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Аннотация: Синтетические подсластители нашли широкое применение в народном хозяйстве, 
однако их употребление имеет некоторые ограничения. Безопасные нормы потребления аспартама 
и ацесульфама калия установлены рекомендациям Объединенного экспертного комитета ФАО/ВОЗ 
по пищевым добавкам. Соблюдение требований безопасности может быть обеспечено посредством 
контроля содержания подсластителей в пищевой продукции.
В Российской Федерации измерения проводятся по ГОСТам и аттестованным методикам, для реализа-
ции которых служат стандартные образцы. Представленное в статье исследование проведено с целью за-
мещения зарубежных референтных материалов стандартными образцами отечественного производства 
для обеспечения единства измерений в целях технологического суверенитета Российской Федерации.
Публикация содержит информацию о разработке новых типов стандартных образцов состава син-
тетических подсластителей аспартама и ацесульфама калия, метрологически прослеживаемых 
к Государственному первичному эталону единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) 
концентрации органических компонентов в жидких и твердых веществах и материалах на осно-
ве жидкостной и газовой хромато-масс-спектрометрии с изотопным разбавлением и гравиметрии 
ГЭТ 208–2024. Идентификация основного компонента в материале стандартного образца проведена 
методом масс-спектрометрии высокого разрешения. Характеризация стандартных образцов выполне-
на методом массового баланса. Измерены содержание примесей родственных соединений – ​методом 
высокоэффективной жидкостной хроматографии с УФ-детектором на основе диодной матрицы; со-
держание примесей летучих органических соединений – ​методом газовой хроматографии с пламенно- 
ионизационным детектором; содержание примеси воды – ​методом кулонометрического титрования 
по методу Карла Фишера. Содержание примесей нелетучих соединений измерено методом грави-
метрии – ​для аспартама и методом атомно-эмиссионной спектрометрии с СВЧ-плазмой – ​для аце-
сульфама калия. Исследована однородность и долговременная стабильность стандартных образцов.
Как и было заявлено авторами при постановке цели исследования, в результате метрологические 
характеристики новых отечественных стандартных образцов не уступают зарубежным аналогам: 
массовая доля основного компонента в чистом веществе аспартаме – ​(96,2 ± 0,3) %; массовая доля 
основного компонента в чистом веществе ацесульфаме калия – ​(99,98 ± 0,01) %.
Ключевые слова: подсластители, аспартам, ацесульфам калия, стандартный образец, метод массо-
вого баланса, метрологическая прослеживаемость, аттестованная характеристика, метрологическое 
обеспечение
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Принятые сокращения: АЭС – ​атомно-эмиссионная спектрометрия; ВОЗ – ​Всемирная организация 
здравоохранения; ВЭЖХ – ​высокоэффективная жидкостная хроматография; ВЭЖХ/МС/ВР – ​высо-
коэффективная жидкостная хроматография/масс-спектрометрия высокого разрешения; ГСО – ​стан-
дартный образец утвержденного типа; ГХ – ​газовая хроматография; ГЭТ 208 – ​Государственный 
первичный эталон единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концентрации органи-
ческих компонентов в жидких и твердых веществах и материалах на основе жидкостной и газовой 
хромато-масс-спектрометрии с изотопным разбавлением и гравиметрии ГЭТ 208; КЭ – ​капиллярный 
электрофорез; ЛОС – ​летучие органические соединения; МБ – ​метод массового баланса; НС – ​нелету-
чие соединения; ОК – ​основной компонент; РС – ​родственные соединения; СО – ​стандартный образец; 
ТР ТС – ​Технический регламент Таможенного союза; ФАО – ​Продовольственная и сельскохозяйствен-
ная организация Объединенных Наций (Food and Agriculture Organization); ЧВ – ​чистое вещество.
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Reference Materials of the Synthetic Sweeteners 
Aspartame and Acesulfame Potassium
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Abstract: Synthetic sweeteners have found widespread application in the national economy, but their use 
has some limitations. Safe intake levels for aspartame and acesulfame potassium are established by the 
recommendations of the Joint FAO/WHO Expert Committee on Food Additives (JECFA). Compliance with 
safety requirements can be ensured by controlling the content of sweeteners in food products.
In Russia, measurements performed in accordance with GOST standards and certified methods, for which 
reference materials are essential. The presented research was conducted with the aim of replacing foreign 
reference materials with domestically produced reference materials to ensure measurement uniformity for 
the purpose of Russia’s technological sovereignty.
The publication contains information on the development of new types of reference materials for the 
composition of the synthetic sweeteners aspartame and acesulfame potassium, which are metrologically 
traceable to the State Primary Standard of units of mass (molar) fraction and mass (molar) concentration 
of organic components in liquid and solid substances and materials based on liquid and gas 
chromatography-mass spectrometry with isotope dilution and gravimetry GET 208–2024. Identification 
of the main component in the reference material was performed using high-resolution mass spectrometry. 
Characterization of the reference materials was carried out using the mass balance method. The content 
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of related compound impurities was measured using high-performance liquid chromatography with a 
diode-array UV detector; the content of volatile organic compound impurities was measured using gas 
chromatography with a flame ionization detector; water content was determined by Karl Fischer coulometric 
titration. The content of non-volatile impurities was measured by gravimetry for aspartame and microwave 
plasma atomic emission spectrometry for acesulfame potassium. The homogeneity and long-term stability 
of the reference materials were studied.
The metrological characteristics of the new domestically produced reference materials demonstrate parity 
with foreign analogues: the mass fraction of the main component in the pure aspartame is (96.2 ± 0.3)%; 
the mass fraction of the main component in the pure acesulfame potassium is (99.98 ± 0.01)%.
Keywords: sweeteners, aspartame, acesulfame potassium, reference material, mass balance method, 
metrological traceability, certified characteristic, metrological assurance
Abbreviations used: AES – ​atomic emission spectrometry; WHO – ​World Health Organization; HPLC – ​
high performance liquid chromatography; HPLC/MS/HR – ​high performance liquid chromatography/
high-resolution mass spectrometry; GSO – ​state certified reference material; GC – ​gas chromatography; 
GET 208 – ​State Primary Standard of units of mass (molar) fraction and mass (molar) concentration of 
organic components in liquid and solid substances and materials based on liquid and gas chromatography-
mass spectrometry with isotope dilution and gravimetry; CE – ​capillary electrophoresis; VOC – ​volatile 
organic compounds; MB – ​mass balance method; NVC – ​non-volatile compounds; MC – ​main component; 
RC – ​related compounds; RM – ​reference material; TR CU – ​Technical Regulations of the Customs Union; 
FAO – ​Food and Agriculture Organization of the United Nations; PS – ​pure substance.
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Введение
ТР ТС 029/2012 1 устанавливает: подсласти-

тель – ​это пищевая добавка, предназначенная 
для придания пищевым продуктам сладкого 
вкуса. Подсластители во много раз слаще саха-
ра, имеют меньшую калорийность, чем сахароза.

Подсластители бывают натуральные и син-
тетические. К натуральным подсластителям от-
носят многоатомные спирты, обладающие слад-
ким вкусом (сорбит, маннит и др.), и некоторые 
материалы растительного происхождения (тау-
матин и стевиогликозиды и др.). Синтетические 
подсластители в природе не встречаются, наи-
более популярны синтетические подсластите-
ли аспартам и ацесульфам калия, которые при-
мерно в 200 раз слаще сахара [1].

1 ТР ТС 029/2012 Требования безопасности пищевых 
добавок, ароматизаторов и технологических вспомога-
тельных средств : Технический регламент Таможенного 
союза от 20 июля 2012 г. № 58 (с изменениями на 18 сен-
тября 2014 г.). Режим доступа: https://docs.cntd.ru/
document/902359401 (дата обращения: 04.04.2025).

Аспартам  (пищевая добавка Е951) и  аце-
сульфам калия (пищевая добавка Е950) входят 
в состав зубных паст, некоторых лекарствен-
ных препаратов и многих пищевых продук-
тов, включая диетические напитки, жеватель-
ную резинку, мороженое, молочную продук-
цию, готовые сухие завтраки и др.

Массовое применение подсластителей в на-
родном хозяйстве сопряжено с необходимо-
стью соблюдения ограничений и нормативов 
при употреблении этих веществ [2]. Например, 
наличие в составе молекулы аспартама ами-
нокислоты фенилаланина представляет се-
рьезную опасность для потребителей с диа-
гностированным редким наследственным за-
болеванием фенилкетонурией. Рекомендации 
Объединенного экспертного комитета 
ФАО/ВОЗ по пищевым добавкам и Научного 
комитета Европейской комиссии по  вопро-
сам продовольствия устанавливают в качест-
ве безопасных норм потребление 40 мг аспар-
тама и 15 мг ацесульфама калия на 1 кг массы 



Т а б л и ц а  1 .  Референтные материалы синтетических подсластителей зарубежного 
производства
Ta b l e  1 .  RMs of synthetic sweeteners of foreign production

Наименование Производитель Каталожные номер 
производителя

Массовая доля основно-
го компонента, %

Aspartame Supelco, Германия PHR1381 (98,8 ± 0,3)

Aspartame LGC Micromol, 
Великобритания MM0314.00 (96,6 ± 0,4)

Acesulfame potassium Supelco, Германия PHR1663 (100,0 ± 0,2)

Acesulfame potassium LGC Micromol, 
Великобритания G1349656 (100,0 ± 0,2)

Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data
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тела 2. В 2023 г. Всемирная организация здра-
воохранения (ВОЗ, WHO) и Международное 
агентство по изучению рака (МАИР, IARC) 3 
включили аспартам в список потенциальных 
канцерогенов.

В Российской Федерации основными норма-
тивно-правовыми актами в области обеспече-
ния безопасности пищевых продуктов являют-
ся 29-ФЗ 4 и ТР ТС 021/2011 5. Другие нормати-
вы содержания аспартама и ацесульфама калия 
в различных объектах контроля регламенти-
руют ТР ТС 029/2012, СанПиН 2.3.2.1293–03 6, 
ГН 2.1.6.695–98 7.

2 World Health Organization. Режим доступа: https://
www.who.int/news/item/14-07-2023-aspartame-hazard-
and-risk-assessment-results-released  (дата обращения: 
04.04.2025).

3 Там же.
4 О качестве и безопасности пищевых продуктов : 

Федеральный закон от 02.01.2000 № 29-ФЗ (редакция 
от 13.07.2020).

5 ТР ТС 021/2011 О безопасности пищевой продук-
ции : Технический регламент Таможенного союза от 
9 декабря 2011 г. № 880 (с изменениями на 22 апреля 
2024 г.).

6 СанПиН 2.3.2.1293-03 Гигиенические требова-
ния по  применению пищевых добавок. Санитарно-
эпидемиологические правила и  нормативы. Режим 
доступа: https://docs.cntd.ru/document/901862338 (дата 
обращения: 04.04.2025).

7 ГН 2.1.6.695-98 Федеральные санитарные правила, 
нормы и гигиенические нормативы. Предельно допу-
стимые концентрации (ПДК) загрязняющих веществ 
в атмосферном воздухе населенных мест. Режим дос-
тупа: https://meganorm.ru/Data2/1/4294850/4294850755.
htm (дата обращения: 04.04.2025).

Таким образом, контроль содержания 
подсластителей в  пищевой продукции яв-
ляется ключевым звеном обеспечения соб-
людения требований безопасности. В меж-
дународной практике для определения под-
сластителей в продуктах питания применя-
ется метод высокоэффективной жидкостной 
хроматографии [3–5]. В российских аккре-
дитованных лабораториях содержание под-
сластителей в  пищевых продуктах и  на-
питках выполняют по  ГОСТ  30059–93 8 
и ГОСТ EN12856–2015 9, в текстах которых 
нет прямых указаний на метрологические ха-
рактеристики чистых веществ, необходимых 
в качестве средств градуировки. На практике 
до недавнего времени лаборатории исполь-
зовали референтные материалы зарубежно-
го производства (табл. 1).

В существующих реалиях на первый план 
вышла необходимость обеспечения суверени-
тета страны путем разработки и производства 
собственных референтных материалов – ​СО, 
обеспечивающих прослеживаемость к отече-
ственным эталонам, в том числе СО состава 
синтетических подсластителей.

Цель опубликованного в настоящей статье 
исследования: разработка СО состава наиболее 

8 ГОСТ 30059–93 Напитки безалкогольные. Методы 
определения аспартама, сахарина, кофеина и бензоата 
натрия.

9 ГОСТ  EN12856–2015 Продукция пищевая. 
Определение ацесульфама калия, аспартама и  са-
харина методом высокоэффективной жидкостной 
хроматографии.
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популярных синтетических подсластителей – ​
аспартама и ацесульфама калия – ​для обеспе-
чения контроля качества и безопасности про-
дуктов питания, а также в рамках выполнения 
требований 102-ФЗ 10.

Задачи исследования: идентификация ОК, 
определение чистоты ЧВ методом массового 
баланса, исследование однородности и  ста-
бильности СО.

Публикация содержит:
– сведения о разработке СО состава аспар-

тама и ацесульфама калия с аттестованным 
значением массовой доли ОК в ЧВ, которые 
обеспечены метрологической прослежива-
емостью к ГПЭ соответствующей единицы 
величины – ​ГЭТ 208–2024;

– информацию об особенностях процедуры 
характеризации чистых органических веществ 
различной химической природы методом мас-
сового баланса на примере аспартама и аце-
сульфама калия.

Материалы и методы
Реактивы
Материалами-кандидатами СО были 

выбраны:
– чистое вещество аспартам (производитель 

MACKLIN) с заявленной массовой долей ос-
новного компонента 99,13 %;

– чистое вещество ацесульфам калия (произ-
водитель Aladdin) с заявленной массовой до-
лей основного компонента 99,3 %.

Чистые вещества аспартам и ацесульфам ка-
лия представляют собой порошки белого цвета.

При выполнении исследований исполь-
зовали следующие реактивы: ацетонитрил, 
сорт 0  (производитель «Криохром»); мета-
нол для ВЭЖХ-МС  (Мультисолв)  (произво-
дитель EvaScience); вода дистиллированная 
по  ГОСТ  Р 58144; калий фосфорнокислый 
1-замещенный  (производитель Fluka), кат. 
№ 60218; кислота азотная «х. ч.» по ГОСТ 4461; 
кислота муравьиная  (производитель Sigma 
Aldrich), кат. № F0507; кислота соляная «х. ч.» 
по ГОСТ 3118; кислота ортофосфорная «х. ч.» 
по ГОСТ 6552–80.

10 Об  обеспечении единства измерений  : 
Федеральный закон от 26.06.2008 № 102-ФЗ (редакция 
от 08.08.2024).

Оборудование и методы исследований
Аттестацию образцов проводили по ал-

горитму [6, 7]. Характеризация материала СО 
по содержанию основного компонента выпол-
нена методом массового баланса («100 минус 
сумма примесей») [8, 9]. Измерения выполнены 
на комплексе аналитических приборов из сос-
тава ГЭТ 208–2024 с использованием привле-
ченного оборудования.
Идентификация (подтверждение идентич-

ности) ОК в материале СО выполнена методом 
ВЭЖХ–МС/ВР на эталонной установке хрома-
тографе жидкостном Agilent 1290 Infinity II LC 
с тандемным масс-спектрометрическим детек-
тором Agilent 6530 Q-TOFLC/MS. Использовали 
хроматографическую колонку Zorbax Eclipse 
XDB C18  ((3,0 × 150) мм, 5 мкм). Другие па-
раметры проведения измерений подбирали 
индивидуально.
Определение содержания неорганических 

катионов в материале СО выполнено мето-
дом капиллярного электрофореза на приборе 
«Капель 105М».
Определение содержания примесей РС в ма-

териале СО проведено на эталонной установке 
на основе метода ВЭЖХ с диодной матрицей 
с использованием хроматографа жидкостного 
Agilent 1260 Infinity II LC с детектором на ос-
нове диодной матрицы. Измерение массовой 
доли примесей РС выполнено методом внеш-
него стандарта по фактору отклика (RF), рас-
считанному для основного компонента.
Определение содержания примесей ЛОС вы-

полнено с использованием техники статическо-
го парофазного анализа на эталонной установ-
ке хроматографе газовом «Хроматэк-Кристалл 
5000» с пламенно-ионизационным детектором.
Определение содержания примесей НС про-

ведено методом гравиметрии с использованием 
муфельной печи SNOL 8,2/1100 и весов электрон-
ных специального класса точности Mettler-Toledo 
ХР105 DR и методом атомно-эмиссионной спек-
трометрии с СВЧ-плазмой с использованием 
атомно-эмиссионного спектрометра с микро-
волновой плазмой Agilent 4200 MP-AES.
Определение содержания примеси воды вы-

полнено методом кулонометрического титрова-
ния по методу Карла Фишера с использовани-
ем приставки-испарителя для твердых образ-
цов на приборе титраторе кулонометрическом 
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по методу Карла Фишера KEM МКС 710, ос-
нащенном приставкой-испарителем для твер-
дых образцов ADP‑611.
Исследование стабильности материалов- 

кандидатов в СО выполнено изохронным ме-
тодом с использованием климатической каме-
ры М‑60/100–80 КТВХ СПЕЦ.

Результаты и обсуждение
Косвенный метод определения чистоты МБ 

основан на всестороннем изучении чистого ве-
щества и предполагает определение всех воз-
можных примесей в исследуемом материале. 
Для разных органических веществ (или групп 
однотипных соединений) метод МБ требует 
адаптации с учетом конкретных особеннос-
тей исследуемых соединений.

В данной работе рассмотрена процедура 
определения чистоты двух органических со-
единений, которые являются синтетически-
ми подсластителями, но существенно раз-
личаются с точки зрения химической при-
роды: аспартам – ​нейтральная органическая 
молекула, ацесульфам калия – ​органическая 
соль. В этой ситуации реализация метода 
МБ требует применения разных аналити-
ческих методов для измерений содержания 
примесных компонентов. Возможности ме-
тодов должны учитывать специфику каж-
дого из ЧВ.

1. Идентификация материалов-
кандидатов в СО
Для идентификации чистых органических 

веществ применяются различные методы  
(ГХ/МС, ИК, ВЭЖХ–МС/МС, ВЭЖХ–МС/ВР). 
Один из наиболее подходящих для большин-
ства термолабильных веществ – ​метод жид-
костной хроматографии-масс-спектрометрии 
с электрораспылительной ионизацией. Масс-
спектрометрия высокого разрешения позво-
ляет установить брутто-формулу аттестуемо-
го соединения. В случае идентификации изо-
мерных структур дополнительно применяют 
фрагментные масс-спектры.

В качестве критериев идентификации бы-
ли приняты [10]:

– совпадение значения m/z зарегистрирован-
ного молекулярного иона аттестуемого соеди-
нения с теоретическим (расчетным) значением 

m/z для данного соединения с ошибкой, не пре-
вышающей 5 ррm;

– соответствие брутто-формулы аттестуе-
мого вещества теоретической брутто-форму-
ле  (брутто-формулу аттестуемого соедине-
ния устанавливали с использованием прог-
раммного обеспечения MassHunter Workstation. 
Qualitative Analysis. Version 10.0, Agilent);

– для идентификации изомерных струк-
тур (дополнительно): наличие в фрагментных 
масс-спектрах сигналов, соответствующих ха-
рактеристичным фрагментам молекулы.

В рамках данной работы были получены 
масс-спектры высокого разрешения в режиме 
электрораспылительной ионизации для харак-
теризуемых соединений в условиях (табл. 2). 
Масс-спектры получали:

– для аспартама – ​при регистрации положи-
тельных ионов, поскольку вещество являет-
ся основанием по Бренстеду (соединение, спо-
собное присоединять протон, то есть акцеп-
тор протона);

– для ацесульфама – ​при регистрации отри-
цательных ионов, поскольку вещество являет-
ся кислотой по Бренстеду (соединение, способ-
ное отдавать протон, то есть донор протона).

Для аспартама расчетное значение 
m/z молекулярного иона равно 295,128 8. 
Зарегистрированное значение величины m/z 
составляет 295,129 5, что соответствует брут-
то-формуле протонированной молекулы ас-
партама С14H19N2О5

 11, установленной с исполь-
зованием специализированного программно-
го обеспечения прибора, с ошибкой определе-
ния 2,22 ppm.

Следует отметить, что полученной дан-
ным методом информации не всегда достаточ-
но для подтверждающей идентификации сое-
динения. В случае существования изомерных 
форм для аттестуемого соединения необходи-
мо подтверждение структурной формулы, что 
может быть проведено с помощью информации, 
полученной из фрагментных масс-спектров.

Для соединения с  брутто-формулой 
C14H18N2O5  (соответствующей аспартаму) 
возможно существование двух структур-
ных изомеров  [11, 12]  (рис.  1). Изомерная 

11 PubChem Open chemistry database. Режим дос-
тупа: https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/
Aspartame (дата обращения: 04.04.2025).



Та б л и ц а  2 .  Аналитические условия измерений для ВЭЖХ–МС/ВР
Ta b l e  2 .  Analytical measurement conditions for HPLC–MS/HR

Хроматографическая колонка Zorbax Eclipse XDB-C18 (3,0 × 150) мм, 5 мкм

Скорость элюирования 0,4 мл/мин

Температура термостата колонки 30 °C

Элюент А Вода + 0,1 % муравьиной кислоты

Элюент В Ацетонитрил + 0,1 % муравьиной кислоты

Режим элюирования Градиентный 5–90 % фазы В

Тип ионного источника электроспрей

Режим регистрации
регистрация положительных ионов, 
регистрация отрицательных ионов, 
регистрация полного ионного тока

Диапазон сканирования m/z m/z 300–400

Напряжение на фрагменторе, V 100

Энергия соударений, V 0

Параметры работы ионного источника:
	– температура газа-осушителя, °C
	– скорость потока газа-осушителя, л/мин
	– давление на небулайзере, psi
	– температура фокусирующего газа, °C
	– напряжение на капилляре, V
	– энергия соударения, V

300
8
35
350
3 500
5

Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data

Рисунок подготовлен авторами / The figure is prepared 
by the authors

Рис. 1. Структурные формулы двух изоме-
ров аспартама: А – ​α-аспартам (подсластитель); 

Б – ​ß-аспартам
Fig. 1. Structural formulas of two aspartame isomers: 

A – ​α-aspartame (sweetener); Б – ​ß-aspartame
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форма α-аспартам (А) является подсластителем, 
а ß-форма (Б) обладает горьким вкусом и мо-
жет образовываться при нарушениях в процес-
се синтеза аспартама.

Полученный фрагментный масс-спектр для 
аттестуемого соединения (энергия соударений 
15 %) (А на рис. 2) соответствует библиотечному 

спектру аспартама из базы данных масс-спек-
тров NIST MS Search 2.4 (Б на рис. 2) со степе-
нью совпадения 97 %.

Наличие в  фрагментном спектре ио-
нов с m/z 175 позволяет идентифицировать 
структуру как α-аспартам. Образование ио-
на с  m/z  175, подтверждающее присущее 
α-аспартаму расположение амино-группы 
в структуре молекулы, вызвано дальнейшим 
распадом иона с m/z 235 с элиминирования 
группы HCOOCH (рис. 3). Данное наблюде-
ние согласуется с выводами [12].

Таким образом, в случае существования изо-
мерных структур для аттестуемого соединения, 
кроме установления брутто-формулы, необхо-
димо дополнительно получать информацию 
о структуре с помощью фрагментных спектров.

Некоторые классы соединений, например, 
соли, не могут быть идентифицированы толь-
ко с помощью ВЭЖХ–МС/ВР. В молекуле соли 



Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / The figure is prepared by the authors using their own data

Рис. 2. Фрагментные спектры аттестуемого соединения (А) и аспартама из базы данных NIST* (Б)
Fig.2. Fragment spectra of the certified compound (A) and aspartame from the NIST database* (Б)

* The NIST/EPA/NIH EI and NIST Tandem Mass Spectral Library Version 2.3. Режим доступа: https://diabloanalytical.
com/products/software/nistms/ (дата обращения: 04.04.2025).

Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / The figure is prepared by the authors using their own data

Рис. 3. Пути фрагментации, характерные для α-аспартама
Fig. 3. Fragmentation pathways characteristic of α-aspartame
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возможно идентифицировать только органи-
ческую часть (анион или катион). Для получе-
ния информации о неорганической составляю-
щей молекулы необходимо использовать дру-
гие аналитические методы анализа, например, 
капиллярный электрофорез и/или ионную хро-
матографию и/или элементный анализ. В дан-
ном исследовании примером такого соедине-
ния является соль ацесульфам калия.

Ацесульфам калия  (C4H4KNO4S) пред-
ставляет собой калиевую соль ацесульфа-
ма  (2,2-диоксида 3,4-дигидро‑6-метил‑1, 
2,3-оксатиазин‑4-она, брутто-формула 

С4H5NО4S 12). При растворении в воде соль дис-
социирует на неорганический катион (калий) 
и органический анион (ацесульфама), которые 
идентифицировали по отдельности.

Идентификация аниона выполнена методом 
ВЭЖХ–МС/ВР. Рассчитанное значение m/z мо-
лекулярного иона 161,986 7. Зарегистрированное 
значение m/z 161,986 7 соответствует брут-
то-формуле депротонированной молекулы аце-
сульфама с ошибкой определения – ​0,29 ppm.

12 PubChem Open chemistry database. Режим дос-
тупа: https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/
Acesulfame (дата обращения: 04.04.2025).
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Рис. 4. УФ-спектры для материалов-кандидатов в СО: А – ​аспартам; Б – ​ацесульфам калия
Fig. 4. UV-spectra of the candidate RMs: A – ​aspartame; Б – ​acesulfame potassium
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Для идентификации катиона был использо-
ван метод капиллярного электрофореза, под-
ходящий для определения элементов из груп-
пы щелочных и щелочно-земельных метал-
лов, особенно в случае их большого содер-
жания. Было установлено, что содержание 
ионов калия в аттестуемом веществе составля-
ет (18,9 ± 1,6)%, что хорошо соотносится с рас-
четным содержанием калия в составе молеку-
лы ацесульфама калия – ​19,43 %.

Таким образом, для подтверждающей иден-
тификации ацесульфама калия были исполь-
зованы данные двух методов.

2. Характеризация материалов-
кандидатов в СО по массовой доле 
основного вещества косвенным методом 
массового баланса
Массовую долю основного ОК в ЧВ, wВ (%) 

рассчитывали по формуле
4

1

100B i
n

w w
=

= − ∑ ,                   (1)

2

4

1

i PC ЛОС HC H O
n

w w w w w
=

= + + +∑ ,        (2)

где wРС – ​массовая доля примесей РС  (сум-
марно),  %; wЛОС – ​массовая доля примесей 
ЛОС (суммарно), %; wНС – ​массовая доля при-
месей НС, %; wН2О – ​массовая доля примеси 
воды, %.

2.1. Результаты измерения массовой доли 
примесей РС
Условия разделения на хроматографических 

колонках подбирали так, чтобы гарантировать 
отделение примесей от основного компонента. 
Кроме того, отдельное внимание было уделе-
но выбору оптимальной длины волны для де-
тектирования примесей РС и ОК.

На первом этапе получали УФ-спектры 
в диапазоне длин волн от 190 до 400 нм (рис. 4) 
и определяли специфичную (максимальную 
интенсивность сигнала) длину волны для каж-
дого ОК. Затем хроматографировали раство-
ры ЧВ в условиях широкого градиента (ва-
рьирование вклада элюента В от 5 до 100 %) 
и регистрировали величину отклика во всем 
диапазоне длин волн с помощью диодной ма-
трицы. Полученные данные анализировали, 
сравнивая интенсивности сигналов основ-
ного и примесных компонентов при разных 
длинах волн (рис. 4; Б и Г на рис. 5; Б и Г на 
рис. 6), исключая фоновые сигналы, зареги-
стрированные в аналогичных условиях (А и 
В на рис. 5; А и В на рис. 6). Для пиков, отне-
сенных к примесным родственным соедине-
ниям, на рисунках хроматограмм растворов 
ЧВ указаны времена удерживания. Например, 
на хроматограмме раствора аспартама при 
специфической для ОК длине волны (194 нм) 
(Б на рис. 2) наблюдали меньшее количест-
во пиков примесных компонентов по сравне-
нию с хроматограммой, полученной при длине 
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Рис. 5. Хроматограммы фона (растворитель для ЧВ – ​вода) – ​А, В и раствора ЧВ аспартам – ​Б, Г при раз-
ных длинах волн: А, Б – ​194 нм, В, Г – ​210 нм. Для пиков, отнесенных к примесным родственным соедине-

ниям, указано время удерживания
Fig. 5. Chromatograms of blank (HPLC solvent – ​water) – ​A, В and aspartame analyte solution – ​Б, Г at different 
wavelengths: A, Б – ​194 nm, В, Г – ​210 nm. Retention times are indicated for peaks assigned to related impurity 

compounds
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волны 210 нм (Г на рис. 5). Кроме того, од-
ним из элюентов являлся метанол, для которо-
го использование длины волны 194 нм не ре-
комендуется из-за высокого фонового сигна-
ла. Минимальная допустимая длина волны 
для работы с этим элюентом – ​210 нм. Таким 
образом, для аспартама была выбрана дли-
на волны 210 нм, которая обеспечивала опти-
ческую чувствительность детектора для ОК 
и примесей РС (Г на рис. 5).

При подборе условий хроматографирования 
для ацесульфама калия сопоставляли данные 
спектров, полученных при специфичной для 
ОК длине волны (225 нм; Б на рис. 4) и 210 нм. 
Выбор длины волны 210 нм связан с тем, что 
иногда в сертификатах СО (в данном случае 
сертификат LGC DR EHRENSTORFER для 
ацесульфама калия 13) анализ примесей мето-
дом ВЭЖХ проводится в диапазоне длин волн 

13 Acesulfame potassium. Режим доступа: https://
www.lgcstandards.com/RU/en/Acesulfame-potassium/p/
DRE-C10010800 (дата обращения: 04.04.2025).

205–210 нм, несмотря на наличие специфич-
ных длин волн в спектре аттестуемого соеди-
нения. В связи с этим мы провели сравнение 
получаемых данных. В случае ацесульфама 
калия на хроматограммах, полученных в ши-
роком градиенте элюента В, при 210 нм сиг-
налы примесных соединений не были зареги-
стрированы (Б на рис. 6). На хроматограмме 
при длине волны 225 нм было отмечено два 
незначительных сигнала, которые мы отнес-
ли к примесям (Г на рис. 6). Все остальные на-
блюдаемые пики, кроме пика ОК, также при-
сутствовали и в хроматограмме воды (раство-
рителя для материала-кандидата в СО) (А и В 
на рис. 6). В связи с этим для измерений мас-
совой доли примесей РС в ацесульфаме калия 
была выбрана длина волны 225 нм.

Далее, принимая во  внимание количест-
во и расположение примесных пиков на хро-
матограммах, снятых в широком градиенте, 
оптимизировали условия хроматографиче-
ского разделения, варьируя скорость потока 



Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / The figure is prepared by the authors using their own data

Рис. 6. Хроматограммы фона (растворитель для ЧВ – ​вода) – ​А, В и раствора ЧВ ацесульфама калия – ​Б, Г 
при разных длинах волн: А, Б – ​210 нм, В, Г – ​225 нм

Fig. 6. Chromatograms of blank (HPLC solvent – ​water) – ​A, В and acesulfame potassium analyte solution – ​Б, Г 
at different wavelengths: A, Б – ​210 nm, В, Г – ​225 nm

Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / 
The figure is prepared by the authors using their own data

Рис. 7. Пример хроматограммы ЧВ 
аспартам (увеличение)

Fig. 7. Example of HPLC chromatogram 
of aspartame (zoomed view)
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и градиентную программу. Примеры хромато-
грамм ЧВ аспартам и ацесульфама калия, полу-
ченные в оптимизированных условиях (рис. 7 
и 8). Аналитические условия проведения хро-
матографического анализа приведены (табл. 3). 
Результаты измерения содержания примесей 
РС в аспартаме и ацесульфаме калия (табл. 4).

Таким образом были подобраны оптималь-
ные условия, которые позволили обеспечить:

– хроматографическое разделение пиков ос-
новного и примесных компонентов;

– регистрацию максимального количества 
примесей родственных соединений в ЧВ.

2.2. Результаты измерения массовой доли 
примесей НС
Для измерений массовой доли примесей 

НС одним из самых технологичных подходов 
является использование метода гравиметрии. 
За суммарное содержание НС принимали оста-
ток после прокаливания ЧВ при температуре 
700 °C. Измерения для аспартама проводили 
при массе навески 1 г, массовая доля примесей 



Та б л и ц а  3 .  Аналитические условия проведения хроматографического анализа
Ta b l e  3 .  Analytical conditions for chromatographic analysis

Материал для СО Аспартам Ацесульфам калия

Хроматографическая колонка Zorbax Eclipse Plus С18, Agilent
(100 × 2,1) мм, 3,5 мкм

Hypersil GOLD, Thermo
(150 × 4,6) мм, 5 мкм

Элюент А
вода + 50 ммоль КН2РО4 + 
ортофосфорная кислота 
(рН = 4,3)

вода + 0,1 % ортофосфорной 
кислоты

Элюент В метанол ацетонитрил + 0,1 % орто-
фосфорной кислоты

Скорость подвижной фазы, мл/мин 0,8 1,0

Режим элюирования
0 мин – ​8 % B;
11 мин – ​15 % B;
13 мин – ​8 % B;
16 мин – ​8 % B

0 мин – ​8 % B;
10 мин – ​15 % B;
12 мин – ​15 % B;
13 мин – ​8 % B;
17 мин – ​8 % B

Температура термостата колонки 30 30
Длина волны, нм 210 225

Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data

Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / 
The figure is prepared by the authors using their own data

Рис. 8. Пример хроматограммы ЧВ ацесульфам 
калия (увеличение)

Fig. 8. Example of HPLC chromatogram of acesulfame 
potassium (zoomed view)
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НС в аспартаме составила 0,202 %, стандарт-
ная неопределенность – ​0,006 %.

Однако метод гравиметрии не подходит для 
исследования веществ, являющихся солями 

с неорганическими катионами и анионами. Так, 
при анализе ацесульфама калия под приме-
сями НС понимали суммарную массовую до-
лю неорганических элементов без учета калия, 
который является частью молекулы. В таком 
случае необходимо применять метод, позво-
ляющий определять максимальное количест-
во индивидуальных элементов. Например, ме-
тод атомно-эмиссионной спектрометрии с ми-
кроволновой плазмой позволяет определять 
более 40 элементов в отличие от метода ка-
пиллярного электрофореза (использованный 
для подтверждения брутто-формулы ОК), ко-
торый предназначен, в основном, для измере-
ния щелочных и щелочно-земельных элемен-
тов. Применение метода капиллярного элек-
трофореза оправдано в случае большого со-
держания определяемого элемента (например, 
когда он входит в состав молекулы), посколь-
ку позволяет избежать значительного разбав-
ления пробы.

В результате выполненных измерений было 
установлено, что ацесульфам калия содержит 
примесный компонент натрий в количестве 
0,02 % (стандартная неопределенность 0,003 %), 
а также калий (по данным анализа методом 
капиллярного электрофореза) в количестве 



Та б л и ц а  4 .  Результаты расчета массовой доли основного компонента
Ta b l e  4 .  The calculated results of the mass fraction of the main component

Измеряемая величина

Аспартам Ацесульфам калия

Значение изме-
ряемой величи-

ны, %

Стандартная 
неопределен-

ность, %

Значение изме-
ряемой величи-

ны, %

Стандартная 
неопределен-

ность, %

Массовая доля примесей 
РС (суммарно) 0,749 0,118 0,002 3 0,000 5

Массовая доля примесей 
ЛОС (суммарно) 0,297 0,042 менее 0,001 0 0,000 6

Массовая доля примесей 
НС (суммарно) 0,202 0,006 0,020 0,003

Массовая доля примеси 
воды 2,530 0,06 менее 0,050 0,003

Массовая доля ОК 96,221 0,139 99,978 0,004
Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data
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18,9 % (стандартная неопределенность 0,8 %), 
что соответствует расчетному стехиометриче-
скому значению и дополнительно подтвержда-
ет идентичность ОК.

2.3. Результаты измерения массовой доли 
примесей ЛОС
При определении содержания примесей 

ЛОС в твердых образцах ключевое значение 
имеет полнота вскрытия матрицы, что обеспе-
чивает эмиссию летучих соединений из мате-
риала. Один из самых распространенных под-
ходов, позволяющий эффективно решить эту 
задачу, – ​растворение образца в воде и после-
дующий анализ равновесной паровой фазы 
над раствором. Метод статического парофаз-
ного анализа (ПФА) характеризуется высокой 
чувствительностью в части неполярных ЛОС 
ограниченно растворимых в  воде  (предель-
ные и непредельные углеводороды, аромати-
ческие соединения, хлорорганические соеди-
нения). С другой стороны, гидрофильные со-
единения (например, низшие спирты, кетоны, 
амины, фенолы) имеют очень низкий коэффи-
циент распределения между газовой и водной 
фазой, что приводит к неприемлемо высоким 
пределам детектирования. По этой причине 
целесообразно комбинировать аналитические 
методы таким образом, чтобы гарантировать 

обнаружение всех примесных компонентов 
ЛОС в ЧВ. В данном исследовании был вы-
полнен статический парофазный анализ над 
водным раствором аспартама и ацесульфама 
калия, а затем чистые вещества были раство-
рены в подходящем тяжелом органическом рас-
творителе (ДМФА) и проанализированы пря-
мым вводом методом ГХ-ПИД.

Аналитические условия проведения изме-
рений: хроматографическая колонка DB‑624 
30 м × 0,53 мм × 3 мкм; температура испарите-
ля (инжектора) 200 °C; температура детекто-
ра 200 °C; скорость потока газа-носителя азота 
8,0 см3/мин; расход воздуха 400 см3/мин; рас-
ход водорода 40 см3/мин; объем пробы 1 мм3. 
Условия подготовки пробы для парофазного 
анализа: навеска 100 мг, NaCl для высалива-
ния 1 г, термостатирование при 65 °C / 20 мин, 
объем пробы 0,5 см3.

Результаты измерений содержания приме-
сей ЛОС (табл. 4).

2.4. Результаты измерения массовой доли 
примеси воды
Измерения были выполнены методом куло-

нометрического титрования по Карлу Фишеру 
с использованием приставки-испарителя для 
твердых образцов. Температура печи 150 °C, 
время проведения анализа 10 мин, расход газа 



Та б л и ц а  5 .  Результаты дисперсионного анализа данных, полученных при исследова-
нии однородности СО материалов-кандидатов в СО на основе измерений массовой 
доли суммы примесей родственных соединений
Ta b l e  5 .  Results of variance analysis for homogeneity study data of the candidate RMs based 
on measurements of the mass fraction of total RC impurities

Дисперсионный анализ

Аспартам

Источник вариации SS F F кр. uh

Между группами (SSн) 0,001 08
2,09 2,72 0,005

Внутри групп (SSe) 0,000 562

Ацесульфам калия

Источник вариации SS F F кр. uh

Между группами (SSн) 1,076 ‧ 10-7

2,65 2,72 0,000 06
Внутри групп (SSe) 4,43 ‧ 10-8

Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data
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носителя 180 см3/мин. Навеска образца аце-
сульфама калия – ​1 000 мг, аспартама – ​50 мг, 
что учитывает предварительные данные о со-
держании примеси воды в материале таким 
образом, чтобы в титровальную ячейку попа-
дало от 0,1 до 2 мг воды. Рабочую температу-
ру печи и время экспозиции подбирали исхо-
дя из необходимости обеспечить полное коли-
чественное извлечение воды из материала СО 
и сохранность ОК.

Результаты измерения содержания приме-
си воды представлены (табл. 4).

2.5. Результаты измерения массовой 
доли основного компонента методом 
массового баланса
Полученные результаты измерений массо-

вой доли примесных компонентов в аспартаме 
и ацесульфаме калия были использованы для 
расчета массовой доли ОК в чистых веществах 
методом массового баланса (табл. 4).

3. Исследования однородности 
и стабильности материалов-
кандидатов в СО
3.1. Результаты исследования однородности
В качестве индикаторов при исследовании 

однородности выбраны примеси РС, так как 
они являются показателем (в нашем случае 

регистрируется от 2 до 10 примесей в атте-
стуемых ЧВ), наиболее адекватно отражаю-
щим постоянство состава вещества.

Оценка однородности материалов-кан-
дидатов в  СО проведена методом однофак-
торного дисперсионного анализа с  исполь-
зованием 12 экземпляров в  соответствии 
с ГОСТ ISO Guide 35–2015 14. Результаты ста-
тистической обработки полученных данных 
(табл. 5).

Поскольку F меньше Fкр, партия СО являет-
ся однородной. Вклад неопределенности от не-
однородности СО аспартама (0,005 %) и аце-
сульфама калия (0,000 06 %) учитывается при 
расчете суммарной стандартной неопределен-
ности аттестованного значения партии СО со-
ответствующего состава.

3.2. Результаты исследования 
стабильности
При исследовании стабильности материа-

ла СО в качестве индикаторов также были вы-
браны примеси РС, так как они хорошо отра-
жают поведение ОК в условиях хранения чи-
стых веществ. Кроме того, принимая во внима-
ние высокое содержание воды, обнаруженное 

14 ГОСТ ISO Guide 35–2015 Стандартные образцы. 
Общие и  статистические принципы сертификации 
(аттестации).



Та б л и ц а  6 .  Результаты оценивания стабильности материалов-кандидатов СО
Ta b l e  6 .  Stability assessment results of the candidate RMs

Измеряемая 
величина

Промежуточные результаты расчетов Стандартная 
неопределенность 
от нестабильности, 

ustab, %
b1 b0 S(b1) |b1|/S(b1) t0.95, n–2

Аспартам

Массовая доля РС, % -5,94 ‧ 10-5 0,75 1,09 ‧ 10-5 0,574 2,26 0,008

Ацесульфам калия

Массовая доля РС, % 6,96 ‧ 10-8 0,002 2 1,38 ‧ 10-7 0,50 2,26 0,000 3
Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data
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в аспартаме, было принято решение использо-
вать воду в качестве дополнительного индика-
тора стабильности для аспартама. В этой свя-
зи стабильность материала СО аспартам оце-
нивали, измеряя суммарное содержание при-
месей РС и воды.

Исследование стабильности материалов 
СО аспартама и ацесульфама калия проведе-
но методом ускоренного старения. Учитывая 
рекомендованный диапазон температур хра-
нения чистых веществ, исследование прово-
дили при температуре 4 °C и температуре ис-
пытаний 54 °C. Продолжительность исследо-
вания стабильности τ (в сут.) была рассчита-
на по формуле

1 0

102

t t
Tτ −= ,                       (5)

где Т – ​предполагаемый срок годности экзем-
пляра СО, дни; t0, t1 – ​предполагаемая тем-
пература хранения СО и температура хране-
ния при ускоренном старении (+4 и +54 °C 
соответственно).

Для исследования от партии случайным об-
разом было отобрано 11 экземпляров СО. Виалы 
хранили в холодильнике при +4 °C и через рав-
ные промежутки времени помещали в климати-
ческую камеру, где поддерживали постоянную 
температуру +54 °C. По истечении срока хра-
нения виалы извлекали из климатической ка-
меры и исследовали в условиях повторяемости.

Максимальный срок хранения в указанных 
условиях составил 35 суток, что исходя из (5) 

соответствует сроку годности СО до 36 меся-
цев (1 095 суток) и охватывает предполагаемый 
срок годности СО до 36 месяцев.

Расчет для исследования стабильности 
проводили методом регрессии в  соответ-
ствии с ГОСТ ISO Guide 35–2015. По резуль-
татам исследований установлен срок годно-
сти СО – ​3 года.

Данные регрессионного анализа, сви-
детельствующие об  отсутствии статисти-
чески значимых изменений аттестуемой 
характеристики (табл. 6).

Вклад неопределенности от нестабильно-
сти СО: 0,008 % – ​для аспартама, 0,000 2 % – ​
для ацесульфама калия – ​учитывали при рас-
чете суммарной стандартной неопределен-
ности аттестованного значения партии СО. 
Исследования кратковременной стабильно-
сти не проводились, поскольку температура 
и длительность исследования долгосрочной 
стабильности изохронным методом позволя-
ют говорить о стабильности СО в процессе 
транспортировки.

4. Метрологические характеристики СO
Расчет бюджета неопределенности 
для разработанных СО
Представлены бюджет неопределеннос-

ти (табл. 7), метрологические характеристи-
ки (табл. 8).

Заключение
В результате выполненных исследований 

разработаны и внесены в реестр утвержден-
ных типов стандартных образцов СО состава 



Та б л и ц а  7.  Бюджет неопределенности СО аспартама и ацесульфама калия
Ta b l e  7.  Uncertainty budget of aspartame and potassium acesulfame RMs

№  Источник неопределенности Тип оценки

Стандартная неопределенность, 
(вклад) %

Аспартам Ацесульфам 
калия

1 Характеризация материала СО А, В 0,14 0,004

2 Неоднородность материала СО А 0,005 0,000 06

3 Нестабильность материала СО А 0,008 0,000 3

Суммарная стандартная неопределенность, uс (wВ) 0,14 0,004

Расширенная неопределенность (при Р = 0,95, k = 2),
U(wВ) = 2uс(wВ)

0,28 0,008

Принято 0,3 0,01
Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data

Та б л и ц а  8 .  Нормированные метрологические характеристики ГСО
Ta b l e  8 .  Standardized metrological characteristics of GSO

Номер ГСО
Наименование 

аттестуемой
характеристики

Интервал допу-
скаемых аттесто-

ванных значе-
ний, %

Границы допу-
скаемых значе-

ний абсолютной 
погрешности

(при Р = 0,95), %

Допускаемые зна-
чения расширен-
ной неопределен-
ности (при k = 2 

и P = 0,95), %

ГСО 12731-2024 Массовая доля
аспартама от 94 до 99,99 от 0,01 до 3 от 0,01 до 3

ГСО 12732-2024
Массовая доля
ацесульфама 
калия

от 94 до 99,99 от 0,01 до 3 от 0,01 до 3

Таблица составлена авторами по собственным данным / The table is prepared by the authors using their own data
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аспартама ГСО 12731-2024 (Асп-ВНИИМ) и СО 
состава ацесульфама калия ГСО 12732-2024 
(АцК-ВНИИМ), метрологически прослеживае-
мые к единице величины «массовая доля ком-
понента», воспроизводимой Государственным 
первичным эталоном ГЭТ 208‑2024.

При определении аттестованной характе-
ристики СО – ​массовой доли основного ком-
понента в чистых веществах методом массово-
го баланса приняты во внимание особенности 
химического строения аспартама и ацесульфа-
ма калия, которые в полной мере учтены при 
формировании алгоритма определения чисто-
ты органических веществ различной химиче-
ской природы.

Разработанные СО преимущественно надле-
жит применять в пищевой и фармацевтической 
промышленности при контроле качества и без-
опасности пищевой и фармацевтической про-
дукции, в научных исследованиях. СО пред-
назначены также для применения в сфере го-
сударственного метрологического контроля 
и надзора, в том числе при поверке и/или ка-
либровке средств измерений, экологическом 
мониторинге, контроле качества продукции 
и при испытаниях средств измерений и стан-
дартных образцов в целях утверждения типа.
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