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Prekursory sirnych tékavych latek jsou sirné aminokyseliny a hlavné sirna aminokyselina methionin. Byl sledovan obsah methioninu
v €eskych a zahrani¢nich pivech zakoupenych v obchodni siti. Byla optimalizovana metoda stanoveni methioninu v pivu pomoci plynové
chromatografie se selektivnim plamenofotometrickym detektorem. P¥i validaci metody se dosahlo téchto parametrd LOD 0,80 mg.I",
LOQ 2,5 mg.I'", R? 0,99974, RSD 13 %.

Mikulikova, R. — Svoboda, Z. — BeneSova, K. — Bélakova, S. — Marova, I.: Monitoring of Methionine in Czech and Foreign Beers.
Kvasny Prum. 57, 2011, No. 1, p. 8-12.

Volatile sulphur substances are precursors of sulphur amino acids, first of all sulphur amino acid metionine. Content of methionine
was studied in Czech and foreign beers obtained from the retail shops. The technique for the determination of methionine in beer was
optimized using the gas chromatography method with a selective flame photometric detector. Following validation parameters were
achieved: LOD 0.80 mg.I", LOQ 2.5 mg.I'", R? 0.99974, RSD 13 %.

Mikulikova, R. — Svoboda, Z. — BeneSova, K. — Bélakova, S. — Marova, l.: Die Verfolgung des Methionins in den tschechischen
und auslandischen Bieren. Kvasny Prum. 57, 2011, Nr. 1, S. 8-12.

Die Prekursors der sulfat-flichtigen Stoffe sind Sulfat Aminosduren und insbesondere die Sulfat Aminoséure Methionin. Es wurde der
Gehalt an Methionin in den durch Handelsketten gekauften tschechischen und auslandischen Bieren verfolgt. Es wurde eine Methode
zur Feststellung des Methionins im Bier mittels Gaschromatographie mit einem selektiven flammenfotometrischen Detektor optimiert.
Durch die Validierung der Methode wurden folgende Parameter LOD 0,80 mg.I"", LOQ 2,5 mg.I", R? 0,99974, RSD 13 % erreicht.
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1 UVOD

VétsSina sirnych sloucenin pfitomnych v pivu jsou netékavé latky
(aminokyseliny, bilkoviny, anorganické sirany). Tyto latky nejsou pfimo
odpovédné za nepfiznivé viiné a chuti piva, ale jsou dllezité jako pre-
kursory, ze kterych za ur€itych podminek mohou vznikat senzoricky
aktivni latky. Takto vzniklé slouceniny jsou ve vétsiné pfipadl tékavé
a jejich mnozstvi byva niz§i nez 1 % z celkového mnozstvi latek, které
maji ve své molekule siru a jsou obsazeny v pivu. Skute¢nd mnozstvi
latek odpovédnych za sirné vineé jsou proto extrémné nizka.

Methionin je esencialni sirnd aminokyselina. Je stavebni jednotkou
bilkovin a je donorem aktivnich methylovych skupin. Methionin zaha-
juje biosyntézu bilkovin, ale v ramci posttransla¢nich modifikaci byva
nasledné z N-konce peptidového fetézce odstépen [1,2].

S-methylmethionin vznika metylaci methioninu v cyklu sirnych ami-
nokyselin (obr. 1) a patfi mezi hlavni meziprodukty vzniku senzoricky
aktivnich latek béhem vyroby piva [2,3]. S-methylmethionin je hlavnim
prekursorem dimethylsulfidu.

Zcela pfevladajicim postupem analyzy obsahu sirnych aminokyse-
lin v redlnych vzorcich jsou chromatografické metody [4,5,6,7], pfe-
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1 INTRODUCTION

Most of sulphur-containing compounds present in beer are non-
volatile substances (amino acids, proteins, inorganic sulphates.
These substances do not directly account for unfavourable beer fla-
vors and odors but under certain conditions they may be important
precursors of sensorially active substances. These substances are,
in majority of cases, volatile and their amount is usually less than 1 %
of the total amount of the sulphur-containing substances in beer, i.e.
actual amounts of substances responsible for sulphur odors are ex-
tremely low.

Methionine is an essential sulphur amino acid. It is a construction
unit of proteins and a donor of active methyl groups. It opens biosyn-
thesis of proteins but subsequently, within posttranslation modifica-
tions, it is cleaved from the N-terminal side of a peptide chain [1,2].

S-methylmethionine is produced by methylation of methionine in
the cycle of sulphur amino acids (Fig. 1), it belongs to the principal
intermediates of the origin of sensorially active substances during the
beer production [2,3]. S-methylmethionine is a main precursor of
dimethyl sulphide.
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Obr. 1 Vznik S-methylmethioninu / Fig. 1 Origin of S-methylmethionine
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dev&im plynova chromatografie a kapalinova chromatografie. U ply-
nové chromatografie Ize navic vyuzit selektivni detektory [8,9,10].
Sirné aminokyseliny v8ak nelze plynovou chromatografii stanovit bez
derivatizace. Derivatizace se provadi ke zvySeni tékavosti a zlepseni
stability separovanych aminokyselin [6,7].

K derivatizaci sirnych aminokyselin Ize vyuzit nékolik derivatizac-
nich metod [6,7,8]:

* Esterifikace karboxylu bezvodym alkoholem v HCI a nasledna acy-
lace dalSich protickych funkénich skupin.

» Silylace protickych funkénich skupin za tepla v bezvodém prostiedi
pomoci trimethylsilyl nebo terc-butyldimethylsilyl derivata.

* Derivatizace alkyl chlorformiaty.

K detekci sirnych aminokyselin Ize pouzit FID (plameno ionizaéni
detektor) i FPD (plameno fotometricky detektor — selektivni pro sirné
latky) detektor. Velmi vyhodné je spojeni plynového chromatografu
s hmotnostnim detektorem.

2 EXPERIMENTALNI CAST

Chemikalie

D, L — methionin (Fluka, USA), pyridin (Merck, Némecko), ethanol
(ML Chemica, CR), methanol, 1-propanol, chloroform, ethyl chlorfor-
miat (Sigma Aldrich, USA), destilovana voda.

Vzorky piv

Ke sledovani obsahu volné sirné aminokyseliny methioninu v pivu
bylo analyzovéano celkem 48 rtiznych druhl ¢eskych a zahraniénich
piv zakoupenych v obchodni siti. Pro analyzu bylo vybrano 18 ¢es-
kych svétlych lezakd, 8 Eeskych svétlych vyéepnich piv, 6 Eeskych
tmavych piv a 3 ¢eska nealkoholicka piva. Déle bylo analyzovano
13 zahrani¢nich svétlych lezakl. Z toho byly 3 z Danska, 3 z Francie,
1 z Holandska, 2 z Japonska, 1 z Némecka a 3 z USA.

Priprava a zpracovani vzorki piv
25 ml piva bylo odpénéno v ultrazvukové lazni po dobu 15 min.
Takto pfipraveny vzorek piva byl pouzit na derivatizaci.

Derivatizace vzorkii

K 300 ul odpénéného piva se pfidalo 200 ul smési propanol-pyridin
(4:1), nasledné se pfidalo 25 ul ethylchlorformiatu. Smés se michala
3 minuty pfi laboratorni teploté, poté se pfidalo 700 ul chloroformu
obsahujiciho 1 % ethylchlorformiatu. Smés derivatizovaného vzorku
se po protfepani centrifugovala (5 min, 5000 min') a pak se 500 ul
organické faze prevedlo do nové zkumavky. Chloroform se odpafil
proudem plynného dusiku do sucha. Zbytek po odpareni se rozpustil
v 200 ul methanolu. Takto pfipraveny vzorek byl analyzovan plynovou
chromatografii.

Priprava standardi methioninu

Standard methioninu byl navazen na analytickych vahéach s pfes-
nosti na 0,1 mg, rozpustén v destilované vodé, kvantitativné preve-
den do 25 ml odmérné bariky a objem byl dopInén destilovanou vo-
dou po rysku. Rozsah koncentraci standardu methioninu byl 0,8 az
14 ug.ml'. Na derivatizaci bylo pouzito 300 ul standardniho roztoku.

Instrumentace a chromatografické stanoveni

Analyzy vzorku byly provadény na plynovém chromatografu (Trace
GC Ultra, Thermo Finigan, USA) s plamenofotometrickym detektorem
(FPD) selektivnim pro siru. K separaci analyzovanych latek byla pou-
zita kapilarni kolona RTX-5 (15 m x 0,32 mmi.d., 0,25 um, stacionarni
faze 5 % difenyl — 95 % dimethylpolysiloxan) s nasledujicim teplotnim
programem: po¢atecni teplota 100 °C po dobu 0,5 min, nar(ist teploty
6 °C.min" do 180 °C, setrvani 3 min, narlst teploty 10 °C.min"' do
280 °C, setrvani 1 min. Konstantni pritok nosného plynu He
1.5 ml-min~". Teplota SSL injektoru 250 °C, splitless rezim 0,8 min,
pratok 60 ml-min~'. Teplota detektoru 150 °C, pritok vzduchu
105 ml-min~', pratok vodiku 90 ml-min~', pratok dusiku (make-up)
20 ml-min~".

Identifikace analyzovaného methioninu byla provedena na zakladé
porovnani retencnich ¢asli se standardem, kvantifikace byla prove-
dena pomoci kalibraéni kfivky.

3 VYSLEDKY A DISKUSE

Vzorky piv byly pro stanoveni methioninu zpracovany optimalizo-
vanym pracovnim postupem [11], vlastni stanoveni methioninu bylo

The assay prevailingly used for the analysis of content of sulphur-
containing amino acids in real samples are chromatographic methods
[4,5,6,7], first of all gas chromatography and liquid chromatography.
There are many selective detectors that can be used in gas chro-
matography [8,9,10]. Sulphur amino acids however cannot be deter-
mined with gas chromatography without derivatization. Derivatization
is performed to increase volatility and improve stability of the amino
acids separated [6,7].

Several methods can be used for the amino acid derivatization
[6,7,8]:

e Esterification of carboxyl group with anhydrous alcohol in HCI and
subsequent acylation of other protic functional groups.

e Silylation of protic functional groups in anhydrous media at higher
temperatures using trimethylsilyl or terc-butyldimethylsilyl derivatives.

* Derivatization with alkyl chloroformates.

For the sulphur amino acid detection, the FID (flame ionization de-
tector) and FPD (flame photometric detector — selective for sulphur
substances) detectors can be used. Coupling of the gas chromato-
graph and mass detector is very advantageous.

2 EXPERIMENTAL

Standards and chemicals

D, L —methionine (Fluka, USA), pyridine (Merck, Germany), ethanol
(ML Chemica, CR), methanol, 1-propanol, chloroform, ethyl chloro-
formate (Sigma Aldrich, USA), distilled water.

Beer samples

To determine the content of free sulphur amino acid, a total set of
48 various brands of Czech and foreign beers purchased in retail
shops were analyzed. 18 Czech pale lager beers, 8 Czech pale dis-
pensed beers, 6 Czech dark beers and 3 Czech non-alcoholic beers
were selected for the analysis. In addition, 13 foreign pale lagers were
analyzed, of which 3 samples were from Denmark, 3 from France, 1
from Holland, 2 from Japan, 1 from Germany and 3 samples from the
USA.

Preparation and processing of beer samples
25 ml of beer were defoamed in the ultrasonic bath for 15 min. The
prepared sample was then used for derivatization.

Derivatization of samples

200 ul of propyl alcohol-pyridin mixture (4:1) was added to 300 ul
of aqueous solution of the defoamed beer, after that 25 ul of ethyl
chloroformate was added. The mixture was blended at the laboratory
temperature for 3 minutes and then 700 ul of chloroform containing
1 % ethyl chloroformate was added. The mixture of the derivatized
sample was shaken and then centrifuged (5 minutes, 5000 RPM),
subsequently organic phase (500 ul) was transferred to a new tube.
Chloroform was dry-evaporated in a stream of nitrogen gas. The
residue left after the evaporation was dissolved in 200 ul of methanol.
Subsequently, the sample was analyzed by gas chromatography.

Preparation of methionine standards

Standard of methionine was weighed on the analytical scales with
0.1 mg readability, dissolved in distilled water, quantitatively trans-
ferred to 25 ml volumetric flasks and the volume was completed with
distilled water to a scale line. Standard methionine concentrations
ranged from 0.8 to 14 ug.ml-'. For the derivatization, 300 ul of standard
solution was used.

Instrumentation and chromatographic determination

The samples were analyzed on the gas chromatograph (Trace GC
Ultra, Thermo Finigan) with the flame photometric detector (FPD) se-
lective for sulphur. For the separation of the analyzed substances, the
capillary column RTX-5 (15m x 0.32mm i.d., 0.25 um, stationary
phase 5 % diphenyl — 95 % dimethyl polysiloxan) with following ther-
mal program was used: initial temperature 100 °C for 0.5 min, increase
in temperature 6 °C.min"" to 180 °C, kept for 3 min, increase in tem-
perature 10 °C.min" to 280 °C, kept for 1 min. Constant flow of the
carrying gas He was 1.5 ml-min~'. Temperature of the SSL injector
250 °C, splitless regime for 0.8 min, flow rate 60 ml-min~". Temper-
ature of the detector 150 °C, air flow rate 105 ml-min~", hydrogen flow
rate 90 ml-min~', nitrogen flow rate (make-up) 20 ml-min-".

The identification of the analyzed sulphur amino acids was per-
formed based on the comparison of retention times with the stan-
dards, quantification was carried using the calibration curves.
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provedeno metodou GC/FPD. Jeho obsah byl vypogitan pomoci soft-
waru ChromCard 2.4.0 z kalibraéni kfivky (obr. 2). Identifikace vznik-
Iého N(O,S)-ethoxykarbonylpropyl esteru methioninu byla potvrzena
porovnanim naméfeného hmotnostniho spektra se spektrem uvadé-
nym v literatufe. Chromatogram vzorku piva je znazornén na obr. 3.
Hmotnostni spektrum vzniklého derivatu methioninu je na obr. 4.

Metoda pro stanoveni methioninu metodou GC/FPD s kapilarni ko-
lonou RTX-5 byla validovana [12,13]. Pro validaci byl pouzit odplynény
nahodné vybrany vzorek piva. Validované parametry byly vyhodno-
ceny s pouzitim softwarového programu Effi Validation 3.0 a valida¢ni
parametry jsou uvedeny v tab. 1.

Tab.1 Valida¢ni parametry / Tab.1 Validation parameters

LOD LOQ R2 RSD
mg.I" mg.l! %
Methionin /
Methionine 0.8 25 0.99974 13

Ke sledovani obsahu volnych sirnych aminokyselin v pivu bylo vy-
brano 35 ¢eskych a 13 zahrani¢nich piv. Jednalo se o 31 svétlych le-
248k, 8 svétlych vycepnich piv, 6 tmavych piv a 3 nealkoholicka piva.
Vysledky stanoveni methioninu jsou uvedeny na obr. 5-9.

Obsahy methioninu se v Eeskych svétlych lezackych pivech pohy-
bovaly v rozmezi 3,4-12,9 mg.I”" (obr. 5). Rozdily mezi jednotlivymi
druhy piv nebyly vyrazné, kromé svétlého lezaku (vzorek €. 17), kde
hodnota methioninu byla vyrazné vyssi (12,9 mg.I™").

Obsahy methioninu se v €eskych vy€epnich pivech pohybovaly
v rozmezi 4,0-6,0 mg.I=' a rozdily mezi jednotlivymi druhy piv nebyly
vyrazné (obr. 6).

Obsahy methioninu se v tmavych pivech pohybovaly v rozmezi
3,4-6,3 mg.I"" (obr. 7) a rozdily mezi jednotlivymi druhy piv nebyly
vyrazné.

Obsahy methioninu v nealkoholickych pivech se pohybovaly Vv roz-

Iyzovanych vzorku piv.

3 RESULTS AND DISCUSSION

Beer samples for methionine determination were processed using
the optimized method [11], methione was determined with the
GC/FPD method. Methionine content was calculated from a calibra-
tion curve (Fig.2) with ChromCard 2.4.0 software. Identification of the
produced N(O,S)-ethoxycarbonylpropyl ester of methionine was con-
firmed by the comparison of the measured mass spectrum with the
spectrum given in the literature. Chromatogram of a beer sample is
shown in Figure 3. Figure 4 shows a mass spectrum of the produced
of methionine derivative.

Determination of methionine using the method of GC/FPD with a
capillary column RTX-5 was validated [12,13]. For the validation a de-
gassed beer sample was used. Validated parameters were assessed
using the Effi Validation 3.0 software program and validation param-
eters are given in Tab. 1.

To determine the content of free sulphur amino acid in beer, a total
set of 35 various brands of Czech and 13 foreign beers were analyzed,
i.e. 31 pale lager beers, 8 pale dispensed beers, 6 dark beers and 3
non-alcoholic beers were selected for the analysis. The results of me-
thionine determination are given in Fig. 5-9.

Methionine content in Czech pale lager beers varied from 3.4-12.9
mg.I=" (Fig. 5). Differences between the individual beer brands were
not pronounced, with the exception of pale lager (sample no. 17) with
significantly higher value of methionine (12.9 mg.I"").

Methionine content in Czech dispensed beers varied from 4.0-6.0
mg.I-". Differences between the individual beer brands were not pro-
nounced (Fig. 6).

Methionine content in Czech dark beers varied from 3.4-6.3 mg.I"!
(Fig.7). Differences between the individual beer brands were not pro-
nounced.

Methionine content in non-alcoholic beers varied from 3.4-3.7 mg.I!
(Fig.8). These content were the lowest of all the beer samples ana-
lyzed.

Methionine content in foreign beers in pale lagers varied from
20.8-4.3 mg.I"' (Fig. 9). The highest methionine level was determined

450000000

R’lﬂN‘QB

plocha plow/area of peak

o 0 40 &0 80
& (mai}

Obr. 2 Kalibraéni kfivka methioninu / Fig. 2 Methionine calibration
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Obr. 5 Obsah methioninu v ¢eskych pivech — svétlé lezéky / Fig. 5
Methionine contents in Czech beers — pale lager
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Obr. 6 Obsah methioninu v ¢eskych pivech — vy&epni piva / Fig. 6
Methionine contents in Czech beers — dispensed beers

Obr. 7 Obsah methioninu v Ceskych pivech —tmava piva / Fig. 7 Met-
hionine contents in Czech beers — dark beers
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Obr. 8 Obsah methioninu v ¢eskych pivech — nealkoholicka piva /
Fig. 8 Methionine contents in Czech beers — non-alcoholic beers

Obsahy methioninu se v zahrani¢nich pivech u svétlych lezakd po-
hybovaly v rozmezi od 4,3-20,8 mg.I=' (obr. 9). Nejvyssi obsah met-
hioninu byl v danském svétlém lezaku (20,8 mg.I="), u tfi zahrani¢nich
piv se hodnoty pohybovaly v rozmezi 4,3—7, 6 mg.I='. Obsah methioninu
u zbyvajicich zahraniénich piv (9 vzork(l) byl pod mezi stanoveni.

4 ZAVER

Sirné aminokyseliny jsou pfirozenou soucasti jeémene, sladu i piva.
Kromé fyziologické role jsou v3ak tyto latky prekursory pfi vzniku té-
kavych sirnych latek, které mohou negativné ovlivnit senzorickou kva-
litu piva.

Byla sledovana sirna aminokyselina methionin jako hlavni prekur-
sor pfi vzniku tékavych sirnych latek v éeskych a zahrani¢nich pivech.
Obsah methioninu v Eeskych pivech se pohyboval v rozmezi 3,4-12,9
mg.l~". Nejvyrovnanéjsi obsahy byly u tmavych a u nealkoholickych
piv. Nejvétsi rozdily v obsahu methioninu byly u lezak(, kde nejvyssi
obsah methioninu byl prokdzan u vzorku piva ¢. 17. Ve v§ech ¢eskych
pivech byl obsah methioninu nad mezi stanoveni. V zahrani€nich pi-
vech byl obsah methioninu z celkem analyzovanych 12 vzorku zji§tén
pouze u 4 vzorkl. Jednalo se o piva z Danska (2), Francie a USA.
Ve v8ech ostatnich vzorcich zahrani¢nich piv byl obsah methioninu
pod mezi stanoveni.

Objektivni posouzeni pfi¢in téchto rozdild by vyZzadovalo konkrétni
znalost technologie vyroby jednotlivych analyzovanych zahrani¢nich

piv.
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Obr. 9 Obsah methioninu v zahrani¢nich pivech — svétlé lezaky / Fig. 9
Methionine contents in foreign beers — lager beers

in Danish pale larger beer (20.8 mg.I""), levels in three foreign beers
varied from 4.3-7. 6 mg.I='. Methionine content in remaining foreign
beers (9 samples) was under the limit of quantification.

4 CONCLUSION

Sulphur amino acids are natural component of barley, malt and
beer. Besides a physiological role, these substances are also precur-
sors of volatile sulphur substances that can negatively affect beer
sensory quality.

Sulphur amino acid methionine as a main precursor of volatile sul-
phur substances in Czech and foreign beers was studied. Methionine
content in Czech beers varied from 3.4-12.9 mg.I"". The most bal-
anced contents were in dark and non-alcoholic beers. The highest
differences in methionine content were in lagers where the highest
methionine level was determined in the beer sample no. 17. Methio-
nine content in all Czech beers was above the limit of quantification.
Methionine content in foreign beers was detected only in 4 samples
of the total set of 12 samples. These were beers from Denmark (2),
France and the USA. Methionine content in all the other samples of
foreign beer samples was under the limit of quantification.

Objective assessment of causes of these differences would require
actual knowledge of production technology of the individual analyzed
foreign beers.
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76. zasedani MEBAK v Rheinfeldenu

Ve dnech 14. az 16. fijna 2010 probéhlo
v Rheinfeldenu (Svycarsko) na pozvani
Feldschlosschen Getranke AG, Rheinfelden
zasedani komise MEBAK.

Jednani se zUc¢astnilo 23 delegatd, z toho
1 host.

V zasedacim sale pivovaru Feldschléschen
privital pfitomné pfedseda MEBAK Dr. Anger
a jménem hostitel(l Dr. Zlrcher.

Bez dalSich pfipominek byl schvalen pro-
tokol ze 75. zasedani MEBAK konaného ve
dnech 14. az 16. dubna 2010 v Linci.

Dr. Gresser prednesl zpravu o hospoda-
feni. Sekretafrka MEBAK pani Deutschmann
seznamila pfitomné se stavem prodeje
svazkd MEBAK v uplynulém obdobi.

Soucasné podal Dr. Gresser zpravu o stavu
internetovych stranek MEBAK.

Edi¢ni ¢innost MEBAK nadale probiha
uspokojivé. Byl dokoncen svazek Mladina,
pivo (koordinator Michael Anger —VLB Berlin,
dfive svazek Il.) a Michané napoje (koordina-
tor Dr. Elsbeth Julich — Ddhler Darmstadt).
S ohledem na velky rozsah cca 600 stran se
uvazuje o moznosti, ze by knizni forma obsa-
hovala pouze vybér zékladnich, nejcastéji
pouzivanych metod a zbyvajici metody by
byly pfistupné po registraci na internetovych
strankach MEBAK. Zakaznik by obdrzel p¥i-
stupovy kli¢ pfi koupi svazku a dle potfeby by
si mohl stahnout zbyvajici potfebné metody
elektronicky.

Zajemce zajisté potési zpravy, ze jiz byl
uveden na trh svazek MEBAK Getrankes-
chankanlagen vénovany problematice vycep-
nich zafizeni.

V sou€asné dobé byl dokoncen anglicky
preklad svazku Rohstoffe (Suroviny). DalSi
svazky MEBAK budou pfekladany do angli¢-
tiny v zavislosti na finan¢ni situaci MEBAK,
nebot edi¢ni ¢innost MEBAK je vyhradné fi-
nancovana z vytézku prodeje svazk(i MEBAK
a pfijma z reklam v nich uvefejnénych.

Dale byly pfitomnymi diskutovany otazky
spojené s Upravou stanov MEBAK. Pfedsed-
nictvo pfipravi pro nasledujici zasedanti jejich
finalni znéni k odsouhlaseni.

Byla jiz dokon¢ena smérnice pro analytic-
kou kontrolu a vyhodnoceni uéinnosti filtrac-
nich zafizeni (koordinator Dr. Stefan Kreisz —
Bagsvaerd, Dansko). P¥i jeji koupi obdrzi za-
kaznik pfistupovy kli¢, na jehoz zékladé si
bude moci stahnout pfislusné formulare z in-
ternetovych stranek MEBAK.

Pfed dokonéenim je i smérnice tykajici se
In-line méficich technik (koordinator Dipl.-
Ing. Roland Folz).

Prof. Rath referoval o poslednich poznat-
cich tykajicich se testovani modifikovaného
Carlsberg testu uréeného pro stanoveni gus-
hing potencidlu sladu. Na zékladé ziskanych
vysledkd byla experimentalné stanovena
hodnota 4,08 ml. Bylo doporuéeno, aby byl
modifikovany Carlsberg test dale oznaovén
nazvem Modifikovany Carlsberg test 2.0
a aby byly hodnoty mensi nez 5,0 ml povazo-
vany za jeho mez stanoveni.

Ve své zpravé o ¢innosti komise AHA (Pra-
covni skupina pro analyzu chmele) seznamil
R. Schmidt pfitomné s poslednimi vysledky
tykajicimi se sledovani stability standardu
ICE 2 a jeho nové testovanych nastupct, kan-
didatt na ICE 3.V porovnani se standardem
ICE 2 zatim vykazuje standard ICE3 stabilni
obsah alfa kyselin, naproti tomu obsah beta
kyselin je u standardu ICE3 pfiblizné o 5 %
niz8i. Od 1. 9. 2010 vstoupil v platnost novy
standard ICE 3, nicméné do vy€erpani zasob
v laboratofich Ize déle pouzivati standard ICE
2. Na protokolech je vSak tfeba uvadét, na za-
kladé jakého pouzitého standardu byly pre-
zentované vysledky ziskany.

Dr. Coelhan se ve své prezentaci vénoval
poznatkiim, ziskanym pfi dlouholetém vyvoji
a testovani vhodné metody pro stanoveni di-
methylsulfidu (DMS) a jeho prekurzor(
(PDMS) ve sladu. Hodnoty velmi ovliviiuje
doba filtrace a teplota. Vysledky ziskané po-
stupem tzv. studeného vyluhu vykazuji v pra-
méru o0 10 % nizsi vysledky. Obdobné bylo
doporuceno pfi kalibraci na PDMS pouzivat
alkalické prostfedi, nebot vodné roztoky pfi
kalibraci opét vykazuji o pfiblizné 10 % nizsi
hodnoty.

Dr. Klein seznamil pfitomné s vysledky kru-
hového testu pro stanoveni vapniku, hliniku
a zeleza v kfemeliné (hrubé a jemné) dle ME-
BAK. Testovan byl postup zaloZeny na vyluhu
pivem (spole€nym pro vSechny laboratore)
a ftaldtovym vyluhem. Vysledky ziskané fta-
latovym vyluhem byly (s vyjimkou hliniku)
lepSi v porovnani s vysledky ziskanymi vylu-
hem pomoci piva. Nicméné celkové nelze po-
vazovat ziskané vysledky za uspokojivé. Fta-
latovy vyluh poskytoval nizsi vysledky, avSak
v porovnani s pivem vykazoval nizsi rozptyl
vysledku. Ostatni U€astnici testu upozornilina
potfebu detailné specifikovat podminky ex-

trakce (typ tfepacky, zpUsob tfepani, pfesnou
teplotu a ¢as atd.). Na optimalizaci metod se
nadale pracuje. Obecné Ize fici, ze postup za-
lozeny na ftalatovém vyluhu lze s vyhodou
pouzit pfi kontrole kvality dodavané kifeme-
liny, nicméné pro vlastni potfebu pivovaru
|1épe vyhovuje vyluh provedeny vlastnim pi-
vem.

Otéazce problémd spojenych se stanovenim
redukovanych iso-alfa kyselin v pivu spole¢né
s iso-alfa kyselinami béhem jedné spole¢né
analyzy byla vénovana prednaska Dr. Coel-
hana. Byly zjistény problémy s koeluci a iden-
tifikaci pika jednotlivych izomer( iso-alfa ky-
selin a jejich redukovanych forem. Z tohoto
ddvodu nebude zatim navrzena metoda za-
hrnuta do zvefejnénych metod MEBAK.

O praktickych poznatcich ziskanych s na-
sazenim automatického analyzatoru Arena
30 od firmy Thermo Fischer v provoznich
podminkach referoval Dr. Zircher. Jedna se
o automaticky analyzator vybaveny davkova-
&em, pracujici na zakladé spektrometrickych
a enzymatickych metod. K jeho vyhodam
patfi jeho znaéna flexibilnost, kdy byla u nové
verze odstranéna softwarova i hardwarova
omezeni tykajici se rychlé zmény metod
u mensiho poctu vzork(. V souc¢asné dobé je
pfistroj v pivovaru Feldschléschen schopen
provadét v provoznim nasazeni dvanact
druhl pivovarskych analyz a dalSich tfinact
se chysta.Vyhodou je i malé mnozstvi vzorku
pro analyzu, nizka spotfeba reagencii a po-
mérné pfizniva cena spotfebniho materialu.
Na druhou stranu ma vS$ak pfistroj dosud
i mnohé slabiny. Trvanlivost nékterych rea-
gencii je Gasové omezena a pfistroj se zatim
nehodi pro analyzu tmavych piv. Lze tedy
konstatovat, ze je analyzator Arena 30 zatim
vhodny zejména pro velké pivovary. V sou-
Casné dobé probiha jeho testovani i v labo-
ratofich Veritas a Forschungsanstalt Geisen-
heim.

Jako host vystoupil se svou prednaskou
pan Richter z pokusného stfediska sladovny
firmy Weyermann/Bamberg. Pfednaska se ty-
kala vyvoje pokusné mikrosladovny a na ni
navazujiciho minipivovaru a destilacni apara-
tury.

77. zasedani komise MEBAK je planovano
na dny 14. az 16. dubna 2011 v némeckém
Kulmbachu.

Ing. Jifi Culik, CSc.
¢len MEBAK
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