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Vvuzitie derivacnej spektrofotometrie pri stanoveni acesulfamu
K v nealkoholickych napojoch

MILAN SUHAJ - MILAN KOVAC

Sthrn. Metédou UV derivaénej spektrofotometrie sa stanovoval acesulfim K, nové
syntetické sladidlo, vo vybratych typoch nealkoholickych ndpojov. Meranie spektier a ich
matematicka transformacia sa robili na spektrofotometri Specord M 40 pomocou progra-
movej kazety Data Handling 1. Metdda sa ukazala $pecifickd pre napoje coca-colového ty-

pu.

Na adresu aditivnych latok v sicasnosti odznieva vela kritickych pripomie-
10k, najmi pre obavy, Ze ich ¢oraz $ir$im vyuZzivanim sa postupne strati pri-
rodzeny charakter potravin a ich biologicka hodnota. Ide aj o problémy tyka-

lce sa kvality vyroby v zmysle hygienickych kritérii, ¢o plati vo velkej miere
» syntetickych sladidlach. Pri vybere tychto latok sa preto v rdmci vyroby niz-
<oenergetickych potravin postupuje velmi opatrne. Je snaha hladat a vyrabat
nové, bezpeénejsie sladidld a zdd sa, Ze v sicasnosti si najperspektivnejsie
najmi aspartam a acesulfam K.

Acesulfam K je draselna sol 6-metyl-1,2,3-oxatiazinén-2,2-dioxidu. Jeho
struktiira sa podoba sacharinu, pricom je 150- az 200-krat sladsi v porovnani
< 3 % roztokom sachardzy. Kvalita jeho sladkej chuti sa hodnoti ako prijem-
n4 a ¢istd, pricom jeho uc¢inna koncentracia v nizkoenergetickych vyrobkoch
je nad 0,2 g.I"". Schvédlenie ADI hodnoty, 9 mg.kg'.d"!, na drovni FAO a
WHO, dalo vyznamny podnet na zavedenie priemyselnej vyroby acesulfamu
K pod obchodnym nazvom Sunnet (Hoechst, NSR) a na jeho uplatnenie, naj-
maé pri tepelnej uprave potravin, dnes uz vo viacerych $tatoch zapadnej Eur6-
py [1].

Pri analytickom stanoveni acesulfamu K sme v ramci zédkladného vyskumu
stability tohto sladidla v hydrotermickych procesoch overovali metédu deri-
vatnej spektrofotometrie v niektorych typoch nealkoholickych napojov. De-
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rivacia absorpénych spektier totiz zvyraziiuje spektralne pasy jednotlivych
zloziek, zvysuje ich rozlisiteInost, eliminuje negativny vplyv rozptylu a zdkalu
a ucinne potlaca pozadie, ¢im sa vytvaraji vhodné podmienky na analyzu la-
tok.

Material a metody

Na analyzu sme pouzili bezné népoje coca-colového typu, tonikového a li-
monadového charakteru, ako aj dzasy a praskové napoje. Ndpoje sme zbavili
CO, prebublavanim dusikom.

Vzorky nealkoholickych ndpojov sme obohatili acesulfamom K na 0,05 az
1 g.I''. Sladidlo bolo v ramci prieskumu syntézy pripravené na ChTF SVST.
Bratislava [2]. Vzorky sme pred meranim riedili destilovanou vodou v pome-
re 1:100. Podmienky merania vychadzali zo spektralnej charakteristiky ace-
sulfamu K [3] a boli:

rozsah pouzitych vinovych dizok 200 az 280 cm
spektralna $irka $trbiny 0cm!

integracny ¢as 2s

zosilnenie 1

rychlost zapisu 2mm.s’!

Zero Adj 0 abs. jednotiek
ExpY 0,8 abs. jednotiek
Exp X 1 mm.cm™!

Namerané absorpiné spektra vzoriek sme znazornili a pouzili na derivova-
nie po od¢itani spektra slepého stanovenia. Derivované spektra sme nasobili
faktorom 120. Meranie spektier a matematické operdcie s nimi sme vykonali
pomocou programovej kazety Data Handling I na pristroji Specord M 40 fy
Carl Zeiss Jena, NDR.

Vysledky a diskusia

Na obrazku 1 st absorpéné spektra vzoriek niektorych vybratych nealkoho-
lickych napojov obohatenych acesulfimom K na 1 g.I''. Lokédlne maximum
pri 227 nm patri acesulfdamu K. Spektrd maju rozli¢ny priebeh podla svojej
kvalitativnej odliSnosti zloZenia, ¢o znemoziuje ich vyuZitie na priame stano-
venie sledovaného sladidla.
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Druhé derivacie UV spektier vybratych typov nealkoholickych népojov su
uvedené na obrazku 2. Vidime, Ze v derivovanych spektrach je icinne elimi-
nované pozadie a najmé v oblasti A_, acesulfimu K pri 227 nm s derivované
spektra vzoriek blizke hodnotou druhej derivicie Standardu. Na obrézku 3 je
priebeh absorpénych spektier a ich druhych derivacii v celom sledovanom
xoncentraénom rozsahu acesulfdamu K v napoji Coca-cola.

Pre zavislost hodnoty druhej derivécie pri A_, 227 nm od koncentracie sa
metédou linedrnej regresie uréila analyticka ¢iara pre Standardny roztok ace-
sulfamu K v tvare
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Obr. 1. Absorp¢né spektra nealkoholickych napojov obohatenych acesulfamom K na 1 g.I'! (rie-
denie 100-krat). 1 — Zeus — grapefruitovy dzus. 2 — Pepsi-cola. 3 - Vinea. 4 — Perla — pomaran¢ovy
nédpoj. 5 — Chito-tonic.

Fig. 1. Absorption spectrums of soft drinks enriched by Acesulfam K to 1 g I'! (diluted 100x).
| — Zeus — grape-fruit juice. 2 — Pepsi-Cola. 3 — Vinea. 4 — Perla — orange drink. 5 — Chito-tonic.

¢ =30,7/AQ) . 120/ + 0,1758  [mg.l],

kde vyraz /A{3) . 120/ je absolitna hodnota druhej derivicie pri 227 nm vyna-
sobena faktorom 120. Pre uvedenu zavislost medzi hodnotami koncentrécie a
druhej derivacie sme vypocitali korelacny koeficient » = 0,999, podla ktoré-
ho je medzi uvedenymi veli¢inami velmi tzky linedrny vztah. Medza stanove-
nia v danych podmienkach merania pre referen¢ny acesulfam K je 0,2 mg.1"".
Z rovnice analytickej ¢iary podla nameranych hodnét druhych derivacii sme
vypocitali koncentréacie acesulfaimu K v jednotlivych druhoch nealkoholic-
kych napojov.

N4jdené koncentracie sladidla pri roznych drovniach pridavku, vytaznosti
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Obr. 2. Druhé derivacie absorpénych spektier nealkoholickych napojov obohatenych Acesulfz-
mom K na 1 g.I'"! (riedenie 100-krat). 1 — Pepsi-cola. 2 — Chito-tonic. 3 — Vinea. 4 — Perla — poma-
ranc¢ovy napoj. 5 — Zeus — grapefruitovy dzas.

Fig. 2. Second derivations of absorption spectrums of soft drinks enriched by Acesulfam K to :
g I'! (diluted 100x). 1 — Pepsi-Cola. 2 — Chito-tonic. 3 — Vinea. 4 — Perla - orange drink. 5 - Zeus
- grape-fruit juice.

Obr. 3. Absorpéné spektrd a ich druhé derivacie napoja Coca-cola s pridavkom acesulfdmu K
0d 0,05 do 1 g.I'! (riedenie 100-krat).
Fig. 3. Absorption spectrums and their second derivations of Coca-Cola with addition of Acesul!-
fam K from 0.05 to 1 g I'! (diluted 100x).

stanovenia s relativnou smerodajnou odchylkou st uvedené v tabulke 1
Z uvedenych hodnét stanovenia acesulfamu K v napojoch vidime, Ze najlep
$iu zhodu so skuto¢nym obsahom ddva metdda v pripade kolovych néapojo
a dzasov typu Zeus v celom testovanom rozsahu. Stanovenia v ostatnych na
pojoch vykazuju dostatocnu spravnost az od urcitej koncentracie, napr. o
400 mg.I'" v napoji Dia-Florida, kym v ndpoji Vinea a Perla sa pozadovan:
spravnost stanovenia nedosiahla ani pri najvyssich koncentraciach pridanéhe
sladidla. Niektoré ndapoje vzhladom na svoje povodné zloZenie totiz pri A
acesulfamu K vykazuju ur¢itd pozitivnu, resp. negativnu hodnotu druhej de
rivdcie, ktora viac alebo menej zataZuje vysledky stanovenia najma pri niz
kych hladinach sladidla v ndpojoch. Na stanovenia rusivo posobi aj vyssi
koncentracia kyseliny citronovej, kyseliny sorbovej (Perla), kofeinu (Kofola
a i. Predpokladom spravneho stanovenia acesulfdmu K v ndpojoch uvedeno
metddou je, aby zdkladné spektrum matrice (samotného ndpoja) malo najm.
v oblasti A acesulfamu K linearny priebeh bez lokélnych extrémov, ktor
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Tabulka 1. Stanovenie acesulfimu K v nealkoholickych napojoch deriva¢nou spektrofotomet-

riou (pocet merani kazdej vzorky n = 6)

Table 1. Determination of Acesulfam K in soft drinks by derivative spectrophotometry (number

of measurings for each sample n = 6)

3 Pridavok acesulfamu K? [mg.1"!]
Napoj! 50 100 200 400 600 | 800 1000
najdeny obsah acesulfamu K3 [mg.1"!]
1 vytaznost stanovenia® [ %]
relativna smerodajna odchylka’ [ %]
| Pepsi-cola 55,69 | 100,64 | 199,02 | 379,84 | 594,79 | 788,14 993,33
‘ 111,38 | 100,64 99,51 94,96 99,14 98,52 99,33
| 1,96 0,54 1,09 0 2,79 0,14 1,56
| Coca-cola 58,17 101 J5 1 19994 | 42476 | 604,87 | 800,89 | 1010,72
‘ 116,34 | 101,75 99,97 | 106,19 100,81 100,11 101,07
i 1,62 1,04 0 0,52 0 2,34 0,32
. Citrokola 65,17 | 110,29 | 199,94 | 42497 | 605,28 | 832,36 | 1012,26
[ 130,34 | 110,29 99,97 | 106,24 100,88 | 104,05 101,23
0 0 0 0 0,16 0 0
| Zeus— pomarancovy 50,27 99,55 | 200,0 401,0 613,03 | 863,23 990,11
dzas® 100,55 99,55 | 100,0 100,25 102,17 | 1079 99,01
4,36 1,06 0 0,36 4,29 2,14 1,72
- Zeus — grape-fruitovy 20,34 | 109,27 | 202,70 | 379,84 | 601,80 | 783,75 | 1006,42
- dzas’ 0,68 | 109,27 101,35 9496 | 100,3 97,97 100,64
0 1,66 0,80 0 0 0,23 0
Dia-Florida - 65,63 | 157,88 | 374,12 | 569,06 | 755,50 935,82 |
dzus® 65,63 78,94 93,53 94 .84 94,44 93,58
1,67 0 2,72 2,05 1,66
' Limo — pomarancovy - 20,3 155,93 | 346,33 | 562,05 | 739,64 959,20
népoje’ 20,3 77,97 86,58 93,67 92,46 95,92
; 0 1,45 1,92 0,19 0 1,96
| Praskovy napoj — - 71,87 174,59 | 357,0 581,86 | 799,7
' malinovy! 71,87 87,29 89,25 96,98 99.96
| 239 10,44 5;11 0,34 0,26
' Dia-citrén!! - - 156,5 335,02 | 559.74 | 740,10 966,21
‘ 78,25 83,76 93,29 92,51 96,62
} 0,69 0 0,39 0,15 0,23 ‘
Chito-tonic - - | 154,10 | 335,02 | 521,93 | 741,95 941.,5 I
1 77,05 83,76 86,98 92,74 94,15
0,79 0 3,18

0,15

2,01
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Tab. 1. pokratovanie

Vinea - - 102,16 | 289,99 | 476,8 697,28 | 897,80
51,08 72,50 79,47 87,16 89,78
17,42 0 3,48 0 1,98
Perla - - - - 335,43 - 742 .41
55,91 74,24

0,28 0

!Drink; 2Addition of acefulfam K: *Found content of acesulfam K; ‘Percentage of original value:
SRelative standard deviation; ®Zeus — orange juice; "Zeus — grape-fruit juice; 8Dia-Florida juice:
Limo — orange drink; "Powdered berry drink; !'Dia-Lemon.

TabuTlka 2. Stanovenie acesulfimu K v ndpojoch deriva¢nou spektrofotometriou pri réznych

vinovych dizkach
Table 2. Determination of Acesulfam K in drinks by derivative spectrophotometry at various
wavelenghts
Pridavok acesulfamu K? [mg.1"!]
Nipoj! 100 200 400 600 800 1000
najdeny obsah acesulfamu K?* [mg.1"']
vytaznost stanovenia* [%]
relativna smerodajna odchylka® [%]
Limo 20,3 155,93 346,33 562,05 739,64 T 959,20
227 nm 20,3 77,97 86,58 93,67 92,46 95,92
0 1,45 1,92 0,19 0 1,96
Limo 84,59 189,71 396,52 590,47 760,16 962,21
230,5nm 84,59 94,86 99.13 98,41 95,02 | 96,22
16,89 2,73 0 0 1,18 1,37
Chito - 154,10 335,02 521,93 741,95 941,50
227 nm 77,05 83,76 86,98 92,74 94,15
0,79 0 3,18 0,15 2,01
Chito - 288,82 458,84 621,37 786,12 1013,65
236 nm 144 41 114,71 103,56 98,26 101,36
0 0,22 2,99 1,31 0,91

'Drink; Addition of Acesulfam K; *Measured content of Acesulfam K; *Percentage of original
value; *Relative standard deviation.
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20 derivovani nadobudne nulovi hodnotu, ako je to pri kolovych napojoch.
Daldou podmienkou spravneho stanovenia je stabilita zakladného spektra na-
~ojov, dana nekolisajucim zlozenim népojov pocas dlhodobej vyroby. Stabil-
n¢ zloZenie sme zistili pri kolovych napojoch oproti ostatnym nealkoholickym
napojom.

Uvedené problémy stanovenia nizsich koncentrécii acesulfdmu K v niekto-
~vch napojoch metédou derivaénej spektrofotometrie nemozno riesit meto-
Jou Stadardného pridavku, ako to aj vyplyva z nameranych vysledkov (tab.
). V niektorych népojoch kde vplyv povodnej hodnoty druhej derivécie na

vvtaznost stanovenia pri A, nie je velky, mozno acesulfam K stanovit mera-
niami pri inych vinovych dlzkach ako A__ .V tabulke 2 si vysledky stanovenia

acesulfamu K v napojoch Chito a Limo prl vinovych dizkach 236 a 230,5 nm
2 na porovnanie analogické stanovenie pri A__ . Tymto spésobom sme dosiah-
| podstatne lepsie a spravnejsie vysledky, ¢o napr. v ndpoji Limo umoziuje
stanovit acesulfam K na urovni jeho aktualnej koncentracie v napoji. Novu
vInovi dizku volime pre kazdy ndpoj individualne na zaklade studia derivacie
matrice. Nevyhodou tohto rieSenia je pomerne problematické od¢itanie hod-
not druhych derivacii pocas $pecidlneho programu prehliadky derivovaného
zaznamu.

Inou formou eliminécie chyb zatazujucich vysledky stanovenia acesulfaimu
K v nealkoholickych napojoch je korekcia vysledkov o hodnoty druhych deri-
vacii pri 227 nm samych napojov dlhodobejsim sledovanim tychto hodnot
a ich $tatistickym vyhodnotenim. Malo by to zmysel najmi v pripade, Ze by
bolo zname, v ktorych druhoch népojov sa uvedené sladidlo bude aplikovat.
Isté odchylky od stanoveni v modelovych podmienkach treba ocakavat pri
stanoveni v redlnych nizkoenergetickych ndpojoch neobsahujucich sacharo-
zu.

Napriek niektorym uvedenym obmedzeniam mozno na zaver konstatovat,
7e metéda derivacnej spektrofotometrie stanovenia acesulfamu K v nealko-
holickych napojoch je jednoducha, rychla a dostato¢ne presnd. Na presnost
stanovenia pozitivne vplyva aj moznost realizovat merania spektier ich aku-
muléciou a $tatistickym spracovanim pomocou programovej kazety. Stanove-
nie odporacame najma pre nealkoholické kolové népoje.
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Hicnoab30oBanue 1epHBANMOHHON CNEKTPOOTOMETPHY /IS onpeleienus anecyisdpama K B ne-
AIKOr0JIbHBIX HAMKMTKAX

Pezwome

MeroznoMm YB nepuBauyoHHOM crieKTpodoToMeTpuy ObL1 onpeseseH auecyiabdam K -
HOBOE CHMHTETMYECKOe CaXapHuCTOe BelecTBO B #30paHHBIX COpTaX HEaJKOTOJbHBIX Ha-
IMTKOB. V3MepeHue CIEeKTPOB M MX MareMaTudeckoe Ipeobpa3oBaHue NMPOM3ALLIO Ha
ciektpodoromerpe Specord M 40 mpyu oMoy mporpaMMHoi Kaccetsl Data Handling. O6-
HapyKMJIach TOYHOCTh U IIPAaBUJILHOCTE ONpesiesienna anecyibgama K B HealKoroJbHbLx
HaIMTKaX TMIIa KOKA-KoJa U B COKax — copTa Zeus. JIa Apyrux HaIUMTKOB ITPeJIararoTcs
MaJleHbKyue MoauduKanye IepuBalyoHHOr0 MeTozIa.

Employment of derivative spectrophotometry for determination of Acesulfam K in soft drinks
Summary

A new synthetic sweetener — Acesulfam K was determined by UV derivative spectrophoto-
metry in some chosen types of soft drinks. Measuring of spectrums and their mathematical trans-
formation was done with spectrophotometer Specord M 40 by using the program cassette Datz
Handling I. Accuracy and correctness for Acesulfam K determination in soft drinks and in orang:
or grapefruit juices were found. For other drinks it is necessary to include an isolation of Acesu -
fam K.
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