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1. GVOD

Chemickd povaha liatek, vyrazné se podi-
lejicich na senzorickych vlastnostech piva,
je nesmimé rozmanitd. Kromé Sirokého
spektra mastnych kyselin nasycenych i ne-
nasycenych [1], niZich alkohold [2], hete-
rocyklickych sloucenin a mnohych dalSich
[3], se v pivu setkdviame s velmi pocetnou
skupinou tzv. karbonylovych litek. Do této
skupiny jsou fazeny zejména nékteré ketony
a cela rada nasycenych i nenasycenych al-
dehydu [4, 5].

Pomérné znafna tékavost senzoricky ak-
tivnich latek, mezi néZ patii i slouceniny kar-
bonylové, je divodem. pro¢ jsou tyto slou-
Ceniny stanovoviny prevazné metodami
plynové chromatografie. Kromé spravné
volby kolony a detektoru lze poklidat za roz-
hodujici vybér vhodného izolacniho postupu.
Jednotlivé pouZité metody se viak od sebe
diametralné 1i8i a silné zdvisi jak na chemické
povaze stanovenych litek. tak na zvoleném
zpusobu izolace analytu z matrice. S ohle-
dem na poZadavky kladené na mnoZstvi sta-
novenych litek béhem jedné analyzy lze po-
vaZovat pouZiti ndplfiovych kolon, aZ na
ur¢ité vyjimky (napf. stanoveni diacetylu
a dalSich vicindlnich diketonu) [6], za pfe-
konané. Jejich separacni schopnosti jsou ve

srovnani s kapilarnimi kolonami naprosto ne-
dostacujici. PouZivani novych typi kapilar-
nich kolon (fused silica), s moZnosti vyssi
tlousdiky filmu zakotvené faze (1.5 az 3 pm)
nebo zvétSeného vnitiniho priméru kolony
(0,53 mm, tzv. widebore resp. megabore ko-
lony), pfinasi moznost zvyseni kapacity ko-
lony s ohledem na mnoZstvi nastfikovaného
mnoZstvi vzorku na kolonu [7] pfi zachovani
jeji separacni uc¢innosti. Uvedené klady jsou
viak vykoupeny prodlouZenim jedné analyzy
pfesahujici mnohdy jednu hodinu. Kromé
nejcastéji pouzivaného detektoru plamenoi-
oniza¢niho (FID) [8,9] . detektoru elektro-
nového zichytu (ECD) [6.7] a plamenoioni-
zacniho detektoru s alkalickym kovem
(AFID resp. NPD) [10], 1ze za absolutné bez-
konkuren¢ni detektor pro tuto oblast pova-
Zovat hmotnostni detektor (MSD). Oproti
dfive pouZivanym hmotnostnim detektoriim
se soucasné detektory vyznacCuji nejen moZ-
nosti pracovat v raznych modech (EI, CI.
SIM). ale i vysokou citlivosti. Hmotnostni
spektrometrie pfinisi kromé moZnosti kvan-
titativniho vyhodnoceni i okamZitou moZ-
nost kvalitativniho vyhodnoceni pfisluiného
piku, coZ je v pfipadé piva, s ohledem na
velmi sloZité a ¢asto nepfehledné chromato-
gramy, naprosto nedocenitelné [11-13].

Rozhodujicim faktorem pro dosaZeni
pfesnych a reprodukovatelnych vysledka pii
sledovani karbonyld a ostatnich senzoricky
aktivnich latek v pivu je volba vhodného
zpusobu extrakce téchto latek z matrice. Kla-
sicky zpusob extrakce s vodni parou dnes
neni pokliddan za optimalni. privé s pfihléd-
nutim k jejich termolabilité a k moZnosti je-
jich nekontrolovatelnych ztrdt béhem desti-
lace. Navic lze tuto metodu pouZit pouze pro
nékteré skupiny litek. napf. niZsi alkoholy
a estery [14-16] a niZii mastné Kyseliny
[17.18].

V soucasnosti je v oblasti izolacnich tech-
nik ddvina pfednost neinvazivnim postupiim
predkoncentrace analyti, branicim jejich
ztratam a rozkladu. K preferovanym zpiiso-
bum patfi vakuova destilace tékavych litek
s vodni parou [10], metody dynamické he-
adspace na vhodném polymernim sorbentu
s vyuZitim kryofokusacniho néastavce u ply-
nového chromatografu [12,13.19] a metody
statické headspace [6, 20]. Jinou moZnosti je
vyuZiti klasickych extrakénich metod, na-
priklad vytfepini alkoholi, esteri a alde-
hydi do dichlormethanu pfipadné dalich
rozpoustédel [13, 21] s moZnym niislednym
piecisténim na sloupci vhodného sorbentu
[21].
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Tab. 1 Vybrané indikdtory stdrnuti piva

Nizev Cislo Rozsah

na chroma- | koncentraci
togramu (pg/)

2-methylpropanal 1 5-50

(isobutyraldehyd,

isobutanal)

2-methylbutanal 2 10 - 200

3-methylbutanal 3 5-100

(isovaleraldehyd,

isovaleral)

hexanal 4 0,1-5

heptanal 5 3-30

oktanal 6 05-15

trans-2-butenal 7 0.5-40

trans-2-oktenal 8 0.02-030

trans-2-nonenal 9 0.05-0,30

benzaldehyd 10 1-50

fenylacetaldehyd 11 10 -200

(fenylethanal)

2-furfural 12 20 - 3000

2-acetylpyrrol 13 100 - 600

3-methylbutan-2-on 14 1 - 100

etylester kys.

nikotinové 15 5-750

Pozn.: Cisla na chromatogramu znamenaji ozna-
Ceni jednotlivych pika odpovidajicich sloucenin
na obrazcich 1, 3.4, 6, 7. 8.

Nové mozZnosti skytd extrakee analytu na
pevné fazi. Jako vhodny sorbent lze pouZit
kromé bézné pouzivanych oktadecylovych
sorbenti i napfiklad sorbent obsahujici cyk-
lohexylové skupiny [22].

Docileny pokrok v pfistrojové technice
umoZiuje v oblasti plynové chromatografie
uplatnit i nékteré atypické chromatogratické
postupy. napfiklad pracovat s kombinacemi
nipliiové predkolony a kapilirni kolony.
I kdyz byla tato kombinace uspéiné vy-
zkousena pri analyze alkoholu, acetalde-
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Obr. | Chromatogram standardni smési karbonylo- s
vveh sloucenin na specidlni 60 m koloné DB-624 (vd-

zand fize)

hydu a ethylacetitu [9]. nedosdhla zatim,
s ohledem na komplikovanost technického
feSeni. vétiiho rozsifeni. Jinym zpusobem
umoziujicim paralelni stanoveni riznych li-
tek délenych na jedné koloné je multide-
tek¢ni usporadani plynového chromatografu
[24], kdy jsou jednotlivé skupiny litek sta-
noveny paralelné pomoci specifickych de-
tektort. Toto uspofadani je viak moZné pro-
vést pouze u omezeného poctu pristroji
a jeho vyuziti je dile limitovano mnoZstvim
stanovené latky v nastfikovaném objemu
vzorku. PouZiti hmotnostniho detektoru
viak ve vétdiné pripadu eliminuje nutnost
pouzivat toto pomémé komplikované zapo-
jeni.

Je tedy ziejmé, Ze vélSina vyie uvede-
nych postupi, kromé svych prednosti. trpi
i mnohymi nedostatky.

Pred nékolika lety uvedla na trh firma
Chrompack specidlni nastavce uréené pro
plynovou chromatografii pracujici na prin-
cipu dynamické headspace analyzy a kryo-
fokusace [Purge and Trap Injektor (PTI)
a jeho meodifikaci Thermal Desorption Cold
Trap Injektor (TCT)]. Snahou bylo vloZit
analytickym chemikim do rukou pomicku
umoziujici ziskat rychlym a neinvazivnim
zpusobem tékavé litky z vodnych roztoku.
V ¢lanku uvadime shrnuti zkuSenosti ziska-
nych pfi nasazeni PT1 a TCT pfi stanoveni
karbonylovych sloucenin v pivé. Radi by-
chom tim pfispéli k roz3ifeni zatim pomérné
skoupych znalosti v této oblasti.

Na zikladé literarniho pfehledu [25.26]
bylo vytypovino 16 pievizné karbonylo-
vych sloucenin povazovanych za indikatory
starnuti piva a jejich pomoci bylo provedeno
testovani PTI a TCT injektoru. Piehled vy-
branych karbonylovych sloucenin a orien-
tacni rozsah jejich koncentraci v pivu je uve-

den v tab. [ 1ak. jak je uvadén
v literatufe [25.26]. Jedna se o pfi-
blizné hodnoty, dolni hranice udidva
jejich priblizny obsah v Cerstvém
pivu, horni hranice znamend ex-
trémni hodnoty 2zjistiéné u starych
respektive uméle stafenych piv.

Jak vyplyva z rab. 1. je obsah
téchto latek v pivu pfiblizné o jeden
az tfi fady nizsi nez obsah béZné sta-
novovanych tékavych latek, ze-
jména vysSich alkoholi a esteru.
Z.této skutecnosti vyplyvi obtiznost
jejich stanoveni. nebot pouze doko-
nald separace piki na koloné muze
snizit na minimum nebezpeci pre-
kryti piku stanovené litky pikem
litky koeluujici.

2. VYBER VHODNE KOLONY

Otestovany byly zikladni typy
kapilarnich kolon s cilem vybrat
kolonu umoziujici stanoveni co
nejvétSiho spekira ldtek, pfipadné
jejich  skupin. ProtoZze zvolené
spektrum litek obsahovalo liatky
fyzikilné chemickymi vlast-
nostmi, velmi podobnymi ¢i nao-
pak diametrdlné odliSnymi. byly

odzKkouseny kolony nizko— 1 vysokopo-
ldrni.

Standardni nizkopolarni kolony SPB-3
a DB-5 o délce 30 m. vnitinim praméru
0.32 mm a tloustce filmu 0.25 pm ani vySepo-
larni kapilarni kolona firmy Hewlett Packard
smocend fazi Carbowax 20M o délce 50m,
voitinim praméru 0.25 mm a toudtce fize
0.15 pm, neposkytly uspokojivé vysledky.

Proto byla dile otestovina moderni po-
lirni kapilami wide-bore kolona DB-WAX
o délce 15 m. vnitfnim pruméru 0.53 mm
a tloudtce fize | pm. Docilené déleni lze,
s vyjimkou 2— a 3-methylbutanalu, 2-met-
hylpropanalu a 3-methyl-2-butanonu, pova-
Zovat za uspokojivé. U této skupiny latek,
tvofené z prevazné casti pétiuhlikatymi al-
dehydy. bylo nedokonalé déleni zpusobeno
s nejvetsi pravdépodobnosti omezenou dél-
kou pouzité kolony 1 nizsi tloustkou filmu
viazané faze. S ohledem nadocilené vysledky
u nizko- i vysokopolirnich kolon byla zvo-
lena pro daldi testovini speciilni nizkopo-
larni kapilarni kolona DB 624 o délce 60 m,
vnitfnim praméru (0,32 mm a tlousice filmu
1.8 um . BéZné se tato kolona pouziva pro
stanoveni naprosto odlisného spektra litek.
a to tékavych alifatickych halogenuhlovo-
diku. Docilené vysledky. jak vyplyvi z chro-
matogramu  smési 15 sledovanych litek
(obr.1), lze povazovat za velmi uspokojivé,
nebot pouze u 2-methylbutanalu. 3-methyl-
2-butanonu a t-2-butenalu nedoslo k doko-
nalé separaci. Celkovy cas analyzy 45 minut
lze povazovat rovnéz za vyhovujici. Pro dalsi
pouziti s PTI byla proto zvolena tato kolona.

3. VYUZITI PTI INJEKTORU PRI
STANOVENI KARBONYLOVYCH
SLOUCENIN V PIVU
Mechanismus funkce Purge and Trap In-

u
P

|I a
3

|

Obr: 2 Schema PTI injektoru

I — Nddobka se stripovanou matrici, 2 —
Kondenzor, 3 — Desorpcni édst, 4— Komitrka
chlazend kapalnym dusikem, 5 — Vyhrivand
adporovd picka
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Obr. 3 Chromatogram modelového roztoku karbonylovyeh
sloucenin ziskanveh pomoci PTI injektoru (10 ml, koncent-

race 67 Hg/l)

jektoru (PTI) je ziejmy z obr:2. Analyt je vy-
plichnut proudem dusiku z roztoku umisté-
ného v nadobce injektoru. Po prichodu kon-
denzorem. kde je stripovaci plyn zbaven
vihkosti, postupuje dusik s analytem pres
desorpCni Cist (v této modifikaci vyfazena
7z ¢innosti) do kryofokusaéni ¢asti pfistroje.
Ta je tvofena specidlni kfemennou kolonou
umisténou v odporové picce. Béhem stripo-
vaci faze je tato ¢ast chlazena tekutym dusi-
kem. pficemz dochdzi ke kryofokusaci
(predkoncentraci analytu vymraZenim) na
sténdch kifemenné kolony. Po ukonceni stri-
povani je zapojeno odporové vyhfivini
picky. které umoZni béhem nékolika sekund
dosdhnout pozadované desorpéni teploty
(200 az 240 “C). Tim dojde k vyplachnuti
zachyceného analytu na kolonu plynového
chromatografu. Vyhodou této metody je
tedy pfedkoncentrace analytu a jeho nastiik
na kolonu v pomérné velmi tzké zoné.
MoZnost vyuziti této metody byla nej-

Tab. 2 DosaZené meze detekee sloucenin pri
nasazeni PTI — stripovany objem 10 ml

— —

Sloucenina Mez detekce
pg/l
2-methylpropanal 5
3-methylbutanal 5
suma 2-methylbutanal +
3-methylbutan-2-on 1
t-2-butenal 5
hexanal 5
furfural 10
heptanal 2
benzaldehyd 2
1-2-oktenal 2
fenylacetaldehyd 10
acetylpyrrol 10
t-2-nonenal 10
etylester kyseliny nikotinové 5

drive odzkousena na mode-
lovém roztoku 4% ethanolu
a dile na redlném vzorku
piva. Ze vzhledu chromato-
gramu na obr. 3 je zfejma
jeho odlidnost od chromato-
gramu ziskaného klasickou
split-splitless metodou na
téZe koloné (obr: /). Kromé
zmén relativnich moldrnich
odezev jednotlivych kom-
ponent, zpusobenych jejich
rozli¢nymi fyzikilné-che-
mickymi vlastnostmi uplat-
fujicimi se v ethanolickém
roztoku, doslo k prekryti
piku acetonu mohutnym pi-
kem ethanolu vystripova-
ného spolu s ostatnimi sle-
dovanymi latkami.

Soucasné doslo i k po-
sunu reten¢nich ¢asu zpuso-
benych nejen nutnosti pou-
Zit vys8i tlak na koloné
s ohledem na zafazeni kry-
ofokusacniho nastavce, ale
i uplatnénim tzv. solvent
efektu vyzna¢ného pro ob-
last kapilami chromatografie.

Po pocatecnich obtizich zpasobenych nad-
mérmym pénénim vzorku, které se podafilo
odstranit pouzitim vhodného odpéiovaciho
pripravku a volbou spravné porovitosti sint-
rového skla u stripovaciho nastavcee, bylo pfi-
kroceno k nasazeni PTI pro analyzu redlnych
vzorka piv. Chromatogram redlného vzorku
piva na PTI je uveden na obr: 4. DosaZené de-
tekéni limity pro jednotlivé slouceniny. pri
poméru signal/Sum roven 3/1. jsou uvedeny
v tab. 2.

Podminky plynové chromatografie
a PTI

Analyzy byly prova-
dény na plynovém chro-
matografu Chrompack CP [} -
9001 vybaveném PTI (vy- 2.6
hradné splitless mad).

Kolona kapildrni kie- [
mennd DB-624 (firmal & - 2 ',
W). délka 60 m. vnitini -
pramér 0.32 mm. tloustka
filmu fize 1.8 pm.

Plamenoionizacni detek-
tor (FID)

nosny plyn: dusik [#4 14
tlak na koloné: 85 kPa

Teplota nastfiku: 240 °C P
Teplota detektoru: 240 °C ‘ £ 3
Teplotni program pece: aa ¥ 10
40 °C (15 min.) :
=5 7C/min. - 200 °C ;

(5 min.) — 40 "C/min. I &
~240 °C (7 min.) o "

Program PTI [ == 15
Doba predchlazeni ko- |
murky chlazené tekutym
dusikem: 2 min.

Teplota komirky chlazené tekutym dusi-
kem: - 120 °C

Teplota desorpce (po vyhfiti odporové
picky): 220 °C

Doba stripovani: 10 min.

DosaZené meze detekce nebylo moZno ve
vét§iné pfipadd povaZovat za optimalni
a v nékterych pfipadech, kdy se mnoZstvi
stanovenych litek v pivé pohybuji pod hra-
nici | pg/l. je lze povaZovat za naprosto ne-
vyhovujici. Divodem je kromé zna¢né roz-
pustnosti stanovenych latek ve vodném
alkoholickém roztoku i z konstrukénich di-
vodlii omezeny objem stripovaného vzorku,
ktery &inil v naSem pfipadé pouze 10 ml.

Jak vyplyva z vySe uvedenych hodnot
v tab. 2. s vyjimkou furfuralu. 3-methyl-
butanalu a etylesteru Kyseliny nikotinové,
nebylo by za téchto podminek mozné,
s ohledem na dosaZeny detek¢ni limit, sle-
dovat zmény obsahu jednotlivych slouce-
nin charakterizujici proces starnuti piva.
Z tohoto divodu byla provedena prestavba
PTI na TCT, s cilem zvysit citlivost uve-
dené metody. Toto pfistrojové usporadani
umoziuje proviadeét stripovini vétsich ob-
jemu vzorku (az S00 ml) mimo vlasini TCT
injektor, a tim do ur¢ité miry zvysit citli-
vost metody.

4. VYUZITI TCT INJEKTORU PBI
STANOVENI KARBONYLOVYCH
SLOUCENIN V PIVU
Schema TCT injektoru je znidzornéno na

obr. 5. Pfi tomto uspofadani je vzorek stri-

povin mimo vlastni injektor a analyt je za-
chycen na sorpéni trubicce plnéné sorben-
tem Tenaxem. Po ukonceni stripovini je
sorpeni trubi¢ka vioZena do desorpéni Cisti
injektoru a po tepelné desorpci je analyt za-
koncentrovan v kryofokusacnim ndstavei
obdobné jako tomu bylo u PT1. Vyhodou to-

2.7.14

Obr. 4 Chromatogram redlného vzorku piva pri pouZiti PTI
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Obr. 5 Schema TCT injektoru

1= desorpcni Edst obsahujict trubicku plné-
now sorbentem, 2 — komirka chlazend ka-
palnym dusikem, 3 — vvhiivand odporovd
picka

hoto zplisobu je moZnost stripovat vétsi ob-
jemy vzorku, nevyhodou nutnost manualni
manipulace pfi stripovini a vkladani sorpéni
trubicky do TCT.

Podminky plynové chromatografie
aTCT

Analyzy byly providény na plynovém
chromatografu Chrompack CP 9001 vyba-

5.0
FLR {
} 5.0 F—

Obr. 6 Chromatogram standardni smési karbonyvlovych sloucenin Zis-

veném TCT nastaveem (vy- | .o
hradné splitless méd) a na |
shodné koloné a za stejnych
podminek jako v predcho-
zim pfipadé. pouze program
TCT se od predesiého hsil.

Program TCT

Doba predchlazeni

komurky chlazené tekutym i
dusikem: 2 min. f e
Teplota komurky chlazené {
tekutym dusikem: — 120 °C
Niplii sorpéni trubice
Tenax TA, 90 mg.
porovitost 0.35/0.25 mm . |
35/60 mesh [22
Teplota desorpce ze toa 2
sorpcni trubicky: taw
280 °C (28 4
Teplota desorpce (po [ n
vyhriti odporové picky): booes =
270 QC P
Doba stripovani 10 min.

2,714

Obr. 7 Chromatogram modelového roztoku karbonylovych

Obdobné jako u PTI byl
i zde patrny rozdil mezi
identifika¢nim  chromato-
gramem ziskanym primym nastfikem 1,5 pl-
roztoku karbonylovych slougenin v abs.
ethanolu na loZe sorbentu (0br.6) a chroma-
togramem vystripovaného modelového roz-
toku 4 % ethanolu obsahujiciho 37.5 pg/l
jednotlivych  karbonylovych  sloucenin
(obr: 7). Na obr. 8 je prezentovin chromato-
gram redlného vzorku piva po tepelném So-
kovini. Ziskané poznatky 1ze shrnout do na-
sledujicich bodi:

a) Docilené zvy3eni citlivosti bylo v po-
rovnani s PTI pfiblizné pétindsobné. Jeho

1 H.oa

kanych pomoci TCT (primy ndstrik 1.5 pl standardu na sorbent)

sloucenin ziskany pomocti TCT (500 ml, kone. 37.5 ug/l)

prakticky pfinos je viak diskutabilni s ohle-
dem na skuteCnost. Ze dochdzi soucasné
k zakoncentrovani i Sirokého spektra dopro-
vodnych ldtek prevySujicich fadové obsah
pritomnych senzoricky aktivnich karbonylo-
vych litek. Piky téchto doprovodnych litek
mohou svou velikosti prekryt piky stanove-
nych karbonylovych sloucenin, a tim zne-
hodnotit vysledky analyzy.

b) Optimdlni teplota pro stripovani kar-
bonylovych litek ¢ini 35 °C.

¢) Pfi stripovani vétsich objemia matrice

Obr. 8 Chromatogram redlného vzorku piva ziskany pomoci TCT
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(500 ml) dochazi pii této teploté k sorpci
znacného mnozstvi vody a ethanolu na loZi
sorbentu. Pfi nasledujici kryofokusaci do-
chazi k zamrzdni kryofokusacni Kapildry
a k zahlceni kolony. MoZnou obranou je
pouze zpétné vysuSeni sorbentu proudem
dusiku. Dusledkem jsou viak znacné ztraty
C; a Cs karbonyli na pocitku chromato-
gramu,

d) Vy3Sevrouci slou¢eniny, zejména ethy-
lester kyseliny nikotinové a acetylpyrrol vy-
kazuji velmi nizké vytéZnosti.

e) U TCT bylo pozorovino i zhorSené dé-
leni t-2-oktenalu a fenylacetaldehydu. Du-
vodem je zfejmé usazovini vrstvicky vody
ajeji difuze do silné vrstvy vizané fize, atim
zhorseni délicich vlastnosti kolony.

5. ZAVERY

Z dosaZenych vysledkt na PTI resp. TCT
injektoru lze vyvodit ndsledujici zavéry. Pro
stanoveni karbonylovych sloucenin v pivé
nelze povaZzovat nasazeni PTI v dané konfi-
guraci za pfili§ vyhodné. Davody jsou nd-
sledujici. Maly objem stripovaného vzorku,
ktery je nutné volit s ohledem na konstrukcni
uspofadani PTI a silnou pénivost matrice,
zhorSuje detekéni limit metody. Konstrukéni
uspofadani PTI s vymraZzovatem vodnich
par zafazenym pred kryofokusaéni ¢asti pri-
nasi i dalSi problémy. Kromé odstranéni
vody zde zfejmé dochdzi i k vymraZeni sta-
novenych latek, coZ se projevuje zfetelnym
pamétovym efektem.

Na rozdil od PTI umoZiuje TCT stripo-
vani velkého mnozstvi vzorku (500 ml
i vice) a nejsou zde tak velké problémy s jeho
pénénim. Nutnost pfedsuseni loZe sorbentu
pred kryofokusaci viak pusobi ztrity nékte-
rych tékavych karbonylovych sloucenin.

Zd4 se, Ze ani vy3e uvedené vyhody TCT
nestac¢i na odstranéni problému pusobenych
vysokym dosazenym detekcnim limitem,
ktery se pohybuje v oblasti jednotek pg/l.
V piipadé t-2-oktenalu a t-2-nonenalu, je-
jichz prirozené koncentrace leZi o dva fady
nize, bude proto nutné pouZit jinou metodu
stanoveni, zaloZenou napfiklad na vhodné
derivatizaci.

Jednim z nejvétsich problému, se kterym
jsme se setkali. jsou aZ nékolikafddové roz-
dily v obsahu nizSich alkoholu, estert i ji-
nych litek a senzoricky aktivnich karbony-
lovych ldtek v pivé. Ve svém dusledku to
znamend, ze piky nizSich alkoholi a estert
mohou po pfedkoncentraci prekryt piky sle-
dovanych senzoricky aktivnich litek. a tim
naprosto znehodnotit dosaZzené vysledky. Do
jisté miry lze tento problém vyfesit volbou
vhodné kolony, aviak bez moznosti konfir-
mace Cistoty jednotlivych piki pomoci
hmotnostniho detektoru zde neustile pre-
trvivda nebezpe¢i faleSné pozitivnich vy-
sledkii. Nasazeni béZného plamenoioni-
zacniho  detektoru (FID) ve spojeni
s kryofokusaci se ukdzalo s ohledem na vy3e
uvedené skuteénosti jako neprilis vhodné,
nebot se nejednd o selektivni detektor. Za
perspektivni lze povaZovat v pripadé kryo-
fokusace pouze spojeni s hmotnostnim de-
tektorem.

Urcitym zpasobem, jakym lze nedostup-
nost hmotnostniho detektoru do jisté miry
eliminovat. je provedeni selektivni derivati-
zace karbonylovych slou¢enin. Vyhodou je
zvyseni odezvy detektoru pouze pro vybra-
nou skupinu stanovenych latek. Pouziti de-
tektoru elektronového zichytu (ECD) by tak
umoznilo i stanoveni t-2-oktenalu a t-2-non-
enalu, tj. latek, jejichZ obsahy leZi aZ o dva
fady niZe, neZ obsahy ostatnich karbonylo-
vych sloucenin. Poznatky ziskané v této ob-
lasti budou prezentoviny v dal$im ¢lanku.
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