Piispévek ke stanoveni vy$sich alkoholii v pivé

683.41:543.8 547.427

ing. JAN VOBORSKY, Ing. MIROSLAV KAHLER, V§zkumny Gstav pivovarsk§ a sladafsky — Praha

1. OvVoD

Tékavé sloZky piva ovliviiujici jeho aréma i chut vzni-
kaji prevaZn& jako vedlej$i produkty pfi hlavnim kva-
Zeni. Vyznamnou skupinu téchto latek tvoFi vy33i alko-
holy. VZeobecné se soudi, Ze pfekroceni obsahu vy33ich
alkoholii nad urditou hodnotu, kterd je povaZovédna u da-
ného piva za normdlni, nepfiznivé piisobi na chut a viini
[1, 2, 3, 4]. Jejich koncentrace souvisi nepfimo i s pro-
cesem starnuti piva, nebot se miZe ve vEt3i mife pfi
vys8i koncentraci uplatnit vliv aldehydd, vznikajicich
oxidaci pfisludnych alkohollt [5]. Pravidelné sledovéni
obsahu vy&8ich alkohold, zvl1a§té u 3pickovych piv, miZe
byt do uréité miry ukazatelem dodrZovéni technologické
kazné. Zmény vyvolané odliSnym sypanim, rmutovacim
postupem, kmenem kvasnic, teplotou apod. projevi se ve
veét§ing pripadd také zménou koncentrace vy3Sich alko-
holi. Je proto vyhodné kontrolovat jejich hladinu
i v priibéhu vyroby.

Z literarnich ddaji nevyplyva vZdy jednoznaéné, kte-
ré alkoholy jsou zahrnuty v celkové hodnotg, zejména
neni-li uvedena analytickd metoda. Nejspolehliv&jsi vy-
sledky se ziskaji nékterou separafni metodou, ktera do-
voluje stanovit jednotlivé alkoholy samostatné&. V dnes-
ni dobé je nejvyhodnéjsi plynova chromatografie [6, 7,
8]. Podle pouZité zakotvené fdze mohou se b&Zné urcit
v pivé tyto alkoholy: n-propanol [P(OH])], 2-metylpropa-
nol-1 [iB(OH)], butanol [B(OH)], 3-metylbutanol-1
[iA(OH)], 2-metylbutanol-1 [A(OH)+] a 2-fenyletanol
[FE(OH)]. Stanoveni vy$8ich alkoholli plynovou chro-
matografii je v soucasné dob& u nas pro vétsinu pivo-
varil nedostupné, protoZe laboratofe nemaji k dispozici
piislusné piistroje. Proto zlstdvaji stale pritaZlivé po-
mérné jednoduché kolorimetrické metody. S alkoholy
reaguje Fada ldtek za vzniku barevnych roztoklt nebo
sraZzenin [9]. VétSina kolorimetrickych metod je zaloZe-
na na Komarovského reakei [10], pfi niZ plsobenim
aromatickych aldehydii v prostfedi konc. H,S0; vzniké
Zlutohneédé aZ cCervenofialové zbarveni. Reakce neni spe-
cifickd pouze pro vyssi alkoholy, zbarveni poskytuji také
nékteré estery mastnych kyselin, hydroaromatické slou-
¢eniny, fenoly, sloufeniny s dvojnou vazbou v Fetézci a
slougeniny s tfi¢lennym kruhem. Reakce je také pozitiv-
ni u nékterych ketonli a aldehydd /[11, 12]. Uvedeny
princip pouZili ke stanoveni alkoholli v destilatu Kreis -
-Basel [13] a Fehlenberg [11]. Jejich postup pozdgji

upravil Boruff a doporué&il pouZivat misto salicylaldehy-
du k vybarveni 4-dimetylaminobenzaldehyd [14, 15].
Uvedenou metodu pro stanoveni alkohold v pivEé modi-
fikovali De Clerck [18] a Pfenninger [17, 18].

Se 4-dimetylaminobenzaldehydem PDABA déavaji pozi-
tivni reakci tyto alkoholy:

iB(OH) — Zlutohn&dé zbarveni

B(OH)

iA(OH) ¢ervenofialové zbarveni riizné intenzity
A[OH)+

Kvantitativni vyhodnoceni intenzity zbarveni vzorku
je zavislé na sloZeni standardniho roztoku, pouZitého
k sestrojeni kalibra&ni kfivky. Pfenninger urtil sloZeni
kalibratni smési na zakladé analyz 30 3v¢carskych piv
[17], zatimco De Clerck zvolil jednoduchou smés izo-
butylalkoholu a izoamylalkoholu v poméru 1 : 4. Ob& mo-
difikace se 1i3i pripravou vzorku k méfeni. Podle Pfen-
ningera reaguji castetn® s cinidlem i estery, a proto
jejich vliv rudi zmydelnénim vzorku pfed vlastnim mé-
fenim. Vzhledem k tomu, Ze pfevdZnou &ast esterl tvofi
octan etylnaty, pfedpokldda se zanedbatelny vliv uvol-
nénych alkohold na kone¢ny odstin zbarveni.

2. ANALYTICKE METODY

2.1 Kolorimetrické stanoveni vyssich alkoholi podle
Pfenningera

2.1.1 Chemikdlie

1g 4-dimetylaminobenzaldehydu se rozpusti v rozto-
ku 5 ml konc. H;S04 (p = 1,84) a 90 ml H;0 (dest.) v od
mérné bafice (100 ml) a potom se doplni k znamce
vodou.

Cisté predestilované alkoholy pro pfipravu standardni
smési [B(OH], iB(OH), iA(OH) A[(OH])*], etanol.

2.1.2 Pracovni postup

Do zabrusové 500 ml baiiky se odméfi 200 ml piva a
oddestiluji se 4/5 objemu (160 ml) do zdbrusové 250 ml
baiiky, kterd se chladi ledem. Destilat se potenciomet-
ricky titruje 0,2 N NaOH do pH = 8,2. K roztoku se po-
tom pfida 10 ml 0,2 N NaOH a vafi se pod zp&tnym chla-
ditem 2 hodiny. Po ochlazeni obsahu baiiky se titruje
roztokem 0,2N H,S0; zpé&t na hodnotu pH = 8,2. Po
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neutralizaci se z roztoku oddestiluji 3/4 objemu do 200
ml baiiky chlazené ledem. Po ukonéeni destilace se bafi-
ka doplni vodu ke znamce. Z rozdilu spotfeby 02N
H,S0, a pridangch 10ml louhu pfed zmgdeln&nim se
miZe vypofitat mnoZstvi ester(i. Jeden ml 0,2N NaOH
odpovidda 17,6 mg octanu etylnatého. Stanoveni je vSak
orienta&ni, nebot rozptyl hodnot mezi tfemi stanoveni-
mi je tak vysoky, Ze Gdaje ztrdceji statistickou spoleh-
livost. Vysledky byvaji aZ Ctyfikrat vyS3i neZ vysledky
ziskané plynovou chromatografii.

2.1.3 Kolorimetrickd reakce

Do zkumavky se zabrusovou zatkou obsahu 20ml se
napipetuji 2 ml destilatu a obsah se vytemperuje na 0°C
v ledové lazni. Potom se pfida 1 ml reagenéniho roztoku
a po 3 min se kapalina ve zkumavce diikladn& promi-
chd. K tomuto roztoku se déale opatrn& pfileje 10 ml
(pFesné&) koncentrované H2SO4 za neustdalého chlazeni a
michéni. Zkumavka se potom uzavie zdtkou a ponofi
se na 20 min (me&Fit stopkami) do vrouci vodni ldzné&.
Po uplynuti uvedené doby se zkumavka rychle ochladi
v ledové lazni na normdlni teplotu. Vzniklé &ervenohné-
dé zbarveni se méfi pfi vinové délce 546 nm proti sle-
pému vzorku. Slepy vzorek se pfipravi stejnym zpliso-
bem jako méfeny destilat, aviak misto destilatu se pipe-
tuji 2ml 5% etanolu. Zjist€nd extinkce se vyhodnoti po-
dle kalibra&ni kfivky a vg§sledek se uvede v mg/l.

2.1.4 Priprava kalibraéni krivky

Pfipravi se smds alkoholli jako celkové mnoZstvi pfi-
boudliny v rozsahu 5, 10, 25, 50, 100 a 150 mg/l v 5%
etanolu. Zji¥t&né extinkce se vynesou na milimetrovy pa-
pir v zavislosti na piisluiné koncentraci. Smé&s obsahuje
tyto alkoholy:

2-methylpropanol-1 13,7 % hm.
n-butanol 1,4 % hm.
2-methylbutanol-1 21,2 % hm.
3-methylbutanol-1 63,7 % hm.

2.2 Kolorimetrické stanoveni vyiSich alkoholi podle
~ De Clercka

2.2.1 Chemikdlie

1g 4-dimetylaminobenzaldehydu se rozpusti v 5ml
konc. H,S0, v odmérné baiice (100 ml) a doplni se desti-
lovanou vodou ke znémce.

Cisté predestilované alkoholy pro pfipravu standard-
ni smési [iA(OH], iB(OH]], etanol.

2.2.2 Pracovni postup

Do 100 ml odmérné baiiky se odméfi zkouSené pivo
a kvantitativnd se pieleje do 250 ml destilaéni bariky,
z které se oddestiluje asi 97 ml do odmé&rné 100 ml baii-
ky a destilat se doplni ke znamce destilovanou vodou.
Piedloha se chladi ledem.

Do zkumavky se zabrouSenou zédtkou se odpipetuje
1 ml reagentniho roztoku a zkumavka se vloZi do ledo-
vé lazné. Po vytemperovani se pfidd 0,5ml destilatu a
10 ml konc. H;SO,, ktera se priddvd opatrné po st&n&
za soudasného.-michdni. Potom se uzaviend zkumavka
zahfiva presng 20 min ve vrouei lazni. Jakmile uplyne
uvedend doba, vloZi se zkumavka okamZit®*do ledové
.lazng. Vzniklé -zbarveni se méri-pfi 530 nm proti slepé-
mu -roztoku, ke kterému -se misto destilatu pipetuje
0,5 ml 50% etanolu.

2.2.3 Priprava kalibraéni ktivky

Ze smési 4 objemli 3-metylbutanolu a z 1 objemu 2-
-metylprepanolusse ‘pripravi roztoky kencentrataiho roz-

sahu 5, 10, 15, 25, 50, 75 a 100 mg/1 v 50% etanolu. KaZdy
roztok se analyzuje stejnym zplisobem, jak bylo uvede-
no v pracovnim postupu.

2.3 Stanoveni
grafii

vysgich alkoholii plynovou chromato-

2.3.1 Koncentrace vzorku

500 ml piva se odmé&fi do dvoulitrové destilacni baii-
ky, pfidd se hexanol jako vnitini standard a v proudu
N, se oddestiluje 450 ml. Destilat se jimd ve tfech za
sebou zapojenych pfredlohdch, v druhé se udrZuje teplo-
ta 0°C a v posledni —70°C. Spojené destilaty se extra-
huji v extraktoru 24 h smési pentan — éter (1: 2). Extrakt
se vysusi bezvodym Na,S0; a potom se piebytek roz-
poustédla po odstranéni siranu sodného oddestiluje na
vodni lazni p¥i teploté 39°C. ZahuStény extrakt se po-
uZije pfimo k nastFiku.

2.3.2 Podminky pii chromatografickém déleni
Zakotvena faze 8% FFAP

Nosi¢ Chromosorb G, silan. 80—100 mesh
Kolony sklen&né, 2 m dlouhé, vnitfni pri-
mér 3,5 mm

Nosn§ plyn N,, pritok 32 ml/min

Pfidavny plyn
Vstiikovaci komiirka

H,, priitok 28 ml/min
teplota 210°C

Detektor FID, teplota 265 °C

Teplota kolon vfchozi 48°C, 230°C konecnéa
Program 4 °C/min

Posun papiru 8,47 mm/min

Pristroj Carlo Erba, model GV

3. VYSLEDKY A DISKUSE

3.1 Porovnéni intenzity zbarveni standardii podle Pfen-
ningera a De Clercka

Ze standardii obou metod byly pfipraveny kalibracni
kiivky, jak bylo uvedeno v metodické &ésti, a dale jeSté
jedna kfivka se standardy podle Pfenningera, aviak za
podminek De Clerckovy metody. Vysledky ukdzaly, Ze
standardy podle Pfenningera pii stejné koncentraci a
stejné vinové délce jsou intenzivné&ji zbarvené [vySsi
hodnota extinkce) neZ standardy podle De Clercka. V ta-
bulce 1 jsou uvedeny extinkce zbarveni jednotlivych
alkoholil a obou smési p¥i vinovych délkdch 546 a 530 nm.
Koncentrace vzork@l byla ve v3ech pfipadech stejnd a
odpovidala 50 mg/l (obr. 1).

os-
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50 700 70 ug

Obr. 1. Kalibraéni krivky vyssich alkoholi

Kiivka 1 — Standardy podle Pfenningera, 0,5 ml vzorku, 530 nm
Kfivka 2 — Standardy podle De Clercka, 0,5 ml vzorku, 530 nm
Kfivka 3 — Standardy podie-Pfenningera; 2 ml veorku, 548-nm
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Tabulka 1. Reakce jednotlivijch alkoholii a standardnich
smési s PDABA

Pfenninger (2ml| De Clerck (0,5 ml
vzorku) vzorku)
k) | extinkce prcee];:w extinkce [ pl’é!e}:O-
0Dznaceni £i pFi
vzorki P podle | podie
kagb‘ kalib-
raéni racni
|540 [530 | kFivky | 546 | 530 | jxjyky
nm]I[nml. [mg/1] [nm]|{[nm] [mg/1]
Butanol ‘[U 038 | 0,065 \ 6,5 |0,017 |0,055 ! 21,0
2-Methylpropanol-1 10,285 |0,492 48,0 |0,063 (0,137 55,0
2-Methylbutanol-1 0,306 (0,425 | 51,5 (0,094 |0,128 51,5
3-Methylbutanol-1 0,298 0,413| 50,0 |0,084 0,122 495
Standardni smés
Pfenningerova 0,302 {0,430 | 50,5 (0,092 (0,126 51,0
Standardni smés |
DeClerckova 0,294 |0,430| 49,5 Jo,uas 3125 50,5

Tabulka 2. Stanoveni vy3Sich alkoholii podle De Clercka,
Pfenningera a plynovou chromatografii

Pro porovndni kolorimetrickych meted jsou ddleZité
hodnoty X, , které piredstavuji koncentraci &tyf vy33ich
alkoholdi, zjistitelnych za podminek daného postupu.
U De Clerckovy metody se uvedené hodnoty velmi bliZi
hodnotdm (ZL4) metody plynové chromatografie. Maxi-
mélni rozdil byl —27,9 %. Rozdily u metody Pfenninge-
rovy byly podstatné vétsi, az —52,6 %. Pfidavek zndmé
smeési alkoholll k pivu (vz. & 2) odpovidal podle chro-
matografického zéznamu pPedpokladanému mnoZstvi
v rozsahu chyb metody. NiZ5i hodnoty, které se ziska-
vaji Pfenningerovou metodou, jsou pravdépodobng& zpi-
sobeny zmydelnénim, protoZe u stejnych vzorki, aviak
nezmydeln&nych, shodovaly se vysledky témér s vysled-
ky De Clerckovy metody.

Tabulka 4. Vliv pFidavku nékterjch vyssich alkoholi na
celkovy obsah pFi kolorimetrickém stanoveni
¢. 1. — Pfenningerova metoda

&. 1. — De Clerkova metoda
Pfidané mnoZstvi u obou alkoholi odpovidalo 40 mg/l

Pouzita Oznaceni vzorkia [mg/l]
metoda 7
i - I
| |
De Clerck | 957 | 3023 | 122,0 | 1073
plenninger | 737 | 2430 80,3 | 79,0
et O |
| B | 927 | 2975 | 1691 | 1193
Plynova
chromagrafie
| 1192 i 398,8 | 240,4 | 141,3

oznadeni vzorki:

¢. 1 — 10% svétlé pivo,

€. 2 — vz & 1 + smés alkoholi 30 mg/l 2-methylpropanolu, 170 mg/l
3-methylbutanolu, 70 mg/l 2-fenyletanolu,

€. 3 — 10% svetlé pivo vyrobené z mladiny kvaSené pii 20 °C,

¢. 4 — 12% svétlé pivo

T
Kolorimetricka | oznateni vzorkil
metoda 0w K + B [OH]
c. pivo K |k + B(oH) |k +ia (oH) [, i:l[gﬂll
[mg/1] | 77,5 71,5 113,0 ‘ 122,5
. | predpokiadane | |
mnozstvi (mg/l] — 117,5 117,5 | 157,5
rozdil [mg/l] L —46,0 —4.5 —35,0
[mg/l] ‘ 86,5 108,0 124,3 159,5
1 predpokladané
* | mnozstvi [mg/l] § p= 128,5 126,5 166,5
rozdil [mg/l] s < —18,5 —2,2 | -7,0
{ 1
| |

Tabulka 5. Primérné hodnoty néktergch alkoholit v des-

kijch pivech

Tabulka 3. Zastoupeni vyssich alkohol podle chroma- Rozpétt PrOm¥rag
to s 4 P Oznaceni alkohold min.—max. hodnota
grafického zdznamu (mg/] {mg/]
| iA (OH)
Cislo | | 0,4— 17,8 4,8
e d P (OH] [B (OH) |iB(OH}| + (FE(OH}| &, | = g | o= %3 07
| aoH) 2-Methylpropanol-1 | 15— 1 | 9.8
3-Methyl- | F
mg/l 0,76 0,32 10,8 81,6 25,7 | 92,7(119,2 5 . 62.8
1 ;;g" i 030 118 881 it mﬂ‘g T :Memvl /hulanoll l 45,2—108,6 »
68,4 | 216 | 77, i - = | [
i ot \ il ¢ 3 L0 2-Fenyletanol 7,5— 43,2 | 21,0
— ‘ £ 50,2—118,2 | 74,7
predpokié-| 5 59,8—162,9 | 99,1
dané |
2 | mg/l 078 | 0,32 40,8 | 2516 | 957 |292,7(389,2
nalezené | i
mg/l 11 ‘ 0,30 | 38,8 | 2564 | 100,2 (297,5)398,8 Vliv pfidavku butanolu a 3-metylbutanolu-1 na koneé-
= lE ey I it nou koncentraci vy38ich alkohold pfi kolorimetrickém
Lf;,g"’ 3,6 ; 0,38 | 18,2 I 150,5 67,7 1169,1|240,4 stanoveni je uveden v tabulce 4. Pfidavek butanolu se
3 I - | 0,20 108 | 89,0 — |100,0] — : A
0% 5 1,5 020 7.6 62,6 28,1 | 70.4|100,0 u Pfenningerovy metody neprojevil, u metody De Clercko
] | ; vy bylo zvy¥eni celkového mnoZstvi asi 55 %, poéitano
0 [ \ | | l na pfidany butanol. V pivech byva obsah butanolu velmi
4 T@gz, e I 3‘,23 ‘ 3;; 1362'_3 2_2_'4 jﬁg-j‘, 1A nizk¢, a proto z hlediska analytického stanoveni kolo-
‘ % L | 25 | o040 ‘ 6,2 75,1 l 15,8 i 81,7 100,0 rimetrickymi metodami mé podfadn$ vliv. Naopak pfi-
: davkem samotného 3-metylbutanolu-1 se doséhlo u obou

3.2 Porovnédni metody Pienningerovy a De Clerckovy
s metodou plynové chromatografie

Pro tuto ¢ast pokusli se pouZily &tyfi rlzné vzorky
piv, v nichZ se urfily vy38i alkoholy kolorimetricky a
plynovou chromatografii. Vysledky v tqbulce 2 jsou pri-
méry ze tf stanoveni, jejichZ interval spolehlivosti pro
pravdépodobnost 95 % je XX Kn.R (13), pro tfi stano-
veni Kp = 1,3. Priimérny interval spolehlivosti, vyjadie-
ny v %, je u De Clerckovy metody = 2,6 %, u Pfenninge-
rovy metody * 7,1 % z vysledku. Pfi porovnani s plyno-
vou chromatografii je porovndn soufet koncentraci &tyf
alkohold (X,), které reaguji s PDABA a soucet kon-
centraci viech zjisténych alkohold £, kromé etanolu.

metod téméP predpoklddané konefné koncentrace. Vliv
butanolu na intenzitu vybarveni byl v&t3i v pfitomnosti
zv§$eného mnoZstvi 3-metylbutanolu-1.

Pfi dlouhodobém sledovani vy38ich alkoholi v nasich
pivech (cd roku 1973) se zjistilo, Ze pomé&r alkoholl po-
dilejicich se na kolorimetrické reakci je prakticky shod-
ny s hodnotami, které zjistil Pfenninger [17], i kdyZ sku-
te¥né Koncentrace se pohybuji ve velkém rozpéti (tabul-
ka 5). Vysledky ziskané kolorimetrickou metodou pfed-
stavuji pouze pfibliZnou celkovou koncentraci &ty alko-
holi, nebot ostatni senzoricky vyznamné alkoholy se
neur¢i. Hodnoty De Clerckovy metody se bliZi hodnotdm
zjisténym plynovou chromatografii a proto je vhodné&jsi
pro kolorimetrické stanoveni ne¥ metoda Pfenningerova.

#
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Stanoveni esterii, jak je popsédno u Pfenningerovy me-
tody, z rozdilu spotfeby 0,2 N NaOH po jejich zmydelné-
ni je velmi problematické. Ziskané hodnoty byvaji tfi-
krat aZ ¢tyfikrat vyssi neZ jejich soucet zjist&ny chro-
matografickfm zéznamem. Rozptyl hodnot mezi tfemi
stanovenimi byl vZdy zna¢né& vysoky, takZe primérné
hodnoty ztrdcely statistickou spolehlivost. Nelze proto
uvedeny postup doporudit pro ureni celkového mnoZ-
stvi esteril.

4. ZAVER

Kolorimetrické stanoveni vy$Sich alkoholfi, zaloZené
na reakci s 4-dimetylaminobenzaldehydem, poskytuje
pouze orientaéni informaci o jejich obsahu v pivé. Inten-
zita zbarveni a odstin barvy nejsou u v3ech alkoholil
stejné, nékteré alkoholy nereaguji s uvedenym d&inidlem
viibec. Proto je i dedukce vysledkil s ohledem na senzo-
ricky vyznam pouze pribliZnad. Porovndni dvou kolori-
metrickfch metod, metody De Clerckovy a Pfenningero-
vy, ukéazalo, Ze prijateln&jsi vysledky davda metoda
De Clerckova, nebot soucet alkoholi dévajicich barev-
nou reakci, odpovidd téméf souftu stejnych alkoholil
stanovenych plynovou chromatografii. Kromé& toho je
metoda De Clerckova jednodu3si a €asové mén& narod-
nd, a proto ji lze doporuéit pro orienta®ni stanoveni vys-
Sich alkoholli, zejména pfi sledovédni vlivu zmény sypa-
ni, dpravy surogace nebo tpravy technologie kvaZeni.
Pfenningerova metoda je pracngj3f a ve v&t$ing pfipadd
jsou vysledky o 10 aZ 20 % niZ%3i neZ podle De Clerckovy
metody. V§pofet mnoZstvi esterli podle rozdilu spotfeby
0,2 N NaOH pfed a po zmydeln&ni neodpovidd skutetné-
mu obsahu v pivé a je proto nevhodn¢ pro jejich analy-
tické urceni.
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Voborsky ]., Kahler M.: Piispévek ke stanoveni vy¥ich
alkoholii v pivé. Kvas. prim. 24, 1978, &. 3, s. 54—58.

Porovnaly se dvé kolorimetrické metody s chromato-
grafickym stanovenim. Ze ziskanych vysledkd vyplyva,
#e kolorimetrické metody podédvaji netplny pohled na
obsah vy33ich alkoholdi, protoZe barevnou reakci posky-
tuji pouze 2-metylpropanol-1, 3-metylbutanol-1, 2-metyl-
butanol-1 a &&stetné butanol, zatimco ostatni senzoricky
vyznamné alkoholy nereaguji s PDMABA. De Clerckova
metoda je vhodn&j3i neZ metoda Pfenningerova, protoZe
ziskané vysledky se bliZi souftu uvedenfch alkoholli
zjisténych plynovou chromatografii. Hodnoty vy33ich
alkoholdl Pfenningerovou metodou jsou zpravidla aZ
0 20 % niZ3f. Pro stanoveni esterti se nedoporuduje po-

stup, ktery je uveden u Pienningerovy metody, protoZe
takto ziskané vysledky byvaji aZ Gtyfikrat vy3Si neZ je

skutetny obsah. Pro rychlé orientaéni stanoveni vyssich
alkoholli je vhodna De Clerckova metoda.

BoGopcknii, . — Karaep, M.: K npo6aemaTtnke onpepe-
JIEHHSI COJePXKAHHA BLICWIMX CNHPTOB B nuBe. Ksac. mpym.
24, 1968, No 3, crp. 54—58.

B crartbe cpaBHHBAIOTCS 1Be KOJOPHMETPHYECKHE METO/lbl
onpeie/eHHsl BHICHIHX COHPTOB B IHBE ra30BOH XpoMmato-
rpadueii. M3 pe3y/nbTaTtoB CpPaBHEHHSI MOXKHO BEIBECTH 3a-
KJIOYeHHEe O MeHee TOYHOH HaleKHOCTH KOJOPHMETPHUYECKHX
MeTo/10B. C HX MOMOIIbI0 HEBO3MOMXHO TOJYYHTh MOJHYIO Kap-
THHY O BXOJASILHX B NHBO CNHPTAX, TaK KaK LBETHYIO PeaKIHio
BBI3LIBAIOT TOJIBKO CIeAYIOLIHE COeJHHEeHHS: 2-MeTHJanpona-
HOJ, 3-MeTHAGYTaHOJ, 2-MeTHAGYTAaHOJ H YacTHYHO GyTa-
Hoa. OcrajbHble BHICIUHE CHHPTH, HMEWLULHe € OpraxoJe-
NTHYECKOI TOYKH 3peHHs Goabmoe 3navenue Ha [TIMABA
He pearnpyior. Meroa ge Kaepka naer GoJiee 10CTOBEpHbIe
pesyabrathl yeMm MeTox I[ldennnnrepa. OHH mOYTH coBna-
AAIOT C CyMMaMH TNepeYyHCJIeHHBIX CHHPTOB, ONpeaeJeHHbIX
NoCpeACTBOM rasoBoil xpomarorpacuu. Meron [Ndenuunre-
pa nokasmBaer 3HaueHHs npumepHo Ha 20 % menbwe. He
peKoMeHayeTcsi npHMeHsTb MeTon [ldenHnnrepa aas omnpe-
AesneHHs 3QMpPOB, MOTOMY 4TO OH HepPeJKO NOKa3blBaeT co-
nepxaHue, npesbillalonlee (GakTHYECKOe B YeThipe pasa.
Ilns OpHEHTHPOBOYHOrO ONpeJe/eHHs BBICIIHX CIHPTOB
¢ MHHMMaJbHOK 3atpaToil Bpemenn Meton e Kuepka sisas-
€TCsl BecbMa yHOGHBIM.

Voborsky ]., Kahler M.: To the Determination of Higher
Alcohols in Beer. Kvas. priim. 24, 1978, No. 3, pp. 54—58.

Two colorimetric determination methods are com-
pared with a chromatographic one. Colorimetric methods
fail to provide a full information about the contents of
higher alcohols present in beer, since colour reaction
reveal only the following compounds: 2-methylpropa-
nol-1, 3-methylbutanol-1, 2-methylbutanol-1 and partly
also butanol, Other alcohols, important from the sensoric
point of view do not react with PDMABA. The De Clerck
method is better than the Pfenninger one, since its
results differ only slightly from the total amount of
the mentioned alcohols determined by means of gas
chromatography. The Pfenninger method gives for higher
alcohols figures of results by up to 20 % lower. Techni-
que based on the Pfenninger method .cannot be re-
commended for the determination of esters, since it
provides data frequently exceeding actual shares of
esters up to four times. The De Clerck method may be
recommended for a quick and orientative determination
of higher alcohols.

Voborsky ]J., Kahler M.: Beitrag zur Bestimmung der
hiheren Alkohole im Bier. Kvas. prim. 24, 1978, No. 3,
3. 54—58.

Es wurden zwei kolorimetrische Methoden mit der
chromatographischen Bestimmung verglichen. Aus den
erzielten Ergebnissen geht hervor, daR die kolorimetri-
schen Methoden eine unvollkommene Auskunft iiber den
Gehalt der hoheren Alkohole bieten, denn die Farb-
reaktion geben nur 2-Methylpropanol-1, 3-Methylbuta-
nol-1, 2-Methylbutanol-1und teilweise Butanol, wogegen
die {ibrigen sensorisch wichtigen Alkohole mit PDMABA
nicht reagieren. Die Methode nach De Clerck eignet sich
besser als die Methode nach Pfenninger, denn die er-
zielten Ergebnisse ndhern sich der Summe der gas-
chrommatographisch bestimmten Alkohole. Die mittels
der Pfenningerschen Methode festgestellten Werte der
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hheren Alkohole liegen meist bis um 20 % niedriger. der Regel bis viermal hbher als der tatsdchliche Gehalt
Fiir die Bestimmung der Ester kann das bei der Pfen- liegen. Fiir die schnelle Orientationsbestimmung der
ningerschen Methode angefiihrte Verfahren nicht emp- hoheren Alkohole eignet sich die Methode nach
fohlen werden, weil die so gewonnenen Ergebnisse in De Clerck.



