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Sfanovenie acesulfamu K metridou kapil6rnej izotachofor6zy

i;i I:Nr\ Ilr. tJtlt.i\l()\'A - \1lL-AN SI.illAl- lvllLAN KOVAc

Srr h rn. ('it lort.t tclt() J)r{icc l.tokr tvp11,1'1.l1 ni anailtri:kti rrr:'tritiu rrir \tlrnorcnie ;ricstilllr-
rrtr.i K por-r2rtirn l.llrlrill'1rn.1 izotlrclrofrtri'zr. ()\'cr-it j'.t rli pr:r\tick(1'fr r'71r1L'igr netrlkoholic-
krclr nlipolo', u pri (trttlirr lt\dr()tcnnickcj :I.rbiirtr':rir(.\ulllnru K rr:led,.rr,rrrr jchtt clcgr':rrlii-

.ic r e k',irti,.rlariirclt zrttcsi.rclt s i\lrlrntltti r)r:lillr!ki;li Lrsciin;.rnri -\ce:.uilltrtr K cllrn()\c-

ttr iz,iiuch,,itticl(,u .\:r lr()r(,\r)liViil L'\'sitcklroir:t()illclIi\)u. \lct,,cilt k.rpil.ilncj izr;tirtho-
1r;lc,,t 1to.l'rttrjc irtltl,- rrslcrikr :r ic rhi,i-lrli i!,r \!'r'ri)\ii litlrlr..trr i;tir ktiltli-rrlrr:rnalrti,''kci
. r t\':' i 'hi,r.l r,ri li.i

\ ';rji'asnosti jr' liktrr.iln\ iil l)l'()bklitr()ni r:lcir)r)riinc j r \zi', i' rozsrrcnic :i()rli-
t..telliu ir()lf:lVin -s().a|l l1'cll()rr -n,lr.uiir'i()il i'lr)(llt()1(rrr. l'rii.htrrri.i-ii ie Jccln!ttr
.r nai\'a.rr'iich (l()niri()\ rircrgic it okrr'1]1 r()ho prisl)icva kLl kuriogcnize. na(lvli-
i.tc l particiirtrlc rrri nirrk'rttrvch i)()rucitrtcit ntctrr[)()liznlr.l \(liill)elcr' ntclilri:.).
ri. ioirlo hltrdirKa 1c lrzirrloqiit vvZi\\ dostatrrL'nvrn popucl()nl k inrnu ilh\'\ir
\irchar(i;.lr ()ristr:lnila z p()triivilt c'iastoi'nc ulcbo Liitlue. icsl). niillra(iila nizko-
cncructickvrll s\ Ittetickl nr slatiidlont.

[)ti.zrir.rrnc \ iuccl'c liiikr stl siatlivvtt.t ,-ri'lnkcll . iric i)occt pr irktickl I)r)LlZitel-
rlvclt:.vnretrcki'ch slatlitii,.:l jc reiini mal\. prct(rzc nr:riri br"id nrald slatiivosl .

irrrcj irii,1 fcchitr-irtgrcke ri,'\)lt<itlr. \ 1)sl,iiin\Clt 11)k()clt:;,a chjirvili iloi'c (irtlh\'
.iadiclie l. z ktot"ich dosi perspe ktrvnc su iiii,ratiiizrnrinciitrxidr'. niiim:i cirirsclrrii
>rrl (-.-rnclvl-I. l. i-oxirtilrzilr-J-on-1. l-dioririLt. ktorii sl nazi'\'a accsulfam K.

\,'si.rvislosti s uplikliciou n()\'vch svntetickich sladidicl v potravinrich sa hlir-
dali rvchle a spolahli\/e mct(idv nii ich kvalitativnu.r kvantitatfvnu analVzu
a kotrtrrtlu ich iistotv. \'iiCiina metdd sa zaoberala stanovenim sacllarfnu.
neskirr anuliz(ru sacharfnLr zu l)rit()nulosti c1'klamdtu [1 |. \'poslednom dase sa

nu altalrzu svntctickych slirclrtlicl najtastci(ie pouZi\,'a mc'ttidl kvapalinovej
chr()mat()grafie a pre niektord tvpv sladic'!iel a1 nretci<lv kapildrnej izotacho-
ftrrdz_r. Obitir.e uvedcne mct(')dv sLi relnri vyhoclnLi pre ncnarroinir upravu
','zork\'. rrichlu anali'zu. ckrstatointi presnosi a tiobrri rcprodukovate[nosi.
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V srivislosti so zavedenfm dal5fch sladidiel aspartamu a acesulfamu K sa

vypracovala analytick6 met6da na ich stanovenie za prftomnosti sacharinu
a cyklam6tu [21. Zache a Grundig analyzovali uvedend 4 syntetick6 sladidld
met6dou kvapalinovej chromatografie a kapil6rnej izotachofordzy. Obidve
met6dy sri vhodne na stanovenie sladidiel, pridom autori povaZujf pouZitie
HPLC za menej problematickd.

V dase rieSenia tejto problematiky sme mali poznatky iba o vieobecnych a
toxikologickfch vlastnostiach uveden6ho sladidla [3], o vfsledkoch Stridia je-
ho hydrotermickej stability, ako aj prehlad o jeho spektr6lnych vlastnostiach

14-61. Okrem stanovenia acesulfamu K pomocou UV spektrofotometrie
nebola zn6ma nijakri inil met6da, do bolo podnetom pre skfmanie moZnosti
aplikdcie kapihirnej izotachofordzy v danej oblasti.

Cielom tejto prrice bolo vypracovat' vhodnri analytickri met6du na stanove-
nie acesulfamu K pomocou kapiliirnej izotachofordzy, jej overenie na praktic-
kfch vzorkrich nealkoholickfch niipojov a pri Stridiu hydrotermickej stability
acesulfamu K v modelovych zmesiach s vybranymi organickfmi kyselinami.
Stanovenie acesulfamu K izotachofo16zou sa vypracovalo UV spektrofotome-
triou.

Materidl a metr6dy

Na analytickd stanovenie sme mali k dispozicii acesulfarn K, ktori v r6mci
vyskumu synt6zy pripravili na Katedre organickej ch6mie Chemickotechnolo-
gickej fakulty SVST v Bratislave. Jeho Strukttira sa potvrdila IC a H NMR
spektrami [7].

Vo vlastnej experimentiilnej priici sme analyzovali ekvimoiiirne zmesi
(0.5 . 10-3 mol.l-r) acesulfamu K a organickl'ch kyselin (kyseliny citrdnovej.
mliednej, jabldnej. glutiirovej a jantdrovej) a vvbrane nealkoholick6 nripoje
(pornarandovf dZris ZEUS, MIRINDA tonic, CHITO tonic, LIMO po-
marandovd, PERLA pomarandovil, minerdlka BUDI$SKA s prfsadou si-

rupu, dZris PIRUETA). V modelovych dvojzloZkovirch zmesiach sme Studo-
vali moZnosti ru5ivdho vplyvu jednotlivych druhov organickych k),selin na

vlastnd stanovenie acesulfamu I(, ako aj stabilitu tohto sladidla pri teplote
100 'C v zatavenyclr skfmavk6ch. Nealkoholicke ndpoje sme obohacovali
acesulfamom K v mnoZstve g.l-1, riedili redestilovanou vodou v pomere l:100,
prefiltrovali a diivkovali do izotachoforetick6ho analyziitora.

Podmienky stunovenia - izotachoforiza. Pracovali sme na izotachofore-
tickom analyziitore ZKI 001 vyrobenom v Ustave rddioekolSgie a vyuZitia
jadrovej techniky v Spi5skej Novej Vsi. Na anallzu sme'pouZili elektrolytovy
system:
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i :-.'iulfamu K sa
::.:,rsti sachariuu

i ,::-ricke sladidld
::. - :, rriz!'. Obidve
I'i.,zujri pouZitie

', ', iettbecnfch a
:.:trr)Ch Sttidia je-
.: . -.: ', lastnostiach
i::::: f r)fOtometrie
r.-t:.-:Ile mOZnOSti

.'- na stanove-
::i na praktic-

r odiaci elektrolyt

zakonduj rici elektrolyt

:pektrdlna Sfrka Strbiny
integradnf das

zosilnenie

1 . 10-r mol.l-1 HCL B-alanfn,
0,1% HEC, pH 3,05,
5 . 10-r mol.l-1CH.rCOOH. TRIS,

0 cm-l
I s.

3.

pH 4,05,
hnac( prfd v predseparadnej kapil6re 200 pA.
hnacf pnid v analytickej kapil6re 40 pA.
\-zorky sa diivkovali do izotachoforetick6ho analyziitora d6vkovacim kohf-

:.rn'l v mnoZstve 30 pl.
Podmienky stanovenia - UV spektrofotometria. Acesulfam K sme stanovili

:reranim absorbancie sladidla pri trn,u, :227 nm na pristroji Specord M 40
Zeiss Jena) za tichto podmienok:

kej stability
r\ sglin2ml.
:irrrfotome-

' ,, ianlii
:::i:iroio-

I i 1.'r rEr
:-- . ! l'/M
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Vfsledky'a diskusia

Prr izotachoforetickei met6de probiematika stanovenia spoiiva v [lohe
:t.rr:t vhocinlr elektrolirticky' systcrn. ktor.vm ltl' holo moZno stanovii anionick'j
.)rnrLr molekulv acesulfamu lt. Na zhklacic p<;kusov smc na analfzu acesuiia-

t-, .i I{ pouZili elektrolr,'tickf s1'srcim. f.:tori!ro l'ocilitci elektrolvt nr.i pH,i.i):,.
,/.1 iicitto podmienok sa dosiahiit cio'oli scDaraciu sie<.iovarrChq, siaiiidia cilr

:'nl )rl.:rirch organickvch kvselfn v moclei<-lvvch zniesiacir i neaiiioiti;ii''livch
;r.rp,.rjor'. V}'sledttl' stanovenia acestiifatnu K l' rAmci Stfidia h"rdrotermicli';i
.l:rbitit) a sieciovanizt leho degradltcie tt, t,rt11'li;ovaii cl"''cinta llct,idanii -- il.,t-

:.i;ittrlrtrizclu a Li\,' spektrclftlrornetrit;u (tuil. I ). Stirbiiila rtrqanick,'cn i;'r'sclin
..r rr i c()\'aia iztltttciitl"'(]rdzo''t.

f-mcnr, konccnti'iicie acesrrlf ilnru ii i,niocietovicii zmt:siacii :i rigaricii'ir.iii
krsciinami srne slcdovali v pricbeiru nickol'k{'ch cirri pri ii)t) "(-. i;vnl;recitiiirr
i, ,-rpinernu odbriraniu siaciiclia. !'vsokri teplotu sme zvoiiil r::i urfchi*nic
it\Jr()rermickiho rozkladu. Z r"idajo'' uvedeni'cit v iiibulke i ie zlelnic.2e
ri:;ieclkl'zisk-anri zo sledolitnia acesttliatnu K oboma mciticlani :;a cl;r;l p..r-

l.t)\'nti. Fiocinotv korice ntrhcie- ace-'sulfairiu i{ zistcn,, spekiro|ittontctrtci;v su t'r

nicio vviSie v porovrrani s izofachoforetickou mettltiou. io r'-yplyr,a z principir
ntetdc!. Pri izotachol'o16zc cloilo l: dpinci s;e-;rar:icii zloilci; u t-i'm ;.ij L: ich
objektfvnejSiemu stanovenirr. Pri spe!:irrlfr)tt)mctrii je r'{':licdok skresieni ci

nrfspevok absclrtrancie prostlcdia pr:r','ciepr;clobnc sposolroven'' cegraciai:n"i-
mi prociuktmi sladidla. Z tabulkv i viciiet.2e rvchiosi odl,urani;r acesulian:ii
K ie rli,chle15ia v prostrc'cli kyselinv ciiriinor''ei. Z izof acholorcogranrov (oi,'r". i )
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I- a bu Ik a 1. Porovnanie dvoch metdd stanovenia acesulfamu Kvovodnfch roztokoch vprie-
behu sledovania jeho degrad6cie v ekvimoliirnej zmesi s organickfmi kyselinami (0,5 . 10-3 mol .

. l-') pri 100'C
T a b le l. The comparison of tu'o ntethods for the determination of Acesulfam K in aqueous
solutions durine the investigation if its degradation in equimolar mixture u,ith organic acids

()

1

2

3

0
I

2

-)

67
66, I

6U,2
6.1.0

I

k,vs. mlieina('

100

51.2
26.8
lri.-l

li )()

5Rl
3 i.6
1 -5. ii

.t8

.t9

50
:18

A - izotachofo16zal Isotachophorcsis.
B - LlV spe ktlotbtomctria; UV spectrophotometry.
rDav of analvsis;:Accsulfam Kl rOrganic acids:'succinic acid; iMalic acid: r'Latic acid: Tcitric

acidl sGlutaric acid.

vypl:iva, Ze kyselina citr6nov6, jabldnr4, mliedna. jantiirov6 a glutiirov:i neru-

Sila stanovenie acesulfamu K. V tomto systdme stanovenie ru5ila iba kyselina

mal6nov6, ktord vytvdrala s acesulfamom K zmesnf z6nu. Pritomne organic-

kc< kyseliny v priehehu hydrotermickej degradrlcie sladidla zostdvali pribliZne

l6

(0.5 x l()_r mol l-r) at 100oC

Acesulfam K:
[-g. l-']

Organick€ kyselinyl
A [mg . l-']

100 I l0r)
85.6 I 86.l
76 .: i 7s.6s;.; | 'v.i

-59.1
60.0
60.1
6().0

0
I

2

100

26.5
,:.,

0
1

2

3

-l

l(x) I l(x)
97.1 I 90.1
87,: | 8r.1
62.3 I 67.1
.l"t.e | 1e,2

kys. glutirovdr

60,9
5{i.8
60.9
58,8
60.9



r --c1\Jh roziokoch v prie-
:.--,r:mi ([t.,5 . l(l] mol .

i \:::-rlfam K in aqueous
:r:-., .,. 1:h organic acids

. -- :-n:1 i

---l

_.i
I

- -- , I -rtic acid: TCitric

l'.:: ilutdrovdneru-
r:. . uiila iba kyselina
i- P:lIr)mnd organic-
!1.: :,..tivali pribliZne

stabiln€, miernv pokles koncentrdcie sme zaznamenali iba v pripade kyseiiny
citr6novej, ktord sa vplyvom tepla rozkladd na nenasllitend 3-karboxvlovd ky-
:elin1'' - kyselinu akonitovti" jej antrydrid a po ciekarhox]'liicii na anhydricl ky-
seliny citrak6novej a itakdnovej [81.

Mertiidu na stanovenie acesulfarnu K sme overovali aj na praktickych vzor-
kdch. V tabul'ke 2 s(tvytaLnosti stanovenia acesulfarnu K t,o vybranych neal-
l:oholickirch napojoch s prfdavkcrn I g.l-1. Zaznamenand hodnoty sf priemer-
nfm vlfsledkom 3 merani, iha pri pomarandor,om dZfse ZEUS sa urobilo
10 analiz. Z vysledkov vidiet, te pri ndprt-.ioch nedreiiovdho t)'pu sa dosiahla
i'v-iiia vytaZnost stanovenia (98-99 n/.,), k.'vrrr pli niipojoch dreilov'ih(l typu
(dZiisov) bola vlrt'aZnllsi stano\r-nia acesuifzrmu K poci 9t':9;i'. NfoZno pred-
pokiadai, Ze dochddza k parciiiinej viizbe. resp. absorpcir acesulfamu K n;i ur-
iitd zloZkl,v dreiov!:ch n/rpojoch, I ii'ni aj k pokiesu vftaino:ti.

\{cttida kapiliirnej izotachofordzy n1 st;rnovenie acesulfamr-r K sa dtatisticky'
vrhcidnotiia na .,'zorke pomarandov€iro dZ{rsu ZEUS, fortiiikovandho acesul-
famom K v mnoZsn'e I g.l-r. Z desiatich merani sa uriil interval spolahlivcrsti

J-
I

t(sl

Cbr. i. Srano',,';nie;,":*sulfiimr-r K.,'r:kvinrrtlarttv;h zncsiach s 1rr'lan;ck-!1ati kvselin:rlrti {{1.-'; . i{i.'t
nioi.l'l.}.r*ac,:sulfu:rrlt.-1.-i.1'seiinni:ti-rl.'tii.j-l..vsel!ll;i:i:r;tic",ii.+-!'';:r::iini;clr.ltirrrvi.j
- irrselin:: rrrii:r(,-:',;;. il - k)sr:iin:i ;antlir<:v,j. ? - l;js;-')irl ri;ii(i!lji!:i i- - irCiacr eisiiir.riil. T'- r:1.

koniril icr ck:klrc;i:t.
F'ig. L 'l:ie ,.ieicrnrni,.'.iclt .lri'.,i-c::'+.rif:'.r;:: K irl *cuil:t,-i!a': ir'!i{'uii-'s c.rnigriistn.l (}fgaiii; lciris iL} -r, :':

i()-.trnoi.i-l). 1-A,r:c:trlfur:.rK 2-lV!;rlic:lct{._,*(_itrciia:lri-i-j"r}r;,i:aric:-'crd.:-i..lic..icaci+.ri-
Sll,..r:ri!,; :ii-id. 7 -. Id;rlcllic ae ici . ;. - i--e:lalrr't{' j;r.:irli',,l,: --l - i'r:rmin;i,;:.

2V

Pt'' I

I

I

I
I

: rc Li selinl"r
l-ll''': ' I

,.-* -i



-l'a b u I k a 2. VlitaZnost stanovenia acesulfiiuru Kvovvbranich nealkoholicky'ch niipojcich
s pridavkom accsulfamu K (l g.l-r) metdclou knpildrnej izotachoforizv

T a ir I e 2. Thc reccrvery of Acesulfanr K using thc capillar.v isotachophoresis in chosen soft
tlrinks containing Accsulfanr K (l g . I r)

Vztlrkal
Stanoveni mnoZstvol

Ig.l-']
Priemern6 vydaZnosi-r

l%)

Porna laniovy dZirs ZEUSI
lvtinr'rilka Budi(skd s prisadou sirupui
CHI'[O tc;nic"
LIMO pomaranir
PERLA pomarands
MIRINDA tonic"
P!RtiF.TA r.lZrisr(l

(),959

\t.967
0.985
0.981
0.9q7
0.9.c1

0.9-15

q5q
Qfi 7

98.6
q8,1

e9 
"7

9ri.1
q4.5

rsampler :Determined quaniity; rMediunr rcc(),ierv: rOranse juice ZIiUS;5lr4ineral warer.,Bu-
rii5skri" with svrup; 6CHITO tonic; TLIN{O orangrt 'IPERLA oranqcl qMIRINDA t.onic:

'(rPIR[-]ETA juice (4-10 are names of soft drinks).

prc 95 % hladinu pravdcpodobnosti (0,9-59 + 0,0()27), \merodajnii odchflki,
(C.0429), relatfvria snrero.Jajne odcb.ilka t4.1o,1,\ a detekdnf linrit (0.2 mg.l ii.
N{et6Ca dilvaia dobrd vfsledky. Treb:i zdr)raznit. le na leprodukovatel'nost
r.'fsledkov vpliva pomcrne mald zrnena pH vrr,-liaceho elektroir.tu. ako irj nia-
lzi tn'anlivosi ndpojov poiirs skladovania.

Vypracrrvanii izotachoforetickdmettida na stanovenie acesulfamu Kvkvapal-
ntich vzorkiich sa osveddila na stanovenie tohto syntetick€ho sladidla. Je vhod-
n6 na s6riovii analyzu. na Studiuln stability tohto sladidla a kontrolu jeho ana-
i1'tickej distotv na poiadovanej fro\ini. Mettida poskytuje rychle a spolahlir,'d
v;isiectky, porovnaielnd aj s ostatnymi metoclami.
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:. r. ..,lickrch n6pojoch

- :--_'1(rf!12]'
.:: .-.i. in chosen soft

?- -::rrrj viiaZnost'' I
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I
I

Onpexelenne aqecynbQaMa K uero4oru Kaflrr,urspHoro rr3oraxo$ope3a

Pegroue

Ue.rrsn :roir 1.la6orr't 6rr.na pa:pa6orKa aHaJrtrrr4r{ecKoro MeroAa AJr.E onpe,qe.rreHr{s aqe-
-1.tb$aMa K npla ncno;rb3oBaHr{r4 MeroAa Karrr4JlJrffpHoro n:oraxo$ope3a, ero npoBepKa
:ia npaKTnr{ecxrx npo6ax 5e:aaxoro.tr,Hbtx HaIIrrl'KoB, npr4 mSy-cre]gl:,i.it4 tr{AporepMrr-
'ircxoti yctotirvneocrll aqecyrnSaMa K 14 eto llerpa,qaqr{r{ u 3KBrtMoJr"gprlrrrx ct{ecax
. l:i-rpasutruu opfarrrqecKrrvor Kr{crorawa. Aqec;-.laSanr K, o[pcAeJ]enr6rr-l r:oraxoSo-
.ii -Jr-'Nr. 66L'r cpagHIdBaFI MeroAorll Y{r cnexrpo$orol\rerpnr4. h{erog xannn.,'rgpHoto r{:iora-
'..ir*ope3a 4aer 6i,It:rpl,re pe3y.rlllTarbr tl "aBir"Fercr -vgo5nr,rna 1;ra ceptrrinot{r arreitl.{3a rr

:iaHTpo.rrjl aHaJl[TrlqecKoli .]ltcrorbi 3Tot0 c.;laAKor0 ReirIecTBa.

T'he determination of Acesulfam Ii using the capillary isotachophoresis

Summary

I lte- claboration of thc analvtical mcthod for thc determination of Acesuliam K using the ca-
i'illlrv isr)tachophoresis rvas the aim of this u'olk. Thc verification of the mentioned mcthod usirrg
.rrrnplcs of soft drinks is descritred in this papc-r. as well as the hvdrothclmic stal:ilitv of Accsulfam
K ;rrrti its degradation in equirnolal mixtures conteining -rome orqanic lcids.'I'hc bchirviour of
.\c:'sullarn K investi-cated bv thc isoiachitplrot,:sis t'as comparetl with thc icsults otrtninc-d by LIV
-i)..trol-)irotometrl'. Thc capillary isota,ihoplloiesis sivcs rapid resLrlt-s and it is appropriaie for
r.rutine analysis as *'ell as for tlre anaivtical pr.iritv tcsting of Accsulfam K.
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