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Vyroba nealkoholick§ch népojov za posledné roky
enormne vzrdstla a mé stdle stdpajicu tendeciu. Prigi-
nou tohto stavu je najm# zhor3ujica sa akost pitnej
vody, rozvoj motorizmu a s nfm sdvisiaci zdkaz poZiva-
nia alkoholickych népojov 3oférmi. Aj vyZivové a die-
tetické hladiskd tu zohradvaja urditd dlohu, pretoZe
mnohé nealkoholické népoje predstavuji aj nezaned-
bateIn§ prijem ddéleZitych nutriénjch a senzorickych
zloZiek (vitaminy, minerdlne soli, aromatické a chut
podporujice latky). Osobitnd skupinu tvoria nealkoho-
lické nédpoje obsahujice psychicko-stimulativne zloZky

- najméd alkaloidy, heteroglykozidy, pripadne iné senzo-

ricky aktivne zloZky. Z tejto skupiny najvac$i trend
spotreby zaznamendvaji nealkoholické ndpoje na béaze
chininu, kofefnu (v men3ej miere tieZ teobrominu),
ktoré maji aj Specifické farmakodynamické G&inky na
Tudsky. organizmus. Tieto zloZky si preto predmetom
zdujmu kontroly hygienickych, ale i vyrobnych orga-
nov [1,2].

Pri vybere metéd pre stanovenie uvedengch latok
treba sa riadit druhom vzorky, poZiadavkami na pres-
nost, citlivostou, &asovou a technickou néaroénostou.
Z praktického hladiska si vyhodné také stanovenia,
ktoré nevyZaduji zdlhavé &istiace a rozdelovacie tech-
niky a pritom poskytuja dostatone presné a spolah-
livé vysledky.

Na stanovenie chininu boli vypracované pocetné me-
toédy zaloZené na spektrdlnych principoch najma me-
rani fluorescencie [3—4] a absorbancie v UV-oblasti
[5—7]. Specifitnost tychto metod je odvisla od mnoj-
stva interferujicich latok vo vzorke. Spektrofotometric-
ké a fluorimetrické merania sd vhodné pre cisté roz-
toky, nealkoholické napoje typu Chito, zatial &o pre
ndpoje z prirodzenych extraktov je priame stanovenie
zataZené znadnymi chybami. V takychto pripadoch sa
bud pouZiji 3pecidlne &istiace operdcie (napr. extrak-
cia chloroformom z alkalického prostredia) alebo roz-
delovacie techniky, najmi Chromatografia na tenkej
vrstve, stlpcovd chromatografia na silikagéli apod.
[8,9]. Rozdelené chromatogramy sa vyhodnotia bud
denzitometricky priamo na tenkych vrstvach, alebo po
vyeluovani Skvin. Na fluorimetrické stanovenie vplfyva
obsah chloridov a Zeleza vo vzorke, pretoZe tieto latky
zha3aji fluorescenciu chininu v zavislosti od ich mnoZ-
stva. Pri niektorych metédach rusivo pésobi aj kyslig-
nik uhli¢ity, a preto sa musi pred stanovenim odstra-
nit [2,5]. V poslednom &ase bola rozpracovanid met6-
da plynovej chromatografie s vysokym stupiiom auto-
matizdcie a vyhodnocovania vysiedkov. Stanovenie tou-
to technikou je 3pecifické a velmi citlivé [10, #1].

Na stanovenie kofeinu bolo vypracovan§ch tie¥ mnoz-
stvo met6éd, ktoré vyuZivaji absorbanciu v UV svetle
[12,16], fotometriu reak#ného produktu kofefnu s ky-
selinou fosfomolybdenovou alebo s kyselinou maléno-
vou [17, 18]. Titra¢né met6dy stanovenia kofefnu vy-
chddzaji z chloroformovgch extraktov vzoriek alkali-
zovanych amoniakom. Kofein sa po vykry3talizovani

titruje kyselinou chloristou [21]. Rovnako moZno sta-
novit kofein po vyzraZani jédom spétnou titrdciou tio-
siranom sodnym [22]. Pri stanoveni kofeinu spektro-
fotometricky je obsah interferujicich latok [fenolické
latky, triesloviny, produkty Maillardovych reakcii] ove-
Ia vyraznejSi neZ pri stanoveni chinfnu. Preto spravid-
la vZdy, ak sa maji dosiahnuf exaktnejiie vysledky,
musi sa vzorka ¢&istif cez stlpec polyamidu (ne&istoty
sa absorbuji a kofein prechddza do eludtu) alebo chro-
matografiou na tenkej vrstve [15, 16, 20, 23]. Vysledky
sa vyhodnocuji priamo dezitometricky pri 272 nm
[24]. Na stanovenie kofeinu bola vypracovana tieZ me-
téda plynovej chromatografie [10, 25].

ZriedkavejSie sa sleduje obsah teobrominu v nealko-
holickych népojoch, ako sprievodny alkaloid vedla ko-
feinu. Takmer pri v3etkgch metédach na stanovenie
teobrominu sa vyuZivaji deliace met6dy spojené so
spektrofotometrickou indikdciou [13, 17, 26]. Na odde-
lenie teobromfnu a teofylinu je vypracovana chromato-
grafia na tenkej vrstve silikagélu s néslednym spektro-
fotometrickym stanovenim pri 276 nm [27].

Experimentdlna &ast

V experimentdlnej prdci sme sa zamerali na preski-
3anie a matematicko-3tatistické zhodnotenie met6d, na
stanovenie kofefnu, chininu a teobrominu.

Na stanovenie chininu sme pouZili 3tyri metody,
ktoré sa ukézali metodicky a ¢asove nendroné, vhod-
né najmé na rutinné pouZitie v ndpojarskom priemys-
le. I8lo o fluorimetrické stanovenie chininu podla Sta-
cheho metddy popisanej a modifikovanej Nuijensom
a Veldenom [3]. Tdto met6da je navrhnutda v CSN
56 0240 [17]. Dalej dve spektrofotometrické met6dy.
Prvd podla Heya s extrakciou chininu do chloroformu
[7] a druhd podla Gilsa a Hidskesa, kde sa priamo sta-
novuje absorbancia pri 347,5 mm [5]. Kone&ne titraénd
metéda s kyselinou chloristou po predchéddzajticej ex-
trakcii s chloroformom [21].

Na stanovenie kofeinu a teobrominu sme preskisali
tri metédy, z toho dve na stanovenie len kofeinu (fo-
tometrickt a titraénd metdédu) a vaZkovii met6du na
stanovenie kofeinu a teobrominu popri sebe. Ako vzor-
ky sme pouZili rézne nealkoholické népoje s obsahom
chininu a kofeinu, kdvu a 3tandardné latky.

Vysledky a diskusia

Hodnoty v fab. 1 ukazuji 3tatistické tddaje obsahu
chinfnu v nealkoholickych ndpojoch. Porovnanim vychad-
za, Ze relativne najpresnejSie vy§sledky ddva spektro-
fotometrickd metéda s extrakciou chininu, kde miery
presnosti na 5% hladine vyznamnosti (95 %) si 1,4
a% 3,7 %, recovery test 98,9—99,0%. Podobne presné
vysledky poskytuje fluorimetrickd met6da s mierou
presnosti 1,1—4,4 % a recovery testom 99,9 %.

Titratnd metéda poskytuje rovnomerny rozptyl vy-
sledkov s presnostou 3 a% 3,8 6. Relativne najhorsie
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Tabulka 1. Statistické adaje met6d na stanovenie chi- Tabulka 2. Porovnanie visledkov stanoveni chininu
ninu réznymi metddami
]
Vzorka 1 n | x R 5 !M’ (%) Ree. (%) Fluorimet- | Extrakéna | Spektrofoto- | Extrakéni
| | | rické met6- | spektrofoto- | metrickd me-| titraéni
Vzorka n | da (mg/T) | metrickd me-| téda (mg/T)| metéda
A. Fluorimetricka metéda téda \ (mg/T)
{eunigny By 1 (mg/T)
: A1
Chito 5 [1539 0,793 | 0,341 | 44 | — 7 ]
Chito Tonic 5 | 29,56 | 0,867 | 0,373 | 2,5 —_ — Chito 1 14,0 15,7 26,8 15,2
Mirinda Tonie 5 | 37,76 | 0,900 | 0,387 | 21 | — L 2 15,8 15,2 27.6 15,9
Koral Tonic | 5 | 48,66 | 0,866 | 0,372 | 1,5 | — — 3 15,4 15,3 26,8 15,5
tandard 8 | 19,91 | 1,100 | 0,370 | 3,7 | 20 99,8 | 4 154 | 153 27,6 15,6
Standard ‘ 8 | 1999 | 0,300 | 0,105 | 1,1 |20 99,9 | 5 15,3 | 150 26.4 15,4
e — — — Chito Tonic | 1 29.9 28,3 38,0 29,3
B. Spetrofotometrickd metéda s extrakeiou [ i gg’g zg‘g g;‘g gg'g
Az y 1 ol 4 29,8 28,4 38,0 29,2
\ [ 5 29,0 28,6 36,0 29,7
Chito | 5 | 1529 | 0,666 | 0,286 | 3,7 s A |
Chito Tonic | 5 | 2844 0466|0200 14 | — — Mirinda Tonie | 1 37,5 37,6 51,2 39,9
Mirinda Tonie 5 [ 3748|0730 (0314 | 17 | — — | 2 37.5 38,3 51,2 38,6
Koral Tonic 5 | 50,11 | 1,499 | 0,623 | 2.5 = - | 3 37,9 37,6 50,0 37,9
Standard 5 | 19,77 | 0,400 | 0,172 | 1,7 | 20 98,9 | 4 38,4 38,0 51,2 37,2
Standard 5 | 39,59 | 0,756 | 0,325 | 1,6 | 40 99,0 | 5 37,5 38,0 51,2 37,7
Standard 5 | 1896 0,750 | 0,263 ' 28 | 192 98,9
| | | Koral Tonic | 1 48,1 50,0 52,4 50,2
S i 49,7 50,3 52,4 49,2
C. Spetrofotometricka metéda bez extrakeie (rfchlometéda) '3 48,8 49,4 53,2 48,3
| 4 48,9 50,6 53,2 49,2
: ‘ I's 48,8 50,1 52,3 48,6
Chito 6 | 16,90 | 1,500 | 0,597 | 17,0 1 — — e
Chito Tonic 5 | 37,20 | 2,000 | 0,860 | 4.6 | — T
Chito Tonic 5 | 4275 | 0,510 0219 | 10 | — 2
Chito Toni 4 | 40,51 | 1,950 | 0510 | 25 | — = "
!liri:d.o'lll::nic 5 | 50,95 | 1,200 | 0,516 | 20 | — Full Tabulka 3. Statistické tidaje metéd na stanovenie ko-
Koral Tonic 5 | 52,70 | 0,900 | 0,387 15 | — — ’einu a teobrominu
Chito Tonic
it. pridavok 6 | 1,92 | 0,350 | 0,350 | 36,5 1,98 | 96,9
Chito it. pridavok 6 | 1,93 | 0,270 | 0,106 | 11,0 1,98 | 97,6 5
Srandard 10 | 136 | 1,700 | 0,552 | 8.1 | 1400 | 958 e soeks gt X s AMIR)E ~Reel (%)
gmrhrd 10 | 220 | 1,500 | 0,487 | 4,4 | 24,25 | 94,0 L
dard 10 | 29,8 | 3,200 | 1,040 0 x 3
TN 2 g S5 Lt A. Fotometrickdé metéda — kofein
D. Titraéni
A Kofola 5 |6222|8470 3641 |17 | — | —
l anouh 5 | 65,44 12,640 | 5,434 | 166 | — —
- b, Slovkol 5 | 9638|7700 3310 69 | — o
Chito 5 [ 1551 | 0,648 | 0279 | 36 | — | — Coca-cola 5 111,50 {19250 [ 8,276 | 148 | — | —
Chito Tonie 5 | 29,39 | 1,040 | 0,447 3,0 — —_ Pepsi-cola 5 51,50 [10,300 | 4.429 | 17.2 - o
Mirinda Tonie 5 | 37,68 | 1,656 | 0,715 | 3,8 — —_ Pepsi-cola 5 | 6531 (10,000 | 4.338 | 13.3 i i
Koral Tonic 5 49,12 | 1,944 | 0,836 34 — — Standard 8 93:“ 9:220 3,238 6:9 100,0 93,4
Standard 5 | 1849 | 1,148 | 0,493 | 53 20 92,5
vysledky ddva spektrofotometrickd r¢chlometéda, kde B. Titraéné metéda — kofefn
miera presnosti kolife 1,5 aZ 8,1 % a pri nizkych 3tan-
dardnych pridavkoch aZ 36 %. Spolahlivost vyjadrena Kofola 5 | 63,70 | 3884 | 1670 | s2 1=
recovery testom je 89 aZ 97,6 %. Coca-cola 5 (112,25 | 7,78 | 3339 | 59 | — | —
- Pepsi-cola 5 | 682 |3,884 | 1670 | 49 | — =
Ak zrovndvame jednotlivé vzorky analyzované vset-
kymi metédami [tab. 2], vidime, Ze rychlomet6da déva T o
vysSie vysledky neZ ostatné tri met6édy, o len potvr- fevimetaond mettda — Kofefn, Seobesnata
dzuje, Ze obsah interferujicich latok pri priamejspek-
trofotometrii je 3tatisticky v§znamny a nemoZno ho ﬁ:‘r: g::z 0,550 | 0,975 | — — 1,0 | 97,5
zanedbat. + dt. prid. 1525|0975 | — | — 1,0 | 975
Vplyv CO; pa vyslednti hodnotu chininu sme sledo-
vali pri spektrofotometrickej a fluorimetrickej met6de.
Zatial €o pri prvej metode je vplyv CO, zanedbatelIny, 28y
er

pri druhej je velmi ddéleZité ddkladne vzorku dekarbo-
nizovaf, preto¥e hodnoty méZu byt o 2 aZ 4 % vy3s3ie
ako vo vzorke s nedokonale odstrdnenym CO,. Pri spek-
trofotometrickej metode je ddleZitd aj extrakcia chini-
nu. Ak sme extrakciu opakovali 4krat oproti trojnasob-
nej, ako sa uvaddza v met6de, zvy3il sa obsah o 0,4 aZ
6,4 % [28].

Vysledky preskiasanych met6d na stancvenie kofeinu
a teobrominu st zhrnuté do tab. 3. Z nich vyplyva, Ze
uvedené met6dy poskytuja menej presné vysledky ako
pri stanoveni chininu. Miera presnosti sa pri titra&nej
metéde pohybuje od 4,9 do 59% a pri fotometrickej
metbde od 5,3 do 17,2 %.

Recovery test pri fotometrickej metéde je pomerne
nizky — 93,0 %. Zpétné stanovenie teobrominu pri vaz-
kovej metode je 97,5 %. Presnost gravimetrickej meto-
dy na stanovenie teobrominu vedla kofeinu je pomer-
ne nizka.

Zo Statistického zhodnotenia met6d na stanovenie
chininu pre rutinnd kontrolu najpriaznivej§ie vychédza
fluorimetrickd, ktord je velmi citlivd, relativne 3peci-
fickd, dostatofne presnd a pritom &asove nendrofnd —
trvanie analyzy niekolko minat. VyZaduje vhodny
fluorimeter, napr. Spekol s néstavcom. Vhodnd &o do
presnosti a spravnosti je spektrofotometrickd metoda
s predchédzajicou extrakciou. Je v3ak menej citliva
(asi 10krat) a pracnejSia (jedno stanovenie s paralel-
kami trvd asi 1 hodinu). VyZaduje sa spektrofotometer
s meranim absorbancie v UV svetle. Titraéné stanove-
nie chininu je najmenej ndrotné na pristrojové vyba-
venie, je vSak nédrofné na ¢as (2 aZ 3 hodiny) a pres-
nost. Aj citlivost je v3ak niZSia neZ pri predchédzaji-
cich metédach. Priame spektrofotometrické meranie ab-
sorbancie je pouZiteIné len na ¢isté roztoky, inak po-
skytuje vyssie hodnoty.
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Z preskdaSanych metdéd na stanovenie kofeinu sa pre
praktické tucely ukédzala vhodnejSia titrafnd metéda,
ktord je pomerne presnd a casovo a pristrojovo menej
ndarofnd neZ fotometrickd. Pre stanovenie teobrominu
je moZné pouZif gravimetrickd metédu, ktord je pre
praktické agely vyhovujica.

Pre exaktnej$ie vysledky uvedenych alkaloidov —
najmi ak ide o zmesi — musi sa pouZif chromatogra-
fické rozdelenie.
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Pribela, A. - ToméaZek, K. - Medovarskd, B.: Stanovenie
chininu a kofeinu v nealkoholickfch népojoch. Kvas.
prim. 24, 1978, €. 6, s. 135—137.

Podla Statistického zhodnotenia je pre rutinni kontro-
lu obsahu chininu najvhodnejSia metoda fluorometric-
kd, ktord je velmi citliva, relativne 3Specifickéd, dostatoc-

ne presnd a velmi rychla. Pre stanovenie kofeinu je
vhodnd titrand metoda, pomerne presnd a ¢asove me-
nej narotnd ako metoda fotometricka. Pre Stanovenie
teobrominu je pouZitelnd4 gravimetrickd metoda.

K ziskaniu exaktnych vysledkov je nutné chromato-
grafické rozdelenie.

Mpubeaa, A. — Tomawek, K. — Mepgosapcka, B.: Onpepe-
JIeHHe COMepIKAHHA XHHHHA H KodeHHa B 0e3aJKOroJbHLIX
nanutkax. Keac. npym. 24, 1978 No 6. ctp. 135—137.

CraTHCTHYECKHE [aHHbIe NOKa3blBAKT, YTO IS KOHTPO.b-
HOrO OMNpele]eHHs COAePHKaHHS XHHHHA B G6e3aJKOroJb-
HbIX HaNHTKax cJelyeT B IPOH3BOJACTBEHHBIX YC/JOBHAX
110/1b30BaThCS  (PIYOPOMETPHYECKHM METOAOM. ITOT METOJ
OT/THYAETCH BLICOKOI YYBCTBHTENLHOCTBIO, 4eT J0CTATOYHO
TOuHYyl0 HH(pOpMaunio M 3KoHoMHT Bpemsi. [as onpenene-
HHS KO(eHHa PEKOMEHTYeTCH OTA1aBaTh MPeANouYTeHHe THTPH-
poBaHHI0. AHa/iH3 3aHHMaeT MeHblle BpeMeHH ueM (OTC
MeTpHUECKOe onpejeJenue, ofecneynBas 0 HOBPEMEHHO 10C-
TOBepHble AaHHbie. TeoGpOMHH onpejeasieTcs Jyyile BCEro
¢ mnomowbw Beero ananusa. CoBepleHHO TOYHBIE pe-
3yJbTaThl MOXKeT, OJHAKO, AaTk JHIIL pasjiesnieTbHasn
Xpomarorpacpus.

Pribela, A. - Toméasek, K. - Medovarskéi, B.: Determina-
tion of Quinine and Caffeine in Non-alcoholic Bevera-
ges. Kvas. pram., 24, 1978, No. 6, pp. 135—137.

Statistical investigations confirm, that for routine
determination of quinine, present in non-alcoholic be-
verages, the fluorometric method can be recommended
as a very sensitive and specific one, giving reasonably
accurate results and requiring little time. As far as the
determination of caffeine is concerned, titration should
be preferred to photometric method, since it provides
more reliable data and saves time. Theobromine can be
best determined by applying a gravimetric method. For
exact results, it is, of course, necessary to use partition
chromatography.

Pribela, A. - ToméXek, K. - Medovarskéd, B.: Bestimmung
des Chinin- und Koffeingehalts in alkoholfreien Ge-
trédnken. Kvas. prim., 24, 1978, No. 6, S. 135—137.

Nach der statistischen Auswertung eignet sich fiir
die Routinkontrolle des Chiningehalts am besten die
fluorimetrische Methode, die sehr empfindlich, relativ
spezifisch, geniigend genau und sehr schnell ist. Fiir
die Koffeinbestimmung ist die Titrationsmethode geeig-
net, denn sie ist verhdltnism&Big genau und im Ver-
gleich mit der photometrischen Methode weniger zeit-
raubend. Fiir die Bestimmung des Teobromins wird die
gravimetrische Methode empfohlen. Fiir Erzielung
exakter Ergebnisse ist die chromatographische Tren-
nung notwendig.




