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Spqktrdlna charakteristika acesulfamu K '

MILAN SUHAJ - MIROSLAV SPA-N'EN __. MILAN KOVAE

Srlhrn. V dldnku sa opisujrl spektrdlne vlastnosti nov6ho syntet'ickdho sladidla
acosulfamu I{ a met6da HPLC na stanovenie jeho distoty, rosp. nedist6t. Uvridzajri
sa absorpdn6 spektr6 acesu.lfamu K. Urbilo sa imax pri227!0,6nm. Pri /,-r" sa
stanovil molirny absorpbnyi koefi.cient e : 1,0773.103 m2.mol-l. Zisdoval sa prie-
beh absorpdn6ho spektra v zri,vislosti od charakteru prostredia a urdil izozbestickli
bod pri 240 nm.

V potravinri,rskom priemysle majf std,le vd,65i v1iznam syntetick6 nizkoener-
getick6 sladidli, pre vyZivov6, di6tne a technologick6 ridely. Je snaha roziirif
ich sortiment a kombinovat ich narziljom, pretoze nijak6 umel6 sladidlo samo
nepredstayuje vieobecne pouZitelnri nizkoenergetickri nri,hradu sa,char6zy.
V kombinova,nly'ch sladidl6,ch sa, priazniyo prejavuje sila jednotlivych zloLielr-
v celkovej sladivosti a okrem toho sa takto umoZf,uje znlZit spotrebu jednotli-
vlfch sladidiel na pripustnd mnoZstvo. Acesulfam K sa z tohto hladiska ja'r.i
ako jedno z perspektivnych umel;;?ch sladidiel pre n6,S potravind,rsky priemysel.
Odporridajri ho medzin6,rodn6 organizi{,cie WHO a FAO a, v sfbasnosti je povo-
lenyi aj v niektorych zA,padnfch krajinS,ch Eur6py.

Acesulfam K je draselnri, sol 6-metyl-1,2,3-oxatiazin-4-6n-2,2-clioxidu. Je to
biela kry5talickr{, l4tka 200-krri,t slad$ia ako sachar6za. Y rri,mci sledovania
hydrotermickej stability tohto sladidla sme s& dopracovali aj k niektorli?m jeho
zrA,kladnym spektrri,lnym charakteristik6,m a pretoZe sme sa s nimi e5te v od.bor-
nej literatrire nestretli, predkladr{,me ich v tejto pr6ci.

fng. Milan Suhaj, RNDr. Miroslav Spairi,r, Ing. Milan I(ov66, CSc., V;fskumnf
ristav potravinri,rsky, Trendianska 53, 825 09 Bratislava.
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Materiil a met6ity

Sledovali sme spektr6lne vlastnosti acosulfarnu K, ktory sa v rimci vfskumu
syntfizy pripravil na Katedre organickej chdmie CHTX' SVST v Bratislave
[t, 2] roakciou chl6rsulfonylizokyanritu s terciilnym butylesterom kysolinl'
3-oxobut6novej. Struktfra acesulfamu K bola potvrderrri, I0 a 1H NMR spektra-
mi [2]. eistotu pripravon6ho sladidla sme zisfovali met6dou HPLC pouiitim
v.ysokotlakov6ho kvapalinov6ho chromatografu fy PYE-UNICAM (Anglicko),
pozost6vajf ceho z riadiacej jednotky PU 4003, derpadla PU 4003, programo-
vateln6ho multikanrilov6ho UV det'ektora PtT 4021 a integrritora PU 4810.
Podmienky stanovenia boli tak6to:

kol6na Separon Six C-18, 3,3 X 30 mm' mobilni fr4,za metanol-0,005 M KHzPOo (7 : 3)

. prietok 0,4ml.min-1
detekcia 227nm
koncentrr{cia '

acesulfamuK 0,1g.l-1

PouZitim multikanrilov6ho detektora sme uvedenou met6dou namerali absorpi-
116 spektri osobitne pre acesulfam K, jeho znedistujdce zloLky a identifikovali
absorpdn6 maxim6.

Spektrofotometricky smo merali absorpdn6 spoktrum acesulfamu K v oblasti
r-lnov;ich diZok od 185 do 300 nm, identifikovali absorpdn6 maximum a sledo-
i-ali vplyv rozlidnlich parametrov na tieto charakteristiky. Placovali sme s pri-
strojom SPECORD M-40 (Carl Zeiss, Jena, NDR). \rzork5' sme merali v I cm
klemonn;ich kyvet6ch a v IfV oblasti pod 200 nm sme eliminovali vplyv ab-
sorbancie kyslika zo vzduchu pomocou dusika. Podmienky merania boli
tak6to:

spektr6lna Sirka tstrbiny
integradnf das

zosilnenie
r;fchlost z6pisu
honcentrdcia acesulfamu K

0 cm-l,
ls,
5,

2 mm.s-1,
0,01g.1-1.

22

ilm



lr1r- sa \- r.6mci v5iskumu
T SVST r- Bratislave
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Obr. I. Chromat,ografrck1i z6,znam HPLC
iicesulfamu K. f - 

acesulfam I! 2. 3 --
nedistoty.

Fig. 1. Chromatogram HPLC of Ace-
srrlftrme K. I - 

Acesulfame I{, 2. 3 _-
contarninant's.

{w

M 210 N 320 360nn

Obr. 2. UV spektrri acesulftrmr.r Ii (l)
a prit'omnfch nedist6t (2, 3) na,nreran(.
multilian:i,lov1.'rn UV-d.etektorom PtI-

-402r.
Fig. 2. I - UV spectra of Act snlfarne K,
2, 3 - contained contaminants u'hich
\\'ere rneastlred with multicanal UY-tle-

tector PU-4021.

2

^
1 

I'Tl-:r_V-yn_*

/1

/\

/\,!\
l

\'-r-t-r-

Yysleilkv a diskusia

Na obrri,zku 1 je chromatograficklii z6,znan acesulfamu K, ziskanf met6dou
HPLC, ktor;i charakterizuje iistotu s.lTrtetizo\-a,n6ho sladidla pri vlnovej diike
227 nrn. Na zriklade uveden6ho z4,znanut rnoZno identifikor.at pritomnost dvoeh
lralastn5ich l6,tok, ktor6 v percentuS,lnom vvjadreni predstavujri 1,7 a 0,5 oy/o.

\:ychr{,dzajric z n&mer&n5?ch UV spektier multikarrilovfm detektorom od 200
clo 380 nm, ide o balastn6 lStky s absorpdnyrn rnaximom 231 a 227 nm (obr. 2).

'Ie pravdepodobn6, Ze ide bud o niektor6 rezidutl richodiskovej reakdnej zmesi
pri priprave, bud o vedlaj5ie produkty synt6zJ'. Ur-edenri metddu HPLC bude
rnoZn6 vy:ulit aj pri kvantitativnom stanoveni acesulfa,rnu K v potravindrskych
r-yrobkoch v pripade, Ze sa jeho r';?roba a pouZitie r- potravin6rskom priemysle
i.mde realizoyat.

_l

l_,
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Obr. 3. Absorpdn6 spektrum acesulfamu
K (0,01 g.l-1): a 

- v nsut'16lnom pros-
tredi pH 7, meran6 oproti vode; b -v tlmivom roztoku kyseliny citr6novej
a citronanu sodn6ho, pH 5, meran6

oproti tlmivdmu roztoku.
Fig. 3. The Acesulfame I( absorption
spectrum (0.0f g 1-t): e - in the neutral
medium pII 7, measured a,s compared to
water; b - in the buffer solution of
citric acid and sod.ium citrate, pH 5,

measured as compared to buffer.

Obr. 4. Zri,vislost pH vodn6ho roztoku
acesulfamu K od jeho koncentrricie.

Fig.4. pH dependence of Aoesulfam I{
water solution its concentration.

Na obrr{,zku 3 je absorpdn6 spektrum acesulfamu K meran6 spektrofotomet-
ricky od 185 do 330 nm (pri vyBsich vlnovS?ch diZkach je absorbancia nulov6,)
a na obrazku 2 spektrum ziskand met6dou HPLC vyuzitim multikanri,lov6ho
UV detektora v oblasti od 200 do 380 nm. Pri interpretr{,cii ziskan6ho spek,r,ra,
sme vychd,dzaliz jeho Struktriry

CHt

:lo:1-\o
\ ./-

N_SO2

I

K

a pouzili sme pritom aditivne pravidl6, tabelovanfch prispevkov jednotliv)?ch
Struktrir k zr{,kladnej hodnote i-,* zd,kladn6ho skeletu [8, b]. Yychldzajic zo
Etruktriry acesulfamu K, ktord, pri urditom zjednodusenl predstavuje a,B-ne-
nasfteny cyklick;i konjugovanf Sestdl6,nkor'1i ket6n silne absorbujrici v oblasti
210-260 nm (nn* prechod) [3], zvolili sme dva pristupy pravdepodobne vy-
svetlujrice nameran6 UV spektr6,. V prvom pripade experimentri,lnu hodnotu
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L-*, : 227 nm moZno ziskat sridtom teoretickej hodnoty io.o*: 215 nm pri-
shichajfcej Sestdl6,nkov6mu cyklick6mu konjugovan6mu a,p-nenasyten6ntu
ket6nu & l-u* : 12 nm zoclpo\-ecla,jfrcej nlkylu v p-polohe proti karbonvlu
[3, 5]. Vysledny vplyr- auxochr6nych skupin siry, dusika a kyslika sa v tomto
pripadc j*r-i ako nulov;i'. Druh6, alternativa v5-sr-etlenia, l.-o, experimentrl,lneho
LIV spektra vych6dza z X-substit'uor-an6ho a,B-nenasyten6ho ket6nu, pre ktori
zrikla,dnlr, tabelovand, hodnota zahriujirc dusikov;i at6m ua karbonylovej sku-
pine je 193 nm, k domu sa, pripoditava 12 nm pre B-substituovany alkyl a 17 nm
ple 6telor.ykyslikr-B-polohe olefinickej vazby[5].V;isledn5, hoclnota.l-o,:222
nrn je blizka experimentd,lnej hodnote, ak ur'6Zime d'alSie moZnosti vpJyvu hete-
ror'"t6mor. r' Btudor.anom skelete. Skutodn6 \'ysvetlellie vplyvu jednotliv;ich
heteroa,l'6mov v skelet'e acesulfamu K je moZu6 iba na zdrklade podrobn6ho

-itricli:r, UV spektier d'al5ich podobnych L1,tok, pripadne na bri,ze kvantovomecha-
rrickych vypodtor'. Tieto by dali odpoved aj na ot6,zku, pre6o sa v spektre ne-
na,5li arri slab6 maximS, pri vy35ich vlnovych dlZkach, ktor6 by prishichali
r'liirrilkl r.lr'istickym n z* prechodom.

V tabulke 1 uvS,dzame pre acesulfam K hodnoty molS,rneho absorpdn6ho
koeficic:L1,u a jeho logaritmickti. hoclnotu. Tfto charakteristiku sme zistili
i-vpoirir,rm z Bouguerovho-Lambertovho-Beerovho z6,kona. V tabulke 2uv6'dza-
rne hoti Lr,ty u\ieclen6ho koeficientu zistcx'an6 pri rozlidnych koncentrriciach
iiceslrlfi,irl-,r I{ pri 2-o, :227 nm a v neutrd,lnom prostredi. Zisten6 hodnotv
ziir-islcrs j ,,,bsorbl,ncie acesulft-,mu K ocl jeho koncentrS,cie sme pouZili na v1,'-

lroiet ni ,i;i111shs absorpdn6ho kocficientu met6clou najmenBich itr-orcor'. Zo

-l'irbrrlka I. Nanoran6 hoclnoty absor'bancii, /,66r, mollu'neho absorpdl6ho koeficientrt a jeho

r,rr,ie r. \r.asurecl ",r,,"',"91:i;1':J"T"l"T'ff:: lt;,lfL1;'*,,L111u","., ancr rts roga.ith'rr
for Acesulfame K, 0.01 g l-1 ancl. pH 7

],,
Absorbancia2 2r.u*

[.-]
€

fI.rnol-1

I
2

4
5
6
i
I
I

I(l

0,5958
0,574ti
0,5i 26
0,57 8 r
0,5764
0,5605
0,5660
0,5597
(|,58 6.1

0.5870

22 t',4
226,2
22i,t
.).)i.l

226,7
227,r
226,9

226,1)
t')q')

r 980
1560
I 520
I ti:11 )

1 590
l:7( )

I 390
IJ61)
i s0()
t 810

4.0785
4.0629
4.06 r4
4,0656
4,0640
-1,05 r I
4,0565
4,0 r 55
4,0719
4,O722

0.5757 I 0,012 227 ) 0,6 r 158r + 2:J6 4,0636 +0,00s8
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Tobulka 2. Ilodnoty molirnoho absorpdn6ho koeficiontu pri r6znych koncontrdci6ch eoosulfemu

Aable 2. The values of the molar "b"."$i.f;.:Fiiont at various concentretions of Acesulfa,ne
K, pII 7

c

lmg.t-r1
Azzz

e

[l.mol-r.o6-r]
log e

[.mol-r.cm-r1

0,r90r
0,2599
o,3072
o,3534
0,4r49
0,4639
0,5257
0,5864

t2761
r3076
t2384
r1863
tts27
r1668
r 1844
I 1800

4,1065
4,rt64
4,0921
4,0738
4,0765
4,0669
4,0736
4,0719

12160 +513 4,0840+0,018

3
4
l)
6
,
8
9

l0

smornice priamky A : 0,04241 + 1,0773.10ac, charakterizujricej vztah absor-
bancie a koncentricie, sme urdili mdlorrf absorpdnf koeficient a jeho logarit-
mus (e : 1,0773.104 l.mol-l.cm-l a log e : 4,032 l.mol-1.cm*1, resp. s -: 1,0773. 108 m2.mol-l a log e : 3,032 mz.mol-r).

Acesulfam K je dobre rozpustnli vo vode. PretoZo ide o draselnd sol, po roz-
pusteni sa pH jeho vodnfch roztokov posri.va do alkalickej oblasti v zdvislosti
od koncentrhaie. Obrhzok 4 zndzoriuje zisten6 hodnoty pH vodnfch roztokov
acesulfamu K v rozsahu koncentrri,cie od 1 do l0 g.l-r. Zmena pH v zistovanom
koncentradnom rozsahu je velmi ufuaznh a treba s iou poditat aj pri sledovani
absorpdnfch spektier, pretoZe pri zmene pH sa menia aj hodnoty absorbancie
a pri uriitfch hodnotrich dochddza aj k posuvu l*= a zmeno tvaru absorpbnej
krivky. Vplyv pH na absorpbn6 spektrum sme sledovali jednak v tlmivlfch
roztokoch s hodnotami pH 3-f f alebo po prldavku kyseliny alebo z6sady na
urditri hodnotu pH.

Pri hodnot6ch tlmivfch roztokov s pII 7, 9 a l1 sa nezistili vfznamnejdie
rozdiely spoktier v porovnani so zilznamom n& obrdzku 3a. V prlpade pouZitia
tlmiv6ho roztoku pozostr4vajriceho z kyseliny citrdnovej a jej sodnej soli pri
pH 3 a 5 dodlo k posuvu.X-o smerom k vy$Eim vlnovfm dlZkam z 227 nmna
233 nm, ako aj k zniieniu intenzity absorbancie acesulfemu K (obr. 3b).
Zmena X- . a intonzity absorbancie acesulfamu K pri tfchto hodnotd,ch pH
srivisi zrejme s interakciou rozpf5fadla s chromofdrnymi skupinami. Pri pouiiti
tlmivdho roztoku, pozostdvajriceho z kyseliny octovej a octanu sodn6ho, pH 5,
charakter absorpdn6ho spektra acesulfamu sa nezmenil.

Vyraznejdie sa prejavi vplyv pH na tvar spektra acesulfamu po pridavku ky.
seliny alebo zd,sady pri jednotlivfch meraniach spektra proti destilovanej vode
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: _i : rintrdcrdch acosulfamu

: :- :F:- : :ai ioD3 of Acoslulfamo
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:Dr 5). Pridavok kyseliny citr6novej do hodnotv pH 4 md nepatrnJi'yplyi- na
z-;i,:Senie absorbancio acesulfamn K. Vfraznj' je vplyv kyseliny pri poklese
rH pod hodnotu 4, ked sa prejalii absorbancia kyseliny citr6novej v dblekej
L-\- oblasti s dosahom aZ do blizkej UV oblasti. Dochddza k sriEtu spektiel
:':esnlfamn a kyseliny aL po izozbesticky bod pri 240 nm. Pri tejto hodnote
'.'inovej aiZtv .|e frdinok priclavku k.vseliny do pH 3 zanedbatelny. Pridavok

(-)br. 5. Absorpdn6 spelibrd, ac:rstrlfh,nrrt K
l.t_)I g.l-1) po pridavku k.yselinv citr6-

love.i (pII 3-d) a NaOt{ (pH 7-12).
Fig. 5. Absorption spectra, of Acosnlfarne
Ii (o.01 g l-1) aft'er the addibion of citric
,r, itl (PH 3-6) and sodium hvd.roxide

(pH 7- l2).

\tlOH m6 podobny friinok na t\'&r' spektlzr, aoeslrlfamu K. Vyrazne sa, meni
tr-al spektra v oblasti ocl 185 nnl do l.-u= (t. j, 297 nm) ploporciondlne so vzras-
liLj(rcou hodnotou pH v alkalickej oblasti. menej pli imax aZ do izozbest'ich6ho
l,c'clrr pri 240 nm, od ktor6ho sa snlelom k cllhiim vlrrovym diZkam absorbancia.
zllrenorl pH do hodnoty 12 uZ pralitickr- rremerri. Z ur-eden6ho vy-pl;y'r'a, Ze

r- pripacle acesulfamu K sa vpll-r-y pH r- I'ozsahu ocl 3 clo 12 pri spektrofoto-
rnetrickych meraniach absorbancie v UY oblasti rrajrnerrej prejavujti r- ohlasti
izozbestick6ho bodu pri 240 nm.

V menej polS,rnych organick;ich rozpriStadlich je lozpustnost acesulfamu l{
r-elmi nizka. Priebeh spektra acesulfamu napr. r et,arrole (meran6 proti etano-
lu) je arralogickll? ako v pripade obr6,zku 3a. Nezaznamenali sme ani yyraznej5ie
zlnen\, 2-r*. Na stabilitu spektra acesulfaulu K v rnenej pold,rnom prostredi
m6, \'ply\r najmri existencia vodikovej yazby medzi molekularni tohto sladidltr,.
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Cnenrpa:rrnan xapaKnepncrrrr(a aqecylr{aua K

Pe aroue

B crarre outrcaur,I cnexTpaJrluble csotcrsa EoBoro cuETeruqecnoro cJraAnoro BeqecrBa
aqecynb(paMa K u uerog HPLC Airfl otrpeAeJreErrE ero qtrcrorEr uJru flre BarpsaEeEtrn.
Ilpure4errr ctrenrpbr rrornou1eruff aqecytt(faua It. Buno orpeAeJreuo ].xarc trpE 227 +
=t 0,6 sM { ycrauoBfies }.ilsgg Mornpuufi xoa{rfuqueEr trorJroqeuus X : 1,0773.103 u2.
. Mon-l. Anroprr ycraraBJrnBantr xo6 cfier(Tpa trorJroqeurff B BaBtrctrMocrtr or xapanTepa
cpe,qbr !r otrpeAennnu r.raos6ecrusecRyro rosRy trpn 240 EM.

Speetral charaoteristlo of &cesu lome K

Summary

In this article tho speotral properties of the new s5mthetic sweetener Acesulfame I{. and
the EPLC method for the determation of its tho purity or the contaminants contont are
doscribed. Tho absorption spectra of Acesulfame Ii aro mentioned, lps,3 at 227 f 0,6 nm as
well as the molar absorption coefficient e : 1.0773 X 103 ms mol-r at l6e. was doter-
mined. The dovelopment of tho absorption speotnrm was detected in dependence on
medium properties and the isosbestie point at 240 nrn was determined.
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