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EWA MAJEWSKA

ILOSCIOWE OZNACZANIE ASPARTAMU W PRODUKTACH
SPOZYWCZYCH METODA MIARECZKOWA

Streszczenie

Celem pracy bylo sprawdzenie mozliwosci zastosowania metody miareczkowej z kwasem nadchloro-
wym do ilosciowego oznaczania aspartamu w produktach typu ,light”. Ponadto podjgto probe walidacji
tej metody. W celu oceny metody i okreslenia jej przydatnosci sprawdzano liniowos¢, selektywno$¢,
dokladnoéé i powtarzalno$é oznaczen aspartamu w badanych probkach. Warto$¢ Sredniego odzysku $rod-
ka stodzacego, w zaleznosci od wzmocnienia i rodzaju probki, ksztaltowala sig w granicach od 80 do
119%, a wspotczynnik zmiennoéci charakteryzujacy rozrzut wynikow w tej metodzie nie przekraczat 5%.

Stowa kluczowe: aspartam, ilo$ciowe oznaczanie, metoda miareczkowa

Wstep

Alarmujacy wzrost zachorowan na tle wadliwego odzywiania spowodowat szero-
kie propagowanie zasad wiasciwego modelu zZywienia. Jednym z aktualnych trendow
w produkcji srodkéw spozywczych jest modyfikacja sktadu recepturowego, prowadza-
ca do otrzymania m.in. zZywnosci niskoenergetycznej (w tym niskocukrowej, bezcu-
krowej, niskottuszczowej), niskocholesterolowej i probiotycznej. Otrzymywanie pro-
duktéw nisko i bezcukrowych mozliwe jest przez zastosowanie tzw. zamiennikow
cukru, takich jak aspartam. Syntetyczne $rodki stodzace nie sq metabolizowane w ja-
mie ustnej do kwasow przez bakterie gromadzone na ptytce nazgbnej. Dzigki temu jej
pH utrzymuje si¢ na statym poziomie i szkliwo nie jest narazone na prochnicg [3].

Jednoczesnie nalezy nadmieni¢, ze wedlug niektoérych autorow [2] zaréwno cu-
kier, jak i stodziki, nie spelniaja w organizmie cztowieka istotnej roli, poza zaspokoje-
niem organicznej potrzeby stodkiego smaku.

Mgr ins. E. Majewska, Katedra Technologii i Oceny Zywnosci, Zaktad Oceny Jakosci Zywnosci, Szkota
Giléwna Gospodarstwa Wiejskiego, ul. Nowoursynowska 159c, 02-787 Warszawa,
e-mail: majewskae@delta.sggw.waw.pl



ILOSCIOWE OZNACZANIE ASPARTAMU W PRODUKTACH SPOZYWCZYCH... 101

Stosowanie sztucznych srodkow stodzacych okazalo si¢ niezwykle efektywne
przy produkcji zywnoéci o zredukowanej wartosci energetycznej. Substancje te zali-
czane sg do dodatkéw do zywnoSci, co pociaga za sobg koniecznos¢ wszechstronnego
przetestowania ich przed wprowadzeniem do obrotu, szczegélnie pod wzgledem tok-
sykologicznym. Ponadto niezbedne jest opracowanie metod analitycznych pozwalaja-
cych na szybka i precyzyjng identyfikacje syntetycznych srodkoéw stodzacych oraz
okreslenie ich zawarto$ci w produkcie. Jest to wazne z punktu widzenia kontroli jako-
$ci zywnosci, polegajacej na sprawdzaniu zgodnos$ci z norma czy recepturg, jak row-
niez dla technologa projektujacego proces produkcyjny, przy okreSlaniu parametrow
obrobki, ktore nie spowoduja szkodliwego zwykle rozktadu substancji dodatkowe;.

Celem pracy bylo sprawdzenie mozliwosci zastosowania metody miareczkowej z
kwasem nadchlorowym do ilo$ciowego oznaczania aspartamu w roéznych produktach
spozywczych o obnizonej kaloryczno$ci. Ponadto podjeto probe walidacji tej metody,
czyli potwierdzenia jej zrozumialosci i poprawnosci naukowej w stosowanych warun-
kach.

Material i metody badan

Materiat do badan stanowity wybrane produkty spozywcze, w ktorych jako za-
miennik cukru zastosowano aspartam. Badaniom poddano: stodziki w tabletkach, za-
prawe do przyrzadzania napojow oraz koncentraty spozywcze — budyn o smaku $mie-
tankowym 1 kisiel o smaku wisniowym.

Zawarto$¢ aspartamu w badanych produktach oznaczano metoda miareczkowa z
wykorzystaniem kwasu nadchlorowego [5].

Przygotowanie probek do oznaczania aspartamu

Stodziki w tabletkach — odpowiednia nawazke (0,7-1,4 g) preparatéw stodzacych roz-
puszczano w kwasie octowym lodowatym i1 uzupetniano do 10 ml.

Produkty plynne — odpowiednia ilo$¢ pltynéw (100 ml) odparowywano na wrzacej
tazni wodnej, a pozostatosé po odparowaniu rozpuszczano w kwasie octowym lodowa-
tym i uzupetniano do 100 ml.

Koncentraty spozywcze w proszku — w celu ekstrakeji aspartamu nawazki produktow
(25-70 g) traktowano 20 ml alkoholu metylowego i wytrzasano przez 15 minut w tem-
peraturze pokojowej. Alkohol metylowy odparowywano w wyparce prozniowej, a
pozostato$¢ po odparowaniu rozpuszczano w kwasie octowym lodowatym i uzupet-
niano do 100 ml.
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Oznaczanie aspartamu metodq miareczkowq

Odczynniki

1) resazuryna firmy SIGMA (nr kat. R-2127) - 0,1% (m/v); 100 mg resazuryny roz-
puszczano w 100 ml kwasu octowego lodowatego,

2) kwas nadchlorowy — 0,05 M; 4,25 ml 70-72% kwasu nadchlorowego firmy
MERCK (nr kat. 100519) mieszano z 12,5 ml bezwodnika octowego firmy PPH
,POCH” S.A. (nr kat. 693870115) i uzupetniano kwasem octowym lodowatym do
objgtosci 1 1.

Wykonanie oznaczenia

Do kolb stozkowych przenoszono po 5 ml roztworéw badanych produktéow, na-
st¢pnie pipeta automatyczng dodawano po 15 ml lodowatego kwasu octowego i 0,2 ml
roztworu resazuryny. Tak przygotowana mieszaning miareczkowano kwasem nadchlo-
rowym do momentu zmiany barwy z rézowej na pomaranczowoczerwona.

Obliczanie wynikéw

Zawartos¢ aspartamu w badanych produktach obliczano na podstawie réwnania
krzywej wzorcowej (rys. 1), sporzadzonej jako zaleznos$¢ objgtosci kwasu nadchloro-
wego zuzytego na zmiareczkowanie od stgzenia aspartamu. Wyniki wyrazano w
mg/100 mg, mg/100 ml lub w mg/100 g badanego produktu.
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Rys. 1. Krzywa wzorcowa do oznaczania aspartamu.
Fig. 1.  Calibration curve for determiantion of aspartame.
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W celu oceny metody i okreélenia jej przydatnosci przeprowadzono jej walidacjg.
Sprawdzano takie parametry jak: liniowo$¢, selektywno$¢, doktadno$¢ i powtarzalnosé
oznaczen aspartamu w badanych probach.

Liniowo$¢ metody sprawdzano poprzez analiz¢ zaleznosci objgtosci kwasu nad-
chlorowego zuzytego na zmiareczkowanie prob od stgzenia aspartamu (1040 mg/ml).
Natomiast selektywno$¢ wykorzystywanej w pracy metody sprawdzano oznaczajac
zawarto$¢ aspartamu w roztworach modelowych, sporzadzonych przez dodanie do
standardowego roztworu aspartamu (200 mg/50 ml) takich ilo$ci réznych substancii,
aby ich stgzenie bylo zblizone do przecigtnej zawarto$ci w badanych produktach.

Oceny doktadnosci, tzn. zgodnosci $redniej wartosci st¢zenia danego sktadnika z
wartoscia nalezna, dokonywano na podstawie pomiaru badanego produktu z domiesz-
ka wzorca 1 okreslenia odzysku. Badania prowadzono stosujac dwa poziomy fortyfika-
cji. Dodawano taka ilo$¢ aspartamu, aby uzyskaé¢ wzbogacenie o 50 i 100% ilosci
aspartamu oznaczonego wczesniej w produktach. Odzysk metody okreslano w stosun-
ku do teoretycznie obliczonej zawartosci $rodka slodzacego, stanowiacej sumg ozna-
czonego stgzenia i poziomu wzbogacenia, przyjmujac tg warto$¢ za 100%.

Omowienie wynikow

Podstawowym celem chemii analitycznej jest dostarczenie informacji o iloSci
okreslonego skladnika obecnego w badanym materiale. Proces walidacji metody kta-
dzie ogromny nacisk na jako$¢ uzyskiwanych wynikéw. Najwazniejszymi kryteriami
kazdego wyniku analitycznego sa doktadno$¢ i precyzja. Do podstawowych parame-
trow walidacji naleza roéwniez: selektywno$c, liniowos$¢ i niepewno$¢ wynikow.

Otrzymana w badaniach wstgpnych krzywa wzorcowa miata przebieg prostoli-
niowy (rys. 1).

Wynik oznaczenia analitycznego ma sens wowczas, gdy sygnat analityczny po-
chodzacy od oznaczanej substancji nie jest zakiécony przez inne sktadniki probki.
Analizowano roztwory z dodatkiem nastgpujacych substancji: glukoza, laktoza, sacha-
roza, maltodekstryna, skrobia, kwas askorbinowy, kwas cytrynowy i zelatyna. Otrzy-
mane warto$ci aspartamu porownano z rzeczywista jego zawartoscia, rowna 200 mg
(przyjeta jako 100%). Na rys. 2. przedstawiono wielko$é zaobserwowanego blgdu
obliczonego z rownania:

Blad oznaczenia = - [(Mag, — Mogm)'(Mysp) ' 1-100 [%)]

gdzie: M,,, — zawartos¢ aspartamu w roztworze standardowym,
M, — il0o$¢ oznaczonego aspartamu w badanym roztworze modelowym.
Z badanych substancji jedynie skrobia i Zelatyna wptywaty zawyzajaco na uzy-
skiwane wyniki, natomiast pozostate sktadniki zanizaly otrzymywane zawartosci
aspartamu. Blad oznaczen nie przekraczat w zadnym przypadku 10%.
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Skr Malt Sach Lak Glu KC KA Zel
Rys. 2. Wplyw réznych dodatkéw na selektywnos¢ metody oznaczania aspartamu. Objasnienia: Skr —
skrobia, Malt — maltodekstryna, Sach — sacharoza, Lak - laktoza, Glu — glukoza, KC- kwas cy-
trynowy, KA — kwas askorbinowy, Zel — zelatyna.
Fig. 2. The influence of different additives’ presence on the selectivity of the method. Explanation: Skr
— starch, Malt — maltodextrin, Sach — saccharose, Lak — lactose, Glu — glucose, KC — citric acid,
KA — ascorbic acid, Zel — gelatin,

Powtarzalno$¢ oznaczen aspartamu w badanych probkach przedstawiono w tab.
1. Zawartos¢ aspartamu w badanych stodzikach w tabletkach wynosita: w stodziku
Sweetex 45,8 mg/100 mg, w stodziku Sweet Top 22,7 mg/100 mg. Wedtug danych
producenta aspartamu [4] zawarto$¢ srodka slodzacego w jednej tabletce, wazacej 60—
90 mg, wynosit okoto 18-20 mg, czyli 20-34 mg/100 mg produktu. Askar i Saddik [1]
podaja zawarto§¢ aspartamu na poziomie 20-25 mg w tabletce, jako odpowiadajaca
stodycza sacharozie, co w przeliczeniu na 100 mg preparatu stodzacego daje 33- 42
mg §rodka stodzacego. Uzyskane w pracy warto$ci sa zgodne z danymi literaturowy-
mi. Warto$¢ $redniego odzysku w badanych stodzikach wahala si¢ od 78 do 90%. W
zaprawie pomaranczowej zawarto§¢ srodka stodzacego ksztaltowala sie na poziomie
223,5 mg/100 ml. Odzysk uzyskany podczas analizy tego produktu miescit si¢ w za-
kresie od 80 do 94%. W koncentratach deseréw w proszku uzyskano zawarto$¢ aspar-
tamu: w budyniu o smaku $mietankowym — 292,6 mg/100 g, natomiast w kisielu o
smaku wisniowym — 493,2 mg/100 g. Otrzymana warto$¢ w budyniu o smaku $mie-
tankowym jest nizsza od zawarto$ci aspartamu jaki podaty Skrzypek i Okolska [6, 7] —
345,4 mg/100 g produktu. Sredni odzysk w badanych koncentratach deseréw w prosz-
ku wynosit odpowiednio: w budyniu 94-116%, a w kisielu 101-119%. Odchylenia
standardowe, $wiadczace o precyzji metody, ksztaltowaly si¢ na poziomie: w stodzi-
kach — odpowiednio 0,42 i 0,50 mg/100 mg, w produktach ptynnych — odpowiednio
4,361 1,78 mg/100 ml, natomiast w koncentratach deseréw w proszku — odpowiednio
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5,08 1 6,10 mg/100 g. Rozrzut wynikoéw wahat si¢ w granicach od 0,4% (w przypadku
kisielu wisniowego wzbogaconego 100% dodatkiem aspartamu)do 5,20% (w przypad-

ku stodzika Sweet Top wzbogaconego 50% dodatkiem aspartamu).
Tabela 1

Odzysk i precyzja metody miareczkowej (n = 20).
Average recovery and accuracy of the titrimetric method (n = 20).

Dodatek aspartamu [%]

h badanych 6
Charakterystyka badanych produktéow Aspartame addition [%]

Characteristic of investigated foodstuffs
0 50 100

Stodzik Sweetex / Sweetener Sweetex

Zawarto$¢ aspartamu oznaczona / obliczona,

[mg/100mg] 45,9/- 49,3/54,6 51,5/62,6

Aspartame content determined / counted

Sredni odzysk / recovery [%] - 90 82

SD 0,42 0,26 0,42

RSD, [%] 0,9 0,5 0,8
Stodzik Sweet Top / Sweetener Sweet Top

Zawartos$¢ aspartamu oznaczona / obliczona,

[mg/100mg] 22,7/- 34,9/41,0 42,4/54.4

Aspartame content determined / counted

Sredni odzysk / recovery [%] - 85 78

SD 0,50 1,82 0,78

RSD, [%] 2,2 5,2 1,8
Zaprawa pomaranczowa / Orange drink concentrate

Zawarto$¢ aspartamu oznaczona / obliczona, 223.,5/- 300,9/320,0 336,2/419,6

[mg/100ml]

Aspartame content determined / counted

Sredni odzysk / recovery [%] - 94 80

SD 1,78 2,82 3,30

RSD, [%] 0,8 0,9 1,0
Budyn $mietankowy / Custard

Zawarto$¢ aspartamu oznaczona / obliczona, [mg/100g] | 292,6/- 645,6/684,4 119,4/1028,4

Aspartame content determined/counted

Sredni odzysk / recovery [%] - 94 116

SD 5,08 5,68 8,03

RSD, [%] 1,7 0,9 0,7
Kisiel wisniowy / Starch gelly :

Zawarto$¢ aspartamu oznaczona / obliczona, [mg/100g] | 493,2/- | 1209,8/1015,0 | 1522,9/1511,8

Aspartame content determined / counted

Sredni odzysk / recovery [%] - 119 101

SD 6,10 20,18 591

RSD, [%)] 1,2 1,7 0,4

SD - odchylenie standardowe / standard deviation
RSD -~ wzgledne odchylenie standardowe (wspdtezynnik zmiennosci) / relative standard deviation
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Majac na uwadze te wielkos$ci, jak rowniez podstawowa charakterystyke statystyczna
(tab. 2), mozna stwierdzi¢, ze metoda miareczkowa z wykorzystaniem kwasu nadchlo-

rowego charakteryzuje si¢ dobra precyzja.

Tabela 2
Parametry statystyczne dotyczace metody miareczkowe;.
Statistical parameters of the titrimetric method.
Produkty / Products
Stodzik Stodzik
Parametry statystyczne .
. .ry ysty Sweetex Sweet Top Zapr.awa Budyn Kisiel
Statistical parameters Drink
Sweetener Sweetener Custard Starch gelly
concentrate
Sweetex Sweet Top
Liczba powtdrzen 20 20 20 20 20
Number of repetitions
Srednia arytmetyczna 45,8 22,7 223,5 2926 4932
Mean value
Wariancja 0,2 0,2 32 25,8 37,2
Variance
Odchylenie standardowe 0,42 0,50 1,78 5,08 9,10
Standard deviation
Mediana 45,8 22,2 2249 296,5 498.,0
Median
Warto$¢ minimalna 453 22,2 221,5 286,7 486,2
Minimum
Warto$¢ maksymalna 46,3 23,2 2249 296,5 4980
Maximum
Rozrzut wynikow 1,0 1,0 34 9,8 11,8
Dispertion of results
Btad standardowy 0,1 0,2 0,6 1,6 1,9
Standard error
Przedziat ufnosci
Sredniej +0,30 +0,34 +13 +3,63 +4,36
Confidence interval
for mean
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Wedhug Przewodnika Eurachem niepewnos$¢ pomiaru jest pojedynczym parame-
trem (zazwyczaj jest to odchylenie standardowe $redniej probki, czyli btad standardo-
wy lub przedzial ufnosci), ktory na podstawie wyniku pomiaru okresla zakres mozli-
wych wartoéci. W badanych produktach spozywczych wartosci btedu statystycznego
ksztaltowaty sie na poziomie od 0,1 (w przypadku stodzika Sweetex) do 1,9 (w przy-
padku kisielu wisniowego), natomiast przedziaty ufnosci (o = 0,05) w tych wyrobach
wahaty si¢ w granicach od * 0,30 do * 4,36 odpowiednio w tych samych produktach.
Wartosci te wykazaty, ze wykorzystywana w pracy metoda charakteryzuje si¢ dobra

precyzja.
Whioski

1. Precyzja metody, szacowana na podstawie powtarzalnosci wynikow, byta wysoka.
W badanych produktach uzyskano wartosci wspolczynnika zmiennosci nizsze od
5%.

2. Metoda charakteryzowala si¢ duza selektywnoscia, a jej dokladno$¢, wyrazona
odzyskiem aspartamu, wahata si¢ w granicach od 80 do 119%.

3. Proponowana metoda jest szybka i prosta w wykonaniu oraz nie wymaga uzycia
kosztownego sprzetu. W zwiazku z tym moze by¢ zastosowana w rutynowej kon-
troli jakoSci.

4. Przeprowadzone badania potwierdzily mozliwos¢ zastosowania metody miarecz-
kowej z kwasem nadchlorowym do ilosciowego oznaczania aspartamu w réznych
produktach spozywczych.
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QUANTITATIVE DETERMINATION OF ASPARTAME IN FOOD PRODUCTS USING
TITRIMETRIC METHOD

Summary

The aim of this work was the verification of the possibility of a titration method with perchloric acid
usage for the quantitative determination of aspartame in “light” products. However, a trial of validation of
this method was undertook. To assess the method and to determine it’s suitability, the linearity, the selec-
tivity, the accuracy and the repeatability of aspartame content determination in samples investigated were
specified. The sweetener average recovery value, depending upon level of fortification and kind of sam-
ple, ranged from 80 to 119% and relative standard deviation value characterizing the range of results did
not exceed 5%.

Key words: aspartame, quantitative determination, titrimetric method



