucose; lactose; maltose; systematic review; HPLC; chromatography.
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1 INTRODUGAO

Os alimentos ultraprocessados sao formulagdes industriais que favorecem o
consumo excessivo de calorias, por possuirem atributos que comprometem os
mecanismos que sinalizam saciedade, como, por exemplo, o hipersabor, o estimulo
a alimentar-se sem atengao, o incentivo em adquirir tamanhos maiores e a ingestao
de calorias liquidas (BRASIL, 2014). Tais alimentos s&o preparados inteiramente ou
majoritariamente com o uso de substancias extraidas de alimentos, como dleos,
gorduras, agucar, amido e proteina, ou com o uso de substancias derivadas de
constituintes de alimentos, como gorduras hidrogenadas e amido modificado, ou
ainda com o uso de substancias sintetizadas em laboratério com base em matérias
organicas como petroleo e carvdo, como corantes, aromatizantes, realgcadores de
sabor e aditivos usados para dotar os produtos de propriedades sensoriais atraentes
(BRASIL, 2014).

Neste cenario, destacam-se as bebidas nao alcodlicas adogadas. Bebida néo
alcodlica é aquela que possui graduacéo alcodlica abaixo de 0,5% em volume, a
20°C, de alcool etilico potavel, podendo ser uma bebida ndo fermentada nao
alcodlica ou uma bebida fermentada n&o alcodlica. A designagao adogado(a) deve
ser mencionada nos roétulos das bebidas que forem adicionadas de agucares
(BRASIL, 2009). Entre as bebidas n&o alcodlicas, ha o suco, a polpa de fruta, a agua
de coco, o néctar, o refresco, o refrigerante, a soda, a agua tbnica, o xarope, o
preparado liquido para refresco, o preparado liquido para refrigerante, o preparado
solido para refresco, o cha pronto para consumo, o preparado liquido para cha, a
bebida composta de fruta, de polpa ou de extrato vegetal e o extrato de guarana
(BRASIL, 2009).

Outro tipo de bebida n&o alcodlica que tem se destacado no mercado brasileiro, com
um aumento de 22,7% no volume de produgdo em 2021, comparado ao ano 2020
(ABIR, 2022), é o composto liquido pronto para o consumo, mais conhecido como
bebida energética, energy drink ou apenas energético. Tal tipo de bebida também
possui como requisito uma graduagdo alcodlica abaixo de 0,5 % em volume de
alcool etilico (BRASIL, 2005b).

De acordo com a Associacéo Brasileira das Industrias de Refrigerantes e Bebidas
ndo Alcodlicas (ABIR), em 2021, foram produzidos no Brasil 33 bilhdes de litros de
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bebidas n&o alcodlicas e o consumo foi de aproximadamente 154 litros por habitante
(ABIR, 2022). Destacaram-se os refrigerantes, alimentos ultraprocessados, definidos
como bebida gaseificada, obtida pela dissolu¢do, em agua potavel, de suco ou
extrato vegetal de sua origem, adicionada de agucar (BRASIL, 2009). Tais bebidas
foram responsaveis, no referido ano, por um volume de producédo de 13 bilhdes de
litros e um consumo de 60,2 litros por habitante (ABIR, 2020; 2022). Entre os
diferentes tipos de refrigerantes produzidos, o de cola se sobressaiu em termos de

volume de aquisigao per capita (BRASIL, 2018a).

Segundo a Organizagao Mundial de Saude (OMS), o aumento das doengas crénicas
nao transmissiveis (DCNT) tem sido impulsionado por fatores de risco
comportamentais, sendo eles o tabagismo, a inatividade fisica, o consumo nocivo de
alcool, a poluigdo do ar e a alimentagao pouco saudavel (OPAS, 2019). Tal aumento
tem trazido impactos significativos na saude publica, representando, atualmente, as
principais causas de morte entre adultos no Brasil, sendo responsavel por 54,7% dos
Obitos registrados no pais em 2019. A promog¢ao de uma alimentacdo saudavel e
adequada leva em conta diversos fatores, entre eles o desenvolvimento de
estratégias voltadas a redugcdo do consumo de agucar adicionado, por meio da
reformulacdo de alimentos, rotulagem adequada e campanhas de comunicagao
(BRASIL, 2021b). Nesse contexto, o Ministério da Saude (MS) e a Associagao
Brasileira das Industrias de Alimentac&o (ABIA) firmaram, em 2018, um acordo para
a reducgao de acgucares em alimentos industrializados, sendo as bebidas adogadas

uma das categorias de alimentos incluidas como prioritarias (BRASIL, 2018b).

Ainda, em outubro de 2020, foram publicadas pela Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria (ANVISA), a Resolu¢do da Diretoria Colegiada (RDC) N° 429, que dispde
sobre a rotulagem nutricional dos alimentos embalados, e a Instrugado Normativa (IN)
N° 75, que estabelece os requisitos técnicos para declaragcdo da rotulagem
nutricional nos alimentos embalados. As referidas regulamentagdes trouxeram
mudangas significativas na tabela de informagdo nutricional, que passou a ser
redigida em letras pretas e fundo branco, tornando obrigatéria a declaragdo de
agucares totais e agucares adicionados, além dos carboidratos; do valor energético e
nutricional por 100 g ou 100 ml e do numero de porgdes por embalagem. Também
foi definido o tamanho da por¢cdo que deve ser declarada, sendo 200 ml para as
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bebidas n&do alcoodlicas, e a medida caseira sugerida, sendo xicaras ou copos
(BRASIL, 2020a; 2020b; 2021a).

Outra mudanga prevista nessas legislagdes foi a obrigatoriedade da rotulagem
nutricional frontal, necessaria para agucares adicionados em teores acima de 7,5 g
por 100 ml de alimentos liquidos ou acima de 15 g por 100 g de alimentos solidos.
As legislagbes entraram em vigor em 09 de outubro de 2022, e o prazo para

adequacao foi de 36 meses para bebidas néo alcodlicas (BRASIL, 2020a; 2020b).

O monitoramento da implementacdo das acdes de reducdo de acucares, assim
como da nova legislagao para rotulagem nutricional, depende de uma estrutura
laboratorial que atenda as demandas de realizagdo dos ensaios, bem como seja
proficiente nas analises de acucares, tanto na area publica quanto privada. De
acordo com a IN 24, de 08 de setembro de 2005, legislagcdo publicada pelo
Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), vigente atualmente, a
quantificacdo de agucares em bebidas ndo alcodlicas deve ser feita empregando os
métodos titulométrico de Lane Eynon e refratométrico, enquanto a quantificagao de
glicose e sacarose deve ser feita empregando o método cromatografico (BRASIL,
2005a). O método refratométrico € muito utilizado no controle industrial, com
vantagens como a praticidade, pois ndo ha preparo de amostras, além da
simplicidade do equipamento e da analise, embora a cromatografia tenha se
mostrado como a melhor alternativa para quantificar os agucares separadamente
(CALDAS, 2015).

Para a realizacdo de ensaios analiticos na area de alimentos, muitos métodos
publicados pela Association of Official Analytical Collaboration International (AOAC)
sdo adotados como métodos de referéncia internacional pelas International
Organization for Standardization (1SO), International Dairy Federation (IDF),
International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) e Codex Alimentarius
Commission (CAC) (AOAC, 2023a). Em maio de 2018, a AOAC publicou a “CALL
FOR METHODS: Methods for sugars in animal feed, pet food, and human food’, uma
chamada para submissdao de métodos para a determinacdo de acgucares em
alimentos para animais, racdo para animais de estimagao e alimentos para seres
humanos. Como critério de elegibilidade, o método deveria quantificar
individualmente, no minimo, frutose, galactose, glicose, sacarose, maltose e lactose
(AOAC, 2018).
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Diante do cenario apresentado, foi identificada a oportunidade de elaboracdo de
uma revisdo sistematica da literatura (RS) sobre métodos para determinagéo de
agcucares em bebidas ndo alcodlicas. A RS é considerada um estudo secundario,
com o objetivo de reunir estudos primarios semelhantes, publicados ou né&o,
avaliando criticamente sua metodologia e reunindo os dados coletados em uma
analise estatistica, incluindo metanalise, quando possivel (BRASIL, 2012b; MOHER,
2015; HIGGINS, 2022). Devido ao seu rigor metodoldgico, as RS sédo o padrao de
referéncia para a sintese de evidéncias na area da saude. As RS sido baseadas em
critérios de elegibilidade predefinidos e conduzidas de acordo com uma abordagem
metodoldgica padronizada, descrita em um protocolo (MOHER, 2015; HIGGINS,
2022).

Dessa forma, levando-se em consideragao a relevancia sanitaria do tema para a
saude publica, faz-se necessario realizar uma RS sobre os métodos para
determinacdo de agucares em bebidas nao alcodlicas adocadas, visando a
promog¢ao de um melhor conhecimento sobre o tema por meio da analise dos
métodos publicados, incluindo suas diferencas, similaridades e particularidades,
subsidiando o desenvolvimento de novos métodos e a atualizagdo da legislagcéo

vigente.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Promover um melhor conhecimento sobre os métodos aplicaveis a determinacéo de

agucares em bebidas nao alcodlicas por meio de RS.

2.2 Objetivos especificos

realizar RS para responder a pergunta “Quais métodos sao utilizados para a
deteccao e quantificagao de acucares em bebidas nao alcodlicas?”;

analisar o perfil temporal dos analitos, matrizes e técnicas presentes nos
meétodos identificados para a detecgcdo e quantificagdo de agucares em
bebidas nao alcodlicas;

estudar os parametros de desempenho avaliados nas validagcbes dos
meétodos identificados;

avaliar os parametros dos métodos cromatograficos, como o preparo de
amostra, tipo de coluna cromatografica e fase movel utilizadas, uso de padrao
interno, construcio de curva de calibracao e tempo de corrida;

comparar os resultados das amostras analisadas por cromatografia com os
valores recomendados para ingestdo diaria de acgucar e para rotulagem

nutricional frontal.
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Os carboidratos sao as biomoléculas mais abundantes na Terra, sendo os digeriveis

uma importante fonte de energia, responsavel por cerca de 70% do valor cal6rico da

dieta humana, além de sua importédncia nos processos fisiologicos, como fibra
dietética (DAMODARAM, 2018; NELSON, 2018; NIELSEN, 2010).

Tais compostos também sao fundamentais para o preparo e fabricacdo de

alimentos, pois conferem atributos como volume, viscosidade, estabilidade as

emulsdes e espumas,
congelamento e descongelamento, escurecimento,
(DAMODARAM, 2018).

capacidade de

retencdo de agua,

estabilidade ao

sabor, aroma e texturas

Conforme Cummings (2007) e FAO (1998), os carboidratos podem ser classificados

de acordo com sua complexidade estrutural, ou seja, seu grau de polimerizagdo ou

numero de unidades monoméricas (agucares simples) (Quadro 1).

Quadro 1 — Classificagao de carboidratos

Classe (DP?)

Subgrupo

Componentes principais

Acucares (1-2)

Monossacarideos

Glicose, frutose, galactose

Dissacarideos

Sacarose, lactose, maltose, trealose.

Polidis (alcoois de agucar)

Sorbitol,

isomaltose, maltitol

manitol, xilitol, eritritol,

Oligossacarideos (3-9)
(carboidratos de cadeia curta)

Malto-oligossacarideos

(a-glucanos)

Maltodextrinas

Oligossacarideos ndo a-glucana

Rafinose, estaquiose, fruto e galacto

oligossacarideos, polidextrose, inulina

Polissacarideos (=10)

Amido (a-glucanos) Amilose, amilopectina, amidos
modificados

Polissacarideos sem  amido | Celulose, hemicelulose, pectina,

(NSPs) arabinoxilanos,  B-glucanos, = gomas

vegetais e mucilagens, hidrocoléides

Legenda: DP?: grau de polimerizagdo ou niumero de unidades monoméricas.
Fonte: Cummings, 2007; FAO, 1998.
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Os monossacarideos sao os carboidratos mais simples, os quais possuem apenas
uma unidade monomérica em sua composicao e ndao podem ser hidrolisados a
acgucares de menor peso molecular. Tais agucares sao os unicos a serem absorvidos
pelo intestino delgado. Os monossacarideos podem se unir, por ligagées covalentes,
chamadas de ligagdes glicosidicas, formando os di, oligo e polissacarideos, que
devem ser hidrolisados a agucares de menor peso molecular antes de sua absorgao
e utilizacdo (CUMMINGS, 2007; DAMODARAM, 2018; FAO, 1998).

Glicose e frutose sao os monossacarideos presentes em maior quantidade nos
alimentos, enquanto maltose (glicose + glicose), sacarose (glicose + frutose) e
lactose (galactose + glicose) sdo os dissacarideos mais importantes nestas matrizes
(Figura 1) (DAMODARAM, 2018).

A glicose e a frutose ocorrem naturalmente no mel, em frutas e nos sucos de frutas.
Também podem ser encontradas adicionadas a xaropes de milho (glicose), xaropes
ricos em frutose (glicose e frutose) e em produtos processados onde possa haver
hidrélise da sacarose. A sacarose € encontrada em tecidos e sucos de frutas e
vegetais em quantidades variadas e pode ser adicionada em diversos produtos
alimenticios e bebidas. A lactose é encontrada no leite e seus derivados. A maltose
€ encontrada no malte e em quantidades variadas em xaropes de milho e
maltodextrinas (DAMODARAM, 2018; NIELSEN, 2010).
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Figura 1 — Estrutura quimica dos principais mono e dissacarideos presentes

em alimentos

Oltres-

Lactose Maltose Sacarose
(galactose + glicose) (glicose + glicose) (glicose + frutose)

Fonte: adaptado de PubChem, 2023

Os acgucares podem ser classificados quanto a sua capacidade redutora (Figura 2).
Eles sao considerados redutores quando possuem um carbono anomérico livre, ou
seja, quando houver grupos hidroxilicos hemiacetalicos dos monossacarideos néo
envolvidos nas ligagbes glicosidicas, como nos casos dos monossacarideos, da
lactose e da maltose. Os acgucares sdo definidos como n&o redutores quando nao
possuem um atomo de carbono anomérico livre, ou seja, quando 0s grupos
hidroxilicos hemiacetalicos dos dois monossacarideos estdo envolvidos na ligagao
glicosidica, como acontece na sacarose (NELSON, 2018). Alguns métodos de
determinacdo de acgucares sao fundamentados na capacidade redutora destes
compostos, como os métodos curprométricos, baseados na reducdo do cobre
(NIELSEN, 2010).
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Figura 2 — Estrutura quimica de agucares redutores e nao redutor, com a

indicagao dos carbonos anoméricos

Redutor Nao redutor
‘-‘(‘ZH‘,OH SCH,0H SCH,0H ®CH,0H ®CH,OH g
s Is | |
=0, — —0 A—0, —0 HOCH;
| | /15 15 bN 15 \ I+ 05
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“INOH H \ OH H ™NOH H @ /N OH H ’;D INOH H @ H HO A
HO \J I ‘—“O—J 1 | H H | | i | ] = HO N\ | 00—~ | | C&HEOH
3 12 13 j2 Bzl I3 2| 13 2] 13 4
H OH H OH H OH H OH H OH OH H
Maltose Lactose (forma p) Sacarose

Fonte: adaptado de Nelson, 2018

De acordo com a RDC da ANVISA N° 429 de 2020, que trata da rotulagem

nutricional de alimentos no Brasil, temos as seguintes definigbes.

Carboidratos s&o todos os monossacarideos, dissacarideos, oligossacarideos
e polissacarideos presentes no alimento, incluindo os poliois, que séao

digeridos, absorvidos e metabolizados pelo ser humano (BRASIL, 2020b).

Acucares totais sdo todos os monossacarideos e dissacarideos presentes no
alimento que sao digeridos, absorvidos e metabolizados pelo ser humano,
excluindo os poliois (BRASIL, 2020b).

Acucares adicionados, que também devem ser obrigatoriamente declarados
na rotulagem nutricional, incluem todos os monossacarideos e dissacarideos
adicionados durante o processamento do alimento, incluindo as fracdes de
monossacarideos e dissacarideos oriundos da adigdo dos ingredientes agucar
de cana, acucar de beterraba, acucares de outras fontes, mel, melaco,
melado, rapadura, caldo de cana, extrato de malte, sacarose, glicose, frutose,
lactose, dextrose, acucar invertido, xaropes, maltodextrinas, outros
carboidratos hidrolisados e ingredientes com adigcdo de qualquer um dos
ingredientes anteriores, com excec¢éo dos poliois, dos agucares adicionados
consumidos pela fermentacdo ou pelo escurecimento ndo enzimatico e dos
acucares naturalmente presentes nos leites e derivados e dos acucares
naturalmente presentes nos vegetais, incluindo as frutas, inteiros, em
pedagos, em po, desidratados, em polpas, em purés, em sucos integrais, em

sucos reconstituidos e em sucos concentrados (BRASIL, 2020b).
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3.1.1 Agucares em alimentos e saude publica

De acordo com o Guia Alimentar para a Populacdo Brasileira, os alimentos podem
ser divididos em quatro categorias, definidas de acordo com o tipo de
processamento empregado na sua produgao: i) a primeira categoria, compreende o0s
alimentos in natura ou minimamente processados, que sao alimentos in natura que,
antes de sua aquisigdo, foram submetidos a alteracbes minimas; ii) a segunda
categoria, corresponde aos ingredientes culinarios, que sao produtos extraidos de
alimentos in natura ou diretamente da natureza utilizados para temperar e cozinhar
alimentos e criar preparagdes culinarias; iii) a terceira categoria, dos alimentos
processados, inclui versdes modificadas do alimento original, produzidos com o uso
de alimentos in natura e ingredientes culinarios; e iv) a quarta categoria, dos
alimentos ultraprocessados, envolve os produtos obtidos por meio de varias etapas
de fabricagdo e que tém como constituintes varios ingredientes, inclusive de uso
exclusivamente industrial (BRASIL, 2014; OPAS, 2018).

Os alimentos da quarta categoria incluem biscoitos recheados, macarrdes
instantaneos, bebidas gaseificadas, bebidas energéticas, bebidas agucaradas a
base de leite e bebidas e néctares de fruta (OPAS, 2018). Ha diversas evidéncias na
literatura que correlacionam o consumo de tais alimentos, ricos em agucares, com

problemas de saude, como as discutidas a seguir.

Uma revisdo sistematica publicada em 2015, na qual foram avaliados estudos sobre
o comportamento alimentar da populagéo dos Estados Unidos e do Reino Unido, ja
trazia a associagao entre o consumo de bebidas adogadas com agucar e uma maior
incidéncia de diabetes tipo Il. Foi encontrado um aumento de 18% na incidéncia de
diabetes tipo Il em individuos que consumiam uma por¢cdo por dia de bebida
adogada com acucar (IMAMURA, 2015).

Um estudo mais recente, avaliou o consumo dos principais alimentos e nutrientes
em 195 paises e quantificou o impacto da sua ingestdo na mortalidade e morbidade
por doencgas nao transmissiveis (DNT), entre 1990 e 2017. Foi encontrado que a
ingestao diaria de alimentos e nutrientes ndo saudaveis excedeu o nivel ideal
globalmente, sendo que o consumo de bebidas adogadas obteve um nivel global de
consumo de 49 gramas por dia, o que foi muito superior a ingestao ideal, que é de
zero a cinco gramas diarias. Destacou-se, ainda, o fato de o consumo ter sido

superior ao nivel ideal em todas as regides estudadas (Figura 3). Também foi
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evidenciada uma maior ingestdo de bebidas adogadas entre os adultos jovens,
embora uma tendéncia de decrescimento tenha ocorrido com o aumento da idade
(GBD, 2019).

Figura 3 — Consumo de bebidas adogadas versus consumo ideal

Global |
Asia (leste)

Legenda:

I Global

B Aisia (leste e sudeste)e Oceania

I Europa (central e oriental) e Asia (central)

I Atta renda
I AméricaLatina e Caribe
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|| Asia (sul)
Il Africa Subsaariana
--=- Média da ingestdo global em 2017
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Europa (central)
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Fonte: adaptado de GBD, 2019

Apesar do consumo acima do ideal de bebidas adogcadas, as mesmas ficaram na
parte inferior do ranking de riscos alimentares para mortes e DALYs (Disability
Adjusted Life Years: anos de vida perdidos ajustados por incapacidade) para a
maioria dos paises de alta populacdo. Enquanto isso, viu-se que dietas ricas em
sodio, pobres em graos integrais, frutas, nozes e sementes, vegetais e acidos graxos
Omega-3, respondem, individualmente, por mais de 2% das mortes globais. Também
viu-se que dietas abaixo do ideal, de forma geral, sdo responsaveis por mais mortes

do que qualquer outro risco globalmente, incluindo o tabagismo (GBD, 2019).

Em outro estudo, publicado em julho de 2022, realizado com 72.083 participantes do
Reino Unido, foi avaliada, por meio de uma coorte prospectiva, a associagao entre o
consumo de alimentos ultraprocessados e o risco de deméncia. Foi relatado um

risco de deméncia 50% maior entre os individuos que consumiam maior quantidade
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de alimentos ultraprocessados, quando comparados com os individuos que
consumiam menor quantidade. As bebidas foram o principal grupo alimentar a
contribuir para o consumo de alimentos ultraprocessados entre os individuos
pesquisados, representando 34% dos alimentos ultraprocessados ingeridos
diariamente (LI, 2022).

Ainda, a American Heart Association (AHA) publicou a declaragéo cientifica “2021
Dietary Guidance to Improve Cardiovascular Health’, onde sado trazidas dez
recomendacgdes baseadas em evidéncias cientificas visando a promog¢ao da saude
cardiovascular. Entre essas recomendac¢des, minimizar a ingestdo de bebidas e
alimentos com adicdo de acucares foi considerado um fator, pois os agucares
adicionados tém sido associados a risco elevado de diabetes tipo I, doenca
cardiaca coronariana, declinio da fungdo renal e excesso de peso corporal
(LICHTENSTEIN, 2021).

Diversos problemas sao provenientes do consumo dos alimentos ultraprocessados,
que vao desde os problemas gerados devido as caracteristicas nutricionais desses e
chegam até questdes sociais, culturais, econdmicas e ambientais (OPAS, 2018). Os
alimentos ultraprocessados, como as bebidas n&o alcodlicas adogadas, possuem
uma alta densidade calérica e baixo valor nutricional, o que contribui para a ingestao
de calorias e nao trazem beneficios a saude do consumidor. Além de interferirem
negativamente em relacdo a habitos socioculturais, como compartilhar refeigcbes
recém preparadas com outras pessoas, econdmicos, pois sdo anunciados e
comercializados de forma agressiva, e ambientais, uma vez que alteram a forma de
cultivo de alimentos (OPAS, 2018; WCRF, 2021).

Tais alimentos sao extremamente saborosos, geralmente acondicionados em
embalagens que facilitam o consumo em qualquer lugar ou momento e séao
facilmente adquiridos, podendo predispor a dependéncia e ao consumo excessivo
(OPAS, 2018).

A OMS recomenda que a ingestdo de agucares nao ultrapasse a 10% do total de
calorias ingeridas em um dia e que se mantenha a ingestdo abaixo de 5% para
maiores beneficios a saude. Considerando uma dieta de 2000 calorias, os 10%
recomendados equivalem a 50 gramas de agucar, enquanto os 5%, a 25 gramas
(OMS, 2015; WCRF, 2021).
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Analisando todo o panorama apresentado, € necessaria a atuagao do poder publico,
na elaboragao de legislagdes e investimento em pesquisas, e da iniciativa privada,
na producao e comércio, que levem a facilitagdo da adog¢ao de uma dieta equilibrada
pela populacdo. Dentro dessa proposta, foi elaborado no Brasil, em 2018, um plano
para a redugdo de agucares em alimentos industrializados, abrangendo as
categorias dos achocolatados em po, biscoitos, bolos prontos, mistura para bolo,
produtos lacteos e bebidas adogadas (BRASIL, 2018b).

3.2 Bebidas adogadas

3.2.1 Legislagao

No Brasil, as bebidas s&o regidas pela Lei N° 8.918, de 14 de julho de 1994, na qual
sdo estabelecidos a obrigatoriedade do registro, da padronizagdo, da classificagéo,
da inspec¢ao e da fiscalizacdo da producédo e do comércio de bebidas, em territério
brasileiro (Brasil, 1994). Tal lei é regulamentada pelo Decreto n° 6.871, de 4 de
junho de 2009, que traz a definicdo dos tipos de bebidas, tais como suco, néctar,
refresco e refrigerante, a obrigatoriedade da designacdo adogado(a) ser adicionada
ao rotulo das bebidas que forem adicionadas de acgucares, entre outras informacoes
(BRASIL, 2009).

3.2.1.1 Padroes de Identidade e Qualidade

Entre as legislagdes, os Padrbes de ldentidade e Qualidade (P1Q) ou Regulamentos
Técnicos de Identidade e Qualidade (RTIQ) s&do aqueles nos quais sao
estabelecidos os atributos que identificam e qualificam um produto na area de
alimentos. Neles estdo contidos a designagdo do produto, sua classificagéo,
descricdo do processo tecnolégico de obtencdo, alguns critérios de rotulagem,
parametros analiticos e composi¢cédo do produto, com a especificagdo de ingredientes

obrigatorios e quantidade minima (Brasil, 1993).

A IN N° 30, de 27 de setembro de 1999, alterada pela IN N° 3, de 14 de fevereiro de
2018, traz o regulamento técnico para fixagdo dos PIQ para bebidas dietéticas e de
baixa caloria. As bebidas dietéticas e de baixa caloria devem apresentar os mesmos
ingredientes da bebida convencional, no entanto devem ter o conteudo de agucares
adicionado normalmente na bebida convencional inteiramente substituido por

edulcorantes hipocaldricos e ndo caldricos, naturais ou artificiais (BRASIL, 1999).



28

Os PIQ referentes a bebida composta, cha pronto para o consumo, refresco e
refrigerante, sdo apresentados na Portaria MAPA N° 123, de 13 de maio de 2021.

Bebida composta € a bebida obtida pela mistura de ingrediente vegetal, nas
formas de sucos, polpas ou extratos vegetais, em conjunto ou
separadamente, com produto de origem animal, com predominéncia do
produto de origem vegetal, sendo os agucares ingredientes opcionais. No PIQ
pode ser encontrada a quantidade minima, em 100 ml, de suco ou polpa de
fruta ou vegetal, e de extrato padronizado (BRASIL, 2009; 2021c).

Cha pronto para o consumo é a bebida obtida pela maceracéao, infusdo ou
percolagao de folhas, brotos, hastes, peciolos e/ou pedunculos de espécies
vegetais, como as do género Thea e da espécie llex paraguariensis, podendo
haver a adicdo de outras substéncias de origem vegetal, sendo os agucares
ingredientes opcionais (BRASIL, 2009; 2021c).

Refresco € a bebida pronta para o consumo, ndo fermentada e n&o alcodlica,
obtida a partir do ingrediente vegetal diluido em agua, sendo os agucares
ingredientes opcionais. Ele pode ser classificado quanto a utilizagao de
ingrediente vegetal, como produto de ingrediente vegetal, produto saborizado
ou produto artificial (BRASIL, 2009; 2021c).

Refrigerante € a bebida gaseificada, obtida pela dissolugdo de ingrediente
vegetal, em agua potavel, adicionada de acgucar, devendo ser
obrigatoriamente saturado de dioxido de carbono, industrialmente puro. Ele
pode ser classificado quanto a utilizagao de ingrediente vegetal, como produto
de ingrediente vegetal ou produto saborizado(BRASIL, 2009; 2021c).

Para sucos de fruta, os PIQ sao definidos na IN N° 49, de 26 de setembro de 2018, e
complementados na IN N° 37, de 01 de outubro de 2018.

Suco é a bebida ndo fermentada, ndo concentrada e n&o diluida, destinada
ao consumo, obtida da fruta madura e sa, ou parte do vegetal de origem, por
processamento tecnolégico adequado, submetida a tratamento que assegure
a sua apresentacdo e conservacao até o momento do consumo, sendo os
agucares ingredientes opcionais, exceto para o suco clarificado de caju, para
o qual a adi¢cdo € vedada (BRASIL, 2009; 2018c; 2018d).
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Néctar € a bebida ndo fermentada, obtida da diluicdo em agua potavel da
parte comestivel do vegetal ou de seu extrato, adicionado de agucares,
destinada ao consumo direto (BRASIL, 2009; 2018c; 2018d).

Para os compostos liquidos prontos para consumo, conhecidos como energéticos, o
RTIQ é definido na RDC N° 719, de 01 de julho de 2022.

Composto Liquido Pronto para o Consumo é o produto que contém como
ingredientes principais o inositol e/ou a glucoronolactona e/ou a taurina e/ou a
cafeina, podendo ser adicionado de vitaminas e ou minerais até 100% da
Ingestédo Diaria Recomendada (IDR) na por¢do do produto. Pode ser
adicionado de outros ingredientes, desde que nao descaracterizem o produto
(Brasil, 2005b). Na legislagdo ndo é abordada a adigdo de agucares, mas
citada a possibilidade de adicdo de outros ingredientes, desde que nao

descaracterizem o produto.
Para bebida lactea o RTIQ é definido na IN N° 16, de 23 de agosto de 2005.

Bebida lactea é o produto lacteo resultante da mistura de leite e soro de leite
adicionado ou ndo de produtos ou substancias alimenticias, gordura vegetal,
leites fermentados, fermentos lacteos selecionados e outros produtos lacteos.
A base lactea deve representar pelo menos 51% do produto, sendo os

agucares ingredientes opcionais (Brasil, 2005c).
Para leite fermentado o RTIQ é definido na IN N° 46, de 23 de outubro de 2007.

Leite fermentado € o produto adicionados ou ndo de outras substancias
alimenticias ou reconstituido, adicionado ou nao de outros produtos lacteos,
obtido por fermentacdo lactica mediante acdo de cultivos de um ou mais
microorganismos, tais como Lactobacillus acidophilus, Lactobacillus casel,
Bifidobacterium sp, Streptococus salivarius subsp thermophilus, sendo os

acucares ingredientes opcionais (Brasil, 2007).

3.2.1.2 Rotulagem nutricional

No Brasil, a rotulagem nutricional foi regulamentada pela RDC N° 360, de 23 de
dezembro de 2003. Esta legislagdo previa a declaragdo de carboidratos, que
deveriam ser calculados como a diferenga entre 100 e a soma do conteudo de

proteinas, gorduras, fibra alimentar, umidade e cinzas. Os agucares somente tinham
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a obrigatoriedade de serem declarados quando houvesse a declaracédo de
propriedades nutricionais (informagao nutricional complementar) sobre o tipo e ou a
quantidade de carboidratos (BRASIL, 2003).

Atualmente, as legislagdes vigentes sobre a rotulagem nutricional no Brasil,
publicadas pela ANVISA, sdo a RDC N° 429 de 2020, que dispde sobre a rotulagem
nutricional dos alimentos embalados, e a IN N° 75 de 2020, que estabelece os
requisitos técnicos para declaragdo da rotulagem nutricional nos alimentos
embalados. Apesar de terem sido publicadas em 2020, entraram em vigor em
outubro de 2022, tornando assim a RDC N° 360 obsoleta (BRASIL, 2020a; 2020b).

Tais legislagbes trouxeram a obrigatoriedade da declaragdo de agucares totais e
agucares adicionados, além dos carboidratos, e a obrigatoriedade da rotulagem
nutricional frontal, no formato de lupa, para agucares adicionados, quando estiverem
acima de 7,5g por 100 ml do alimento liquido (BRASIL, 2020a; 2020b). Estas
mudangas resultaram de um processo de avaliagdo de impacto regulatério, que
considerou a importancia da rotulagem de alimentos na promogdo da saude,
possibilitando aos consumidores informacdes claras, que permitam comparagdes

entre os produtos e escolhas saudaveis (BRASIL, 2019a).

Dessa forma, o valor a ser declarado de carboidratos pode continuar a ser obtido por
calculo. Para os agucares totais e individuais, como a galactose em produtos lacteos
com a alegacdo de nao conter lactose, deve ser obtido por analise quimica. Ja para
0s agucares adicionados sera necessaria a elaboragao de estratégias de estimativa,
como as propostas por Scapin et al. (2021) e Louie et al. (2015), que utilizam dados
analiticos e dos ingredientes dos alimentos. No entanto, as estratégias propostas
para agucares adicionados necessitam de tabelas de composicdo de alimentos
estruturadas de forma abrangente e completa, devidamente atualizadas, o que no

Brasil se torna uma limitacao.

Avaliando a rotulagem nutricional em outros paises, vemos que ha uma tendéncia
mundial para a declaragao dos agucares totais, além dos carboidratos. Nos Estados
Unidos, houve uma alteragao na legislagao de rotulagem no ano de 2016, na qual foi
incluida a necessidade da declaragao de acucares totais e agucares adicionados
(FDA, 2016). No Chile, a Ley de Alimentos, publicada em 2012 e em vigor desde

2016, trouxe a obrigatoriedade da declarac&o de agucares totais e adotou o modelo
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do octogono para a rotulagem frontal de alto em agucares (CHILE, 2012). A Uni&o
Europeia, através do Regulamento 1169/2011, também tornou obrigatoria a
declaracdo dos agucares totais nos rétulos de alimentos (UNIAO EUROPEIA, 2011).

3.3 Métodos para analises de agucares em bebidas

As analises dos agucares podem ter diversas finalidades, como: i) a determinagao
da composigdo de alimentos e bebidas; ii) a rotulagem, visando a inclusdo de
alegacbes nutricionais e a elaboragdo da tabela nutricional; iii) a verificagcdo da
presenca de componentes de interesse para o consumidor (como a lactose); e iv) a
deteccao de adulteragdes. O método deve ser validado para escopos especificos,
considerando a diversidade e complexidade das matrizes alimentares (NIELSEN,
2010).

3.3.1 Métodos

3.3.1.1 Métodos oficiais no Brasil

Entre as legislagdes brasileiras que tratam sobre as bebidas, a IN N° 24, de 8 de
setembro de 2005, Manual Operacional de Bebidas e Vinagre, apresenta: i) o
Modelo de Manual da Qualidade; ii) o Protocolo de Validagdo de Métodos Fisico-
Quimicos; iii) o Protocolo de Calculo da Incerteza Associada as Medicdes; e iv) os
Métodos de Analise de Bebidas Fermentadas, Destiladas, N&o Alcodlicas e de
Vinagre. Tais métodos sao considerados padrdes oficiais para analise fisico-quimica
de bebidas e vinagre no pais (Brasil, 2005a). Considerando os escopos para
determinacdo de agucares em bebidas nao alcodlicas, sdo preconizados métodos

empregando técnicas refratométricas, titulométricas e cromatograficas.

A determinagao de sélidos soluveis, considerados como sacarose, é realizada pelo
meétodo refratométrico (BRASIL, 2005a). A escala Brix leva em conta que um grau
Brix equivale a 1 grama de agucar em 100 gramas de solugdo. O procedimento
recomenda o uso de um refratdmetro tipo Abbe, a realizacio da leitura a 20° C e o
uso de duas gotas da bebida desgaseificada, se for o caso, e homogeneizada
(BRASIL, 2005a).

Para a determinacdo de agucares redutores, totais e nado redutores é descrito o
método titulométrico de Lane-Eynon. O principio do método envolve a reagao dos

agucares redutores com os ions cupricos da solugéo de Fehling, que os reduzem a
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ions cuprosos, sob a agado do calor e em meio alcalino. Ocorre a formagao de um
precipitado vermelho de oOxido cuproso e um indicador redox & empregado para
permitir a visualizagdo do ponto final da titulagdo (BRASIL, 2005a). O procedimento
€ bastante detalhado, trazendo desde o preparo das solugdes de Fehling, o preparo
da amostra, a titulacdo do branco e da amostra, a realizacdo da inversao dos
agucares para determinagao dos acucares totais, até o calculo e forma de expressao

do resultado obtido.

A determinagédo de etanol, glicose e sacarose é realizada por meio da cromatografia
liquida, com detector de indice de refracdo, fase mdvel composta por acetonitrila e
agua (75:25 vlv), eluicdo isocratica e coluna de amina. A amostra deve ser
desgaseificada, se necessario, filtrada e injetada diretamente no equipamento. A
amostra deve ser diluida apenas quando houver necessidade para que sua
concentragdo se aproxime da faixa de concentracdo da curva padrao (BRASIL,
2005a).

Também é previsto na legislagdo um método cromatografico qualitativo, em papel,
com a fase moével composta por n-propanol, acetato de etila e agua destilada
(65:10:25), utilizado para a separacao e identificagado de sacarose, glicose, frutose e
outros acucares que podem estar presentes na amostra. Neste método é previsto o
uso de padrdes dos agucares que se deseja identificar, em solu¢do aquosa, com
uma concentracado de 2%. Ja a amostra deve ser preparada com a concentragcao de
10%, em solugdo aquosa e filtrada (BRASIL, 2005a).

Cabe ressaltar que nenhum dos métodos descritos na legislagéo brasileira apresenta
informacdes relacionadas aos parametros de desempenho de validagdo, como
veracidade, precisao, faixa, limites, linearidade, entre outros. Ainda, com excecao da
refratometria, tais métodos envolvem reagentes quimicos que representam riscos

aos analistas e impactos ambientais.

3.3.1.2 A AOAC International

A AOAC foi criada em 1884 e inicialmente chamada de Association of Official
Agricultural Chemists e de Association of Official Analytical Chemists, mais
recentemente foi nomeada Association of Official Analytical Collaboration
International com o objetivo de “refletir a natureza global do seu impacto” (AOAC,

2022). Trata-se de uma associagao cientifica, normalizadora, sem fins lucrativos,
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com sede nos Estados Unidos, cujo objetivo € garantir a seguranga e a integridade
de alimentos e outros produtos que impactam a saude publica, convocando governo,
industria e academia para desenvolverem e validarem padroes, métodos e
tecnologias (AOAC, 2022).

Em 1920, foi publicada a primeira edicdo do Official Methods of Analysis (OMA) of
AOAC INTERNATIONAL, que chegou em sua 222 edigdo no ano de 2023. Diversos
métodos publicados pela AOAC sao adotados como referéncia internacional para a
realizagdo de ensaios na area de alimentos por entidades como I1SO, IDF, IUPAC e
CAC (AOAC, 2022).

Para a publicagdo de métodos, a AOAC possui um rigoroso processo. Os métodos
propostos devem seguir padroes pré-estabelecidos no Standard Method
Performance Requirements (SMPR®) especifico para cada chamada de métodos
(Call for Methods) publicada. A proposta para a elaboracdo dos meétodos,
apresentada nos SMPR®s, pode ser uma verificagdo no local, uma validacdo de

laboratério unico ou um estudo colaborativo em varios locais (AOAC, 2018).

Os métodos submetidos sédo entdo analisados pelo Expert Review Panels (ERP), ou
Painel de Revisao por Especialistas, que € responsavel por recomendar a adogao
dos métodos submetidos como métodos Fisrt Action (primeira agéo) e para o status
de Final Action (agdo final). Na etapa Fisrt Action, o método deve ter seu
desempenho acompanhado por 2 anos. Apds esse periodo, o ERP pode
recomendar o método para o status de Final Action, solicitar modificagdes aos
elaboradores ou revogar seu status de método oficial. O ERP também recomenda a
manutengao da Call for Methods que originou cada método ou o seu encerramento
(AOAC, 2023c).

3.3.1.2.1 Métodos AOAC para determinagao de agucares em bebidas

Desde a primeira edicdo do OMA, métodos para determinagcdo de agucar sao
apresentados. No Quadro 2 sdo listados os métodos validos, que podem ser
utilizados para determinacido de agucares em bebidas n&o alcodlicas.
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Quadro 2 — Métodos AOAC para determinagao de agucares em bebidas

Numero Método Ano de | Técnica analitica
publicagao

37.1.51 Sacarose em frutas e produtos de frutas 1925 polarimetria

(925.35) via umida / gravimetria (Munson-
Walker)

37.1.52 Acucares redutores em frutas e produtos de | 1925 via umida / gravimetria (Munson-

(925.36) frutas Walker)

37.1.53 Glicose (comercial) em frutas e produtos de | 1925 polarimetria

(925.37) fruta

29.1.24 Sacarose em bebidas nao alcodlicas 1950 polarimetria

(950.29) via umida / gravimetria (Munson-
Walker)

29.1.25 Acucares redutores em bebidas nao | 1950 via umida / gravimetria (Munson-

(950.30) alcodlicas Walker)

29.1.26 Glicose comercial em bebidas nao | 1980 polarimetria

(950.31) alcodlicas

37.1.49 Carboidratos em sucos de frutas 1980 cromatografia gasosa

(971.18)

37117 Sdlidos soluveis em sucos de frutas citricas | 1983 (2001) | refratometria

(983.17)

44.1.31 Perfil de agucar em alimentos, suplementos | 2023 cromatografia liquida de alta

(2018.16) | dietéticos, ragédo para animais de estimacao eficiéncia de troca anibnica com

e ragOes para animais: Cromatografia de
troca ani6nica de alto desempenho com

deteccdo amperométrica pulsada

deteccdo por amperometria

pulsada

Fonte: AOAC, 2023

Os métodos publicados até a edicao de 1980, que preconizam o uso das técnicas

polarimétrica, via umida / gravimetria (Munson-Walker) e cromatografia gasosa,

utilizam reagentes como o creme alumina, preparado com aluminio (Al) e hidroxido

de amoénio (NH4OH), e o acetato de chumbo (Pb(CH3COO)2) na etapa de clarificagcédo

da amostra. O Al é um metal que pode causar a inibicido da eritropoiese,
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deterioragdo da microarquitetura éssea e a oxidacdo lipidica dos neurdnios
(CIROVIC, 2023). Ja o chumbo & um metal téxico, cumulativo, que afeta varios
sistemas do corpo humano, incluindo os sistemas neuroldgico, hematolégico,

gastrointestinal, cardiovascular e renal (OMS, 2019).

Além disso, os métodos que utilizam a via umida s&o redirecionados para a
utilizagdo do método AOAC 906.03 Invert Sugar in Sugars and Syrups, no qual esta
descrito a metodologia de Munson-Walker. A metodologia descrita também é
fundamentada na reacdo dos acucares redutores com 0s ions cupricos da solugao
de Fehling, mas tem um tempo execugéo bastante demorado e prevé a utilizagao de
“asbesto”, um tipo de amianto, na preparacdo do cadinho para a filtragem da
amostra (AOAC, 2023b). A exposi¢ao ao asbesto, e outros tipos de amianto, causa
cancer de pulmao, laringe e ovarios, mesotelioma (cancer das membranas pleurais e

peritoneais) e asbestose (fibrose pulmonar) (OMS, 2017).

Entre os métodos vigentes do OMA AOAC, dois utilizam a cromatografia, sendo um
a gasosa e o outro a liquida. A cromatografia liquida de alta eficiéncia tem sido
considerada a técnica mais eficaz e inovadora para a identificacdo e quantificagao
de acucares, pois a analise é relativamente rapida, pode ser usada em uma ampla
faixa de concentragdo e produz resultados precisos (KURZYNA-
SZKLAREK; CYBULSKA; ZDUNEK, 2022).

A cromatografia gasosa (CG) apresenta melhores propriedades de separagdo dos
agucares, quando comparada a cromatografia liquida, no entanto, esta técnica
apresenta a necessidade da derivatizacdo dos agucares, o que torna o método mais
demorado e trabalhoso (KURZYNA-SZKLAREK; CYBULSKA; ZDUNEK, 2022), além
de utilizar reagentes téxicos para a saude humana e meio ambiente, como a piridina
e o triclorossilano (CETESB, 2023).

Tanto o manuseio desses produtos quimicos, quanto o seu descarte, podem afetar
negativamente a saude humana e o meio ambiente. Dessa forma, é essencial o
desenvolvimento de novos métodos para a determinagao de acucares, alinhados a
questdes de sustentabilidade.

3.3.2 Call for methods AOAC
Foi publicada pela AOAC, em maio de 2018, uma chamada para submissdo de

métodos para determinacdo de acucares em alimentos para animais, ragao para
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animais de estimacdo e alimentos para seres humanos, a AOAC SMPR® 2018.001
Standard Method Performance Requirements (SMPR®s) for Sugars in Animal Feed,
Pet Food, and Human Food. Como critério de elegibilidade, o método deve
quantificar individualmente, no minimo, frutose, galactose, glicose, sacarose,
maltose e lactose, além de apresentar alguns parametros de desempenho, como a
reprodutibilidade (AOAC, 2018). A publicagdo de tal chamada aponta a necessidade
de métodos mais modernos para a determinacdo de agucares em alimentos e de se

conhecer os parametros de desempenho destes.

Em resposta a chamada, foi publicado em agosto de 2019, o artigo Sugar Profile
Method by High-Performance Anion-Exchange Chromatography with Pulsed
Amperometric Detection in Food, Dietary Supplements, Pet Food, and Animal Feeds:
First Action 2018.16, no qual o método foi validado em diversas matrizes, e entre
elas, suco de limdo (VENNARD et al., 2020).

O artigo foi aceito oficialmente como método da AOAC, que publicou na 222 edigéo
do OMA AOAC, o novo método, 44.1.31 Sugar Profile in Food, Dietary Supplements,
Pet Food, and Animal Feeds: High-Performance Anion-Exchange Chromatography
with Pulsed Amperometric Detection, que utiliza de cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE) de troca anibnica de alto desempenho, com deteccao
amperométrica (AOAC, 2023b).

3.4 Revisao sistematica

Métodos sistematicos s&do utilizados com o intuito de evitar viés e viabilizar uma
avaliagao mais objetiva dos resultados analisados, propiciando uma sintese clara e
direta a respeito de uma intervencéo ou tema (SAMPAIO e MANCINI, 2007). O
método sistematico mais difundido e utilizado atualmente na area académica é a RS.

Uma RS é um estudo secundario, que agrupa os estudos com base numa pergunta
de pesquisa, utiizando métodos sistematizados e descritos para identificar,
selecionar e avaliar criticamente pesquisas relevantes, onde podem ser aplicados
métodos estatisticos para analisar e sumarizar os resultados dos estudos incluidos
(MOHER, 2015; HIGGINS, 2022).
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A elaboracdo das revisbes sistematicas é norteada pela diretriz internacional
intitulada Preferred Reporting Items for Systematic Reviews and Meta-Analyses
(PRISMA), que consiste em um guia com itens essenciais para a condugédo da
redacao da revisdo, melhorando a sua transparéncia e precisdo. Resumidamente, o
PRISMA divide a elaboragdo de uma revisao sistematica em um checklist de 27

itens, representado no Quadro 3.

Quadro 3 — Etapas para a elaboragao de uma revisao sistematica, de acordo
com o Checklist PRISMA

Secao e topico Item # | Verificagao do item

TiTuLO

Titulo 1 Identifica a publicagdo como uma revisado sistematica.

ABSTRACT

Resumo 2 Ver a lista de verificagdo PRISMA 2020 para Resumos.

INTRODUGAO

Fundamentagao 3 Fundamenta a revisdo no contexto do conhecimento existente.

Objetivos 4 Apresenta explicitamente o(s) objetivo(s) ou questao(bes)
respeitantes a revisao.

METODOS

Critérios de 5 Especifica os critérios de inclusao e exclusao para a revisao e forma

elegibilidade como os estudos foram agrupados para as sinteses.

Fontes de 6 Especifica todas as bases de dados, registos, websites,

informacgao organizag0es, listas de referéncias e outras fontes pesquisadas ou
consultadas para identificagdo dos estudos. Especifica a ultima data
em que cada fonte foi pesquisada ou consultada.

Estratégia de 7 Apresenta as estratégias de pesquisa completas para todas as bases

pesquisa de dados, registos e websites, incluindo todos os filtros e limites
utilizados.

Processo de 8 Especifica os métodos utilizados para decidir se um estudo satisfaz

selegao os critérios de inclusao da revisao, incluindo quantos revisores
fizeram a triagem de cada registo e publicacdo selecionada, se
trabalharam de uma forma independente e, se aplicavel, os detalhes
de ferramentas de automatizagao utilizadas no processo.

Processo de recolha | 9 Especifica os métodos utilizados para recolha de dados das

de dados publicagdes, incluindo quantos revisores recolheram a informacgao de
cada publicagao, se trabalharam de uma forma independente, todos
os processos de obtengéo ou confirmagéo de dados por parte dos
investigadores do estudo e, se aplicavel, detalhes de ferramentas de
automatizagao utilizadas.

Dados dos itens 10a Lista e define todos os resultados para os quais os dados foram
pesquisados. Especifica se foram pesquisados todos os resultados
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Secao e topico

Item #

Verificagao do item

compativeis com cada dominio em cada estudo (p ex. para todas as
medidas, momentos, anadlises) e, se ndo, especifica os métodos
utilizados para decidir quais resultados a recolher.

10b

Lista e define todas as outras variaveis para as quais os dados foram
pesquisados (p. ex. caracteristicas dos participantes e intervengdes,

fontes de financiamento). Descreve os pressupostos utilizados sobre
informagao em falta ou pouco clara.

Avaliagao do risco
de viés nos estudos

11

Especifica os métodos utilizados para avaliar o risco de viés dos
estudos incluidos, incluindo detalhes sobre o(s) instrumento(s)
utilizado(s), quantos revisores avaliaram cada estudo e se
trabalharam de forma independente e ainda, se aplicavel, detalhes de
ferramentas de automatizacao utilizadas no processo.

Medidas de efeito

12

Especifica para cada resultado a(s) medida(s) de efeito (p. ex. risco
relativo e diferenga de média) utilizada(s) na sintese ou apresentagéo
dos resultados.

Método de sintese

13a

Escreve os processos utilizados para decidir os estudos elegiveis
para cada sintese (p. ex. apresentar as caracteristicas da intervencéo
apresentada no estudo e comparar com os grupos planeados para
cada sintese (item #5)).

13b

Descreve todos os métodos necessarios de preparagao de dados
para apresentagao ou sintese, tais como lidar com os dados em falta
no resumo da estatistica, ou conversdes de dados.

13c

Descreve todos os métodos utilizados para apresentar ou exibir os
resultados individuais de estudos e sinteses.

13d

Descreve todos os métodos utilizados para resumir os resultados e
fornece uma justificagédo para a(s) escolha(s). Se foi realizada uma
meta-analise, Descreve o(s) modelo(s) e método(s) para identificar a
presenca e extensao da heterogeneidade estatistica, e de software
utilizado(s).

13e

Descreve todos os métodos utilizados para explorar possiveis causas
de heterogeneidade entre os resultados do estudo (p. ex. anélise de
subgrupos, meta-regressao).

13f

Descreve todas as analises de sensibilidade realizadas para avaliar a
robustez da sintese dos resultados.

Avaliagao do viés
reportado

14

Descreve todos os métodos utilizados para avaliar o risco de viés
devido a falta de resultados numa sintese (decorrente de viés de
informagao).

Avaliagao do grau
de confianga

15

Descreve todos os métodos utilizados para avaliar a certeza (ou
confianga) no corpo de evidéncia de um resultado.

RESULTADOS

Selecao dos
estudos

16a

Descreve os resultados do processo de pesquisa e selegao, desde o
numero de registos identificados na pesquisa até ao nimero de
estudos incluidos na reviséo, idealmente utilizando um fluxograma.

16b

Cita estudos que parecem satisfazer os critérios de inclusdo, mas que
foram excluidos, e explica as razdes da exclusao.
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Secao e topico Item # | Verificagao do item
Caracteristicas dos | 17 Cita cada estudo incluido e apresenta as suas caracteristicas.
estudos
Risco de viés nos 18 Apresenta a avaliagao de risco de viés para cada estudo incluido.
estudos
Resultados 19 Para todos os resultados de cada estudo, apresenta: (a) resumo da
individuais dos estatistica para cada grupo (quando apropriado) e (b) uma estimativa
estudos do efeito e a sua precisdo (p. ex. intervalo de confianga/credibilidade),
utilizando idealmente tabelas ou graficos estruturados.
Resultados das 20a Para cada sintese, resumo das caracteristicas e risco de viés entre
sinteses os estudos selecionados.
20b Apresenta os resultados de todas as sinteses estatisticas realizadas.
Se foi feita uma meta-analise, apresenta para cada resultado o
resumo da estimativa e a sua precisdo (p. ex. intervalo de
confianga/credibilidade) e medidas de heterogeneidade estatistica.
Se forem comparados grupos, descreve a dire¢ao do efeito.
20c Apresenta os resultados de todas as investigagdes de possiveis
causas de heterogeneidade entre os resultados do estudo.
20d Apresenta resultados de todas as analises de sensibilidade
realizadas para avaliar a robustez dos resultados sintetizados.
Vieses reportados 21 Apresenta a avaliagao do risco de viés devido a falta de resultados
(resultantes de viés de informacgao) para cada sintese avaliada.
Nivel de 22 Apresenta a avaliagdo de certeza (ou confianga) no corpo de
significancia evidéncia para cada resultado avaliado.
DISCUSSAO
Discussao 23a Fornece uma interpretacéo geral dos resultados no contexto de outra
evidéncia.
23b Discute todas as limitagdes da evidéncia, incluidas na revisao.
23c Discute todas as limitagdes dos processos de revisao utilizados.
23d Discute as implicagdes dos resultados para a pratica, politica e

investigacao futura.

OUTRAS INFORMAGOES

Registro do 24a Fornece informacao sobre o registo da revisdo, incluindo o nome e
protocolo numero de registo, ou refere que a revisao ndo esta registada.
24b Indica local de acesso ao protocolo da revisao, ou refere que o
protocolo nao foi preparado.
24c Descreve e explica todas as alteragdes a informacgao fornecida no
registo ou no protocolo.
Apoios 25 Descreve as fontes de financiamento ou apoio sem financiamento

que suportam a revisao, e o papel dos financiadores ou
patrocinadores da revisao.
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Secao e topico Item # | Verificagao do item

Conflito de 26 Declara todos os conflitos de interesses dos autores da revisao.
interesses

Declara todos os 27 Reporta quais dos seguintes materiais estao acessiveis publicamente
conflitos de e onde podem ser encontrados: modelo de formularios de recolha de
interesses dos dados extraidos dos estudos incluidos, dados utilizados para analise;
autores da revisao. cédigo analitico, qualquer outro material utilizado na reviséo.

Fonte: adaptado de Page et al, 2021

3.4.1 Elaboragao do protocolo

O protocolo da revisdo € um documento elaborado com o objetivo de tornar claro e
transparente todo o processo que envolve a realizacdo da RS, devendo constituir
sua primeira etapa. No protocolo da RS sao definidos os métodos a serem usados, a
pergunta de pesquisa, os critérios de inclusdo e exclusdo, a estratégia de busca, a
selecdo de estudos, a extracdo de dados e os dados para avaliacdo de qualidade
(CRD, 2009).

O protocolo pode ser registrado em plataformas especificas para tal finalidade, como
a Open Science Framework (OSF) e a International Prospective Register of
Systematic Reviews (PROSPERO). O registro tem sido recomendado e exigido por
editores de periddicos cientificos (MOHER, 2015).

O registro do protocolo possibilita que outros pesquisadores contribuam com o autor
do estudo fornecendo dados que auxiliem a responder a questdo de pesquisa; que
outros revisores nao iniciem revisdes que busquem responder a mesma pergunta,
evitando duplicidade de publicagdes, plagio e o desperdicio de energia na analise de
artigos que ja podem ter sido selecionados; e que as revisdes finalizadas e
publicadas sejam facilmente identificadas (BARBOSA, 2019).

3.4.2 Pergunta de pesquisa

Uma pergunta de pesquisa clara direciona a conducao da revisao e viabiliza uma
resposta com menor possibilidade de tendéncias e vieses. Geralmente, a construcao
da pergunta de pesquisa € guiada por acrébnimos, onde cada letra corresponde a um
universo da pesquisa, sendo que a literatura descreve diferentes acrobnimos para
diferentes tipos de questdes de pesquisa. Revisdes sistematicas quantitativas,
geralmente utilizam o acrénimo PICO, que significa “P” para populagéo, “I” para
intervencao, “C” para controle e “O” para o desfecho, do inglés outcome (STERN,

2014). Ja em revisbes sistematicas qualitativas, ou nado clinicas, o acrénimo
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adaptado PICo é muito utilizado, sendo “P” para Problema, Populacdo ou Paciente,
“I” para Interesse e “Co” para Contexto (GALVAO, 2014; STERN, 2014).

3.4.3 Critérios de inclusdo e excluséo

Os critérios definidos para a selegc&o dos estudos originais que irdo integrar a RS s&o
conhecidos como critérios de elegibilidade (BRASIL, 2012). Eles devem ser
baseados nos elementos que compdem o PICo definido e sdo divididos em critérios

de inclusao e critérios de exclusao.

Os critérios de inclusdo determinam quais estudos serdo selecionados e
proporcionam o entendimento sobre o foco da revisdo (BRASIL, 2012). Os critérios
de inclusdo podem abordar aspectos como: i) o tipo de estudo a ser incluido; ii) a
intervencao, atividade, fenbmeno, populagdo ou problema sob investigagao; iii) o
resultado; iv) o idioma de publicagao; v) o periodo de tempo de publicagdo (STERN,
2014).

3.4.4 Estratégia de busca

Para que os artigos possam ser recuperados nas bases de dados onde foram
indexados, cada uma dessas bases possui um vocabulario controlado, que permite a
elaboragdo de uma estratégia de busca (GALVAO, 2014). A estratégia de busca
deve ser construida utilizando-se de palavras ou termos controlados (descritores)
que sejam utilizados pela base de dados na qual se deseja realizar a busca,
combinando-os com a pesquisa em linguagem natural (texto livre) e os operadores
booleanos (AND, OR e NOT) (BRASIL, 2012).

3.4.5 Selecao de estudos

ApdOs a conclusdo da busca, deve ser realizada a avaliagcdo dos resultados e a
selecao dos estudos elegiveis (PEREIRA, 2014a). Com o objetivo de evitar viés de
selecdo, sao necessarios, no minimo, dois pesquisadores, que devem realizar a
selecdo de maneira independente e baseados nos critérios de elegibilidade
definidos, por meio de leitura de titulo e do resumo dos artigos identificados. Cada
pesquisador deve registrar a inclusdo ou exclusao do estudo, justificando os casos
de exclusado. As discordancias devem ser resolvidas em consenso ou por um terceiro
revisor (GALVAQ, 2014; PEREIRA, 2014a; HIGGINS, 2022).

A avaliagado do grau de concordancia entre os avaliadores, acerca dos critérios de

elegibilidade dos estudos, pode ser conduzida pela analise Kappa. Valores Kappa
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entre 0,40 e 0,59 refletem uma concordancia justa, entre 0,60 e 0,74 indicam uma
boa concordancia e valores iguais ou superiores 0,75 sinalizam uma excelente
concordancia. Valores que refletem desacordo entre os avaliadores trazem a
necessidade de uma exploracdo das razdes e podem levar a uma alteracdo nos
critérios de elegibilidade (HIGGINS & GREEN, 2011).

3.4.6 Extracao de dados

Os dados dos artigos originais selecionados devem ser analisados e extraidos para
posterior conducdo da sistematizacdo e metanalise, se aplicavel. A extragdo tem
como objetivo organizar, categorizar e combinar os dados dos estudos primarios,
visando responder a pergunta de pesquisa. Essa etapa deve ser realizada por, no
minimo, dois pesquisadores de forma independente, mas também ha a possibilidade
de um pesquisador coletar e outro conferir. Para a realizacdo dessa etapa, pode-se
utilizar um formulario de extragao padronizado (CRD, 2009; PEREIRA, 2014b).

3.4.7. Avaliagao da qualidade

A avaliacdo da qualidade dos estudos € um indicativo do nivel de confianca que se
tera nos resultados da RS. A qualidade dos estudos individuais incluidos em uma RS
impacta diretamente em sua relevancia, pois quanto maior a qualidade metodologica
desses, menor o risco de viés e mais confiavel € o resultado da RS (PEREIRA,
2014b). Existem inumeras ferramentas de avaliagdo e os autores podem incluir, ou
nao, os estudos a partir do cumprimento dos critérios estabelecidos na ferramenta

utilizada.

3.4.8. Sintese e analise dos dados

A metanalise € o método mais refinado para sintetizar resultados de estudos
quantitativos, no entanto deve ser utilizada apenas para a sintese de estudos que
possuam caracteristicas semelhantes (PEREIRA, 2014b). Ha também a

possibilidade do uso da metassintese ou da metassumarizagao para tal finalidade.

Enquanto a metanalise é aplicada aos estudos quantitativos, a metassintese e a
metassumarizacdo sao aplicadas em estudos qualitativos. A metassintese é a
apresentacado de resultados obtidos pela interpretacdo dos resultados dos estudos
incluidos, j4 a metassumarizagdo usa métodos quantitativos para sintetizar
resultados qualitativos de diferentes estudos, tornando possivel uma analise
estatistica (LOPES; FRACOLLI, 2008; PEREIRA, 2014b).
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4 METODOS
Revisao sistematica
A elaboracido da RS foi baseada na diretriz internacional PRISMA, que consiste em

um guia referencial para a condugao da redacgao da revisao.

4.1.1. Protocolo

O protocolo da revisao foi elaborado, constituindo a primeira etapa da RS. O modelo
disponibilizado pela PROSPERO foi utilizado como referéncia para sua elaboragao
(PROSPERO, 2021). O protocolo elaborado foi submetido a OSF para registro.

4.1.2. Pergunta de pesquisa
A pergunta de pesquisa estruturada foi elaborada utilizando a estratégia adaptada
para pesquisas nao clinicas ou qualitativas, definida pelo acrénimo PICo, para o qual
utilizamos as seguintes definigbes:

e P (problema) - detecgao e quantificacdo de agucares;

e | (interesse) - métodos de analise;

e (o (contexto) - bebidas n&o alcodlicas adogadas.

A questdo de pesquisa, que atendeu as trés dimensdes do PICo definido, foi “Quais
meétodos de analise sédo utilizados para a deteccao e quantificacdo de agucares em
bebidas nao alcodlicas adogcadas?”.

4.1.3. Critérios de inclusao e exclusao

Considerando que matrizes quimicamente semelhantes comportam-se de maneira
similar quando submetidas a um mesmo procedimento analitico (WOLF &
ANDREWS, 1995), foi realizado um levantamento da composi¢ao das bebidas nao
alcodlicas adogadas para as quais ha RTIQ ou PIQ estabelecido no Brasil. Foram
realizadas visitas a supermercados para coleta de imagem dos rétulos e sites dos
fabricantes, sendo obtidas pelo menos 10 amostras de rétulos de cada bebida, de
diferentes marcas, exceto nas bebida composta para a qual somente foram

identificadas trés amostras de rétulos.

Uma planilha do Excel® foi utilizada para tabulagdo dos teores de carboidratos,

proteinas e lipideos das bebidas e calculos para a classificacdo das mesmas de
acordo com os critérios propostos por WOLF & ANDREWS (1995). A classificagao
proposta traz um triangulo dividido em nove setores (Figura 4) e pressupde que

alimentos pertencentes ao mesmo setor do triangulo sdo quimicamente semelhantes
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e, portanto, podem ser submetidos aos mesmos processos analiticos, mesmo no

caso de métodos matrizes dependentes.

Figura 4 - Classificacdo de matrizes alimentares, proposta pela AOAC

International, conforme sua composicgao

Esquema de triangulos ACAC

GRUPO Lipidio Carboidrato Proteina

(%) (%) (%)
1 1 67-100 0-33 0-33
2 33.67 3367 0-33
3 33.67 0-23 0-33
4 33-67 0-33 3367
5 0-33 67-100 0-33
6 0-33 33-67 0-33
7 0-33 33.67 3367
8 0-33 0-33 3367
g 0-33 0-33 67-100

Fonte: WOLF & ANDREWS (1995).

Os critérios de inclusdo e exclusao foram definidos baseados nos elementos que
compuseram o PICo definido e na classificacdo dos tipos de bebidas n&o alcodlicas

nos grupos da AOAC.

Foram incluidos os estudos que possuiram as seguintes caracteristicas:
e matrizes - bebida adocada, bebida composta, bebida lactea, cha, leite
fermentado, néctar, refresco, refrigerante e suco;
e analitos - mono e dissacarideos (frutose, galactose, glicose, lactose, maltose
e sacarose) e agucares (totais, redutores e ndo redutores);
e técnicas/métodos - fisico-quimicas, cromatograficas, espectrofotométricas,
refratométricas e titulométricas;

e estudos - primarios.

Como critérios para exclusdo de estudos, foram definidas as seguintes

caracteristicas:
e matrizes - bebidas alcodlicas, café, derivados lacteos que ndo sejam bebidas
(ex.: manteiga, iogurte e queijo), extratos alcodlicos, ervas para preparo de

chas, frutas, leite, leite humano, sucos integrais e xaropes;
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e técnicas/métodos - enzimaticas e microbioldgicas;

e estudos - estudo em animais;

estudos que nao envolvem analises

laboratoriais; pesquisas sobre dietas, comportamento alimentar ou cancer;

e publicacdes - editoriais, revisdo de literatura, RS.

N&o foram feitas exclusées por idioma.

4.1.4. Estratégia de busca

A estratégia de busca (APENDICE A) foi definida visando identificar pesquisas

relevantes que respondessem a pergunta de pesquisa estruturada (CRD, 2009).

As palavras-chave selecionadas, as quais compreenderam os termos controlados

(descritores DeCS/MeSH), termos de entrada (Entry Terms) e termos livres, para as

trés dimensodes do PICo definido, encontram-se relacionadas no Quadro 4.

Quadro 4 — Palavras-chave utilizadas na composi¢ao da estratégia de busca

Técnicas/métodos de analise

e Chromatography / Chromatographies
e Refractometry / Refractive Index / Index,
Refractive / Indices, Refractive / Refractive

Indices

Spectrophotometry
Sugar analysis
Titrimetry

Acucares

e Carbohydrates / Carbohydrate

e Disaccharides / Disaccharide

e Fructose / Levulose / Levulosa Braun / Levulosa
Ife / Levulosa Baxter

e Galactose / Galactopyranoside / D-Galactose / D
Galactose / Galactopyranose

e Glucose / D-Glucose / D Glucose / Dextrose /
Glucose, (alpha-D)-Isomer / Anhydrous Dextrose
/ Dextrose, Anhydrous / Glucose, (DL)-Isomer /
Glucose, (L)-Isomer / L-Glucose / L Glucose /
Glucose Monohydrate / Monohydrate, Glucose /

Glucose, (beta-D)-Isomer

Lactose / Anhydrous Lactose / Lactose,
Anhydrous

Maltose

Monosaccharides / Simple Sugars / Sugars,
Simple / Simple Sugar / Sugar, Simple /
Monosaccharide

Sucrose / Saccharose

Sugars / Sugar

Bebidas nao alcoodlicas

e Carbonated Beverages / Beverage, Carbonated

Fruit and Vegetable Juices / Vegetable Juices /
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Técnicas/métodos de analise

Carbonated /
Beverage / Carbonated Drinks / Carbonated
Drink / Drink, Carbonated / Drinks, Carbonated /
Soft Drinks / Drink, Soft / Drinks, Soft / Soft Drink
/ Soda Pop / Pop, Soda / Pops, Soda / Soda
Pops

/  Beverages, Carbonated

e Sugar-Sweetened Beverages / Sugar-

Sweetened Beverage / Beverage, Sugar-
Sweetened / Beverages, Sugar-Sweetened /
Sugar-Added Sugar-Added

Beverage /Sugar Added Beverages / Sugar

Beverages /

Added Beverage / Sugar Sweetened Beverage /
Sugar Sweetened Beverages / Beverage, Sugar
Sweetened / Beverages, Sugar Sweetened /
Sweetened Beverage, Sugar / Sweetened
Beverages, Sugar / Beverage, Sugar-Added /
Beverages, Sugar-Added / Sweetened Drinks /
Sweetened Drink / Drink, Sweetened / Drinks,
Sweetened / Sugar-Sweetened Soft Drinks /
Sugar-Sweetened Soft Drink / Sugar Sweetened
Soft Drinks / Sugar Sweetened Soft Drink /
Drink, Sugar-Sweetened Soft / Drinks, Sugar-
Sweetened Soft / Soft Drink, Sugar-Sweetened /
Soft Drinks,

Beverages / Sweetened Beverage / Beverage,

Sugar-Sweetened / Sweetened

Sweetened / Beverages, Sweetened / Sugar-
Sweetened Sodas / Sugar-Sweetened Soda /
Sugar Sweetened Sodas / Sugar Sweetened
Soda / Soda, Sugar-Sweetened / Sodas, Sugar-
Sweetened

Juice, Vegetable / Juices, Vegetable / Vegetable
Juice / Fruit Juices / Fruit Juice / Juice, Fruit /
Juices, Fruit

Beverages / beverage

Food
Formulated Food / Formulated Foods / Synthetic
Diet / Diets, Synthetic / Diet, Synthetic / Diet,

Formula / Diets, Formula / Dietary Formulations /

formulated / Foods, Formulated /

Dietary Formulation / Formulation, Dietary /
Formulations, Dietary / Diet, Chemically Defined
/ Chemically Defined Diet / Chemically Defined
Diets / Diets, Chemically Defined / Diet,
Elemental / Diets, Elemental / Elemental Diet /
Elemental Diets

human food

Carbohydrate solution

Dairy Products / Dairy Product / Product, Dairy /

Products, Dairy

Fonte: dados da pesquisa

As fontes de informacdes para a pesquisa, bases de dados e literatura cinzenta,
incluidas foram LILACS, Cochrane, PUBMED, EMBASE, NAL Online Catalog —
AGRICOLA, FSTA (Food Science and Technology Abstracts), AOAC Intenational e
Instrucdo Normativa N° 24, de 08 de setembro de 2005.
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4.1.5. Selecao de estudos
Apds a remogao de duplicatas dos estudos recuperados, empregando o software
Endnote®, foi conduzida a primeira fase da sele¢do de estudos (triagem) por meio
da leitura do titulo e resumo, por dois pesquisadores. Casos de discordancia foram
resolvidos por meio de consulta a um terceiro pesquisador. Para cada estudo, foram
considerados os seguintes questionamentos, de acordo com os critérios de inclusdo
e exclusao:

e O estudo incluiu ao menos uma das matrizes selecionadas?

e Os analitos pesquisados eram mono ou dissacarideos?

e As técnicas empregadas foram fisico-quimicas?

e O tipo de estudo e publicagao era adequado?

A avaliagédo do grau de concordancia entre os pesquisadores, acerca dos critérios de
aceitabilidade dos estudos, foi conduzida pela analise Kappa (HIGGINS & GREEN,
2011). O valor Kappa foi estabelecido a partir da Equagéao 1, abaixo, considerando

os parametros apresentados na Tabela 1.

Equacgao 1 — Calculo do valor Kappa
Kappa = Po - Pe
1-Pe
Sendo: Po=a+te+i
K

Pe=l1 xlo + E1xEx+ Ui x Us
K2

Tabela 1 — Parametros para calculo do valor Kappa na avaliagao da

concordancia entre pesquisadores

Revisor 2
Estudos Incluido Excluido Duvidosos Total
Incluido (l) (a) (b) (c) l4
Revisor
1 Excluido (E) (d) (e) (f) E1
Duvidosos (U) (9) (h) (i U1
Total I E> Uz K

Legenda:
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(a) namero de estudos incluidos pelo revisor 1 e pelo revisor 2;
(b) numero de estudos incluidos pelo revisor 1 e excluidos pelo revisor 2;
(c) namero de estudos incluidos pelo revisor 1 e considerados duvidosos pelo revisor 2;
(d) numero de estudos excluidos pelo revisor 1 e incluidos pelo revisor 2;
(e) nimero de estudos excluidos pelo revisor 1 e pelo revisor 2;
(f) namero de estudos excluidos pelo revisor 1 e considerados duvidosos pelo revisor 2;
(g) numero de estudos considerados duvidosos pelo revisor 1 e incluidos pelo revisor 2;
(h) namero de estudos considerados duvidosos pelo revisor 1 e excluidos pelo revisor 2;
(i) nimero de estudos considerados duvidosos pelo revisor 1 e pelo revisor 2;
(11), (E1) e (U1) somatério das linhas;
(12), (E2) e (U2) somatério das colunas;
(K) somatério da linha ou coluna dos totais.

Fonte: HIGGINS & GREEN (2011)

Uma estimativa inicial de Kappa foi feita para os 100 primeiros estudos avaliados,
visando conhecer o perfil de concordancia entre os avaliadores e a necessidade de
adequacao dos critérios de inclusdo e exclusdo. Apos a analise de todos os estudos

recuperados, o Kappa global também foi estimado.

A segunda fase da selegao dos estudos (elegibilidade) se deu pela leitura completa
dos estudos. A partir das referéncias citadas nos artigos e de consulta a literatura

cinzenta, foi feita inclusdo de outros estudos.

4.1.6. Avaliagao da qualidade dos estudos incluidos

A avaliagao da qualidade metodoldgica foi conduzida utilizando os instrumentos para
avaliacdo da qualidade de estudos transversais propostos por Loney (LONEY,
1998), Neto (Neto, 2019) e Center for Evidence Based Management (CEBM, 2014),

com adaptagdes.

Foram aplicadas sete questdes a cada um dos artigos incluidos. Nao foi avaliada a
qualidade metodoldgica das legislagdes e métodos AOAC devido a natureza dessas
publicacdes. Cada questao respondida positivamente recebeu um ponto, sendo sete
a pontuacdo maxima possivel. Estudos de alta qualidade foram aqueles com
pontuacdes de seis e sete; estudos de qualidade moderada foram aqueles com
pontuacdo entre trés e cinco; e estudos de baixa qualidade foram aqueles com

escores iguais ou menores que dois.

As questdes estabelecidas foram: i) O problema foi abordado de forma clara pelo

estudo?; ii) O(s) objetivo(s) do estudo esta(do) claramente definido(s)?; iii) O
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delineamento do estudo é apropriado para cumprir o(s) objetivo(s)?; iv) A forma de
obtencdo da(s) amostra(s) impossibilita a introdu¢do de viés?; v) Foram
estabelecidos critérios objetivos adequados para obtengdo dos resultados?; vi) Os
resultados foram obtidos de forma imparcial?; e vii) Os resultados foram

adequadamente expressos?

A avaliacdo da qualidade permite identificar fragilidades na concepgao,

delineamento e execucao dos estudos e seu impacto nos resultados reportados.

4.1.7. Extragao e analise de dados
Os dados dos estudos selecionados foram analisados e extraidos por dois
pesquisadores, de forma independente, utilizando um formulario de extracéo

padronizado, elaborado no software Microsoft Excel®.
Os dados extraidos foram:

e titulo;

e autor(es);

e pais (origem do primeiro autor);

e idioma do artigo;

e ano de publicagao;

e existéncia de conflito de interesse;

e tipo de estudo (aplicagdo, comparacao ou validagao);

e tipo do método - qualitativo ou quantitativo;

e tipo do método - convencional ou instrumental;

e tipo do método — normalizado/oficial ou ndo normalizado/oficial;

e matriz(es) - especificagao do tipo de bebida e quantidade de tipos de bebida;

e analito(s) - agucares totais, agucares redutores, agucares nao redutores,
mono e dissacarideos especificos e quantidade de tipos de analito;

e técnica (refratometria, titulometria, espectrofotometria, cromatografia, outras);

e detector;

e volume ou massa da amostra;

e fator de diluicéo;

e procedimentos de preparagdo de amostra - pré tratamento (técnica, solvente

e volume de solvente);
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e procedimentos de preparagdo de amostra - extragdo (técnica, solvente e
volume de solvente);

e procedimentos de preparagdo de amostra - purificagdo (técnica, solvente e
volume de solvente);

e volume de extrato purificado usado para deteccdo ou quantificacéo;

e coluna cromatografica (comprimento, didmetro interno, tamanho da particula e
material) (em caso de métodos cromatograficos);

e fase moével (em caso de métodos cromatograficos);

e fluxo da fase movel (em caso de métodos cromatograficos);

e tempo de corrida (em caso de métodos cromatograficos);

e padréo interno utilizado;

e faixa de trabalho dos métodos, por analito;

e faixa de resultados encontrados nas amostras analisadas, por analito;

e curva de calibragdo (qual(is) padrao(bes) foi(ram) utilizado(s) e niveis
avaliados);

e dados de validagdo - parametros de desempenho estudados (métodos
quantitativos - efeito de matriz, faixa de trabalho, incerteza de medigéo, limite
de deteccdo, limite de quantificagcdo, linearidade, repetibilidade, precisdo
intermediaria, reprodutibilidade, robustez, seletividade, sensibilidade e
veracidade; métodos qualitativos: taxas de falsos resultados, taxa de
sensibilidade, taxa de seletividade, limite de deteccao, regiao de perda de
confiabilidade/incerteza, robustez, acordancia e concordancia);

e numero de amostras analisadas e replicatas (em estudos de aplicagdo).

Apesar de alguns dados serem quantitativos, como o tempo de corrida, o volume da
amostra, a faixa de trabalho e a faixa de resultados, a analise foi realizada de forma
qualitativa, sendo conduzidas tanto a metassintese quanto a metassumarizacédo dos
dados extraidos. Os resultados foram analisados e apresentados na forma de

tabelas e graficos de frequéncia.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Protocolo
O protocolo da RS denominada “Methods for determination of sugars in sweetened
non-alcoholic beverages: systematic review”, foi registrado na OSF sob o numero
DOI 10.17605/0OSF.I0/4GW9Y e pode ser consultado em https://osf.io/4gw9y/.

5.2 Critérios de inclusdo e exclusao

Para sete das nove matrizes consideradas, 100% das amostras avaliadas foram
classificadas no grupo 5 (teores de carboidratos de 67% a 100% e de lipideos e
proteinas de 0% a 33%). Para duas matrizes este percentual foi superior a 90%. Tais
resultados permitiram considerar que as matrizes estudadas foram quimicamente

semelhantes, podendo ser incluidas na RS (Tabela 2).

Tabela 2 — Frequéncia de classificagao (%) das bebidas nao alcodlicas
adocadas, regulamentadas no Brasil, de acordo com o esquema de triangulos
definido pela AOAC

Frequéncias de Classificagao (%)

Matrizes Setores
5 6 7

Bebida composta (n=3) 100,0 0,0 0,0
Bebida lactea (n=20) 100,0 0,0 0,0
Cha (n=12) 91,7 0,0 8,3
Composto liquido pronto para o consumo (energético) 100,0 0,0 0,0
(n=10)

Leite Fermentado (n=20) 95,0 5,0 0,0
Néctar (n=21) 100,0 0,0 0,0
Refresco (n=21) 100,0 0,0 0,0
Refrigerante (n=21) 100,0 0,0 0,0
Suco (n=11) 100,0 0,0 0,0

Fonte: dados da pesquisa
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5.3 Selegao e avaliagao da qualidade dos estudos

As etapas do processo de selegdo dos estudos estdo apresentadas na Figura 5.
Seguindo a estratégia de busca (APENDICE A), foram recuperados 3513 artigos,
nas bases de dados LILACS, Cochrane, PUBMED e EMBASE, resultando em 3329

apos a remogéo de 184 duplicatas, com o uso do software Endnote®.

O valor Kappa estimado para a amostra de 100 estudos foi de 0,936, o que indicou
uma excelente concordancia entre os dois avaliadores. Ao final da leitura dos titulos
e resumos de todos os estudos recuperados, foi obtido um Kappa de 0,853,
retificando o perfil de concordancia entre os pesquisadores. Nesta etapa, foram
excluidos 3230 estudos. Apds a leitura completa dos estudos, a revisao resultou em
49 trabalhos aos quais foram somados 20 estudos, 10 provenientes de literatura
cinzenta e 10 da busca por referéncias citadas nos trabalhos selecionados. Ao final
das etapas do processo de selegao, 69 estudos foram incluidos.

Na Tabela 3 encontram-se apresentados os 59 artigos incluidos e respectivos
escores de qualidade estimados. A qualidade metodologica foi avaliada utilizando a
metodologia descrita no item 4.1.6. 88,1% (n=52) dos artigos apresentaram alta
qualidade metodolégica; 10,2% (n=6), qualidade metodolégica moderada e 1,7%
(n=1), baixa qualidade. Todos os artigos que cumpriram os critérios de inclusao

integraram esta revisao, independentemente do escore de qualidade estimado.

Na Tabela 4 encontram-se apresentados os métodos normalizados/oficiais incluidos,

considerados como literatura cinzenta.
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Figura 5 - Fluxograma das etapas do processo de selegdao de
estudos
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Tabela 3 — Artigos incluidos e avaliagao da qualidade metodolégica

Pontuacao
ID Referéncia Titulo (qualidade
metodoloégica)
High-performance liquid chromatographic
] AKIYAMA, NAKASHIMA, determination of sugars in an infusion and soft 6 (alta)
alta
& YAMADA, 1992 drinks using a silica-based 3-morpholinopropyl-
bonded stationary phase
High performance liquid chromatographic method
2 AKYUZ et al., 2021 with post-column detection for quantification of 6 (alta)
reducing sugars in foods
i ) Sensory profile, soluble sugars, organic acids,
ANDRES, TENORIO, &
3 and mineral content in milk- and soy-juice based 7 (alta)
VILLANUEVA, 2014
beverages
AOQUSSAT & LATRASSEL, Proteo-polysaccharidic turbidity in depectinized
4 . 5 (moderada)
1978 raspberry juice
High performance liquid chromatography with
5 BESKERS et al., 2014 mid-infrared detection based on a broadly tunable 5 (moderada)
quantum cascade laser
Sugar and inorganic anions content in mineral
6 BILEK et al., 2014 ] 7 (alta)
and spring water-based beverages
Sugar content in non-alcoholic beverages and
BILEK & RYBAKOWA, ) ) )
7 2014 dietary recommendations for children and 5 (moderada)
adolescents
Determination of carbohydrates in juices by
capillary electrophoresis, high-performance liquid
8 CABALKOVA et al., 2004 chromatography, and matrix-assisted laser 7 (alta)
desorption/ionization-time of flight-mass
spectrometry
Automated flow system on-line to LC with
9 CACERES et al., 2000 postcolumn derivatisation for determination of 7 (alta)
sugars in carbohydrate-rich foods
10 CAO etal, 2014 Application of diffusion ordered-1 H-nuclear 7 (alta)
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Referéncia

Pontuacao
Titulo (qualidade

metodolégica)

magnetic resonance spectroscopy to quantify
sucrose in beverages

11

CASSIMIR et al., 2014

Evaluation of caffeine, aspartame and sugar 6 (alta)
alta
contents in energy drinks

12

CATALDI, MARGIOTTA &
ZAMBONIN, 1998

Determination of sugars and alditols in food
samples by HPAEC with integrated pulsed

, : , , 7 (alta)
amperometric detection using alkaline eluents

containing barium or strontium ions

13

CHEN et al., 2009

Confirmation and determination of sugars in soft

] ) 7 (alta)
drink products by IEC with ESI-MS

14

CHINNICI et al., 2005

Optimization of the determination of organic acids
and sugars in fruit juices by ion-exclusion liquid 7 (alta)
chromatography

15

COQUET et al., 1994

Determination of sugars by liquid
chromatography with post-column catalytic 5 (moderada)

derivatization and fluorescence detection

16

COQUET, VEUTHEY &
HAERDI, 1992

Comparison of post-column fluorescence
derivatization and evaporative light-scattering

) . ) 5 (moderada)
detection to analyse saccharides selectively by

LC

17

DELLA PELLE et al., 2018

Silver nanoparticles-based plasmonic assay for
the determination of sugar content in food 7 (alta)

matrices

18

DONG et al., 2007

Simultaneous determination of sugars and

ascorbic acid by capillary zone electrophoresis

with amperometric detection at a carbon paste 6 (alta)
electrode modified with polyethylene glycol and

Cu20

19

ELENA et al., 1998

Content of carbohydrates and trace elements in a )
o 2 (baixa)
group of non-alcoholic drinks
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Pontuacao
ID Referéncia Titulo (qualidade
metodolégica)
Application of accelerated heteronuclear single
quantum coherence experiments to the rapid
20 FELS & BUNZEL, 2022 o ] 7 (alta)
quantification of monosaccharides and
disaccharides in dairy products
The determination of sugars in beverages and
GREENWAY & KOMETA, o ) ) o
21 1995 medicines using on-line dialysis for sample 7 (alta)
preparation
Simultaneous separation and determination of
erythritol, xylitol, sorbitol, mannitol, maltitol,
GREMBECKA,
, fructose, glucose, sucrose and maltose in food
22 LEBIEDZINSKA & ) o 7 (alta)
products by high performance liquid
SZEFER, 2014
chromatography coupled to charged aerosol
detector
13C/12C isotope ratios of organic acids, glucose
23 GUYON et al, 2014 and fructose determined by HPLC-co-IRMS for 7 (alta)
lemon juices authenticity
Analysis of sugars and pH in commercially
24 IDRIS et al., 2016 available soft drinks in Saudi Arabia with a brief 6 (alta)
review on their dental implications
Simultaneous monitoring of organic acids and
o5 IRUDAYARAJ & TEWARI, sugars in fresh and processed apple juice by 7 (alta)
alta
2003 Fourier transform infrared-attenuated total
reflection spectroscopy
Determination of carbohydrates in fruit juices by
26 KLOCKOW et al., 1994 capillary electrophoresis and high-performance 6 (alta)
liquid chromatography
. Determination of carbohydrates by high-
KOLHED & KARLBERG,
27 2005 performance capillary electrophoresis with 7 (alta)
indirect absorbance detection
Separation and determination of carbohydrates in
28 LEE &LIN, 1996 7 (alta)

drinks by ion chromatography with a self-
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Pontuacao
ID Referéncia Titulo (qualidade
metodolégica)
regenerating suppressor and an evaporative
light-scattering detector
Continuous flow autoanalyzer for the sequential
29 LI, CHEN & ZHU, 2007 determination of total sugars, colorant and 7 (alta)
caffeine contents in soft drinks
Capillary electrophoretic separation of sugars in
30 LUCENA etal., 2005 fruit juices using on-line mid infrared Fourier 6 (alta)
transform detection
Chromatographic measurement of the
MARTIN-VILLA et al.,
31 1981 carbohydrate content of some commonly used 6 (alta)
soft drinks
MARTIN-VILLA, VIDAL-
32 VALVERDE & ROJAS- Soluble sugars in soft drinks 4 (moderada)
HIDALGO, 1981
A separation-free method for simultaneous
determination of sucrose and sunset yellow in
33 MIAO et al., 2011 ] ] ] 6 (alta)
different abundance by integrating RBI and
detectors
Sensitive determination of carbohydrates labelled
with p-nitroaniline by capillary electrophoresis
34 MOMENBEIK et al., 2006 ] ) ) ) ] 6 (alta)
with photometric detection using a 406 nm light-
emitting diode
35 PALAZZO, FANCCHINI &  Colorimetric detection of sugars based on gold 6 (alta)
alta
MALLARDI, 2012 nanopatrticle formation
Simultaneous determination of carbohydrates,
carboxylic acids, alcohols, and metals in foods by
36 PAREDES et al., 2006 high-performance liquid chromatography 6 (alta)
inductively coupled plasma atomic emission
spectrometry
37 PAREDES et al., 2008 Single-injection calibration approach for high- 7 (alta)
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Pontuacao
ID Referéncia Titulo (qualidade
metodolégica)
performance liquid chromatography
An inductively coupled plasma carbon emission
PETERS, LEVINE &
38 detector for aqueous carbohydrate separations 6 (alta)
JONES, 2001 o
by liquid chromatography
Quality assessment of different brands of mango
39 PITHAVA & PANDEY, juice available in Indian market for carbohydrates 7 (alta)
alta
2018 and acids (ascorbic acid) by conventional titration
method
Hydrophilic Interaction Chromatography Coupled
40 PITSCH & WEGHUBER, with Charged Aerosol Detection for Simultaneous 7 (alta)
alta
2019 Quantitation of Carbohydrates, Polyols and lons
in Food and Beverages
» RACZ, HEBERGER & Quantitative determination and classification of 6 (alta)
alta
FODOR, 2016 energy drinks using near-infrared spectroscopy
42 RAJCHL et al., 2015 Evaluation of ice-tea quality by DART-TOF/MS 6 (alta)
PLS-NIR determination of total sugar, glucose,
RAMBLA, GARRIGUES & ) ) )
43 fructose and sucrose in aqueous solutions of fruit 7 (alta)
de la GUARDIA, 1997 .
juices
Analysis of carbohydrates in beverages by
44 RAMIREZ et al., 2004 capillary electrophoresis with precolumn 6 (alta)
derivatization and UV detection
Highly sensitive, quick and simple quantification
method for mono and disaccharides in aqueous
45 RICOCHON et al., 2011 media using liquid chromatography-atmospheric 6 (alta)
pressure chemical ionization-mass spectrometry
(LC-APCI-MS)
46 RODRIGUEZ-SAONA et Rapid analysis of sugars in fruit juices by FT-NIR 7 (alta)
alta
al., 2001 spectroscopy
Rapid estimation of global sugars by UV
47 ROIG & THOMAS, 2003 6 (alta)

photodegradation and UV spectrophotometry
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Pontuacao
ID Referéncia Titulo (qualidade
metodolégica)
Analysis of saccharides in beverages by HPLC
48 SCHIMID et al., 2016 6 (alta)
with direct UV detection
Determination and Comparative Study of Sugars
49 SEWWANDI et al., 2020 and Synthetic Colorants in Commercial Branded 7 (alta)
Fruit Juice Products
Rapid determination of main constituents of
acked juices by reverse phase-high
50 TYAGI etal., 2011 P g ] y. P I . T(alta)
performance liquid chromatography: an insight in
to commercial fruit drinks
51 VAN SCHEPPINGEN et Selective and sensitive determination of lactose 7 (alta)
alta
al., 2017 in low-lactose dairy products with HPAEC-PAD
Sugar Profile Method by High-Performance
Anion-Exchange Chromatography with Pulsed
52 VENNARD et al., 2020 Amperometric Detection in Food, Dietary 7 (alta)
Supplements, Pet Food, and Animal Feeds: First
Action 2018.16
Quantitative determination of carbohydrates in
53 VILLAMIEL et al., 1998 o 6 (alta)
orange juice by gas chromatography
) , Rapid determinations of saccharides in high-
VOCHYANOVA et al.,
54 2012 energy drinks by short-capillary electrophoresis 6 (alta)
with contactless conductivity detection
Hyphenation of ion exchange high-performance
55 VONACH, LENDL & liquid chromatography with Fourier transform 7 (alta)
alta
KELLNER, 1997 infrared detection for the determination of sugars
in nonalcoholic beverages
Analysis of carbohydrates in drinks by high-
performance liquid chromatography with a
56 WEI & DING, 2000 ) N ] 7 (alta)
dynamically modified amino column and
evaporative light scattering detection
57 WHITE, HOBBS & Fructose content and composition of commercial 7 (alta)
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ID Referéncia

Pontuacao
Titulo (qualidade
metodolégica)

FERNANDEZ, 2015

HFCS-sweetened carbonated beverages

58 YUAN & CHEN, 1999

Simultaneous separation and determination of
sugars, ascorbic acid and furanic compounds by 7 (alta)
HPLC - Dual detection

59 ZIELINSKA et al., 2022

Qualitative and quantitative analysis of energy

] ] 7 (alta)
drinks using TH NMR and HPLC methods

Fonte: dados da pesquisa

Tabela 4 — Métodos oficiais ou normalizados incluidos

ID Referéncia

Titulo

1 AOAC, 2023b

29.1.24 (950.29) Sucrose in Nonalcoholic Beverages

2 AOAC, 2023b

29.1.25 (950.30) Sugars (Reducing) in Nonalcoholic Beverages

3  AOAC, 2023b

29.1.26 (950.31) Glucose (Commercial) in Nonalcoholic

Beverages

4  AOAC, 2023b

31.1.53 (925.37) Glucose (Commercial) in Fruits and Fruit

Products

5 AOAC, 2023b

37.1.17 (983.17) Solids (Soluble) in Citrus Fruit Juices

6 AOAC, 2023b

37.1.49 (971.18) Carbohydrates in Fruit Juices

7 AOAC, 2023b

37.1.51 (925.35) Sucrose in Fruits and Fruit Products

8 AOAC, 2023b

37.1.52 (925.36) Sugars (Reducing) in Fruits and Fruit Products

9 AOAC, 2023b

44.1.31 AOAC Official Method 2018.16 Sugar Profile in Food,
Dietary Supplements, Pet Food, and Animal Feeds: High-
Performance Anion-Exchange Chromatography with Pulsed

Amperometric Detection

10 BRASIL, 2005a

Instrugdo Normativa N° 24, de 08 de setembro de 2005
(Métodos 8, 14, 15 e 39)

Fonte: dados da pesquisa
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Como houve estudos que envolveram mais de um método, foram obtidos 101
diferentes métodos para analise, sendo:

- 86 provenientes de 59 artigos cientificos (recuperados nas bases de dados e
busca manual);

- quatro provenientes da legislag&o brasileira, Instrugcdo Normativa N° 24, de 08
de setembro de 2005 (BRASIL, 2005a);

- 11 provenientes da Official Methods of Analysis (OMA) of AOAC
INTERNATIONAL dos anos de 1925, 1950, 1980, 2001 e 2023. Importante
considerar que 0s anos acima relacionados correspondem a primeira
publicacdo dos AOAC Oficial Methods incluidos, os quais foram mantidos na
ultima edicao de 2023. Embora tenham sido identificados nove AOAC Oficial
Methods relacionados ao escopo da presente revisdo, estes contemplaram a
descricdo de 11 metodologias analiticas distintas (AOAC, 2023b).

Cumpre destacar que foram considerados métodos distintos, em um mesmo estudo,
casos que empregaram diferentes técnicas analiticas e também aqueles que
utilizaram as mesmas técnicas com diferentes processos de preparacido de
amostras, colunas ou detectores, por exemplo. Assim, cada abordagem ou marcha

analitica reportada foi computada como um método de ensaio.

5.4 Caracterizagao dos estudos

Na Tabela 5 estdo apresentados os dados referentes aos paises e continentes de
origem dos estudos, representados pelo pais de origem do primeiro autor. Dos 69
estudos incluidos, 55,1% (n=38) foram realizados na Europa, 20,3% (n=14) na
América do Norte e 20,3% (n=14) na Asia. A frequéncia de trabalhos originados dos
demais continentes foi inferior, totalizando 4,2% (n=3). Neste cenario, destacaram-se
os Estados Unidos, onde foram produzidos todos os estudos referentes a América
do Norte, além da Espanha e da China que detiveram 15,9% (n=11) e 8,7% (n=6)
dos trabalhos, respectivamente. O unico estudo recuperado proveniente do Brasil foi
uma legislagdo. E importante ressaltar que nove dos 14 estudos originarios dos
Estados Unidos foram publicacbées da OMA of AOAC INTERNATIONAL que tiveram
o Editor desta publicagdo como primeiro autor, o que pode ter representado um viés

neste resultado.
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Tabela 5 — Origem (pais e continente) dos estudos (n=69)

Origem Frequéncia % (n)
América do Sul 1,4 (1)
Brasil 1,4 (1)
Ameérica do Norte 20,3 (14)
EUA 20,3 (14)
Europa 55,1 (38)
Alemanha 2,9 (2)
Austria 4,3 (3)
Espanha 15,9 (11)
Franca 5,8 (4)
Holanda 1,4 (1)
Hungria 1,4 (1)
Italia 5,8 (4)
Polbnia 5,8 (4)
Reino Unido 1,4 (1)
Republica Tcheca 4,3 (3)
Suécia 4 (1)
Suica 4.3 (3)
Africa 1,4 (1)
Nigéria 1,4 (1)
Asia 20,3 (14)
Arabia Saudita 1,4 (1)
China 8,7 (6)
india 2,9 (2)
Japao 3(3)
Sri Lanka 1,4 (1)
Turquia 1,4 (1)
Oceania 1,4 (1)
Austrdlia 1,4 (1)
Total 69 (100,0)

Fonte: dados da pesquisa

Os estudos foram majoritariamente escritos em lingua inglesa, com uma frequéncia
de 94,2% (n=65). As demais linguas empregadas foram portuguesa, espanhola,

francesa e polonesa, cada uma delas com prevaléncia de 1,4% (n=1).

Os estudos incluidos foram publicados desde 1925 até 2023. Observou-se um perfil
de crescimento no numero de estudos por década, culminando na maior frequéncia

entre os anos de 2011 e 2020. Este periodo apresentou uma média de 24
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estudos/ano. No periodo correspondente a 2021 até fevereiro de 2023 foram
publicados quatro estudos, sendo a média do periodo de 1,8 estudos/ano (Grafico
1).

Grafico 1 — Frequéncia de estudos publicados por periodo (n=69)

>2021 5,8 (n=4)

2011-2020 34,8 (n=24)
)
% 2001-2010 24,6 (n=17)
o
3
T 1991-2000 20.3(n=18)
o

<1990 14,5 (n=10)
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Frequéncia (%)
Fonte: dados da pesquisa

Com relagao a existéncia de conflito de interesse, ndo houve declaragao explicita em
nenhum dos 69 estudos incluidos. Em 56,5% (n=39) dos estudos os pesquisadores
ndo identificaram nenhuma evidéncia que sugerisse conflito, em 39,1% (n=27) nao
havia dados que permitissem tal avaliagcdo e em 4,3% (n=3) foram identificados
possiveis conflitos devido ao financiamento das pesquisas pela industria alimenticia

ou por fabricante de equipamentos de laboratério.

A maioria dos estudos incluidos (60,9%, n=42) tinha como objetivo a aplicacédo do
método; enquanto 29,0% (n=20) se dedicaram a comparac¢ao de meétodo, técnica ou
detector; 14,5% (n=10) eram métodos oficiais publicados por normalizadores ou
orgaos de regulamentacdo e 13,0% (n=9) a validagdo de métodos. Ainda, 5,8%
(n=4) estudos realizaram tanto a aplicagao quanto a comparacgéao e 11,6% (n=8) a

aplicagao e a validacéo.

Entre os 42 estudos que tinham como objetivo a aplicagdo do método, 30
descreveram o numero de amostras analisadas, que variou entre uma e 91. Destes,

21 descreveram o numero de replicatas analisadas, que variou entre uma e cinco.
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Foram considerados métodos qualitativos aqueles que detectaram ou identificaram
uma substancia, ou grupo de substancias, com base nas suas propriedades
quimicas, bioldgicas ou fisicas; enquanto os métodos quantitativos foram aqueles
que determinaram a quantidade de uma substancia e houve a expressdo de um
resultado com valor numérico acompanhado da unidade de medida apropriada
(European Commission, 2022).

Para este trabalho, foi adaptada a definicdo proposta por CECCHI (2003) para
métodos convencionais e instrumentais. Considerou-se como métodos
convencionais aqueles que determinaram o(s) analito(s) por meio de técnicas de
medicado direta, sem a construgdo de curva de calibragcdo, e que nao utilizaram
equipamentos sofisticados. Tais métodos foram representados pela titulometria,
gravimetria, polarimetria, refratometria e cromatografia em camada delgada (CCD)
qualitativa. Em oposigdo, os métodos instrumentais foram os que determinaram o(s)
analito(s) pelo emprego de técnicas de medigao indireta, com a constru¢ao de curva
de calibracdo, e que utilizam equipamentos mais sofisticados, como a CLAE e a CG

com diferentes detectores e a espectroscopia no infravermelho.

Os métodos normalizados sdo os desenvolvidos por organismos de normalizagdo ou
organizagbes cujos métodos sao aceitos pelo setor técnico (BRASIL, 2019b).
Métodos oficiais foram aqueles publicados por 6rgdos regulamentadores, como o
MAPA.

Entre os 101 métodos identificados, apenas um trouxe uma abordagem qualitativa,
ou seja, objetivou a deteccdo de agucares. Todos os outros métodos tinham o
propdsito de quantificar os agucares, individualmente ou em grupos. Observou-se
ainda a presenca de métodos convencionais e instrumentais, normalizados/oficiais e
nao normalizados/oficiais, com destaque para os métodos instrumentais e néao

normalizados/oficiais (Tabela 6).

Tabela 6 — Caracteristicas dos métodos (n=101)

Caracteristica do método Frequéncia % (n)
Qualitativo 1,0 (1)
Quantitativo 99,0 (100)
Convencional 16,8 (17)

Instrumental 83,2 (84)
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Caracteristica do método Frequéncia % (n)
Normalizado/oficiais 15,8 (16)
Nao normalizado/oficiais 84,2 (85)

Fonte: dados da pesquisa

5.5 Matrizes

As matrizes, definidas nos critérios de inclusdo e presentes na estratégia de busca,
observadas nos métodos incluidos foram suco, refrigerante, energético, cha, bebida
nao alcoodlica, bebida lactea e néctar. Em alguns estudos incluidos na RS,
identificou-se outras matrizes, como leite, leite em pd, férmula infantil, mel, vinho,

cerveja, margarina, no entanto elas nao foram computadas.

Os meétodos incluidos apresentaram entre uma e quatro matrizes de interesse,
sendo que em 76,2% (n=77) dos estudos foi analisada apenas uma matriz, em
17,8% (n=18), foram envolvidas duas matrizes, em 2,0% (n=2), trés matrizes, e em
4,0% (n=4), quatro matrizes. No Grafico 2 estdo apresentadas as matrizes

analisadas e respectivas frequéncias nos estudos incluidos.

Os sucos foram analisados em 55,4% (n=56) dos métodos e os refrigerantes em
36,6% (n=37). Essas matrizes identificadas como mais frequentes coincidem com as
bebidas nédo alcodlicas adogadas mais consumidas no Brasil. A aquisicao per capita
anual no periodo de 2017-2018, no Brasil, para todos os tipos de refrigerantes, foi de
13,796 kg, enquanto a de suco de fruta envasado, 2,050 kg (BRASIL, 2018a).

Uma justificativa para a maior representacéo dos sucos nos métodos incluidos pode
ser decorrente do fato dos sucos serem mais susceptiveis as adulteracdes, devido a
sua composi¢cdo quimica e a ampla variagdo natural das frutas (MIAW, 2018), e

assim serem alvo de maior interesse de pesquisa.

As quatro matrizes prevalentes nos métodos, suco, refrigerante, energético e cha,
foram também as que apresentaram, no pais, os maiores aumentos no volume de
produgdo em 2021, comparado a 2020, sendo 4,7%, 2,9%, 22,7% e 10,5%,
respectivamente (ABIR, 2022).

Mundialmente, as bebidas adogadas mais consumidas, também concordam com os
dados encontrados. Os refrigerantes, sucos de fruta e energéticos, sdo as bebidas
adogadas mais consumidas (ALFARIS, 2022; SINGH, 2015). Cabe destacar que néo

foi possivel avaliar nos estudos incluidos se o que os autores declararam como suco
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atende a definicdo de suco da legislagao brasileira. Também que, quando os autores
declararam que a matriz era composta por suco integral, o mesmo n&o foi
computado neste trabalho, pois suco integral ndo pode ser adogado, ndo cumprindo

os critérios de inclusdo definidos.

Grafico 2 — Frequéncia das matrizes analisadas nos métodos identificados
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Fonte: dados da pesquisa

Na Figura 6 apresentamos um panorama temporal das matrizes analisadas.

Figura 6 — Frequéncia das matrizes analisadas nos métodos identificados, por
periodo
PERIODO

MATRIZ <1970 1971-1980  1981-1990  1991-2000 2001-2010  2011-2020 >2021

BEBIDA LACTEA (n=5) 2 3
BEBIDA NAO ALCOOLICAS (n=8) 3 1 4
CHA (n=10) 3 1 6
ENERGETICO (n=14) 3 1 8 2
NECTAR (n=4) 4
REFRIGERANTE (n=37) 3 14 9 1
SUCO (n=56) 4 2 16 21 1 2

Fonte: dados da pesquisa
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Os sucos e as bebidas nao alcodlicas, que representaram as demais matrizes, foram
relatados em estudos anteriores a década de 1970, sendo que 0s sucos
continuaram presentes nos estudos das demais décadas. Os refrigerantes
comecgaram a ser alvo de interesse de pesquisas para a determinacdo de agucares
na década de 1980, enquanto os chas e energéticos foram investigados a partir da
década de 1990. Bebidas lacteas e néctares sao citados a partir da década de 2010.

A temporalidade da citacdo de tais bebidas como matrizes para a determinacao de
agucares provavelmente esta relacionada com o seu desenvolvimento tecnolégico,

bem como com os perfis de consumo pela populagao.

5.6 Analitos

Os analitos, definidos nos critérios de inclusdo e presentes na estratégia de busca
foram sacarose, frutose, galactose, glicose, lactose e maltose e agucares totais,
redutores e nao redutores. Os agucares nao redutores foram relatados apenas uma
vez entre os métodos incluidos, sendo proveniente da legislagao brasileira, e ndo
foram relatados como analitos nos métodos incluidos provenientes de artigos,
provavelmente porque a estratégia de analise de agucares totais e redutores leva a
estimativa dos acgucares nao redutores por calculo da diferenca. 43,5% (n=30) dos
estudos incluidos envolveram analitos além dos acucares de interesse, com o
objetivo de desenvolver métodos de analise simultaneos, detecc¢ao de fraudes, entre

outros, no entanto esses nao foram considerados.

No Grafico 3 estdo apresentados os analitos pesquisados nos métodos incluidos e

respectivas frequéncias.
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Grafico 3 — Frequéncia dos analitos determinados nos métodos identificados
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Fonte: dados da pesquisa

Glicose, sacarose e frutose foram os analitos prevalentes, com frequéncias acima de
69%; maltose, agucares totais e lactose estiveram presentes em cerca de 15% dos
métodos; galactose foi pesquisada em 8,9% e acgucares redutores, em 6,9%.
Destaca-se que em um dos métodos da legislagdo brasileira foi descrita a
possibilidade de analise qualitativa por CCD de glicose, frutose, sacarose, maltose e
outros agucares. Neste caso os analitos que foram nominalmente especificados
foram computados, mas também foi criada a categoria “outros”, que representou

1,0% dos métodos.

Na Figura 7 apresentamos um panorama temporal dos agucares analisados.
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Figura 7 —Frequéncia de analitos determinados nos métodos identificados por

periodo
PERIODO
AGUCAR <1970 1971-1980  1981-1990  1991-2000  2001-2010  2011-2020 >2021
7 ACUCARES NAO REDUTORES (n=1) 7 7 7 7 1 7
ACUCARES REDUTORES (n=7) 2 1 3 1
ACUCARES TOTAIS (n=16) 1 1 2 10 2
FRUTOSE (n=70) 1 3 20 23 19 4
GALACTOSE (n=9) 2 4 3
GLICOSE (n=79) 1 2 3 22 27 20 4
LACTOSE (n=16) 4 4 4 4
MALTOSE (n=19) 6 4 5 4
OUTROS (n=1) 1
SACAROSE (n=77) 4 1 3 22 23 21 3

Fonte: dados da pesquisa

Os analitos sacarose e glicose sao citados em estudos anteriores a década de 1970,
enquanto a frutose comeca a ser citada na década de 1970. Os trés analitos sao
citados por todo o periodo em que foram resgatados estudos sobre a determinacéo
de agucares em bebidas ndo alcodlicas e também s&o os que apresentaram o maior

numero de estudos.

As produgdes envolvendo outros agucares foram mais recentes, sendo evidenciados
métodos para determinagao de galactose na década de 2000 e de lactose e maltose
na década de 1990.

5.7 Técnicas
As técnicas, definidas nos critérios de inclusdo e na estratégia de busca foram fisico-

quimicas, titulométricas, espectrofotométricas, cromatograficas e refratométricas.

No Grafico 4 estio relacionadas as técnicas identificadas nos métodos incluidos e
respectivas frequéncias. A técnica mais utilizada foi a CLAE, reportada em 51,5%

(n=52) dos métodos descritos.
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Grafico 4 — Frequéncia das técnicas utilizadas nos métodos identificados
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Fonte: dados da pesquisa.

Legenda: (1)cromatografia liquida de alta eficiéncia; (2) infravermelho; (3)cromatografia
gasosa; (4)espectrometria de massas time-of-light; (5) cromatografia em camada
delgada.

Apos a Call for Methods da AOAC, em maio de 2018, foram publicados quatro
estudos que descreveram métodos para a analise dos seis agucares de interesse
(frutose, galactose, glicose, lactose, maltose, sacarose), sendo trés por CLAE e um
por RMN. No estudo que traz o método por RMN, estdo descritos outros dois
métodos que sdo complementares para cobrirem a determinacdo dos seis agucares
de interesse. E previsto o uso de duas colunas cromatograficas com resina de troca
anidnica, uma com 250 mm de comprimento, para analise de lactose e maltose, e
outra com 150 mm, para frutose, galactose, glicose e sacarose. Nos demais, a

determinacéo foi realizada com uma unica corrida cromatografica.

Apenas o estudo Sugar Profile Method by High-Performance Anion-Exchange
Chromatography with Pulsed Amperometric Detection in Food, Dietary Supplements,
Pet Food, and Animal Feeds: First Action 2018.16 se trata de uma resposta a Call for
Methods da AOAC. O estudo foi publicado no Journal of AOAC INTERNATIONAL,
como First Action (primeira agcdo), compreendendo uma das etapas da publicagéo
dos métodos oficiais. Em julho de 2022, teve o seu status recomendado para Final
Action (agao final) pelo painel de experts da AOAC. Na publicagdo da 22?2 edicdo do
OMA AOAC INTERNATIONAL, ocorrida em 07/02/2023, foi publicado como um
meétodo oficial, o 44.1.31 Sugar Profile in Food, Dietary Supplements, Pet Food, and
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Animal Feeds: High-Performance Anion-Exchange Chromatography with Pulsed

Amperometric Detection.

Na legislagao brasileira, encontramos trés técnicas quantitativas, CLAE, titulometria
e refratometria. A CLAE é utilizada na quantificagdo de glicose e sacarose, a
titulometria, para agucares redutores, totais e ndo redutores, e a refratometria, para
sacarose (BRASIL, 2005a). Dessas, apenas a titulometria atende a demanda de
quantificacdo de agucares totais, prevista na nova legislagcdo de rotulagem
nutricional. Nenhuma das técnicas previstas na legislacdo brasileira atende as
necessidades de quantificacdo de acgucares individuais, como a galactose em

produtos lacteos com a alegagao de nao conter lactose.

De acordo com KURZYNA-SZKLAREK, CYBULSKA & ZDUNEK (2022), a CLAE tem
sido considerada a técnica mais eficaz nas analises de agucares, quer seja utilizada
com abordagens quantitativa ou qualitativa, sendo recomendada pela AOAC
International para a analise de rotina de carboidratos. No entanto, existem algumas
dificuldades na analise laboratorial dos agucares por CLAE. Os monossacarideos,
frutose, galactose e glicose, tém propriedades quimicas muito semelhantes e
existem na forma de isbmeros, dificultando sua separagao e deteccdo simultanea.
Além de ndo possuirem carga nem grupo croméforo ou fluoréforo, ndo absorvendo
nos comprimentos de onda UV e visivel, inviabilizando o uso direto de alguns
detectores comumente usados na CLAE, como o ultravioleta (UV), o de arranjo de
diodos (DAD) e de fluorescéncia (KURZYNA-SZKLAREK, CYBULSKA & ZDUNEK,
2022).

A eletroforese é comumente utilizada na analise de agucares, apresentando menor
tempo de andlise e a baixa geragao de residuos quimicos, em relagdo a outras
técnicas analiticas. Também permite a analise simultdnea de compostos com
caracteristicas diferentes ou de diferentes classes (SCHULZ et al, 2021).
Geralmente, este método ndo oferece vantagem sobre os métodos por CLAE para
analise de carboidratos (NIELSEN, 2010). Todos os estudos incluidos envolvendo

eletroforese analisaram apenas agucares.

E bastante comum o uso da espectrofotdmetria UV/UV-VIS nas andlises de

alimentos de forma geral. Para a analise dos carboidratos ha a necessidade de
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derivatizagcdo no preparo da amostra, pois 0s mesmos nao possuem grupo
cromoforo (NIELSEN, 2010; KURZYNA-SZKLAREK, CYBULSKA & ZDUNEK, 2022).

A espectroscopia IV é muito utilizada na industria alimenticia para a determinagao de
carboidratos em ingredientes, alimentos in natura ou prontos para consumo, como
as bebidas. Sua utilizagdo requer um tempo de preparo de amostra relativamente
curto, além de ser um tipo de ensaio de baixo custo e nao destrutivo do conteudo de
monossacarideos na amostra (NIELSEN, 2010; KURZYNA-SZKLAREK, CYBULSKA
& ZDUNEK, 2022).

A CG, quando comparada a CLAE, possui melhores propriedades de separagao, no
entanto, como os acucares sdo nao volateis e instaveis termicamente, é necessaria
a realizacado da derivatizagado no preparo da amostra. A derivatizagao € considerada
como a principal desvantagem da CG quando aplicada a esse escopo, pois pode ser
demorada e trabalhosa (COLLINS, 2006; NIELSEN, 2010; KURZYNA-SZKLAREK,
CYBULSKA & ZDUNEK, 2022). Assim, justificando a presenga da CG em apenas
4,0% (n=4) dos métodos incluidos.

O conceito de quimica verde, introduzido por ANASTAS (1998), incluiu diversos
pontos a serem considerados nas analises quimicas, como a necessidade do uso de
solventes mais seguros, ou a eliminagédo do uso de solventes, a redugdo do uso de
reagentes, a analise em tempo real, entre outros. Dentro da quimica verde ha um
ramo que se preocupa com os diferentes aspectos da analise quimica, sendo eles as
técnicas de preparo de amostras, de separagcao e de medigao. Alguns aspectos
considerados pela quimica analitica verde, além dos ja citados, sao a redugédo da
escala dos aparelhos (miniaturizagdo), o uso de técnicas de medigdo direta e a
adaptacao de técnicas tradicionais (PLOTKA, 2013).

Dentre os métodos incluidos na presente RS, alguns utilizaram técnicas que
atenderam aos critérios da quimica verde, como a refratometria, a espectroscopia IV
e a CLAE. A espectroscopia IV e a refratometria sdo técnicas que utilizaram a
medicdo direta e preparo da amostra simplificado, envolvendo filtragao,

degaseificagao e diluigao.

Na CLAE, 35 dos 52 métodos incluidos atenderam aos conceitos de utilizacdo de

solventes mais seguros, usando fases moveis aquosas; nove dos 52 métodos
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tiveram preparo da amostra simplificado, com técnicas como filtragéo,

degaseificagao e diluigao.

Na Figura 8 apresentamos um panorama temporal dos métodos identificados para a

realizagcao dos ensaios em acgucares.

Figura 8 - Frequéncia das técnicas utilizadas nos métodos identificados por
periodo (n=101)

PERIODO
TECNICA <1970 1971-1980 1981-1990 1991-2000 2001-2010 2011-2020  >2021

CCD (n=1) 1
CG (n=4) 1 1 2
CLAE (n=52) 16 15 17 4
ELETROFORESE CAPILAR (n=9) 2 6 1
ENSAIO PLASMONICO (n=1) 1
ESPECTROFOTOMETRIA (n=8) 1 2 1 1 3
ESPECTROSCOPIA IV (n=5) 1 3 1
FOTOMETRIA (n=1) 1
GRAVIMETRIA (n=4) 4
POLARIMETRIA (n=4) 4
REFRATOMETRIA (n=4) 1 1 1 1
RMN (n=2) 1 1
TITULOMETRIA (n=4) 1 2 1

TOF/MS (n=2) 1 1

Fonte: dados da pesquisa.

As publicagbes que utilizaram técnicas gravimétricas (n=4) e polarimétricas (n=4)
foram anteriores a década de 1970, sendo todas métodos oficiais da AOAC. Todas
as publicagbes que envolveram a técnica gravimétrica corresponderam ao meétodo
quimico de reducdo do cobre, proposto por Munson-Walker. J& os métodos
polarimétricos foram todos encontrados em métodos AOAC, publicados em 1925 e
1950.

A técnica refratométrica foi reportada em quatro publicagcdes desde a década de
1980, sendo duas vezes em métodos oficiais (AOAC e legislagao brasileira), uma em
estudo de comparacédo com outro método e outra em uma publicagdo que propbs a
quantificacdo simultdnea de sacarose e amarelo crepusculo em amostras de

refrigerante.
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A CLAE, a eletroforese e a espectroscopia IV comegaram a ser reportadas em
estudos a partir da década de 1990. A CLAE foi reportada em dois métodos oficiais
(AOAC e legislacao brasileira), ja a eletroforese e a espectroscopia IV foram

previstas apenas em artigos cientificos.

A Instrugdo Normativa N° 24, de 08 de setembro de 2005, revogou a Portaria n° 076,
de 27 de novembro de 1986, no entanto manteve a técnica de CCD qualitativa para
deteccgéo de agucares (BRASIL, 1986; 2005a). Isso chama a atengéao, pois a CCD é
uma técnica simples e que permite a detecgdo de componentes de mistura
complexas (WILSON & POOLE, 2023), mas obsoleta no contexto das analises de
rotina de alimentos. Na legislagdo € prevista a etapa de revelagdo, que é a
derivatizagao, pois 0s agucares ndo possuem grupos cromoforos para a absorgéo ou
detecgdo de fluorescéncia (BRASIL, 2005a; WILSON & POOLE, 2023), tornando
esta analise bastante trabalhosa.

Os quatro métodos que envolveram a titulometria foram publicados em datas
posteriores ao ano 2000, sendo todos eles realizados pelo método quimico de
reducao do cobre, proposto por Lane Eynon. Um deles € uma a legislagéo brasileira
e os outros trés utilizaram o método de Lane Eynon como referéncia para

comparagao com algum outro método.

A espectrofotometria, reportada inicialmente em um estudo de 1978, foi reportada

também em publicag¢des atuais.

5.8 Detectores

Para as técnicas que permitiram o emprego de diferentes detectores, foram
avaliados os detectores utilizados (Tabela 7). Nos métodos que utilizaram a técnica
CLAE, os detectores por indice de refracdo e amperométrico foram os prevalentes,
com frequéncias de 28,8% (n=15) e 19,2% (n=10), respectivamente.

Tabela 7 — Frequéncias de detectores utilizados por técnica (n=80)

Técnical/detectores Frequéncia % (n)
CG (cromatografia gasosa) (n=4)

FID (ionizagédo de chama) 100,0 (4)
CLAE (cromatografia liquida de alta eficiéncia) (n=52)

CAD (detector de aerossois carregados) 3,8 (2)

DAD (detector de arranjo de diodos) 5,8 (3)
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Técnicaldetectores Frequéncia % (n)
ELSD (detector de espalhamento de luz evaporativo) 9,6 (5)
Fluorescéncia 3,8 (2)
FTIR (infravermelho por transformada de Fourier) 1,9 (1)
ICP-AES (espectrometria de emisséo atdmica por plasma 774

acoplado indutivamente)
mid-IR EC-QLC (infravermelho médio (mid-IR) laser de 1.9 (1)

cascata quantica - cavidade externa (EC-QLC))
MS (espectrometria de massa) 7,7 (4)
PAD (detector de amperometria pulsada) 19,2 (10)
RI (indice de refragdo) 28,8 (15)
RI (indice de refragéo) + UV (ultravioleta) 3,8 (2)
UV (ultravioleta) 3,8(2)
Nao relatou 1,9 (1)

Eletroforese capilar (n=9)
Amperométrico 11,1 (1)
Condutivimetro 11,1 (1)
DAD (detector de arranjo de diodos) 11,1 (1)
Espectrofotométrico 44,4 (4)
Fluorescéncia 11,1 (1)
FTIR (infravermelho por transformada de Fourier) 11,1 (1)

Ensaio plasménico (n=1)
Espectrofotométrico 100,0 (1)

Espectrofotometria (n=8)
Espectrofotométrico 100,0 (8)

Espectroscopia IV (infravermelho) (n=5)
FTIR (infravermelho por transformada de Fourier) 100,0 (5)

Fonte: dados da pesquisa

Historicamente, o detector PAD é o mais difundido para a analise de carboidratos
por CLAE em extratos de plantas. Ja o detector Rl foi amplamente utilizado para a
analise de carboidratos antes do desenvolvimento dos detectores PAD, mas ainda &
muito utilizado quando se trata da analise de acucares, principalmente devido a
razbes econdmicas (NIELSEN, 2010; RAESSLER, 2011).

O detector Rl mede as alteragdes no indice de refragdo do eluente causada pelo
soluto em relagdo a célula de referéncia, podendo ser utilizado para uma ampla
gama de carboidratos. Sua principal desvantagem € a sensibilidade a composigéo

do eluente, o que impede a eluicdo por gradiente. O detector PAD pode ser usado
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para detectar todos os carboidratos gragas ao seu principio de funcionamento, que
se baseia na oxidagdo de grupos hidroxila e aldeido, e possui como principal
vantagem nao prescindir de derivatizagdo pré ou poés coluna (NIELSEN, 2010;
RAESSLER, 2011).

5.9 Validagao

Os parametros de validacdo buscados nos 100 métodos que adotaram uma
abordagem quantitativa foram efeito de matriz, faixa de trabalho, incerteza de
medicdo, limite de detecgdo, limite de quantificacdo, linearidade, precisdo
intermediaria, repetibilidade, reprodutibilidade, robustez, seletividade, sensibilidade e
veracidade. Em nenhum dos métodos incluidos foram avaliados todos os
parametros, em 61,0% (n=61) n&o foi avaliado nenhum parametro de validagdo e em
39,0% (n=39), pelo menos um parédmetro de desempenho foi reportado. O numero
maximo de parametros de validagcdo estudados em um mesmo método foi oito.

Nenhum dos estudos incluiu a palavra validagao no titulo.

Os parametros prevalentes foram veracidade, linearidade e limite de detecgao, com
frequéncias de 32,0%, 31,0% e 26,0%, respectivamente. Enquanto os parametros
robustez, incerteza de medigao e efeito de matriz ndo foram estudados em nenhum

método (Grafico 5).

Cumpre destacar que o parametro foi computado como avaliado apenas quando o
autor relatou o seu estudo. Por exemplo, nao foi considerado estudo de precisao sob
condicdo de repetibilidade nos trabalhos que realizaram analise de amostras
adicionadas de padrao em replicatas para estimar recuperacdo média, mas que nao
reportaram os desvios destas medidas. Estudos que estimaram a curva de
calibragcdo no contexto da linearidade, ou seja, que tinham a estimativa da

inclinagdo, mas nao citaram o parametro sensibilidade, este ndo foi computado.

Avalia-se que a auséncia do estudo de alguns parametros de validagédo se deve as
suas caracteristicas. A robustez, resisténcia a mudanca nos resultados de um
meétodo analitico quando ocorrem pequenos desvios nas condigdes experimentais, é
geralmente estudada na otimizagdo ou desenvolvimento do método, ndo sendo
considerada dentro do processo de validacdo (ICH, 2022; SOUZA, 2007,
THOMPSON, ELLINSON & WOOQOD, 2002). A incerteza de medigéo, parametro que

caracteriza a dispersao dos resultados, é frequentemente avaliada apds a validagao
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e nao esta prevista em alguns guias de validagcédo (SOUZA, 2007; VIM, 2012). Ja o
estudo do efeito de matriz, que € a avaliacdo de uma possivel interferéncia que a
matriz pode causar nos resultados, é fundamental para métodos que utilizam curva
de calibragao e trabalham com matrizes complexas, como os alimentos, no entanto é
uma das fontes de erro menos reconhecidas (BELO et al, 2017; THOMPSON,
ELLINSON & WOOQOD, 2002).

Grafico 5 — Parametros de validagao nos métodos quantitativos identificados
(n=100)

Robustez | 0,0 (n=0)
Incerteza de medicdo 0,0 (n=0)
Efeito de matriz | 0,0 (n=0
Reprodutibilidade 1,0 (n=1)
Seletividade 6,0 (n=6)
Sensibilidade 7,0 (n=7)
Precisdo intermediaria 9,0 (n=9)

Limite de quantificagdo 13,0 (n=13)

Parametro de vaiidagédo

Repetibilidade 21,0 (n=21)
Faixa de trabalho 22,0 (n=22)

Limite de detecgéo 26,0 (n=26)

Linearidade 31,0 (n=31)

Veracidade 32,0 (n=32)

0,0 5,0 10,0 15,0 20,0 25,0 30,0

Frequéncia (%)

Fonte: dados da pesquisa.

Os dados de validagao foram analisados separadamente para os nove estudos que
tinham como objetivo validar o método. Em nenhum foi avaliado todos os parametros
€ 0 numero maximo de parametros estudados, em um mesmo método, foi oito. Os
parametros prevalentes foram limite de detecgao e linearidade, com frequéncias de
88,9% (n=8), em ambos. Enquanto os parametros robustez, incerteza de medigao e

efeito de matriz n&o foram estudados em nenhum método (Grafico 6).

35,0
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Grafico 6 — Parametros de validagdao nos métodos com o objetivo de validagao
(n=9)

Robustez 0,0 (n=0)
Incerteza de medigdo 0,0 (n=0)
Efeito de matriz | 0,0 (n=0)
Reprodutibilidade 11,1 (n=1)
Seletividade 11,1 (n=1)
Sensibilidade 22,2 (n=2)
Preciséo intermediaria 44,4 (n=4)

Limite de quantificagdo 44,4 (n=4)

Parametro de vaiidagao

Veracidade 77,8 (n=7)
Repetibilidade 77,8 (n=7)
Faixa de trabalho 77,8 (n=7)
Linearidade 88,9 (n=8)
Limite de detecgao 88,9 (n=8)

0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0

Frequéncia (%)
Fonte: dados da pesquisa.

Havia a intencdo de realizar um levantamento sobre os dados de validagdo para
meétodos que utilizam uma abordagem qualitativa. No entanto, foi incluido apenas
um método que utilizou tal abordagem, e este ndo apresentou nenhuma informagao

sobre a validacéo.

5.10 Cromatografia
Considerando a cromatografia como a técnica prevalente, responsavel por 56 dos
101 métodos incluidos (CLAE: n=52; CG: n=4), realizou-se a investigagcao de alguns

parametros apenas dentro desta técnica de ensaio.

5.10.a) Preparo da amostra

O preparo da amostra € uma das etapas mais importantes para a realizagao de
analises quimicas. Esta etapa € responsavel por cerca de 30% dos erros
experimentais e consome cerca de 60% do tempo gasto em uma analise.
Independente da técnica analitica utilizada, o preparo deve ser bem delineado,
visando garantir um resultado de qualidade (CAMARA, 2022).

Entre os métodos que utilizaram a cromatografia, 12,5% (n=7) nao relataram a

técnica de preparo das amostras utilizadas. A filtragcdo foi a técnica de preparo
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prevalente, 76,8% (n=43), seguida pela diluigdo, 73,2% (n=41), degaseificacao,
23,2% (n=13), e centrifugacao, 17,9% (n=10) (Grafico 7).

Grafico 7 — Técnicas para preparo da amostra nos métodos por cromatografia

(n=56)
ultrafiltragao 1,8 (n=1)
neutralizagdo 1,8 (n=1)
didlise 1,8(n=1)
SPE 3,6 (n=2)
derivatizagédo 7,1 (n=4)
secagem 8,9 (n=5)
homogeneizagao 8,9 (n=5)
hidrélise 8,9 (n=5)
extragdo 8,9 (n=5)
clarificagao 8,9 (n=5)
NR 12,5 (n=7)
centrifugagdo 17,9 (n=10)
degaseificagao 23,2 (n=13)
diluicao 73,2 (n=41)
filtragdo 76,8 (n=43)
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0

Frequéncia (%)

Fonte: dados da pesquisa.

A filtracdo e a centrifugagcdo sdo empregadas com o objetivo de remocao de
particulas, o que é importante para a realizagdo de analises por cromatografia, pois
permite eliminar substancias insoluveis que podem bloquear as colunas (KURZYNA-
SZKLAREK, CYBULSKA & ZDUNEK, 2022). A degaseificagao foi prevista em
estudos que continham alguma bebida gaseificada entre as matrizes analisadas. Ja
a diluicao é realizada com a finalidade de que a amostra a ser analisada atenda a
faixa de trabalho do método. Assim, podemos considerar que as quatro técnicas de
preparo de amostra mais utilizadas para o escopo avaliado sao matriz dependentes,

ou seja, estado relacionadas as caracteristicas das matrizes analisadas.

Os quatro métodos que utilizaram a CG realizaram a derivatizacdo como etapa de
preparo da amostra a ser analisada e em todos foi utilizado algum derivado de
alquilsilil como como reagente de derivatizagdo. A CG é utilizada para a analise de
gases e de substancias volateis e termicamente estaveis, sendo assim, quando se
analisa substancias que n&o cumprem tais requisitos, como o0s agucares, €

necessaria a derivatizagdo (COLLINS, 2006). Dessa forma, vé-se que a
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derivatizagdo é uma técnica de preparo de amostra analito dependente, ou seja,
esta relacionada a caracteristica do analito analisado.

Apds a etapa de preparo das amostras, os volumes de extrato purificado utilizados

para a realizacédo das analises variaram de 0,2 yL a 100 pL.

5.10.b) Coluna cromatografica

Os monossacarideos podem ser separados com base nas diferencas de carga
elétrica (troca catidnica, troca anibnica ou exclusdo i6nica) ou polaridade (fase
normal ou reversa) (KURZYNA-SZKLAREK, CYBULSKA & ZDUNEK, 2022). Assim,
a coluna cromatografica deve ser escolhida considerando as caracteristicas do que

se pretende separar.

A maioria dos métodos por CLAE, 73,1% (n=38) utilizou coluna com o mecanismo
de separagao por exclusao idnica, sendo que desses, 28,8% (n=15) declararam

utilizar a troca anidnica e 13,5% (n=7) a troca catidnica (Tabela 8).

Tabela 8 — Frequéncias de tipo de coluna cromatografica utilizada em CLAE

(n=52)
Tipo de coluna Frequéncia % (n)
Adsorcao 1,9 (1)
Exclusao ibnica 73,1 (38)
Fase ligada (normal) 15,4 (8)
Fase ligada (reversa) 3,8 (2)
Nao relatou 5,8 (3)

Fonte: dados da pesquisa

As matrizes alimentares sdao complexas, o que torna comum o uso de colunas de
guarda ou pré colunas. A coluna de guarda é instalada antes da coluna de
separagao, promovendo protecdo e maior durabilidade. Por ser constituida pela
mesma fase estacionaria, ou similar, da coluna de separacdo, previne a
contaminagao por impurezas (COLLINS, 2006). Foi verificado nos métodos por
CLAE o uso da coluna de guarda em 42,3% (n=22).

Nos quatro métodos por CG foi especificado o tamanho da coluna utilizada, sendo
que em dois 0 material de composicdo da coluna foi silica e seu derivados. Duas
colunas sao classificadas do tipo ndo polar e para as outras nao foi possivel a
classificagao.
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5.10.c) Fase movel

Quando consideramos a CLAE, a composicdao da fase movel esta diretamente
relacionada ao processo de separacdo das substancias, na maioria das situagdes,
além de exercer a fungéo de arraste dos componentes pela coluna cromatografica. A
fase moével €, frequentemente, escolhida de forma empirica durante o
desenvolvimento do método, considerando os analitos que se deseja separar e a
coluna a ser utilizada (COLLINS, 2006).

Entre os 52 métodos que utilizaram a CLAE, 88,5% (n=46) utilizaram fase moével
aquosa. Foi encontrado como composicdo da fase mével apenas agua, agua com
algum composto acido, agua com algum composto basico, agua com acetonitrila e
ainda agua com metanol. As duas fases moével nao aquosa encontradas eram
compostas por acetonitrila e acido sulfurico, considerada como acida, e acetonitrila e

cloroféormio. Quatro métodos nao relataram a fase movel utilizada (Tabela 9).

Tabela 9 — Frequéncias de tipo de fase moével utilizada em CLAE (n=52)

Fase moével Frequéncia % (n)
Acida 19,2 (10)
Acetonitrila e 4gua 19,2 (10)
Acetonitrila e cloroférmio 1,9 (1)
Agua 26,9 (14)
Agua e metanol 1,9 (1)
Basico 23,1 (12)
N&o relatou 7,7 (4)

Fonte: dados da pesquisa

E importante observar que a utilizacdo de fases mével aquosas vai de encontro com
os principios da quimica verde, ou seja, representam opg¢des mais sustentaveis
aplicadas a anadlise quimica (KURZYNA-SZKLAREK, CYBULSKA & ZDUNEK,
2022).

O fluxo da fase movel variou entre 0,15 e 3,0 ml/min. Com relagdo a concentragao
dos componentes da fase movel, 21,2% (n=11) dos métodos utilizaram eluicdo com
gradiente de concentragdo, ou seja, houve alteracdo da concentragdo dos
componentes da fase movel ao longo do periodo da corrida, 71,2% (n=37) fizeram
eluicdo isocratica, em outros termos, sem alteracdo da concentracdo dos

componentes da fase mével, e 7,7% (n=4) nao relataram a forma de eluigéo.
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Na CG a fase mével ndo participa do processo de separagdo, pois a mesma é
constituida por um gas inerte, ou seja, ndo ha interagdo entre a amostra e a fase
movel (COLLINS, 2006). O gas hélio foi usado em dois métodos por CG, o nitrogénio

em um, e um dos métodos nao relatou o gas utilizado.

5.10.d) Padrao interno

82,7% (n=43) dos métodos por CLAE nao utilizaram padréo interno. Entre os 17,3%
(n=9) que utilizaram, os padrdes internos foram alose, arabinose, inositol, utilizados
isoladamente, ou frutose, glicose, lactose, maltose e sacarose, utilizados em
conjunto de trés ou mais. Em dois métodos por CG foi utilizado padrao interno,

sendo inositol e turanose, em um, e fenil-b-glicosideo, em outro.

5.10.e) Curva de calibracao

34,6% (n=18) dos meétodos por CLAE n&o citaram a constru¢do da curva de
calibragdo. Entre os 65,4% (n=34) que construiram, os padrbes utilizados foram
frutose, galactose, glicose, lactose, maltose e sacarose, e correspondem aos
agucares que foram analisados. O método por CG, AOAC 37.1.49 (971.18)
Carbohydrates in Fruit Juices, recomenda a constru¢ao da curva de calibragdo com
0s agucares frutose, glicose e sacarose. Nos outros trés métodos por CG nao ha

construcao da curva de calibragao.

5.10.f) Tempo de corrida
Entre os 52 métodos por CLAE, 36,5% (n=19) ndo reportaram o tempo de corrida e
63,5% (n=33) reportaram. Entre os que reportaram, o tempo de corrida variou entre

oito e 76 minutos (Tabela 10).

Tabela 10 — Frequéncias do tempo de corrida nos métodos por CLAE (n=52)

Tempo de corrida

Analitos

(minutos)
Acucares 8a76
Acucares, acidos organicos 22,5
Acucares, acidos organicos, alcoois, compostos organicos 50
Acucares, acidos organicos, alcoois, ions inorganicos 24
Acucares, acidos organicos, compostos organicos 18
Acucares, agucares fora do escopo de interesse 20a22
Acucares, agucares fora do escopo de interesse, polidis 20

Acucares, agucares fora do escopo de interesse, polidis, ions inorganicos 45
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Tempo de corrida

Analitos

(minutos)
Acucares, polidis 40
Acucares, vitaminas, acidos organicos 10

Fonte: dados da pesquisa

De acordo com os dados encontrados, ndo foi possivel relacionar o tempo de corrida
com a quantidade ou complexidade dos analitos analisados.

Nenhum dos quatro métodos por CG reportaram o tempo de corrida.

5.10.g) Faixa de trabalho do método

Entre os métodos que utilizaram a cromatografia, 32,1% (n=18) relataram a faixa de
trabalho do método, sendo 17 para analise de frutose, 17 para glicose, 13 para
sacarose, dois para galactose, dois para lactose e dois para maltose. Nao foi
reportada a faixa do método para agucares totais em nenhum dos métodos incluidos
(Tabela 11).

Foi realizada uma padronizagcao das faixas apresentadas para a concentracdo em
gramas por 100 mililitros (g/100ml), seguindo o recomendado nas RDC N° 429 e IN
N° 75 para a rotulagem nutricional (tabela de informagao nutricional e rotulagem

frontal).

Tabela 11 — Faixa de trabalho dos métodos por CLAE (n=52)
Concentragéao (g/100ml)

Acucar
Inferior Superior

Frutose (n=17) 0,000002 10,0
Galactose (n=2) 0,0005 0,1
Glicose (n=17) 0,000002 10,0
Lactose (n=2) 0,00001 0,1
Maltose (n=2) 0,0001 0,1
Sacarose (n=13) 0,000002 10,0
Totais (n=0) - -

Fonte: dados da pesquisa

Cumpre destacar que a estimativa de agucares totais por métodos cromatograficos,
para efeito de rotulagem nutricional, poderia ser realizada pelo somatério dos

agucares individuais, desde que seus escopos contemplem todos os mono e
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dissacarideos de interesse em alimentos e que as legislagbes especificas sejam

atualizadas em termos de metodologias analiticas.

As faixas encontradas nos métodos analisados foram adequadas para a aplicacao
para fins de rotulagem nutricional de agucares, visto que permitiram a quantificagcao

de agucares mesmo em baixos teores.

5.10.h) Faixa de resultado das amostras analisadas

Entre os métodos que utilizaram a cromatografia, 57,1% (n=32) relataram a faixa de
resultado das amostras analisadas, sendo 27 para analise de frutose, 27 para
glicose, 26 para sacarose, nove para agucares totais, dois para lactose, um para

galactose e um para maltose (Tabela 12).

Foi realizada uma padronizagao das faixas apresentadas para a concentracdo em
gramas por 100 mililitros (g/100ml), seguindo o recomendado nas RDC N° 429 e IN
N° 75 para a rotulagem nutricional (tabela de informagao nutricional e rotulagem
frontal).

Tabela 12 — Faixa de concentragao das amostras analisadas por CLAE em

artigos de aplicagao, por analito (n=52)

Concentragao (g/100ml)

Acucar
Inferior Superior

Frutose (n=27) 0,00063 10,2
Galactose (n=1) - 0,126
Glicose (n=27) 0,00055 8,29
Lactose (n=2) 0,00046 6,27
Maltose (n=1) - 0,35
Sacarose (n=26) 0,0048 9,78
Totais (n=9) 0,0087 16,0

Fonte: dados da pesquisa

Em 46,9% (n=15) dos 32 métodos que analisaram amostras por cromatografia e
reportaram faixa de resultado das amostras analisadas, a concentracdo de pelo
menos um dos agucares analisados ou de agucares totais foi maior do que 7,5 g/100
ml. De acordo com as RDC N° 429 e IN N° 75 ha necessidade da rotulagem

nutricional frontal para agucares adicionados, quando estiverem acima de 7,5 g por
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100 ml do alimento liquido (BRASIL, 2020a; 2020b). No entanto, cumpre destacar
que as amostras analisadas nao representam produtos fabricados no Brasil e
também nao podemos afirmar que a totalidade dos agucares encontrados nelas seja

correspondente a agucares adicionados de acordo com a legislagao brasileira.

Ja a OMS recomenda que a ingestdo de agucares nao ultrapasse 10% do total de
calorias ingeridas em um dia, o que equivale a 50 gramas, considerando uma dieta
de 2000 calorias (OMS, 2015). Considerando o volume geralmente presente em
latas de bebidas adogadas, 350 ml, em 9,4% (n=3) dos 32 métodos que analisaram
amostras por cromatografia e reportaram faixa de resultado das amostras
analisadas, a concentracdo de pelo menos um dos acucares analisados ou de

acgucares totais ultrapassou o valor recomendado.

Assim, esta informacéo traz um importante alerta sobre a quantidade de agucares
presentes nas bebidas n&o alcodlicas e torna ainda mais relevante que se possa

quantifica-los de forma eficaz e eficiente.
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6 CONSIDERAGOES FINAIS
Com a elaboracao dessa revisao sistematica, identificou-se métodos que podem ser
aplicados a determinacao de acucares em bebidas nao alcodlicas adocadas. Nos
estudos incluidos houve a utilizacdo das técnicas CCD, CG, CLAE, eletroforese
capilar, ensaio plasmoénico, espectrofotometria, espectroscopia |V, gravimetria,
fotometria, polarimetria, refratometria, RMN, titulometria e TOF/MS, sendo a CLAE a

técnica mais frequente.

Os analitos frutose, glicose e sacarose foram citados por todo o periodo estudado e
estavam presentes na maioria dos trabalhos publicados. Com relagdo as matrizes,
os sucos foram os mais prevalentes e reportados em estudos anteriores a década de
1970, refrigerantes a partir da década de 1980, chas e energéticos na década de

1990, e bebidas lacteas e néctares partir da década de 2010.

Ao avaliar os resultados das amostras analisadas nos métodos que empregaram a
cromatografia, observou-se que a maioria deles (57,1%; n=32) apresentou uma faixa
dos resultados estimados para tais amostras. Em cerca da metade desses métodos
(46,9%; n=15) foi constatado que a concentragdo de pelo menos um dos agucares
analisados, ou dos acucares totais quando estes foram os analitos excedeu 7,5
g/100 ml, o que traria a obrigatoriedade da rotulagem frontal, de acordo com a
legislagcdo brasileira. Ainda, houve amostras (9,4%; n=3) cujos teores, em uma
porcao, excederam a recomendacgédo da OMS para ingestao de agucares.

A qualidade e a confiabilidade dos métodos publicados na literatura (n=101) foram
questionaveis, uma vez que a maioria dos estudos identificados careceu de dados
de validacdo. Dos métodos que avaliaram ao menos um parametro de validagao
(n=39), somente nove tinham como objetivo validar o método. Essa falta de rigor
cientifico compromete a confiabilidade dos resultados obtidos e, consequentemente,

a assertividade na tomada de decisdo embasada nos dados gerados.

Considerando os métodos que utilizaram a cromatografia para determinacdo de
agucares em bebidas ndo alcodlicas adogadas, alguns pontos foram fundamentais
para a caracterizacdo dos mesmos. Na CLAE, as técnicas mais comuns de preparo
de amostras foram filtracdo e diluicdo, enquanto a coluna de exclusao idnica e fases
moveis aquosas foram amplamente utilizadas. Além disso, a construcdo de curvas

de calibracdo sem correcdo com padrao interno foi bastante comum. Ja na CG, a
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derivatizagdo foi empregada em todas as amostras e as colunas cromatograficas
foram compostas por silica e seus derivados. O gas utilizado como fase movel variou
entre hélio e nitrogénio e o detector de ionizagdo de chama foi utilizado em todos os
métodos. Embora os métodos por CLAE tenham fornecido informacdes sobre o
tempo de corrida, em média 26,5 minutos, essa informacgdo nao foi relatada nos

meétodos por CG.

Apesar de haver métodos para determinacdo de agucares publicados desde 1925,
ha uma lacuna de métodos para o monitoramento do perfil de agucares em bebidas
nao alcoolicas adogadas, pois a maioria (57,4%; n=58) apenas permite a
quantificagcao individual de alguns dos principais agucares presentes em alimentos e
bebidas (sacarose, glicose e frutose). Neste sentido, ndo seria possivel a adogédo do
somatorio de tais analitos para estimativa de agucares totais. Também evidenciou-se
uma caréncia em relacdo aos métodos para acucares totais, correspondentes a
apenas 15,8% (n=16) dos métodos identificados, uma vez que tais analitos deverao
ser obrigatoriamente declarados na tabela de informagao nutricional de alimentos

embalados no Brasil a partir de outubro de 2025.

A técnica presente na legislagdo brasileira, relativa as bebidas nao alcodlicas
adocadas, que atende as necessidades de quantificacdo de acucares totais da atual
legislac&o de rotulagem nutricional € a titulométrica, embora ndo esteja alinhada as
tendéncias de quimica verde. Nenhuma das técnicas previstas na legislagdo
brasileira atende as necessidades de quantificagao de agucares individuais, como a
galactose em produtos lacteos com a alegagao de nao conter lactose. Também, néo
sdo apresentados na legislagao vigente os parametros de desempenho dos métodos

propostos ou evidéncias de que sejam normalizados ou previamente validados.

Apesar da AOAC ter aberto uma Call for methods, apenas uma publicacéo
respondeu a esta chamada. Este método cobriu apenas uma matriz do grupo de
bebidas adocadas selecionadas no presente estudo, o suco de lim&o, e ainda nao

deixou clara a procedéncia do suco.

Para o monitoramento do acordo de reducdo de agucares, bem como para uma
implementagdo adequada da nova legislacdo de rotulagem nutricional, ha a
necessidade de atualizagdo da legislacdo brasileira para a determinagdo de

agucares em bebidas nao alcodlicas, o desenvolvimento, validacdo e aprimoramento
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de métodos, bem como uma definigho da abordagem a ser utilizada para a
quantificacdo dos acgucares adicionados.
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- Bases de dados (realizada em: 07/12/2021; atualizada em: 06/01/2023)

Nome

Estratégia

Resultados

COCHRANE

#1 MeSH descriptor: [Carbonated Beverages] explode all trees

#2 (carbonated beverag*)

#3 (Beverage, Carbonated)

#4 (Carbonated Drin*)

#5 (Soft Drin*)

#6 (Soda Pop)

#7 MeSH descriptor: [Sugar-Sweetened Beverages] explode all trees
#8 (Sugar-Sweetened Beverages)

#9 (Sugar-Sweetened Beverag*)

#10 (Sugar Sweetened Beverag®)

#11 (Beverage, Sugar-Added)

#12 (Beverages, Sugar-Added)
#13 (Sweetened Drin*)

#14 (Sugar-Sweetened Soft Drin*)
#15 (Sugar Sweetened Soft Drin*)
#16 (Drink, Sugar-Sweetened Soft)
#17 (Drinks, Sugar-Sweetened Soft)

#18 (Sweetened Beverag®)

#19 (Beverages, Sweetened)

#20 (Sugar-Sweetened Sod*)

#21 (Sugar Sweetened Sod*)

#22 (Sodas, Sugar-Sweetened)

#23 MeSH descriptor: [Fruit and Vegetable Juices] explode all trees
#24 (Fruit and Vegetable Juices)

#25 (Vegetable Juic*)

#26 MeSH descriptor: [Beverages] explode all trees

#27 (Beverag®)

#28 (Carbohydrate solution)

#29
#30 ("dietary formulation™)

#31 (Chemically Defined Die*)

#32 ("elemental diet")

#33 MeSH descriptor: [Dairy Products] explode all trees

#34 (Dairy Products)

#35 #1 OR #2 OR #3 OR #4 OR #5 OR #6 OR #7 OR #8 OR #9 OR

Formulated Foo*)

(
(
(
(

747
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Nome

Estratégia

Resultados

#10 OR #11 OR #12 OR #13 OR #14 OR #15 OR #16 OR #17 OR #18
OR #19 OR #20 OR #21 OR #22 OR #23 OR #24 OR #25 #26 OR
#27 OR #28 #29 #30 OR #31 OR #32 OR #33 OR #34

#36 MeSH descriptor: [Sugars] explode all trees
#37 (Sugar®)

#38 MeSH descriptor: [Sucrose] explode all trees
#39 (Sucrose)

#40 (Saccharose)

#41 MeSH descriptor: [Fructose] explode all trees
#42 (Fructose)

#43 (Levulos™)

#44 MeSH descriptor: [Glucose] explode all trees
#45 (Glucose)

#46 (D-Glucose)

#47 (D Glucose)

#48
#49
#50 (L-Glucose)

#51 (L Glucose)

#52 (Glucose Monohydrate)

#53 MeSH descriptor: [Carbohydrates] explode all trees
#54 (Carbohydrate*)

#55 MeSH descriptor: [Lactose] explode all trees

#56 (Lactose)

#57 MeSH descriptor: [Galactose] explode all trees

#58 (Galactose)

#59 (Galactopyranoside)

#60 (D-Galactose)

#61 (D Galactose)

#62 (Galactopyranose)

Dextrose)

Dextrose, Anhydrous)

(
(
(
(
(
(

#63 MeSH descriptor: [Maltose] explode all trees

#64 (Maltose)

#65 MeSH descriptor: [Monosaccharides] explode all trees
#66 (Monosaccharid*)

#67 MeSH descriptor: [Disaccharides] explode all trees
#68 (Disaccharid*)
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Nome Estratégia Resultados
#69 (Simple suga*)
#70 #36 OR #37 OR #38 OR #39 OR #40 OR #41 OR #42 OR #43 OR
#44 OR #45 OR #46 OR #47 OR #48 OR #49 OR #50 OR #51 OR #52
OR #53 OR #54 OR #55 OR #56 OR #57 OR #58 OR #59 OR #60 OR
#61 OR #62 OR #63 OR #64 OR #65 OR #66 OR #67 OR #68 OR #69
#71 MeSH descriptor: [Chromatography] explode all trees
#72 (Chromatograph*)
#73 MeSH descriptor: [Titrimetry] explode all trees
#74 (Titrimetry)
#75 MeSH descriptor: [Refractometry] explode all trees
#76 (Refractometry)
#77 (Refractive Index)
#78 (Refractive Indices)
#79 MeSH descriptor: [Spectrophotometry] explode all trees
#80 (Spectrophotometry)
#81 (Sugar analysis)
#82 #71 OR #72 OR #73 OR #74 OR #75 OR #76 OR #77 OR #78 OR
#79 OR #80 OR #81
#83 #35 AND #70 AND #82

Embase ('sugars' OR 'sugars'/exp OR sugars OR 'sucrose'/exp OR 'sucrose' | 937

OR 'fructose'/exp OR 'fructose’ OR 'glucose'/exp OR 'glucose’ OR
‘carbohydrate'/exp OR 'carbohydrate' OR 'lactose'/exp OR 'lactose’' OR
'galactose'/exp OR 'galactose’ OR 'maltose'/exp OR 'maltose’ OR
'monosaccharide'/exp OR 'monosaccharide' OR 'disaccharide'/exp OR
'disaccharide') AND (‘carbonated beverage'/exp OR ‘'carbonated
beverage' OR 'sugar-sweetened beverage'/exp OR 'sugar-sweetened
beverage' OR 'fruit and vegetable juice'/exp OR 'fruit and vegetable
juice' OR 'beverage'/exp OR 'beverage' OR ((‘food' OR 'food'/exp OR
food) AND formulated) OR 'dairy product’/exp OR 'dairy product’) AND
(‘chromatography'/exp OR 'chromatography' OR ‘titrimetry'/exp OR
titrimetry’  OR  'refractometry'/exp OR  'refractometry’ OR
'spectrophotometry'/exp OR 'spectrophotometry') NOT
('microbiology'/fexp OR 'microbiology') NOT (‘alcoholic beverage'/exp
OR 'alcoholic beverage') NOT (fermented AND foods AND (‘beverages'
OR 'beverages'/exp OR beverages)) NOT (‘antioxidant/exp OR
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Nome

Estratégia

Resultados

'antioxidant’) NOT (‘enzyme'/exp OR 'enzyme') NOT (‘metabolism'/exp
OR 'metabolism’) NOT (('diet' OR 'diet'/exp OR diet) AND ('surveys' OR
'surveys'/exp OR surveys)) NOT (‘feeding behavior'/exp OR 'feeding
behavior') NOT (‘cancer'/exp OR ‘'cancer' OR céancer) NOT
(‘fungus'/exp OR 'fungus') AND [embase]/lim

Lilacs

((Carbonated Beverage) OR (Sugar-Sweetened Beverage) OR (Fruit
and Vegetable Juice) OR (Beverage) OR (Food formulated) OR (Dairy
Products)) AND ((Sugars) OR (Sucrose) OR (Fructose) OR (Glucose)
OR (Carbohydrate) OR (Lactose) OR (Galactose) OR (Maltose) OR
(Monosaccharide) OR (Disaccharide)) AND ((Chromatography) OR
(Titrimetry) OR (Refractometry) OR (Spectrophotometry)))

PUBMED

((((((((((((Chromatography[MeSH Terms]) OR (Chromatograph*[Text
Word])) OR (Titrimetry[MeSH Terms])) OR (Titrimetry[Text Word])) OR
(Refractometry[MeSH Terms])) OR (Refractometry[Text Word])) OR
(Refractive Index[Text Word])) OR (Refractive Indices[Text Word])) OR
(Spectrophotometry[MeSH Terms])) OR (Spectrophotometry[Text
Word])) OR (Sugar analysis[Text Word]))) AND
(CCccceeccccceecccccceccccccccccc((Sugars[MeSH - Terms]) OR  (Sugar*[Text
Word])) OR (Sucrose[MeSH Terms])) OR (Sucrose[Text Word])) OR
(Saccharose[Text Word])) OR (Fructose[MeSH Terms])) OR
(Fructose[Text Word])) OR (Levulos*[Text Word])) OR (Levulose[Text
Word])) OR (Glucose[MeSH Terms])) OR (Glucose[Text Word])) OR
(D-Glucose[Text Word])) OR (D Glucose[Text Word])) OR
(Dextrose[Text Word])) OR (Dextrose, Anhydrous[Text Word])) OR (L-
Glucose[Text Word])) OR (L Glucose[Text Word])) OR (Glucose
Monohydrate[Text Word])) OR (Carbohydrates[MeSH Terms])) OR
(Carbohydrate*[Text Word])) OR (Lactose[MeSH Terms])) OR
(Lactose[Text Word])) OR (Galactose[MeSH Terms])) OR
(Galactopyranoside[Text Word])) OR (D-Galactose[Text Word])) OR (D
Galactose[Text Word])) OR (Galactopyranose[Text Word])) OR
(Maltose[MeSH  Terms]))  OR  (Maltose[Text Word])) OR
(Monosaccharides[MeSH Terms])) OR (Monosaccharid*[Text Word])))
OR (Disaccharides[MeSH Terms])) OR (Disaccharid*[Text Word])) OR
(Simple suga*[Text Word]))) AND

(Ccccceeccccceeeccccceecccccccccccc(((carbonated beverages[MeSH Terms]) OR
(Carbonated Beverag*[Text Word])) OR (Beverage, Carbonated[Text

1825
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Nome

Estratégia

Resultados

Word])) OR (Carbonated Drin*[Text Word])) OR (Soft Drin*[Text
Word])) OR (Soda Pop[Text Word])) OR (Sugar-Sweetened
Beverages[MeSH Terms])) OR (Sugar-Sweetened Beverag*[Text
Word])) OR (Sugar Sweetened Beverag*[Text Word])) OR (Beverage,
Sugar-Added[Text Word])) OR (Beverages, Sugar-Added[Text Word]))
OR (Sweetened Drin*[Text Word])) OR (Sugar-Sweetened Soft
Drin*[Text Word])) OR (Sugar Sweetened Soft Drin*[Text Word])) OR
(Drink, Sugar-Sweetened Soft[Text Word])) OR (Drinks, Sugar-
Sweetened Soft[Text Word])) OR (Sweetened Beverag*[Text Word]))
OR (Beverages, Sweetened[Text Word])) OR (Sugar-Sweetened
Sod*[Text Word])) OR (Sugar Sweetened Sod*[Text Word])) OR
(Sodas, Sugar-Sweetened[Text Word])) OR (Fruit and Vegetable
Juices[MeSH Terms])) OR (Fruit[Text Word] AND Vegetable
Juices[Text Word])) OR (Vegetable Juic*[Text Word])) OR (Fruit
Juic*[Text Word])) OR (Juice, Fruit[Text Word])) OR (human food[Text
Word])) OR (Beverages[MeSH Terms])) OR (Beverag*[Text Word]))
OR (Carbohydrate solution[Text Word])) OR (Food formulated[MeSH
Terms])) OR (Food formulated[Text Word])) OR (Formulated Foo*[Text
Word])) OR (Synthetic Diet[Text Word])) OR (Dietary Formulatio*[Text
Word])) OR (Chemically Defined Die*[Text Word])) OR (Elemental
Die*[Text Word])) OR (((Dairy Products[MeSH Terms]) OR (Dairy
Products[Text Word])) OR (Products, Dairy[Text Word]))) NOT
(microbiology[MeSH Terms]) NOT (Alcoholic Beverages[MeSH
Terms]) NOT (Antioxidants[MeSH Terms]) NOT (diet surveys[MeSH
Terms]) NOT (feeding behaviour[MeSH Terms]) NOT (cancer[MeSH
Terms]) NOT (fungi[MeSH Terms]) NOT (Milk, Human[MeSH Terms])
NOT ("Metabolism"[Mesh Terms]) NOT ("Enzymes"[Mesh Terms])

- Busca manual (realizada em: 12/09/2022; atualizada em: 06/01/2023)

Nome

Estratégia

Resultados

AGRICOLA -
NAL Cataloging
Database

Keyword Anywhere(SUGAR) AND Keyword Anywhere(BEVERAGE)
AND Keyword Anywhere(chromatography)

Keyword Anywhere(SUGAR) AND Keyword Anywhere(BEVERAGE)
AND Keyword Anywhere(titrimetry)
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Nome Estratégia Resultados
Keyword Anywhere(SUGAR) AND Keyword Anywhere(BEVERAGE)
AND Keyword Anywhere(refractometry)
Keyword Anywhere(SUGAR) AND Keyword Anywhere(BEVERAGE)
AND Keyword Anywhere(spectrophotometry)
FSTA - Food | SU (chromatography OR Titrimetry OR refractometry OR |17
Science and | spectrophotometry) AND (sugar OR sucrose OR fructose OR glucose
Technology OR carbohydrates OR lactose OR galactose OR maltose OR
Abstracts monosaccharides OR disaccharide ) AND (carbonated beverages OR
(EBSCO) sugar sweetened beverages OR ( fruit and vegetable juice ) OR

beverage OR Food formulated OR Dairy Products )




