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Obsah dimethylsulfidu (DMS) v pivu je v sou¢asné dobé
rutinné€ stanovovan v mnohych laboratofich pomoci plyno-
vé chromatografie vyuZivajici headspace techniky. Detekce
DMS se provadi pievdzné pomoci plamenoionizaéniho
(FID) nebo plamenofotometrického detektoru (FPD)

1,2,.3].

[ Meto]dy stanoveni DMS resp. jeho prekurzori (PDMS)
v pivu lze pouze s drobnymi dpravami aplikovat na stano-
veni téchto litek v mladiné, nebot sloZeni matric je velmi
podobné.

S ohledem na absenci referenénich metod [3] je pro
kontrolni dcely nutno zaméfit pozornost na vzijemné po-
rovndni a diskusi metod statické headspace analyzy pracu-
jicich na principu interniho standardu (IS) a standardniho
ptidavku (SP), resp. posouzeni iteraéni metody autorti Lee
a Sieberta [4] vyuZivajici ke zpfesnéni vysledkii matema-
ticky model.

TESTOVANf PLAMENOFOTOMETRICKEHO DE-
TEKTORU (FPD) PRO STANOVENI DIMETHYL-
SULFIDU POMOC{ INTERNfHO STANDARDU
ETHYLMETHYLSULFIDU (EMS) V MLADINE
A PIVU

Plamenofotometricky detektor (FPD) se vyznaluje
znaénou nelinearitou a zdvislosti odezvy na typu matrice.

Z tohoto divodu byla studovana zivislost odezvy detekto-
ru FPD na koncentraci DMS resp. EMS v mladiné a pivu.

Zavislost odezvy detektoru FPD na koncentraci stano-
vené latky lze vyjadfit vztahem (1) [5, 6].

Y=k.c" (1)

kde Y je odezva detektoru
— konstanta
— celkovd koncentrace stanovované latky

konstanta zavisld na stavbé molekuly stanovo-
vané latky

|0

Testovéni detektoru FPD bylo provddéno za podminek
shodnych s témi, jez byly uvedeny v prvé &sti [5].
Ziskané vysledky jsou uvedeny v tab. I a 2.

Tabulka 1. Hodnoty exponentu n ziskané u riznych vzorkii 10 %
svétlych miadin metodou interniho standardu.

Vzorek mladiny Exponent n
- pro DMS pro EMS
1 1,2 1,3
2 1.8 1.6
3 1,5 1,4
4 1,3 1.3
5 1,5 1.4
6 1,9 1.8
pramér = 1,5 primér = 1,5
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Tabulka 2. Hodnoty exponentu n z(skané pro rizné vzorky 10 %
svétlych piv.

Vzorek piva Exponent n
& pro DMS pro EMS
1 1,7 1,7
2 1,2 1,1
3 1,4 1,3
4 1,5 1,6
5 1,9 1,9
6 1,3 1,4
7 1,1 1,1
8 1,6 1,5
9 1,5 1.5
10 1,6 1,7
prumér = 1,5 pramér = 1,5

Z téchto vysledki vyplyvé, Ze hodnota exponentu n za-
visf na druhu matrice a z tohoto diivodu je tuto skute¢nost
nutno brét v tdvahu pfi stanoveni obsahu DMS v ruznych
druzich mladin a piv.

V piipadé analyz stejného tpyu provoznich mladin resp.
piv Ize predpoklddat pouze nepatrné kolisdni hodnoty ex-
ponentu n, a proto vétSinou postaéi stanovit hodnotu ex-
ponentu n vyie uvedenou metodou pouze na zacitku po-
kusii. Naopak pfi pfesném stanoveni obsahu DMS v nez-
ndmém vzorku piva je vhodné v optimélnim pfipadé pro-
vést pfesné stanoveni exponentu n, nebot v pfipadé, Ze je
pouzita &asto uzanéné uvadéna hodnota n = 2 [1] nebo
kalibra¢ni kiivka DMS napf. ve 4% ethanolu, je moZno se
dopustit znaénych chyb (obr. I a 2).

Je ziejmé, ze odezva detektoru FPD je, kromé obsahu
alkoholu v matrici, silné ovliviiovéna i ldtkami koeluujici-
mi s litkou stanovovanou (tzv. quenching efekt) [4].
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— = odezva detektoru (j -10°°)
-~

0 50 100
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—= koncentrace DMS (pg/l)
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——— 12% svétle pivo (n =2)
——— 12%0 svétlepivo (n =1,7)
—— 490 vodny roztok ethanolu

Obr. 1. Porovndni kalibra¢nich krivek u vzorku 12% svétlého pi-
va konstruovanych pro riizné hodnoty exponentu n a modelové ka-
libracni kfivky DMS ve 4% vodném roztoku ethanolu
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Obr. 2. Porovndni kalibraénich kfivek ziskanych metodou stan-
dardnich pridavki u 10% svétlych piv riznych vyrobcii (n = 2)

POROVNANI OBSAHU DMS V MLADINE A PIVU
ZIISTENEHO POMOCI INTERNIHO STANDARDU
(IS) A STANDARDNIHO PRIDAVKU (SP)

Z praktickych diivodi je v b&zné praxi, kdy jsou zpraco-
vévéany vétsi série vzorkd, téméf nemozné pro kazdy vzo-
rek mladiny, resp. piva konstruovat vlastni kalibracni kfiv-
ku. Z tohoto divodu bylo provedeno porovnini metody
stanoveni DMS v mladiné a pivu pomoci metody SP a IS
pii hodnoté exponentu n rovné 2.

POSTUP STANOVENI DMS A PDMS V PIVE RESP.
MLADINE METODOU IS RESP. SP

Obsah volného DMS v mladiné a pivu lze stanovit pfi-
mo metodou statické headspace. PDMS Ize po jejich pre-
vedeni na DMS pomoci alkalické hydrolyzy stanovit shod-
nym zpusobem.

10 ml piva (10 g mladiny) se napipetuje do ampule
a pfid4 se 100 ul roztoku vnitiniho standardu EMS (konc.
10 mg/1 ethanolu) v pfipadé vyhodnoceni pomoci IS nebo
100 zd roztoku DMS (konc. 10 mg/1 96% ethanolu) v pfi-
padé vyhodnoceni pomoci SP.

Ampule se uzavfe septem a po temperaci se stanovi ob-
sah DMS. Pfi stanoveni celkového obsahu DMS (CDMS)
se pfidd do ampule jesté roztok 0,5 ml NaOH o koncen-
traci 10 mol/1 a po uzavfeni se obsah vafi po dobu jedné
hodiny na vodni ldzni. Po ochlazeni se stanovi obsah
CDMS jako suma puvodniho volného DMS a DMS uvol-
néného alkalickou hydrolyzou.

Obsah PDMS se vypoéte jako rozdil obsahu CDMS
a volného DMS. S ohledem na nelinearitu detektoru FPD
je nutno dbét na vzdjemnou porovnatelnost velikosti piki
DMS resp. EMS pii kalibraci a pfi vlastnim stanoveni.

VYSLEDKY POROVNANI OBOU METOD IS A SP

Porovnény byly vysledky ziskané u vzorki jednoho vy-
robee (tab. 3) i u vzorku ruznych vyrobeu (tab. 4). Kazdy
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Tabulka 3. Porovndni vysledkit obsahu DMS ve vzorcich piv jed-
noho vyrobce ziskanych metodou IS a SP (10 a 12 % svétld piva)

1S SP
Vzorek | obsah DMS  (s,),, | obsahDMS  (s.).
(ug/1) (%) (ug/1) (%)
1-12 % 30,6 12,6 14,1 13,7
2-12 % 25.6 18,1 25,5 143
3-12% 17.8 14,5 20,3 18,9
4—12 % 20,3 15,8 20,9 21,6
5—10 % 14.1 23.4 142 17.8
6—10 % 19,4 30,1 13,0 21,5
7-10 % 23.7 138 | 369 20.3
8—10 % 243 15.6 19,9 142
(s;)rcl = 18’0 (Sx_ )l:l = 17’8

t, = 0,461 te. = 1,895

(S0)ra = smérodatnd odchylka praméru &tyf nezavisljch méfeni
jednoho vzorku
(S )ra = smérodatnd odchylka pruméru souboru

Tabulka 4. Porovndnt vysiedkii obsahu DMS ve vzorcich piv riiz-
nych vyrobctt ziskanych metodou interntho standardu a standard-
ntho pridavku.

IS . SpP
Vzorek obsah DMS  (s,),., | obsah DMS (s,f,c,
(ug/1) (%) (ug/1) (%)
A — 10 % sv. 8,6 14,7 11,8 12,5
B — 10 % sv. 8,7 12,3 12,5 15,8
C — 11 % sv. 49 10,8 6,9 11,9
D — 11 % sv. 15,5 13,8 15,7 13,2
E — 10 % sv. 14,0 23,4 16,4 25,0
F — 12 % tm. 54 37,6 6,5 30,2
G — 12 % sv. 9,0 16,2 12,6 18,3
H — 12 % sv. 16,8 21,0 16,3 20,1
I — 12% sv. 220 18,5 20,6 17,6
J — 12% sv. 47,2 26,5 37,2 22,4
K — 12 % sv. 45,3 23,1 34,9 21,2
L — 12% sv. 29,8 19,6 24,6 16,5
M — Japonsko 15,7 17,2 18,1 15,7
N — Japonsko 10,0 16,9 12,4 17,8
pramér = 18,1 (), = 19,4 | primér = 17,6 (5,)., = 18,4
al t, = 0,359 e ™ 1,771

vzorek byl analyzovdn miniméalné ¢tyfikrét a u souboru by-
la vypoétena priméma relativni smérodatnd odchylka vy-
sledku jednotlivych vzorki (s,),,. Vzdjemnd porovnatel-
nost ziskanych vysledki u riznjch metod byla ovéfena
jednovybérovym T-testem [7]. Vypoétené (z,) a kritické
hodnoty (4) Studentova rozdéleni jsou uvedeny u pfi-
slusnych tabulek. Obdobné bylo postupovano pii porov-
ndni vysledki obsahu PDMS v jednotlivych vzorcich
(tab. 5).

Z uvedenych vysledka vyplyvaji nésledujici zavéry.
V piipadé volného DMS byla u obou metod dosaZena
uspokojivé shoda, pficemz Ize povaZovat docilené priumér-
né relativni smérodatné odchylky nepiesahujici 20 % za
uspokojivé.

V pfipadé PDMS nelze povazovat docilené vysledky za
vyhovujici a je zfejmé, Ze tento postup nevykazuje spravné
a presné vysledky. Vysoké hodnoty smérodatnych odchy-
lek opakovanych méfeni u jednotlivich vzorku lze vysvét-
lit pfitomnosti znaéného mnoZstvi konkurenénich reakci
(Maillardovych apod.) pusobicich zfejmé nestechiometric-
kou konverzi PDMS na volny DMS, popf. jeho nasledné

Tabulka 5. Porovndni metod interntho standardu a stan-
dardniho pridavku pri stanovent obsahu PDMS ve vzorcich piv
ruznych vyrobcu.

IS Sp
Vzorek obsal DMS (5| obssh DMS (s}
(ug/1) (%) (#/1) (%)
A — 11 % sv. 36,6 76 59,8 70
B — 12 % sv. 115 120 118 100
C — 12 % sv. 69,2 54 104 76
D — 12 % sv. 48,9 32 91,1 39
E — 12 % sv. 58,9 41 79,3 45
prumér = 65,7 (), = 64,6 | primér = 90,4 (5),, = 66
t, = 3,685 tee ™= 2,132

reakce s dalSimi ldtkami v silné alkalickém prostfedi. Je
otdzkou, zda lze povaZovat tento zpusob drastické alkalic-
ké hydrolyzy za vyhovujici.

STANOVENI DMS V PIVU POMOCI ITERACNIHO
POSTUPU

Tato metoda byla navrzena Lee a Siebertem [4] s ohle-
dem na neuspokojivé vysledky dosazené v oblasti kvantita-
tivni analyzy volného DMS v pivu. Autofi navrhli iteraéni
postup umoznujici pfesné stanoveni mocninového koefici-
entu n pro dané pivo v pomérné Sirokém koncentraénim
rozmezi pfitomného DMS. Vychazeji z toho, Ze lze veli-
kost odezvy detektoru FPD vyjadfit vztahem (1).

V pripadé, Ze k puvodné pfitomnému DMS ve vzorku
pfidime zndmé mnozstvi DMS, lze zapsat vztah (1) ndsle-
dujicim zpusobem:

Y=k.(x+c) )

kde Y je odezva detektoru
k — konstanta
x — nezndmé puvodni mnozstvi DMS
¢ — pridané mnozZstvi DMS
n — konstanta zivisld na stavbé molekuly stanovo-
vané litky

V této rovnici jsou viak jiz tfi nezndmé k, n a x. Aby
bylo moZné feleni, vysli autofi z pfedpokladu, Ze pfi
mnoZstvi pfidaného DMS fadové pievySujicim pivodni
obsah, volného DMS, Ize vliv piivodniho DMS na odezvu
detektoru zanedbat. Vhodnym feSenim rovnic pro oblast
vysokych a nizkych koncentraci DMS Ize vypocitat obsah
volného DMS ve vzorku i dal$i konstanty.

ProtoZe se jednd o pomémé ndro&ny vypocet, Lee a Sie-
bert navrhli pro oblast vysokych koncentraci DMS nasle-
dujici iteraéni postup (schéma I.). Rada dvojic hodnot Y,
¢ odpovidé odezveé detektoru na rostouci pfidavky znamé-
ho mnozstvi DMS k nezndmému vzorku odpovidajici dané
oblasti koncentraci. Vysledkem iteraéniho postupu je zna-
lost vzdjemné zévislosti n; a x; resp. k a x, a vypoltené
hodnoty x a n pro tuto oblast. V oblasti nizkjch koncen-
traci se postupuje podle ndsledujictho schematu (schéma
2.).

Spoletnym feSenim obou rovnic je jejich praseéik. Vy-
nesou-li se napiiklad na osu y piislusné exponenty n, pro-
ti x; ziskané pro oblast vysokych a nizkych koncentraci
DMS, prusecik obou pfimek odpovidd obsahu DMS ve
vzorku. Pfi analyze vzorku 12% piva byly ziskany nasledu-
jici hodnoty (tab. 6 a 7). Po vyneseni dvojic x; proti n,
u obou koncentralnich rozmezi odpovidd pruseéiku pii-
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mek hodnota exponentu n = 1,7 a obsahu DMS 35 ug/1
(obr. 3). V béiné praxi byl ve vétsiné pfipadi potiebny

Schéma 1. Vypocet kalibraént krivky pro oblast vysokych kon-
centract DMS (800—2000 ug/l)

Vstupni hodnoty (fada dvojic Y, c)

x=x+1
i=123...
x=0
(mocninova regrese)

n, proti X
Y =k, . (x; + c)n, — ziskdny kfivky
k; proti x;

graficky vypocet spole¢ného
feSeni pro oblast vysokych -
a nizkych koncentraci (obr. 3)

b.
(Lransform;ce dat)
iteraéni
rutina

VR e

Y

(linedrni refrse)

YI“'-A‘-*’B',(X,“‘C)

|

(vypocet X;.)
X1 =YY" 1/B,= Y™

Ku THKTE

£>0,01 - - &= 0,01 X, a n; pro vysoké

koncentrace

¢ = piidané mnozstvi DMS v rozmezi 800 az 2000 ug/1

Y = odezva detektoru po pfidavku DMS

x, = mnozstvi pivodniho DMS vypoéitané iteratnim cyklem
v jednotlivych krocich

k; = konstanta vypoétend iteraénim cyklem v jednotlivych kro-
cich

Tabulka 6. Hodnoty ziskané iteraénim postupem v oblasti vyso-
kych koncentract DMS (12% svétlé pivo).

i | ox n |k.10*| F |A.102]B,.10°°
1{0 1655 | 437 | 107,1 | 1,98 | 934
2| 72 | 1665 | 402 | 1094 | 783 | 9,14
3| 75 | 1,655 | 402 | 1094 | 833 | 9,14

i = pocet iteraénich kroku

X, = vypotitané mnoZstvi pivodniho DMS pomoci iteraéniho
cyklu

n, = mocninovy exponent

k, = konstanta

F, A, B; = proménné iteracniho cyklu

Schéma 2. Vypodet kalibraéni kfivky pro oblast nizkych koncen-
traci DMS (10—100 ug/l)

Vstupni hodnoty (fada dvojic Y, ¢)

postupnd volba x; = 10,20..........
S T DR

(mocninové regrese pro kazdé zvolené x;)

Y=k.(x + ¢

ziskdny n; a k; pro kazdé x, — vypocet pomoci
grafického feseni

pro oblast vysokych

a nizkych koncentraci

(Obr. 3)

¢ = pfidané mnozstvi DMS v rozmezi 10 az 100 ug/1
Y = odezva detektoru po pridavku DMS

x, = zvolené predpoklddané mnoZstvi DMS ve vzorku
k, = konstanta vypoétend v pfisluSném itera¢nim kroku

Tabulka 7. Hodnoty ziskané v oblasti nizkych koncentraci DMS
(12% svétlé pivo)

i X, n, k.10
1 20 1,365 1,65

2 30 1,595 0,46

3 35 1,707 0,25

4 40 1,818 0,14

5 50 2,036 0,042

| 1

0 10 20 30 40
—= koncentrace OMS (pg/l)

50

krivka pro nizke koncentroce OMS (tab.7)
—-—— kFivka pro vysoke koncentrace DMS(tab.6)

Obr. 3. Vysledné grafické uréeni obsahu DMS ve vzorku 12%
svétlého piva pomoct iteracni metody
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pocet iteranich kroku v oblasti vysokych koncentraci
DMS roven 5.

Pro vypocet pomoci iteraéni metody byl vypracovin
vlastni program umoznujici zpracovéni vysledki na poéita-
¢i pracujicim s jazykem Basic.

VZAJEMNE POROVNANI VYSLEDKU RUZNYCH
KALIBRACNICH METOD

V tabulce 8 jsou pro vzijemné porovnédni shrnuty vy-
sledky analyz piv pracujicich metodou IS, SP a metodou
iteracni.

Ze ziskanych vysledku vyplyva, Ze iteraéni metoda po-
skytuje vysledky srovnatelné s metodami IS a SP.

Tabulka 8. Porovndni vysledki stanoveni volného DMS pomoci
ruznych metod (10% svétlé pivo)

Iteraéni
Pivo ’ metoda Metoda IS Metoda SP
VZ. |obsah DMS| obsah DMS rozdil | obsah DMS  rozdil
(ug/1) l (ug/1) (%) (ug/1) (%)
A 6,5 .[ 49 =25 | 6,9 +8
B 28 22 21| 21 35
5 | % - +16 |56 +24
D 8,6 10 +16 12 +40
4 53 45 -15 | 35 34

Rozdil (%) = vyjadfeni rozdilu vysledki mezi metodami IS, SP
a iteratni metodou vztazené na vysledek iteraéni
metody

Pro dvojici iteraéni metoda = IS t, = 0,081
Pro dvojici iteraéni metoda = SP t, = 0,425
Pro dvoyici IS=SP t, =0,706
Pro vySe uvedené dvojice L = 1,944

O sprévnosti vysledki jsme se nemohli s ohledem na ab-
senci referenéni metody pro stanoveni DMS v pivu pre-
svédCit [3]. Lee a Siebert [4] navrhuji dal$i moznd zlepse-
ni této metody vyuZivajici moZnosti zavedeni koreké&nich
faktoru eliminujicich quenching efekt apod. Z praktické-
ho hlediska se jednd o metodu velmi ¢asové ndroé¢nou
a pro béZnou rutinni analyzu zt&Z upotfebitelnou, nebot
pro konstrukci kalibracnich kfivek je zapotfebi provést mi-
nimdlné 15 méfeni. Je diskutabilni, zda ma zpresniovani
vysledkd pomoci iteracni metody pfi komplikacich, se kte-
Iymi se pfi stanoveni DMS a jeho prekurzoru setkdvime,
prakticky smysl.

O potiZich spojenych se stanovenim volného DMS
a PDMS svéd¢i ostatné i skutecnost, Zze do souéasné doby
nebyla zvefejnéna referenéni metoda pro stanoveni volné-
ho DMS resp. PDMS v mladiné a pivu.

ZAVER

Vzijemnym porovndnim vysledki metod pracujicich
s internim standardem a standardnim piidavkem byla po-
tvrzena srovnatelnost téchto metod. Metodu interniho
standardu lze s vyhodou pouZit u vzorkii piv o zndmém
sloZeni a pfi jejich velkych sériovych analyzich. Metodu
standardniho pfidavku lze doporuéit zejména tam, kde
jsou analyzovany vzorky nezndmé a kde neni mo#no vy-
loudit vliv nezndmych koeluujicich litek na odezvu detek-
toru. Jak u metody interniho standardu tak i standardniho
piidavku je nezbytné dbéat na dodrZeni vzijemné srovna-

telnosti ploch piku latky stanovené a interniho standardu
resp. standardniho pfidavku, nebot nedodrZeni této zisa-
dy muZe pfi znacné nelinedrnosti odezvy detektoru FPD
vést k zavaznym chybam.

Iteraéni metoda do jisté miry nevyhody obou uvedenych
metod eliminuje, aviak pro svoji znaénou komplikovanost
a Casovou ndrofnost neni pro béZnou rutinni analyzu
vhodna.

Dosazené vysledky pfi stanoveni PDMS v mladiné a pi-
vu' nelze povazovat za uspokojivé. O spravnosti
a presnosti vyslednych hodnot lze s ohledem na jejich
znacné kolisdni pochybovat, aviak s ur¢itym odstupem je
mozno zskanych vysledki vyuzit napiiklad k porovnéni
ucinku raznych technologickych zdsahi ve vyrobé.
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Obsah volného DMS a jeho prekurzorii v mladiné a pivu lze
stanovit metodou statické headspace analyzy. Problémy spojené
s detekci DMS pomoci plamenofotometrického detektoru (FPD)
Ize eliminovat vhodnou volbou zpiisobu vyhodnoceni pomoci ka-
libraénich metod pracujicich na zdkladé interniho standardu nebo
standardniho pfidavku. Porovnénim vysledka byla potvrzena vz4-
jemnd srovnatelnost obou kalibraénich metod.

V piipadé PDMS se uspokojivych vysledka docilit nepodafilo.

Ovéfena byla i metoda stanoveni volného DMS zaloZend na
zpfesnéném vypoctu pomoci iteraéniho postupu. I kdyZ byla nale-
zena shoda mezi vysledky ziskanymi pomoci IS a SP a metodou ite-
racni, zd4 se byt z praktického hlediska pfinos itera¢ni mctody, pri
jeji vysokeé pracnosti spojené s konstrukci kalibraénich kfivek, dis-
kutabilni.

Yyauk, H.—Keaamep, B.—Ilnnnap, b.—Poccueposa,
3.—Beceast, JI.: KoiuuecTBeHHbIH AHANH3 CBOGOXHOIO
AMMETHICYAb(HEA H ero NPeKyPcopoR B COJIOE H NHBE.
II. KoangecTBennnlit aHATH3 AMMETHIACYIbHIAa H ero
IPEKYPCOPOB B OXMelIeHHOM cycae i muBe. KBac. npym.,
37, 1991, Ne 12, cTp. 329—334.

Conepxanne csoGognoro IMC u ero npekypcopos
B OXMEJIEHHOM CYCJiE MOXHO OIIpEfeHTh METOIOM CTa-
THYecKoro headspace amanmaa. IIpo6nemsl, cBsi3aHHBIE
¢ perekuued [IMC npu nomomm I1aMeHHOdoTOME-
TpHyeckoro gperexkropa FPD MoxHO HckmounTh nogxo-
ASWKMM BEIGOPOM cnocoba 06paGoTKM MOCPEACTBOM Ka-
AHOPOBOYHBIX METONOB, paGOTAIOMHX Ha OCHOBE HHTEp-
HOTO CTaHJapTa HIIK CTAHAAPTHOH A06aBKH. [Ipu conoc-
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TaBJIEHHH pe3y/JbTaToB Oblla MOATBEPXK/CHA B3aWMHas
CpaBHHMOCTh 06OHMX KanuGPOBOYHBIX METO/IOB.

B ciygae [ITIMC n0o6uTBCS YAOBNETBOPHTENbHBIX pe-
3yNbLTATOB HE YAAJIOCh.

Hccnenosancs W METOR ONpefeNieHHs cBOOOAHOro
JIMC, oCHOBaHHbBIH Ha YTOYHEHHOM PacyeTe NpH NoMo-
my urepaumd. HecMoTps Ha TO, 4TO ObLIO HAMAEHO
CXOJICTBO MEXIY pe3y/bTaTaMH, MOJNy4YeHHbIMH MpH MO-
mou UC u CI1 u METOAOM HTEpALHH, C MPaKTHYECKOH
TOYKH 3peHHs OJHAKO BKJIajl METO[a MTEPALHH NPH €ro
GOoNbLION TPYAOEMKOCTH, CBA3AHHOW C KOHCTPYKLHEH
Kann6pOBOYHbIX KPHBbIX, HET 6€3 COMHEHHH.

Culik, J.—Kellner, V.—Spinar, B.—Rossnerovd, Z.—Vesely, L.:
Quantitative Analysis of Free Dimethylsulphide and Its Precur-
sors in Malt and Beer IL. Quantitative Analysis of Free Dime-
thylsulphide and Its Precursors in Wort and Beer. Kvas. prim.,
37, 1991, No. 12, pp 329—334.

The content of free dimethylsulphide (DMS) and its precursors-
in wort and beer can be determined by the method of static head-
space analysis. Problems connected with the detection of DMS
using flame photometric detector (FPD) can be eliminated by the
right choice of the evaluation procedure. As the suitable evalua-
tion procedure can be recommended the calibration method with
an internal standard or standard addition. Both the calibration
methods give comparable results as prooved experimentally.
With the determination of precursors of free dimethylsulphide
(PDMS) no satisfactory results have been achieved. Further, the
method of free DMS determination using more precise calcula-
tion by iteration procedure has been tested, as well. Despite the

coincidence of results obtained with the internal stan-
dard, standard addition and iteration methods from the practical
application seems to be the iteration method too much complicat-
ed.

Culik, J.—Kellner, V.—Spinar, B.—Rossnerové, Z.—Vesely, L.:
Quantitative Analyse des freien Dimethylsulfids und seiner
Precursoren in Malz und Bier. II. Quantitative Analyse des
freien Dimethylsulfids und seiner Precursoren in Wiirze und
Bier. Kvas. prum., 37, 1991, Nr. 12, S. 329—-334.

Der Gehalt des freien DMS und seiner Precursoren in Wiirze
und Bier kann mittels der Methode der statischen Headspace-
Analyse bestimmt werden. Die Probleme, die mit der Detektion
des DMS mit dem Flammen-Photometrischen Detektor (FPD)
verbunden sind, kénnen durch die geeignete Wahl des Auswer-
tungsverfahrens mittels Kalibrationsmethoden eliminiert werden,
die auf der Basis des internen Standards oder der Standard-Zu-
gabe arbeiten. Durch den Vergleich der Ergebnisse wurde die
wechselseitige Vergleichbarkeit der beiden Kalibrationsmethoden
bestitigt.

Im Fall des PDMS konnten befriedigende Ergebnisse nicht er-
zielt werden.

Es wurde auch die Methode der Bestimmung des freien DMS
iiberpriift, die auf der prézisierten Berechnung mittels des Iterati-
onsverfahrens besteht. Wenn auch zwischen den Ergebnissen, die
mittels Internstandard und Standardzugabe und durch Iterations-
methode erzielt wurden, Ubereinstimmung festgestellt wurde,
scheint vom praktischen Standpunkt der Beitrag der Iterations-
methode wegen dem betrichtlichen, durch die Konstruktion der
Kalibrationskurven verursachten Arbeitsaufwand fraglich zu sein.



