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VvuZitie derivainej spektrofotometrie pri stanovenf acesulfdmu
K v nealkoholickfch nripojoch

MILAN SUHAJ - MILAN KOVAC

Srihrn. Metddou UV derivadnej spektrofotometrie sa stanovoval acesulfdm K, novd
syntetickd stadidlo, vo vybratfch typoch nealkoholick!ch nilpojov. Meranie spektier a ich
matematickd transform6cia sa robili na spektrofotometri Specord M 40 pomocou progra-
movej kazety Data Handling I. Met6da sa ukdzala Specificki pre niipoje coca-colovdho ty-
pu.

Na adresu aditfvnych liitok v sridasnosti odznieva vela kritickfch pripomie-
:.rok, najme pre obavy, Ze ich doraz Sir5fm vyuZ(vanfm sa postupne strati pri-
:odzeni charakter potravin a ich biologickii hodnota. Ide aj o probldmy tfka-
'uce sa kvality vfroby v zmysle hygienickfch krit6rii, do plat( vo velkej miere
J syntetickych sladidldch. Pri vfbere t:ichto ldtok sa preto v r6mci vfroby niz-
ioenergetickfch potravin postupuje velmi opatrne. Je snaha hladat a vyriibat
novd, bezpednej5ie sladidki a zd6 sa, Ze v sfdasnosti sri najperspektivnejSie
najma aspart6m a acesulf6m K.

Acesulf6m K je draseln6 sof 6-metyl-1,2,3-oxatiazin6n-2,2-dioxidu. Jeho

struktfra sa podobii sacharfnu, pridom je 150- aLZ$O-krit slad5i v porovnan(
s 3 7o roztokom sachar6zy. Kvalita jeho sladkej chuti sa hodnoti ako prfjem-
nd a dist6, pridom jeho ridinnri koncentriicia v nizkoenergetickich vfrobkoch
je nad 0,2 g.l'1. Schv6lenie ADI hodnoty, g mg.kg-r.d-l, na frovni FAO a

WHO, dalo vfznamny podnet na zavedenie priemyselnej vfroby acesulfiimu
K pod obchodnfm n6zvom Sunnet (Hoechst, NSR) a na jeho uplatnenie, naj-
md pri tepelnej riprave potravfn, dnes uZ vo viacerich Stdtoch ziipadnej Eur6-
pv [1].

Pri analytickom stanovenf acesulf6mu K sme v r6mci z6kladn6ho vfskumu
stability tohto sladidla v hydrotermickfch procesoch overovali met6du deri-
vadnej spektrofotometrie v niektorych typoch nealkoholickfch n6pojov. De-
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rivi{cia absorpdnfch spektier totiL zvyrazfiuje spektr6lne p6sy jednotlivich
zloLiek, zvysuje ich rozlfsitefnost, eliminuje negatfvny vplyv rozptylu a zr4kalu
a fdinne potldda pozadie, dfm sa vytv6rajri vhodnd podmienky na analfzu 16-

tok.

Materidl a mett6dy

Na analfzu sme pouZili beZn€ n6poje coca-colov6ho typu, tonikovdho a li-
mon6dov6ho charakteru, ako aj dZfsy a pr65kov6 nripoje. N6poje sme zbavili
CO, prebubliivanfm dusikom.

Vzorky nealkoholickfch ndpojov sme obohatili acesulf6mom K na 0,05 aZ

1 g.ft. Sladidlo bolo v rdmci prieskumu syntdzy pripraven6 na ChTF SVST.
Bratislava [2]. Vzorky sme pred meranfm riedili destilovanou vodou v pome-
re 1:100. Podmienky merania vychddzali zo spektri{lnej charakteristiky ace-
sulfilmuK[3] aboli:
rozsah pouZitfch vlnovich diZok
spektr6lna Sirka Strbiny
integradni das

zosilnenie
richlost' z6pisu

. Zero Adj
ExpY
Exp X

Namerand absorpdn€ spektrii vzoriek sme zn6zornili a pouZili na derivova-
nie po oddftani spektra slep6ho stanovenia. Derivovan€ spektr6 sme n6sobili
faktorom 120. Meranie spektier a matematick6 oper6cie s nimi sme vykonali
pomocou programovej kazety Data Handling I na prfstroji Specord M 40 f\'
Carl Zeiss Jena, NDR.

Vfsledky a diskusia

Na obr6zku 1 sri absorpdnd spektrd vzoriek niektorich vybratfch nealkoho-
lickfch ndpojov obohatenich acesulfdmom K na 1 g.lr. Lokdlne maximum
pri 227 nm patrf acesulfiimu K. Spektrd majf rozlidni priebeh podla svojej
kvalitatfvnej odli5nosti zloLenia, do znemoZfiuje ich vyuZitie na priame stano-
venie sledovan6ho sladidla.
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Druhd deriv6cie UV spektier vybratfch typov nealkoholickfch niipojov sti

uvedend na obr6zku 2. Vidime, Ze v derivovanfch spektr6ch je diinne elimi-
novan6 pozadie a najmii v oblasti l*"* acesulfrimu K pri227 nm sf derivovand

spektr6 vzoriek blfzke hodnotou druhej deriv6cie Standardu. Na obrdzku 3 je

priebeh absorpdnich spektier a ich druhlich derivrlcii v celom sledovanom

koncentradnom rozsahu acesulfiimu K v nripoji Coca-cola.
Pre z6vislost hodnoty druhej deriv6cie pri 1."* 227 nm od koncentriicie sa

met6dou linedrnej regresie urdila analytick6 diara pre Standardni roztok ace-

sulf6mu K v tvare

2O0 220 zto nm 280

O b r . 1. Absorpdnd spektr6 nealkoholicklch ndpojov obohaten!'ch acesulf6mom K na I g.l-r (rie-
denie 100-kr6t). 1 - Zeus - grapefruitovi dlis. 2 - Pepsi-cola. 3 - Vinea. 4 - Perla - pomarandovf

ndpoj. 5 - Chito-tonic.
Fig. 1. Absorption spectrums of soft drinks enriched by Acesulfam K to 1 g tt(diluted 100x).
l-Zeus-grape-fruitjuice.2-Pepsi-Cola.3-Vinea.4-Perla-orangedrink.5-Chito-tonic.

c : 30,7 lA|il .1201 + 0,1758 [mg.l-'],
kde viraz lA53+ .1201 je absoltitna hodnota druhej derivilcie pri227 nm vyn6-
soben6 faktorom 120. Pre uvedenf zi{vislost medzi hodnotami koncentrdcie a

druhej deriv6cie sme vypoditali koreladnli koeficient r : 0,999, podla ktor6-
ho je medzi uvedenymi velidinami velmi rizky line6rny vztah. Medza stanove-
nia v danych podmienkach merania pre referendnf acesulfdm K je 0,2 mg.11.

Z rovnice analytickej diary podta nameranich hodn6t druhfch deriv6cii sme

vypoditali koncentr6cie acesulfdmu K v jednotlivlich druhoch nealkoholic-
kfch ndpojov.

N6jden6 koncentriicie sladidla pri r6znych frovniach pridavku, vifaZnosti
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Obr. 2. Druh€ derivdcie absorpdnfch spektier nealkoholickjch niipojov obohatenfch Acesulfi-
mom K na r g.r', (riedenie100-kri)rf 

i"5".,1i.;#i,J.ilt;i;Vinea.4-perra-poma
F i g . 2. Second derivations of absorption spectrums of soft drinks enriched by Acesulfam K to -

gl-t(diluted100x). 1-Pepsi-Cola.2-Chito-tonic.3-Vinea.4-Perla-orangedrink.5-7.eu:
- grape-fruit juice.

Obr. 3. Absorpdn6 spektrd a ich druh6 deriv6cie ndpoja Coca-cola s prfdavkom acesulf6mu X
od 0,05 do 1 g.l-t (riedenie 100-krrit).

F i g . 3. Absorption spectrums and their second derivations of Coca-Cola with addition of Acesul-
fam K from 0.05 to I g l-t (diluted 100x).

stanovenia s relatfvnou smerodajnou odchflkou sri uveden6 v tabulke I.
Z uvedenfch hodndt stanovenia acesulf6mu K v ndpojoch vidime, Ze najlep
Siu zhodu so skutodnym obsahom d6va met6da v prfpade kolovfch n6pojor
a dZrisov typu Zeus v celom testovanom rozsahu. Stanovenia v ostatnych n6-
pojoch vykazujri dostatodnri spr6vnost' aZ od urditej koncentri{cie, napr. od
400 mg.l-l v ndpoji Dia-Florida, kim v ndpoji Vinea a Perla sa poZadovand
spriivnost stanovenia nedosiahla ani pri najvySSich koncentrdciiich pridandho
sladidla. Niektord nripoje vzhladom na svoje p6vodn6 zloZenie totiZ pri ).,..
acesulf6mu K vykazujri urditri pozitivnu, resp. negat(vnu hodnotu druhej de-
riviicie, ktorii viac alebo mene j zataLuje vfsledky stanovenia najmii pri niz-
kych hladin6ch sladidla v nripojoch. Na stanovenia ru5ivo p6sobi aj vySSia

koncentr6cia kyseliny citr6novej, kyseliny sorbovej (Perla), kofefnu (Kofolar
a i. Predpokladom sprdvneho stanovenia acesulfdmu K v n6pojoch uvedenou
metddou je, aby zdkladn6 spektrum matrice (samotndho nripoja) malo najmA
v oblasti ln,"* acesulf6mu K linei{rny priebeh bez lok6lnych extrdmov, ktory

398



t4u nm 2BA

r:+r-' .1\ obohatenfch Acesulf6-
x I - \'inea. 4-perla-poma-
<_>

s el:.-hed bl.Acesulfam K to I
- Pe:.: - orange drink. 5 -Zeus

:o- . :ridarkom acesulf6mu K

z{:.. *ith addition of Acesul-
L.

ni uvedend v tabulke 1.
ptl.jrxh vidfme, Ze najlep-
ripade kolovfch ni{pojor.
lanLr\enia v ostatnich ni{-
lJ ktrnc€Dtriicie, napr. od
ta a Perla sa poZadovand
ronr-e n rrdciiich pridan6ho
lne zloZenie totiZ pri ),.u,
tisnu h6cln.tu druhej de-
;lanovenia najme pfi niz-
a ruiivo p6sobi aj vyS5ia
I Perla). kofefnu (Kofola)
r K r.n{pej6ch uvedenou
reho ndpoja) malo najme
'kilnvch extrdmov, ktor,.!.

f

t'

Tabulka 1. Stanovenie acesulf6mu K v nealkoholickfch n6pojoch derivadnou spektrofotomet-
riou (podet merani kaZdej vzorky n -- 6)

T a b I e 1. Determination of Acesulfam K in soft drinks by derivative spectrophotometry (number
of measurings for each sample n : 6)

i__
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N6poj'

Pridavok acesulfdmu K2 [mg.l-t]

50 100 200 400 6(n 800 r000

n6jdenf obsah acesulf6mu K3 [mg.l-t]
vftaZnost' stanoveniaa [%]
relativna smerodajnd odchflkas [%]

Pepsi-cola 55,69
111,38

I,96

100,64
r00,64

0,54

199,02
99,51

1.09

379,84
94,96
0

594,79
99,14
2.79

788,14
98,52
0,14

993,33
99,33
l,56

Coca-cola 58,17
t16,34

1,62

101,75

101,75

1,04

199,94
99,97

0

424,76

106,19
0.52

604,87
100,81

0

800,89
100.11

2,34

1010,72
101,07

0,32

Citrokola
I

65,t7
130,34

0

ttO.29
1t0,29

0

199,94

99,97
0

424,97
t06,24

0

605,28
100,88

0,16

832,36
1ft,05

0

t012,26
tol,23

0

Zeus - pomarandov!
dZris6

50.27

100,55

4,36

99,55
99,55

1.06

200.0
r00,0

0

401,0
100,25

0,36

613,03
t02,17

4,29

863,23
t0't,9

2,t4

990,1 I
99,01

1,72

Zeus - grape-fruitovli
dirisT

20,34
0,68
0

r09,27
109,27

1,66

202,70
101.35

0,80

379,84
94,96
0

601,80
100,3

0

783,75
97,97
0,23

t006,42
100,64

0

Dia-Florida
dZriss

65,63
65.63

1.67

157,88

78,94
0

374,t2
q1 sl
','7)

569,06
94,84
2,05

755,50
94,44

l,66

935,82
93,58

Limo - pomarandovf

nripojee

20.3
20,3

0

155.93
77,97

1,45

346,33
86.58

t,92

s62,05
93,67
0,19

739,64
92,46

0

959,20
95,92

1.96

Pr65kovj nripoj -
malinovf l0

71,87
71,87
23.9

t74.59
87.29
10.44

357,0
89.2s
5.l l

581,86
96,98
0.34

799.7
99,96
0,26

. Dia-citrdnrr

t--
Chito-tonic

it--
I

I

I

f----
I

I

L___

156,5

78,25
0,69

154.10
77,05

0,79

335,02
83,76
0

335.02
83,76

0

1s5e;14I 93.29I o.rst---
is2r.e3
I 86.e8
I 3-lg

740,10
92,51

0,15

74t,95
92,74
0,15

966,21

96,62
0,23

941,5
94,15

2.Or



Tab. 1. pokraCovanie

Vinea r02,t6
51,08

t7,42

289,99

72,50

0

476,8

79,47

3,48

697,28

87,16

0

897,80

89,78

1.98

Perla 335,43

55,91

0,28

742,41

74,21

0

rDrink; 2Addition of acefulfam K: 3Found content of acesulfam K; aPercentage of original value-
sRelative standard deviation; 6Zeus - orange juice; lZeus - grape-fruit juice; sDia-Ftorida juice:
elimo - orange drink; roPowdered berry drink; rrDia-Lemon.

Tabulka 2. Stanovenie acesulfiimu K v nripojoch derivaCnou spektrofotometriou pri r6znych
vlnovfch dDkach

Table 2. Determination of Acesulfam K in drinks by derivative spectrophotometry at various
wavelenghts

rDrink; 2Addition of Acesulfam K; sMeasured content of Acesulfam K; aPercentage of original
value; sRelative standard deviation.
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Nrlpoj'

Pridavok acesulf6mu K2 [mg.l-t]

100 200 400 6m 800 1000

n6jdenf obsah acesulfdmu K3 [mg.l-r]
vlifaZnosi stanoveniaa [%]

relativna smerodajnil odchf lka5 [%]

Limo
227 nm

20,3
20,3
0

r55,93
77,97

1.45

346,33
86,58

r,92

562.05
93.67
0.19

739,64
92,46

0

959.20
95,92
1.96

Limo
230.5 nm

84,59
84.59
16.89

189,71

94,86
2,73

396,52
99.13
0

590,47
98,41
0

760,t6
95.02
I,l8

962,2t
96,22

r,37

Chito
227 nm

154,10

77,05
0,79

335,02
83,76
0

szr,93
86,98

3. l8

74t,95
92,74
0.15

941,50
94,15
2,0t

Chito
236 nm

288,82
t44,41

0

458.84
tt4,7t

0.22

621.37
103.56

2,99

786,12
98,26

1.31

1013,65

101.36
0.91



-'Per;entage of original value;
furr Juice: sDia-Ftorida juice;

rluoforometriou pri r6znych

+Er-:rL.photometry at various

o K: 'Percentage of original

ro derivovanf nadobudne nulovf hodnotu, ako je to pri kolovich nripojoch.
DalSou podmienkou sprdvneho stanovenia je stabilita z6kladndho spektra n6-
:ojov, danri nekolisajfcim zloilenim ndpojov podas dlhodobej vfroby. Stabil-
ii zloZenie sme zistilipri kolovfch n6pojoch oproti ostatnfm nealkoholickim
:ripojom.

Uvedend probldmy stanovenia niZ5ich koncentrdcii acesulfiimu K v niekto-
rch ndpojoch met6dou derivadnej spektrofotometrie nemoZno rie5it' met6-
lou Stadardndho prfdavku, ako to aj vyplyva z nameranfch visledkov (tab.

^ ). V niektorfch n6pojoch, kde vplyv pdvodnej hodnoty druhej deriviicie na
''r'taZnost' stanovenia pri ,l.ro* nie je velkli, moZno acesulfiim K stanovit' mera-
:riami pri infch vlnovich diZkach ako tr."*. V tabulke 2 su vfsledky stanovenia
rcesuliiimu K v n6pojoch Chito a Limo pri vlnovfch diZkach 236 a230,5 nm
r na porovnanie analogickd stanovenie pri lr"*. Tymto sp6sobom sme dosiah-
li podstatne lep5ie a sprdvnejSie vysledky, do napr. v nripoji Limo umoZiuje
stanovit' acesulf6m K na rirovni jeho aktur{lnej koncentrdcie v niipoji. Novri
r lnovf dfZku volime pre kaZdf n6poj individuiilne na ziiklade Sttidia derivilcie
natrice. Nevfhodou tohto rie5enia je pomerne problematick6 odditanie hod-
ndt druhfch derivdcif podas Speci6lneho programu prehliadky derivovandho
zaznamu.

Inou formou eliminiicie chyb zatatujfcich vfsledky stanovenia acesulfiimu
K v nealkoholickfch n6pojoch je korekcia vfsledkov o hodnoty druhfch deri-
viicii pri 227 nm samfch niipojov dlhodobej5im sledovan(m tlichto hodn6t
a ich Statistickfm vyhodnotenim. Malo by to zmysel najmii v pripade, Ze by
bolo zn6me, v ktorfch druhoch niipojov sa uvedend sladidlo bude aplikovat.
Istd odchflky od stanoveni v modelovfch podmienkach treba odak6vat pri
stanovenf v redlnych nfzkoenergetickfch n6pojoch neobsahujricich sachar6-

zv.
Napriek niektorym uvedenym obmedzeniam moZno na zdver konStatovat,

2e met6da derivadnej spektrofotometrie stanovenia acesulf6mu K v nealko-
holickfch nripojoch je jednoduchi{, rfchla a dostatodne presnd. Na presnosf
stanovenia pozit(vne vplfva aj moZnost realizovat merania spektier ich aku-
mul6ciou a Statistickfm spracovanim pomocou programovej kazety. Stanove-

nie odportidame najmii pre nealkoholick6 kolovd ndpoje.
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I,lcno,nlSonanne leprrBr{rronrofi cnexrpoQoroMerpfi[ Anr orrpeAenenxr alecy.nrQaua K r xe-
anxorofibflbrx HallllTrax

Pe g roue

MeroAorvr YB 4epnnaqnonnoli cneKrpo@orouetpru 6rr.n onpe4eJleH al{ecyJlb$au K -
rroBoe cuHTerrtqecKoe caxapr4croe BeurecrBo n rs6pannsrx coprax HeaJlKoroJrbnbrx rra-
[r4TKoB. I4snrepeme c[eKTpoB r4 nx MareMarl,rqecKoe npeo6pasoaanue rrpotr3aulJlo Ha

cneKrpoQoroMerpe Specord M 40 npr{ roMolqrl nporpamuxori Kaccerbl Data Handling. 06-
Hapy)Kruracb rotrnocrb r{ npaBrurbuocrb onpeAeJlenra aqecy.rtr@alra K s HeaJrKoroJIbHbL\

HanurKax rr4na KoKa-KoJra 14 B coKax - copra Zeus. ,{na Apyrt{x HarrrtrKoB rrpeAJraralorcs
MaJreHbKr,re uognQzxaqne Aepl4BarltroHHoro MeroAa.

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

Summary

A new synthetic sweetener - Acesulfam K was determined by UV derivative spectrophote
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 Data

I-Iandling I. Accuracy and correctness for Acesulfam K determination in soft drinks and in orangr
or grapefruit juices were found. For other drinks it is necessary to include an isolation of Acesu.-
fam K.
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