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Stanovenie acesulfamu K v nealkoholickych napojoch
metédou HPLC

BORIS FERENCIK - MILAN SUHAJ - MILAN KOVAC

Sdhrn. Autori predkladaji vypracovani metéddu vysokoucinnej kvapalinovej chroma-
tografie na stanovenie syntetického sladidla acesulfamu K v nealkoholickych ndpojoch.

Na analyzu sa pouzila koléna Separon SGX NH, a mobilnd fiza acetonitril-voda
(70 : 30). Acesulfam K bol detegovany UV detektorom pri 227 nm. Vytaznost stanovenia
sladidla sa pohybovala od 94,7 do 101,2 %.

Metéda HPLC sa ukazala vhodnou na rychle a dostato¢ne presné stanovenie acesulfamu
K v nealkoholickych ndpojoch.

V poslednych rokoch sa v celom svete intenzivne rozsiruje sortiment i ob-
jem vyroby nealkoholickych nédpojov obsahujicich nizkoenergetické sladidla
v ramci sndh o znizenie prijmu rafinovaného cukru. Medzi sii¢asne pouZziva-
nymi syntetickymi sladidlami na zdpadnom trhu si vdaka svojej stabilite a $i-
rokej oblasti aplikacie ziskal svoje miesto acesulfam K. Uplatnenie nachadza
pri vyrobe nealkoholickych napojov, suchych ndpojovych zmesi, marmelad,
dzemov, zuvaciek, cukroviniek, vyrobkov pre ustnu hygienu az po farmaceu-
tické pripravky [1].

Acesulfam K je draselnd sol 6-metyl-1,2,3-oxatiazindn-2,2-dioxidu. Je
150-200-krat sladsi ako 3 % roztok sacharézy a ADI hodnota predstavuje
podla FAO a WHO 9 mg na kilogram telesnej hmotnosti a defi. Kvalita jeho
sladkej chuti sa hodnoti ako prijemna a ¢ista [2].

Problematikou stanovenia acesulfamu K metédou HPLC sa zaoberali via-
ceri autori [3-5]. Vo vsetkych pripadoch sa pouzil systém s nepoldrnou re-
verznou fazou a ¢as analyzy sa pohyboval od 10 do 20 mindt. V naSej praci
sme pouzili kolénu s polarnou stacionarnou fazou a ¢as jednej analyzy sa po-
darilo skrétit na 5 az 7 minut.
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Na stanovenie acesulfamu K sa vypracovala aj metdda kapildrnej izotacho-
forézy [6] a deriva¢nej spektrofotomerie [7]. Metdda kapilarnej izotachoforé-
zy umoziuje stanovit v ndpojoch okrem acesulfamu K aj organické kyseliny,

avSak citlivost metddy pri stanoventi sladidla je v porovnani s metédou HPLC
nizsia.

Material a metody

Standard acesulfamu K pripravila Katedra organickej chémie CHTF SVST
v Bratislave. Ako mobilna fazu sme pouzili acetonitril pre chromatografiu
(Merck) a redestilovant vodu. Ako vzorky nealkoholickych napojov sme vy-
brali Pepsicolu, Mirindu, Olympus a pomarancovy dzus Zeus. Napoje sytené
CO, sme odplynili pomocou ultrazvuku.

Nealkoholické napoje s pridavkom acesulfamu K (100, resp. 250 mg . 1)
sme 50 krat riedili destilovanou vodou a po filtracii filtraénym papierom sme
takto pripravené vzorky analyzovali. Rovnako sme na porovnanie upravili na-
poje bez pridavku sladidla.

Chromatografické podmienky:
kvapalinovy chromatograf Pye Unicam PU 4003s UV VIS detektorom

s polom diéd PU 4021 a integratorom PU 4810

kolona Separon SGX NH,, 60 X 3,3 mm, dp = 5um
mobilna faza acetonitril-voda (70 : 30)
prietok 0,4 ml . min™!
detekcia UV pri 227 nm (A, acesulfamu K)
nastrek 20 ul
teplota 26 °C
Vysledky a diskusia

Na obrazku 1 su chromatografické zdaznamy acesulfamu K v destilovanej
vode a riedenych nealkoholickych napojoch s pridavkom (a) a bez pridavku
acesulfamu K (b). Analyzy nerusila pritomnost inych zloziek napojov. Tie sa
bud vobec nezadrziavali na koldne, alebo je ich koncentrécia, resp. absorpcia
UV ziarenia pri 227 nm ovela menS$ia ako pri acesulfame K.

Tabulka 1 uvadza pridané a stanovené mnozstvo acesulfamu K. vytaznost
stanovenia a relativnu smerodajnt odchylku. Vytaznost stanovenia pri pri-
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Tabulka 1. Stanovenie acesulfamu K v nealkoholickych ndpojoch metédou HPLC
Table 1. Determination of acesulfam K in soft drinks by HPLC method

Nipoj! Acesulfam K? Relat. smer.”
pridané* stanovené* Vytaznost® odchylka
[mg. I [mg. 1" (%] (%]
Pepsi-Cola 100 101,2 101.2 1,25
250 2472 98.9 0,98
Mirinda 100 99.0 99.0 2,41
250 2454 98,2 0,48
Zeus 100 94,7 94,7 2,02
250 2427 97.1 0,32
Olympus 100 98.1 98.1 0,67
250 2477 99.1 1,33

'Drink; *Acesulfam K; *Added:; *Determinated; *Recovery; “Relative deviation.
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Obr. 1. Stanovenie acesulfamu K v nealkoholickych napojoch metédou HPLC. | — acesultam K
(5mg . I""), 2a— Zeus s pridavkom acesulfamu K, 2b — Zeus. 3a — Olympus s pridavkom acesulfa-
mu K, 3b — Olympus, 4a — Mirinda s pridavkom acesulfamu K, 4b — Mirinda. r — ¢as (min).
Fig. 1. Determination acesulfam K in soft drinks by HPLC method. 1 — Acesulfam K (S mg . 1),
2a — Zeus with addition of acesulfam K, 2b - Zeus, 3a — Olympus with addition of acesultam K,
3b — Olympus, 4a — Mirinda with addition of acesulfam K. 4b — Mirinda. ¢ — time (min).
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davku sladidla 100 mg i 250 mg . I"! v ndpojoch Pepsi-Cola, Mirinda a Olym-
pus sa pohybovala od 98,1 do 101,2 %. V pripade ndpoja Zeus bola vytaznost
stanovenia nizsia, a to 94,7, resp. 97,1 %. Pravdepodobne dochadza k ad-
sorpcii acesulfamu K na pevné drenové sucasti napoja. Vytaznost stanovenia
sladidla v nefiltrovanom népoji Zeus bola 0 4 % vyssia ako v pripade filtrova-
ného napoja.

Na zdver mozno konStatovat, Ze stanovenie acesulfamu K v nelakoholic-
kych ndpojoch metédou vysokoucinnej kvapalinovej chromatografie posky-
tuje rychle a dostato¢ne presné vysledky pre rutinné analyzy.
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Do redakcie doslo 13. 12. 1988

Onpenenenne anecyibpama K B 6€3a1KOroJibHbIX HAMHTKAX METONOM BbICOKOI()GeKTHBHOM
xpomatorpaduu

Pezmome

B pa6ore pa3paboTaHHBI MeTO]] BBICOKO3( D eKTUBHOM XpoMaTorpaduu 4 onpenesie-
HMSI CUHTETUYECKOTO CJIaIKOTO BelljecTBa anecyibdama K B 6e3aIKOroJIbHBIX HaIUTKAX.

A aHaM3a aBTOPBI IPUMeHMIM KoJloHKy Separon SGX NH, u noasuxHyo dasy ane-
mutpui-Bona (70 : 30). Auecynsdam K obnapyxunu YB nerekropom npu 227 HM. Berxon
OInpeJesIeHHOTO CJIagKoro Bemectna 6pw1 ¢ 94,7 no 101,2 %.

MeTox BBICOKO3((ERTUBHOI XpomaTorpadum sABJIAeTCA IMOAXOAAIIMM K ObICTpoMy
M JOCTATOYHO TOYHOMY OIIpefiesIeHMIO 3TOrO CJAAKOTro BellecTBa B 6€3aJIKOrOJbHBIX Ha-
MMATKAX.
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Determination of acesulfam K in soft drinks by HPLC
Summary

In the presented work the method of HPLC for determination of synthetic sweetener acesulfam
K in soft drinks was elaborated.

Column Separon SGX NH, and mobile phase acetonitrile-water (70 : 30) were used for analy-
sis. Acesulfam K was detected by UV detector at 227 nm. Recovery: 94,7-101,2 %.

The HPLC method proved itself to be effective for quick and reasonably precise determination
of this sweetener in soft drinks.
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