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Adoptowano metode oznaczania $rodkéw siedzacych - acesulfamu K i aspartamu
w niskokalorycznych, owocowo-warzywnych sokach przecierowych. Prébki badanych
przetworéw odhialczano roztworami Carreza i po przesgczeniu analizowano za pomoca
techniki chromatografii cieczowej wysokocisnieniowej (HPLC) wfazach odwréconych.

Niskokaloryczne produkty spozywcze zamiast cukru (sacharozy) zawierajg alter-
natywne substancje stodzgce nadajace im stodki smak nie dostarczajac duzej ilosci
kalorii. W wielu krajach dopuszczono do stosowania w zywnosci takie zwigzki jak:
sacharyne, cyklaminiany, acesulfam K, aspartam. Zamienniki cukru wykorzystane
zostaly do produkcji tabletek stodzacych (dla chorych na cukrzyce), réznego rodzaju
bezalkoholowych napojow orzezwiajacych, sokéw i napojéw owocowych, deserow
(lody, budynie, galaretki), owocow i warzyw konserwowanych, produktéw mlecznych
z dodatkiem owocdw, sosow satatkowych, majonezow itp. Odpowiednie akty prawne
w wielu krajach $wiata okreslajg maksymalne ilosci poszczegélnych $rodkéw stodzg-
cych jakie moga by¢ dodawane do produktéw spozywczych [9].

W Polsce, w produktach dietetycznych zamiast cukru stosowano gtdwnie sacha-
ryne oraz sorbitol, mannitol i ksylitol. W 1989 r. dopuszczono do stodzenia zywnosci
nowy Srodek - aspartam (ASP). Na rynku pojawity sie juz produkty krajowe stodzo-
ne aspartamem - gidwnie napoje i dzemy, a takze niskokaloryczne desery, lody,
wyroby czekoladowe.

W 1993 r. dopuszczono do stosowania w produkcji zywnosci nastepny Srodek
wysokostodzacy - acesulfam K (ACK). Podejmowane juz sg préby produkcji zywno-
Sci dietetycznej zawierajacej rowniez ten zwigzek.

Stosowanie pojedynczych $rodkow wysokostodzacych w produktach niskokalo-
rycznych daje czesto niepozadane efekty uboczne jak np. obcy posmak lub wigze sie
z obnizeniem zawartosci suchej masy w produkcie. Efekty te moga by¢ ,,maskowane”
przez zastosowanie mieszaniny niewielkiej ilosci cukru, czesto fruktozy, oraz alterna-
tywnych $rodkdw stodzacych. Stwierdzono takze, ze w wielu przypadkach mieszaniny
syntetycznych $rodkéw stodzacych dziatajg synergicznie. tzn. otrzymana stodycz pro-
duktu jest wieksza niz wynikatoby to z sumy stodyczy poszczeg6lnych sktadnikow.
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W zwigzku z tym wiele produktéw niskokalorycznych stodzonych jest réznymi kom-
pozytami $rodkéw stodzacych [1].

Do oznaczania zawartosci Srodkéw wysokostodzonych w produktach spozywczych
stosowana jest gtownie technika wysokosprawnej chromatografii cieczowej (HPLQ [2, 3,
4, 5, 6, 10, 11] niekiedy w potgczeniu z chromatografig par jonowych [7, 12].

Umozliwia ona w sposéb stosunkowo szybki i prosty réwnoczesne oznaczanie
aspartamu, acesulfamu-K, a takze sacharyny, kofeiny i kwasu benzoesowego.

W Zaktadzie Technologii Przetworéw Owocowych i Warzywnych Instytutu Biotech-
nologii Przemystu Rolno-Spozywczego opracowano technologie produkcji przetworéw
owocowo-warzywnych z zastosowaniem rdéznych srodkoéw stodzacych - aspartamu,
acesulfamu K, sorbitolu oraz ich mieszanin.

Proby wprowadzenia tego typu produktéw na rynek uzasadniajg potrzebe opra-
cowywania badz adaptacji metod analitycznych umozliwiajacych oznaczanie zawar-
tosci Srodkow wysokostodzacych (acesulfamu K i aspartamu) w przetworach stodzo-
nych tymi substancjami. Pozwoli to przede wszystkim na identyfikacje stosowanych
Srodkéw stodzacych oraz na ocene jakosciowg produktéw niskokalorycznych po-
przez oznaczenie w nich zawartosci alternatywnych Srodkéw stodzacych, ktorych
maksymalne ilosci w zywnosci okreslajg odpowiednie akty normatywne.

Przedstawiona praca stanowi kontynuacje i rozszerzenie podjetej tematyki anali-
tycznej Zaktadu Analizy Zywnos$ci, zwiazanej z adaptacjg metod oznaczania wy-
branych srodkéw stodzacych w przetworach owocowych [2, 3].

MATERIAL | METODYKA

Materiat do badan
W pierwszym etapie pracy wykonano oznaczenia zawarto$ci acesulfamu-K i aspartamu w roztwo-
rach modelowych. Miato to na celu ocene powtarzalnoséci oznacze w roztworach zawierajacych tylko
analizowane zwigzki oraz ocene wptywu procesu pasteryzacji na stabilno$¢ srodkéw wysokostodzacych.
Przygotowano dwa roztwory modelowe o réznej zawarto$ci aspartamu (ASP) i acesulfamu
K (ACK):
I ACK - 0,0092 g/100 g, ASP - 0,0092 g/100 g,
Il ACK - 0,0152 g/100 g, ASP - 0,0147 g/100 g
Substancje stodzace rozpuszczano w 0,11% roztworze kwasu cytrynowego o pH = 3,5. Dla
kazdego roztworu modelowego przygotowano: jedng probke niepasteryzowang oraz pie¢ prébek
poddanych jednocze$nie pasteryzacji.

Nastepnie przystagpiono do badan czterech przetworéw owocowo-warzywnych, ktére zostaty
przygotowane w Zaktadzie Technologii Przetworéw Owocowych i Warzywnych Instytutu Biotech-
nologii Przemystu Rolno-Spozywczego. Do badan wytypowano produkty stodzone réznymi kom-
pozycjami $rodkéw stodzacych, przedstawione w tabeli I.

Szkto i aparatura

1) zestaw do chromatografii cieczowej wysokocisnieniowej firmy LDC Analytical sktadajacy sie
z nastepujacych elementéw: mikropompa Milton Roy, detektor UV Spectro-Monitor 3100, zawoér
dozujacy - Rheodyna 721 - 20 /11, komputer IBM PC z programem integracyjnym Axxiom 727, drukarka
EPSON LX-400, 2) generator ultradzwiekéw Buchler, 3) kolby miarowe 50 ml, 100 ml, 1000 ml, 4) pipety
poj. 1, 2, 5, 10 ml, 5) erlenmajerki, lejki szklane, 6) filtry na strzykawke Milipore 0,45 /mi.
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Tabela 1. Produkty owocowo-warzywne wytypowane do oznaczen ACK i ASP
Fruit and vegetable products selected for ACK and ASP analysis
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WYNIKI | ICH OMOWIENIE

Korzystajgc z wczesniejszych doswiadczer whasnych sprawdzono mozliwos¢ roz-
dziatu aspartamu i acesulfamu K w roztworach wzorcowych w warunkach stoso-
wanych dotychczas do rozdziatu aspartamu i diketopiperazyny (3) (ciecz elucyjna
- bufor fosforanowy o pH 3,5 i acetonitryl zmieszano w stosunku 88:12, przeptyw
cieczy - 1ml/min, detektor UV - 200 nm). Uzyskano zadawalajace rezultaty roz-
dziatu analizowanych zwigzkéw - acesulfamu-K, aspartamu i diketopiperazyny.

Tabela Il. Wyniki oznaczen ACK i ASP w roztworach modelowych (g/l)
ACK and ASP contens in model solutions (g/l)

Acesulfam K (ACK)
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W ramach badan na roztworach modelowych wykonano oznaczenia zawartosci
acesulfamu-K i aspartamu w probkach niepasteryzowanych oraz po dwa rownolegle
oznaczenia w prébkach poddanych pasteryzacji. Otrzymane wyniki przedstawiono
w tabeli II.

Powtarzalno$¢ oznaczen srodkéw wysokoslodzonych w roztworach modelowych
wyrazana $rednim wzglednym odchyleniem standardowym wynosita 0,6 do 4,3%.

Nastepnie wykonano oznaczenia zawartosci aspartamu i acesulfamu-K w wytypowa-
nych produktach - bezposrednio po ich przygotowaniu (przed pasteryzacjg), po
pasteryzacji oraz po trzech i szeSciu miesigcach przechowywania gotowych produktéw.

Wykonano chromatografy poszczegélnych przecierbw owocowo-warzywnych
- jabtkowego, dyniowego, selerowego i marchwiowego oraz Slepych prébek nie za-
wierajacych $rodkow stodzacych.

W przypadku roztworéw wzorcowych jak réwniez niektdrych sokéw (pomaran-
czowego i selerowo-pomaranczowego) mozna byto zwiekszy¢ udziat acetonitrylu
w cieczy elucyjnej (12%) w celu skrécenia czasu analizy. Na chromatografach uzys-
kanych z tych roztwordw nie zaobserwowano bowiem dodatkowych pikéw substancji
interferujagcych. Dla prébek bardziej ztozonych, bogatych w skiadniki matrycy nale-
zato zmniejszy¢ udziat acetonitrylu w cieczy elucyjnej do 10% aby otrzymac dobry
rozdziat oznaczanych zwigzkdw i zanieczyszczen. Wydtuzato to niestety czas analizy.
Postepowanie takie konieczne byto dla prébek zawierajacych przecier jabtkowy po-
niewaz piki tta uniemozliwiaty iloSciowe oznaczenie aspartamu. Wyniki wykonanych
oznaczen przedstawiono w tab. 111, a przyktadowe chromatografy na ryc. 1, 2.

Tabela I1l. Wyniki oznaczen ACK i ASP w sokach przecierowych w g/100g prébki*1
ACK and ASP contens in nectars (g/100 g)
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Ryc. 1. Chromatogramy prébek soku pomaraficzowego - Pl
a. przed pasteryzacja, b. po 6 miesigcach przechowywania
Fig. 1. Chromatograms of orange juice - Pl
a. before pasteurization, b. after 6 months of storage

Przedstawione wyniki wskazujg na duzg stabilno$¢ acesulfamu-K w produktach
poddanych procesowi pasteryzacji jak rowniez podczas ich przechowywania. W ba-
danych przetworach, po 6 miesigcach ich magazynowania pozostaje powyzej 90%
acesulfamu-K. Obserwuje sie natomiast stopniowy ubytek zawarto$ci aspartamu, po
szeSciu miesigcach przechowywania gotowych produktéw rozpadowi ulegto 30-50%
aspartamu.

W probkach stodzonych aspartamem, po 6 miesigcach przechowywania stwierdzono
obecnos$¢ diketopiperazyny w ilosci ponizej 20 mg/kg badanego produktu. W poréwna-
niu z zawartoscig ADI, réwng 7,5 mg/kg masy ciata dziennie [8] (co dla dorostego
cztowieka stanowi ok. 500 mg), diketopiperazyna powstajgca w badanych produktach na
skutek rozpadu aspartamu, nie powinna stanowi¢ zagrozenia zdrowotnego.

W celu sprawdzenia powtarzalnosci metody oznaczania acesulfamu-K i aspar-
tamu dla sokéw przecierowych wykonano po kilka réwnolegtych analiz wybranych
probek. Wyniki przedstawiono w tabeli IV.

Powtarzalno$¢ przedstawionej metody oznaczania acesulfamu-K i aspartamu w so-
kach przecierowych, wyrazona wzglednym $rednim odchyleniem standardowym wynosi
od 1,3 do 5,9% ijest porownywalna z danymi uzyskanymi dla roztworéw modelowych.
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Odzysk acesulfamu K i aspartamu w prébkach sokoéw przecierowych sprawdzono
dodajgc okreslone ilosci oznaczanych zwigzkdw zarowno do probek zerowych tzn.
nie zawierajgcych syntetycznych srodkow stodzacych, jak réwniez do prébek stodzo-
nych tymi preparatami.

Tabela V. Odzysk ACK i ASP w prébkach sokéw przecierowych
Recovery of ACK and ASP added to nectars

* Whynik stanowi $rednia z trzech réwnolegtych oznaczen

Sredni odzysk acesulfamu K i aspartamu w badanych produktach, wyznaczony
z trzech rownolegtych oznaczen wynosi powyzej 95% (tab. V) i jest porownywalny
z danymi literaturowymi [4, 6, 10, 11].

WNIOSKI

Przedstawiona metoda wysokosprawnej chromatografii cieczowej (HPLC) umo-
zliwia identyfikacje jakoSciowg oraz iloSciowe oznaczanie zawartosci acesulfamu
K i aspartamu w niskokalorycznych przetworach owocowo-warzywnych i moze by¢
stosowana w rutynowej analizie ww. $rodkow stodzacych.

K. Szymczyk, L. Czerwiecki

HPLC DETERMINATION OF ASPARTAME
AND ACESULFAM-K PROCESSED FRUIT PRODUCTS

Summary

A liquid chromatographic method for the determination of the intense sweeteners - aspartame
and acesulfam-K in fruit and vegetable nectars was described. Samples were extracted with water,
then clarified with Carrez solutions. An aliquot of the extract was analyzed on C-18 reverse-phase
column with UV detection. Mean recoveries ranged from 95,9 to 101,8%. The method is suitable for
routine determinations of both sweeteners.
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