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Stanovenie organickych kyselin
v ovocnych stavach a nektaroch metédou HPLC

ELENA BELAJOVA - MILAN SUHAJ

SUHRN. Opisuje sa metéda HPLC na reverznej faze na separdciu a stanovenie kyseliny
L-askorbovej (KA), citrénovej (KC), jantdrovej (KJ) a fumdrovej (KF) v ovocnych Stavach
a nektdroch. Uvedend metdda sa validovala a pouzila na hodnotenie kvality niektorych
komercnych ovocnych Stiav a nektdrov prostrednictvom chromatografického profilu
pritomnych organickych kyselin. Detekény limit bol 0,80 mg.dm=3 pre KA, 20 mg.dm-3
pre KC, 10 mg.dm-3 pre KJ a 0,025 mg.dm-3 pre KF Relativna smerodajnd odchylka
(RSD) opakovatelnosti bola nizSia ako 0,32 % pre n = 6 a rozsirend neistota merania
s koeficientom pokrytia 2 sa pohybovala od 2,44 do 5,80 %. Chromatografickd separdcia
kyselin trvala 6 minit. Koncentracie jednotlivych kyselin v 100% citrusovych S$tavach
sa porovnali s referen¢nymi hodnotami, ktoré reprezentuju kritérid pre autentifikdciu
ovocnych Stiav v Nemecku.

KIUCOVE SLoVA: organické kyseliny; ovocné Stavy; ovocné nektare, HPLC

Hodnotenie kvality a pravosti ovocnych Stiav, nektarov a nealkoholickych
ndpojov vyzaduje definovanie kritérii pravosti ich zloZenia. Kritérid bliZSie
uréuju, aké zlozky maji obsahovat autentické §tavy. V ramci legislativy EU
je v sucasnosti platné nariadenie 93/77/EEC pre ovocné Stavy a produkty
z nich, ktoré okrem charakteristik pre Cerstvé ovocie, ovocné pyré, Cerstvi
a koncentrovanu Stavu, ovocné nektdre a Stavy v prasku obsahuje aj postupy
pre ich vyrobu a spracovanie a Specifikuje pridavky povolenych aditiv [1].
Mnohé krajiny pouZzivaju v ramci svojich ndrodnych legislativ vlastné krité-
rid na charakterizdciu zlozenia pravych ovocnych Stiav.

V Eurdpe navrhuje organizdcia AIJN (Association of the Industry of Jui-
ces and Nectars from Fruits and Vegetables) pre $tavy normy, ktoré si naj-
lepSim kompromisom zaujmov ¢lenskych Statov EEC. V Slovenskej republi-
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ke plati Vynos Ministerstva podohospoddrstva SR a Ministerstva zdravot-
nictva SR pre hlavu Potravinového kédexu SR upravujucu ndpoje, ktord
obsahuje poziadavky na zloZenie a povolené koncentracie pridavnych latok
do ovocnych a zeleninovych Stiav a nektdrov [2].

Ovocné Stavy su bohaté na organické kyseliny. Kazdy druh $tavy ma cha-
rakteristické profily organickych kyselin, ktoré slizia ako tzv. ,fingerprinty
na potvrdenie pravosti a hodnotenie kvality Stiav. Na kvalitativne a semi-
kvantitativne stanovenie organickych kyselin v $tavach sa pouZziva papierova
(PC) a tenkovrstvova chromatografia (TLC), na kvantitativne stanovenie
separacné techniky plynovej (GC) a kvapalinovej chromatografie (HPLC),
kapildrnej izotachoforézy (cITP) a kapildrnej elektroforézy (CE) [3-12],
ktoré vSak Casto nepokryvaju celé spektrum najsledovanejSich organickych
kyselin. Na stanovenie minoritnej kyseliny D-izocitronovej, kyseliny citrono-
vej a kyseliny D-jabl¢nej v syntetickej kyseline D,L-jabl¢nej sa prevazne pou-
Zivaju enzymové metddy (suprava firmy Boehringer Mannheim Bioche-
micals, Mannheim, Nemecko) v spojent so spektrofotometriou [13, 14], kto-
rych alternativou zac¢inaju byt metddy kapilarnej plynovej a chirdlnej kvapa-
linovej chromatografie [15].

Cielom predloZenej prace bolo zaviest rychlu a jednoduchi metédu
HPLC, vhodnu na stanovenie organickych kyselin, ktoré sa frekventovane
vyskytuji v ovocnych (prednostne citrusovych) Stavach a ktoré su smero-
dajné pri posudzovani kvality Stiav.

Material a metddy

Pristroje

Separdcia organickych kyselin sa vykonala na kvapalinovom chromato-
grafe (Pye Unicam, Cambridge, Velkd Britdnia) s multikandlovym detekto-
rom UV/VIS PU 4021 pri 214 nm, nastavena citlivost 0,08 AUFS. Pouzila sa
chromatografickd kolona s reverznou fazou C18, 150 x 3 mm s velkostou Cas-
tic sorbentu 5 um (Tessek, Praha, CR). Mobilna faza bola 0,01 M kyselina
fosfore¢nd, prietok mobilnej fazy bol 0,7 ml.min-! a ndstrek vzorky 20 ul.
Analyza prebiehala pri laboratdrnej teplote.

Standardny materidl

Kyselina vinna, ¢istd a L(-)-jablénd, Cistd (Lachema, Brno, CR), kyselina
citrénova monohydrat, p. a. 99,8% (Lachema, Brno, CR), kyselina jantarova
p.a. 99,9% (Lachema, Brno, CR), kyselina (-)-chinovd (Sigma Chemical,
Louis, USA), kyselina fumdrova >99,5% (Fluka Chemie, Buchs, SRN), kyse-
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lina L(+)-askorbovd, Eur. pharm. (Janssen Chimika, Geel, Belgicko), kyseli-
na DL-izocitrénov4, trisodnd sol 97% (Aldrich Chemie, Steinheim, SRN).

Chemikdlie 5
Kyselina o-fosfore¢nd, min. 85% (Lachema, Brno, CR).

Vzorky

100% citrusové Stavy a nektdre, ako aj Stavy s jednou a viacerymi ovoc-
nymi zloZzkami v tetrapakovom balent, sa ziskali v slovenskej obchodne;j sieti.
Stavy pochddzali od roznych vyrobcov. Pred analyzou sa prefiltrovali cez pa-
pierovy filter, 100% S$tavy sa zriedili 20-ndsobne a nektdre 10- az 5-ndsobne
s destilovanou vodou. Manudlne vylisované citrusové $tavy sa ziskali z cer-
stvého ovocia, ktoré sa zakupilo na trhu a pred analyzou sa upravilo takisto
ako 100% stavy. Podobne sa analyzovali aj vzorky Stiav oznacené ako ,,vyvo-
jové“, ktoré externe pripravil a dodal tuzemsky vyrobca.

Statistika

Udaje z analyz sa spracovali chromatografickou datastanicou CSW ope-
rujiicou v systéme Windows (DataApex, Praha, CR) a Statistickym progra-
mom ADSTAT, verzia 1.25 (TriloByte™, Pardubice, CR).

Vysledky a diskusia

Organické kyseliny vinna, L-jabl¢nd, citrénovd, jantdrovd, chinovd,
fumdrova, askorbova a D-izocitrénova sa vybrali na zdklade ich prirodzené-
ho vyskytu v ovocnych $tavdch. Kyselina citronova a L-jabl¢na su dominant-
nymi kyselinami ovocnych S§tiav a vyskytuju sa v nich vo vysokych koncent-
raciach (g.dm-3), naopak kyselina D-izocitrénova sa nachddza v nizkych kon-
centrdciach najma v citrusovych $tavach (mg.dm-3). Pritomnost ostatnych
organickych kyselin zavisi od druhu ovocnej $tavy. Chromatogram na obr. 1
znazornuje charakteristicky profil separovanych organickych kyselin v $tan-
dardnej zmesi. Trvanie analyzy bolo maximdlne 6 minut. Identifikdcia jed-
notlivych kyselin je zaloZend na reten¢nom case a vypocet koncentracie kyse-
lin sa vykonal metédou externého Standardu pomocou kalibracnej Ciary
(chromatografickd datastanica CSW).

Selektivita

Ako ukazuje obr. 1, kyselina vinna a chinovd sa eluovali v popisanom
chromatografickom systéme v jednom piku (retencny ¢as samostatnych Stan-
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OBR. 1. Organické kyseliny v Standardnom roztoku.
1 - kyselina vinna + kyselina chinovd, 2 - kyselina L-jabl¢nd + kyselina D-izocitrénovd, 3 - kyselina
L-askorbovd, 4 - kyselina citronovd, 5 - kyselina jantdrovd, 6 - kyselina fumdrova.

FIG. 1. Organic acids in standard solution.
1 - tartaric acid + quinic acid, 2 - L-malic acid + D-isocitric acid, 3 - L-ascorbic acid, 4 - citric acid,
5 - succinic acid, 6 - fumaric acid.

dardov kyselin bol 1,76 min pre kyselinu vinnu a 1,79 min pre kyselinu chi-
novu). Podobne neodseparované a eluované v jednom piku boli aj kyselina
L-jablénd a D-izocitronova (retencny Cas samostatnych Standardov kyselin
bol identicky - 2,17 min). Tento fakt umoznuje stanovit len sumarnu kon-
centrdciu predmetnych kyselin v tych ovocnych Stavach, v ktorych sa vysky-
tuju spolocne. Z tohto dovodu je uvedend metdda selektivna len pre kvanti-
tativne stanovenie kyseliny L-askorbovej, citronovej, jantdrovej a fumarove;j
vo vsetkych druhoch ovocnych Stiav.

Kalibrdcia

Kalibracné analyzy Standardnych roztokov organickych kyselin sa vyko-
nali pri minimdlne Siestich koncentra¢nych hladindch a vyhodnotili sa
chromatografickym programom CSW (tab. 1). Tab. 1 obsahuje zdkladné
validacné parametre pre kyselinu L-askorbovd, citrénovi, jantdrovu
a fumdrovu. Korelacné koeficienty sa pohybovali v rozsahu 0,990 az 0,999
a potvrdzuju dobru linearitu.

98




Stanovenie organickych kyselin v ovocnych $tavach a nektdroch metédou HPLC

TAB. 1. Valida¢né parametre.
TaB. 1. Validation parameters.

orglzﬂil?kej LOD LOQ If:;ilrhnzy Korelaény | Opakovatelnost* | Neistota>

kyseliny! [mg.dm-3] | [mg.dm3] [mg.dm3] koeficient3 RSD [%] 2Uc [%]
L-askorbova® 0,80 2 2-50 0,996864 0,32 2,44
citrénova’ 20 50 50-1000 0,990577 0,10 5,78
jantdrovas 10 50 50-1000 0,999999 0,07 5,80
fumadrova® 0,025 0,040 0,03-5,00 0,999888 0,10 4,40

LOD - limit detekcie, LOQ - limit kvantifikdcie, RSD - relativna Standardnd odchylka pre n = 3-6.
Neistota 2Uc sa vypocitala ako 2+ UA2+UB2 , kde Ua je neistota typu A a Up je neistota typu B.
LOD - limit of detection, LOQ - limit of quantification, RSD - relative standard deviation for n = 3-6.

The uncertainity 2Uc was calculated as 2JUAZ+UB2 , where Ua is uncertainity of type A and Ug is
uncertainity of type B.

1 - sort of fruit acid, 2 - linearity range, 3 - correlation factor, 4 - repeatability, 5 - uncertainity,
6 - L-ascorbic acid, 7 - citric acid, 8 - succinic acid, 9 - fumaric acid.

Limit detekcie (LOD) a limit kvantifikdcie (LOQ)

Limit detekcie sa stanovil tak, Ze sa ovocnd Stava zriedila do takej miery
destilovanou vodou, Ze koncentracia kyselin bola na dirovni detegovatelnosti
(slepd vzorka). Zo ziskanych signdlov detektora (v mVs) sa vypocitala prie-
mernd hodnota signélu a jeho smerodajnd odchylka podla vztahu [16]

Y(D) = Xo + 3 sx

kde Y(D) je signdl detektora v mVs, Xo je priemerny signdl slepej vzorky
v mVs a sx je smerodajna odchylka signélu slepej vzorky.

Koncentracia pre LOD v mg.I-1, resp. g.I-! jednotlivych kyselin sa vypocita
z kalibracnej Ciary.

Podobne sa stanovil limit kvantifikdcie podla vztahu [16]

Y(Q) = Xo + 10 s

Opakovatelnost

V obdobf Styroch mesiacov (jun aZ september) sa opakovane analyzovali
Standardné roztoky kyseliny citrénovej a jantdrovej (koncentrécia 0,5 g.dm-3),
kyseliny L-askorbovej (koncentracia 41 mg.dm-3) a kyseliny fumdrovej (kon-
centrdcia 5,1 mg. dm-3), ktoré sa skladovali v chladni¢ke pri 4 °C. Pocas tohto
obdobia sa na analyzy pouZili nové SarZe mobilnej fazy a analyzu ovplyviio-
vala aj teplota, ktor4 kolisala podla roéného obdobia. Udaje z tychto analyz
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sa  spracovali ako relativna smerodajnd odchylka internej
reprodukovatelnosti (RSD), ktord sa pohybovala v rozsahu 0,07 az 0,32 %.
Nizke hodnoty RSD poukazuju na vysoku preciznost vysledkov analyz.

Wtaznost

Presnost metddy sa overila na vytaznosti kyseliny L-askorbovej, citrono-
vej a jantdrovej zo 100% pomarancovej, grapefruitovej a jablénej Stavy.
Vytaznost kyselin pri fortifika¢nej hladine 1,1 g.dm-3 pre kyselinu L-askor-
bovi a 3,4 g.dm3 pre kyselinu citrénovd a jantdrovd sa vypocitala podla

vztahu:

Vytaznost [%] =

(koncentrdcia fortifikovanej vzorky — koncentrdcia povodnej vzorky)

x100

koncentracia pridavku

Vytaznost sledovanych kyselin sa pohybovala v rozpiti 79 az 103 %

(tab. 2).
TaB. 2. Vytaznost kyselin zo 100% ovocnych Stiav.
TaB. 2. Recovery rate of acids from 100% fruit juices.
Druh Pévodna Koncentracia Teoreticka Stanovend Vytaznosto
100% Stavy! | koncentrdcia? | po pridavku3 | koncentrdcia* | koncentrdcia’ [%]
Kyselina L-askorbovd’ [mg.dm]

pomarancovas 69,2 1124,6 1193.8 962,8 79,4
grapefruitova® 84,5 1124,6 1209,1 984,9 80,1
jabléndlo 35,2 1124,6 1159,8 960,9 82,3

Kyselina citrénovall [g.dm3]
pomarancova 5.4 3,4 8,8 8,1 79,4
grapefruitova 7,6 34 11,0 10,5 85,3
jablénd 0,9 34 43 4,1 94,1

Kyselina jantdroval? [g.dm-3]
pomarancova 0,4 3,4 3,8 3,8 100,0
grapefruitova 0,2 3,4 3,6 3,7 102,9
jablénd 0,4 34 3,8 3,7 97,1

Teoretickd koncentracia sa vypocitala ako:

(koncentrdcia fortifikovanej vzorky — koncentrécia pridavku)
X

koncentrécia pridavku 100

Theorical concentration was calculated as:

(concentration of fortified sample — concentration of addition) 100
X

concentration of addition

1 - sort of 100% fruit juice, 2 - primary concentration (before fortification), 3 - concentration after addi-
tion (fortification), 4 - theoretical concentration, 5 - determined concentration, 6 - recovery rate,
7 - L-ascorbic acid, 8 - orange, 9 - grapefruit, 10 - apple, 11 - citric acid, 12 - fumaric acid.
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TaB. 3. Obsah organickych kyselin v ovocnych Stavach.
Tas. 3. Content of organic acids in fruit juices.

Kyselina Kyselina Kyselina Kyselina
Druh ovocnej $tavy! L-askorbova? fumdrova3 citrénova# jantdrovas
[mg.dm-3] [mg.dm-3] [g.dm3] [g.dm3]
57,6 8,5
~ /6 9 >
100% pomarancovd® A RSD 1,90 ND RSD 2,99 ND
‘oz 103,7 8,1 0,5
100% pomarancovd B RSD 0,88 ND RSD 0,69 RSD 0,37
Iy 70,7 12,3 0,6
100% pomarancovd C RSD 3,92 ND RSD 3,67 RSD 1,90
. 86,9 11,8
100% pomarancova D RSD 539 ND RSD 2,16 ND
100% pomarancova, 1331,0 9,0
vyvojova vzorka’ RSD 2,39 ND RSD 8,29 ND
referencna h(zdn?tvaq RS;( min. 200 _ 7.6-115 _
pre pomarancovu $tavu
100% grapefruitova zlt4, 626,0 15,0
lisovand® RSD 0,60 ND RSD 0,28 ND
127,0 11,4
o PRV ) ;
100% grapefruitova ruzova RSD 5.82 ND RSD 0,99 ND
100% grapefruitovd, 987,1 13,9
vyvojov vzorkall RSD 7,01 ND RSD 2,58 ND
referenc¢nd h.odn(/Jtva, RSK min. 200 _ 9.5-20,0 _
pre grapefruitovd $tavul?
100% citrénova E, 1195,4 48,6
vyvojovd vzorkal3 RSD 1,71 ND RSD 11,77 ND
100% citrénova F, 837,0 42,7
vyvojova vzorka RSD 2,11 ND RSD 10,16 ND
referencnd hodnota RSK min. 200 - max. 60 -
pre citrénovu $tavul4
. 52,7 1,4 1,3 0,6
o <415 ) ; , ,
100% jablénd RSD 1,24 RSD 2,59 RSD 2,12 RSD 0,52
refe.rencvna’ I}anota RSK min. 200 3 0,05-0,20 3
pre jablénd $tavul®
100% mandarinkova, 309,3 7,0
vyvojové vzorkal? RSD 3,59 ND RSD 8,71 ND
. 82,6 7.4
50% pomarancova RSD 2,54 ND RSD 143 ND
iy 430,5 33
12,5% pomarancova RSD 1.43 ND RSD 3.88 ND
PR 185,6 8,9
60% grapefruitovd zlta RSD 0,93 ND RSD 3.33 ND
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TAB. 3. pokracovanie/continued

Kyselina Kyselina Kyselina Kyselina
Druh ovocnej $tavy! L-askorbova? fumdrova3 citrénova# jantdrovas
[mg.dm-3] [mg.dm-3] [g.dm3] [g.dm3]
. 65,2 0,5 1,6
0 s , , )
20% jablénd RSD 2,27 RSD 0,05 RSD 135 ND
85,6 0,4 1,4
’18 K H K
25% hroznové RSD 3,94 RSD 13,32 RSD 2,92 ND
204,9 0,3 2,1
- o190 , , >
25% jablénohruskova RSD 1,19 RSD 1,75 RSD 1,39 ND
. 394,0 10,6
& lov420 ’ ’
25% ciernoribezlova RSD 1,13 ND RSD 3,28 ND
100% mrkvovo-jabl¢no- 1417,0 0,5 3,8 1,0
pomaranéova?2! RSD 2,09 RSD 1,36 RSD 0,75 RSD 5,51

RSD - relativna Standardna odchylka v percentdch pre n = 2, ND - nedetegované.

RSD - relative standard deviation in percent for n = 2, ND - not detected. 1 - sort of juice, 2 - L-ascor-
bic acid, 3 - fumaric acid, 4 - citric acid, 5 - succinic acid, 6 - orange, 7 - orange, model sample, 8 - RSK re-
ference value for orange juice, 9 - yellow grapefruit, pressed, 10 - pink grapefruit, 11 - grapefruit, model
sample, 12 - RSK reference value for grapefruit juice, 13 - lemon, model sample, 14 - RSK reference
value for lemon juice, 15 - apple, 16 - RSK reference value for apple juice, 17 - tangerine, model sample,
18 - grape, 19 - apple-pear, 20 - blackcurrent, 21 - carrot-apple-orange.

Presnost metddy pre kyselinu L-askorbovi a fumdrovd v multiovocne;j
Stave sa potvrdila aj v medzindrodnom teste, v ktorom uvddzand metdda
vykdzala dobru koreldciu s ostatnymi pouZitymi metédami (HPLC metddy
IFU 17 a IFU 72, ktoré sa aplikujd v ramci Medzindrodného zdruzenia pro-
ducentov ovocnych Stiav pri kontrole pravosti ovocnych Stiav).

Neistota merania

Neistota merania sa stanovila ako kombinovand neistota s parametrom
pokrytia 2 (2Uc) a s hladinou spolahlivosti 95 %. Pri odhade neistoty sa sta-
novili ako Ciastkové zdroje neistdt vaZenie hmotnosti Standardov, rozpuste-
nie Standardov v presnom objeme, riedenie vzorky a linearita kalibracnej

Ciary.

Obsah organickych kyselin v analyzovanych Stavach (100% §tavy, jednoz-
lozkové a zmesné nektdre) sumarizuje tab. 3, ktord obsahuje aj porovnava-
cie referen¢né hodnoty RSK pre 100% S$tavy. Typické chromatografické pro-
fily kyselin v 100% S$tavdch si na obr. 2. Obr. 3 zndzorfiuje profily kyselin
v zmesnych Stavdch a nektdroch. Vyraznym markerom tychto Stiav je kyseli-
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OBR. 2. Chromatografické profily organickych kyselin v 100% Stavdch.
Stavy sa filtrovali a zriedili 20-krat. KC - kyselina citrénova.

Fi1G. 2. Chromatographic profiles of organic acids in 100% juices.
Juices were filtrated and diluted 20-times. KC - citric acid. 1 - tangerine, 2 - lemon, 3 - orange, 4 - grape-

fruit, 5 - apple.

S
E
400 - 20% jablénd,
zriedend 10-krat
300 - 25% hroznova,
zriedend 10-krdt2
200 25% jabl¢no-hruskova,
zriedend 10-krdt3
100 - 100% mrkvovo-jabléno-pomaranéova,
zriedend 20-krat#

0 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
Cas [min]

OBR. 3. Chromatografické profily organickych kyselin v zmesnych $taviach a nektdroch.
KA - kyselina L-askorbovd, KC - kyselina citrénova.

F1G. 3. Chromatographic profiles of organic acids in mixed juices and nectars.
KA - L-ascorbic acid, KC - citric acid. 1 - 20% apple, diluted ten times, 2 - 25% grape, diluted ten times,
3 - 25% apple-pear, diluted ten times, 4 - 100% carrot-apple-orange, diluted twenty times.
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na citrénovd. Stanoveny obsah kyseliny L-askorbovej bol najnizsi v 100%
jabl¢nej Stave a v jablénych a hroznovych nektdroch. V jabl¢nych nektdroch
sa stanovili aj nizke koncentracie kyseliny fumdarovej, ktoré vSak nepresiahli
limitnd koncentraciu 3 mg.dm-3. Kyselina jantarova sa detegovala v niekto-
rych 100% pomarancovych §tavach v koncentracii okolo 0,5 g.dm3.
Referenénym hodnotdm RSK v obsahu kyseliny L-askorbovej nevyhovela
100% jabléna Stava a niektoré druhy 100% pomarancovych Stiav, ktoré
nedosiahli ani minimélnu hranicu koncentracie 200 mg.dm-3.

Zaver

Metodika HPLC je vo vSeobecnosti vhodnym ndstrojom na zistenie pro-
filu organickych kyselin v citrusovych Stavach ako markerov pravosti a kvali-
ty Stiav. PredloZeny prispevok popisuje metddu HPLC stanovenia kyseliny
L-askorbovej, citronovej, jantdrovej a fumdrovej v citrusovych a inych dru-
hoch Stiav. Metdda vykazuje dobré validacné parametre. Pri optimalizacii
metddy sa okrem uvedenych kyselin sledovali aj kyselina D-izocitrénova,
L-jabl¢nd, vinna a chinovd, ktoré sa takisto vyskytuju v citrusovych a inych
Stavdch. Tieto kyseliny vSak nebolo mozné v danom chromatografickom sys-
téme kvantitativne stanovit pre ich vzdjomnu interferenciu. Citrusové Stavy
analyzované predloZzenou metédou okrem niektorych vychyliek v obsahu
kyseliny L-askorbovej korelovali s referenénymi hodnotami RSK, ktoré su
zavaznymi kvalitativnymi kritériami pre zloZenie 100% ovocnych Stiav
v Nemecku. Prezentovand metéda HPLC je vhodnd na rutinnd analyzu
a na ucely kvalitativnej kontroly predmetnych kyselin v citrusovych a inych
Stavach.

Zoznam skratiek (Abbreviation list)

RSK - smerové hodnoty a rozsahy charakteristickych hodnot pre jabl¢né,
hroznové a pomarancové Stavy (Richtwerte und Schwangungsbrei-
ten bestimmer Kennzahlen fiir Apfelsaft, Traubensaft und Oran-
gensaft).

IFU - Medzindrodné zdruzenie vyrobcov ovocnych Stiav (The Interna-
tional Federation of Fruit Juice Producers)

AUFS - hodnota vystupného rozsahu citlivosti UV detektora (Absorbance
Unit Full Scale)
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BELAJOVA, E. - SUHAJ, M.

Determination of organic acids in fruit juices and nectars by the HPLC method
BELAJOVA, E. - SUHAJ, M.: Bull. potrav. Vysk., 42, 2003, p. 95-106.

SUMMARY. A reversed-phase high-performance liquid chromatography for the separation
and determination of ascorbic acid (AA), citric acid (CA), succinic acid (SA), and fumaric
acid (FA) in fruit juices and nectars is described. The method was validated and used for
quality evaluation of selected commercial fruit juices and nectars according to the chromato-
graphic profile of the present organic acids. The detection limits were 0.80 mg.dm-3 for AA,
20 mg.dm3 for CA, 10 mg.dm3 for SA, and 0.025 mg.dm-3 for FA. The relative standard
deviation (RSD) of repeatability was less than 0.32 % for n = 6 and the uncertainity of
measurement using the covering factor of 2 varied from 2.44 % to 5.80 %. A single chro-
matographic separation of acids took 6 minutes. Concentrations of the individual acids pre-
sent in 100 % citrus juices were compared to reference values which represent fruit juices
authenticity criteria in Germany.

KEYWORDS: organic acids; fruit juices; fruit nectars; HPLC
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