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UvVOD

Dimethylsulfid (DMS) je povazovdn za vyznamnou
senzoricky aktivni ldtku ovliviiujici chutové vlastnosti piva.
Nézory na prahovou senzorickou koncentraci dimethylsul-
fidu (DMS) v pivu se li§i podle jednotlivych autoru [1, 2,
3], avsak pohybuji se okolo 50 ug/1.

DMS vznikd v pivu pfevainé tepelnou degradaci pre-
kurzoru dimethylsulfidu (PDMS) obsaZenych ve sladu [4]
béhem varniho procesu. Z tohoto diivodu trvd fada ob-
chodnich partneri na dodrZovani maximdlniho obsahu
DMS, resp. PDMS v hotovém sladu. Tato prace byla za-
meéfena na porovnani a diskusi jednotlivych analytickych
postupi pouZivanych pfi kvantitativnim stanoveni DMS
a PDMS.

UPLATNENI METODY STATICKE HEADSPACE
PRI STANOVENI DMS

Nejbéznéjsi metodou stanoveni DMS je vyuZiti plynové-
ho chromatografu vybaveného plamenofotometrickym de-
tektorem (FPD), popf. detektorem plamenoioniza¢nim [5]
ve spojeni s headspace technikou odbéru vzorku.

Metody vyuzivajici headspace techniku ve spojeni
s FPD jsou sice Casto vyuZivany, avSak maji n€kolik kritic-
kych mist. Jsou to pfedev§im

a) problémy spojené s kvantitativnim pfevedenim DMS
z nehomogenni matrice do plynné faze,

b) rozdilné chovédni FPD vyrdbénych riznymi vyrobci,
zejména silnd zavislost na poméru plynt vstupujicich do
hordku a na vlastnim konstrukénim feSeni detektoru,

c) nelinearita odezvy FPD a z toho plynouci problémy
se spravnou kalibracf,

d) vliv nékterych koeluujicich slozek (quenching effect)
na odezvu FPD.

Hlavnim problémem pfi headspace analyze se tedy stiva
dokonald extrakce DMS a jeho uvolnéni do plynné fize
a zpusob kvantifikace obsahu této slouceniny v matrici.
V tomto ohledu je v§znamnou vlastnosti DMS jeho vysoka
t&kavost (bod varu 36,2 °C) a hydrofébni charakter. Z ma-
trice jej lze extrahovat smésf voda—ethanol [6], chlorofor-
mem [7] a popf. i vodou [8], coZ je, s ohledem na fyzik4lni
vlastnosti DMS, pozoruhodné.

Druhym neméné dillezitym problémem je volba sprav-
ného postupu kalibrace. V soucasné dobé se pouzivaji tyto
zpusoby kalibrace:

a) vypocet obsahu DMS podle kalibra¢ni kfivky ziska-
né vynesenim ploch, resp. vysek piki DMS [popf. poméru
ploch (vySek) pikii DMS a vnitiniho standardu ethylme-
thylsulfidu (EMS)| proti mnozstvi pfidaného DMS k ex-
traktu z matrice do linedrnich nebo logaritmickych sourad-
nic [9, 10],
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b) vypolet obsahu DMS zaloZeny na pfedpokladu, Ze je
odezva detektoru v celém rozsahu koncentraci mocnino-
vou funkci koncentrace DMS

Y=k.c" (1)
Casto je vyuzivana mozZnost linearizace detektoru
log Y=K+n.logc 2)

kde k, k' jsou konstanty

¢ — koncentrace analytu

n — exponent urfeny experimentdlné
Je ziejmé, Ze kazda z uvedenych metod md své prednosti,
ale i nedostatky.

Nevyhodou prvého zpusobu je skuteCnost, Ze odezva
FPD je prezentovana jako funkce pfidaného DMS, misto
celkového obsahu DMS tvofeného puvodné piitomnym
DMS a DMS pfidanym. Toto zjednoduseni mizZe Casto
vést k podstatnym chybam, zejména v oblasti nizkych kon-
centraci DMS nebo rozdilnych typu sladi. Druhy zpiisob,
pracuijici s fixni hodnotou exponentu stanovenou pro refe-
renéni slad, nelze povazovat téZ za optimélni, nebot se
hodnota tohoto exponentu, jak jsme experimentalné zjisti-
li, mén{ v zdvislosti na koncentraci DMS ve vyluhu i na ty-
pu sladu.

Zvl4stni pozornost si ddle zasluhuje otdzka, tykajici se
vhodnosti zpisobu vyhodnoceni pomoci interniho (IS),
piipadné externiho standardu (ES), nebo metody stan-
dardniho pfidavku (SP). Nespornou vyhodou metody IS
ve srovnéni s metodou ES je jeji rychlost, schopnost vylou-
¢it vliv drobnych fluktuaci plamene a nepfesnosti ddvko-
vaného objemu, a zejména eliminace vlivu ztrdt analytu pfi
piipravé vzorku (za pfedpokladu, Ze ztraty IS i latky sledo-
vané jsou priblizné stejné) na vysledky analyzy. Odpurci
metody IS poukazuji na skuteénost, Ze se IS nemusi chovat
vzdy stejné jako latka stanovovand. Metoda ES sice tuto
namitku vyluduje, aviak md mnohé nedostatky, zejména
nebere v tivahu ztrity analytu pii extrakci, vyZaduje abso-
lutné presny néstfik a je ovliviiovdna fluktuacemi plamene.
Za kompromisni lze povaZovat pouZiti metody standardni-
ho ptidavku (SP), majici sice nékteré nedostatky metody
ES, avak pracujici s pridavkem l4tky totozné s ldtkou sta-
novovanou. Spoleénou nevyhodou vsech diskutovanych
metod je, s ohledem na nelinedrnost odezvy FPD, nutnost
zachovdvat srovnatelnou velikost ploch piku latky stanove-
né a IS, resp. SP.

Pfi vybéru vhodné analytické metody byla vénovana po-
zornost zejména okruhum problému tykajicich se vlivu slo-
Zek matrice na odezvu FPD, volby vhodného extrakéniho
postupu a zpasobu vyhodnoceni vysledk.

VLIV ETHANOLU A OSTATNICH LATEK OBSA-
ZENYCH VE VYLUHU MATRICE NA ODEZVU
DETEKTORU FPD

Protoze se udaje vyrobei i uzivateli téchto detektort
vyznamné lisi, co do moZnosti linearizace jejich odezvy,
byla testovéna zavislost odezvy FPD na koncentraci DMS,
resp. EMS jak v modelovych roztocich vody a ethanolu,
tak i v ziskanych extraktech z mletého sladu. Ziskané vy-
sledky byly ndsledujici. Kolisédni odezvy detektoru v Case
bylo prakticky zanedbatelné, nebot relativni smérodatnd
odchylka souboru vysledki rozboru 10 vzorki standardni-
ho roztoku DMS v intervalu 8 hodin ¢inila 0,5 %. Odezva
detektoru na DMS, resp. EMS klesala v z4vislosti na stou-
pajici koncentraci roztoku ethanolu ve vodé, pfi€emz lze
povazovat rozdily v intervalu 0 az 5 % za statisticky nevy-

znamné. Pii koncentraci prevy$ujici 10 % byly jiz rozdily
v molérni odezvé mezi DMS a EMS v§znamné (napfi. pfi
koncentraci 30 % jiz Cinily 27 %, resp. 17 % oproti ode-
zvé FPD u vodného roztoku). Moldrni odezva je definova-
na vztahem
MR,= A;/n
kde A, je plocha piislusného piku
n, — poéet molu latky v ndstfiku
Dile bylo zjisténo, Zze na odezvu detektoru maji kromé
ethanolu vliv i slouéeniny obsazené ve vyluhu matrice. Za-
timco hodnota exponentu n ve vztahu (1) urcujici zdvislost
odezvy detektoru na koncentraci stanovené latky byla pro
DMS a EMS v 5 % modelovém roztoku ethanolu praktic-
ky konstantni, ve sladu kolisala v rozmezi 1,2 az 2,4 pro
DMS a 1,3 az 2,1 pro EMS.
Testovani FPD stejné jako veskerd dal§i stanoveni
DMS, resp. EMS probihalo za téchto podminek:
— Plynovy chromatograf Fractovap 2350 (Carlo Erba,

)

Itélie)

kolona: teflonova 1/8”, délka 3,5 m, vnitini priamér
2,1 mm

népli: 10 % Triton X-305 + 0,5 % H,;PO, na nosi¢i

Chromosorb WHP, pdérovitost 0,15 aZ
0,18 mm (80/100 mesh)
detektor: FPD (SSD model 250, Carlo Erba), teplota
175 °C, excitace 4,0, vzduch 120 ml/min,
vodik 100 ml/min,
teplota kolony: 55°C
teplota ndstfiku: 150 °C
nosny plyn: dusik, 16 ml/min
— Staticky headspace ddvkovaé DANI HSS 3950 (Vari-
an, Austrilie)
teplota ldzné: 50 °C
teplota spojeni s plynovym chromatografem 55 °C
tlak nosného plynu: 10° kPa
tlak pomocného plynu: 40 kPa

TESTOVANI RUZNYCH ZPUSOBU EXTRAKCE
DMS A PDMS Z MATRICE

Existuje nékolik moZnosti, jak prevést DMS a PDMS
z matrice do kapalné faze. N&ktefi autofi preferuji extrakei
vodnym roztokem ethanolu, jini pouZivaji piimou extrakci
vodou (metoda Polar) [11]. Vliv stoupajici koncentrace
ethanolu na mnoZstvi stanoveného DMS, resp. PDMS je
patrny z tab. I a 2. Pfi vyhodnoceni bylo pouZito metody
interniho standardu (IS) i standardniho piidavku (SP). Se
stoupajici koncentraci ethanolu dochézi k prudkému po-
klesu naméfenych hodnot. Zatimco u PDMS byl pozoro-
véan pii koncentraci ethanolu 30 % a vy$8i urdity nérust
hodnot, v pfipadé DMS bylo pozorovéno jejich koliséni.
Podstatu tohoto jevu se nepodafilo objasnit. Divod, pro¢
DMS, litka nerozpustnd ve vodé, je lépe extrahovéna
z matrice vodou neZ vodnym roztokem ethanolu, z:i‘e.]mé
spoéivé v jeho slabé vazbé na -SH skupiny sirnych amino-
kyselin (tvorba vodikovych mustku).

POPIS POROVNAVANYCH METOD

Z uvedenych ddaju vyplyvé, ze mnoZstvi stgnoveného
DMS, reps. PDMS zdvisi nejen na koncentfam ethanolu
pouzitého k extrakci, ale i na zpusobu kalibrace. Proto
jsme porovnali metody stanoveni DMS vypracované v l'fls-
tavu analytické chemie CSAV Bmo a na oddéleni specisl-
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Tabulka 1. Vliv koncentrace ethanolu v extrakénim roztoku na
vysledky stanoveni DMS metodou IS a SP.

Vzorek Koncentrace ethanolu Obsah DMS

& (obj. %) (mg/kg)
IS SP
0 35 2,8
1 5 1,7 2,4
30 1,0 1,0
45 1,5 1.4
0 9,0 8,6
2 3 7,7 6,9
30 4,4 4,1
45 3,7 39

Tabulka 2. Viiv koncentrace ethanolu v extrakénim roztoku na
vysledky stanoveni PDMS metodou IS a SP

Vzorek Koncentrace ethanolu Obsah PDMS
& (obj. %) (mg/kg)

s SP

0 14 10
1 5 3,2 6,9
30 22 1,5
45 2,3 1,7

0 64 57

2 5 45 40

30 32 30

45 37 40

nich analyz (OSA) Vyzkumného istavu pivovarského
a sladarského Praha s metodou pozadovanou nasim zahra-
ni¢nim partnerem (Polar-Venezuela).

METODA POLAR-VENEZUELA [11]

Extrakce DMS, resp. PDMS z matrice je provddéna
destilovanou vodou. Interni standard je pfiddvan aZ po ex-
trakci pred vlastni headspace analyzou [12]. K vypoctu
obsahu DMS slouzi kalibracni kfivka konstruovand timto
postupem: 5 g jemné¢ mletého sladu mnichovského typu se
extrahuje 50 ml destilované vody. Do ampuli se napipetuje
2,5 ml odstfedéného supernatantu, 100 ul roztoku interni-
ho standardu EMS (o konc. 10 mg/1 v ethanolu), postup-
né se pridd 0 aZ 500 ul roztoku DMS (o koncentraci
10 mg/1 v ethanolu) a kazd4 ampule se doplni 30 % etha-
nolem na objem 10 ml. Po temperaci uzavienych ampuli
se provede headspace analyza. Kalibraéni kfivka se ziskd
vynesenim hodnot x, proti hodnotim y, odpovidajicim
mnozstvi DMS v ug, piidaného do jednotlivich ampuli.
Hodnoty x; se vypoctou ze vztahu [4].

DMS, DMS, @
. _
\| EMS, \ EMS,
kde n=2

DMS,, (EMS),,) = celkova plocha piku DMS(EMS) v ka-
libra¢nim roztoku

DMS, (EMS;) = plocha piku DMS(EMS) ve slepém po-
kusu (tj. pfidavek DMS = 0)

Takto konstruovand kalibraéni kfivka slouZ jak pro sta-
noveni volného, tak i celkového DMS (CDMS) uvolnéné-
ho alkalickou hydrolyzou. Obsah PDMS se vypodte jako
rozdil CDMS a volného DMS.

Metoda Ustavu analytické chemie CSAV-Brno [13]

Tato metoda vznikla jako ur¢itd modifikace metody Po-
lar, aviak podstatné se lisi zejména v tom, Ze pfimo stanovi
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obsah DMS v parni fdzi nad suspenzi rozemletého sladu.
Pracuje na rozdil od obou déle uvedenych postupl meto-
dou standardniho pfidavku DMS. Obsah ethanolu v su-
spenzi odpovida pfiblizné 40 % obj.

Prekurzory DMS jsou stanoveny obdobnym zplisobem
jako DMS, aviak po alkalické hydrolyze suspenze roze-
mletého sladu.

Metoda VUPS-OSA Praha [14]

Obdobné jako metoda Polar vyuZivd tato metoda k ex-
trakci DMS z matrice destilovanou vodu. Interni standard
i standardni pfidavek je pfiddvén jiZz pred zapoletim ex-
trakce, coz umozruje korekci vysledku s ohledem na moz-
né ztraty béhem extrakce a poskytuje i moznost vyhodno-
ceni vysledku pomoci IS i SP.

POROVNANI VYSLEDKU ZISKANYCH VYHOD-
NOCENIM POMOCI IS a SP

Drive nez jsme pfikrodili k vzdgjemnému porovnani uve-
denych metod, otestovali jsme pomoci parového Studen-
tova testu vysledky ziskané za pouziti IS a SP (tab. 3). U
nizkych obsahit DMS, resp. CDMS byla zjisténa pomérné
uspokojiva shoda mezi zpusobem vyhodnoceni pomoci IS
a SP. U vyssich koncentraci DMS, resp. CDMS viak vy-
hodnoceni parovym testem odhalilo v pfipadé CDMS roz-
dily mezi vyse uvedenymi zpuisoby vyhodnoceni. S ohle-
dem na nelinearitu odezvy FPD je nutno méfit v co nejuz-
§im koncentraénim rozpéti a docilit maximalni mérou po-
rovnatelnost ploch piki DMS, resp. EMS. PouZiti metody
SP je limitovdno nelinearitou odezvy FPD, nebot malé
mnozstvi pridavku sice spliiuje pozadavek na méfeni v li-
nedrni oblasti, aviak u vy3Sich koncentraci DMS muze
chyba pfi vyhodnoceni vést k nereprodukovatelnosti vy-
sledku. Pfidavek ve vysi pfedpoklddaného mnoZstvi stano-
veného DMS miiZe vést naproti tomu k piekroéeni linedrni
oblasti vhodné pro méfeni.

Tabulka 3. Porovndni vysledku stanoveni DMS a CDMS meto-
dou IS a SP

Vzorek Obsah DMS Obsah CDMS

<. (mg/kg) (mg/ke)
IS SP 1S SP
1 0,6 0.3 6.4 9,2
2 2,7 1,5 4,6 4,7
3 0,2 0,1 2,3 2,1
4 0,3 0,3 5.9 5,7
5 1.2 1.3 7,9 5,1
6 4,0 2,1 83 7,6
7 2,0 1.5 32 2,7
8 0,9 1,2 3,1 33
9 0.8 0,5 2,7 1,7
10 1,2 1,5 51 50
11 1,1 1,8 4,0 3,5
12 1,1 1,0 3,9 3,7
13 1,3 0,6 2.8 3,6
14 0,8 1,0 5,0 5,0

primér 1,3 1,05 4,65 4,49
t, = 1,396 t, = 0,521
ta = 2,161 e ™ 2,161
kde t, je Studentiv vybérovy korelaéni koeficient

t,. Jje kritickd hodnota Studentova vybérového korelaéniho koeficientu

U obou metod zustdvd problémem vhodnd volba expo-
nentu n odezvy detektoru. V bézné praxi se pouZivd nrov-
no 2, i kdyz tato hodnota v mnohych pfipadech neodpovi-
d4 hodnoté skutecné [11].

Vyhodou zptisobu vyhodnoceni pomoci IS je rychlost,
schopnost vylouéit vliv nepfesnosti néstfiku, fluktuaci pla-
mene a moZznost korekce vysledkii zpusobenych rozdily
v dosazené vytéZnosti u jednotlivych vzorku. Nevyhodou
je nutnost zachovat souméfitelnost ploch (vzhledem k neli-
nearité FPD) a volit za vnitfni standard latku odpovidajici
charakterem ldtce stanovené. Zpusob vyhodnoceni pomo-
ci SP je pracnéjsi a proto povazujeme vyuZiti IS v pfipadé
stanoveni DMS ve sladu za perspektivnéjsi.

VYSLEDKY VZAJEMNEHO POROVNANI METOD

Velkou prekdzkou pii testovani popsanych metod byla
nedostupnost referenéni metody pro stanoveni DMS
(PDMS). Proto byly metody porovndvény pouze vzdjem-
né, na zikladé praméru vysledki a smérodatnych odchy-
lek zjisténych ze étyf opakovanych méfeni u kazdého vzor-
ku.

Porovnini metod CSAV-Brno a VUPS-OSA Praha

Vzhledem k vysledkim uvedenym v tab. 1 a 2 byly tyto
metody testovany pouze pro vodny a 5% ethanolicky vy-
luh suspenze sladového Srotu. Vysledky jsou uvedeny
v tab. 4.

Tabulka 4. Vysledky porovndni metod CSAV-Brno a VUPS-
-OSA Praha

DMS PDMS
Koncentrace
ethanolu OSA CSAV
(obi. %) OSA CSAV
£ Srel ¢ Srel € Srel ¢ Stel
0 &7 9 2,8 9 10,7 8 6,6 13
5 1.8 12 1:5 11 T 12 52 21
0 5,5 11 4.2 14 13,7 18 11,0 33
5 1.7 17 1 iy | 9 5,2 15 6,3 19

¢ = koncentrace analytu (mg/kg)
s, = relativni smérodatnd odchylka priméru étyf paralelnich stanoveni téhoZ vzor-
ku (%)

S ohledem na vysoké hodnoty relativnich smérodatnych
odchylek pfi stanoveni PDMS u metody CSAV-Brno, ne-
doporutujeme poufiti této metody v daném provedeni pro
tento udel. Zjisténé hodnoty relativnich smérodatnych od-
chylek stanovenych pro DMS koresponduji s idaji uddva-
nymi autory této metody [13]. U vzorka podrobenych al-
kalické hydrolyze byl pozorovan zvy$eny prubéh Maillar-
dovych reakci provdzenych zvySenou tvorbou melanoid-
nich produkti, coz mohlo znaéné ovlivnit vysledky analyzy
PDMS. Z uvedenych divodi lze metodu CSAV-Brno do-
porudit pouze pro stanoveni volného DMS.

Porovndni metod Polar a VUPS-OSA Praha

Ob& metody byly testovény za pouZiti destilované vody

jako extrakéniho ¢inidla.

Vyhodnoceni bylo provedeno pomoci IS a SP.

Ziskané vysledky jsou uvedeny v tab. 5. Vysledky statistic-
kého vyhodnoceni metod Polar a VUPS-OSA pomoci pé-
rového t-testu jsou uvedeny v tab. 6.

Uspokojivé shody bylo dosazeno pfi stanoveni volného
DMS u dvojic IS — SP a déle s urcitymi vyhradami u dvoji-
ce Polar — IS, kde vjbérovy korelaéni koeficient sice dos-
hl hodnoty 0,757, aviak vypottend hodnota 7 leZi tésné
pod hodnotou kritickou.

V piipadé PDMS byly hodnoty korelaénich koeficienty



KVASNY PRUMYSL
ro¢. 37/1991 — &islo 8—9

229

Tabulka 5. Porovndni vysledki stanoveni DMS a PDMS ziska-
nych metodami Polar a VUPS-OSA Praha

Vaorek Pol VUPS-OSA
zéo.re olar 5 P
ks Srel < Stel ¢ Sel
DMS
1 4,0 7 4,7 16 52 12
2 34 8 3,5 18 36 15
3 2,7 13 4,7 8 5,0 18
4 5,9 18 15 23 9,8 18
5 8,3 8 11 17 9,0 7
6 6,0 10 9,0 5 7,6 14
primér 5,1 8,0 6,7
PDMS
1 6,2 10 27 13 21 15
2 6,4 14 32 16 23 17
3 7,3 9 41 17 85 9
4 9.8 19 48 6 41 16
5 12 17 65 15 57 15
6 8,8 13 25 8 36 11
primér 8.4 40 44

¢ = koncentrace analytu (mg/kg)
S = relativni smérodatnd odchylka praméru Gtyf opakovanych stanoveni
IS i SP byly piiddvény pred extrakci

Tabulka 6. Vysledky pdrového t-testu u metod Polar a VUPS-
-OSA
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tyw = 2,571 (kritickd hodnota Studentova vybérového korelagniho koeficientu t)
a = 0,05 (hladina vyznamnosti pro koeficient spolehlivosti rovny 95 %)

R,, = vybérovy korelaéni koeficient

u viech srovndvanych para podstatné hor$i a uspokojivd
shoda byla pozorovina pouze u dvojice metod IS — SP.

ZAVER

Vysledky vzdjemného porovndvédni metod VUPS-OSA
a Polar neprokazaly uspokojivou shodu mezi témito meto-
dami. Metoda Polar nerespektuje vliv matri¢niho efektu na
odezvu FPD a pomiji rozdilné ztraty DMS pii stanoveni
volného a celkového DMS. Za korektni nelze povaZovat
krom¢ zpusobu priddvéni interniho standardu aZ po ex-
trakci, resp. alkalické hydrolyze i pouZiti spole¢né kali-
bracni kfivky pro DMS, resp. CDMS. Metoda Polar proto
poskytuje ve srovnéni s ostatnimi metodami podstatné niz-
§i vysledky, zejména v pripadé PDMS.

Z téchto divodi lze metodu Polar akceptovat pouze ja-
ko metodu vyziddanou zahraniénim partnerem a lze ji téZ
pouZit napf. pfi porovnani dopadu technologickych zasahii
na obsah DMS, resp. PDMS ve vyrdbéném sladu za pfed-
pokladu snizenych nédroki na spravnost a pfesnost vysled-
k.

Metoda VUPS-OSA divd, podle naseho nézoru,
piesnéjsi a spravnéjsi vysledky, pokud se pouzije vyhodno-
ceni pomoci IS nebo SP, je vSak pracn&jsi.

Pfi stanoveni volného DMS se téZ osvédéila metoda vy-
pracovand CSAV-Brno, av§ak v piipadé stanoveni CDMS
tato metoda neposkytovala uspokojivé vysledky.
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"Nejéastéji pouzivanou metodou pro stanoveni obsahu DMS,
resp. PDMS ve sladu je metoda statické headspace analyzy.

Experimentilné byl potvrzen vliv ethanolu a ostatnich litek
obsaZenych ve v§luhu matrice na odezvu plamenofotometrického
detektoru (FPD).

Na vzorcich provoznich sladii byly otestovany riizné zpisoby
extrakce DMS a PDMS.

Vzéjemné byly porovnény metody vypracované na pracovistich
VUPS-OSA Praha, Ustavu analytické chemie CSAV Brno a Po-
lar Venezuela.

Ziskané vysledky nepotvrdily v pfipadé DMS vziajemnou po-
rovnatelnost metod VUPS-OSA a Polar, zpiisobenou zfejmé
rozdilnym analytickym postupem i zvolenym zptsobem vyhodno-
cenit.

Metoda Polar poskytovala ve srovnani s metodami VUPS-
OSA a CSAV-Brno vidy niZf vysledky.

Metoda VUPS Praha je v porovndn{ s uvedenymi metodami
pracnéjsi, aviak poskytovala, jak v pfipadé DMS tak i PDMS, re-
produkovatelnéjsi vysledky.

Pfi stanoveni volného DMS se téZ osvédéila metoda vypraco-
vand na pracoviti Ustavu analytické chemie CSAV Brno, aviak
nelze ji doporutit pro stanoveni obsahu prekurzort DMS ve sla-
du.

Yymuk, U.—Kennnep, B.—IMInnnap, b.—Poccaeposa, 3.:
KonuvecTBenHpii aHAIN3 CBOGOJHOIO JHMETHICYAL(H-
12 H ero mpexKypcopog B coaoae H nuge. I. Konnuecrsen-
HbI aHATH3 CBOOOJHOrO AHMETHICYAb(HIA H ero mpe-
Kypcopoe B coaope. Ksac. npym. 37, 1991, Ne 8—9,
cTp. 225—230.

Yaine Bcero NpUMEHSIOIUMCS METOAOM /i Ompefe-
nenns copepxkanus IMC, wnu xe IIOMC B conope,
ABJSIETCS MeTOR cTaTh4yecKkoro headspace ananu3za.

OKCNEPUMEHTANBHO OBIJIO TOATBEPXKIEHO BIUSHHE
3TAHOJIA H OCTAJIbHBIX BEMECTB B 3KCTPAKTE MATPHIBI
HAa OTBET IUIAMEHHO-(POTOMETPHYECKOTO J[ETEeKTOpa

(PTIMT).
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Ha o6pasiax npoH3BOACTBEHHBIX COJIONIOB Ob1TH HC-
clenoBaHbl pasHble CcnocoObl akcrparuposanug [IMC
u [IOMC. B3auMHO OblIM CONOCTABIEHBI METOALI, pa-
3pabotannble B nadopatopusix BYTIC-OCA Tlpara, Mu-
crutyTta ananutudeckoit xumuun YCAH bpuo u ITonap-
Benesyena.

MMonydeunsie pe3ynbratel B ciayvae JIMC  Bos-
MOXHOCTh conoctasienus Meronos BYTIC-OCA u Ilo-
Jlap He NONTBEPAMIIH, YTO, NPABAONOA06HO, BBI3BAHO pa-
3HBIMHM AHAJMTHYECKUMH MOJAXONaMM U H30paHHBIM CIIO-
co6om o6paboTku pesyabTaToB. Meropn Ionap no cpas-
nennro ¢ meronamu BYTIC-OCA u YCAH BpHo npep-
CTaBJISIT BCETfla 0oJiee HU3KUE PE3YIIbTATHI.

Meton BYTIC Ilpara B conocTaBjieHHH C NPHBEAEH-
HbIMH METOJlaMH IIpeficTaBisieTcs Ooyiee TPYAOEMKHM,
OfHAKO OH mnpefoctasisin kak B cnysae OMC, Tak
u gas [IJIMC 6onee BOCIIPOU3BOAMMBIE PE3YJILTAThI.

INpu onpenenennu coboguoro [JMC rtakxe ompas-
pmancs Mertop, paspaborannbii B MHcTATyTE aHamu-
tiueckon xumun YCAH BpHo, ero ofHako Henmb3s pe-
KOMEHJIOBATD ISl OIPEJeNICHNsI COfepXKaHus NPeKypco-
poe IMC B conope.

Culik, J.—Keliner, V.—Sp’mar, B.—Rossnerovd, Z.: Quanti-
tative Analysis of Free Dimethylsulphide and Its Precursors in
Malt and Beer. I. Quantitative Analysis of Free Dimethylsul-
phide and Its Precursors in Malt. Kvas. pram., 37, 1991,
No. 8—9, pp 225—230.

The most frequently used method for the determination of
DMS or PDMS level in malt is the method of static headspace
analysis. The effect of ethanol and other compounds present in
extract on a response of flame photometric detector (FPD) was
experimentally proved. Different procedures of DMS and PDMS
extraction were tested with samples of production malts. The me-
thods developed in Research Institute of Malting and Brewing
Prague, in Institute of Analytical Chemistry, Czec. Acad. Sci.,
Brno and with Polar Venezuela were compared each to other.
The results of DMS obtained with the method of Research Insti-
tute of Malting and Brewing Prague were different from those
obtained according to the method of Polar. This inconsistency

probably results from differences in the analytical as well as eva-
luation procedures. The results obtained with the method of Po-
lar have always been lower than those obtained with both Cze-
choslovak methods. The method of Research Institute of Malting
and Brewing for both DMS and PDMS gives the results with hig-
her reproducibility. The method for a determination of the free
DMS developed in Institute of Analytical Chemistry, Czech.
Acad. Sci., Brno can also be used but not for DMS precursors in
malt.

Culik, J.—Kellner, V.—Spinar, B.—Rossnerovd, Z.: Quantitati-
ve Analyse des freien Dimethylsulfids und seiner Precursoren
in Malz und Bier. L. Quantitative Analyse des freien DimethyF
sulfids und seiner Precursoren in Malz. Kvas. pram., 37, 1991,
Nr. 8—9, s. 225—230.

Fiir die Bestimmung von DMS, bzw. PDMS im Malz wird
meist die Methode der statischen Headspace-Analyse angewandt.

Experimental wurde der Einflu des Athanols und der iibrigen
in dem Matrix-Extrakt enthaltenen Substanzen auf die Reaktion
des Flammen-Photometrischen Detektors (FPD) bestatigt.

Auf Betriebsmalzproben wurden verschiedene Verfahren der
DMS- und PDMS-Extraktion getestet. Die in dem Forschungs-
Institut fiir Brauerei und Malzerei in Prag (Abteilung spezialer
Analysen), in dem Institut fiir analytische Chemie der Tschecho-
slowakischen Akademie der Wissenschaften in Briinn und in den
Laboratorien der Firma Polar, Venezuela ausgearbeiteten Metho-
den wurden gegenseitig verglichen.

Die erzielten Ergebnisse bestatigten nicht im Fall der DMS die
gegenseitige Vergleichbarkeit der Methoden des Forschungsinsti-
tuts Prag mit Polar, Venezuela, was offensichtlich durch die Un-
terschiedlichkeit der analytischen Methode und die gewéhlte Art
der Auswertung erklarbar ist. Die Methode, die von der Firma
Polar entwickelt wurde, ergab im Vergleich mit den Methoden
des Forschungsinstituts Prag und dem Institut der Akademie in
Briinn in allen Fillen niedrigere Ergebnisse.

Die Methode des Prager Forschungsinstituts ist im Vergleich
mit den iibrigen Methoden zwar mit einem grosseren Arbeitsauf-
wand verbunden, ergibt jedoch bei DMS sowie auch bei PDMS
besser reproduzierbare Ergebnisse.

Fiir die Bestimmung des freien DMS bewihrte sich auch die in
dem Brimner Institut der Akademie ausgearbeitete Methode, zur
Bestimmung des Gehalts an DMS-Precursoren im Malz kann die-
se Methode jedoch nicht empfohlen werden.



