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STANOVENI UMELYCH SLADIDEL V PIVU
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1. UVOD

S nartstem poctu obéznich lidi v praimy-
slové vyspélych zemich se prosazuji nové
trendy, vedouci ke sniZeni energetické hod-
noty napojl, vhodnych i pro diabetiky.
Dlouhou dobu dominovaly mezi umélymi
sladidly sacharin a cyklamaty. PouZivani
dal§ich umeélych sladidel bylo kompliko-
vané, hlavné proto, Ze neexistoval vztah
mezi chemickou strukturou sladidla a jeho
sladivosti. Nebyl ovéfen ani vliv novych
typl sladidel na zdravi ¢lovéka. Nova sla-
didla musi spliovat i dal$i kritéria, jako
napf. odpovidajici rozpustnost, stabilitu
v Sirokém rozmezi pH a teplot. Na nasem
trhu se nejcastéji objevuji napoje slazené sa-
charinem s pétsetkrat vyssi sladivosti nez
sacharosa a upousti se od pouzivani cykla-
matl, jejichZ zdravotni nezdvadnost neni
zcela prokdzana. Nové se vyskytuje nesta-
bilni ester dipeptidu s obchodnin nazvem
aspartam a sladidlo zahrnuté do skupiny
oxathiazinovych dioxidii s ndzvem acesul-
fam K. Lze ocekavat, podobné jako v za-
hranici, vyskyt uvedenych umélych sladidel
hlavné v nealkoholickych smésich piva se
sirupy a v tmavych pivech.

2. VYBER IZOLACNIHO POSTUPU
A ANALYTICKE METODY

K analyze umélych sladidel v nealkoho-
lickych népojich a dZusech je nutna pouze
filtrace a odplynéni vzorku. U komplexnéj-
Sich matric, mezi které patii i pivo a jeho

smési, byla pouzivana extrakce kapalina-ka--

palina do extrak¢nich smési obsahujicich
uhli¢itanové nebo hydrogenuhlicitanové
pufry a chloroform [1]. Novéjsi postupy pro
izolaci sladidel z kapalnych matric pracuji
na principu extrakce na pevné fizi (SPE)
s navdzanym kvarternim amonnym iontem
na neselektivnim C 18 sorbentu. Uvedenym
postupem nelze izolovat aspartam [2]. Pro
izolaci sladidel sacharinu, aspartamu a ace-
sulfamu K v jednom kroku bylo nutné,
vzhledem k odliSnym chemickym vlastnos-
tem uvedenych sladidel, volit kombinaci sé-
rioveé zapojenych sorbentu.

Pro soubézné stanoveni umélych sladidel
byla jednozna¢né zvolena metoda vysoko-
ucinné kapalinové chromatografie (HPLC)
s UV detekei. K rozdéleni analyt na chro-
matografické koloné je vyuZivana iontové
parovd chromatografie [3]. Analyty tvofi
iontové pary s tetrabutylamonium bromidem
nebo hexadecylmethylamonium bromidem.
V piipadé vybéru kvalitni kolony s oznace-
nim DB v kombinaci s gradientovou eluci
lze z mobilni faze vynechat iontové parové
¢inidlo.

3. EXPERIMENTALNI CAST

Schéma dvoufizové SPE sacharinu, as-
partamu a acesulfamu K z piva na paralelné
zapojenych sorbentech.

2 ml piva
2 ml vody

BOND ELUT | 2ml(metanol: 1% H,SO,)
SAX | S|
500 mg

eludt sacharinu a acesulfamu K

2 ml
SEPARON SGX | (metanol : 0.01 mol/l NaOH)
C18 oy il
500 mg

eludt aspartamu

V uvedeném schématu je uvedena jedno-
duché a rychla soubézna izolace tii sladidel
na sériové zapojenych sorbentech s oddéle-
nou extrakci. Primérnd vytéZnost extrakce
je u sacharinu 95,6 %, u aspartamu 84,3 %
a u acesulfamu K 74,0 %. Eluaty z obou sor-
benti jsou analyzovdny na kapalinovém
chromatografu za déle uvedenych podmi-
nek.

Podminky HPLC analyzy

Analyza byla provedena na kapalinovém
chromatografu Hewlett Packard HP 1090
s UV spektrofotometrickym detektorem
s proménnou vinovou délkou, s predkolonou
LC 18 DB Hewlett Packard a kolonou Hy-
persil ODS, 200 x 4,6 mm, 5 wm, pfi teploté
82 2@

Slozeni mobilni féaze: fosfatovy pufr
(¢ = 0,03 mol/l K,HPO,.3H,0), pH 5,5
a acetonitril, pratok 0,8 ml/min.

Je pouzita gradientova eluce s Casovym
profilem uvedenym v fab. 1.

Analyza byla provedena pfi vlnovych dél-
kach 215 a 230 nm, z divodu vyssi citlivos-
ti stanoveni acesulfamu K pfi 230 nm.

Tab.1 Casovy profil gradientové eluce

Cas (min) % pufru % acetonitrilu
1 94,0 6,0
8 89,0 11,0
10 86,0 14,0
12 84,0 16,0

Obr. 1 Chromatogram standardni smési aditiv ve vodé obsahujici 200,0 mg/l askorbové
kyseliny, 30,0 mg/l benzoové kyseliny, 30,0 mg/l sorbové kyseliny, 111,0 mg/l sacharinu,
111,0 mg/l aspartamu a 111, 0 mg/l acesulfamu K.
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Detekéni limit byl uréen jako hodnota kon-
centrace odpovidajici pfi ndsttiku 20 pl troj-
nasobku §umu a mez stanovitelnosti jeho de-
setindsobku. Hodnoty jsou uvedeny v tab. 2.

Tab. 2 Hodnoty detekcnich limitii a mezi sta-
novitelnosti jednotlivych sladidel

Sladidlo | VIn. délka | Detekéni | Mez stano-
(nm) limit vitelnosti
(mg/D) | (mg/l)
sacharin 215 0,8 2,6
aspartam 215 1.2 40-
acesulf. K 215 1.3 45
acesulf. K 230 1,0 35

Tab. 3 Retencni casy jednotlivych aditiv

Analyt Retencni Cas

(min)
Askorbova kyselina 3,20
Acesulfam K 5,56
Benzoova kyselina 7,03
Sacharin 7l
Sorbova kyselina 9,595
Aspartam 16,66

Pfi uvedenych chromatografickych pod-
minkdch dochdzi k dokonalému rozdéleni
sacharinu, aspartamu a acesulfamu K od
konzervacnich latek béZné uzivanych v ne-
alkoholickych népojich. Reten¢ni ¢asy jed-
notlivych aditiv jsou uvedeny v tabulce 3
a chromatogram standardni smési aditiv ve
vode€ je znazornén na obr. 1. Extrakt tmavého
piva ze sorbentu Bond Elut SAX a extrakt
z tmavého piva se standardnim pfidavkem
sacharinu a acesulfamu K je porovnin
v obr. 2.

4. DISKUSE

Vypracovand metoda byla ovéfena na
tmavych pivech ¢eské a slovenské vyroby
ana belgickych alkoholickych smésich se si-
rupy. Koncentrace sacharinu v tmavych pi-
vech tuzemské provenience nepiesahla
13,5 mg/l, coZ odpovida Provadéci vyhlaSce
MZ o cizorodych litkdch v poZivatinich

Obr. 2 Srovndni chromatografickych zdznamii extraktu tmavého piva ze sorbentu Bond Elut
SAX s obsahem 12,4 mg/l sacharinu [2] a extraktu tmavého piva se standardnim pridav-
kem 16,5 mg/l sacharinu [2] a 10,0 mg/l acesulfamu K [1].
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50/78. V belgickych smésich nebyla nale-
zena uméla sladidla ani konzervaéni latky,
jako je naptf. benzoovéd nebo sorbova kyse-
lina.
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Mmezinarodny kédex
enologickych praktik

Rekodifikované vydanie 1996 Koédexu
obsahuje definicie O.I.V. schvilenych vi-
nérskych a vinohradnickych vyrobkov, ako
aj praktiky a metédy enologickych postupov
pri oSetrovani a $koleni vina, ktoré O.I.V.
schvaluje. Kédex slizZi ako zaklad pri vy-
tvarani narodnych predpisov predvidanych
v ¢lenskych krajindch O.1.V.

Nové vydanie zahriiuje prakticky vSetky
vindrske postupy opisané O.L.V. od roku
1970, ale aj tie, ktoré boli pojaté roku 1995
v Uruguay. Pri kaZdom oSetreni sa uvadza
definicia, ciele, predpisy a odporticania
O.I.V. Kédex ma abecedny index a prilohu
s prijatelnymi limitmi.

Code International des Pratiques Oeno-
logiques, vyd. O.I.V,, 95 s, Paris 1996, FF
190.

Mindrik

Bierbel — nové pivo
belgického typu

Bierbel je pivo vyrabéné svrchnim kva-
$enim. Ma pouze 2,8 % alkoholu, chut je
lehce karamelova. Je uréeno pro ty, ktefi ne-
maji radi hotkou chut piva. Prodava se v ba-
leni 6krat 25 cl lahvi, nebo v 30 1 soudku.
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