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Stanoveni dusfkatfch latek, resp. bilkovin se stdva
jednou z nejdileZit8j8ich analyz, provadénych v pivo-
varskych laboratofich. Odedavna je snahou pivovar-
skych technologi vést vyrobni postup tak, aby se vy-
lou€il vysoky obsah latek bilkovinného charakteru, ze-
jména vysokomolekuldrnich. V tomto sm#ru maji samo-
zfejmé rozhodujici vliv suroviny, tj. jejich skladba.
O obsahu dusikatych latek v mlading a pivé rozhoduje
tedy jejich mnoZstvi v jefmenu, pouZitém na v§robu
sladu.

Snahou Slechtiteld je ziskat takové odriidy jeSmene,
kKteré by mély nizky obsah bilkovin a ma druhé strand
vysoky obsah sacharidového extraktu. Na tseku Slech-
téni odrid sladovnického jeémene dosdhl vyzkum
v CSSR vyznamnych aspéchi, &s. odriidy patfi k nej-
lepSim na sv&t& SloZeni jeénfch obilek neni viak dano
pouze odriidou, nybrZ zdvisi do zna&né miry ma agro-
technice a vegetatnich podminkdch. Souhrn vSech uve-
denych okolnosti je velmi v§znamn§ zejména pro ex-
porini pivovary, protoZe ty jsou nuceny pFipadny vySsi
obsah vysckomolekuldrnich bilkovin riiznymi postupy
upravovat (napf. srdZecf, resp. absorp&ni stabilizaci].

Je pfirozené, Ze z t&chto diwodi jsou pivovary po-
staveny pifed otdzku kontroly obsahu vysokomolekuldr-
nich dusikat§ch latek v surovinich.

Metodiky stanoveni dusikatych latek jsou velmi po-
cetné. Jejich prehled uvadi napf. DoleZalovd [1].

V naSem nédrodnfm podniku jsme plvodné pouZivali
extrakéni kolorimetrickou metodu podle Johnsona a
Craneye [2], pozdg&ji jsme pfe$li na metodu®podle Ku-
nitake a Kobayshiho [1].

Po zkuSebnim provozu v roce 1978 jsme v roce 1979
pfistoupili k podrobné kontrole pouZivanych jeément
zejména po strdnce obsahu bilkovin. K tomuto Gdelu
pouZivdme pFistroj Mikro Rapid-N od firmy Heraeus-
Hanau ([NSR]. Jde o automatick¢ pfistroj, pouZivajici
v podstaté metodu podle Dumase v modifikaci Mertze.

Tabulka 1. Vgsledky proni série pokusi

$ X% R% s 3
= ~ r
SE| n| N |bile-| N |bilko-| N |bilko-| 9
38 i viny viny viny
1 |15 /1,387 8,67 | 0,194 | 1,212 | 0,0565 0,353 | 4,073
2 | 11 {1,357 848 |0,328 | 2,050 | 0,0952| 0,595 | 7,016
3 | 30 | 1,637/10,231| 0,126 | 0,788 | 0,0354| 0,221 | 2,164

Vzorek organické latky (napf. jefmene, sladu) se
nejprve spdli pri vysoké teplotd v proudu &istého O,.
Spaliny se potom vedou na kolonu CuO [oxida&ni cast).
Cistym CO, se vytésiiuji spaliny do trubice s istou
dratkovou mé&di. Vzniklé kysliéniky se zde zredukuji a
zachyti se O,. Kysliéniky dusiku se zredukuji na ele-
mentarni dusik. Spaliny prochédzeji dé4le chladidem a
odtud do automatické plynomérné byrety, jejiz spodni
tast je naplnéna 50% roztokem KOH. Zde se pohlti
CO;, pochazejici ze zkoumaného vzorku, dédle pak CO,
pouZity jako nosny plyn pro vyplachovédni spalin ze
systému. Do plynom&rné ¢&&sti pFistroje (tzv. azotoma-
tu) se tedy dostava pouze dusik.

Provoz pfistroje je zcela automaticky, jedno stano-
veni trvd asi 5 minut. Pristroj je velmi nérofny na
tistotu pouZitfch plynfi, zejména CO,. Je nutné, aby
jeho Eistota byla 99,99 %. Spotfeba téchto plynti je viak
mald. Obsluha pfistroje je velmi jednoduchd, provoz
mé po zvoleni vhodného programu a teplot zcela auto-
maticky prabéh.

V na8i praci (stanoveni bilkovin v jeCmeni a sladu)
jsme pouZivali tyto podminky (obr. 1].
Z6na €. 1 — néplii CuO — teplota 950°C
Zéna €. 2 — bez néplna — teplota 1030 °C
[spalovaci zéna)
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Tabulka 2. Vgsledky druhé série pokusi Tabulka 4. 1. série — jeémen
| X(© R (% | | |
E|lmn ,( 7o) ('0)__5_.3—.._ Sr Kjeldahlova metoda
S5 N |bilko-| N | bilke-| N ‘bi]ke— (% Vaordk | RapidN |, P
. | viny | viny | | viny “orek | o, N, bilkovin | % Ne=R |/~F
] ) i (N'6,25) —R
4 | 30 ],339‘ 8,68 | 0,062 0,39 |0,0169] 0,106 | 1,219
5 30 | 1,405 8,78 | 0,092 | 0,57 |0,0189] 0,118 | 1,346 .
: % ? ’ I i 2 1 1.454 9,09 1,449 6,27
6 27 1,391‘ 8,69 | 0,057 | 0,36 |U,1}154‘ 0,096 | 1,133 5 1.585 9.91 1.584 6.26
' | 3 1,475 9,22 1,486 6,20
4 1,426 8,91 1,426 6,25
Tabuika 3 5 1,491 9,32 1,539 6,06
6 1,510 9,44 1,527 6,18
7 1,450 9,06 1,506 6,02
Cislo n Interval spolehlivosti (L1,2) 8 1,776 11,1 1,790 6,20
vzorku — 9 2,000 12,5 2,032 6,15
| %N | % bilkovin 10 1,888 1138 1,903 6,20
11 1,776 11.1 1.790 6,20
4 30 1,389+0,0734 0,106--0,046 I2 1,82¢ 114 1,887 6,04
5 30 1,4051-0,0502 0,118-£0,031 L L1 1o | 1,806 o
6 | 27 1,391-+0.0445 0,096-+0,028 |
l Primér | 6,16
kde Li, 2 je uvaZovan pro hladinu vyznamnosti 1—a=
=0,95 [pouZito Studentovo rozdéleni)
Tabulka 5. 2. série — slad
P'Zi’."'rf.%
Kjeldahlova metoda
: Rapid N
s 2 Veorek™ | 9/ N niikown % Nr=R |f~%
azomat o (% Np .6,25) =P
(automaticren volumetricka
byreta) T L J
pidavea zina, zora ¢ 1 I |
-_{ }_{ 1 1,554 9,71 1,595 6,09
2 1,554 9,71 1,589 6,12
zona ¢ § 3 1,507 9,42 1,539 6,12
4 1,710 10,69 1,751 6,11
3 1,586 9.91 1,583 6,26
6 1,840 11,50 1,849 6,22
7 1,590 9,94 1,574 6,32
Obr. 1 8 1,570 9.81 1,572 6,24
9 1,565 9.78 1,561 6.27
10 1,680 10,50 1,675 6,27
Zona €. 3 — néaplii Cu0 — teplota 950°C
Pfidavnd zéna — néplii Cu — teplota 630°C
Prozatim je nutno pouZivat dovéZenjch chemikalif Primér | 6,20
(Cu, Cu0O), proto je vhodné p¥i objednavce pfistroje

pofitat s touto skutefnosti. Stejnd je nutné mit v z4-
sob& dostatené mnoZstvi spalovacich trubic, které jsou
vyrdbé&ny z kiemenného skla. Firma Heraeus ma v CSSR
dobfe fungujici servis, kterj zaji¥tuje jeden pracovnik
n. p. Labora.

Vysledky zku¥ebniho provozu

Jetmen nebo slad k analfze je nutno velmi jemné&
rozemlit. Je to dédno tim, Ze navazky pro vlastni rozbor
jsou pomé&rn& malé — 30 a¥ 50 mg. To klade znadné na-
roky na homogenitu navaZovaného substratu. Jetmen
nebo slad jsme mleli na mlynku, vyrobeném firmou
Retsch, ktery dodavatelska firma Heraeus pro dany udel
doporutuje a kter§ byl v nafem pfipadé souddsti do-
davky. Na tomto mlynku je substrat moZno mlit pii
dvou rychlostech, které podmifiuji odlifnou jemnost
vzniklé moucky.

Na pogdtku zkudebniho provozu jsme zkouZené vzor-
ky jetmene mleli pfi niZi rychlosti a vyzkouseli jsme
reprodukovatelnost metody [3].

Vyznam symboli:

n je poCet paralelnich stanoveni,

X — aritmeticky primér {% hm.],

R — rozptyl [% hm.],

S — smérodatné odchylka,

Sr — relativni sm&rodatnad odchylka

(variaéni koefi-

cient) [%],
N — obsah dusiku [% hm.],
bilkoviny — N.6,25 [% hm.].

PFi zhodnoceni vysledkdi jsme Kkonstatovali wvcelku
dobrou reprodukovatelnost, aviak nékteré hodnoty po-
nékud vybogily. Projevilo se to napf. v POMErné vyso-
kfch hodnotdch rozptylu.

PFi vizudlni prohlidce analyzovaného 3rotu byly po-
stfehnutelné nékteré v&tS[ &astetky. Proto jsme pii-
stoupili k vy338i rychlosti mleti; tim vznikl jemnéjsi
Srot. Tentokrat byly vysledky zna&ng priznivéjsi, proto
jsme v dalSim provozu pouZivali pouze jemné&jsi mleti.
Z vysledkil analyz vzorkil 4, 5, 6 vyplyvaji téZ pomér-
né pfiznivé intervaly spolehlivosti.

PFi stanoveni bilkovin podle Dumase v Mertzové mo-
difikaci je pon&kud odli¥né spalovani vzorku neZ u kla-
sické Kjeldahlovy metody. Vzhledem k tomu, Ze se
v pPistroji Rapid-N mohou spalit i takové dusikaté
slouCeniny, které se mineralizaci podle Kjeldahla ne-
privedou do stanovitelné formy (n&které heterocykly],
mohou se vysledky obou metod o malo li%it. Nenf po-
tom teoreticky moZné potitat obsah bilkovin v jemeni
nebo sladu nésobenim obsahu dusiku faktorem 6,25,
protoZe tento faktor je platny pouze u Kjeldahlovy
metody. Snahou v¥ech metodik vSak musi byt ziskéni
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Tabulka 6. Srovndni vgsledkid mezi metodami stanoveni
bilkovin

. Kunitake —Kobay-
Kjelda- Rapid N - schi
Vzorek hlg"g obsah |rozdilod | obsah |rozdil od
meLoda | pilkovin | Kjeldahlal bilkovin | Kjeldahla
1 909 | 898 —0.11 8.4 —0,69
2 991 | 982 —0,09 10,0 +0,09
LR S 9.21 —0.01 8.9 40,32
4 | 891 8.84 0,07 8.4 —0,51
5 | 932 9.54 ~0.22 9.6 +0,28
6 | 9,44 0.47 +0,03 9.1 —0,34
7 | 906 9,34 | +0,28 8.8 —0,26
8 11.1 11,1 0 11,5 +0.4
9 12.5 12,6 40,1 11,9 —0,6
10 11,8 11,8 0 11.4 —0,4
11 11,1 11.1 0 10,7 —0.4
12 11.4 11.7 +0,3 11.1 +0.3
13 11,0 11,2 +0,2 11,2 +0,2
vysledkii, které by se s rozhodéi, tj. Kjeldahlovou
metodou co nejvice shodovaly. Rozhodli jsme proto

zjistit takovy faktor, kter§ by po nédsobeni zjistEného
obsahu dusiku dal vy¢sledek co mejvice se pfFibliZujici
vysledku rozhodZi metody.

K tomu jsme provedli dvé série rozborli jeCmeni a
slad soub&Ziné ob8ma metodami.

To ndm umoZnilo vipofet faktoru, ktery by co nej-
vice sbliZil vysledky obou metod. Na zdkladé zjisté-
ny¥ch hodnot jsme zvolili pro vypofet obsahu bilkovin
faktor
f = 86,20
misto faktoru 6,25, ktery se pouZivd u Kjeldahlovy me-
tody. S pouZitim vypocteného faktoru jsme potom srov-
nali vysledky analyz s pouZitim pFistroje Rapid-N,
Kjeldahlovy metody a metody podle Kunitake a Ko-
bayshiho.

Z vysledkid lze odvodit, Ze pfesnost stanoveni bilko-
vin v jefmeni pifistrojem Rapid-N je vy33i neZ u meto-
dy podle Kunitake a Kobayshiho. Primeérné odchylky
(v absolutnich hodnotdch) jsou u obou metod:

Rapid N — 0,11 % hm.,

Kunitake - Kobayshi — 0,37 % hm.

Veelku je moZno fFici, Ze pfistroj Rapid-N se osvéd-
¢il pro stanoveni dusikatych latek v jefmenu a sladu.
Ziskané vysledky jsou pFesné, metodika je dobfe re-
produkovatelnd. Z tabulek 2 a 3 vyplyvd téZ pfFizniveé
srovndni s Kjeldahlovou metodou [4], oba zpiisoby sta-
noveni dusikatjch ldtek jsou pFibliZzné stejné pPesné.
Znatnou vyhodou u pristroje Rapid-N je rychlost analyz.
Nevyhodou je pomérné zna¢nd zdvislost pfesnosti roz-
bori na teplotnich zmé&ndch mistnosti, ve které se pri-
stroj nachézi. Tento faktor je vZak u novych typl pfi-
stroje vyfeSen, protoZe plynomérnd byreta je umist®na
v teplotné regulovaném prostiedi.

V naSem narodnim podniku jsme v zafi — listopadu
1979 provedli na pFistroji Rapid-N vice neZ 500 analyz
jetmene i sladu. Tim se velmi podstatné zlepSila vstup-
ni i mezioperatni kontrola technologického procesu.

S
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Srogl, J., Bendova, P.: Stanoveni dusikatjch latek
v jetmenu a sladu pfistrojem Rapid-N. Kvas. priim. 28,
1980, ¢. 6, 121—123.

Popis automatického pFistroje na rychilé stanoveni
obsahu dusiku Mikro Rapid-N fy Heraeus, Hanau [NSR).
Porovnédvaci stanoveni N potvrdila dobrou reproduko-
vatelnost a pfesnost vysledkdt ve srovndni s klasickou
metodou podle Kjeldahla a podle Kuniiake-Kobayshiho.
Znatnou vyhodou pfistroje Rapid-N je rychlost: jedno
stanoveni trvd 5 min. Nevyhodou je naroénost na ¢isto-
tu pouZivanych plynd, zvlasté CO,, a citlivost na tep-
lotni zmény v pracovnim prostiedi
Obr. 1

Ilpora, HO. — Benpnosa, I.: Onpegenesne c NOMOILBLIO NPH-
G6opa Mukpo Panup-H comepianns a30THCTBIX COeIHHEHMI
B siumMeHe H coaope. Kpac. mpym. 26, 1980, No 6, cTp. 121-—
—123.

B craree onucaHn TPHHUMN W YCTPOHCTBO npHGOpa
Mukpo Pamua-H, sminyckaemoro 3asogzoM Xspayc s Xanay
(®PPI') n npennazrauenHoro 414 CKOPOCTHOIO aBTOMaTHYEC-
KOT0 OmpeieleHHsT CONEpIKaHHA a30THCTEIX COeIHHeHHH
B AuMeHe H comnoje. [10 CPpaBHEHHIO C TAK HA3. KJAaCCHUYECKHU-
i metonamn Keenmana u Kymuraxs-KoGawmm obecneun-
Baer npubop Mukpo Panun-H NOBHIIIEHAYIO L0CTOBEPHOCTD
PeayabTaTOR H JYHIIYK BOCHPOH3BOZHMOCTh. llenHEIM mnpe-
HMyllecTBOM npHGopa ABAAETCS 3SKOHOMHA BPEMeHH, TakK
KaK aHa/lH3 3aHHMaeT BCero JHllb 5 MHHYT. OnpenefJeHHLIM
HeJI0CTATKOM MOMXHOCYHTATh BBICOKHE TpeGOBaHHA, Npedb_
SIBJISIEMBIE K WYHCTOTE NPHMEHSEMBX Ta30B, B OCOGEHHOCTH
x COz R uYyBCTBHTENLHOCTE K KOJeBaHHAM OKPYXRaIOUIEH
TEMOEpPaTyphl.

Srogl, J. - Bendova, P.: Determining the Content of
Nitrogenous Compounds in Barley and Malt with the
Mikro Rapid-N Apparatus. Kvas. prim. 26, 1980, No. 6,
pp. 121—123.

The authors outline the principles of the Mikro
Rapid-N automatic apparatus manufactured by Heraeus,
Hanau (West Germany) and designed for rapid determi-
nation of nitrogenous compounds in barley and malt.
Comparison measurements confirm the accuracy and
reproducibility of results. In these respects the appar-
atus is more reliable than the apparatuses used in
laboratories applying either the Kjeldahl or Kunitake-
-Kobayshi conventional methods. The Mikro Rapid-N
saves much time, since one analysis takes only 5 mi-
nutes. As far as its disadvantages are concerned, it is
necessary to mention high requirements put to the
purity of applied gases, especially of CO; and sensi-
tivity to the fluctuation of room temperature.

Srog], ]. - Bendova, P.: Bestimmung der stickstoffhalti-
gen Substanzen in Gerste und Malz mit dem Apparat
Rapid-N. Kvas. priim. 26, 1980, No. 6, S. 121—123,

In dem Artikel wird die automatische Apparatur zur
Schnellbestimmung des Stickstoffgehalts Mikro Rapid-N
der Firma Heraeus, Hanau [BRD] beschrieben., Die Ver-
gleichsbestimmung des N-Gehalts bestédtigte die Ge-
nauigkeit und gute Reproduzierbarkeit der Ergebnisse
im Vergleich mit der klassischen Kjeldahl-Methode und
der Methode nach Kunitake-Kobayshi. Der wesentliche
Vorteil des Apparats Rapid-N liegt in der Schnellbe-
stimmung — eine Analyse dauert 5 Min, Als Nachteil
werden die hohen Anspriiche aui die Reinheit der be-
niitzten Gase, insb. des CO; und die Empfindlichkeit auf
die Temperaturdnderungen im Arbeitsraum angefiihrt.



