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OZET

Giinlimiizde yapay tatlandirici olarak kullanilan Aspartam
(N-L—-o~aspartyl-L-phenylalanine methyl ester), aspartik asit
ve fenilalanin'in sentetik bir bilegimidir. Sakkarozdan
yaklasik 200 Kkat daha tatlidir. Cesitli yiyeceklerde ve

karbonatli igeceklerde tatlandirici olarak ¢ogu kez sakkarin

yerine kullanilmaktadair.

Hernekadar Aspartamin toksik etkisi yoksa da birgok
tlkede yliksek otoriteler tarafindan yiyeceklerdeki Aspartam
miktara kontrol altinda bulundurulmaktadir. Cesitli
yiyeceklerde, tabletlerde ve megrubatlarda bulunan Aspartamin
miktar tayini igin c¢ogunlukla 1likit kromatografik, gaz
kromatografik, spektrofotometrik yontemler kullanilmaktadir.

Bu galismada, tatlandirica tabletlerdeki ve diyet
koladaki Aspartam miktar tayini igin tilrev spektrofotometrik
yontemi kullanilmigstir. Bu ydntem gabuk ve duyarlidir. Diger
metodlar uzun on ayirma iglemleri vyada pahali ayirma
cihazlari ile uygulanmaktadir. Tirev spektrofotometrik
spektrumlarain ayirt edilmesinde kullanilan duyarli bir

yontemdir.



Tatlandirici tabletlerdeki ve diyet koladaki Aspartam
miktara igin simdiye kadar wuygulanan zor, zaman alici
yontemler yerine daha kolay ve hassas bir ydntem olarak
bilinen tirev spektrofotometrik yontemin kullanilabilecegi

anlasilmistar.

Tatlandirici tabletlerde Aspartam miktari ig¢in 2. ve 3.
derece tirev spektrumlari kullanildi. 2. tlirev spektrumunda
252.4 nm—-255.3 nm, 3. tlirev spektrumunda 253.9 nm-256.9 nm
dalga boylarinda g¢aligildi. Elde edilen sonuglar USP XXII
(1990) da Onerilen titrimetrik yoOntemle kiyaslandiginda

aralarinda fark olmadigi gorilmistur.

Diyet koladaki Aspartam miktari igin 3. derece tilirev
spektrumu ve 253.9 nm-256.9 nm dalga boylari kullanildi. Bu
yontem hizli ve duyarladar. Ancak elde edilen sonuglarin
likid "kromatografik yontemle elde edilen sonuglarla

kiyaslanmasi gerekmektedir.
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SUMMARY

Aspatame (N-L-araspartyl-L-phenylalanine 1 methyl ester)
is a synthetic combination ~of two aminoacids, aspartic acid
and phenylalanine. 1t is about 200 times sweeter than
sucrose. It is often used as substitute for saccharin in

foods and as a sweetener in carbonated drinks.

Although- Aspartame does not have toxic effect, the
amount of Aspartame in foods always controlled by the health
authorities in many countries. The amount of Aspartame in
foods, tablets and soft drink is determined by using of
liquid chromatography, gas chromatography and usual

spectrophotometric methods.

In this study; the amount of Aspartame in sweetener

tablets and diet cola was determined by using of derivative
spectrophotometric method.The proposed method is rapid and
sensitive compare to other methods. generally, other methods
are required either long preliminary separation processes or
expensive separation eqﬁipments.

Seconds and third derivative spectra were used for the
determination of Aspartame in sweetener tablets. The

wavelenghts at 252.4 and 255.3 nm ‘were taken for second
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derivative spectrum, and 253.9 and 256.9 nm were taken for
third derivative spectrum and the obtained results were
also compared with titrimetric method which is suggested in
the USP XXII (1990).

The amount of aspartame in diet cola was determined . by
using of third derivative absorbance values at 253.6 and
256.9 nm. It was find out that this method is very rapid and

.sensitive but the obtained result from derivative
spectrophotometry need to be compared with the results which

obtained by 'using of liquid chromatography.

= XHI~



1. GIRIS VE CALISMANIN AMACI

Son zamanlarda g¢esitli yiyecek ve igeceklerde yapay
tatlandirlcl kullanimi ¢ok fazla artis gdstermistir. Onceleri
Sakkarin ve Siklamat diyet yiyecek ve igeceklerde oldukga
yaygin olarak kullaniliyorlardi. Arastirmalar sonucunda bu
maddelerin kanserojen etkisi oldugu bulunmugtur. Bu nedenle
bu maddelerin kullanimina ancak 0Ozel izinle ve belirli

miktarlarda izin verilmistir(Alperdem, 1979).

Uzun bir silire O6nce sentez edilmesine ragmen Aspartamin
tat verici Ozelligi 1965 yilinda Schlatter tarafindan
tesadifen anlasilmistar. Dipeptitler Uzerinde yapilan
galismalar sonucunda, bu madde sinifinda ¢ok sayida tat

verici madde oldugu bulunmustur(Enders et al, 1982).

Bir dipeptit olan Aspartam, mesrubatlarda ve gesitli
yiyeceklerde dilisik kalorili yapay tatlandirici olarak Food
and Drug Add.(FDA) tarafindan kullanilmasi uygun gdriilen bir
yapay tatlandiricidir. Ve bagta ABD ve bir ¢ok ililkede dlisiik
kalorili mesrubat ve gegitli yiyeceklerde Sakkarin ve
Siklamatin yerine kismen Aspartam kullanllmaktadlr. Hidroliz
slmaya g¢ok yatkin oldujundan dolayi sulu gidalarda zamanla
tat degeri kaybolacagindan, Aspartamln kullanildigi yiyecek

ve igeceklerin kisitli raf Omri vardar.



Aspartam ve bozunma Urilini piperazidion uzun siliren
toksikolojik deneylere saglik agisindan denenmisgtir. Yaygin
kullanilan Aspartamin kanserojen veya kronik toksik etkileri
bulunmamigtir. Aspartam, insan vicudunda dider dipeptitler
Qibi metabolize edilir. Genelde kullanilan dozlarda,

aminoasit dengesizlikleri ortaya g¢ikmaz ve olusan - az

miktardaki metanolin zararli etkileri vyoktur. Fakaf
fenilketonilri hastalari igin Aspartam kullanimi uygun
degildir.

Aspartamin seker hastalarinin kullandigi bir gok

diabetik yiyecek ve igeceklerde kullanimi uygundur. Bu
maddeler glinimizde bir cok diyet programlarinda
kullanilmaktadair. Ama. bu maddelerin ginlik kullanim

miktarinin kisitli oldugunu unutmamak gerekir.

Aspartam miktar tayini igin 1literatirde g¢ok sayida
yéntem verilmektedir. Tatlandirici tabletlerde, diyet yiyecek
ve igeceklerde wuygulanan bu yontemlerde daha g¢ok yiliksek
basing likid kromatografisi yontemi kullanilmaktadir. Ayplca
ince tabaka kromatografisi ve gaz kromatografisi yoéntemleride

kullanilmaktcadir.



Bu yontemler zor, pahali ve zaman alan y6ntemlerdir. Bu
caligmada tatlandirici tablet ve diyet koladaki Aspartamin
kantitatif analizi ig¢in ucuz ve pratik bir yéntem olarak son
zamanlarda analitik kimyada cok kullanilan tiirev

spektrofotometrik ydntemin uygulanmasi amaglanmigtair.



2. GENEL BOLUM
2.1. Gida Katki Maddeleri

Gidalara ve lrlinlerine ha21rlanmalar1n1n herhangi bir
devresinde gesitli maksatlarla ilave edilen maddelere "Gida

Katki Maddeleri' denir.

Gida katki maddeleri baslangicta; kigsilerin 6zel

gereksinimlerini karsilama ydnilinde ve dolayisiyla da aile
icinde kullanilmaya baslanmistar. Ilk bilinen gida katka
maddeleri tuz, biber, sirke, duman ve gesitli baharatlardar.
Ornedin Tirkler eti dayanikli ve lezzetli bir hale getirmek
igin tuz, biber ve sarimsak kullanmislardir. Onceleri 8rf ve
adetlere gobre sinirli olarak kullanilan gida katki maddeleri,
zamanla ticari amagla kullanilmaya baglanmig ve buna paralel
olarak da gida teknolojisi geligmistir. Bu arada gida katki
naddelerinin, insan sadligina olan zararlari aragtirilmigtar.
5i1dalara katilmasina izin verilecek maddelerin belirlenmesi
ve teknolojideki kullanilma sartlarinin bulunmasi igin,

arastirmalar yapllmaktédlr.

Gida katkilarinin kullanilmasai, her {ilkenin kendi

sartlarina uygun kanun, tilizik ve talimatlarla dizenlenmigtir.

Jluslararasi kuruluslarca yapilan arastirmalar sonucunda gida



katki maddelerinin, teknolojideki yeri, oOnemi, gidalarda
kullanimi ve sainirlari belirlenir. Kodeks Alimentarius
Komisyonunun arastirma ve karalari 6zellikle gok Snemlidir.
ﬁlkemizde'henﬁz bir Gida Kodeksi yoktur. Fakat hazirlanmasi

galigmalara devam etmektedir.

2.2. Yapay Tatlandiricilar

Yapay. tatlandiricilar, lezzet ve tat dlizelten,
gelistiren gida katki maddelerindendir. Kalorice fakir gida
irtinlerinin hazirlanmasinda, tat verici olarak kullanilirlar.
Ozellikle seker hastalarinin kullandiga ve rejim
programlarinda uygulanan vyiyecek ve igeceklerde sakkarozun

yerine kullanilirlar.

Yapay tatlandiricilaran, satisina Onceleri sadece
eczanelerde izin verilmistir. Son yillarda "hafifletilmig" ve
"light" diye adlandirilan besinlerin hazirlanmasinda
kullanilmaya baslanmigtar. Yapay tatlandirici olarak yayg:in
kullanilan en eski madde; sakkarindir. Daha sonralari ise
siklamatlar kullanilmaya bagslanmistir. Arastirmalar sonucunda
bu maddelerin kanserojen etkisi o0ldugu bulunmustur. Bu
nedenle bu maddelerin kullanimina, ancak 6zel izinle ve
belirli miktarlarda izin verilmigtir ve yeni bir madde

arayisi baslamistir(Alperdem, 1979).



2.3. Aspartam Hakkinda Genel Bilgi

Aspartam,,aspartik asit ve fenilalanin'in sentetik bir

bilegsiminden olusan bir dipeptittir.

Sulu ¢dzeltilerinde Aspartam, ortam bazikse 3,6-diokso-—
5-fenilmetil-2—-piperazinatik asite doniligir. Ortam asidik ise
L-fenilalanin-1i-metilester, L-aspartik asit ve L-fenilalanin

maddelerine ve yapi izomeri 8 APM'ye donilsiir (Menexia et al,

1991).

Aspartamin tat 6zelligi iyi olarak tanimlanar. Bir gok
durumda siklamattan ve her zaman sakkarinden daha iyidir.

Sonradan farkedilen istenmeyen lezzet tasimaz.

2.3.1. Ozellikleri
CeHs—CH2~CH~NH-CO-CH-NHz
COOCHs  CH=COOH

N-o-L—-Aspatryl-I.—phenylalanin methyl ester (<(-APM )

Kapall Formuli : C14H18N205
Molekil Agirliga : 294.3

Gorinisg, Renk, Koku : Kristal yapili, beyaz, kokusuz



Bagdil Tatlilik™* : Sakkarozdan 200 kez daha tatlidar.
Cozlnlrlik : Aspartamin sudaki ¢6zUnurligl
sicakliga ve pH dederine badlidar. pH=5.2' de sudaki
¢Ozlinirliginiin en az oldudu degerdir. Bu deger yaklasik 1

g/100ml 'dir. pH degerinin dilismesiyle ¢Oziinirlik artar. pH=

2.2 'de maksimum degere ulasir. Artan sicaklik ile de
¢ozlnlirlik artar. Pek ¢ok organik g¢ozlicide Aspartamin
¢Ozlnirliugi sudakinden daha azdair. Nem kapinca

aspartilfenilalanin ve diketopiperazin 'e hidroliz olur ve
tatlilik kaybi olur.’' Sulu ¢dzeltilerin en stabil oldugu pH
degeri yaklasik 4.3 'tlr(Endres, K. et al. 1982).

2.3.2. Taninmasi

Belirli bir erime derecesi bulunmamaktadir. 196°C 'de
6-Benzil-2,5-dioksopiperazin-3-karbonik asit metil ester 'e

dontislir. Bu maddenin erime derecesi 315°C 'dir(Endres, 1982).

ol Dogal yada yapay ‘tatland1r1c1larda tatlilik degeri
trained taste panels metodu ile duyusal olarak bulunur.
Sakkaroz genel standarttir ve diger tatlandiricilarin
tatlandirma gilici bagil olarak bulunur. Yapay tatlandiricilar

yiksek tatlilik degerlerinden dolayi bu tanima uymazlar.

Genellikle kabul edilen kural Aspartamin sakkarozdan 200 kez

daha fazla tatli oldugudur(Furia, 1968).



2.3.3. Miktar Tayini (Farmakope YoOntemi)

USP XXII (1990) 'da Aspartam miktar tayini igin
titrimetrik yontem verilmektedir. Bu ydnteme gdre Asparfam
miktara; perklorat asidinin susuz asetikasitteki 0.1 N

¢bzeltisiyle susuz ortamda violet TS indikatdrli kullanilarak

tayin edilmektedir.
2.3.4. Diger Miktar Tayin Yontemleri

Aspartam miktar tayini igin yapilan galigsmalarda engok
HPLC yontemleri kullanilmaktadir. Ayrica gorunir alan
spektrofotometrik ve ince tabaka kromatografik yontemlerle

de ¢ok sayida galismalar yapilmigtair.

Spektrofotometrik yontemler arasinda ninhidrin reaktifi
kullanilarak yapilan miktar tayini en hassas olanldlr.
Ninhidrin reaktifi kullanilarak megrubatlardaki Aspartam
miktarinin analiz edildigi bir yontemde propilen karbonat ile
solvent ekstraksiyonu uygulanarak metodun segiciligi
arttirilmis ve absorbans degeri 585 nm 'de O0lgilmistiir (Lau

et al, 1988).

Ancak ninhidrin reaktifi serbest otamino grubu igeren
aminoasitlerin bulundugu durumlarda kullanilmaz. Cilinki

reaktif bu maddeyle renk vererek girisime neden olur.



Dietilditiyokarbamat reaktifi kullanilarak 436 nm 'deki
absorbans degeri 6lgilmiine dayanan spektrofotometrik
yonteminde leusin katki maddesi igeren tabletlere uygun

olmadigi belirtilmektedir(Gliven et al, 1984).

p—Benzokinon reaktifi kullanilarak Aspartamin miktar

analizi 450 nm 'de absorbans degerinin Olglilmesiyle miimkin
olmustur. Mesrubatlarda bulunan boya maddeleri girigime sebep

oldudundan bu yéntem mesrubatlarda kullanilmaz(Vachek, 1984).

Leusin katki maddesinin bulunmadidi tabletlere
uygulanabilecek bir yontemde ise p—etilaminobenzaldehit
reaktifi kullanilarak ¢bzeltinin absorbansi 407 nm 'de

Olglilmiistiir (0zol, 1984).

Tabletlerdeki Aspartamin miktarina tayin iéin
geligtirilen bir bagka calismada Aspartam ile primer ve
sekonder alifatik aminlerle fluoresans tilirev olugsturan NBD-Cl

( 7- kloro-4- nitrobenzofruzan ) '

in reaksiyonuna dayanan
spektrofluorimetrik bir yontem Onerilmektedir (Atmaca et al,

1989).

Bir baska calismada ise g¢gesitli gida maddelerinde
Aspartam miktar tayini igin yeni gelistirilen basit, duyarl:i

ve hassas ug spektrofotometrik yontem agiklanmaktadir.
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Dolayla spektrofotometrik yontemde siilfanilamid
reaktifi ile olusan rengin 520 nm 'de Olgilmesi esasina
dayanir. Didger iki spektrofotometrik yontemde ise kloranilik

asit ve p-kloranil reaktifi kullanilarak olugan renk 520 nm

'de O6lgulir. Bu yontemlerin Beer kanununa uydugu
konsantrasyonlarda ayri ayri belirtilmektedir (Prasad et al,
1988).

'1in floreskamin ile olan reaksiyonundan

Aspartam
faydalanilarak spektroflourimetrik bir yéntem uygulanmigtair.
pH= 7.5 ve oda sicakliginda g¢alisan bu yontemde eksitasyon ve
emisyon dalga boylari 390 nm ve 480 nm olarak Olg¢illmiistir. Bu
yontem cesitli tatlandirici tablet ve tatlilarda bulunan

Aspartam 'in analizi igin bagariyla kullanilmigstir(Poctava et

al, 1982).

Aspartam analizi igin verilen iki spektrofotometrik.
yontemden ilkinde 1. derece tilirev spektrumunda 261-241 nm
'deki pikler Olcglilerek pikten pike yontemi kullanilmistir.
iIkinci ydntemde ise Aspartamin etanolli kloranil g¢bzeltisi
(pH= 9) ile verdigi kompleksin maksimum absorpsiyonu 354 nm
'de Olglilmistir. Tatlandirici tabletlerde, Snerilen ikinci
yontemde sistematik hatalar bulundugundan birinci ySntem

tercih edilmektedir (Alexandria 1991).
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Aspartam analizi igin Onerilen bir tirev
spektrofotometrik yontemde ise aspartamin % 50'1ik etilalkol-

su (V/V) karisimi ile ¢dzeltisi hazirlanmig. 2. derece tilrev

sbektrumunda 252.1 nm ile 255.1 nm, 3. derece tirev
spektrumunda 253.9 nm ile 256.9 nm dalga boylarinda
caligsilarak tatlandirici tabletlerde basariyla kullanilmigtir
(Bertini et al, 1992).

Aspartam ve monosodyumglutamatin birarada bulundugu

karisimlardaki analizleri igin hem spektrofluorimetrik hem de

Pikit kromatografik iki yontem verilmektedir. Aspartam ve

monosodyumglutamat ig¢in wuygulanan spektrofluorimetrik yontem

ﬁloreskamin reaktifi ile verdigi reakéiyona dayanmaktadir.
%ynl karisimin 1likit kromatografik tayini i¢in geligtirilen
yontemde de floreskamin reaktifi kullanilmakta; fotometrik ve
fluoresans detektor ile galisilmaktadir. Her iki yOntem ile
slde edilen sonuglar verilmekte ve yontemlerin karbonatla
igeceklerdeki Aspartam ile hazir gorbalardaki glutamat miktar

tayininde iyi sonuglar verdidi belirtilmektedir(Garcia et al,

1992).

Aspartam miktar tayini igin verilen bir gaz

Fromatografik yontemde, ornek metanol ile ekstrakte edilmis

ve Aspartamin N-(2-metilpropoksikarbonil)metil ester tirevi

seklinde Uniport HP Gaz krbmatografi kolonuna verilmigtir.
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Internal standart olarakta glisil-L-fenilalanin kullanilarak

[ |

>

f

Q

spartam analiz edilmigtir. (Kataoka et al; 1987).

Verilen bir ince tabaka kromatografik yontemde Whatman

,HPKD high-performance silikajel levhalar ile n-butilalkol-
asetikasit-su karisimi solvent sistemi olarak kullanilmigtair.

seton iginde %0.2 'lik ninhidrin kullanilarak Aspartamin

elirlenmesi sadlanmis ve Aspartam bdélgeleri densitometrik
larak OSlgililmiistiir. Kola drnedine uygulanan bu galigmada da

eri kazanim % 98.7 olarak bulunmustur(Sherma et al, 1985).

Aspartam miktar analizlerinde en gok kullanilan ydntem

ilse likit kromatografisidir.

e
d

C

Likit kromatografi ile yapilan bir galigmada 6nce Ornek
kstrakte edilip kompleks matrikslerden santrifﬁjlenerek‘ya
a karrez solusyonu ile ayrilmistir. Analiz Ornegi p Bondapak

hse kolonu ile Quarda Pak p Bondapak C.e prekolonu ve KHzPOa4

pH= 3.5 tamponu ile asetonitril karigsimi mobil faz olarak

—~~

kullanilarak analiz edilmigtir. Bu metod bir c¢ok diYet

iyecek (yogurt, gikolata vb.) ve icecekte (meyva suyu,
Fsrubat, meyva O6zleri vb.) basariyla uygulanmistir

brodolliet et al, 1993).

Baska  bir caligmada da sorbik asit ve benzoik asit

igeren diyet igeceklerdeki Aspartanm, ornek ¢ozeltisi
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tuaterner amonyum anyon deéistiriciéi.ile digerlerinden
:amamen ayrilar. Li-choromosorb kolonda asetonitril-
losfat pH= 4.5 tamponu mobil faz olarak kullanilarak 215 nm
'de analiz edildigi bu g¢alismada geri kazanim % 95 'ten

*azladir (Moors et al, 1991).

Kafein ile birlikte bulunan Aspartamin birbirinden
ayrilmasi ¢ok zordur. Bunun ig¢in Zorbax-ODS C.s kolonu ile
netilalkol ve su karisimida mobil faz olarak kullanilmigtar.
Jv detektori kullanilarak 214 nm 'de analizin yapildidi bu
jaligmada geri kazanim % 100-106 arasinda verilmektedir (Yang

at al, 1991),.

Bir Gok diyet mesrubata uygulanan bir caligmada da
Aspartam cyclobond I kolonunda, MeOH — %1 trietilamonyum
asetat pH= 4.5 mobil fazi kullanilarak 214 nm 'de analiz
edilmigtir. Sodyum benzoat, karamel rengi ve kafeininde bu

yontemle miktar analizi mimkiindlir(Issaq et al, 1986€:.

Ornedin  direkt olarak tayin edildigi bir y&ntemde de

C.s kolonu ve mobil faz olarakta %10 asetikasit - %3
izopropanol pH= 3 'te kullanilmistair, ve uv detektor
kullanilarak 254 nm 'de Aspartam analiz edilmistir. Bu

yontemde mesrubatlarda bulunan sakkarin, kafein, sodyum

benzoat, renk ve koku verici katki maddeleri de Aspartam gibi

analiz edilebilmektedir(Webb et al, 1984).
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Ornek diyet kola g¢bzeltisi direkt olarak yada Ornedin
etanol ekstrakti halinde, Supelcosil LC-18 kolonuna
vrrilmigtir. Mobil faz olarakta KH.PO. (pH= 5) —asetonitril
veya KHz2PO, pH= 3.5 —asetonitril karisimlari kullanilmistair.
AEpartam, alitame, sakkarin, asesulfam ve dulsin 200 nm 'de
direkt olarak analiz edilmigtir. Siklamat ise kolondan gikan
kisim iyon degistirici ile ekstrakte edildikten sonra 585 nm
de analiz edilmistir. Mesrubatlara uygulanan bu ¢alismada

geri kazanim % 98 'in lzerindedir(Lawrance et al, 1988).

Meyva sularinda bulunan Aspartam analizi igin Ornek
¢bzeltisi aq. % 50 amonyak g¢Ozeltisi ile notralize edilip
sgntrifﬁjlendikten sonra Zorbax — ODS kolonuna verilir.‘
Gyadient eluent olarak metanol-asetonitril-triamonyum sitrat
(I) (10:1:39) ile metanol-I (1:1) kullanilarak Aspartam 254
nm 'de analiz edilmistir. Bu yOntemle butun koruyucularin
tatlandiricilarin ve renk verici katki maddelerinin ayr11ﬁ531

v% analizi mimkiindir (Zhau et al, 1990).

Diyet gikolata, yogurt, mayonez, 1likdér gibi c¢esgitli

yiyecek ve igecekteki Aspartamin miktar analizi igin

6Pcelikle solid faz ekstraksiyonundan yararlanilmistir.
5#celikle Aspartamla birarada bulunan sakkarin, siklamat ve
agsesulfam-K kantitatif olarak ayrildiktan sonra Ornek

¢ozeltisi Li-~chromosorb—-RP-select B kolonuna veriimistir.

{
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isetonitril - fosfat tamponu mobil faz olarak kullanilarak

\spartam 220 nm 'de analiz edilmistir(Lehr et al, 1993).

Diyet kola gbzeltisi gazi giderilip su ile
seyreltildikten sonra Cis kolonuna verilmistir.
rietilamonyum fosfat tamponu iginde %15 asetonitril mobil
‘aza kullanilarak 214 nm ‘'de Aspartam miktari analiz
'dilmistir. Bu yontemle diyet koladaki Aspartamla birlikte
:afein, sodyum sakkarin ve sodyum benzoat da analiz

:dilebilmektedir(Tyler 1984).
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3. TUREV SPEKTROFOTOMETRISi

Ultraviyole - gorunilir bélge tirev spektrofotometrisi
oldukga yeni analitik bir y®6ntemdir. Ilk defa 1920 '1li
yillarda Rutherford tarafindan kitle spektrumlarinin

yorumlanmasinda kullanilmistir.

Onceleri V.J. Hammond ile W.C. Prince (1953) ve daha

onralari J.D. Morison (1978) tarafindan maksimumlarin yan

ct

arafinda az veya ¢ok belirsiz omuzlar veya zayif donilim

noktalari gosteren spektrumlarin tilrevi alinarak daha iyi

V)]

yrilabilecegi gdzlenmistir.

ilk zamanlarda sadece 1. ve 2. derece tlurev spektrumiérl
alinmig, daha sonra elektronik diferantdrlerin kullanilmaya
baslanmasiyla yliksek dereceli tiirevlerin alinmasi mimkin .
olmustur (Talsky et al, 1978). Yiiksek tilrev derecelerinin

alinmasiyla daha karmasik spektrumlar ayrilabilmigtir.

Bir fonksiyonun herhangi bir noktasindaki tilirev dy/dx

tiir. Absorpsiyon spektrumlari s&z konusu oldudunda ise tiirev
Qm/dk olacaktir. Spektrumun herhangi bir noktasindaki tiirev
deéerleri hesplanip dalga boyunun fonksiyonu grafik

dildiginde 1. tirev absorpsiyon spektrumu elde edilir. Buna

enzer sekilde 2., 3., ..., n. derece tﬁrev,spektrumlarl
1
)

|
|
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sirasiyla d=2a/dA2, d3A/d)3, ..... , @~A/aA~ degerleri ile

dalga boyu arasinda olusturulabilir.

Bir spektrumun tirevinin alinmasinin en biiylikk sebebi
orjinal spektrumlarda goriilmeyen zayi1f Dbazi spektral
6zelliklerin (6rn. omuz) turevde belirgin hale gelmesidir.
Bunun yanisira birbirine benzer ve yakin olan spektrumlardaki
¢ok kiicik degigimleri de ortaya c¢ikararak ayirt eder. Bu
sekilde bir ¢ok analitik problemin ¢&ziilmesi mimkiin olabilir

(Talsky et al, 1978).

Sekil 3.1a 'da basit bir pikin absorpsiyon ve 1. —-4.
derece tirev spektrumlari verilmigtir. Bu gekilden su

sonuglari g¢ikarabiliriz:

1- Bir pikin birinci derece tilirev spektrumu  alindiginda
donim noktalarinin bulundugu dalga boylarindaki ekstramumlar
olusmakta, orjinal pikteki ekstramumlarin karsiligi olusan

dalga boylarinda ise tlirev egrisi sifirdan gegmektedir.

2— Orjinal spektrumdaki bir pike karsilik n. derece

tirev spektrumunda n+1 tane pik olusmaktadair.

3— Tirevin derecesi arttikga pikler keskinlesmekte ve
daralmaktadir. Bu durum saflik testleri ve maddenin

taninmasinda onemlidir.
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Sekil 3.1a sekil 3.1b sekil 3.1c

Sekil 3.1a Basit bir pikin absorpsiyon ve 1.-4.
derece tlirev spektrumlari

Sekil 3.1b iki maddenin absorpsiyon piklerinin
lUstliste geldigi durumdaki spektrumlari

Sekil 3.1c¢c 1iki maddenin spektrumlarinin gakisgt:g:1

durumdaki absorpsiyon ve 1.-4. derece

tlirev spektrumlar:
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4— Orjinal spektrumda absorpsiyon maksimumunun bulundugu
alga boyunda 2. derece tiirev spektrumunda bir minimum, 4.

lerece tiirev spektrumunda bir maksimum ortaya ¢ikmakta, 1. ve

W o o

. derece tirev spektrumlari ise bu dalga boyunda sifirdan

gegmektedir.

5—- Orjinal spektrumda bulunan omuzlar tek sayili tirev
spektrumlarinda ekstramumlara donilismektedir. Bundan gakisan
éiklerin gozimlenmesinde yararlanilair. Sekil 3.1b 'de

éérﬁldﬁéﬁ gibi iki maddenin absorpsiyon pikleri {ist liste
éeldiéi zaman orjinal spektrumdaki kiicliik pik omuz seklinde
éérﬁlﬁr. Bu omuzdan tek dereceli tilirev spektrumlarinda olusan
ékstramumlar her iki maddenin digerinin etkisi olmaksizin
Qantitatif tayinine olanak saglar. Sekil 3.1c 'de ise gakisan
Jki maddenin absorpsiybn ve 1. — 4. derece tirev spektrumlari

Orilmektedir.
l 3.1. Tuarev Olgim Teknikleri

Absorpsiyon spektrumunda herhangi bir dalga boyunda

Lambert—-Beer Yasasi gegerlidir(A=€ .b.c). n. Dereceden tiirev

pektrumunda tirev genigligi yada tirev absorbansi Dn

sagidaki egitlik ile verilir.
T Dn. = d*A / AN = ( d~£ / d\= ).b.c
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Gorildigi gibi Lambert-Beer Yasasinin gegerli olmasi
%osuluyla tlirev absorbans degeri ile konsantrasyon arasinda
dogrusal bir iligki vardar. Tirev spektrofotometrisiyle

kantitatif analizin temelini bu egitlik olusturur.

Tlirev Olcliim teknikleri ile kantitatif analizde kiiglik

pektral 6zelliklerden vyararlanabilmek ve bilinmeyen ve/veya
eéisebilen siddetli girisim vyapan bandlarin, analitin
pektral bandiyla g¢akigmasiyla olusan hatanin azaltilmasa
miimkilin olur. Buna gére absorpsiyon spektrumlari gakisan iki
#addenih hassas bir sekilde yanyana tayininde tﬁfev
%pektrofotometrik yontem Onerilmektedir.
|

| Sekil 3.2 'de iki gakisan band ve bunlarin toplam egrisi

orilmektedir. Burada biliyik olan band girisime neden olan
irisim yapan banddir. Kiiglk olan band ise girigim yapan
andin varliginda siddeti Slglilmek istenen analit banddir ve
% plam egride omuz olarak gériilmektedir.
Girisim yapan band ile analit bandin g¢akismasi durumunda

bsorpsiyon spektruma toplam intensite ve tanjant base-line

o

eknikleri kullanilabilir.

o+

Toplam Intensite Tekniginde; toplam egrinin analit

l .
qaksimumundaki toplam giddeti 6lgllir.

i

!

I
1
1
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Sekil 3.2 Cakigsan iki band ve bu bandlarin toplam egrisi

Tanjant base — line yOnteminde; toplam edriye bir tedet
gizilir. Bu tegetin analit maksimumuna olan uzakligi ordinata
paralel olarak Olgilerek uygulanabilir. Bu iki yO6ntem kismen:

dogru sonu¢ vermektedir.

Toplam egrinin tlirevinde, peak—-to-peak Olglimi veya

tanjant base—line O6lcimi kullanilir.

|
| Peak-to-Peak Teknigi; birbirini izleyen iki ektramun

éra31ndaki uzaklik, ordinata paralel olarak Olglilerek

uygulanir(Talsky et al, 1978).



} Karisimlarda birbiriyle ¢akisan bandlar oldudunda her
#ir komponentin tayini igin zero—crossing yontemi

ﬁnerilmektedir. Degigik tilirev derecelerine uygulanabilen bu

<l

yontemde bir komponentin tilirev absorbansinin sifir oldugu

dalga boyunda digerinin verdidi pik yiiksekligi Olgliliir. Tirev

band yiliksekligi ile konsantrasyon arasinda ilgi arastirilair.

Birbiriyle gakisan analit ve girisim yapan bandin hangi

osullarda ayrilabilecegi ve hangi degerlendirme y&nteminin
aha uygun oldugu yapilan bir caligsmada gelistirilen
ilgisayar programi pratikte karsilagilan problemleri
16zmekte oldukga vyararli veriler elde edilmistir(O'Hever,

976). Bu calisma ile su sonuglar elde edilmistir:

Toplam Intensite tekniginde yapilan toplam hatanin
Uyldk bir kismi sistematik hatalardan ileri gelir, tirev
dlgimi ile bu giderilir. Genellikle zero-crossing yonteminde
n iyi g¢alisma sartlara analit ve girigsim vyapan band
aksimuﬁlarl birbirine yeterince yak;nsa ¢aligsilmalidar.
iger taraftan grafik y®éntemide analit band genigligi,
irigim yapan band genisliginden daha az oldugunda

ullanilar.

Sonu¢ olarak, tirev Olgimleri ile, kantitatif analizde

kﬁqﬁk spektral Ozelliklerden yararlanabilecek ve bilinmeyen

<

sve/veya dedisebilen sgiddetteki girigim yapan bandin, analit
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?andla cakigmasai ile olusan hatanin azaltilmasi miimkiin
&lmustur. Ayrica bu yontem rutin, pratik analitik
¢alismalarin uygulanmasinda diéer yontemlere gore daha basit

ve ucuzdur.

3.2. Tirev Spektrofotometrisinin Kullanim Alanlari

~ Maksimum dalga boyunun kesin olarak belirlenmesinde

— Rezoliisyonda artig

— Maddelerin taninmasinda

— Saflik kontroli

— Eser analiz

— Karigimlarin eszamanli analizleri

— Bulanik gOzeltilerde kantitatif analiz

— Matriks etkisinin giderilmesi
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4. DENEYSEL BOLUM

4.1. Kullanilan Arag¢ ve Gerecler

Spektrofotometre : Philips 8700 UV/VIS

tirev spektrofotometresi

Yaélcl : Philips Printer/Plotter
Kivet : Hellma 100 QS, 10.00mm
Analitik Terazi : Sartorius (1/1000 g)
Calkalama Aleti - : Nivel SL 350 galkalayica
Ultrasonik Banyo : Azakla

Bidestile Su Cihazi : Niive NS 278 TS 8234
Hesap Makinesi : Casio FX-3600 P

4.2. Maddeler

FarmasStik safliktaki Aspartam Atabay ilag Fabrikasindan
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temin edildi. Diyet kola ve tatlandirici tablet piyasadan
atin alindz. Glasial asetikasit, formik asit,
setikanhidrit, potasyum ftalat ve kristal viole TS Merck
irmasindan temin edildi. Tekelden temin edilen etilalkol
estillendikten sonra ve su bidestile su cihazi ile
estillendikten sonra kullanilda. (Diyet kolada 240 mg/1,

atlandirici tablette 20 mg Aspartam bulunmaktadir.)

4.3. Gozeltiler

{ %50'1ik Etilalkol-Su (v/v) : 500 ml destillenmis
?tilalkol 1000 ml'ye bidestile su ile seyreltilerek %50'lik

Ttilalkol—su karisimi hazirlandi.

\

Stok Aspartam Cozeltisi (1000 pg/ml) : Hassas olarak

éartllan 100 mg Aspartam %50'lik etilalkol - su karlslml ile

100 ml'ye setreltilerek hazirlandi.

0.1 N Perklorikasit Cézeltisi : Glasial asetikasit ve

setikanhidrit ile 0.1 N Perklorikasit hazirlandi. Potasyum
idrojenftalat 50 ml glasial asetikasitte ¢oOzlildiikten sonra

iolet TS indikadodrliiglinde hazirladigimiz perklorikasit

O6zeltisiyle titre edilerek standardize edildi (N=0.1088)

Violet TS Indikatdri : 0.1 g Kristal violet hassas

larak tartilarak 10 ml glasial asetikasitte ¢éziilerek

azirlandi.
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Ornek Diyetkola COzeltisi : Piyasadan satin alinan diyet

#ola; once kaptan kaba aktarilarak sonra ultrasonik banyoda
5 dak. bekletilerek gazi giderildikten sonra kullanildx.
u ¢ozeltiden 2.5 ml alinarak 25 ml'lik balonjojeye konularak

50'1lik etilalkol-su karisimi ile hacmine tamamlandi.

Ornek Tablet(I) Cozeltisi : 100 adet tablet ayri ayr:

tartilip ortalama tablet adirligi bulundu. Tabletler porselen
havanda iyice o&gilitiildi. Bu karisimdan 100 mg aspartama

ésdeéer olan miktar hassas olarak tartilip 100 ml balonjojeye

onuldu. 20-30 ml kadar %50'lik etilalkol-su karigsimi ilave
?dilerek gcalkaliyicida 30 dak. calkalandiktan sonra hacmine
famamlandl ve beyaz bantla stizgeg¢ kagidindan siliziildi.
?ﬁzﬁntﬁnﬁn ilk 15 ml'si atildi. Sonraki  siiziintliden 7.5 ml
Illnarak 25 ml'lik bolonjojeye kondu ve hacmine %50'lik
tilalkol-su karisima ile tamamlanarak Oornek tablet(I)
6zeltisi hazirlandi. Bu ¢b6zelti tilrev spektrofotometrik

ontemde kullanildi.

{
i

Ornek Tablet(II) COzeltisi : 100 adet tablet ayri ayra

tart1lip ortalama tablet agirligi bulundu. Tabletler porselen

\avanda iyice Ogilitiildiikten sonra kullanildi. 300 mg aspartama

—~

sdeéer'miktar hassas olarak tartildi ve 250 ml'lik erlene

ondu. Uzerine 1.5 ml formikasit ve 60 ml glasial asetikasit

lave edilerek Ornek tablet(II) g¢b6zeltisi hazirlandi. Bu

Ozelti USP'de Onerilen titrimetrik yo6ntemde kullanilda.
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4.4. Tirev Spektrofotometrik Yoéntem ile Tatlandirica

Tabletlerde Aspartam Miktar Tayini

4.4.1. Analiz Kogullarinin Saptanmasi

Tatlandirici tabletlerde bulunan Aspartam miktar tayini
igin birgok g¢alisma denendi. Oncelikle Aspartamin sudaki ve
daha sonra gesitli gOziclilerdeki gozeltileri kullanilarak
absorpsiyon ve 1. ve 4. derece tiurev spektrumlari alinarak
gesitli dalga boylarinda caligildi. Fakat bu denemelerde

tekrarlanabilir sonug¢lar elde edilemedi.

italya'daki tabletlere basari ile uygulanan bir y&ntemi
ﬁlkemizdeki tabletlere uygulamaya karar verdik. Bunun igin
optimum kosullari saptadik. Bu amagla % 50'lik etilalkol-su
karlslml ile hazirlanan 500 pug/ml'lik Aspartam ¢bzeltisinin
absorpsiyon ve 1. -4. derece tilirev spektrumlari 240 nm-280
nm araliginda, 250 nm/dak tarama hizi, diizeltme orta derece
olarak ve 2 nm band genigligi ile alinda. Sekil 4(1,2,3,4,5)

te bu spektrumlar verilmistir.

Bu spektrumlar incelendikten sonra 2. derece tiirev

pektrumunda 252.4 nm ile 255.3 nm'lerdeki tiirev  absorbans
ederlerinin pikten pike dederleri ( ®Dz2s2.4-255.3 ) ve 3.

erece tlirev spektrumunda 253.9 nm ile 256.9 nm' lerdeki

Urev  absorbans degerlerinin pikten pike degderlerinin

3D2ss.s—2s6.9 ) uygun oldudu saptandi.

|
|
|
|
|
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1. derece tirev spektrumu

Sekil 4.2. 500 ug/ml ’lik Aspartam cdzeltisinin
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Sekil 4.3. 500 pg/ml ’lik Aspartam cézeltisinin

2. derece tirev spektrumu
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3. derece tirev spektrumu
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4. derece tirev spektrumu
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4.4.2. Ol¢li EJgrisinin Hazirlanmasi

| Aspartama ait Blgli efrisinin hazirlanmasi igin 1000
Lg/ml konsantrasyonunda hazirlanan stok Aspartam
]6zeltisinden 2.5, 5, 7.5, 10, 12.5 ml alinarak bes ayri 25
El'lik balonjojeye konuldu ve %$50'lik etilalkol-su karisimi
ile hacmine tamamlandi. Hazirlanan bu g¢bOzeltilerin 2. ve 3.
?erece tirev spektrumlara alindi. Bu spektrumlar sekil

4.(6,7)'de gbsterilmisgtir.

100 - 500 pg/ml konsantrasyonlari: arasindaki aspartam
?Szeltilerinin 2. ve 3. derece tilirev absorbans pikten pike
#eéerleri ( ?D2sz.4-255.3 ve 3Dzsz.s—2s6.9 ) arasinda
rafikler ¢izilerek 6lgli egrileri  olusturuldu. Olgil
grilerine ait dogru denklemleri en kiiglik kareler ySntemine
ore hesaplandi. Hazirlanan 6lg¢li edgrileri sekil 4.(8,9)'de ve

bu Slgli e§rilerinin regrasyon analizleri tablo 4.(1,2)'de

erilmigtir.

4.4.3. Tatlandirica Tabletlerdeki Aspartama Tirev

Spektrofotometrik Yontemin Uygulanmasi

B6lim 4.4.1'de verilen kosullarda %50'lik etilalkol-su

Rarigimi ile hazirlanan Ornek tablet(I) 'in absorpsiyon ve 2.

3. derece tirev spektrumlari alindi. Bu spektrumlar sekil

1

4.(10,11,12)'de gdriilmektedir.
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100-500 ug/ml 'lik Aspartam
cozeltisinin 2. derece tirev
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25

20 {
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=1
0 + 4 -+ C ml
0 100 200 300 400 500 P M3

Sekil 4.8. 2. Derece tiurev spektrumunda Aspartama ait
6lci egrisi (D= . a—o2ss.a = 0.046¢c + 0.024)

r=0.9999
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30 |
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20 .
15 |

10

Sekil 4.9.

. C I ml
500 —P C(ug/ml)

3. Derece tirev spektrumunda Aspartama ait

6lci ejrisi

r=0.9999

(®Dasg.vo-2=c.9 = 0.056¢c + 0.017)
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Tablo 4.1 Aspartamin 2. derece tlrev spekirumuna ait
glcll egrisinin 202524_2553 dederleri ve regrasyon

analizleri

o
™
14}

C 291 ZDZ 2D3 217
No g/ml

1 100 4.581 4.659 4.4461( 4.567) 0.10 2.19

2 SO0 | 9.223] 9.470| .17 9.293] 0.19 1.41
= 200 2.83313.960(13.893112.896 0.0&6 | 0.43

4 400 18.565|16.709[18.616[ 18,630 0.07 0.38

5 500 23012 [22.90 [22.592 |22.98 0.12 0.52
2D 9g 9 4- 255.330.046 T + 0.024
=0, 7999
1 2 5 DRT&LAMQ
& -0 061 QLR22E | -1, OB ' 0. 024
b Q.04 G G446 O.048 (1. 046
" 3.999%7 G.9998 0.7997 Q.?Q?@




Tablo 4.2 Aspartamin 3.

DOl egrisinin

analizleri

30253.9-256.9

derece tlrev

spekirumuna ait

dederleri ve regrasyon

C 3, 3p, 3p, 3% 5 %8
No g/ml
i 100 S.06Z21 5.4615] S5.4B&] 5.554] 0.04 1.08
2 200 11232111 .449 11,1341 11.272) 0,148 1.42
= EHOG 16.821116.951116.824 16.865) 0.07 O.42
4 400 LR HAZNE2 . TERI22.479 22,588 0.15 0,66
5 500 SELLE VE7.88 (| 27.82 (27.94 O.1é 0,587
3D =O.054 T + 0O0.017
‘9_ d - g il S
= 256 9r=—'0 « PG
1 =2 3 ORTALAME
a | -0,074 G.1BO ~C, O55 GLGl7
b 0.05%4 L0586 0.0586 Q. 056
v 0.999% 0.9998 0.9999 0.9999
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Sekil 4.10. Ornek tablet c¢dézeltisinin

absorpsiyon spektrumu
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Ornek tablet coézeltisinin

2. derece tirev spektrumu
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2. Derece tirev spektrumunda 252.4 nm ile 255.3 nm'deki
tiirev absorbans degerlerinden pikten pike degerleri

( ®Dasz.4-255.3 ) ve 3.derece tilirev spektrumunda 253.9 nm ve

256 .9 nm'deki tirev absorbans degerlerinden pikten pike
egerlerinden ( ®Dz2ss.s—256.9 ) ; Olci edrilerindeki
argiliklari bulunarak Ornekteki madde miktari tayin edildi.
ablo 4.3 'de bu ydntem ile elde edilen deneysel veriler

erilmistir.

4.5. USP Yontemi ile Tatlandirici Tabletlerde Aspartam

Miktar Tayini

' Hazirlanan Oornek tablet(II) g¢ozeltisi Violet TS

ndikat6rliginde 0.1 N Perklorikasit ile hizla titre edildi.

Tablo 4.4 'de bu yonteme ait deneysel veriler ve
istatistiksel sonuglar verilmistir.
4.6. Tirev Spektrofotometrik YoOntem ile USP Yonteminin

Kargilastirilmasa

Usp yontemi ile elde edilen sonuglar ile tlrev

spektrofotometrik yontemin 2. derece tilirev spektrumunda

i 7

[ ®D2s2_4-25s5.3 ) deJerleriile 3. derece tilirev spektrumunda

3D.ss3.s_2s6.0 ) deJerleri ile elde edilen sonuglar  Tablo

f.S ve Tablo 4.6'da karsilastirilda.



v ) ] o

Tablo 4,73 Tirev Spektrofotometrik Yointem ile

Tatlandirici Tablette Aspartam Analizlerine ait Deneysel

Veriler
DENEY
NO Dowz.a-zue .= mg/tablet
1 17,534 19.58
2 15,610 19,69
3 13,389 ‘ 19.37
Fhosm . o—nme .o mg/tablet
1 16.733 19.920
YA 1&.834 20.02
3 16.489 19.6%




Tablo 4.4 USF Yontemi ile Tatlandiric: Tabletlerde

Aspartam Analizinin Deneysel Verileri ve Istatistiksel

Sonuclar:

Ist. Y{ml) Aspartam A
FParametraler HC10a Miktarl(mg) Fazanim
| 1 9.2 294.4 8.2
n 2 9.4 F01.0 10003
3 F.6 T07 .4 102.5
X F.4 Z01.0 100.3
5 0.2 6.4 2.15
A 2.13 2.13 2.14
Xtts A\ 7.89-8.911316.89-285.11]105.64-94.96
t=4, 30 A= 0,05
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Tablo 4.5 Tatlandiriecy Tabletlerdski Agpartam Analizinds
2. Derece Tlirev Spektrofotometirik Yontem Sonuglarinin USF

Yontemivlie Kivaslanmasi

ist. TOREYV SPEETROFOTO. ,
Faramatre YUONTEM USF YUONTEMI
ler I1I.DERECE TUREY

mg/tablet % kazanim mg/tablet % kazanim

1 19.58 §7 .50 19.64 8.2
f 2| 19.&9 éa.as 20.07 100.3
3 19.37 96,85 0. 49 102.5
¥ 19.55 97.7% ‘ 20.07 1003
5 O.1é 0.81 0. 42 P15
%S 0.83 0.87 2.12 .14

Xtts Vo [19.95-19.15]99.74-95.72|21.11~19.03| 105.64-94.96

t t‘tmor‘il—g:““ 2.774 ‘.thamap:: 1.18=
(A=, (155)
F thcaf" 4 k:z 1‘? a (:)c) Fh@mﬂpx 6 ° 89

Bir tablette 20 mg Aspartam bulunmaktadir.
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Tableo 4.6 Tatlandiric: Tabletlerdeki Aspartar Analizinde
3« Derece Tirev Spektrofotometrik Yontem Sonuclarinin USF

Yontemiyvle Hivaslamnmas:

tst. TUREYV SFPEKTROFOTO.
FParametre YONTEM USF YUNTEMI
ler 111.DERECE TUREV
mg/tablet| 4 kazanim mg/tablet % kazanim
1 19.90 9F .50 19. 44 98,2
m = 2002 100,10 20,07 1003
= 19,67 98.10 20.49 102.5
X 19.85 99,23 20.07 100.3
g 0,20 1.03 0,42 .15
%G 1.01 1.04 2.09 .14
¥tts 7/ \Vn|20.35-19.35] 101.79-96.7{21.11-19. 03| 105.64-94. 96
t Lemorin® 2776 Ehemap™ 0484

(=0, 05

F Ftwar-ik:r“ 1‘?“(}0 Flﬂ@m&\;ﬁx ::‘].,41
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4.7. Tirev Spektrofotometrik Yontem ile Diyet Kola'daki
Aspartam Analizi

4.7.1. Analiz Kosullarinin Saptanmasi

Diyet koladaki Aspartam miktarini tayin ig¢in bir ¢ok
aligma denendi. Oncelikle Aspartam bir ¢ok organik maddeye
Ore suda daha iyi ¢6zlindiiginden Aspartamin sudaki
6zeltilerini kullanarak absorpsiyon ve 1. — 4. derece tlirev
pektrumlarini alarak gesitli dalga boylarinda galigildi.
akat Aspartam suda hidroliz oldugundan tekrarlanabilir

onug¢lar elde edemedik.

Daha sonra CH3COOH ve KH»PO4 'in degisik
onsantrasyonlarda ve degisik pH degerlerindeki ¢ozeltilerini

ullanarak tilirev spektrofotometrik yontemle galismalar

apaldz. Bu ¢alismalarda da tekrarlanabilir sonuglar elde’
dilmedi.
Tatlandirica tabletlerdeki Aspartam miktarinin tayini

gin uygulanan yontemi diyet koladaki Aspartam miktar tayini
¢in uygulamak istedik ve tabletlerdeki miktar tayini igin
azirlanan Olg¢li edrilerini kullanmayi amagladik. Bunun igin
50 'lik etilalkol-su karisiminda hazirlanan 6rnek diyet kola
5zeltisinin absorpsiyon ve 1. — 4. derece tlirev spektrumlari

linda. Sekil 4.(13,14,15,16,17)"' de bu spektrumlar

erilmigtir.
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Sekil 4.13. Ornek diyet kola ¢gézeltisinin
%50 '1lik etilalkol-su
karisimindaki absorpsiyon spektrumu
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Sekil 4.15. Ornek diyet kola ¢ézeltisinin
%250 ’lik etilalkol~su karisimindaki

2. derece tlirev spektrumu
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Sekil 4.16. Ornek diyet kola c¢6zeltisinin
250 'lik etilalkol—-su karisimindaki

3. derece turev spektrumu
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Sekil 4.17. Ornek diyet kola c¢ézeltisinin
7950 ?'1lik etilalkol—-su karisimindaki

4. derece tirev spektrumu
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Bu spektrumlar incelendiginde koladaki Aspartam
iktarinin az olmasindan, koladaki bir gok katki maddesinin

ulunmasindan ve O6rnek ¢dzeltisinin renkli olmasindan dolayi

u 6lgli egrisini kullanamayacadimiza karar verildi. Matriks

tkisini gidermek igin standart katma yonteminin

ygulanmasinin daha iyi olacadgi diisliinildd.

4.7.2. Olcii E§risinin Hazirlanmasi

24 ug/ml Aspartama esdeger Ornek diyet kola g¢Ozeltisi

lesaplanarak alindi. Beg ayri 25 ml'lik balonjojeye konuldu.

:

Vv

)]

i

d

I —Q =

u ¢ozeltilerin lizerine sirasiyla 1.25, 2.5, 3.75, 5, 6.25 ml
tok aspartam g¢dzeltisinden ilave edildi ve %50'lik etilalkol
su karisimai ile hacimlerine tamamlandai. BOlim 4.4 'de

erilen kosullarda absorpsiyon ve 1. — 4. derecze tirev

pektrumlari alindi. Bu spektrumlar sekil 4.(18,19,20,21,22)

e verilmigtir.

Bu spektrumlar incelendikten sonra 3. derece tilirev

spektrumunda 253.9 nm ile 256.9 nm 'lerdeki tlirev absorbans

ederlerinin pikten pike dederlerinin ( ®Dzss.s—2se.s ) uygun

oiduéu saptandi.

Bu degerler ile kargsilik gelen Aspartam

onsantrasyonlari arasinda grafik gizilerek 6lgl egrisi

lugturuldu. Olg¢li egrisine ait dodru denklemleri en kiigiik
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Sekil 4.18. Ornek diyet kola + 350-250 pg/mi

Aspartam ¢ézeltisinin absorpsiyon spektrumu
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Sekil 4.19. Ornek diyet kola + S0-250 ug/ml
Aspartam ¢ozeltisinin 1. derece tirev

spek trumu
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Sekil 4.20. Ornek diyet kola + 350-230 Hg/ml

Aspartam coézeltisinin 2. derece tirev
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Sekil 4.21.

Ornek diyet kola + 50-250 ug/ml
Aspartam ¢dzeltisinin 3. derece tiurev

spek trumu
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kiareler yontemine gdre hesaplandi.

50-250 ug/ml konsantrasyonlari arasindaki Aspartam

¢Ozeltilerinin 3.derece tilirev absorbans pikten pike degerleri

3D2ss.o—2s6.0 ) ile hazirlanan 6l¢l edrisi sekil 4.(23) de

verilmistir.

Tablo 4.(7) 'de ise bu 8lgili edrisine ait >Dass.o_zs6.9o

degerleri ve regrasyon analizleri verilmigtir.

4.7.3. Sonuclarin Istatistiksel Dederlendirilmesi

|

} 3. Derece tirev spektrumunda ; 253.9 nm ve 256.9 nm
| o . \ . o . '

?gerlerlnden pikten pike degerleri ( ®Dz2ss.s_2se6.0 ) ve 50—
fo ug/ml konsantrasyonlari ile elde edilen Olg¢l egrisinden

iet koladaki aspartam miktari tayin edildi.

Tablo 4.(8) 'de bu ydnteme ait deneysel veriler ve'

statistiksel soruglar verilmigtir.

Jo.
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Sekil 4.23. Ornek diyet kola cozeltisindeki Aspartam

analizi icin hazirlanan dlci eyrisi



degerleri

Tablo 4.7 ornek divet kola cozeltisine

ve ragrasyon analizleri

ait

Mo

3
Dy

%

n
11}

.98

F.910

.
d
11}

0. 05

2 160 6.58E] 6.677] H.622] L6271 0.03 .75
A 150 Q.403 R.277 9.207 @.2946] 0.10 I,dB
4 200 [11.839 117271 11.867111.814] .07 G.m9
S 250 | 14.485]1 14,577 14,5846 14.603] Q.07 0.48

3p
253.9-256.9

= 0.03% C

=0.,999%

1

ORTALAMA

1.26%

1.278

b 0. 053 0. 055 0,053 G035
¥ G.9998 0.9997 0. 799 0.9999




Tablo 4.8 Urnek Diyet kola Cdreltisindeki Aspartam

Analizinin Deneysel

Verileri ve Istatistiksel

187,

FARA
METRE

LER

go/ml Ornek

Y% o Fazanim

239, 4

L]

hE =
e vt 0wl

?%9.358

b}

244.9

108.04

240.93

100.39

.44

1.44

1.44

1.4%

PR BTSN TR
24% 5833334

103.95-%6 .83

t;'"‘(:l' o :E;

HA=0, 05

Sonuclars:

Divet kolade 240 ug/ml kola bulunmaktadir.
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5. TARTISMA VE SONUC

Kalori bakimindan fakir gida maddelerinin

hazirlanmasinda tat verici olarak yapay tatlandirica
kullanimi son =zamanlarda ¢ok artis gostermistir. Yapay
tatlandirici olarak kullanilan en eski madde sakkarin ve
siklamattir. Bunlarin kanserojen etkisinin saptanmasindan
‘onra vyeni madde arayisi baslamistir. Bir dipeptit olan
spartam tat oOzelligi iyi olan ve saglik agisindan koétl bir
?tkisi henliz bilinmeyen; gunimiizde en ¢ok kullanilan yapay
?atlandirlcldlr. Fakat bu maddelerin ginlik kullanim
*iktarlarl sinirlidar.
|
l Aspartam miktari tayini ig¢in g¢ok sayada caligma
apilmigtir. USP yontemi sadece tatlandirica tabletlere
ygulanabilen; karisimlardaki Aspartam miktar tayinlerinde

agsarili olmayan klasik bir ydéntemdir.

Aspartam miktar tayini igin ¢ok sayida galisma
yvapilmigtair. Tatlandiraici tabletlerde, diyet vyiyecek ve
iceceklerdeki miktar tayini igin geneliikle yliksek basing
1ikit kromatografi yontemi tercih edilmektedir. Ayrica UV-VIS
spektrofotometrik, kromatografik yontemlerle de ¢ok sayida
#allsmalar yapilmistir. Fakat bu yéntemlerin hepsi pahali ve

zaman alan yontemlerdir.
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Bu galismada tatlandirici tabletlerde ve diyet koladaki

Aspartam miktarini tayin etmek igin kolay, ucuz ve pratik bir
¢6ntem olarak son zamanlarda genis bir kullanim alani bulan
*ﬁrev spektrofotometrik yontemin uygulanmasi amag¢lanmigtair.

; Aspatam uv bolgede absorpsiyon vyapan bir maddedir.
Absorpsiyon spektrumu alindiginda bu boélgede pik
%ermemektedir. Ancak bu pikler kantitatif amag¢la kullanilmaya

iygun degildir. Turev spektrumu ile pikler belirgin hale

elmekte ve kantitatif amagla kullanilabilmektedir.

Tabletlerdeki Aspartam miktarinin tayini i¢in %50
?tilalkol—su karisimi ¢Ozicu olarak kullanilmis ve 2. derece
&ﬁrev spektrumunda 252.4 nm - 255.3 nm, 3. derece tirev
’pektrumunda 253.9 nm - 256.9 nm 'lerdeki piklerden

ararlanilmistir. Bu dalga boylarinda 61lg¢i egrilerinin lineer

ldugu ve matriks etkisinin olmadigi gdzlenmigtir. Ayrica

atlandiricz tabletlere uygulanan analiz sonug¢larinin
statistik degerlendirilmesi yapilmis , yontemin
éekrarlanabilirliéinin, duyarlilidinin iyi oldugu , sonucun

nominal dedere uydudu, USP yOntemi sonuglari ile aralarainda

fark olmadigi gérilmistir.

Bu y6ntemin; wuzun ve zaman alici olmamasi herhangi bir
on ayirmaya gerek duyulmadan uygulanabilmesi, tekrarlanabilir
‘secici ve duyarli olmasindan dolayi tatlandirici tabletlerde

Aspartam miktar tayini igin kullanabilecegi saptanmigtair.
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7 Diyet koladaki Aspartam miktar tayininde ayni ydntemin
4ygulanma51 igin yapilan ¢alismada matriks etkisinin fazla
#lma81 ve Aspartam miktarinin az olmasi nedeni ile bazi
#eéisiklikler yapilmasi gerekmistir. Diyet kolanin deney
%6zﬁcﬁsﬁnde alinan 2. derece tilirev spektrumunda 252.4 nm -
55.3 nm ile 3. derece tilirev spektrumunda 253.9 nm — 256.9 nm
eki piklerin 6l¢lm i¢in yeterli derecede belirgin olmadlél

qérﬁlmﬁstﬁr. Bu nedenle tablet analizinde kullanilan 6lcd

jérisinden yararlanilamamistar.

Standart katma y&ntemi ile ¢alisilmis, elde edilen
fn ¢larin istatistiksel degderlendirilmesi sonucu nominal
dedger ile uyumlu sonug¢ elde edilmistir.

|

Iceceklerde bulunan Aspartam miktarinin o&n ayirma
erekmeksizin kolay uygulanabilir, oldukga duyarla ve
tekrarlanabilir sonug¢lar veren bir yo6ntem olarak tirev
spektrofotometrik yontem ile tayin edilebilecedi kanisina
v%rllmlstlr. Kesin sonug¢ igin yiyeceklerdeki Aspartam miktar
t%yini literatiirde Gok rastlanan HPLC yontemi ile

k&yaslanma51 ve F testi uygulanmasi gereckmektedir.

|
|
|
!
!
|
|
|
‘!
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