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ANOTACE

Diplomova prace se zabyva vyuzitim vakuem asistované mikroextrakce tuhou fazi pro analyzu
profilu tékavych latek v pivovarskych sladech. Teoretickd ¢ast diplomové prace obsahuje
poznatky o pivovarskych sladech, zamétuje se na aromaprofil v potravinach, zejména ve sladu.
Dalsi Cast je soustfedéna na izolaci t€kavych latek z pivovarskych sladd a jejich naslednou
chromatografickou analyzu. Experimentalni ¢ast diplomové prace je vénovana optimalizaci
celého extrakéniho postupu Vac-HSSPME. Dosazné vysledky byly srovnavany s klasickou
HS-SPME. Optimalizované podminky byly pouzity pro extrakci 18 vzorka pivovarskych sladu.
Extrahované latky byly analyzovany pomoci spojeni GC-MS a GC-FID.

Klic¢ova slova:

Vac-HSSPME, slad, aromaprofil, plynové chromatografie

TITLE

Analysis of volatile profile of brewing malts using vacuum assisted solid phase microextraction

ANOTATION

This diploma thesis deals with the use of vacuum-assisted solid-phase microextraction for the
analysis of the profile of volatile substances in brewing malts. Theoretical part of the diploma
thesis contains knowledge of brewer’s malts, it also focuses on the aromaprofile in food,
especially malt samples. The next part is focused on the isolation of volatile substances from
brewer’s malts and their subsequent chromatographic analysis. The experimental part of the
diploma thesis is devoted to optimization of the entire Vac-HSSPME extraction procedure.
Obtained results were compared with conventional HS-SPME. Optimized conditions were
applied to the extraction of 18 samples of brewing malts, which were analyzed by a combination

of GC-MS and GC-FID.
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UvVOD

Jednou ze zakladnich surovin pro vyrobu piva je slad. Termin slad oznafuje nakli¢ené a ususené
obilné zrno. Slad se vyrabi ve sladovnach ne€kolikadennim procesem, nebot samotné obilovina
neobsahuje dostatek enzym® a aromatickych latek potiebnych pro vyrobu piva. V Ceské
republice se pro jeho piipravu vyuziva predevs§im sladovnicky je¢men, pouhy zlomek procenta
tvorti slady ptipravené z pSenice. Celosvetove se vyrabéji zejména svétlé slady plzenského typu
pro svétla piva a tmavé slady mnichovského typu pro piva tmava. Specialni typy slada slouzi
zejména pro zvyraznéni konkrétnich kvalitativnich a specifickych vlastnosti zakladnich typa

svétlych a tmavych piv.

Aromaprofil sladu mapuje soubor senzoricky aktivnich latek, tedy téch, které maji
organoleptické vlastnosti. Jelikoz se tyto latky vyskytuji ve velice nizkych koncentracich, je
tfeba tyto latky pfed samotnym stanovenim zakoncentrovat. Dnes se k zakoncentrovavani ¢asto
vyuzivaji mikroextrakéni metody, pfiCemz mezi jednu z nejvyznamnéjSich patii headspace

mikroextrakce na tuhou fazi (HS-SPME).

Cilem diplomové prace bylo ovéfit, jak ovlivni extrakéni proces snizeny tlak piti HS-SPME
a naslednd optimalizace extrakéniho procesu pro zmapovani profilu t€kavych latek ve vzorcich
sladu. Stanoveni tékavych latek z pivovarskych sladi bylo provadéno pomoci vakuem
asistované mikroextrakce tuhou fazi. Latky obsazené v matricich byly identifikovany pomoci

plynové chromatogratie s plamenovou ionizaci a hmotnostni detekci.
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1 TEORETICKA CAST

1.1 Sladarstvi

Jak jiz nazev fika, toto prumyslové odvétvi se zabyva vyrobou sladu. Zhotoveny slad se

predevsim pouziva jako hlavni surovina pii vyrob¢ piva a whisky [1].

Pivo neodmyslitelné patii k jednomu ze symbold Ceské republiky. Ve vyhlasce Ministerstva
zemé&de€lstvi €. 335/ 1997 Sb. se definuje pivo jako pe€nivy napoj pripraveny zkvasenim mladiny
vyrobené ze sladu, vody, neupraveného chmele, upraveného chmele nebo chmelovych
produktli, ktery kromé alkoholu (ethylakoholu) vzniklého kvasnym procesem a oxidu

uhlicitého obsahuje i pozadované mnozstvi neprokvaseného extraktu [2].

Mala cast vyrobeného sladu se spotfebovava v ostatnich odvétvi potravinaiského pramyslu. Ze
sladu mohou byt pfipraveny i sladové vytazky, které maji své uplatnéni nejen v potravinafstvi,

ale i v textilnim a farmaceutickém prumyslu [1].

1.1.1 Slad

V Ceské republice se k vyrob& sladu vyuZiva piedev§im sladovnicky je¢men, pouhy zlomek
procenta tvofi slady pfipravené z pSenice. Celosvétoveé se vyrabg&ji zejména svétlé slady
plzenského typu pro svétla piva a tmavé slady mnichovského typu pro piva tmava. Dalsi razné
typy specialnich sladu slouzi zejména pro zvyraznéni konkrétnich kvalitativnich a specifickych
vlastnosti zakladnich typt svétlych a tmavych piv i pro vyrobky charakteristicky odlisnych
vlastnosti [3; 4].

Z ekonomickych duvodu, nebo pro nedostatek jeCmene a pSenice, se lze setkat s riznymi
sladovymi néhrazky (surogaty). V tradi¢nich pivovarskych zemich se pouzivaji omezen€, a to
zpravidla pro vyrobu specialnich piv. V pivovarsky netradiCnich zemich je jejich pouziti

rozSiteno [1; 3].

Tyto sladové alternativy maji nahradit extrakt sladu dostupné&jsi surovinou. Tyto suroviny
vétSinou neobsahuji vlastni enzymy, neméni smyslové vlastnosti a vyrazn€ nepodporuji
kvaSeni. Pro pfipravu téchto sladovych alternativ se vyuzivaji napft. alternativni plodiny
(proso, S$palda), pseudoceredlie (pohanka, quinoa a amarant), produkty ekologického
zemedélstvi, lusténiny (hrach, CoCka, fazol mungo) a okopaniny (brambory, cukrova fepa

a ¢ekana obecna) [5].
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1.1.2 Sladovnicky je¢émen

K vyrobé sladu se tradicné pouziva jeCmen z Celedi lipnicovitych trav Poaceae a patii k jedném
z hospodatsky nejvyznamnéjSich rostlin na svét€. Rod Hordeum zahrnuje mnoho forem,
pficemz k t€ém vyznamnym se fadi jeCmen sety Hordeum vulgare L. Obecné plati, Ze tato
rostlina je schopna se pro svoji biologickou plasticnost pfizpusobit rozdilnym rastovym

podminkam [4; 6].

V porovnani s jinymi obilovinami ma dnes tato plodina nejstabiln€j§i misto v rostlinné
produkci. Pro péstovani této rostliny je optimalni prumérna rocni teplota 8,5 °C a pramérné
ro¢ni srazky 500-600 mm. Tyto podminky jsou na naSem Uzemi v oblasti Hané a povodi

velkych tek, jako jsou Labe, Dyje a Morava [7; 8].

Odruda sladovnického jeCmene muze byt Siroce klasifikovana. Pro vyrobu sladu se vyuzivaji

predevsim dva hlavni kultivary jemene: dvourady a vicefady [4; 9].

JeCmen sety dvoutady (H. vulgare convar. distichom) ma plodny stfedni klasek, €ili na vietenu
lichoklasu tvoii pouze dve fady obilek. Obilky jeCmene setého dvouradého jsou baculatéjsi,
pti¢emz jejich skrobové endospermy jsou vétsi v poméru ke zbytku zrna, nez je tomu u jeCmene
seté¢ho vicetadého. Dal§im rozdilem od je€mene vicetadého je pfitomnost zakrélych pluch,
plusek a postrannich klaska, které jsou neplodné. Mezi vyznamné a kvalitni odrady pro vyrobu

sladu patii naptiklad Rubin, Jubilant a Forum [3; 4].

Druhy hospodaisky vyznamny typ kultivaru, jeCmen sety vicefady (H. vulgare convar.
vulgare), mé vSechny tfi klasky plodné. Na zaklade usporadani obilek okolo vietene lichoklasu

lze jeCmen sety vicetady rozlisit na Sestifady a Ctyitady [3; 9].
1.1.3 Sladovnicka pSenice

PSenice taxonomicky pfislusi rodu 7rificum, ktery patii podobné jako jeCmen do cCeledi
lipnicovitych trav Poaceae. Jedna se o jednu z nejrozsahlejSich a nejdulezitéjsich obilovin ve
svéte. PSenice ma nékolik botanickych druhti a mnoho odrid, pfi¢emz mezi potravinarsky

vyznamné patii pSenice setd (7riticum aestivum L) a pSenice tvrda (Triticum durum L.) [3; 5].

Dominantni tlohu ma piedevs§im v pekarenském pramyslu, kde je nejpouzivanéjsi obilovinou.
Technologicky vyznam maji zdsobni bilkoviny v zrnu pSenice. Presn€ji se tyto bilkoviny
nachazi v endospermu a jejich mnozstvi se pohybuje v rozmezi 6 az 20 % (v susing¢). Mnozstvi
téchto zasobnich bilkovin lze ovlivnit agrotechnickymi Gpravami. Vyznamnymi zasobnimi

bilkovinami jsou prolamin (gliadin) a glutenin, které se nachazi v endospermu [1].
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Tato obilovina ma dlouhou tradici pfi vyrobé sladu, nicméné z védeckého hlediska jsou
vlastnosti pSeni¢nych piv prozkoumany v mnohem men§i mife nez u piv vyrobenych

z je¢mennych slada [10].

Cesky zakon & 110/1997 Sb. o potravinach a tabakovych vyrobcich ve vyhlagce Ministerstva
zemedelstvi €. 335/1997 Sb. definuje pSenicné pivo jako pivo s podilem extraktu z pSeni¢ného

sladu vy§§im nez jedna tfetina hmotnosti celkové dodaného sladu [2].

Domovem pSenicnych piv je zejména Belgie a Némecko, kde se pSeni¢na piva oznacuji jako
tzv. Wit bier (bila piva). Pti vyrob¢ belgickych bilych piv se obvykle pouziva 60 % sladového

jeCmene a 40 % nesladové pSenice [4].

Ke kvaseni té€chto piv se vyuzivaji specialni svrchni druhy kvasinek, diky nimz vznikd mnoho
aromatickych latek — ester, které dodavaji pSeni¢nému pivu nezaménitelné aroma. Slady
z pSenice podporuji pénivost, a tak malym piidavkem k jeCnym sladim lze dosahnout

hodnotnéjsi a stabilngjsi pény [11].

Mezi hlavni faktory pouzivané k rozliSeni odrid pSenice patii obsah bilkovin, tvrdost

nebo mékkost zrna, a zda se jedna o zimni nebo jarni odridu [10].

Pro vyrobu klasického piva se preferuji mékké odridy s mou¢natym endospermem a obsahem
bilkovin kolem 11 %. M¢kké odrudy psSenice se snadno melou, coz vede k ziskani vys§iho
vytézku extraktu. Pro vyrobu bilého piva by méla byt pouzita odrida tvrdé pSenice s vysokym
obsahem bilkovin. To je zaloZzeno na predpokladu, ze tvrdé odridy pSenice obsahuji vice

aktivnich bilkovin s vysokou molekulovou hmotnosti [10].

Dalsi dulezitou charakteristikou pSeni¢nych sladil je absence pluch. Ve srovnani s jeCmenem
obsahuji vyssi podil neskrobovych polysacharidovych latek, jako jsou arabinoxylany
a fruktosany, jejichz pritomnost zvysi viskozitu piva a snizi tak odtok tekutiny z pény, ¢imz se
zvysi stabilita pény. Pti zhotoveni mikroskopického preparatu bylo zjisténo, ze velikost bublin
v pSeni¢ném pivu byla mnohem mensi nez velikost bublin jeCmenného piva [10; 12].

Slozky koloidniho zakalu v bilych pivech jsou bilkoviny vazané s polyfenoly a Skrobem nebo
degradovanym Skrobem. Kvalita téchto piv se posuzuje na zékladé intenzity a stability

vzniklého homogenniho zékalu. Ovsem pfi pouziti velkého podilu pSenice se tyto ¢astice stanou

piili§ velkymi, usazuji se, a to nasledn€ vede ke snizeni intenzity zakalu [13].
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1.1.4 Sladovani

Bez zfetele na vyrobni postup atyp vyrobniho zafizeni lze tento proces rozdélit na pét hlavnich
krokG - prijem jecmene, maceni jec¢mene, kliCeni jeCmene, hvozdéni zeleného
sladu a skladovani sladu. Cilem tohoto procesu je Fizenym procesem klieni a hvozdéni vyrobit
slad, ktery bude obsahovat potfebné enzymy, aromatické i barevné latky nezbytné pro vyrobu

konkrétniho druhu piva [1].

Proces sladovani Ize rozdélit na dvé hlavni stadia. Nejprve dochazi k vytvoreni zeleného sladu
a néasledné pfeméné na hotovy slad. V prvni fazi pro ziskani tzv. zeleného sladu se vytvofi
optimalni podminky pro kliceni jemene, pficemz se v zrnu aktivuji a tvofi dllezité enzymy
(cytolyticke, proteolytické a amylolytické). V druhe fazi se zeleny slad nechd hvozdit, pficemz
dochazi plsobenim zvysené teploty k vyvolani chemickych reakci, které jsou dilezité pro

tvorbu aromatickych a barevnych latek. Tim vzniké hotovy slad [1].
1.15 Jecny slad

1.15.1 Pfijem je€mene

Po pfijmuti je€mene dochazi k jeho tfidéni, Cisténi od prachu, necistot, pfimési a nadslednému
roztfidéni dle jakostnich znak(. K tomuto Gkonu slouZi aspiratory, triéry, magnety, jimace
prachu a dalSi. Vytfidény jeCmen se skladuje v silech, kterd jsou vybavena provzdusSiovacim
zafizenim, protoZe jeCmen intenzivnim dychanim spotfebovava své bezdusikaté organické
latky. Tim dochdazi k produkci oxidu uhli¢itého, ktery je zapotfebi odvést, jelikoZ zplodiny jsou
Skodlivé pro kliek. V silech se kontroluje teplota a vihkost, nebot’ pravé tyto parametry maji
vliv na intenzitu dychéani. P¥i vlihkosti do 15 % a teplotach do 20 °C je intenzita dychani mala

a nepfedstavuje znacné ztraty na zrnu [1; 14].

1.1.5.2 Maceni

Cilem maceni je zvysSit obsah vody v zrnu pro zahajeni enzymovych reakci a pro kli¢eni zrna.
Tento krok se povaZzuje za nejdilezitéjsi usek vyroby sladu, ktery rozhoduje o jeho budouci

kvalité [5].

MécenijeCmene probihd v ndduvnicich, které mohou byt valcové nebo ¢tyfhranné se spadovym
kénusem dna 45 °, aby je€men mohl samovolné vytékat ven. V ndduvnicich nesmi byt vysoka
vrstva jeCmene, to by totiZ branilo rovnomérnému prostupu vzdusného kysliku a prodluzovalo
tak dobu potfebnou k méaceni. PFfijem vzdusSného kysliku se zajisti lehkym kropenim vody

s dodrZzovanim vzdusnych prestavek [9].
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Na pocatku zrno obsahuje nejméné 8-14 % vody, jelikoz pii dlouhodobém sladovanim by vyssi
urovenn mohla mit nezddouci uCinky. Namoceni na 35-38 % obsahu vody vede ke zvySené
citlivosti zrna na vodu. Pfi téchto hodnotach je jeCmen schopen nejrychlejsiho nakliceni.
Pro rozpusténi endospermu a aktivaci enzymatického aparatu je nutné dodat dalsi vodu

(pro svétly slad 40-44 %, pro tmavy slad 45-48 %) [3; 15].

1.1.5.3 Klieni

Pti kliCeni, a zaroven beéhem celého sladovani, je dalezita nova tvorba, aktivace enzymu a také
vnitini pfeména (rozlusténi) zrna. S vyjimkou a-amylazy, kterd neni v jeCmeni obsazena, jsou
ostatni enzymy v malém mnozstvi jiz v jeCmeni pritomny. Narust aktivity, resp. syntéza novych
enzymu, je iniciovana prostiednictvim ¢innosti fytohormonu. Tyto hormony se skladaji
z giberelové kyseliny a dalSich pfibuznych latek, které putuji pres endosperm do aleuronové
vrstvy. V aleuonové vrstve vznikaji nové volné aminokyseliny a nové enzymy. Vzniklé enzymy
nasledn¢ degraduji bunénou sténu endospermu a uvoliyji zn¢ Skrobové granule.
K technologicky dulezitym enzymim lze dale zaradit: [-amylazu, proteazu,

B-glukanazu a dalsi [9; 11; 16; 17].

Cilem tohoto kroku je dosdhnout dobrého tzv. rozlusténi zrna, coz predstavuje vyznamné
kritérium v kvalité vyrabénych druhd sladu. Pfi rozlusténi zma dochazi k rozstépeni
vysokomolekularnich latek na jiné §tépné produkty, napt. rozlusténi bunécnych stén, rozstépeni

Skrobovych zrn a bilkovinnych fetézct [3; 14].

Tento proces se odehrava v prostornych mistnostech, které jsou nazyvany humny. Namoceny
jeCmen je zde rozprostfen tak, aby bylo zajisténo provzdusnéni potiebné pro jeho aktivaci.
Pro kli¢eni jeCmene jsou vhodné nizké teploty, jelikoz za téchto podminek jsou ztraty vzniklé
prodychanim a ristem kofinkti minimalni. Faze kliCeni obvykle trva 4-5 dni pfi teplotach

v rozmezi 12-14 °C [3; 14].

Upravami technologie madeni a kli¢eni dané obiloviny lze ziskat odli§né druhy sladd, které pak
vykazuji své typické vlastnosti. Té€mito Gpravami je mozné regulovat biosyntézu a aktivitu
sladovych enzymu pusobicich na urcité slozky extraktu. Pfedev§im se jedna o miru degradace

vysokomolekularnich latek, redoxni potencial a aciditu sladu [6].

1.1.5.4 Hvozdéni

Poslednim krokem je hvozdéni (suSeni), pii kterém dochazi ke snizeni obsahu vody

v nakli¢eném sladu. U svétlych sladi se po hvozdéni obsah vody snizi na 3-4 %, u tmavych
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sladt az na 1,5-2 %. Zaroven v tomto kroku dochazi k zastaveni vegetacnich procesu, redukci
enzymové aktivity, ale predevsim k wvytvorfeni chutovych (aromatickych) a barevnych
(oxidoredukénich) latek. Aromatické latky vznikaji pti vyssich teplotach interakcemi §té€pnych

produkta bilkovin a sacharidu, a to pfedev§im aminokyselin a monosacharida [3].

Tento proces lze rozdélit na dvé stadia — v prvnim stadiu hvozdéni se fizenym a velmi Setrnym
suSenim snizi obsah vody v zeleném sladu. Ve druhém kroku dochazi zvy§enim teploty susiciho

vzduchu k chemickym a fyzikaln€ chemickym reakcim mezi noveé vznikajicim latkami [18].

Enzymatickd faze se pohybuje vintervalu teplot 45-70 °C, coz vede ke zpomaleni
nebo Uplnému zastaveni enzymovych reakci v zmé&. Pii teplot¢ do 50 °C se aktivita
endopeptiddz zvySuje a neztraci se zcela ani pfi dotahovacich teplotach sladu. Citlivéji
na zvySeni teploty reaguje enzym exopeptidaza, kdy jeho aktivita nejprve vyrazné€ vzrusta,
ale v hotovém sladu je pfiblizné stejné jako v zeleném sladu. Obsah endo-f3-glukanazy a lipaz
klesa behem hvozdéni jen malo, naopak aktivita fosfataz klesa signifikantné, a to az o 50 %.
Dulezité jsou zmény enzymu, které odbouravaji Skrob: aktivita oc-amylazy je pfi dotahovacich
teplotach zachovana na urovni predsouseného sladu, pfi delsim dotahovani klesa az o 30 %.
[-amylaza je na teplotu citlivéjsi a pfi Setrném hvozdéni se jeji aktivita snizuje az o 40 %
ve srovnani s pfedsusenym sladem. Ve finalni fazi hvozdéni se pii teplotach nad 60 °C

zpomaluji nebo upln€ zastavuji enzymove reakce v zrné [5; 18].

Nastavenim pfislusné susici teploty lze ziskat typicky druh sladu. Pro vyrobu svétlych sladu
plzeniského typu se vyuziva dotahovacich teplot v rozmezi 80-85 °C. U tmavych sladi
mnichovského typu se vyuziva o néco vysSich teplot, a to v rozmezi 100-105 °C. K ziskéani
specialnich sladt, které jsou typické vysokym obsahem aromatickych a barevnych latek,

je nastavena dotahovaci teplota az na 120-180 °C [3].

Jakmile skoci susici proces, je tieba usuSeny slad pretiidit, zbavit poskozenych zrn, kofinka
a prachu. Nasledné se vyttfidény slad prepravuje do sila, kde se nechéd pro dalsi zpracovani

ulezet [4].

1.1.6 PSeni¢ny slad

Pseni¢né slady se vyrabi obdobnym zpusobem. Jelikoz pSenice obsahuje vyssi podil lepku,
pro vyrobu sladu se vyuzivaji odrudy s jeho niz§im obsahem. OdliSnosti je napfiklad nejen
stupeni domocenti, ale 1 doba kli¢eni. PSenice snadno pfijima vodu, jelikoz je u ni patrna absence
pluch. To znamena, ze se musi pomaleji a méné macet. Ve srovnani s jeCmenem se pSenice

sladuje obtiznéji s niz§i teplotou kliceni. Teplota se ke konci zvySuje na 17-20 °C. Klicici faze
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pSeni¢nych sladd trva obvykle v rozmezi 3-4 dnl. PFi hvozdéni se pSenice zacina susit pfi
teploté 40 °C a konci pfi 60 °C. Dotahovaci teploty se lisi na zdkladé druhu sladu - svétlé slady

se dotahuji pfi teploté 80 °C a slady tmavé pfi teplotach 100-110 °C. Obr. 1 popisuje blokové
schéma vyroby sladu [5; 13].

je€men /pSenice

s ~7

Cisténi a tfidéni —> odpad

voda — maceni

hvozdéni zelného sladu

odkli¢ovani sladu

uskladnéni sladu

Obrézek 1Blokové schéma vyroby sladu

1.2 Aromaprofil potravin

Analyza potravin je dllezitd pro hodnoceni nutriéni hodnoty, kontrolu kvality &erstvych
potravin, zpracovanych produktl a sledovani potravinafskych aditiv a pFipadnych
kontaminantl. | presto, Ze se dnes Casto pouziva spojeni GC-MS (Gas Chromatography-Mass
Spectrometry, Plynovd chromatografie s hmotnostni  spektrometrii) i HPLC-MS
(High Performance Liquid Chromatography-Mass Spectrometry, Vysokoucinna kapalinova
chromatografie s hmotnostni spektrometrii), tyto metody zahrnuji také procesy, jako je odbér

a pfiprava vzorkl (extrakce, zakoncentrovani, frakcionace a izolace analytl z matrice) [19].
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Postupem casu bylo vyvinuto nékolik metod pro pfipravu vzorkll komplexnéjsich matric
(napt. potravin), konkrétné: destilace s vodni parou, extrakce organickym rozpoustédlem nebo
nadkritickou tekutinou a extrakce tuhou fazi. VySe zminéné metody se vSak vyznaCuji hned
nékolika nevyhodami (¢asova narocnost, velka spotfeba organickych rozpoustédel aj.). Dnes je
velice rozSifena metoda HS-SPME (Headspace-Solid Phase Micro Extraction, Headspace ve
spojeni s mikroextrakci tuhou fazi), ktera eliminuje tyto nevyhody a v kombinaci s GC-MS se
uplatiiuje pro analyzu mnoha druhl potravin, jako je kava, oves i slad. Spojeni SPME
(Solid Phase Micro Extraction, Mikroextrakce tuhou fazi) s HPLC (High-Performance Liquid
Chromatography, Vysokolc¢innd kapalinova chromatografie) pfipadné LC-MS (Liquid
chromatography-Mass spectrometry, kapalinova chromatografie s hmotnostni spektrometrii)

se uplatfiuje pfi stanoveni méné tékavych nebo tepelné labilnich slou€enin [19].

121 Aromaprofil piva a sladu

Dnes je nejen v Ceské republice, ale i na celém svété, vénovana zvysena pozornost senzoricky
aktivnim latkam ovlivriujicich kvalitu piva. Pro stanoveni tékavych senzoricky aktivnich latek
Vv pivu se Casto pouZivaji metody plynové chromatografie v kombinaci s headspace technikou.
Rozsah tvorby vonnych a chutovych latek nebo jejich bezprostfednich prekurzord, které se

transformuji az na aromatické latky, zavisi na kvalité pivovarskych surovin [20].

Za vznikem aroma sladl stoji zejména Maillardovy reakce. TudiZ za priméarni prekurzory
aromatickych latek sladu lze povaZovat redukujici sacharidy a volné aminokyseliny.
Pfi sladovani pdsobenim proteolytickych enzym( dochazi ke S$tépeni bilkovin a zvyseni
rozpustnosti dusikatych latek zrna. Béhem rmutovéni se tyto bilkoviny uvolni a pFispivaji

k plnosti chuti, ovliviiuji charakter a stabilitu pény [18].

PFi hvozdéni sladu vznikaji vysoce sloZité smési nizkomolekularnich latek, které zodpovidaji
za charakteristickou chut’ a vini sladu. Nékteré tyto latky se sice vyskytuji v koncentracich
niz§ich, nez je jejich prahova hodnota, ale jelikoZ se vyskytuji a plsobi ve smésich, mlze
byt nékdy obtizné posoudit jejich skute€ny vyznam pfi projevu aroma. Koncentrace
aromatickych slou€enin zavisi obecné na rychlostech jejich vzniku, transformaci a odpafeni
béhem hvozdéni. K chuti a vlni sladu pfispivaji kyseliny, alkoholy, estery a heterocyklické
slouceniny obsahujici kyslik, dusik nebo siru a karbonylové slouceniny, jejichZ zé&klad tvofi

acetaldehyd [18].

Na aromaprofilu sladu se podili i produkty jinych reakci. Jedna se napfiklad o vonné

apokarotenoidy s velmi nizkymi podnétovymi prahy ((E)-P-2,4-damascenon) nebo
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B-dioxopiperaziny s hotkou nebo hotko-kovovou chuti vznikajicich z linearnich dipeptidu
nebo aminokyselin. Na vysledném aroma se podili i lipidova frakce. Pfi hvozdéni dochazi
k oxidaci a degradaci mastnych kyselin lipidii za vzniku mnoha latek. Jedna se zejména

o nenasycené aldehydy, ketony a niz§i mastné kyseliny [18].

Uvadi se, ze 3-methybutanal patii mezi klicové slouCeniny aroma sladu. Dong a kol. [21]
ho detekovali s dalSimi 46 slouCeninami, a to pomoci metody SPME kombinované s GC-MS.
Zaroven potvrdili, ze tato slouCenina muze slouzit jako méfitko pro detekci t€kavych latek

be&hem sladovaciho procesu [21; 22].

Nejvyssi pocet vonnych latek je obsazen ve specidlnich sladech. Tyto slady se pouzivaji

zejména pro vyrobu tmavych a specialnich piv [23; 24; 25].

V roce 2010 se Vandecan a kol. [26] zaméfili na obsah vonnych latek ve specialnich sladech
(barevny, karamelovy a peCeny). Po optimalizace podminek extrakce stanovili pomoci
SPME-GC-MS 14 vyznamnych vonnych latek. (norfuraneol, maltol,
2-hydroxy-3-methyl-2-cyclopenten-1-on, 2-isopropyl-5-methyl-2-hexanal; 2-fenyl-2-butenal,
4-methyl-2-fenyl-2-pentenal, 5-methyl-2-fenyl-2-hexenal, 2,3,5-trimethylpyrazin,
2-ethyl-3,5-dimethylpyrazin, 2,3-diethyl-5-methylpyrazin, 2-acetylpyrrol, y-nonalakton,

furaneol a (E)-B-2,4-damascenon).

Dnes se celkovy pocet identifikovanych tékavych latek zvy$il téméf na 250. Nicméné i pies
vyuziti modernich technik, jako je napf. vysokorozliSovaci plynovd chromatografie
s olfaktometrickym detektorem HRGC/O, je stale nejasné, které slouCeniny se vyznamné podili
na celkovém aroma (flavour) sladu. Fickert a kol. [27] pfistoupili k propracovanéj§imu postupu,
ktery zahrnuje metodu fedéni extraktu vzorku technikou Aroma Extract Dilution Analysis
(technika zkoumajici zfed'ovaci prah). Na zéklad¢ referencnich vonnych latek identifikovali
v karamelovém sladu 39 odoranti. Detekovany byly naptiklad nasledujici latky:
3-methylbutanal (slana ving), 1-okten-3-on (houbova ving), methional (vafené brambory),

vanilin (vanilka), 4-hydroxy-2,5-dimethyl-3-(2H)-furanon (karamel) aj.

Vyznamnou ulohu v kvalit€ piva mé zastoupeni heterocyklickych a sirnych sloucenin,
znichz se nékteré vyznaluji vysokou senzorickou aktivitou 1 v extrémné nizkych
koncentracich. U sladu, resp. u piva, se 1 stopové mnozstvi téchto latek hodnoti spise
nepiiznive€. Jelikoz se tyto senzoricky aktivni latky v analyzovanych matricich nachazeji
ve velmi nizkych koncentracich (ugkg/l-ngkgl), vyuziva se pfima analyza jen ziidka.

Predmétem vyzkumu [28], ktery probihal v Brné¢ ve Vyzkumném ustavu pivovarském
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a sladarském, a.s., bylo vybrat optimalni podminky k extrakci a ndslednému zakoncentrovani
sirnych tékavych latek. Zaroven experimentdlné porovnat dvé analytické metody: SPDE
(SolidPhase Dynamic Extraction, Dynamicka mikroextrakce na tuhou fazi) a TDAS (Thermal
Desorption Autosampler, Automatizovana termicka desorpce). Pro vlastni analyzu sirnych
tekavych latek byla pouzita GC-FID (Gas Chromatography-Flame lonization Detector,
Plynova chromatografie ve spojeni s plamenové-ionizacnim detektorem). Pfi HS-SPDE bylo
pouzito vlakno skombinovanym typem stacionédrni faze polydimethylsiloxan/aktivni uhli.
U dynamické metody byly porovnavany dva typy sorbentli - Tenax® TA a Carbotrap, vice
vyhovujici byl sorbent Tenax® TA. Na zakladé dosazenych vysledk( se jako vyhodngjsi
metodajevi dynamicka headspace ve spojeni s TDAS se sorbentem Tenax® TA. Metoda SPDE
mé sice také dobrou vytéZznost, ale musi byt ovladana autosamplerem, jelikoZ pfi rucni

manipulaci nedosahovala potfebné opakovatelnosti.

U chut'ové Cistych piv jsou urCité tékavé latky v rovnovaze. PFi transportu piva k zakaznikovi
a skladovani dochazi k senzorickému starnuti. Obecné lze Fici, Ze senzorické starnuti se tyka
hlavné piva uskladnéného v malych obalech (lahvich a plechovkéach), zatimco sudové pivo
se uchovava prevazné v chlazenych prostorach (do 5 °C) a jeho skladovaci doba je stejné

omezena [29].

Senzorické zmény jsou zplsobeny chemickymi procesy projevujicimi se nepfiznivou chuti
avani. Za vzniklé senzorické zmény zodpovidaji predevsim karbonylové slouceniny. Zakladni
sloZzkou podilejici se na chuti Zluklého masla v pivu je trans-2-nonenal (Obr. 2). Jejich vyvoj
Ize ovlivnit napfiklad podminkami skladovani (pfistup kysliku, svétla nebo otfesy)

a teplotou skladovani [29; 30].

Obrazek 2 Chemicka struktura trans-2-nonenalu [30]

OlSovska a kol. [29] analyzovali v priibéhu 6 mésicli ve dvoumésicnich intervalech (0., 2., 4.,
a 6. mésic) lezaky vyrobené v CR. Pro sledovani starnuti ¢eského piva navrhli jako indikétory
starnuti  Ctyfi  slouCeniny:  2-methylpropanal, 2- a  3-methylbutanal, furfural
a fenylacetaldehyd. Tyto latky maji nejen definované zmeény v obsahu b&hem starnuti piva,

ale i korelaci se starou chuti piva.
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Polyfenolové antioxidanty jsou vyznamné z hlediska antioxidacni aktivity, senzorického
starnuti piva, ale i z hlediska pfiznivého zdravotniho dopadu na konzumenty. Antioxidacni
aktivita zavisi jak na mnoZstvi, tak i skladbé polyfenoll. Cilem studie Mikys$ka a kol. [31] bylo
pfinést poznatky o antioxidaCni aktivité, obsahu a skladbé polyfenolovych latek ve sladech
z odriid je¢mene doporucenych pro vyrobu Ceského piva. Vysledky ukazaly odridové rozdily
a vyznamny vliv klimatickych podminek na sledované vlastnosti. U odrlidy Aksamit byly
stanoveny nejvyssi hodnoty celkovych polyfenold, flavanoidd, a relativné nizky obsah
anthokyanogenl. Odrldy Blanik, Bojos a Advent byly z hlediska obsahu polyfenolych latek

i redukcénich vlastnosti srovnatelné.

1.2.2 Aromatické slouceniny mléka

Syrové mléko nebo Setrné pasterované mléko se vyznacuje jemnym charakteristickym aroma
anasladlou chuti. Mezi hlavni vonné latky patfi dimethylsulfid, biacetyl, 2-methyl-butanol,
(Z2)-4-heptenal a (E)-2-nonenal, ktery se vyskytuje v nizkych koncentracich. Tzv. vafivé aroma,
jehoZ nositelem je napfiklad sulfan nebo dalSi sirné slouceniny, se projevuje u mlék oSetfenych
vysokoteplotni Upravou (Ultra-high temperature processing, UHT) nebo pasterizovanych
pfi vysSich teplotdch. Vyznamné jsou také 2-alkanony (methylketony) vznikajici termickou
dekarboxylaci P-ketokyselin (hlavné 2-hexanon, 2-heptanon a 2-nonanon), Yy-laktony
a 5-laktony vznikajici dehydrataci y-hydroxykyselin a 5-hydroxykyselin. Z karbonylovych
slouCenin je vyznamny biacetyl, hexanal a vySe zmifované 2-methyl-butanol, (Z)-4-heptenal

a (E)-2-nonenal [32].

Moid a kol. [33] se pomoci vysokorozliSovaci plynové chromatografie zaméFili na detekci
aroma u syrového, pasterizovaného a UHT mléka. Ve studii popsali 15 sloucenin, které
predstavuji silné odoranty pro vSechny tfi typy mlék. Ze vSech aromatickych aktivnich
sloucenin jsou pouze tfi spolecné. Jednd se o dimethylsulfon, indol a jednu neznédmou
slouceninu s reten¢nim indexem 1154, ktera vykazuje ovocny sladky zapach. Za nejsilngjSimi
odoranty syrového mlékaje povazovan ethylbutanoat a ethylhexanoat, v pasterizovaném mléce
dimethylsulfon a hexanal av UHT mléce 2-heptanon a 2-nonanon. Tepelné zpracovani mléka

vede k vyrazné modifikaci profilu chuti.

Ftalaty, neboli estery kyseliny ftalové, pfedstavuji pomérné Sirokou skupinu chemickych latek,
které se pouzivaji predevsim jako zmékcovadla do plastl. Uvadi se, Ze jejich dlouhodoba

expozice i nizkych davek predstavuje zavazné negativni u€inky embryotoxické, teratogenni,
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karcinogenni, hepatotoxické aj. Velice Casto pouZivanym plastifikdtorem na svété
je di-(2-ethylhexyl) ftalat (DEHP) [34].

Problematikou uvoliiovani ftalatli z trubic polyvinylchloridu (PVC) do syrového kravského
mléka béhem dojeni se zabyval Yong-Lai Feng a kol. [35]. K jejich izolaci zvolili HS-SPME
a naslednou analyzu pomoci GC-MS. Vysledky této analyzy poukazovaly na potencionalni
vyluhovani DEHP z hadi¢ek do syrového mléka, z&roven tato metoda byla dostatecné citliva
i k zachyceni benzylbutyl ftalatu (BBP) a di-(2-ethylhexyl) ftalatu (DEHP) v odebranych

kravskych mlékach.

1.2.3 Alkoholické napoje

| pfesto, Ze k Ceské republice neodmyslitelng patfi vyroba a konzumace piva, tak i vyroba
ovocnych destilatl je velmi oblibend, pfedevsim na Moravé. Ovocnym destilatem se podle
nafizeni Evropského parlamentu a Rady (ES) ¢. 110/2008 ze dne 15. 1. 2008 oznacuje lihovina
vyrobend alkoholovym kvaSenim a destilaci duznatého ovoce nebo mostu takového ovoce,

bobulovin nebo zeleniny, s peckami nebo bez pecek [36].

Hlavnimi slozkami ovocnych destilatl jsou ethanol a voda. Dal$i podstatnou slozku tvofi, jak
jiz nazev fika, ovoce. Majoritné se k jejich vyrobé vyuzivaji Svestky. Lze pouzit i peckoviny
(tfe$né, broskve, meruriky apod.), jadrové ovoce (hrusky ajablka) a drobné ovoce (rlizné druhy
bobuli). Proto byva aroma vysledného produktu velice pestré. Vyznamnou roli v oblasti chuti
a vlné cerstvého destilatu hraji aromaticky aktivni tékavé latky. Z chemického pohledu

se jedna o alkoholy, aldehydy, estery, karboxylové kyseliny a tékavé fenoly [37].

Vyslednd kvalita lihovin je ovlivnéna hned nékolika faktory. Pfirodni aroma ovliviiuje dané
ovoce (priméarni chut). Na pfirodnim aroma se podili doba sklizné, zemépisny plvod, zpdsob
péstovani a nasledné skladovani. Na vysledné vini se podili i fermentace (sekundarni pfichut),

destilace (tercialni pfichut) a zrani napoje (kvarterni pfichut) [37].

Ve vybranych ovocnych destilatech a likérech popsali Sliwinska a kol. [37] vhodné metody pro
sledovani procesu fermentace (pomoci HPLC), analyzu tékavych slouCenin (GC ve spojeni
sMS nebo FID detektorem), stanoveni obsahu vybranych slou€enin (spektrofotometricka

analyza) i urCeni organoleptickych vlastnosti (senzoricka analyza).

Rusu Coldea a kol. [38] identifikovali a kvantifikovali tékavé latky v ovocnych destilatech
(vyrobenych ze Svestek, jablek a hruSek) pomoci GC-FID. Této analyze bylo podrobeno

26 vzork( z rGznych mist Sedmihorska (Rumunsko). Hlavni detekované tékavé slouceniny
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kromé ethanolu byly acetaldehyd, ethylacetdt, methanol, 1-propanol, 2-butanol,
isobutylalkohol, amylakohol, 1-butanol a furfural. Obr. 3 zobrazuje chromatogram jednoho
z analyzovanych vzorkl. Hodnoty nalezenych tékavych latek byly prdmérné v porovnani
s Gdaji z ostatnich evropskych zemi (CR, Slovinsko, Italie, Recko a Turecko). Acetaldehyd,
ethyl-acetat a amylkohol uvolnény béhem fermentacniho procesu byl nasledné zodpovédny za

chut’ a kvalitu téchto destilatd.

Obrazek 3 GC-FID chromatogram hlavnich tékavych sloucenin ve vybraném vzorku [38]
1) acetaldehyd; 2) ethyl-acetat; 3) methanol; 4) 2-butanol; 5) 1-propanol;
6) iso-butylalkohol;7) 3-pentanol; 8) 1-butanol; 9) amylalkohol; 10) isoamylalkohol.

Rozdily v chemickém sloZeni tékavych profill ve vybranych ovocnych destilatech se zabyvali
Bajer a kol. [36]. Vzorky pochazely z rliznych €asti moravského regionu v Ceské republice.
Vysledky ukazuji, Zze na zakladé znalosti tékavych profilGd danych lihovin, které predevs$im
ovliviiuji chut’ a kvalitu, lze zjistit jejich plvod. Statickym hodnocenim jednotlivych vzorkd
byly odhaleny nékteré charakteristické slouceniny pro jednotlivé druhy lihovin.
Napfiklad y-decalacton dominuje v tékavych profilech ovocnych destilatd pfFipravenych

z merunék, (E)-P-farnesen je typicky pouze pro jable¢né lihoviny.
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1.3 Uprava vzorki pied analyzou

Pfimé& analyza t€kavych organickych latek je moznad jen =ziidka, jelikoz se pohybuji
v analyzovanych matricich ve velmi nizkych koncentracich (ng/l-ug/l), tudiz ptiprava tfady
vzorkl zaina zakoncetrovanim. K €asto uzivanym metodam pro piipravu vzorkta k analyze
senzoricky aktivnich latek patii destilace s vodni parou, extrakce vhodnym rozpoustédlem
(muze jit o systémy kapalina-kapalina nebo tuha latka-kapalina). Zminéné postupy se Casto
vyznacuji ¢asovou narocnosti a pouzivanim organickych rozpoustédel, ktera navic mohou byt
i zdravi Skodliva. Dnes stoupaji pozadavky na rychlost a zaroven spolehlivost analytickych

metod spole¢n€ s ekonomickymi aspekty [39].

1.3.1 Extrakce tuhou fazi

Jednou z dnes Casto vyuzivanych technik, pfedevsim pro jeji dobrou ucinnost zakoncetrovani,
nizkou spotiebu organickych rozpoustédel a Casovou nendroCnost, je extrakce tuhou fazi
(SPE, Solid-Phase Extraction). Pt1 SPE se uplatiiuje rovnovaha mezi tuhou fazi a kapalnou fazi,

ve které jsou stanovované analyty vetné dalSich obsazenych latek v matrici [39].

Princip spociva v zachyceni sledovanych analyti pomoci specialnich sorbentu diky silnym,
ale vratnym, interakcim mezi analytem a povrchem stacionarni faze, pfi¢emz by nemélo dojit
k interakcim mezi stacionarni fazi a slozkami matrice. Pii extrakci se vyuziva chemickych
vlastnosti molekul, které v dasledku mezimolekulovych interakci ulpivaji na sorbentu.
Molekularnimi interakcemi jsou: van der Waalsovy sily (,,nepolarni“ interakce), vodikové

vazby a dipdl-dipolové interakce (,,polarni“ interakce) a kation-aniontové interakce [39; 40].

Pii SPE ptechazeji analyty z kapaliny nebo plynu na tuhy porézni sorbent. K jejich sorpci
dochazi Casto na polymernich materidlech, které jsou bud’ polarni nebo nepolarni, a vybiraji
se podle druhu analytu. Charakter sorbentu urcuji funk¢ni skupiny v ném obsazené. V praxi
se lze setkat s polymery trojiho typu. Pro normalni faze (polarni) se vyuziva silikagel, florisil,
oxid hlinity nebo polarn€ modifikovany silikagel. U reverznich fazi (nepoléarnich) je k dispozici
nepolarn¢ modifikovany sorbent (oktadecyl C18, oktyl C8, fenyl apod.). K iontové vymeéne
se vyuziva aminoskupiny (-NHz), kvarterniho aminu (N), karboxylové skupiny (-COOH)
apod. Sorbenty se mohou plnit kolonky, injekéni stiikacky i trubice [39; 40].

Nejprve dochazi ke kondicionaci sorbentu, ¢imz se SPE kolonka pfipravi na interakci
se vzorkem. Nasledné se aplikuje vzorek, ktery je veden pres SPE kolonku a slouCeniny jsou
zachyceny sorbentem v kolonce. Nékteré interferujici latky z matrice mohou byt nasledné

odstranény promytim vhodnym rozpoustédlem do odpadu. Ve tietim kroku dochazi k promyti
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interferujicih latek matrice z povrchu stacionarni faze. Zadouci analyty jsou prostfednictvim
vhodného eluéniho rozpoustédla eluovany. Prltok analytu pres kolonku se urychluje
napf. vakuem na vystupu z kolonky, tlakem na vstupu kolonky nebo centrifugaci.

Na Obr. 4jsou zobrazeny jednotlivé kroky SPE extrakce [39; 40; 41].

Obrézek 4 Postup pfi SPE [42] 1.kondicionace 2. extrakce 3 promyti 4. suSeni 5. eluce

1.3.2 Mikroextrakce tuhou fazi

Mikroextrakci tuhou fazi (SPME, Solid Phase Microextraction) poprvé predstavil Pawliszyn
na Universty of Waterloo (Ontario, Kanada) na pocatku 90. let 20. stoleti. SPME je jednoduché
ucinna sorpéné-desorpéni technika pro zakoncentrovani a izolaci tékavych analytl ze vzorku.
ZpocCatku se SPME vyuZivala pro stanoveni tékavych latek v Zivotnim prostfedi, postupné se
tento postup zacal uplatiovatjak v biomedicinég, tak v analyze potravin. Tato technikaje zcela
bezrozpoustédlovad a nevyZaduje sloZitou instrumentaci. PF¥i mikroextrakci dochézi k sorpci

analytu na povrch kfemenného vlakna dokud neni dosaZzeno rovnovéhy [39; 41; 43].

Stejné jako kazdy chemicky déj i mikroextrakce dospiva do rovnovazného stavu. Rovnovazny
stav je ovlivnén celou fadou faktord (typ a tloustka vlakna, iontova sila roztoku, pH, michanti,
teplota atd.). MnoZstvi extrahovaného analytu zavisi na hodnoté rozdélovaciho koeficientu

vzorek - vlakno. Az koncentrace analytu dosahne distribu¢ni rovnovahy mezi matrici vzorku
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a sorp¢ni vrstvou vlakna, 1ze povazovat extrakci za ukonCenou. Jakmile se dosahne rovnovahy,

naextrahované mnozstvi zastava konstantni a s ristem extrak¢niho Casu se nemeéni [39; 43].

SPME se pouziva jak pro analyzu kvalitativni, tak kvantitativni. SPME také umoziiuje ziskat
linearni kalibraéni kiivku v Sirokém koncentracnim rozmezi. Pti vybéru vhodného vlakna lze
dosahnout reprodukovatelnych vysledka i pro nizké koncentrace analyti. Mezi vyznamné
znaky této techniky patfi rychlost (resp. pohybovat se v Casech, kde se drobné Casové zmény
minimalné projevi na ucinnosti extrakce), selektivita, citlivost, dobra opakovatelnost, moznost
automatizace, snadné spojeni svhodnou detekéni metodou (zejména s plynovou
chromatografii, vysokou¢innou kapalinovou chromatografii) a pifedevS§im financni

dostupnost [44].

1.3.2.1 Stacionarni faze

Volba vhodné stacionarni faze deponované na kiemenném vlakné hraje zasadni roli
pii stanoveni latek. Polymerni povlaky se navzajem lisi polaritou a tloustkou, pii¢emz
selektivitu extrakéniho postupu lze ovlivnit vhodné zvolenym typem stacionarni faze. Vlakna
slouzi pro opakované pouzivani v zavislosti na vlastnostech analyzovaného vzorku, na péci
o vlakno a na typu aplikace. Analyty z matrice se zachytavaji do vrstvy pokryvajici vlakno,
tudiz se na zéklad¢ vlastnosti analytu vybere optimalni vlakno. Izde se uplatiiuje znamé
Liebigovo pravidlo - podobné se rozpousti v podobném. V praxi to znamena, Ze nepolarni
vlakna by se méla pouzivat pro extrakci nepolarnich analytd a naopak. Obecné plati, ze t€kavé
latky vyzaduji siln€jsi vrstvu polymeru a slabsi vrstva je zase u€inné&jsi pro sorpci a desorpci

stfedné t€kavych analyta [43].

Podle zpisobu mechanismu lze stacionarni faze rozdélit do dvou hlavnich kategorii.
Do té prvni spadaji tzv. homogenni Cisté polymery, které obsahuji polydimethylsiloxan
(PDMS) nebo polyakrylat (PA), pro které je pievladajicim mechanismem absorpce. V ptipadé
absorpce je analyt zachycen pfimo ve vrstvé polymeru pokryvajici kiemenné vlakno. Pro tento
typ vlaken plati, ze mnozstvi extrahovaného analytu je linearné zavislé na pocateCni
koncentraci, ovSem za ptedpokladu, ze proménné parametry, jako jsou doba extrakce, teplota
a proces prevodu hmoty, jsou udrzovany konstantni. Vldkna s timto typem stacionarni faze
se pouzivaji pfedevsim pro latky méné te€kavé, jelikoz nabizeji mnohem lepsi citlivost nez dale

zminované smesne faze [43; 45; 46].
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Dominantnim mechanismem pro druhy typ stacionarni faze je adsorpce. Tyto faze obsahuji
polydimethylsiloxan/divinylbenzen (PDMS/DVB), CarbowaxTMdivinylbenzen (CW/DVB)
nebo Caboxen™ polydimethylsiloxan (CAR/PDMS). Pfi adsorpci je analyt zachycen
na povrchu poréznich Castic, které jsou naneseny ve vrstvé polymeru na povrchu vldkna. Tento
déj je omezen velikosti povrchu stacionarni faze na vlakné. V praxi to znamend, Ze molekula
s vy$si afinitou ke stacionarni fazi mlze nahradit molekulu s afinitou nizsi. Tento adsorpéni typ
stacionarni faze je vhodné pouZit zase u analytl tékavych. Schématické zobrazeni absorptivni

versus adsorptivni extrakce je zobrazen na Obr. 5 a 6 [43; 45; 47].

Obrézek 5 Extrakéni mechanismy na vldkné - pocatek sorpce [43]

Obrézek 6 Extrakéni mechanismy na vldkné - dosaZeni rovnovazného stavu [43]

Vyznamnym parametrem stacionarni faze je i jeji tloustka. Obecné plati, Ze tékavé latky
vyZaduji silnéjsi vrstvu polymeru a slab3i vrstva je zase U€innéjsi pro sorpci a desorpci stfedné
tékavych analytd. Tenka vrstvicka neméa tak dobré extrakéni vlastnosti jako vrstva silna,
nicméné k termalni desorpci u ni dochazi rychleji. VySe vrouci slozky ze vzorku extrahuje
acinngéji silna vrstva, kdezto desorpce je dlouhotrvajicim procesem, analyt tudiz mize byt

pfenaSen az do dalSi extrakce [43; 45].
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V nésledujici tabulce (Tab. 1) jsou uvedeny zékladni komerén€ dostupnd SPME vldkna, pouzité

sorpcni materidly, jejich tloustka a doporucené pouziti:

Tabulka 1 Prehled vlaken pouzivanych pro SPME [43]

Stacionarni faze/tloust’ka vrstvy Zkratka nazvu stacionarni Urceno pro Doporudeno
faze chromatografii pro analyzu
polydimethylsiloxan PDMS GC/HPLC tékavé latky
100 pm nepolarni,
30 um stfedné tekavé
7 um latky
polydimethylsiloxan/divinylbenzen PDMS/DVB GC polarni tekavé
65 pm HPLC latky
60 pm obecné vziti
StableFlex™ GC (pouze pro
65 um HPLC)
polyakrylat PA GC/HPLC polérni, stfedné
85 um tékave latky
Carboxen™/polydimethylsiloxan CAR™/PDMS GC stopové
75 pm koncentrace
StableFlex™ GC te&kavych latek
85 um
Carbowax™/divinylbenzen CW™M/DVB GC polami latky
65 um
StableFlex™ GC
70 um
Carbowax™/pryskyfice CWTM/TPR HPLC povrchové
50 um aktivni latky,
(pouze HPLC)
Divinylbenzen/Carboxen™/polydimethylsoloxan DVB/CAR™/PDMS GC t&kavé a stfedné
50 pm/ 30 pm tekavé latky
C3-C20

1.3.2.2 Teplota a délka extrakce

Délka sorpce se voli tak, aby bylo dosazeno co nejucinngjsi extrakce. Za vhodnou dobu extrakce
je povazovan cas, za ktery bude dosazeno rovnovahy mezi analytem ve vzorku a analytem
zachycenym na sorpCni vrstvé. Optimalni doba se nejast&ji zjisti proméfenim zavislosti

vytéznosti analytu na dobé& sorpce [46].

Zvysenim teploty se muze vyznamné zkratit doba ekvilibrace i s celkovym postupem extrakce.
Pii vyssich teplotach dochédzi k zvySeni rychlosti extrakce, coz znamend, ze dochazi
k rychlej§imu ustanovovani rovnovazného stavu. Tim je urychlena difize analytu smérem
k vlaknu 1 snadnéj§i uvoliiovani analytu z vlakna, Cehoz lze vyuzit pfi zavadeéni vlakna
do nastiikového prostoru detekeni techniky [46].

Pii vybéru extrakéni teploty je daleZité zohlednit slozeni analyzovaného vzorku. Casto se jedna
o komplexni matrice, které se vyznacuji riznou polaritou a t€kavosti. Pro latky tékavé se voli

spiSe nizsi teplota, kdezto u latek méné t€kavych roste jejich koncentrace v prostoru parni faze

(headspace) se zvysujici se teplotou. To plati do okamziku ustanoveni rovnovahy [45; 48].
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1.3.23 Uginky soli a pH

Vyznamny vliv na vysledek extrakce ma 1 piidavek soli a uprava pH. Pfidanim 25-30 %
hmotnostnich procent soli (nejcastéji NaCl nebo Na2SO4) nebo tpravou pH vzorku lze dospét
ke zvySeni iontové sily roztoku a tim snizeni rozpustnosti analytu. ZvySenim iontové sily
roztoku po pridavku soli do vzorku se zvysi vytézek extrakce pro fadu analytl, a to zejména
u polarnich a t€kavych latek. Zvyseni iontové sily roztoku se nedoporucuje u vysoce polarnich
latek, jelikoz pak dochazi k vzniku mnoha interferujicich pika. Dalsi cesta k vy§s§imu vytézku
extrakce muaze byt vhodnou upravou pH vzorku. Tato Gprava je dalezita predevsim pfi extrakci
kyselych a bazickych slozek, kdy se dba na potlaceni disociace latek, coz znamena, ze kyselé
latky jsou 1épe extrahovany v kyselém prostiedi, kdezto bazické slozky v prostiedi

bazickém [47].

1.3.2.4 Michani

U te€kavych analyth pfi HS-SPME nema michani tak velky vyznam jako u méné té€kavych
analyt, kdy dochazi ke zrychleni transportu na vlakno. V pfipad¢€ piimé sorpce podpori
michéni rychlejsi dosazeni rovnovéhy, a to predevsim u latek s vy§si molekulovou hmotnosti
a vysokymi difuznimi koeficienty. Ménit rychlost michdni béhem vzorkovani neni vhodné,
jelikoz to muze vést k hor§im a nereprodukovatelnym vysledktum. V praxi se Ize setkat se Ctyfmi
zpusoby michani vzorku. Nejbéznéji uzivanou technikou je magnetické michani, kde je ale
nevyhodou vnaseni magnetického téliska, jelikoz maze dojit ke kontaminaci vzorku z vnéjsiho

prostiedi [47; 49].

Dalsimi zptisoby mohou byt pohyb nadobky (vortexové michani), michani pomoci vibrace
vlakna nebo ultrazvuk (sonikace). Oproti magnetickému michani spociva vyhoda vortexového
michéni a michani pomoci vibrace vldkna v tom, ze vnéj§i objekt (magnetické michadlo)
nemusi byt do lahvicek se vzorkem piidavan manudlng, takze se zabrani mozné kontaminaci
vzorku. Zarovenl se musi brat ohled 1 na objem vzorku, naptf. pii pouziti vibraci vlaknem,
jelikoz u€innéj§i michani bylo zaznamenéno ptfi mensich objemech. Pti zavedeni sonikace jsou
pouzity ultrazvukové viny, které podpofi sorpci analytu, coz miZze zpusobit odpafeni vzorku do

prostoru headspace a zkvalitnit tento zpusob extrakce [46; 48].

1.3.2.5 Sorpce analytd

Tato metoda umoziiuje provadét dva zpusoby sorpce analytu z analyzovaného prostiedi. Prvni

zpusob je tzv. pfimy kontakt neboli pfima sorpce ze vzorku na vlakno. Tento zpisob se Casto
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oznacuje pod zkratkou DI-SPME (Direct Immersing SPME) a vyuziva se predevSim pro

netékavé latky at' uz z tuhého nebo kapalného skupenstvi [50].

Druhym ¢astéji uzivanym zpdsobem je headspace technika oznacovana zkratkou HS-SPME
(Headspace SPME). Pfi HS analyze dochéazi k ustanoveni rovnovéhy v tfifizovém systému
(vlakno - vzorek - prostor nad vzorkem). Tato metoda se uplatiiuje pfedevSim pro extrakci
tékavych latek a latek s nizkym bodem varu, které snaze prechazi do plynné faze. Vytésnéni
latek z kapalného vzorku do parniho prostoru je mozné podpofit dvéma zpdsoby: zvys$enou
teplotou nebo zvySenou iontovou silou vzorku pomoci vysoleni. Ustanoveni rovnovéahy nastava
v tomto tfifazovém stavu rychleji nez u DI-SPME, jelikoZ v plynu se molekuly analytu pohybuji
rychleji neZ v ostatnich skupenstvich. Obr. 7 zobrazuje dva mozné zplsoby extrakénich

postupll [20; 49, 50, 51].

Obé zmifiované techniky mohou byt nésledné pouZzity v kombinaci s GC, GC-MS nebo HPLC
aHPLC-MS [48; 49; 50].

Obrazek 7 Znazornéni extrakénich postupl pfi DI-SPME/HS-SPME [52]

1.3.2.6 Desorpce

Desorpce analytl z vlakna a jejich nasledna separace probihd v GC nebo SPME-HPLC
adaptéru. Tento proces je podfizeny bodem varu analytu, tloustkou povlaku vlakna a teplotou

nastfikového portu [41].
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U plynové chromatografie je jehla zavedena do nastfikového portu, kde je analyt tepelné
desorbovan a nesen na GC kolonu. B&€zné se pouziva tepelna desorpce se zvySovanim teploty,
ktera muze byt postupna nebo skokova. Desorpci pomalu uvolfiujicich latek Ize podpofit

chlazenim desorbovanych latek pred jejich vstupem do kapilarni kolony [49].

U kapalinové chromatografie je propojeni s SPME umoznéno prostfednictvim specialniho
adaptéru. K uvolnéni analytu z vlakna dochazi v desorpéni komote. Podle sily sorpce analytu
lze zvolit statickou desorpci nebo dynamickou desorpci. Pii statické desorpci je desorpéni
komora naplnéna desorpcnim ¢inidlem, vlakno je umisténo do desorp¢niho Cinidla a analyt
zvldkna se zde ponechd urCitou dobu desorbovat. Nasledné je skrz desorpéni komoru
v desorpénim Cinidle undsen v toku mobilni faze na kolonu. Pfi dynamické desorpci je analyt

z vlakna vymyvan pifimo proudem mobilni fize a nasledn€ unaSen na kolonu [49].

1.3.2.7 Postup pii mikroextrakci tuhou fazi

Nejdulezit€jsi soucast SPME jednotky tvoii 1 ¢cm nebo 2 cm dlouhé kiemenné vlakno pokryté
stacionarni fazi (viz Obr. 8), které je spojeno s ocelovym pistem. Aby se zamezilo
mechanickému poskozeni, vlakno je zasunuto dovniti duté ocelové jehly. Pii opakovaném

pouzivani se vlakno pred vlastni analyzou aktivuje zahtatim [20; 40; 43].

Proces SPME se sklada ze dvou hlavnich kroku: z procesu extrakce a z procesu desorpce.
Extrak¢ni proces ma nékolik jednoduchych kroki. Jehla s vlaknem se zasune do prostoru
a posunutim pistu se vlakno vysune do vzorku, poptipadé do prostoru nad jeho hladinou.
Nasledné dochazi k sorpci organickych analytli do vrstvy pokryvajici vlakno. Po dosazeni
sorpcni rovnovahy (obvykle 2-30 min) se vlakno opét zatahne dovnitt jehly a cela jehla
se ze vzorkované matrice vytahne. Poté se jehla zavede do nastfikového prostoru piislusné

detek¢ni techniky, kde dochézi k desorpci [49].

36



Aretace pistu

Ochrannéjehla
i Ocelova ty€inka
SPME vlé&kno

Obréazek 8 SPME v manualnim usporfadani [53]

1.3.3 Teoretické vztahy pro vypocCet extrahovaného mnoZstvi analytu

Adsorpce predstavuje déj, pfi kterém jsou latky vazany na povrch sorbentu chemickymi nebo
fyzikalnimi silami. Priibéh absorpce lze popsat adsorpéni rovnovéahou, ktera uréuje mnozstvi
latky schopné se sorbovat na povrch, a absorpéni kinetikou, kterd stanovuje rychlost tohoto
déje. Adsorpcni rovnovéha je charakterizovana funk&ni zavislosti naadsorbovaného mnoZzstvi
analytu na koncentraci. Mnohdy se vyuZivaji adsorpcni izotermy, pfedevSim rovnice

Freundlichovy a Langmuirovy izotermy [52].

Proces extrakce na vrstvu vldknaje mozné popsat na zakladé Langmuirovi teorie adsorbce aje

vyjadfen nésledujici rovnici (1).

KAVsVFCOA(Cfmax - CfR)

= oAVf =
"= vs + KAVf (cfmax- g A

1)

Kde n je latkové mnozstvi extrahovaného analytu, Clawje koncentrace analytu A na vlakné
v rovnovazném stavu, Vf objem vrstvy na povrchu vladkna, Ka je adsorpéni rovnovazna
konstanta pro analyt A, Vsje objem vzorku, Caapocatecni koncentrace analytu ve vzorku, Chmex

je maximalni dosaZzend koncentrace na vlakné [53].
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Je-li Cfinar mnohem vetsi nez Cs™, a nebo je-1i afinita analytu k adsorp¢ni vrstvé velmi mala,
lze sledovat linearni zavislost mezi pocatecni koncentraci a extrahovanym mnozstvim. Pokud
ovSem neni mnozstvi analytu v adsorpCni vrstvé zanedbatelné ve srovnani s celkovym

povrchem adsorpCni vrstvy, linedrni zavislost nebude pozorovana [53].

Druhym moznym déjem, ktery mize nastat pii SPME je absorpce. B€hem absorpce pii SPME
dochazi k rozdéleni analytu mezi matrici vzorku, ktera mize byt v plynném, kapalném nebo
tuhém stavu, a vlaknem SPME, které muze byt na povrchu opatfeno kapalnou nebo tuhou
vrstvou. Ve srovnani s adsorpci nedochazi k sorbci pouze na povrch sorbentu, ale dochazi

k sorpci do vrstvy sorbentu [49; 53].

Pro kapalné sorbenty SPME vldken je vrovnovazném stavu celkové mnozstvi analytu
sorbovaného do sorpni vrstvy piimo umérné koncentraci analytu ve vzorku. Pro dvoufazové
systémy je mnozstvi analytu absorbovaného pii extrakci v kapalné vrstvé na povrchu vldkna

vyjadifeno pomoci rovnice (2) [49].

K VsVeC
n = fsVsVf~0 (2)
Ve + KpsVy

Kde Kj; je rozdélovaci koeficient systému vlakno/vzorek, }'rje objem vrstvy na povrchu vldkna,
Vs je objem vzorku, Cpje poCateCni koncentrace analytu ve vzorku, » je mnoZstvi analytu

extrahovaného absorpci.

Z vySe zminéné rovnice vyplyva linearni vztah mezi pocatecni koncentraci analytu ve vzorku
a mnozstvim analytu sorbovaného na vlakn¢. Materialy uplatiiované na SPME vldkna se vyrabi
s ohledem na co nejvy$si hodnoty Kx. Cim vy$§i bude K5 vlakna, tim se docili vy$§i sorpéni
schopnosti a selektivniho efektu vlakna. V praxi hodnota K; nenabyva tak vysokych hodnot,
aby se analyt upln€ extrahoval z matrice, a proto je metoda SPME metodou rovnovéaznou.
(V pripad¢ kvantitativni analyzy je nutné pouzit externi kalibraci nebo vnitini standard). Je-li
hodnota objemu vzorku Vy vysoka, nem& mnozstvi extrahovaného analytu souvislost
s objemem vzorku. Toto 1ze uplatnit v terénni analyze pii odbéru vzorkd v terénu, ve vzduchu,
z teky apod. V ptipadé¢, kdy hodnota Vs ve jmenovateli nabyva vysSich hodnot nez K, je mozné

rovnici zjednodusit a upravit do nasledujiciho tvaru (3) [49; 53].
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1.3.4 Vakuova mikroextrakce tuhou fazi

Jedné se o jednu z noveé vyvinutych analytickych metod, kterd se snazi vylepsit HS-SPME
dosazenim nizsich detek¢nich limith. Tato metoda poskytuje nizsi detekCni limity pii kratsi
dobé extrakce u mén¢ t€kavych analytd. Ukazalo se, ze pomoci vakuové mikroextrakce tuhou
tazi (Vacuum-Assisted Headspace Solid-Phase Microextraction, Vac-HSSPME) dochézelo
i ke snizeni kfizové kontaminace vzorkl =z laboratorniho vzduchu, coz lze uplatnit

pro identifikaci a kvantifikaci latek u latek v zivotnim prostredi [54].

Pii optimalizaci metod vyuzivajicich snizeného tlaku jsou dulezité nasledujici parametry:
vhodna volba sorp¢ni faze SPME vlakna, doba potiebnd k vytvoreni vakua, teplota a doba

extrakce, zptisob michani a pomér headspace prostoru ke vzorku [54].

Sorpéni faze SPME vlakna by méla byt blizka polarité extrahovanych slouenin, coz plati
i u klasické HS-SPME. Tim je pak hodnota distribu¢ni konstanty K5 dané slouCeniny (mezi
stacionarni fazi a vzorkem) vétsi, pfiCemz se zvysi 1 citlivost metody. U Vac-HSSPME maji
uplatnéni porézni povlaky (adsorbenty), jelikoz snizenim tlaku uvnitt poér se zvysi efektivni
difuzni koeficient analytu v poérech, a tim bude rychlejsi transport slozek vzorku (analytl)
v poréznich povlacich. Rychlej§i extrakéni kinetikou lze podpofit kompetici analytt

na aktivnich mistech adsorbentu, coz muaze vést k vyssi rychlosti extrakce [54].

Vhodnou volbou sorpéni faze a dalSimi optimalizaCnimi parametry se zabyvali védci
ze Spanélska, Recka a USA [56], a to pii uréovani tékavych volnych mastnych kyselin a fenold
v mléce a mlécnych vyrobcich pomoci Vac-HSSPME. Nejlepsi vysledky byly dosazeny
za pouziti CAR/PDMS vlékna. Extrakce na vlaknu probihala v rozmezi od 10 do 40 minut
s naslednou GC-MS analyzou. Pti delSich dobach extrakce byla zaznamenana snizena odezva
u latek s nizsi afinitou k povlaku. Na zaklad€ porovnavani ploch piki bylo zjisténo, ze ¢im vétsi
hodnota vytvofeného vakua, tim lepsi odezva pro méné€ te€kavé analyty. V porovnéni
s HS-SPME bylo zjisténo, ze pro techniku se snizenym tlakem je vhodné volit mirngjsi
podminky extrakce (20 min a 35 °C). Pro dosazeni maximalni pfesnosti se doporucuje pecliva

optimalizace a kontrola doby extrakce.

Podstatnym parametrem béhem Vac-HSSPME je volba extrakeni teploty [48]. Pomoci teploty
1ze ovlivnit odezvu analytt, zejména té€ch, které maji vysokou afinitu ke vzorku. Ptikladem toho
muze byt extrakce polarnich latek z vody. Zaroven teplota mize mit bilateralni GCinek, nebot
se zvySovanim teploty dochazi k rychlej§imu ustanovovéani rovnovazného stavu vlivem

zvySenych hodnot difuznich koeficientl, zaroven dochazi ke snizeni Ky - distribucni konstanty
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dané slouceniny mezi stacionarni fazi a vzorkem, coz mGze vést ke snizeni citlivosti (extrakéni

acinnosti) [3].

Glykioti a kol. [57] potvrdili, Ze zvySena teplota ma pfi extrakci polarnich latek z vody
nezadouci vliv na jejich extrakci. Pro stanoveni geosminu a 2-methylisoborneolu (MIB) byly
navrzené Ctyfi extrakéni teploty 25 °C, 40 °C, 60 °C a 80 °C. V porovnani s HS-SPME byl
pfi Vac-HS-SPME zaznamenam az pétinasobny pokles odezvy pfi 60 °C a 80 °C (viz Obr. 9)
Vysledky ukazaly, Ze za snizeného tlaku neni zapotfebi vzorek tak zahfivat. Na zakladé
porovnani celkové plochy pikl byla navrzena optimalni teplota 25 °C pro analyzu za snizeného

tlaku.

Obréazek 9 Vliv teplotnich rezimd pfi extrakci 2-methylisoborneolu (MIB) a geosminu pfi
Vac-HSSPME a pfi klasickém atmosférickém tlaku HS-SPME [57].

PFi zvySeni teploty se v headspace prostoru tlak vodni pary zvysi, coz mlze mit vliv na odezvu
analytl z matrice, jelikoZ molekuly vody mohou zménit vlastnosti stacionarni faze a tim ijeho

afinitu [54].

Yiantzi a kol. [57] extrahovali polyaromatické uhlovodiky (PAU) pomoci Vac-HSSPME

z vlhkého pisku. Zjistili, Ze zahFivanim vlhkého pisku dochazelo k vyraznému zvy3eni vihkosti
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v headspace prostoru, coz vedlo k nepfiznivému ovlivnéni vlastnosti PDMS vlakna. Zaroven
potvrdili, ze pfitomnost vody podporuje uvoliiovani organickych slouCenin do headspace
prostoru. Za pouziti vy$§ich teplot (>40 °C) odezva PAU klesla 0 30-50 %. K ziskani dostatecné
citlivosti navrhované metody postaci zahfivani vzorku pii 40 °C. Psillakis a kol. [58].
zaznamenali pii extrakeni teploté nad 40 °C ve vzorcich vody pfi extrakei nizkomolekularnich

polycyklickych aromatickych latek jest€ niz§i odezvu analytl, a to v rozmezi 70-90 %.

Prostrednictvim vakua se zvysi hodnoty difuznich koeficientd analytl v plynné fazi, coz muze
zpomalit hromadny transport analyti ze vzorku na hranici mezi vzorkem a headspace
prostorem. Tento transport Ize urychlit napfiklad michanim, coz mize plisobit az dvojnasobné

zvySeni odezvy u analytl [48; 56; 59].

Z tohoto divodu byva Vac-HSSPME c¢asto doprovazena michanim, je ovSem naro¢né zvolit
vhodnou techniku michani. K méné€ uzivanym zptsobiim patii protfepavani (agitace) vzorku,
jelikoz tato moznost miize vést k poskozeni zafizeni. U tuhych vzorkd, napt. pady, 1ze vzorek
promichat az v pfipadé, Ze se do nadobky pfida prebytek vody. Dal§imi moznostmi mize byt
magnetické michani nebo mechanické michani, které poskytuje vétsi odezvy analyti nez

u magnetického michani [57; 60].

P1i michéani vzorku se musi zvolit vhodny objem vzorku. ZvySeni poméru vzorku k headspace
prostoru muze vést ke zvySeni odezvy, a to predev§$im u analytd s dostateCnou afinitou

k povlaku vlakna [56; 59].

Pii michani velkych objemt vodnych vzorkd nebo suspenzi (puda/voda) se mohou dostat
kapicky vody na povrch vlakna, coz muze negativné ovlivnit cely extrakéni proces

a chromatografickou analyzu [61].

Jako priklad aplikace Vac-HSSPME lze uvést: Brunton a kol. [62] poprvé piedstavili vyuziti
nizsiho tlaku s pozitivnimi vysledky pfi ziskavani t€kavych latek z vafeného a syrového kritiho
masa. Homogenizovany vzorek s ledem vpravili do 100 ml Erlenmayerovy baiiky. Vakuum
bylo vytvoreno pomoci injekéni stifikacky pres polytetrafluorethylen (PTFE)/silikonové
septum. Po vyjmuti injekéni stiikacky bylo do Erlenmayrovy batiky umisténo CAR/PDMS
SPME vlakno, na kterém probihala sorpce vzorku po dobu 30 minut. Pfi porovnani s klasickou

headspace analyzou zjistili, Ze pfi snizeni tlaku se zvysila odezva analyti az Sestinasobné.
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Analyzou t€kavych slozek z pudy se zabyvali Beiranvand a kol. [63]. Oproti pfedchozimu
experimentu Bruntona a kol. [62] vyuzili pro vytvofeni vakua vyvévu. Pro analyzu byla
nadobka pro vzorek pomoci silikonového lepidla pfilepena na dno Erlenmayerovy bartiky
oobejmu 250 ml. Nasledné¢ byla nadobka opatfena gumovou zatkou, kterd se otevirala
a zavirala pomoci nerezové tyCe prechazejici pfes gumovou zatku. Pfed provedenim
experimentu byla Erlenmayerova bailka proplachnuta dusikem, aby doslo k odstranéni
kontaminace. Nasledné bylo do nadobky vpraveno 5 g kontaminované pudy. Poté byla cela
aparatura uzaviena gumovymi zatkami a propojena s vyveévou, kterda vytvarela vakuum
v Casovém rozmezi 10-300 s. Vyveéva evakuovala komoru, zatimco vzorek zUstal pfi
atmosférickém tlaku uvnitt nadobky. Po vypnuti vyvévy se dratkem otevielo vicko lahvicky se
vzorkem a v dusledku tohoto tlakového gradientu dochédzelo k uvolnéni analytt z matrice
a k rychlé disperzi v evakuované baiice. Nasledné probihala extrakce na PDMS SPME vlaknu
po dobu 20 minut pfi 60 °C. Po extrakci byl vzorek podroben GC-FID analyze. Na zaklade

ziskanych dat byla vyhodnocena optimalni doba pro vytvareni vakua 60 s.

S obdobnou aparaturou (Obr. 10) v roce 2018 Ghiasvand a kol. [65] kvantifikovali nikotin
v tabaku a v lidskych vlasech za vyuziti nanokompozitniho vldkna Sulf-G/PANI (sulfonovany
grafen/polyanilin). Soucasti aparatury je upravena injekCni stfikaCka, kterd evakuuje dany
objem a zaroveni umozni vstup SPME vldkna do evakuovaného objemu. Na zakladé
semikvantitivniho porovnavani svlakny PDMS a divynilbenzen/PMDS bylo vlakno
Caboxen/PDMS vyznamné efektivnéjsi pro zachyceni organofosforovych sloucenin. Pomoci
GC-MS zjistili, Ze po 30 minutach extrakce na 75 pm CAR/PDMS vlaknu bylo shroméazdéno
0,1-10 % analyt. Pro lepsi detekci by bylo vhodné pouzit dusiko-fosforovy detektor. Jako
optimalni podminky pro extrakci za snizeného tlaku byly nalezeny nasledujici parametry:
teplota extrakce 60 °C, €as extrakce 10 minut a navazka vzorku 1 g. Ghiasvand poukazal na
fakt, ze pouziti vysSich navazek u tuhych vzorkd nemusi byt vzdy pfiznivé, jelikoz mize

dochazet k hor§imu prestupu te€kavych slozek skrz vzorek do headspace prostoru.
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1) EVAKUACE NADOBY 2) EXTRAKCE

Obrazek 10 Aparatura pfi Vac-HSSPME nikotinu z tabaku a lidskych vlast [65]

Groenewold a kol. [65] vytvofili jednoduchou aparaturu pro vytvoreni vakua, kterd umoZziuje

sbér organofosforovych sloucenin pfimo ze sklenénych povrchd nedestruktivnim zplsobem.

Pro sérii experimentl nebo rutinni analyzy neni mozné zatim Vac-HSSPME pouzivat, jelikoZz
je obtizné zapojit tvorbu snizeného tlaku do automatizovaného procesu. PFi vyuziti
autosampleru je zapotfebi nejprve nddobky se vzorkem evakuovat. Takto predpfipravené
vzorky mohou aZz nékolik hodin stat, nez se zaCnou extrahovat, coz mlze vézt ke ztraté

vytvoreného vakua atim i k niz$i odezvé analytd [54].

Problémem ztraty vakua pfed samotnou analyzou se zabyvala Orazbayeva a kol. [66].
K experimentu pouzili 20 ml lahvicky, které byly opatfeny polytetrafluorethylenovymi septy
s modifikovanymi ventily Mininert. Nejprve lahvicky evakuovali pomoci jednostupfiového
lamelového Cerpadla po dobu 120 sa nésledné zavedli kapalny vzorek pomoci injekéni
stfikaCky do nadobky. Takto pfedpfipravené nadobky byly pfipraveny v autospampleru
anasledné proméreny ve vybranych €asovych intervalech. Vyhodnoceni optimalnich podminek
bylo provedeno porovnanim poc¢tu a sumy ploch vSech pikl v jednotlivych chromatogramech.
Pokud cilové analyty byly ve vzorcich obsaZzeny ve stfednich koncentracich, jejich odpovéd
se pohybovala v rozmezi 78-120 % béhem prvnich 24 h, po nésledujicich 24 hodinéch jejich
odpovéd klesla na 66-102 %. U nizkych koncentraci cilovych analytl se odpovédi pohybovaly
v rozsahu 72-115 %, po 24 h byl zaznamenan pokles na 70-113 % a po 48 h doslo k poklesu
az na 61-107 %.



1.4 Analytické techniky pro analyzu pivovarskych surovin

1.4.1 Plynova chromatografie

Plynova chromatografie (Gas chromatography, GC) je analyticka a separani metoda, ktera ma
zasadni postaveni i v pivovarském pramyslu. Plynové chromatografické postupy jsou soucasti
témeér vSech oficialnich metodik pivovarskych organizaci jako European Brewery Convention,
Mitteleuropaische Brautechnische Analysenkommission, The Institute of Brewing nebo

The American Society of Brewing Chemists [20; 67].

Prednosti plynové chromatografie je vysoké rozliSeni (vice nez 200 000 pater/kolonu), vyborna
citlivost (limit detekce v pg), rychlé provedeni analyzy a malé mnozstvi vzorku potiebné
k analyze. Dnes se velmi Casto tato analytickd metoda spojuje s extrak¢ni technikami, které

slouzi pro izolaci latek z matrice a jejich zakoncentrovani [68].

Princip separace latek pomoci plynové chromatografie je nasledujici (viz Obr. 11). Vzorek se
nastfikne do vyhtivaného bloku, kde se odpaii a ve form¢ par je undsen nosnym plynem do
kolony. Na chromatografické koloné se slozky vzorku interaguji se stacionarni fazi. Stacionarni
fazi maze byt kapalina nebo latka interagujici se slozkami vzorku unaseného proudem nosného
plynu, ktery slouzi jako mobilni faze. Kazda slozka vzorku ma svoji vlastni rychlost, ktera
zavisi na distribuéni konstanté slozky Kp = ci/cm, kde ¢s a ¢ Jsou rovnovazné koncentrace
slozky ve stacionarni a v mobilni fazi. Nasledn¢ latky vychazeji z kolony v poradi rostoucich

distribucnich konstant a vstupuji do detektoru [69].
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Obrazek 11 Princip déleni smési se dvéma slozkami v chromatografické koloné [70].

Tato technika umoZfiuje stanoveni alkoholu, urCeni tékavych latek i stopovych necistot
v pivovarském primyslu. Analyza polarnich a netékavych latek mlzZe byt provedena po
predchozi derivatizaci, pfi které dochazi ke snizeni bodu varu, zméné polarity latek a zlepSeni

stability separovanych latek [50; 68 ;70].

Pro stanoveni tékavych sloucenin se dnes uplatiuji kapilarni kolony, a to pfedevSim s mélo az
stfedné polarni stacionarni fazi, napf. difenyl dimethylpolysiloxan. Stejnych vysledkl lze
dosédhnout i na vysoce poléarnich polyethylenovych kolondch (PEG). Rychlost separaniho
procesu lze ovlivnit délkou, primérem kolony a druhem stacionarni faze. Nejjednoduss$im
zplsobem, jak zkratit Gas analyzy, je zkratit kolonu. Tento zplsob je vhodné aplikovat pouze
v pfipadé, Ze je mozné akceptovat nizsi ucinnost kolony, protoZe pocet teoretickych pater
je pfimo Umérny délce kolony. Obecné lIze Fici, Ze k lepsi separaci pikl dochazi na delsich
kolonach a na kolonach s mensim priimérem. K vys$imu rozliseni pfispiva i pfitomnost tenkého
filmu stacionarni faze v uzkych kolonach, coz vede k lepSimu pfenosu hmoty mezi mobilni

a stacionarni fazi [20; 68].



Pro analyzu tékavych senzoricky aktivnich latek v pivovarském primyslu se €asto pouzivaji
kolony o délce 50 az 60 m svelmi vysokym poctem teoretickych pater (200 000 a vice).
Horék a kol. [20] porovnavali vlastnosti dvou kapilarnich kolon od vyrobce J&W Scientific
s fazi typu DB-WAX s vnitfnim rozmérem 0,18 mm, tloustce filmu 0,18 pm a délce 20 m
s klasickymi kapilarnimi kolonami svnitfnim prmérem 0,32 mm, tloustce filmu 0,25 pm
a délce 60 m. Dokazali, ze kapilarni kolony s menSim vnitfnim rozmérem poskytly srovnatelné

pracovni charakteristiky a vlastni €as analyzy zkratily o 65 %.

V plynové chromatografii se nejCastéji k analyze tékavych latek pouzivé pfedevSim spojeni

s plamenovou ionizaéni detekci a hmotnostni detekci [41; 69].

Nejspolehlivéjsi zpdsob kvalitativniho vyhodnoceni je spojeni GC s hmotnostni spektrometrii
(Mass Spectometry, MS). Dnes se jedna o rutinni metodu, ktera se pouziva vyhradné ve spojeni
s kapilarnimi kolonami. Hmotnostni spektrometr pini funkci strukturné selektivniho néstroje,
ktery umozni registraci zdén latek eluovanych z kolony a jejich identifikaci na zéakladé
hmotnostniho spektra. Prostfednictvim této kombinace je moZzné vyuZivat specifickou detekci
pro dany analyt a ziskani informace o struktufe neznamé latky. Pfednosti tohoto spojeni je

moznost porovnavani ziskanych spekter se spektry tabelovanymi [71].

Druhy velice rozSifeny detektor, ktery dominuje vysokou citlivosti a Sirokym dynamickym

rozsahem, je plamenovy ionizacni detektor (Flame lonization Detector, FID) [69].

Detekce je zaloZena na spalovani a hydrogenaci latek vystupujicich z kolony ve vodikovém
plameni za vzniku iontd a elektronl. Vzniklé ionty a elektrony zpdsobi vedeni elektrického
proudu mezi dvéma elektrodami svloZzenym stejnosmérnym napétim. Vysledny proud je
pomoci vysokoimpendacniho zesilovae zesilen a pfes vystup z chromatografu je veden
do vyhodnocovaciho systému. Odezva detektoru je pfimo Uumérnd koncentraci stanovované
latky v nosném plynu. Tento detektor poskytuje odezvu témér na vSechny organické latky,
pro uhlovodiky je odezva tmérna poctu uhlikovych atoml v molekule. Odezvu nedava vétsina

anorganickych plynl a par nékterych organickych latek [69].

1.4.2 Vyhodnoceni vysledk{

Pro identifikaci pomoci plynové chromatografie Ize pouzit nékolik postupl. V principu se
identifikace provadi na z&kladé srovnani retenCnich dat latek a jejich hmotnostnich spekter
s databazemi [40].
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Retenci (zadrzeni) lze charakterizovat nejcastéji pomoci retencniho ¢asu (tz, doba, po niz se po
nastiiku analyt eluuje), korigovaného reten¢niho Casu (tz’, retencni €as zkraceny o dobu eluce
latky, jez se pifi danych podminkéach na analytické koloné nezadrzuje) nebo nejlépe retennimi
indexy. Nejznaméj$i metodou je Kovatsova metoda, ktera pracuje s tzv. Kovatsovym indexem.
Reten¢ni index (RI) vypovida o charakteristice dané latky (retencni €as normalizovany dle
vztahu (4), kde z znaéi pocet uhlikovych atomu pfislusného n-alkanu). RI je za specifickych
podminek pro danou latku konstantou a vyuziva se pro izotermalni mefeni, jejichz vypocet

uvadi rovnice (4) [40; 72].

log(£;)-log(¢)
RI=100- - - 100 - 4
log(t,,,)log(t,) T 1002 )

Kde t,, t,, t,,, charakterizuji redukované reten&ni &asy latky n-alkanu se z uhliky a n-alkanu
se z+1 uhliky. Pfi stanoveni RI plati, Ze reten¢ni Casy n-alkanu jsou vybrany tak, aby mezi nimi

elulovala stanovovana latka.

Obdobou jsou van den Doolovy a Kratzovy RI které 1ze uplatnit pii analyze komplexnich smési
za pouziti programovaného teplotniho rezimu. Vypocet van den Doolovych

a Kratzovych RI se provadi podle rovnice (5) [72].

RI=100- ==+ 100 - z (5)
z+1~ 'z

Pro identifikaci pomoci MS se uplatiiuje tzv. full scan mod. Pii tomto skenovacim rezimu

dochazi k zaznamenani vSech iontl ve vybraném rozsahu m/z., znéhoz se ziska celkovy

iontovy proud (7otal Ion Current, TIC). Nasledn¢ lze ze zdznamu hmotnostniho spektra

srovnanim s knihovnou spekter ptimo ur¢it, o jaky analyt se jedna. OvSem pokud je velmi nizka

procentualni shoda, je potieba ptistoupit k interpretaci spektra [71; 72].

Analyza tekavych latek ve sladech je popsana v fadé védeckych publikaci. Naptiklad Svoboda
a kol. [30] wyuzli spojeni plynové chromatografie s plamenové-ionizaéni detekci
ke kvantitativni analyze aldehydu frans-2-nonenalu v je¢ném sladu a pivu. Méteni dopliuje
1 GC-MS, ktera poslouzila k jeho identifikaci. Pro izolaci tohoto aldehydu bylo porovnano pét
typu vlaken: 100 um PDMS, 65 um PDMS/DVB, 85 um CAR/PDMS
50/30 um DVB/CAR/PDMS, 85 um PA. Nejvyssi vytéznosti bylo dosazeno vlaknem
PDMS/DVB pifi teploté 60 °C a dob¢ extrakce 20 minut.
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Studiem aroma profilt v riznych typech odrud je¢mene a pSenice béhem sladovani se zabyvali
Cramer a kol. [73]. K samotné extrakci bylo pouzito SPME vldkno 65 um PDMS/DVB
a nasledna desorpce probihala v nastiiku GC-MS i GC-FID. Na zakladé vysledku identifikovali
26 tekavych slozek a dospéli k zavéru, ze hlavnimi tékavymi slozkami je¢ného sladu jsou
hexanal (46-1269 ug/l) a 1-pentanol (798-1811 pg/l). V pSenic¢ném sladu byl vyhodnocen jako
hlavni slozkou 1-pentanol (723-748 ug/l).

Dalsi obdobnou publikaci prezentovali Dong a kol. [74]. Pomoci SPME-GC-MS identifikovali
41 t€kavych latek v deseti vzorcich sladového jeCmene pochazejicich z riznych casti svéta.
Pro kvantifikaci tékavych latek byla pouzita GC-FID analyza. Ve srovnani s vySe uvedenou
studii [73]., Dong a kol detekovali o 15 t€kavych sloucenin vice. To mize poukazovat na to,
ze vlakno DVB/CAR/PDMS, kter¢ bylo pouzil Dong a kol ., je vhodné&jsi pro analyzu t€kavych

latek kvuli jejich stfedni polarité.

Beal a Mottram [75] identifikovali 35 te€kavych slou€enin ve sladu jeCmene. Vzorky byly
odebirany ve fazi prazeni a nasledné jejich identifikace byla provedena na olfaktometru
spojeného s SPME-GC-MS. Za aroma snejvy$sim fedicim faktorem byl odpoveédny
3-methylbutanal a 2-methylbutanal. 3-methylbutanal vykazoval kromé¢ sladového
a karamelového aroma i toény ¢okoladové a mandlové. Aroma 2-methylbutanalu bylo popsano

jako sladové s tony syra a jable¢nych estera.

Obecné¢ lze ale vyvodit podobny zavér, tedy Ze dominantnimi slozkami sladu jsou aldehydy,

ketony alkoholy.
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2 EXPERIMENTALNI CAST

Analyza pivovarskych sladi byla provedena za ucelem extrakce senzoricky aktivnich latek

pomoci Vac-HSSPME. Vzorky sladu byly analyzovany spojenim GC-FID a GC-MS detekce.

Na zakladé GC-MS analyzy bylo zajisténo kvalitativni vyhodnoceni ziskaného profilu tékavych

latek vzorku porovnanim vypoctenych retencnich indext slozek a porovnanim hmotnostnich

spekter danych latek s databazemi. Pomoci GC-FID méfeni byla zajiSténa semi-kvantitativni

analyza, ¢imz bylo 1 zjisténo relativni zastoupeni danych slozek v aromaprofilu.

2.1 Pristroje a zarizeni

Plynovy chromatografu GC-2030 s FID detekci a kombinaci s MS-QP2020 NX detekci
(Shimadzu, Kyoto, Japonsko)

Autosamplér AOC-6000 Plus (Shimadzu, Kyoto, Japonsko)

Tlakové lahve s heliem (Cistota 5.0), dusikem (Cistota 4.0), a vodikem (Cistota 5.0)
(Linde Gas, Praha, CR)

Kapilarni kolona SLB-SMS 30 m x 0,25 mm, tloustka filmu 0,25 um (Supelco
Bellefonte, PA, USA)

Sbér dat: GC Solution a GCMS Solution 4.20 (Shimadzu, Kyoto, Japonsko),
Interpretace hmotnostnich spekter: knihovna spekter Narodniho institutu pro standardy
a technologii (NIST 14 Mass Spectral library), knihovna FFNSC 2 (Flavour
& Fragrance Natural & Synthetic Compounds GC/MS library)

Software Statistica 12 (StatSoft, Inc., Praha, CR)

Mikroextrak¢ni vlakna - 75 pm Carboxen/PDMS, 100 um PDMS, 65 pum PDMS/DVB
a 50/30 um DVB/CAR/PDMS (Supelco Bellefonte, PA, USA)

SPME drzéak (Supelco Bellefonte, PA, USA)

Mgfici nadobky 20 ml (Fisher Scientific, Pardubice, CR)

Septa polytetrafluorethylen (PTFE) / silikon (Fisher Scientific, Pardubice, CR)
Analytické vahy Sartorius (Fisher Scientific, Pardubice, CR)

Plastova injek&ni stfikatka 50 ml (Fisher Scientific, Pardubice, CR)

Homogenizator GRINDOMIX GM 200 (Fisher Scientific, Pardubice, CR)
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2.2 Vzorky a chemikalie

2.2.1 VzorKky a jejich priprava

Vzorky pivovarskych sladi pouzité k analyzam byly nakoupené v obchodnich fetézcich.

Vsechny vzorky byly skladovany za doporu¢enych podminek skladovani (plastové uzaviratelné

saCky a temna mistnost). Pfehled pouzitych vzorkd je uveden v nasledujici tabulce (Tab. 2).

Pred navazenim sladu byl obsah plastového uzaviratelného sacku dukladn€ promichan.

Nasledné byl slad rozemlet na prasek pomoci homogenizatoru. Pro analyzy byly navazeny 3 g

rozemletého sladu do méfici nadobky o objemu 20 ml.

Tabulka 2 Prehled analyzovanych vzorka

Typ sladu Nazev Vyrobce (misto, stit)
Jecny Karamelovy slad humnovi sladovna Zahlinice (CR)
Jecny Prazeny slad humnovi sladovna Zahlinice (CR)
Jecny Bovorsky slad humnovi sladovna Zahlinice (CR)
Jecny Tradi¢ni svétly slad plzetiského typu Pivovar Primator, Nachod (CR)
Jecny Cesky slad humnovi sladovna Zahlinice (CR)
Jecny Cerny slad humnovi sladovna Zahlinice (CR)
Jecny Nakufovany slad z jeCmene humnovi sladovna Zahlinice (CR)
Jecny Caraaroma® Weyermann®- Némecko
Jecny Carafa® Special 111 Weyermann®- Némecko
Jecny Carahell® Weyermann®- Némecko
Jecny Caramunich® II Weyermann®- Némecko
Jecny Mnichovsky slad 11 Weyermann®- Némecko
Jecny Nakufovany slad Weyermann®- Némecko
Jecny Pale Ale slad Weyermann®- Némecko
Jecny Prazeny je¢men Weyermann®- Némecko

PSeni¢ny PSeni¢ny slad 1 Pivovar Primator, Nachod (CR)

PSeni¢ny Wheat Malt humnovi sladovna Zahlinice (CR)

PSeni¢ny PSeni¢ny slad 11 humnovi sladovna Zahlinice (CR)

2.2.2 Chemikalie

Homologicka tada n-alkani C8-C40, n-pentan, m-hexan a m-heptan byly zakoupeny od

Sigma-Aldrich (Praha, Ceska republika).

50



2.3 Pracovni postup

2.3.1 Priprava vzorku pred chromatografickou analyzou

Extrakce t€kavych latek probihala na zakladé vysledkt z optimalizace. Slad byl pied kazdou
analyzou vzdy upraven dle podminek popsanych v kapitole 2.2.1. Po navazeni 3 g vzorku do
meticich nadobek byly nadobky uzavieny vicky se septy pokrytym filmem teflonu/silikonu. Po
propichnuti septa byl ihned vytvaren podtlak pomoci plastové injekéni stiikacky (50 ml)
sjehlou nasatim 4x celého objemu stfikacky. Pro lep$§i udrznost vytvofeného podtlaku
v méficich nadobkach byla septa ménéna po kazdé extrakci. Extrakce latek byla zajiSténa
pomoci autosampleru, jehoz soucasti je i Cistici jednotka. Izolace z headspace prostou byla
provedena na vlakné 50/30 pum DVB/CAR/PDMS. Extrakce pobihala pfi teploté 90 °C po dobu
45 minut. Aby se zabrénilo pfipadné interferenci, bylo pfed zahajenim dalsi analyzy SPME

vlakno tepelné ¢isténo pfi teploté 250 °C po dobu 2 minut.

2.3.2 Plynova chromatografie

Desorpce latek probihala v nastiikovém portu plynového chromatografu s plamenovym
ionizacnim detektorem nebo hmotnostnim detektorem MS-QP2020 NX. Analyty byly
separovany na nepolarnich kapilarnich kolonach SLB-5MS. Vzorky byly davkovany pomoci
automatického davkovace. Veskeré optimalizované podminky pro chromatografickou analyzu

byly prevzaty z diplomové prace D. Suhajové [76].

2.3.3 Podminky plynové chromatografie s hmotnostni spektrometrii

Teplota nastiiku vzorkl byla pfi teploté 250 °C, davkovani vzorku probihalo pfi splitovacim
pomeru 1:10. Programovany teplotni rezim GC-MS analyzy byl nésledujici: poCatecni teplota
kolony 55 °C (3 minuty), 6 °C/min — 250 °C (10 minut). Hodnota ioniza¢ni energie byla
nastavena na 70 eV. Pro meéfeni byl pouzit scan mod, ktery promefil vSechny hodnoty
m/z 19-600. Jako nosny plyn bylo pouzito helium 5.0 s nastavenou konstantni linearni rychlosti

toku 30 cm/s.

2.3.4 Podminky plynové chromatografie s plamenovym ioniza¢nim detektorem

Teplota FID detektoru GC-2010 byla nastavena na 260 °C. Pritok vodiku byl nastaven na
32 ml/min a pratok vzduchu na 200 ml/min. Dopliitkovym detektorovym plynem (,,make-up®)
byl dusik s pratokem 24 ml/min. Davkovani vzorkt probihalo pii splitovacim poméru

1:10 — 1:15 dle potieby. Analytické podminky jako jsou teplotni program, teplota nastfiku,
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nosny plyn a typ kolony, byly stejné jako u GC-MS  analyzy
(viz kapitola 2.3.3).

2.3.5 Vyhodnocovani chromatografickych dat

K vyhodnoceni ziskanych chromatogramu, tedy zaznami zavislosti intenzity odezvy na
reten¢nim Case, byl vyuzit software GC Solution a GCMS Solution 4.20. Identifikace latek byla
provedena pomoci hmotnostnich spekter, které byly porovnavany s knihovnou spekter
Narodniho institutu pro standardy a technologii NIST 14, knihovnou FFNSC 2 a online
databazemi dat. K potvrzeni identity slou¢enin byly dopocteny RI pro programované teplotni
meéteni dle van den Doola podle vztahu (viz kapitola 1.4.2). Pro vypocet RI byla proméiena

smés n-alkana (viz Tab. 3).

Tabulka 3 Retenéni ¢asy »-alkanil a jejich retenéni indexy

Poclet uhlikii  Nazev alkanu Retencni ¢as (FID) [min]  Retencni ¢as (MS) [min] Retencni index
5 n-pentan 2,55 2,15 500
6 n-hexan 291 248 600
7 n-heptan 3,75 3,16 700
8 n-oktan 544 4,68 300
9 n-nonan 7,89 7,04 900
10 n-dekan 10,66 9,78 1000
11 n-undekan 13,40 12,51 1100
12 n-dodekan 15,99 15,10 1200
13 n-tridekan 18,42 17,53 1300
14 n-tetradekan 20,70 19,81 1400
15 n-penatdekan 22.84 21,96 1500
16 n-hexadekan 24.87 23,98 1600
17 n-heptadekan 26,79 25,90 1700
18 n-oktadekan 28,61 27,71 1800
19 n-nonadekan 30,35 29.44 1900
20 n-ikosan 32,00 31,09 2000
21 n-henkosan 33,58 32,67 2100
22 n-dokosan 35,09 34,18 2200
23 n-trikosan 36,61 35,62 2300
24 n-tetrakosan 38,37 37,17 2400
25 n-pentakosan 40,51 39,03 2500
26 n-hexakosan 43,17 41,33 2600
27 n-heptakosan 4523 44,22 2700
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3 VYSLEDKY A DISKUZE

3.1 Optimalizace podminek

Na zacatku predbéznych experimentd byly vybrany parametry pro Vac-HSSPME, které
ovliviiuji extrakeni proces senzoricky aktivnich latek. Béhem pfedbé&znych experimenti byl
pozorovan nejen vliv extrakéni teploty, ale i doba samotné extrakce a navazka vzorku. Dale
bylo pozorovano, jaky vliv ma vytvofené vakuum pii extrakci latek a jak dlouho vytvorené
vakuum pfetrva v méficich nadobkach z divodu nasledného méteni pomoci autosampleru.
Optimalizace byla provadéna piimo na vzorcich sladu z davodu poskytnuti realnych informaci

o jeho chovani béhem pfipravy vzorku.

3.2 Vliv teploty

Prvnim posuzovanym parametrem byla extrak¢ni teplota. Dle literatury dochdzi pfi vysSich
extrak¢nich teplotdch k rychlejsimu postupu analytu smérem k vlaknu 1 k snadnéjsimu
uvoliiovani analytu z vlakna [46]. Pro nasledujici analyzy bylo pouzito nékolik nezavisle
vybranych vzorka sladu. Obr. 12 znazorfiuje porovnani chromatogramu jecného sladu
Caramunich® II pro extrakci pii 60 °C po dobu 10 min (rizové zobrazeni) s chromatogramem
téhoz vzorku ziskaného pro extrakci pfi 90 °C po dobu 10 min (Cerné zobrazeni). Na
chromatogramech lze pozorovat vliv teploty pii detekci tékavych latek. Latkam s kratSim
retencnim Casem (razové zobrazeni) vyhovuji nizsi extrakeni teploty, kdezto latkam, které se

eluuji pozdéji (Cerné zobrazeni), vyhovuji spiSe vyssi extrakeni teploty.

3.3 Doba extrakce

Dalsim testovanym parametrem byl vliv doby extrakce. Pro nésledujici analyzy bylo pouzito
opé€t nekolik nezavisle vybranych vzorku sladu. Vliv doby extrakce vystihuje Obr. 13, na
kterém jsou znazornény dva chromatogramy je¢ného sladu Caraaroma® 11,
(Weyermann® - Némecko). Méteni v tomto piipadé probihalo pii extrakéni teplote¢ 60 °C
pfi riznych dobach trvani sorpce analytu na vlakno. Z obrazku je viditelné, ze doba sorpce ma
obdobny dopad jako teplota, kdy latky elulujici diive (20 min, rizové zobrazeni), tedy pfi kratsi

sorpci na vladkno, poskytuji vetsi odezvu nez pti delsi sorpci (40 min, Cerné zobrazent).
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Interzita

Obrézek 12 Chromatogramy je¢ného sladu Caramunich®) Il pfi extrakéni teploté 60 °C a 90 °C

Obrézek 13 Chromatogramy je¢ného sladu Caraaroma ® Il pfi extrakeni teploté 60 °C a dobé sorpce
20 min a 40 min



3.4 Vliv navazky

Dal$im ddlezitym parametrem, ktery byl optimalizovan, byla navazka vzorku. Jak je jiz
zminéno v teoretické ¢asti, Ghiasvand a kol. [65] tvrdili, Ze pouZiti vy$Sich navazek u vzork(
nemusi byt vzdy pfiznivé, jelikoz mize dochéazet k horSimu prestupu tékavych slozek do
headspace prostoru. Na Obr. 14 jsou porovnavany tfi chromatogramy ziskané po extrakci
je€ného sladu Caraaroma® Il pfi 90 °C po dobu 30 min, které se lisi v mnoZstvi navazky.
Navéazka 0,5 g pfislusi ¢erné oznatenému chromatogramu, rlizové oznafeny chromatogram
charakterizuje navdzku 1,5 g, modfe znaCeny chromatogram zobrazuje separaci tékavych latek
pfi 3 g navazky sladu. Z téchto chromatograml vyplyva, Ze pro detekci tékavych latek

z namletého sladu budou lepsi vyssi navazky.

uv

Obréazek 14 Chromatogramy je¢ného sladu Caraaroma ® Il pfi jedné extrakéni teploté 90 °C a rliznych
navazkach

3.5 VIliv vakua

Pro zjisténi nejvhodnéjsiho zplisobu vytvareni podtlaku v méficich nadobkach byl porovnan
podtlak vytvafeny pomoci plastové injek¢ni stfikacky sjehlou a podtlak vytvafeny vyvévou.
Na z&kladé jednotlivych analyz byla pro dalsi experimenty zvolena plastové injekéni stfikacka
0 objemu 50 ml sjehlou. Na Obr. 15 jsou uvedeny dva chromatogramy, které porovnavaji
separaci tékavych latek v je€ném sladu Caramunich® I, pfi extrakéni teploté 90 °C po dobu
30 min s navazkou 2 g. Hnédé znaCeny chromatogram znaci separaci bez vyuZiti podtlaku,

tj. klasické HS-SPME, modfe znaCeny chromatogram zndzoriuje separaci, pfi které byl



vytvofen podtlak, a to natazenim celého objemu (4*) injek¢ni stfikacky. PFi porovnani téchto

tvou chromatogramd lze pozorovat pozitivni vliv vakua pfi separaci latek.

Obrazek 15 Chromatogramy je€ném sladu Caramunich® Il méfené za stejnych extrakénich podminek.

Dalsim krokem bylo zjistit, jak se cely systém bude chovat v priibéhu extrakce, tzn. jak dlouho
zUstava vytvorené vakuum v méficich nadobkach, pfipadné jaky to bude mit vliv na celkovou
plochu a pocet pikl. Stabilita vakua v méFicich nadobkach byla studovana i pro moznost méfeni
redlnych vzorkd pomoci autosampleru, kterym je vybaven plynovy chromatograf. Doposud
byly vSechny pfedbézné experimenty (viz kapitoly 3.2 - 3.4) méfeny pomoci SPME manualniho

drzéku.

Pro tento experiment byl pouZit slad jeCny cerny z humnové sladovny Zéahlinice.
Do 21 meéficich nadobek byl navazen slad (3 g) a naddobky byly evakuovany jak je popsano
v kapitole 2.3.1. Né&sledné byly vzorky davkovany pomoci autosampleru do automatické
jednotky pro HS-SPME, kde probihala extrakce pfi teploté 90 ° po dobu 40 min. Analyza
nasorbovanych tékavych analytd probihala pomoci GC-FID. PFfi porovnavani jednotlivych
méfeni nebyla shledana signifikantni zména pfi poctu a plose pikd. Tento experiment

vystihuje Obr. 16 a Obr. 17.
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4000000

Cislo mérici nadobky

Obrézek 16 Vliv vakua na plochu pik{

Cislo mérici nadobky

Obrézek 17 Vliv vakua na pocet pikl
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3.6 Centralné kompozitni planovani

K nalezeni vhodnych podminek pro méfeni realnych vzorkd byl vybran centralné kompozitni
plan (Central composite desing, CCD). Experiment byl navrzen v softwaru Statistika 12.
Parametry podrobené optimalizaci pomoci tohoto planu byly: teplota extrakce, doba extrakce

a navazka vzorku.

Struktura centralné kompozitnich plant se sklada ze tii ¢asti. Prvni Cast je tvofena faktorovym
planem (tvofici tzv. krychlové body), ktery se &iseln& vyjadiuje jako 2. Cislo 2 popisuje pocet
urovni proménnych veli¢in, které jsou v uplném faktorovém planu prevadény na binarni
(hodnoty 1 a - 1), pismeno 4 vyjadiuje pocet promennych ovliviiyjicich experiment. Dalsi ¢ast
tohoto navrhu tvoti hvézdicovy plan (tvotici tzv. hvézdicové body), ktery je vyjadien jako 2%.
Hvézdicovy plan popisuje zakiiveni plochy pomoci tfi uwrovni kazdého faktoru
(-1, 0 a+ 1). Treti casti CCD planu jsou centralni body, tvotici tzv. opakovani ve stiedu .
Tyto body se také vyuzivaji pro vypocet odhadu variability experimentu (nadhrada opakovanych

pokusu) [77].

Vysledny pocet experimenta se odviji od poctu zvolenych faktort dle nasledujici rovnice (6).
N=2F+2k+no (6)

Dosazenim do rovnice (6) lze ziskat 20 experimentt (viz Tab. 4) s 6 (centralnimi) kontrolnimi

body (2% + 2k + ng=2° +2-3 + 6 = 20).

Tabulka 4 Navrzené podminky podle CCD

Pokus Navazka Teplota Doba Pokus Cislo  Navazka Teplota Doba
Cislo vzorku extrakce extrakce vzorku extrakce extrakce
[g] [°C] [min] [g] [°C] [min]
1 1,85 70 45 11 2,91 80 45
2 1,2 74 27 12 1,85 80 45
3 2,5 74 27 13 1,85 80 45
4 2,5 74 63 14 1,85 80 45
5 1,2 74 63 15 1,85 80 74
6 1,85 80 16 16 2,5 86 27
7 0,79 80 45 17 1,2 86 27
8 1,85 80 45 18 1,2 86 63
9 1,85 80 45 19 2,5 86 63
10 1,85 80 45 20 1,85 90 45
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K sestavovani profilu t€kavych latek je podstatné vyextrahovat co nejvice tékavych latek, ale

zaroven je kladen i diraz na identifikaci latek, které se podileji na celkovém profilu.

Pro uspésnou izolaci latek je dulezité zvolit i vhodny typ sorbentu SPME vlakna. Navrh
optimalizace pomoci CCD byl proméfen na Ctyfech typech SPME vléken, a to na 75 um
Carboxen/PDMS, 100 pum PDMS, 65 um PDMS/DVB, 50/30 pum DVB/CAR/PDMS.

Pro zvoleni vhodného vlakna byla provedena série experimentd dle Tab. 4. K t€émto analyzam
byl pouzit jeény &emy slad pochazejici zhumnové sladovny Zahlinice (CR), ktery byl
piipraven k analyze dle postupu popsaného v kapitole 2.3.1. Naslednd analyza extrahovanych
analytt byla provedena pomoci systému GC-FID (viz kapitola 2.3.4). Vybér vhodného vlakna
probihal na zakladé porovnani poCtu a sumy ploch vSech detekovanych pika v jednotlivych

chromatogramech a dle ziskanych odezvovych profila pro kazdé vlakno.

Srovnani testovanych vlaken je zminéno v Tab. 5. Z této tabulky je zifejmé, ze PDMS/DVB
a DVB/CAR/PDMS vlakna poskytovala nejvyssi pocCet pik(. Zaroven ob¢€ vlakna maji stejnou
navrzenou extrakéni teplotu (90 °C) a navazku sladu (3 g). Jelikoz pocty pika jsou velmi

podobné, byla tato dvé vlakna podrobena dalSim experimentim.

Tabulka 5 Vysledky optimalizaci Vac-HSSPME/GC-FID pro testovana vlakna

Druh vlakna Pocet pika Hodnota Doba Teplota Navazka
odpovidajici extrakce extrakce vzorku
celkové plose [min] [°C] [g]
DVB/CAR/PDMS 129 2 860 849 45 90 3
PDMS 74 190 811 75 90 1,2
Carboxen/PDMS 119 8711514 60 75 3
PDMS/DVB 136 1896 679 75 90 3

Pozn: Doba extrakce, teplota extrakce a navdzka vzorku byla odectena z profilii pro predpovéd’ a vhodnost daného

vidkna (viz priloha)
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Porovnani téchto dvou vlédken probéhlo na je¢ném cerném sladu, ktery pochéazi z humnové
sladovny Zahlinice (CR). Slad byl nejprve proméfen pétkrat pomoci jednoho a nasledné pomoci
druhého vldkna. Méfeni probihalo dle navrZzenych optimalnich podminek uvedenych v Tab. 5.
Analyza nasorbovanych latek probihala pomoci GC-MS (podminky uvedeny v kapitole 2.3.3).
VysSi extrakéni Gcinnost byla pozorovana u DVB/CAR/PDMS vlakna (Obr. 18 a Obr. 19),
proto bylo pravé toto vlakno zvoleno k analyzam reélnych vzork(. Sedé vlako je vhodné
k extrakci tékavych a stfedné tékavych latek v pomérné Sirokém rozsahu molekulovych

hmotnostni (MW 40-275).

90

80 81

¢islo méreni

Obrazek 18: Porovnani poctu piki pro DVB/CAR/PDMS (Sedé sloupce) a PDMS/DVB (modré sloupce)
vlékno.
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Obrazek 19 Porovnani ploch pik{ pro DVB/CAR/PDMS ($edé sloupce) a PDMS/DVB (modré sloupce)
vlékno.
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Odezvovy profil pro Sedé vlakno zobrazuje Obr. 20. Tento profil popisuje vhodnost
optimalizovanych parametrd. Z vysledk( lze konstatovat, Ze pro dany experiment tyto tfi
proménné ovliviuji extrakci tékavych sloucenin. Profily pro pfedpovéd avhodnost pro modré,

Cerné a Cervene vl&kno ilustruji Obr. 1/1 - Obr. 1/3 v pfiloze.

teplota hmolnoEl

Pocet plkd

Plocha pikd

Obrazek 20 Profily pro pfedpovédi a vhodnost pro optimalizaci Vac-HSSPME (Sedé vlakno)

Pozn: Cervena svisla €ara v grafech zobrazuje tu nejvhodn&j$i hodnotu pro extrakci.
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Vzhledem k optimalizaci 3 nezavislych proménnych byly v softwaru Statistika 12 ziskany
celkem 3 odezvové plochy. Obr. 21 zobrazuje jejich vzajemnou korelaci testovanych
proménnych. Z jednotlivych grafl uvedenych v obrazku lze odelist maximalni hodnoty
studovanych parametrd (tmavé Cervend). Z téchto hodnot Ize usuzovat, Ze pro Géinnou extrakci
bude vhodné volit vyssi extrakéni teploty, delSi dobu extrakce i vySSi navazky. Pomoci Obr. 20
a Obr. 21 byly vyhodnoceny kone€né podminky pro extrakci tékavych latek z pivovarskych
sladl: extrakéni teplota 90 °C, doba extrakce 45 min a navazka sladu 3 g. Odezvové plochy pro

zbylé tfi testovana vldknajsou uvedeny na Obr. 1/4 - Obr. 1/6 v pfiloze.

Obrazek 21 Metoda odezvové plochy pro optimalizaci Vac-HSSPME (Sedé vlakno)
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Odhad efektll pro optimalizaci Ize vyjadfit rovnici. Tato rovnice ma kvadratickou formu, aby
v modelu mohly byt zahrnuty jak vzajemné interakce parametrl, tak i mozna zakfiveni
odezvové plochy modelu. Odezvové plochy vyjadfuji zavislost doby extrakce (min; X 1), teploty
(°C; X2) a navazky vzorku (g; X3) na sobé navzajem a vymezuji jejich urcitou vhodnost. Odhad
efektl pfi pouZziti $edého vlakna vyjadfuje vztah (8) pro plochu shodnotou spolehlivosti
R2 = 0,8529 a vztah (9) pro pocet pikli s hodnotou spolehlivosti R2 = 0,7932. Tu€né vyznacené

parametry v rovnicich jsou statisticky vyznamné ¢leny (p-hodnota < 0,05).

Na zdkladé porovnéani hodnot R2 byl pro stanoveni optimalnich podminek pouzit model podle

ploch pikd. Koeficient R2 ukazuje miru shody mezi modelem a namérenymi daty.

Y= 2819116 + 206961 Xi + 139668 X2 + 52972 X3- 61197 X1 +

+ 134290 X22 - 10492 X32 - 14110 X2X2 + 6971 X2X3- 512 X2X3 ()
Y= 1303385 + 5,8121X1 + 7,9465X2 + 2,2947X3 - 4,8317X12+ ,0)
+ 1,5433X22 + 1,3558 X32 + 0,1250 X2X2- 2,8750X X + 0,3750X2X3 ()

Paretovymi grafy efektl Ize znazornit vyznam jednotlivych experimentalnich proménnych pro
Sedé vlakno. Z porovnani Paretovych graf (Obr. 22 a Obr. 23) vyplyva, Ze pro toto vlakno neni
navazka tak vyznamnym parametrem, zato teplota extrakce a doba extrakce jsou vyznamnymi

faktory.

2Teplota(L)
ICas(L)
Cas(Q)

3 Hmotnost(L) 156015
1L*3L 1,356925
Teplota(Q) -279964

Hmotnost(Q) -26749
2L*3L ,1383264
1L*2L -0,010152

p=0,05

Standardizovany odhad efektd (absolut.hodn.)

Obrazek 22 Paretllv graf efektd znazorfujici vyznam jednotlivych experimentalnich proménnych pro
DVB/CAR/PDMS vlakno - vyhodnoceno ze sumy ploch detekovanych pikd



2Teplota(L)
1Cas(L)
Cas(Q)

3 Hmotnost(L) 1216671

1L*3L -1.18076
Teplota(Q) 0.8143519
Hmotnost(Q) 0,715412
2L*3L 0.1540123

1L*2L 0,0513374
p=0,05
Standardizovany odhad efektd (absolut.hodn.)

Obrazek 23 Paretllv graf efektd znazorfujici vyznam jednotlivych experimentalnich proménnych pro
DVB/CAR/PDMS vléakno - vyhodnoceno z poétu detekovanych pikd.

3.7 Analyza vzork( sladu a identifikace sloucenin

Cilem této préace bylo analyzovat profil a zjistit zastoupeni tékavych latek ve sladu. Jednotlivé
analyzované vzorky sladu jsou shrnuty v Tab. 2. 1zolace tékavych latek byla provedena pomoci
optimalizované Vac-HSSPME pfi extrakéni teploté 90 °C, dobé extrakce 45 min a s navaZzkou
3 g rozemletého sladu, podle postupu vysvétleného v kapitole v 2.3.1. Nasorbované latky byly
nésledné uvolnény v nastfikovém prostoru plynového chromatografu a identifikovany pomoci
GC-MS analyzy. Jejich relativni zastoupeni bylo ur€eno pomoci GC-FID za podminek méfeni

které jsou zaznamenany v kapitolach 2.3.2-2.3.4.

V3sechny detekované a identifikované slou€eniny pomoci GC-MS analyzy jsou uvedeny v nize
pFislusnych tabulkéach. Pro ilustraci jsou jednotlivé chromatogramy dostupné v pfiloze na
obrazcich Obr. 11/1 - Obr. 11/18. Data ze vSech GC-FID analyz (reten¢ni indexy a plochy piku)
jsou k dispozici také v pfiloze (Tab. I1/1 - Tab. 11/18).

3.7.1 Skupina je¢nych sladl

Do skupiny jeénych sladli bylo zafazeno 15 vzorkd, z toho 6 vzorkli pochéazi z humnové
sladovny Zahlinice (CR), 1 vzorek sladu z Pivovaru Primator Nachod (CR) a 8 ze sladovny

Weyermann® (Némecko).
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3.7.1.1 Karamelovy slad

Tab. 6 shrnuje vSechny detekované a identifikované slouceniny v predlozeném vzorku je€ného
karamelového sladu (humnova sladovna Zahlinice CR). Prostfednictvim GC-MS analyzy se
podarilo celkem detekovat 63 sloucenin, z nichz 26 nebylo identifikovano. Chromatogram této
analyzy je umistén v piiloze jako Obr. II/1. Vysledky GC-FID meéfeni zaznamenava

Tab. 1I/1 umisténa také v priloze.

Tabulka 6 Karamelovy slad, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI

1 NI 408!

2 NI 502

3 Kyselina mravendi 64-18-6 87 531 531
4 1-Chlor-2-methylpropan 513-36-0 86 582 580
5 NI 623

6 3-Methylbutanal 590-86-3 95 661 643
7 1-Ethyleyklopropanol 57872-31-8 86 671 671
8 Acetoin 513-86-0 95 716 716
9 2,2-Dimethyl-1-butanol 1185-33-7 81 771 776
10 2,3-Butandiol 513-85-9 87 791 788
11 Ethyl ester kyseliny mlééné 97-64-3 83 802 814
12 Hexanal 66-25-1 94 806 806
13 Methyl-dihydro-(2H)-furan-3-on 3188-00-9 86 813 821
14 Furfural 98-01-1 97 836 831
15 Furfurylalkohol 98-00-0 87 857 849
16 NI 837

17 2-Acetyl furan 1192-62-7 89 915 913
18 5-Methyl-2-furan methanol 3857-25-8 93 957 975
19 Benzaldehyd 100-52-7 95 968 9382
20 NI 984
21 Kyselina kapronova 142-62-1 91 988 974
22 Fenylacetaldehyd 122-78-1 95 1050 1045
23 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 92 1073 1074
24 NI 1076
25 N-Methyl-2-furan hydroxamova kyselina 109531-96-6 83 1088 1082
26 NI 1092
27 NI 1108
28 2,2 4 A-Tetramethyl-1,3-cyklobutanediol 3010-96-6 87 1111 1125
29 Maltol 118-71-8 91 1121 1108
30 NI 1139

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 6 Karamelovy slad, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
31 NI 1154
32 NI 1165
33 Kyselina kaprylova 124-07-2 83 1175 1173
34 3.5-Dihydroxy-2-methyl-4H-pyran-4-on 1073-96-7 91 1193 1193
35 Hydroxymethylfurtural 67-47-0 87 1234 1225
36 NI 1272
37 2-Fenyl-2-butenal 4411-89-6 92 1277 1272
38 NI 1297
39 2 ,4-Undekadien-1-al 30361-29-6 81 1324 1319
40 NI 1348
41 v-Dekalakton 706-14-9 83 1368 1383
42 NI 121-33-5 94 1406 1392
43 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1463 1447
44 5-Methyl-2-fenyl-2-hexenal 21834-92-4 84 1493 1485
45 NI 1533
46 NI 1605
47 NI 1623
48 NI 1650
49 NI 1663
50 NI 1736
51 Kyselina myristova 544-63-8 91 1763 1769
52 NI 1774
53 NI 1806
54 NI 1830
55 NI 1850
56 Butyl isopropyl ester kyseliny ftalové 17851-53-3 86 1866 1873
57 NI 1891
58 Kyselina palmitova 57-10-3 89 1966 1977
59 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1994 1978
60 n-Henikosan 629-94-7 92 2099 2109
61 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2137 2139
62 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny 53120-27-7 85 2163 2176

octové

63 n-Trikosan 638-67-5 93 2299 2300

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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3.7.1.2 Prazeny slad

Ve vzorku jeného prazeného sladu (humnova sladovna Zahlinice, CR) bylo nalezeno 79
slouCenin, z nichz 37 nebylo identifikovano (viz Tab. 7). Chromatogram jako vysledek analyzy

je uveden v ptiloze Obr. 1I/2. Tab. II/2 shrnuje vysledek GC-FID analyzy.

Tabulka 7 Prazeny slad, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI"
1 NI 457
2 Kyselina mravendi 64-18-6 85 525 531
3 NI 604
4 Allylacetat 591-87-7 85 670 676
5 NI 697
6 1-Pentanal 110-62-3 94 705 707
7 Pyrazin 290-37-9 87 741 729
8 1-Pentanol 71-41-0 95 770 761
9 Hexanal 66-25-1 97 805 806
10 2-Methyl pyrazin 109-08-0 88 832 820
11 Furfural 98-01-1 97 836 836
12 Furfurylalkohol 98-00-0 88 857 849
13 1,1'-Diacetoxy-ethan 542-10-9 85 869 838
14 Kyselina valerova 109-52-4 87 891 911
15 Heptan-2-on 110-43-0 84 894 898
16 Heptanal 111-71-7 96 906 905
17 NI 915
18 5-Methy! furfural 620-02-0 92 966 960
19 1-Okten-3-ol 3391-86-4 95 984 969
20 2-Pentylfuran 3777-69-3 94 992 991
21 3-Methylvalerova kyselina 105-43-1 84 1002 1002
22 NI 1006
23 2-Formy1 pyrrol 1003-29-8 86 1024 1043
24 (E)-3-Okten-2-on 1669-44-9 92 1043 1036
25 NI 1060
26 2-Oktenal 2363-89-5 87 1063 1059
27 4-Nonanon 4485-09-0 80 1065 1052
28 3,5-Nonadien-2-on 80387-31-1 81 1075 1068
29 NI 1084
30 NI 1098
31 Nonanal 124-19-6 90 1107 1107
32 NI 1117
33 Maltol 118-71-8 91 1121 1108
34 n-Pentyl-benzen 538-68-1 89 1161 1044
35 (2E)-Nonenal 18829-56-6 83 1165 1163
36 NI 1168

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 7 Prazeny slad, vysledky GC-MS analyzy — pokracovani

Potadi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI* RI
37 1-(2-Furfuryl) pyrrol 1438-94-4 89 1183 1199
38 NI 1192
39 2-Pentyl pyridin 2294-76-0 83 1204 1185
40 NI 1216
41 2,4-Nonadiena-1-al 5910-87-2 91 1222 1218
42 Hydroxymethylfurfural 67-47-0 86 1234 1225
43 NI 1250
44 NI 1269
45 NI 1272
46 4-FEthylguajakol 2785-89-9 93 1281 1275
47 Pentyl ester kyseliny kapronové 540-07-8 95 1289
48 NI 1311
49 NI 1324
50 NI 1348
51 NI 1351
52 Dodekan-3-on 1534-27-6 81 1359 1350
53 NI 1363
54 NI 1368
55 NI 1373
56 2-Butyl-2-oktenal 13019-16-4 93 1375 1388
57 NI 1386
58 3-Hydroxy-4methoxy benzaldehyd 621-59-0 83 1406 1392
59 NI 1422
60 NI 1443
61 NI 1452
62 NI 1462
63 NI 1473
64 NI 1485
65 1-Pentadekan 13360-61-7 85 1492 1502
66 NI 1563
67 NI 1600
68 NI 1611
69 NI 193090-25-4 81 1616
70 NI 1649
71 NI 1663
72 NI 1685
73 n-Heptadekan 629-78-7 83 1700 1711
74 NI 1733
75 n-Oktadekan 593-45-3 94 1799 1800
76 Butyl isopropyl ester kyseliny ftalové 17851-53-3 85 1866 1873
77 Trimethylsilyl ester kyseliny 1118-02-1 84 1891

isokyanatové
78 Methyl ester kyseliny palmitové 112-39-0 90 1926 1925
79 Kyselina palmitova 57-10-3 89 1965 1977

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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3.7.1.3 Bavorsky slad

Dal§im analyzovanym vzorkem z humnové sladovny Zahlinice byl slad bavorského typu.
Vitomto vzorku bylo nalezeno 65 sloufenin, znichz 24 nebylo identifikovano
(viz Tab. 8). Obr. 1I/3 v pfiloze zobrazuje chromatogram tohoto vzorku. Retencni indexy

a plochy pika detekovanych latek po GC-FID analyze uvadi Tab. 11/3.

Tabulka 8 Bavorsky slad, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI

1 NI 461!

2 NI 502

3 Pentan 109-66-0 93 527 518
4 NI 549

5 1-Chlor-2-methylpropan 513-36-0 86 582 580
6 NI 607

7 2-Methyl-oxetan 2167-39-7 96 612 612
8 o-n-Propylhydroxyamin 602-38-3 82 635 638
9 3-Methylbutanal 590-86-3 96 662 643
10 NI 671

11 Heptan 142-82-5 94 705 717
12 1-Chlorpentan 543-59-9 87 738 743
13 NI 741

14 1-Pentanol 71-41-0 91 771 761
15 (2S)-Hexan-2-o0l 52019-78-0 88 790 780
16 2,3-Butandiol 513-85-9 87 801 788
17 Hexanal 66-25-1 95 806 806
18 Furfural 98-01-1 84 836 845
19 Furfurylalkohol 98-00-0 86 857 849
20 1-Hexanol 111-27-3 87 873 867
21 Benzaldehyd 100-52-7 91 969 960
22 Kyselina kapronova 142-62-1 95 988 974
23 Fenylacetaldehyd 122-78-1 96 1050 1045
24 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 91 1073 1074
25 NI 1092
26 Nonanal 124-19-6 87 1107 1104
27 NI 1120
28 NI 1138
29 NI 1152

30 Kyselina kaprylova 124-07-2 91 1175 1173
31 Dekanal 112-31-2 94 1209 1204
32 Hydroxymethylfurtural 67-47-0 86 1232 1225
33 Kyselina nonanova 112-05-0 93 1272 1272
34 NI 1297

35 NI 1348

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypocitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 8 Bavorsky slad, vysledky GC-MS analyzy — pokraovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
36 v-Dekalakton 706-14-9 89 1368 1368
37 2-Butyl-2-oktenal 13019-16-4 84 1375 1388
38 Dodekanal 112-54-9 90 1412 1402
39 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 95 1462 1447
40 5-Methyl-2-phenyl-2-hexenal 21834-92-4 82 1492 1499

N.N,N,N-Tetramethyl-1,10-
41 diaminodekan 1938-62-1 93 1507 1507
42 n-Hexadekan 544-76-3 94 1600 1600
43 NI 1605
44 Tetradekan 124-25-4 97 1616 1601
45 NI 1623
46 NI 1663
47 n-Heptadekan 629-78-7 98 1700 1700
48 NI 1706
49 NI 1735
50 Kyselina myristova 544-63-8 86 1763 1773
51 NI 1773
52 NI 1806
53 NI 1829
54 6,10,14-Trimethylpentadekan-2-on 502-69-2 88 1844 1841
55 NI 1918
56 Kyselina palmitova 57-10-3 95 1966 1968
57 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 91 1993 1993
58 NI 2058
59 n-Henikosan 629-94-7 93 2099 2100
60 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2137 2139
61 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny 53120-27-7 85 2162 2176
octové
62 Ethyl ester kyseliny olejové 111-62-6 92 2169 2185
63 NI 2192
64 n-Trikosan 638-67-5 93 2299 2300
65 NI 2323

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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3.7.1.4 Tradi¢ni svétly slad plzeniského typu

Identifikované slougeniny ve vzorku sladu plzetiského typu (Pivovar Primator, Nachod, CR)
shrnuje Tab. 9. Celkem bylo nalezeno 49 sloucenin, z toho jich 15 nebylo identifikovéano.
V ptiloze Obr. 11/4 je uveden chromatogram z meéfeni. V Tab. 11/4 jsou shrnuty vysledky
GC-FID analyzy.

Tabulka 9 Tradi¢ni svétly slad plzeriského typu, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®

1 NI 459!

2 NI 478!

3 NI 563

4 o-n-Propylhydroxyamin 602-38-3 82 634 638
5 3-Methylbutanal 590-86-3 95 661 643
6 NI 727

7 1-Chlorpentan 543-59-9 87 737 743
8 NI 740

9 (2S)-Hexan-2-0l 52019-78-0 88 788 780
10 NI 513-85-9 87 800 788
11 Furfural 98-01-1 95 836 831
12 1-Hexanol 111-27-3 96 873 860
13 Kyselina kapronova 142-62-1 86 985 974
14 Fenylacetaldehyd 122-78-1 95 1049 1045
15 Guajakol 90-05-1 92 1091 1090
16 NI 1107

17 Benzenethanol 60-12-8 92 1119 1136
18 NI 1164

19 Kreasol 93-51-6 92 1195 1203
20 Kyselina nonanova 112-05-0 95 1271 1272
21 NI 1300
22 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 95 1318 1309
23 Syringol 91-10-1 89 1353 1347
24 Kyselina kaprinova 334-48-5 82 1368 1372
25 Dodekanal 112-54-9 95 1412 1402
26 4-Methy! syringol 6638--05-7 86 1448 1443
27 Isoeugenol 97-54-1 96 1456 1452
28 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 97 1462 1447
29 N.N,N,N-Tetramethyl-1,10-diaminodekan 1938-62-1 93 1505 1511
30 NI 1585

31 n-Hexadekan 544-76-3 94 1599 1612
32 Tetradekan 124-25-4 97 1616 1601
33 NI 1623

34 NI 1673

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 9 Tradi¢ni svétly slad plzetiského typu, vysledky GC-MS analyzy — pokracovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
35 n-Heptadekan 629-78-7 84 1699 1711
36 NI 1705
37 Kyselina myristova 544-63-8 92 1762 1769
38 NI
39 Ethyl ester kyseliny myristové 124-06-1 95 1793 1779
40 Hexadekanol 629-80-1 96 1820 1800
41 NI
42 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1966 1968
43 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 91 1992 1993
44 n-Henikosan 629-94-7 94 2098 2109
45 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2137 2139
46 Chlorid kyseliny olejové 112-77-6 85 2142 2131
47 Oktadeka-~(3,13)-dien-1-yl ester 53120-27-7 84 2161 2176

kyseliny octové
48 Ethyl ester kyseliny olejové 111-62-6 95 2167 2185
49 n-Trikosan 638-67-5 94 2298 2300

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny

3.7.1.5 Cesky slad

Slouceniny tvoftici profil t€kavych latek je€ného ceského sladu z humnové sladovny Zahlinice
(CR) shrnuje Tab. 10. Tabulka zaznamenava 40 sloudenin, z toho se jich 12 nepodafilo
identifikovat. Chromatogram této analyzy je uveden pfiloze (viz Obr. II/5). Reten¢ni indexy

a plochy pika jednotlivych latek po GC-FID analyze uvadi Tab. 11/5.

Tabulka 10 Cesky slad, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI"
1 NI 459!
2 NI 502
3 NI 547
4 NI 603
5 o-n-Propylhydroxyamin 602-38-3 82 635 638
6 3-Methylbutanal 590-86-3 96 661 643
7 Isopentyl alkohol 123-51-3 83 737 729
8 n-Butyl isokyanoacetat 17046-22-9 87 741 0
9 (2S)-Hexan-2-o0l 52019-78-0 88 790 780
10 2,3-Butandiol 513-85-9 87 801 788
11 Hexanal 66-25-1 95 805 806
12 Furfural 98-01-1 96 837 831
13 1-Hexanol 111-27-3 97 873 860
14 Kyselina kapronova 142-62-1 97 989 974
15 Fenylacetaldehyd 122-78-1 96 1050 1045

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoditany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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Tabulka 10 Cesky slad, vysledky GC-MS analyzy - pokradovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
16 NI 1075
17 NI 1099
18 Nonanal 124-19-6 95 1107 1104
19 Benzenethanol 60-12-8 93 1120 1113
20 Dekamethylcyklopentasiloxan 541-02-6 86 1132 1135
21 NI 1151
22 1-Nonanol 143-08-8 87 1175 1159
23 Kyselina nonanova 112-05-0 89 1272 1289
24 NI 1297
25 y-Dekalakton 706-14-9 85 1368 1383
26 NI 1375
27 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
28 n-Hexadekan 544-76-3 96 1599 1612
29 Tetradekanal 124-25-4 97 1616 1601
30 NI 1623
31 NI 1662
32 n-Heptadekan 629-78-7 86 1699 1711
33 Kyselina myristova 544-63-8 93 1763 1769
34 NI 1773
35 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1967 1968
36 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 96 1993 1978
37 n-Henikosan 629-94-7 93 2099 2100
38 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 83 2137 2139
39 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny 53120-27-7 84 2162 2176
octové
40 n-Trikosan 638-67-5 94 2299 2300

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny

3.7.1.6 Cerny slad

Ve vzorku jeéného erného sladu (humnova sladovna Zahlinice CR) bylo celkem detekovano
74 sloucenin (Tab. 11), ztoho se jich nepodafilo 25 identifikovat. V ptiloze je zobrazen

chromatogram (viz Obr. 11/6). Zaznam GC-FID méteni je shrnut v Tab. 11/6.

Tabulka 11 Cemy slad, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI’
1 NI 461!
2 Kyselina mravendi 64-18-6 87 531 531
3 NI 527
4 Butanon 78-93-3 84 612 602
5 3-Methylbutanal 590-86-3 93 661 643

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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Tabulka 11 Cemy slad, vysledky GC-MS analyzy - pokratovani 1

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
6 Allylacetat 591-87-7 84 670 676
7 Kyselina propionova 79-09-4 95 696 676
8 1-Pentanal 110-62-3 93 705 707
9 1-Pentanol 71-41-0 95 770 761
10 Hexanal 66-25-1 97 805 806
11 2-Methyl pyrazin 109-08-0 87 832 820
12 Furfural 98-01-1 97 836 831
13 4-Methyl-2-heptanon 6137-06-0 84 893 838
14 Heptanal 111-71-7 96 905 905
15 NI 923
16 Cyklooktan 292-64-8 88 961 959
17 5-Methy! furfural 620-02-0 92 966 960
18 1-Okten-3-ol 3391-86-4 93 983 969
19 2-Pentylfuran 3777-69-3 93 992 991
20 Kyselina kapronova 142-62-1 91 997 979
21 E-3-Okten-2-on 18402-82-9 92 1043 1047
22 1,2,3.4,4a,8a-Hexahydronaftalen 62690-62-4 84 1060 1066
23 2-Oktenal 2363-89-5 87 1063 1059
24 1-Methylethyl ester kyseliny 4-oxo-valerové 21884-26-4 81 1065 1056
25 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 89 1072 1074
26 3,5-Nonadien-2-on 80387-31-1 82 1075 1068
27 NI 1079
28 Kyselina enanthova 111-14-8 81 1085 1073
29 Guajakol 90-05-1 90 1091 1090
30 NI 1097
31 Nonanal 124-19-6 95 1107 1104
32 Maltol 118-71-8 90 1108 1108
33 n-Pentyl-benzen 538-68-1 93 1161 1156
34 (2E)-Nonenal 18829-56-6 88 1164 1163
35 NI 1198
36 2-Pentyl pyridin 2294-76-0 90 1203 1196
37 (E,E)-2.,4-Nonadienal 5910-87-2 88 1221 1218
38 Hydroxymethylfurfural 67-47-0 86 1234 1225
39 NI 1258
40 NI 1263
41 NI 1272
42 4-Ethylguajakol 2785-89-9 92 1280 1275
43 NI 1283
44 Penty] ester kyseliny kapronové 540-07-8 92 1289 1282
45 NI 1297
46 NI 1301
47 (E,E)-2.4-Dekadienal 25152-84-5 88 1324 1322
48 NI 1334
49 NI 1339
50 NI 1348

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 11 Cemy slad, vysledky GC-MS analyzy - pokratovani 2

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
51 NI 1352
52 NI 1363
53 NI 1368
54 2-Butyl-2-oktenal 13019-16-4 88 1375 1388
55 NI 1434
56 NI 1453
57 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
58 1-Pentadekan 13360-61-7 92 1492 1502
59 N.N,N,N-Tetramethyl-1,10-diaminodekan 1938-62-1 90 1507 1511
60 NI 1523
61 NI 1583
62 Tetradekan 124-25-4 97 1616 1601
63 NI 1674
64 2-Pentadekanon 2345-28-0 84 1700 1697
65 Myristyltrimethylamonium bromid 1119-97-7 95 1706
66 NI 1823
67 Methyl ester kyseliny palmitové 112-39-0 90 1926 1925
68 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1965 1968
69 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1993 1978
70 1-Methylethyl ester kyseliny palmitové 142-91-6 94 2022 2013
71 NI 2078
72 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2136 2139
73 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny octové 53120-27-7 85 2162 2186
74 Ethyl ester kyseliny olejové 111-62-6 89 2168 2185

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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3.7.1.7 Nakufovany slad z jeCmene

Tab. 12 shrnuje dle poradi v chromatogramu celkem 54 detekovanych sloucenin vzorku je¢ného
nakufovaného sladu (humnova sladovna Zahlinice CR), z toho 12 slougenin se nepodafilo
identifikovat. Ptislu§ny chromatogram (viz Obr. 1I/7) je umistény v priloze. Reten¢ni indexy a
procentualni zastoupeni plochy jednotlivych slouCenin detekovanych pomoci GC-FID jsou

shrnuty v Tab. 1I/7.

Tabulka 12 Nakufovany slad z je€mene, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®

1 NI 428!

2 NI 467!

3 NI 503

4 2-Methyl-1-Propanol 78-83-1 82 584 597
5 NI 602

6 o-n-Propylhydroxyamin 602-38-3 83 635 638
7 3-Methylbutanal 590-86-3 96 662 643
8 NI 671

9 1-Chlorpentan 543-59-9 87 737 743
10 2,2-Dimethylhexan 590-73-8 81 741 732
11 (2S)-Hexan-2-o0l 52019-78-0 88 789 780
12 Butan-2,3-diol 5132-85-9 87 800 788
13 Furfural 98-01-1 96 836 831
14 Furfurylalkohol 98-00-0 85 856 849
15 1-Hexanol 111-27-3 96 873 860
16 Kyselina kapronova 142-62-1 86 985 974
17 Fenylacetaldehyd 122-78-1 95 1049 1045
18 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 90 1071 1074
19 Mequinol 150-76-5 91 1091 1090
20 Nonanal 124-19-6 95 1107 1104
21 Benzenethanol 60-12-8 90 1119 1136
22 NI 1153
23 Kreasol 93-51-6 91 1195 1203
24 Kyselina nonanova 112-05-0 93 1271 1272
25 NI 1295
26 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 95 1318 1309
27 Syringol 91-10-1 89 1354 1347
28 Dodekanal 112-54-9 95 1412 1402
29 4-Methyl syringol 6638--05-7 86 1448 1443
30 Isoeugenol 97-54-1 95 1456 1452
31 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
32 Pentadekan 629-62-9 94 1499 1512
33 N,N,N,N-Tetramethyl-1,10-diaminodekan 1938-62-1 93 1506 1511

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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Tabulka 12 Nakufovany slad z jeCmene, vysledky GC-MS analyzy - pokra¢ovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI®
34 NI 1582
35 n-Hexadekan 544-76-3 94 1599 1612
36 Tetradekan 124-25-4 97 1616 1601
37 NI 1648
38 NI 1669
39 n-Heptadekan 629-78-7 88 1699 1711
40 Myristyltrimethylamonium bromid 1119-97-7 94 1705
41 Kyselina myristova 544-63-8 93 1762 1769
42 NI 1783
43 Ethyl ester kyseliny myristové 124-06-1 95 1793 1779
44 Hexadekanol 629-80-1 96 1820 1800
45 6,10,14-Trimethylpentadekan-2-on 502-69-2 89 1843 1841
46 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1966 1968
47 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1996 1987
48 NI 2063
49 n-Henikosan 629-94-7 94 2098 2109
50 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2137 2139
51 Oktadeka-(3,13)-dien-1-y1 ester kyseliny 53120-27-7 84 2161 2176

octové

52 Ethyl ester kyseliny olejové 111-62-6 94 2168 2185
53 n-Trikosan 638-67-5 94 2298 2300
54 n-Pentakosan 629-99-2 88 2498 2500

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny

3.7.1.8 Slad Caraaroma®

Vysledky GC-MS analyzy vzorku Caraaroma® (Weyermann®, Némecko)

shrnuje

Tab. 13. V tabulce je dohromady uvedeno 71 sloucenin, z nichz se 29 nepodafilo identifikovat.

Zaznamenany chromatogram je uveden v pfiloze pod oznafenim Obr. 1I/8 Tabulka z GC-FID

analyzy je zobrazena v pfiloze pod oznacenim Tab. 1I/8.

Tabulka 13 slad z je¢mene Caraaroma®, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
1 NI 461!
2 NI 479
3 NI 502
4 Kyselina mravendi 64-18-6 91 529 531
5 1-Chlor-2-methylpropan 513-36-0 86 582 580
6 Octan amonny 631-61-8 96 617 630
7 3-Methylbutanal 590-86-3 96 661 643
8 3,3-Dimethyl-2-butanon 75-97-8 85 669 671
9 Acetoin 513-86-0 92 715 717
10 2-Hexanol 626-93-7 86 789 780
11 2,3-Butandiol 513-85-9 87 801 788

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 13 slad z jeCmene Caraaroma®, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani 1.

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
12 Furfural 98-01-1 96 836 831
13 Furfurylalkohol 98-00-0 88 856 849
14 NI 892
15 2-Acetyl furan 1192-62-7 85 915 913
16 NI 917
17 5-Methy! furfural 620-02-0 92 966 960
18 NI 975
19 NI 984
20 NI 987
21 2-Pentylfuran 3777-69-3 93 992 991
22 3-Methyl-1,2-cyklopentadion 765-70-8 87 1033 1026
23 Fenylacetaldehyd 122-78-1 94 1050 1045
24 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 90 1073 1074
25 NI 1085
26 NI 1088
27 NI 1092
28 2-Isopropyl-5-methyl-2-hexanal 35158-25-9 87 1107 1104
29 2.2 4 A-Tetramethyl-1,3-cyklobutanediol 3010-96-6 87 1111 1125
30 Maltol 118-71-8 85 1120 1108
31 NI 1132
32 NI 1142
33 NI 1154
34 3.5-Dihydroxy-2-methyl-4H-pyran-4-on 1073-96-7 92 1193 1193
35 NI 1215
36 Hydroxymethylfurtural 67-47-0 86 1234 1225
37 2-Fenyl acetat 103-45-7 94 1260 1257
38 NI 1272
39 2-Fenyl-2-butenal 4411-89-6 95 1277 1256
40 NI 1297
41 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 90 1318 1309
42 NI 1321
43 NI 1341
44 v-Dekalakton 706-14-9 85 1368 1383
45 4-Methyl-2-fenyl-2-pentenal 26643-91-4 88 1373 1367
46 2-Methyl-2-fenyl ester propionové 103-48-0 95 1398 1395

kyseliny
47 NI 1426
48 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 97 1462 1447
49 NI 1465
50 NI 1468
51 5-Methyl-2-fenyl-2-hexenal 21834-92-4 95 1492 1485
52 n-Hexadekan 544-76-3 94 1600 1600
53 Maltol 1605
54 NI 1623
55 NI 1663
56 Pentadekan-2-on 345-28-0 85 1700 1697
57 NI 1736
58 Kyselina myristova 544-63-8 94 1763 1769
59 NI 1774
60 Ethyl ester kyseliny myristové 124-06-1 94 1793 1779
61 NI 1807
62 NI 1830
63 6,10,14-Trimethylpentadekan-2-on 502-69-2 90 1844 1841
64 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1968 1968

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 13 slad z jeCmene Caraaroma®, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani 2.

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda[%] RI? RI
65 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1994 1987
66 Henikosan 629-94-7 94 2099 2109
67 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2138 2139
68 2-Hydroxy-cyklopentadekanon 4727-18-8 87 2143 2158
69 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny 53120-27-7 84 2162 2176

octové
70 Ethyl ester kyseliny olejové 11-62-6 93 2168 2185
71 NI 2173

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny

3.7.1.9 Slad Carafa® Special 111

Dal§im vzorkem pochézejicim ze sladovny Weyermann® (Némecko) byl jeCny slad Carafa®
Special III. Tabulka (viz Tab. 14) obsahuje 78 sloucenin, z nichz 35 nebylo identifikovano.
Vystupem analyzy tohoto vzorku je chromatogram uveden v piiloze (viz Obr. 11/9). Tabulka

z GC-FID analyzy je zobrazena v pfiloze pod oznacenim Tab. 11/9.

Tabulka 14 Slad Carafa® Special III, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
1 NI 457
2 Kyselina mravendi 64-18-6 82 525 531
3 NI 606
4 NI 615
5 Allylacetat 591-87-7 84 668 676
6 NI 697
7 1-Pentanal 110-62-3 94 705 707
8 1-Pentanol 71-41-0 95 769 761
9 Hexanal 66-25-1 97 804 806
10 2-Methyl pyrazin 109-08-0 87 831 820
11 Furfural 98-01-1 84 835 845
12 Furfurylalkohol 98-00-0 86 856 856
13 1,1'-Diacetoxy-ethan 542-10-9 89 868 888
14 Heptan-2-on 110-43-0 87 893 898
15 NI 914
16 2,6-Dimethyl pyrazin 108-50-9 88 921 929
17 Cyklooktan 292-64-8 86 961 959
18 5-Methy! furfural 620-02-0 92 965 960
19 1-Okten-3-ol 3391-86-4 84 983 983
16 2,6-Dimethyl pyrazin 108-50-9 88 921 929
17 Cyklooktan 292-64-8 86 961 959
18 5-Methy! furfural 620-02-0 92 965 960

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 14 Slad Carafa® Special III, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani 1.

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI®
19 1-Okten-3-ol 3391-86-4 84 983 983
20 2-Pentylfuran 3777-69-3 93 992 991
21 NI 1006
22 E-3-Okten-2-on 18402-82-9 93 1043 1047
23 NI 1059
24 2-Oktenal 2363-89-5 86 1063 1053
25 1-Methylethyl ester kyseliny 4-oxo- 21884-26-4 84 1065 1056

valerové
26 Nona-2,4-dien-2-on 80387-21-1 94 1074 1068
27 NI 1082
28 Guajakol 90-05-1 90 1091 1090
29 NI 1097
30 Nonanal 124-19-6 96 1107 1104
31 NI 1117
32 Maltol 118-71-8 91 1120 1108
33 n-Pentyl-benzen 538-68-1 89 1160 1156
34 (2E)-Nonenal 18829-56-6 86 1164 1163
35 NI 1168
36 1-(2-Furfuryl) Pyrrol 1438-94-4 86 1183 1183
37 NI 1187
38 NI 1191
39 2-Pentyl pyridin 2294-76-0 93 1203 1196
40 Dekanal 112-31-2 92 1208 1208
41 (E,E)-2.,4-Nonadienal 5910-87-2 90 1221 1218
42 Hydroxymethylfurfural 67-47-0 86 1233 1225
43 NI 1243
44 NI 1250
45 NI 1268
46 NI 1272
47 4-Ethylguajakol 2785-89-9 93 1280 1275
48 NI 1283
49 Pentyl ester kyseliny kapronové 540-07-8 95 1288 1282
50 NI 1310
51 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 80 1318 1309
52 (E,E)-2.4-Dekadienal 25152-84-5 32 1323 1322
53 NI 1348

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 14 Slad Carafa® Special 111, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani 2.

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
54 NI 1351
55 NI 1358
56 NI 1362
57 NI 1368
58 NI 1373
59 2-Butyl-2-oktenal 13019-16-4 93 1375 1388
60 NI 1385
61 Tetradekan 629-59-4 94 1399 1400
62 NI 1422
63 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 90 1462 1447
64 NI 1472
65 Pentadekan 629-62-9 85 1500 1500
66 NI 1563
67 2,2 A-Trimethyl-1,3-pentanediol 6846-50-0 95 1591 1605
diisobutyrat
68 n-Hexadekan 544-76-3 85 1599 1612
69 NI 1610
70 NI 1615
71 NI 1623
72 NI 1649
73 NI 1684
74 n-Heptadekan 629-78-7 87 1699 1711
75 Butyl isopropyl ester kyseliny ftalové 17851-53-3 87 1865 1873
76 NI 1890
77 Methyl ester kyseliny palmitové 112-39-0 91 1926 1925
78 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1965

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny

3.7.1.10 Slad Carahell®

U ptedlozeného jecného sladu Carahell® (Weyermann®, Némecko) bylo dohromady
detekovéano 53 sloucenin, z nichz 20 nebylo identifikovano (viz Tab. 15). V pfiloze je uveden
chromatogram (Obr. II/10). Vycet retencnich indexti a ploch pikti z GC-FID analyzy je v pfiloze
v Tab. 11/10.
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Tabulka 15 Slad Carahell®, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI

1 NI 459

2 NI 490!

3 Kyselina mravenci 64-18-6 87 527 531
4 NI 547

5 1-Chlor-2-methylpropan 513-36-0 86 580 580
6 n-Propyl-isopropyl éter 627-08-7 81 609 629
7 3-Methylbutanal 590-86-3 95 660 643
8 1-Ethyleyklopropanol 57872-31-8 86 670 671
9 Acetoin 513-86-0 96 714 717
10 2,3-Butandiol 513-85-9 87 788 788
11 NI 800

12 Hexanal 66-25-1 94 805 806
13 Furfural 98-01-1 97 836 831
14 Furfurylalkohol 98-00-0 86 856 849
15 Benzaldehyd 100-52-7 95 986 932
16 Kyselina kapronova 142-62-1 84 984 974
17 Fenylacetaldehyd 122-78-1 95 1050 1045
18 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 92 1072 1074
19 Nonanal 124-19-6 89 1107 1104
20 Maltol 118-71-8 89 1119 1108
21 NI 1134
22 3.5-Dihydroxy-2-methyl-4H-pyran-4-on 1073-96-7 91 1192 1193
23 Hydroxymethylfurfural 67-47-0 86 1232 1225
24 NI 1300
25 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 93 1318 1309
26 Tetradekan 629-59-4 93 1399 1413
27 Dodekanal 112-54-9 93 1412 1402
28 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
29 NI 1483

30 5-Methyl-2-phenyl-2-hexenal 21834-92-4 95 1492 1485
31 Pentadekan 629-62-9 94 1500 1512
32 NI 1507
2,2 4-Trimethyl-1,3-pentanediol

33 diisobutyrat 6846-50-0 96 1592 1605
34 n-Hexadekan 544-76-3 95 1599 1612
35 NI 1623

36 NI 1625

37 NI 1643

38 NI 1664

39 NI 1683
40 NI 1700
41 Myristyltrimethylamonium bromid 1119-97-7 93 1706 1734
42 NI 1723
43 Kyselina myristova 544-63-8 94 1763 1769
44 NI 1801

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 15 Slad Carahell®, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
45 NI 1829
46 NI 1836
47 6,10,14-Trimethylpentadekan-2-on 502-69-2 90 1843 1841
48 NI 1890
49 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1965 1968
50 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1993 1978
51 NI 2001
52 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2136 2139
53 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny 53120-27-7 84 2162 2176

octové

'mimo homologickou fadu alkanii, NI - nebylo identifikovano, RI* — retenéni index vypocitany dle van den Doola,

RIP - reten¢ni index nalezeny

3.7.1.11 Slad Caramunich®

Ve vzorku je¢ného sladu Caramunich® (Weyermann®, Némecko) bylo GC-MS analyzou
nalezeno 75 slou€enin, které jsou uvedeny v Tab. 16. Ze 75 detekovanych sloucenin bylo 25
latek neidentifikovano. Obr. II/11 v pfiloze je vystupem této analyzy. Souhrn reten¢nich indexa

a ploch pikt po GC-FID analyze je uveden v Tab. 11/11.

Tabulka 16 Slad Caramunich®, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
1 NI 459
2 NI 500
3 NI 525
4 2-Methyl-1-Propanol 78-83-1 81 582 597
5 n-Propyl-isopropyl éter 627-08-7 80 616 629
6 3-Methylbutanal 590-86-3 95 660 643
7 3,3-Dimethyl-2-butanon 75-97-8 85 670 669
8 3-Hydroxy-2-butanon 513-86-0 92 714 716
9 Kyselina isomaselna 79-31-2 87 755 774
10 2,3-Butandiol 513-85-9 87 788 788
11 (2S)-Hexan-2-0l 52019-78-0 88 800 780
12 Hexanal 66-25-1 94 805 806
13 Furfural 98-01-1 97 836 831
14 Kyselina 3-Methylbutanova 503-74-2 88 848 824
15 Furfuryl alkohol 98-00-0 32 856 849

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 16 Slad Caramunich®, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani 1.

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI
16 NI 884
17 NI 886
18 Methional 3268-49-3 87 911 909
19 2-Acetyl furan 1192-62-7 86 915 913
20 5-Methyl-2-furan methanol 3857-25-8 94 956 975
21 5-Methy! furfural 620-02-0 91 966 960
22 Benzaldehyd 100-52-7 93 968 960
23 Kyselina kapronova 142-62-1 84 986 979
24 2-Pentyl furan 3777-69-3 93 992 991
25 Fenylacetaldehyd 122-78-1 96 1049 1045
26 2-Acetyl pyrrol 1072-83-9 92 1072 1074
27 NI 1091
28 2-Isopropyl-5-methyl-2-hexanal 35158-25-9 86 1107 1104
29 2.2 4 A-Tetramethyl-1,3-cyklobundiol 3010-96-6 88 1110 1125
30 Maltol 118-71-8 89 1119 1108
31 NI 1138
32 NI 1153
33 3.5-Dihydroxy-2-methyl-4H-pyran-4-on 1073-96-7 92 1192 1193
34 NI 1215
35 5-Hydroxymethyl furfural 67-47-0 87 1233 1225
36 Kyselina fenylocova 103-82-2 92 1254 1261
37 NI 1271
38 2-Fenyl-2-butenal 4411-89-6 96 1276 1265
39 NI 1297
40 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 92 1318 1309
41 NI 1323
42 NI 1347
43 y-Dekalakton 706-14-9 84 1367 1383
44 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
45 NI 1465
46 5-Methyl-2-fenyl-2-hexenal 21834-92-4 94 1492 1499
47 N.N,N,N-Tetramethyl-1,10-diaminodekan 1938-62-1 93 1507 1511
48 Kyselina laurova 143-07-7 90 1532 1570
49 n-Hexadekan 544-76-3 95 1564 1612
50 NI 1599
51 NI 1604
52 Tetradekan 124-25-4 96 1616 1601
53 NI 1623
54 NI 1662
55 2-Pentadekanon 2345-28-0 92 1700 1697
56 NI 1706
57 NI 1735
58 Kyselina myristova 544-63-8 94 1763 1763
59 NI 1773
60 NI 1806
61 NI 1829
62 6,10,14-Trimethyl-2-pentadekanon 502-69-2 89 1843 1841
63 NI 1849
64 Kyselina pentadekanova 1002-84-2 91 1862 1869

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoditany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 16 Slad Caramunich®, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani 2.

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI®
65 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1966 1968
66 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1993 1978
67 1-Methylethyl ester kyseliny palmitové 142-91-6 94 2022 2013
68 NI 2096
69 (97,127.)-9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 2137
70 2-Hydroxy-cyklopentadekanon 4727-18-8 89 2142 2158

Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester
71 kyseliny octové 53120-27-7 84 2161 2176
72 Isopropyl-stearat 112-10-7 91 2221 2212
73 (Tributyl)acetylcitrat 77-90-7 84 2248 2254
74 Trikosan 638-67-5 94 2298 2300
75 n-Pentakosan 629-99-2 81 2498 2500

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypolitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny

3.7.1.12 Mnichovsky slad 11

Slouceniny tvorici profil tékavych latek jecného sladu mnichovského typu II (Weyermann®,
Némecko) shrnuje Tab.17. Tabulky zaznamenavaji 56 sloucenin, z toho se jich 17 nepodafilo
identifikovat. Ziskany chromatogram je uveden pfiloze (viz Obr. 1/12). Tab. 1I/12 je vystupem
GC-FID méfeni.

Tabulka 17 Mnichovsky slad II, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI

1 NI 457!

2 NI 500

3 NI 545

4 2,3-Dimethyl pentan 565-59-3 80 580 589
5 NI 605

6 3-Methylbutanal 590-86-3 95 660 643
7 NI 670

8 Acetoin 513-86-0 96 715 717
9 3-Methylbutan-1-ol 123-51-3 82 737 729
10 (2S)-Hexan-2-o0l 52019-78-0 88 788 780
11 2,3-Butandiol 513-85-9 87 800 788
12 Hexanal 66-25-1 94 805 806
13 Furfural 98-01-1 97 836 831
14 Benzaldehyd 100-52-7 96 968 9382
15 Kyselina kapronova 142-62-1 85 984 974
16 Fenylacetaldehyd 122-78-1 96 1049 1045
17 2,5-Dimethyl-3,4(2H,5H)-furandione 68755-49-7 89 1069 1053
18 2-Acetyl pyrrol 1072-83-9 92 1072 1074
19 Nonanal 124-19-6 90 1107 1106
20 NI 1119
21 NI 1152

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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Tabulka 17 Mnichovsky slad II, vysledky GC-MS analyzy - pokraovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
22 (2E)-Nonenal 18829-56-6 90 1164 1163
23 3.5-Dihydroxy-2-methyl-4H-pyran-4-on 1073-96-7 92 1191 1193
24 Dekanal 112-31-2 95 1208 1204
25 5-Hydroxymethyl furfural 67-47-0 86 1231 1225
26 Kyselina nonanova 112-05-0 95 1271 1272
27 2-Fenyl-2-butenal 4411-89-6 94 1276 1265
28 NI 1297
29 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 91 1318 1309
30 NI 1323
31 v-Dekalakton 706-14-9 88 1367 1383
32 Tetradekan 629-59-4 97 1399 1413
33 Dodekanal 112-54-9 88 1412 1402
34 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 98 1462 1447
35 5-Methyl-2-fenyl-2-hexenal 21834-92-4 94 1492 1499
36 Pentadekan 629-62-9 95 1499 1512
37 NI 1532
38 n-Hexadekan 544-76-3 95 1599 1612
39 NI 1604
40 Tetradekan 124-25-4 96 1616 1601
41 NI 1623
42 NI 1662
43 NI 1706
44 NI 1735
45 Kyselina myristova 544-63-8 94 1762 1763
46 NI 1805
47 NI 1829
48 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1966 1968
49 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1993 1978
50 1-Methylethyl ester kyseliny palmitové 142-91-6 94 2022 2013
51 n-Henikosan 629-94-7 94 2099 2109
52 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 2137
53 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny 53120-27-7 84 2162 2176

octové
54 (TributyDacetylcitrat 77-90-7 84 2248 2254
55 n-Trikosan 638-67-5 94 2298 2300
56 n-Pentakosan 629-99-2 81 2498 2500

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retencni index nalezeny
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3.7.1.13 Nakufovany slad

Tab. 18 shrnuje vSechny detekované a identifikované slouCeniny v piedlozené¢ho vzorku
je¢ného nakutovaného sladu (Weyermann®, Némecko). Prostfednictvim GC-MS analyzy se
podatilo celkem detekovat 55 slou€enin, z toho se 18 nepodafilo identifikovat. Zaznamenany
chromatogram z GC-MS analyzy je uveden v pfiloze (viz Obr. 1I/13). Vysledek GC-FID

analyzy je umistén v piiloze v piislu§né tabulce (viz Tab. 11/13).

Tabulka 18 Nakufovany slad, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI

1 NI 459

2 NI 502

3 NI 547

4 2-Methyl-1-Propanol 78-83-1 83 584 597
5 NI 604

6 3-Methylbutanal 590-86-3 95 661 643
7 NI 671

8 1-Chlorpentan 543-59-9 86 738 743
9 2,3-Butandiol 513-85-9 87 789 788
10 Ethyl ester kyseliny borité 4433-63-0 86 801 799
11 Hexanal 66-25-1 94 805 806
12 2-Methyl pyrazin 109-08-0 87 833 820
13 1-Hexanol 111-27-3 96 873 860
14 Fenylacetaldehyd 122-78-1 94 1049 1045
15 Guajakol 90-05-1 94 1091 1090
16 Nonanal 124-19-6 90 1107 1107
17 Benzenethanol 60-12-8 89 1120 1136
18 Dekamethylcyklopentasiloxan 541-02-6 87 1132 1135
19 NI 1151
20 Kreasol 93-51-6 88 1194 1203
21 NI 1264
22 Kyselina nonanova 112-05-0 89 1271 1271
23 NI 1297
24 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 89 1318 1309
25 NI 1323
26 Syringol 91-10-1 89 1354 1347
27 Kyselina kaprinova 334-48-5 89 1368 1372
28 Tetradekan 629-59-4 94 1399 1400
29 Dodekanal 112-54-9 92 1412 1410
30 4-Methy! syringol 6638--05-7 86 1449 1443
31 Isoeugenol 97-54-1 96 1456 1452
32 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 95 1462 1447
33 1-Dodekanol 112-53-8 93 1477 1457
34 Pentadekan 629-62-9 93 1499 1512
35 N,N,N_N-Tetramethyl-1,10- 1938-62-1 93 1506 1511

diaminodekan

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoditany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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Tabulka 18 Nakufovany slad, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
36 NI 1526
37 Kyselina laurova 143-07-7 90 1564 1570
38 NI 1568
39 2,2 4-Trimethyl-1,3-pentanediol 6846-50-0 95 1591 1605
diisobutyrat
40 n-Hexadekan 544-76-3 94 1599 1600
41 NI 20675-95-0 91 1602 1599
42 Tetradekan 124-25-4 97 1616 1601
43 NI 1622
44 NI 1649
45 n-Heptadekan 629-78-7 84 1699 1711
46 NI 1705
47 NI 1773
48 Hexadekanol 629-80-1 95 1820 1800
49 Butyl isopropyl ester kyseliny ftalové 17851-53-3 88 1865 1873
50 NI 1886
51 NI 1890
52 Kyselina palmitova 57-10-3 89 1964 1964
53 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1992 1978
54 n-Henikosan 629-94-7 86 2098 2109
55 Oktadeka-(3,13)-dien-1-y1 ester kyseliny 53120-27-7 84 2161 2176
octové

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny

3.7.1.14 Pale Ale slad

Dalsim analyzovanym vzorkem byl jeny slad Pale Ale (Weyermann®, Némecko). Ve vzorku
bylo celkem nalezeno 49 sloucenin (Tab. 19), ztoho jich nebylo 18 identifikovano.
Zaznamenany chromatogram z GC-MS analyzy je uveden v pfiloze (viz Obr. 1I/14).

V Tab. 1I/14 je uvedeno shrnuti GC-FID méfeni.

Tabulka 19 Pale Ale slad, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP RI’
1 NI 459!
2 NI 523
3 NI 547
4 1-Chlor-2-methylpropan 513-36-0 85 582 580
5 NI 501
6 3-Methylbutanal 590-86-3 95 661 643
7 NI 671
8 (28)-Hexan-2-ol 52019-78-0 86 790 780
9 2,3-Butandiol 513-85-9 87 801 788
10 Hexanal 66-25-1 96 805 806
11 Furfural 98-01-1 96 836 831
12 1-Hexanol 111-27-3 95 873 860

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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Tabulka 19 Pale Ale slad, vysledky GC-MS analyzy - pokraovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
13 Benzaldehyd 100-52-7 96 968 9382
14 Kyselina kapronova 142-62-1 88 984 974
15 Fenylacetaldehyd 122-78-1 96 1050 1045
16 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 91 1071 1074
17 2,6-Diethylpyrazin 13067-27-1 89 1083 1093
18 Nonanal 124-19-6 94 1107 1104
19 Benzenethanol 60-12-8 86 1120 1136
20 Dekamethylcyklopentasiloxan 541-02-6 88 1132 1135
21 NI 1187
22 Dekanal 112-31-2 96 1209 1204
23 NI 1294
24 NI 1304
25 NI 1323
26 Tetradekan 629-59-4 96 1400 1413
27 Dodekanal 112-54-9 95 1412 1402
28 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
29 Dodekanol 112-53-8 89 1478 1476
30 Pentadekan 629-62-9 94 1500 1512
31 N.N,N,N-Tetramethyl-1,10-diaminodekan 1938-62-1 93 1506 1511
32 Tridekan-1-ol 112-70-9 94 1579 1580
33 n-Hexadekan 544-76-3 94 1600 1612
34 Tetradekan 124-25-4 97 1616 1601
35 NI 1623
36 NI 1674
37 NI 1699
38 NI 1705
39 NI 1778
40 Hexadekanal 629-80-1 96 1820 1800
41 Butyl isopropyl ester kyseliny ftalové 17851-53-3 88 1866 1873
42 NI 1872
43 NI 1890
44 NI 1901
45 Kyselina palmitova 57-10-3 93 1963 1968
46 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 95 1993 1978
47 NI 2011
48 n-Henikosan 629-94-7 90 2099 2109
49 n-Trikosan 638-67-5 95 2299 2300

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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3.7.1.15 Prazeny jeCmen

Vzorek jecného prazeného sladu od znaCky Weyermann® pochézejiciho z Némecka byl
podroben GC-MS meéfeni. VSechny detekované slouCeniny shrnuje Tab. 20. Celkem bylo
nalezeno 72 slou€enin, z toho se jich nepodafilo 29 identifikovat. Zaznamenany chromatogram
z GC-MS analyzy je uveden v piiloze (viz Obr. 1I/15). Souhrn reten¢nich indext a ploch pika
po GC-FID analyze je uveden v Tab. II/15.

Tabulka 20 PraZzeny je¢men, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
1 NI 461!
2 NI 506
3 2,3-Epoxy-2-methylbutan 5076-19-7 81 527 544
4 1-Chlor-2-methylpropan 513-36-0 83 586 580
5 NI 607
6 NI 616
7 3-Methyl Butanal 590-86-3 95 662 643
8 3-Methyl-2-pentanon 565-61-7 87 671 690
9 Kyselina propionova 79-09-4 95 696 676
10 1-Pentanal 110-62-3 93 706 707
11 Pyrazin 290-37-9 85 741 729
12 1-Pentanol 71-41-0 93 770 761
13 Hexanal 66-25-1 96 805 806
14 2-Methyl pyrazin 109-08-0 87 831 820
15 Furfural 98-01-1 97 836 831
16 Furfurylalkohol 98-00-0 85 856 849
17 1,1'-Diacetoxy-ethan 542-10-9 85 868 888
18 Kyselina valerova 109-52-4 93 887 875
19 4-Methyl-2-heptanon 6137-06-0 89 893 838
20 2-Acetyl furan 1192-62-7 86 915 913
21 2,6-Dimethyl pyrazin 108-50-9 89 920 929
22 Cyklooktan 292-64-8 88 961 959
23 5-Methy! furfural 620-02-0 92 966 960
24 1-Okten-3-ol 3391-86-4 89 983 962
25 2-Pentyl-furan 3777-69-3 93 992 991
26 Kyselina kapronova 142-62-1 91 995 979
27 2-Ethyl-6-methyl pyrazin 13925-03-6 92 1004 994
28 NI 1022
29 (E)-3-Okten-2-on 1669-44-9 90 1043 1036
30 NI 1059
31 2-Oktenal 2363-89-5 87 1063 1059
32 1-Methylethyl ester kyseliny 4-oxo- 21884-26-4 81 1065 1056
valerové
33 2-Acetyl pyrrol 1072-83-9 92 1071 1063
34 3,5-Nonadien-2-on 80387-31-1 86 1074 1068
35 NI 1082
36 Mequinol 150-76-5 84 1091 1090

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypocitany dle van den Doola,

RIP - retenéni index nalezeny
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Tabulka 20 Prazeny je€men, vysledky GC-MS analyzy - pokraovéani

PofFadi Nazev slouceniny CAS Shoda[%] Rla RIb
37 NI 1097
38 Nonenal 124-19-6 90 1107 1104
39 1-oxid-pyridin 694-59-7 1116 1168
40 Maltol 118-71-8 89 1119 1108
41 1-(2-Furfuryl) Pyrrol 1438-94-4 89 1183 1199
42 NI 1187
43 2-Pentyl pyridin 2294-76-0 a1 1203 1196
44 (E,E)-2,4-Nonadienal 5910-87-2 90 1221 1218
45 5-Hydroxymethyl furfural 67-47-0 86 1232 1225
46 NI 1250
47 NI 1271
43 4-Ethylguajakol 2785-89-9 93 1280 1275
49 NI 1283
50 NI 1310
51 4-Vinyl guajakol 7786-61-0 87 1318 1309
52 NI 1323
53 NI 1347
54 NI 1358
55 NI 1362
56 NI 1365
57 NI 1368
58 NI 1373
59 NI 1385
60 Tetradekan 629-59-4 97 1399 1413
61 NI 1422
62 NI 1443
63 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 98 1462 1447
64 NI 1482
65 NI 1563
66 n-Hexadekan 544-76-3 95 1599 1612
67 NI 1622
68 NI 1773
69 NI 1886
70 Methyl ester kyseliny palmitové 112-39-0 90 1925 1925
71 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1964 1968
72 NI 2095

Imimo homologickou Fadu alkanl, NI - nebylo identifikovano, Rla - retenéni index vypogitany dle van den Doola,

RIb- retenéni index nalezeny
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3.7.2 Skupina pSeni¢nych sladu

Do skupiny pSeni¢nych sladl byly zatazeny celkem 3 vzorky, 2 vzorky pochazi z humnové
sladovny Zahlinice a 1 vzorek sladu z Pivovaru Primator (Nachod, CR).

3.7.2.1 Psenicny slad I

V Tab. 21 je dle potadi v chromatogramu uvedeno celkem 62 detekovanych sloucenin ve
vzorku p§eni&ného sladu z Pivovaru Primator (Nachod, CR). Z toho se 16 slougenin nepodailo
identifikovat. Chromatogram této analyzy je =zobrazen v priloze (viz Obr. 1I/16).

Tab. 11/16 je vystupem GC-FID méfeni.

Tabulka 21 PSenicny slad I, vysledky GC-MS analyzy

Potadi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI* RI

1 NI 461!

2 NI 502

3 NI 602

4 0-N-Propylhydroxylamin 627-38-3 81 633 638
5 3-Methylbutanal 590-86-3 95 660 643
6 NI 670

7 1-Chlorpentan 543-59-9 87 737 743
8 2,4-Dimethyl-1-hexanal 16746-87-5 84 740 720
9 1-Pentanol 71-41-0 94 770 761
10 (2S)-Hexan-2-o0l 52019-78-0 88 788 780
11 NI 800 780
12 Hexanal 66-25-1 96 805 806
13 Furfural 98-01-1 97 836 831
14 Kyselina 3-Methylbutanova 503-74-2 87 842 842
15 1-Hexanol 111-27-3 96 872 860
16 Benzaldehyd 100-52-7 97 968 9382
17 Kyselina kapronova 142-62-1 97 990 974
18 2-Pentylfuran 3777-69-3 92 992 991
19 Benzylalkohol 100-51-6 96 1041 1036
20 Fenylacetaldehyd 122-78-1 96 1049 1045
21 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 89 1071 1074
22 NI 1075
23 Kyselina enanthova 111-14-8 92 1079 1073
24 NI 1085
25 Nonanal 124-19-6 94 1104 1107
26 Benzenethanol 60-12-8 87 1120 1113
27 Dekamethylcyklopentasiloxan 541-02-6 87 1132 1135
28 NI 1143
29 Kyselina kaprylova 124-07-2 92 1175 1173
30 2-(2-Butoxyethoxy )ethanol 112-34-5 93 1191 1211
31 Kyselina nonanova 112-05-0 95 1272 1272
32 NI 1283

33 NI 1321

34 v-Dekalakton 706-14-9 87 1367 1383
35 NI 1400

36 Dodekanal 112-54-9 92 1412 1410

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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Tabulka 21 PSenicny slad I, vysledky GC-MS analyzy - pokracovani

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RP? RI®
36 Dodekanal 112-54-9 92 1412 1410
37 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
38 1-Dodekanol 112-53-8 92 1477 1457
39 NI 1506
40 Kyselina laurova 143-07-7 89 1563 1570
41 n-Tridekanol 112-70-9 93 1579 1580
42 n-Hexadekan 544-76-3 95 1599 1612
43 Tetradekan 124-25-4 93 1616 1614
44 NI 1627
45 NI 1673
46 n-Heptadekan 629-78-7 91 1699 1711
47 Myristyltrimethylamonium bromid 1119-97-7 93 1705
48 Kyselina myristova 544-63-8 93 1763 1769
49 NI 1783
50 n-Oktadekan 593-45-3 96 1799 1810
51 Hexadekanol 629-80-1 95 1820 1800
52 Kyselina pentadekanova 1002-84-2 91 1862 1869
53 Butyl isopropyl ester kyseliny ftalové 17851-53-3 87 1865 1873
54 NI 1900
55 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1967 1968
56 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 91 1993 1993
57 n-Henikosan 629-94-7 95 2099 2109
58 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2137 2139
59 Chlorid kyseliny olejové 112-77-6 86 2142 2131
60 Methyl ester kyseliny sterkulové 3220-60-8 82 2162 2179
61 n-Trikosan 638-67-5 94 2298 2300
62 n-Pentakosan 629-99-2 88 2498 2500

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny

3.7.2.2 Wheat Malt

Detekované slouCeniny tvotici profil tékavych latek pSeniéného sladu typu Wheat Malt z
humnové sladovny Zahlinice (CR) shrnuje Tab. 22. Dohromady zaznamenava 46 sloudenin,
ztoho se jich 8 nepodafilo identifikovat. Chromatogram této analyzy je uveden pfiloze

(viz Obr. 1I/17). Tab. 11/17 zobrazuje data z GC-FID méfeni.
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Tabulka 22 Wheat Malt, vysledky GC-MS analyzy

Poradi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI
1 NI 546
2 1,2-Dimethylhydrazin 540-73-8 82 601 617
3 3-Methylbutanal 590-86-3 93 643 661
4 1-Chlor-2-methyl-butan 616-13-7 32 670 679
5 1-Chlorpentan 543-59-9 84 738 742
6 1-Pentanol 71-41-0 93 770 761
7 (2S)-Hexan-2-o0l 52019-78-0 88 789 780
8 2,3-Butandiol 513-85-9 87 800 788
9 1-Hexanol 111-27-3 97 873 860
10 Benzaldehyd 100-52-7 96 968 9382
11 Kyselina kapronova 142-62-1 97 988 974
12 2-Pentylfuran 3777-69-3 93 992 991
13 Benzylalkohol 100-51-6 96 1041 1036
14 Fenylacetaldehyd 122-78-1 95 1050 1045
15 2-Acetylpyrrol 1072-83-9 83 1071 1074
16 Oktan-1-0l 111-87-5 91 1075 1059
17 Kyselina enanthova 111-14-8 94 1079 1073
18 Nonanal 124-19-6 96 1107 1104
19 Benzenethanol 60-12-8 94 1136 1120
20 Dekamethylcyklopentasiloxan 541-02-6 86 1132 1135
21 1-Nonanol 143-08-8 84 1175 1159
22 NI 1203
23 Kyselina nonanova 112-05-0 96 1272 1272
24 NI 1345
25 y-Dekalakton 706-14-9 85 1368 1383
26 NI 1423
27 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 96 1462 1447
28 Kyselina laurova 143-07-7 90 1563 1581
29 n-Hexadekan 544-76-3 95 1599 1612
30 NI 1601
31 NI 1645
32 n-Heptadekan 629-78-7 92 1699 1711
33 Kyselina myristova 544-63-8 86 1762 1773
34 NI 1784
35 n-Oktadekan 593-45-3 96 1799 1810
36 Butyl isopropyl ester kyseliny ftalové 17851-53-3 86 1865 1873
37 Kyselina palmitova 57-10-3 94 1966 1968
38 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 94 1992 1978
39 1-Methylethyl ester kyseliny palmitové 142-91-6 95 2022 2013
40 NI 2089
41 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2137 2139
42 2-Hydroxy-cyklopentadekanon 4727-18-8 87 2142 2158
43 5-Nonadekan-1-0l 1454-84-8 32 2162 2161
44 2-Oktyl-1-dodekanol 5333-42-6 93 2199 2188
45 Isopropyl-stearat 112-10-7 90 2221 2212
46 2-Oktyl ester kyseliny palmitové 55194-81-5 93 2498 2510

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RI® - reten¢ni index nalezeny
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3.7.2.3 PSeni¢ny slad 11

Poslednim analyzovanym vzorkem z pSeni¢nych sladi byl pSeni¢ny slad II z humnové
sladovny Zahlinice (CR). Detekované slougeniny shrnuje Tab. 23. V tomto sladu bylo celkem
nalezeno 43 sloucCenin, z toho jich bylo 29 identifikovano. Separace latek v tomto vzorku je
zaznamenana na Obr. II/18, ktery se nachazi v ptiloze. Vysledky z GC-FID méfeni
uvadi Tab. 11/18.

Tabulka 23 PSenicny slad II, vysledky GC-MS analyzy

Potadi Nazev slouceniny CAS Shoda [%] RI? RI®
1 NI 459
2 NI 502
3 NI 547
4 NI 604
5 o-n-Propylhydroxyamin 602-38-3 82 635 638
6 3-Methylbutanal 590-86-3 95 662 643
7 1-Chlorpentan 543-59-9 83 737 729
8 NI 741
9 2,3-Butandiol 513-85-9 87 790 788
10 Ethyl ester kyseliny borité 4433-63-0 86 801 799
11 Hexanal 66-25-1 95 806 806
12 Furfural 98-01-1 97 837 831
13 1-Hexanol 11-27-3 97 873 860
14 Kyselina kapronova 142-62-1 97 989 974
15 Fenylacetaldehyd 122-78-1 95 1050 1045
16 NI 1075
17 NI 1099
18 Nonanal 124-19-6 89 1107 1107
19 Benzenethanol 60-12-8 93 1120 1113
20 Dekamethylcyklopentasiloxan 541-02-6 86 1132 1135
21 NI 1151
22 1-Nonanol 143-08-8 88 1175 1159
23 Dekanal 112-31-2 95 1209 1204
24 Kyselina nonanova 112-05-0 95 1272 1272
25 NI 1297
26 y-Dekalakton 706-14-9 84 1368 1383
27 NI 1375
28 Tetradekamethyl-cykloheptasiloxan 107-50-6 95 1462 1447
29 NI 1497
30 n-Hexadekan 544-76-3 95 1600 1612
31 Tetradekan 124-25-4 92 1616 1614
32 NI 1623
33 NI 1663
34 n-Heptadekan 629-78-7 85 1700 1700

!'mimo homologickou fadu alkant, NI - nebylo identifikovano, RI* — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola,

RIP - retencni index nalezeny
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Tabulka 23 PSenicny slad Il, vysledky GC-M S analyzy -pokra€ovani

Pofadi Nazev slouceniny CAS Shoda %1 Rla R1b
35 Kyselina myristova 544-63-8 93 1763 1769
36 NI 84 1774
37 Kyselina palmitova 57-10-3 89 1967 1977
38 Ethyl ester kyseliny palmitové 628-97-7 90 1993 1993
39 n-Henikosan 629-94-7 94 2099 2109
40 9,12-Oktadekadienol chlorid 7459-33-8 84 2137 2139
41 Oktadeka-(3,13)-dien-1-yl ester kyseliny 53120-27-7 84 2162 2176

octové
42 n-Trikosan 638-67-5 94 2299 2300
43 n-Pentakosan 629-99-2 89 2498 2500

Imimo homologickou Fadu alkan(l, NI - nebylo identifikovano, Rla - retenéni index vypocitany dle van den Doola,

RIb- retenéni index nalezeny

Ve

3.8 Zhodnoceni vysledkd méreni

Cilem méfeni bylo analyzovat profil tékavych latek a zjistit zastoupeni jednotlivych tékavych

latek ve vzorcich sladu. Profil byl studovan u 15je¢nych sladl a 3 p$eni¢nych sladd.

Pfi porovnavani vSech GC-MS analyz z pohledu identifikovanych latek bylo nejvice latek
identifikovanych v je¢ném sladu Caramunich® Il (51), v je€ném sladu typu Caraaroma® (49)
avje€ném sladu cerném (49). V pSenicnych sladech bylo nejvice identifikovanych latek u sladu

s oznacenim PSenicny slad | (46), ktery pochazi z pivovaru Priméator.

PFi mezidruhovém porovnani z hlediska profili tékavych latek bylo zjisténo, Ze profily sladl
tmavych a specialnich obsahuji bohatSi smési aromatickych latek oproti klasickym svétlym

sladim.

Ve vétsiné sladech tvofi vyznamny podil identifikovanych latek ketony, aldehydy, alkoholy,
kyseliny a estery. Méné jsou pak zastoupeny heterocyklické slouceniny, které obsahuji kyslik,

dusik nebo siru.

Nejvice opakovanou slouceninou v analyzovanych profilech byl acetoin. Tato karbonylova
slouenina byla nalezena v 16 vzorcich. Acetoin se sice nevyznaCuje vyraznymi
organoleptickymi vlastnostmi, ale je prekurzorem mnoha dUlezitych vonnych a chutovych
sloucenin, zejména heterocyklickych, které vznikaji pfi Maillardovych reakcich a uplatfiuji se

v mnoha redoxnich a adiénich reakcich.

Druhou nejcastéji vyskytovanou slouCeninou byl fenylacetaldehyd. Pro tento aldehyd je
charakteristické kvétinové aZz medové aroma. Fenylacetaldehyd nebyl nalezen pouze ve
4 sladech, a to ve svétlém tradicnim sladu plzefiského typu, prazeném sladu, ¢erném sladu

a sladu Carafa® Special IlI.
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DalSim hojné zastoupenym karbonylovym derivatem byl 3-methylbutanal, ktery vykazuje
kromé sladového a karamelového aroma i tony Cokoladové a mandlové. Pfi porovnavani
jednotlivych aromaprofill byla tato slou¢enina identifikovana ve 14 vzorcich. 3-Methylbutanal
nebyl nalezen u PSeni¢ného sladu I, sladu Wheat Malt (oba poskytovany sladovnou ze
Zahlinic), u sladu nakufovaného a u sladu typu Carafa® Special 11l (oba poskytovany

sladovnou Weyermann®- Némecko).

Vyznamnymi identifikovanymi latkami ve nékterych sladech byla trojice sloucenin, konkrétné
guajakolu, 4-ethylguajakolu a 4-vinyl guajakolu. Sloucenina guajakol byla obsaZena ve sladu
pod oznacenim tradi€ni svétly slad plzefiského typu, v nakufovaném sladu
a sladu Cerném. 4-Ethylguajakol byl nalezen ve sladu ¢erném, sladu praZzeném a sladu typu
Carafa® Special Ill. 4-Vinyl guajakol byl identifikovan ve sladu pod oznaenim tradi¢ni svétly
slad plzefiského typu, nakufovany slad z jecmene, Carafa® Special I1l, Carahell®, nakufovany
slad, Caraaroma® a Caramunich® Il. Pro tyto latky je spole¢né, Ze kondenzuji na povrchu sladu

avyuzivaji se pfi pfipravé sladd pouzivanych pro vyrobu nakufovanych piv.

Dalsi vyznamnou detekovou skupinou jsou derivaty pyrazinu, Kkteré jsou nositeli
charakteristického prazeného, ofiSkového aroma. 2-Methyl pyrazin byl detekovan ve sladu
cerném, ve sladu prazeném jeCmene, ve sladu Carafa® Special 11l a ve sladu nakufovaného
typu. Slou€enina 2,6-diethylpyrazin byla nalezena v jecném sladu typu Pale Ale.
2,6-Dimethyl pyrazin byl identifikovan v profilech sladu praZzeného jeCného sladu a sladu

Carafa® Special IlI.

Mezi dalSi vyskytujici se tékavé latky patfi napf. maltol. Ten se vyznacuje karamelovym aroma
a byl detekovan v 7 vzorcich, a to v profilu sladd Caraaroma®, Caramunich® Il, prazeného
je€menného sladu, cerného sladu, sladu Carahell®, karamelového sladu a sladu
Carafa® Special Ill. Zatuchlé aroma je typické pro kyselinu 3-methylbutanovou, ktera byla
detekovana v pSeni€ném sladu. Mezi latky, pro které je typické sirné aroma patfi

napf. methanthiol, ktery byl detekovan v je€ném sladu Caramunich® II.

Analyzované tékavé latky maji ve vétsiné pfipadd pozitivni senzorické vlastnosti, zaroven byly
mezi nimi detekovany i latky majici negativni vliv na lidské zdravi. Jako zajimavost lze uvést
pritomnost furfuralu, ktery se vyuziva k vyrobé furanovych pryskyfic (slozky termosetovych
kompoziti, cementd a lepidel). Dal$imi identifikovanymi  latkami  byly

dekamethylcyklopentasiloxan, ktery se fadi do kategorie latek vysoce perzistentnich a vysoce

97


https://cs.wikipedia.org/wiki/Reaktoplast

bioakumulativnich, nebo slou€enina 1-chlor-2-methylpropan, coz je halogenovany uhlovodik

s negativnim dopadem na Zivotniho prostfedi.

Pfi porovnani chromatogramd z GC-FID a GC-MS analyz nebyly nalezeny markantni rozdily
z hlediska poCtu detekovanych latek, nelze tudiz jednoznacné urcit, kterou analyzou lze
detekovat vice sloucenin ve sladech. U nékterych sloucenin byla pozorovana shoda retencnich
index(l z GC-FID a GC-MS méreni. Na zékladé shody RI Ize konstatovat, Ze se jedné o stejné

slouceniny.
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4 ZAVER
Diplomova prace se zabyvala analyzou profilu tékavych latek pivovarskych sladi a zastoupeni

jednotlivych tékavych latek ve vzorkach.

V teoretické Casti byly uvedeny druhy sladu a podrobné popsany jednotlivé technologické
kroky vyroby sladu. Pozornost byla vénovana analyze profilu latek ze sladu, ale 1 uplatnéni
znalosti aromaprofilu v potravinarstvi. Dalsi Cast prace se zabyvala Upravou vzorku pred
analyzou, kontrétn¢ extrakci tuhou fazi a mikroextrakci tuhou fazi. Detailné je zde popsana
1 moznost vakuem asistované headspace mikroextrakce tuhou fazi. V experimentalni Casti je
krome samotné analyzy realnych vzorka feSena i optimalizaci podminek pro extrakci t€kavych

latek.

Cilem experimentalni Casti diplomové prace bylo provéfit moznosti vzorovani metodou
Vac-HSSPME a analyzovat profily tekavych latek ve vzorcich sladu pomoci plynové

chromatografie s plamenovou ioniza¢ni a hmotnostni detekci.

Pred zapocCetim experimentalni faze byl v predbéznych experimentech provérovan také vhodny
zpusob evakuace mérné nadobky. Bylo prokazano, ze ve srovnani s Cerpadlem je plastova
injek¢éni  stiikacka efektivn€j§im pi1 evakuaci nadobky. Pfi porovnani s klasickou
HS-SPME, metoda Vac-HSSPME efektivnéji ovliviiuje extrakci tékavych slozek ve sladech.
Za podminek vakua byl shledan nejen vyssi poCet vyextrahovanych latek, ale 1 jejich celkova

plocha na chromatogramu.

Nasledné byly v ramci prace optimalizovany extrakéni podminky, které vedou k vyextrahovani
co nejvetsiho mnozstvi t€kavych latek tvoricich celkovy profil. Vzhledem k raznorodému
chemickému slozeni slada byly zvoleny pro extrakci Ctyfi typy vlaken. Jejich G¢innost extrakce
byla porovnavana z pohledu poctu piku a celkové plochy piktu. Na zakladé tohoto vyhodnoceni
bylo pro analyzu tekavych latek ve vzorcich sladu vybrano vlidkno DVB/CAR/PDMS. Pomoci
statistické metody odezvovych ploch bylo pti Vac-HSSPME dosazeno nejefektivng]si extrakce

pti extrakeni teplote 90 °C, extrakéni dob€ 45 min a navazce sladu 3 g.

Za takto optimalizovanych podminek byly analyzovany jednotlivé vzorky pivovarskych slada.
Ze ziskanych profild lze vycist, ze na zastoupeni t€kavych latek ma zasadni vliv jeho
technologicka pfiprava. To se prokdzalo na vys$§im poctu identifikovanych latek u sladu

tmavych a sladt specialnich.
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Pti porovnani reten¢nich indext sloucenin z GC-FID a GC-MS byla nalezena podobnost, tudiz

1ze usuzovat, ze se jednalo o stejnou slouceninu.

Zavérem lze konstatovat, ze u metody Vac-HSSPME byla prokazana vyS$si extrahovatelnost
tekavych  latek za  optimalizovanych  podminek  oproti  konven¢ni  metodé
HS-SPME. Pii tvorbé podtlaku pro Vac-HSSPME zatim nebylo mozné vyuziti plné

automatizace, coz miize byt brano jako velky nedostatek pro rutinni analyzy.

100



S LITERATURA

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

[10]

KADLEC, Pavel, Karel MELZOCH a Michal VOLDRICH. Co byste méli vedet
o wrobé potravin?: technologie potravin. Ostrava: Key Publishing, 2009.
ISBN 978-80-7418-051-4.

CR. Zdkon & 110/1997 Sb., o potravindch a tabdkovych vyrobcich: PIVO A NAPOJE
NA BAZI PIVA. Sbirka zékonti CR, 1997.

BASAROVA, Gabriela. Sladai'stvi: teorie a praxe vyroby sladu. Praha: Havli¢ek Brain
Team, 2015. ISBN 978-80-87109-47-2.

KUNATH, Brian. Pivni bible. Praha: Mlada fronta, 2012. ISBN 978-80-204-2665-9.
MOSTEK, Josef. Sladar'stvi: Biochemie a technologie sladu. Praha: SNTL, 1975.

BASAROVA, Gabriela. Pivovarstvi: teorie a praxe vyroby piva. Praha: Vydavatelstvi
VSCHT, 2010. ISBN 978-80-7080-734-7.

MRIZOVA, Katarina, Edita HOLASKOVA, M. OZ, Eva JISKROVA, Ivo FREBORT
a Petr GALUSZKA. Transgenic barley: A prospective tool for biotechnology
and agriculture. Biotechnology Advances. 2014, 32(1), 137-157

CHLADEK, Ladislav. Pivovarnictvi. Praha: Grada, 2007. Remesla, tradice, technika.
ISBN 978-80-247-1616-9.

KOK, Yee, Lijuan YE, Jeroen MULLER, Dave OW a Xuezhi BI. Brewing with malted
barley or raw barley: what makes the difference in the processes?. Applied Microbiology
and Biotechnology 2019, 103(3), 1059-1067

DEPRAETERE, Sofie, Filip DELVAUX, Stefan COGHE a Freddy DELVAUX. Wheat
Variety and Barley Malt Properties: Influence on Haze Intensity and Foam Stability of
Wheat Beer. Journal of the Institute of Brewing 2004, 110(3), 200-206

101



[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

NOVOTNY, Petr. Pivarka: tajemstvi domdciho pivovarstviJota, 2017, ISBN
978-80-7565-108-2.

GUO, Mengmeng, Kang XU a Zhenlin WANG. Effect of kilning on the composition of
protein and arabinoxylan in wheat malt. Journal of the Institute of Brewing, 2019, 125(3),
288-293

DELVAUX, F., F. DELVAUX a J. DELCOUR. Characterisation of the Colloidal Haze
in Commercial and Pilot Scale Belgian White Beers. Journal of the Institute of Brewing,

2000, 106(4), 221-228

KADLEC, Pavel, Karel MELZOCH a Michal VOLDRICH. Prehled tradicnich
potravindrskych vyrob: technologie potravin. Ostrava: Key Publishing, 2012,
ISBN 978-80-7418-145-0.

BROOKES, P., D. LOVETT a I. MACWILLIAM. The steeping of barley. A review of
the metabolic consequences of water uptake, and their practical implications. Journal of

the Institute of Brewing. 1976, 82(1), 14-26.

DE KEUKELEIRE, Denis. Fundamentals of beer and hop chemistry. Quimica Nova.
2000, 23(1), 108-112

KHOKONOVA, Madina, KARASHAEVA, Aida, ZAVALIN, Andrey. Quality of
brewing malt depending on the storage conditions of barley. Russian Agricultural

Sciences. 2015, 41(6), 508-511

CEJPEK, Karel. Viing a chut’ sladi: Vané a chut’ sladt. Chemické listy. 2014, 108(5),
426-435. Dostupné z: http://www.chemicke-listy.cz/docs/full/2014 05 426-435.pdf

KATAOKA, Hiroyuki, Heather LORD a Janusz PAWLISZYN. Applications of
solid-phase microextraction in food analysis. Journal of Chromatography. 2000,

880(1-2), 35-62

102


http://www.chemicke-listy.cz/docs/full/2014_05_426-435.pdf

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

[26]

[27]

[28]

HORAK, Tomas, Jifi CULIK, Marie JURKOVA, Pavel CEJKA, Vladimir KELLNER,
Josef DVORAK a Danusa HASKOVA. Faster gas chromatography and its use in
brewing. Part 2. - The determination of high volatile beer flavours after headspace

extraction. Kvasny Priimysi, 2009, §5(10), 268-272

DONG, Liang, Yongzhe PIAO, Xiao ZHANG, Changxin ZHAOQO, Yingmin HOU
a Zhongping SHI. Analysis of volatile compounds from a malting process using
headspace solid-phase micro-extraction and GC-MS. Food Research International,

2013, 51(2), 783-789

BUXTON, Ian a Paul HUGHES. The science and commerce of whisky. Cambridge:
RSC, 2014. ISBN 978-1-84973-150-8.

WOFFENDEN, Helen, Jennifer AMES a Sachin CHANDRA. Relationships between
Antioxidant Activity, Color, and Flavor Compounds of Crystal Malt Extracts.
Journal of Agricultural and Food Chemistry, 2001, 49(11), 5524-5530

BASAROVA, Gabriela. Vyznam t8kavych latek v pivovarské vyrob&. Kvasny priimysl
1967, 13(2), 26-30 . Dostupné: http://www.kvasnyprumysl.net/pdfs/kpr/1967/02/01.pdf

VELISEK, Jan. Chemistry of Food. 1st. United States: John Wiley & Sons, 2014.
ISBN 1118383818.

VANDECAN, Sem, Daan SAISON, Nina SCHOUPPE, Filip DELVAUX a Freddy
DELVAUX. Optimisation of specialty malt volatile analysis by headspace solid-phase
microextraction in combination with gas chromatography and mass spectrometry.

Analytica Chimica Acta, 2010, 671(1-2), 55-60

FICKERT, B. a Peter SCHIEBERLE. Identification of the key odorants in barley malt
(caramalt) using GC/MS techniques and odour dilution analyses. Molecular Nutrition,

1998, 42(06), 371-375.

MIKULIKOVA, Renata, Zdengk SVOBODA, Karolina BENESOVA a Sylvie
BELAKOVA. Use of modern analytical SPDE and TDAS methods for the analysis of
sulphur volatile flavors. Kvasny Priimysl , 2011, 57(7-8), 231-235

103


http://www.kvasnyprumysl.net/pdfs/kpr/1967/02/01.pdf

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

[36]

OLSOVSKA, Jana, Karel STERBA, Tomé$ VRZAL, Marie JURKOVA a Pavel
CEJKA. Sensory Beer Aging. Kvasny Priimysi. 2016, 62(9), 250-257

SVOBODA, Zdengk, Renata MIKULIKOVA, Sylvie BELAKOVA, Karolina
BENESOVA, Ivana MAROVA a Zdené&k NESVADBA. Determination of
Trans-2-Nonenal in Barley Grain, Malt and Beer. Kvasny Priimysl, 2010, 56(11-12),
428-432

MIKYSKA, Alexandr, Ivo HARTMAN a Danusa HASKOVA. Polyphenol compounds
and antioxidative properties of barley varieties recommended for Czech beer. Kvasny

Pritmysl, 2011, 57(7-8), 182-189

JANSTOVA, Bohumira a Pavlina NAVRATILOVA. Navody do cviceni z technologie
a hygieny mléka a mlécnych vyrobku. Brno: Veterinarni a farmaceuticka univerzita Brno,

2014. ISBN 978-80-7305-714-5.

MOID, Luigi, Patrick ETIEVANT, Dominique LANGLOIS, Jocelyne DEKIMPE
a Francesco ADDEO. Detection of powerful odorants in heated milk by use of extract

dilution snifting analysis. Journal of Dairy Research, 1994, 61(3), 385-394

Ftalaty. Bezpecnost potravin: A-Z terminy. T€Snov 65/17: Ministerstvo zemedelstvi.

Dostupné z: https://www.bezpecnostpotravin.cz/az/termin/92243 .aspx

FENG, Yong-Lai, Jiping ZHU a Robert SENSENSTEIN. Development of a headspace
solid-phase microextraction method combined with gas chromatography mass
spectrometry for the determination of phthalate esters in cow milk. Analytica Chimica

Acta, 2005, 538(1-2), 41-48

BAJER, Toma§, Petra BAJEROVA, Silvie SURMOVA, Daniel KREMR, Karel
VENTURA a Ale§ EISNER. Chemical profiling of volatile compounds of various home-
made fruit spirits using headspace solid-phase microextraction. Journal of the Institute

of Brewing, 2017, 123(1), 105-112

104


https://www.bezpecnostpotravin.cz/az/termin/92243.aspx

[37]

[38]

[39]

[40]

[41]

[42]

[43]

[44]

[45]

[46]

SLIWINSKA, Magdalena, Paulina WISNIEWSKA, Tomasz DYMERSKI, Waldemar
WARDENCKI a Jacek NAMIESNIK. The flavour of fruit spirits and fruit liqueurs:
a review. Flavour and Fragrance Journal, 2015, 30(3), 197-207

RUSU COLDEA, Teodora, Carmen SOCACIU, Maria PARV a Dan VODNAR. Gas-
Chromatographic Analysis of Major Volatile Compounds Found in Traditional Fruit
Brandies from Transylvania, Romania. Nofulae Botanicae Horti Agrobotanici

Cluj-Napoca, 2011, 39(2), 109-116

HORAK, Tomas, Jiti CULIK, Marie JURKOVA, Pavel CEJKA a Vladimir KELLNER.
Application of SPE and SPME in Analysis of Beer. Kvasny Priimysl, 2006, 52(3), 78-82

STULIK, Karel. Analytické separacni metody. Praha: Karolinum, 2004.
ISBN 80-246-0852-9.

SKOOG, Douglas A., F. James HOLLER a Stanley R. CROUCH. Principles of instrumental
analysis. 6th ed. Belmont: Thomson Brooks/Cole, c2007. ISBN 978-0-495-01201-6..

Joint Efforts - efficient automated THC determination: Drug screening Joint Efforts
Gerstel. Dostupné z: http://www.gerstel.com/pdt/GST_GSW _13 3-5 en.pdf

PROCHAZKOVA Dana, Mikroextrakce a tuhou fazi a stanoveni obsahu analytd,
Chemické listy - 2002, 96, 827-852

HORAK Tomas, CULIK Jifi, JURKOVA Marie, CEJKA Pavel a KELLNER Vladimir.
New trends in sample preparation methods for the determination of flavour compound

in beers. Kvasny Priimysl. 2002, 48(7), 186-188

PAWLISZYN, Janusz. Applications of Solid Phase Microextraction. Great Britain.
Royal Society of Chemistry, 1999, ISBN 978-0-85404-525-9.

ZHANG, Zhouyao. a Janusz. PAWLISZYN. Headspace solid-phase microextraction.
Analytical Chemistry, 2002, 65(14), 1843-1852

105


http://www.gerstel.com/pdf/GST_GSW_13_3-5_en.pdf

[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]

[55]

GANGFENG, Ouyang a Jiang RUIFEN, 2016. Solid Phase Microextraction: Recent
Developments and Applications. Springer-Verlag Berlin and Heidelberg GmbH & Co.
ISBN 3662535963.

PAWLISZYN, Janusz. Handbook of Solid Phase Microextraction. First edition. 225
Wyman Street: Walhtam, 2012 [cit. 2020-03-30]. ISBN 9780123914491.

Sigma-Aldrich: SPME Applications Guide. 2001, 1-8
Dostupné z: https://www.sigmaaldrich.com/content/dam/sigmaaldrich/

docs/Supelco/Bulletin/4547.pdf

JABALI, Yasmine., Maurice. MILLF.T a Mervat EI-HOZ. Optimization of
a DI-SPME-GC-MS/MS method for multi-residue analysis of pesticides in waters.
Microchemical Journal. 2019, 147, 83-92

POUSTKA, Jan. Mikroextrakce tuhu fazi: Typické laboratorni provedeni sorpce
Dostupné z: https://web.vscht.cz/~poustkaj/ISM%20PIGA%20Cz2%20SPME_SBSE_MEPS-
JP2018.pdf

BRANSKY, Vaclav. Analyza aromatickych latek obsazenych v zeleném ¢aji. Pardubice,

2019. Diplomova prace. Univerzita Pardubice

MEYERS, Robert A., 2000. Encyclopedia of Analytical Chemistry: Applications,
Theory andInstrumentation. Wiley. ISBN 978-0470973332.

ZHAKUPBEKOVA, Aray, Nassiba BAIMATOVA a Bulat KENESSOV. A critical
review of vacuum-assisted headspace solid-phase microextraction for environmental

analysis. Trends in Environmental Analytical Chemistry. 2019, 22.

TRUJILLO-RODRIGUEZ, Maria, Verénica PINO, Elefteria PSILLAKIS, Jared
ANDERSON, Juan AYALA, Evangelia YIANTZI a Ana AFONSO. Vacuum-assisted
headspace-solid phase microextraction for determining volatile free fatty acids and
phenols. Investigations on the effect of pressure on competitive adsorption phenomena

in a multicomponent system. Analytica Chimica Acta 2017, 962, 41-51

106


https://www.sigmaaldrich.com/content/dam/sigmaaldrich/
https://www.mendeley.com/authors/6505784093
https://web.vscht.cz/~poustkaj/ISM%20PIGA%20Cz2%20SPME_SBSE_MEPS-JP2018.pdf
https://web.vscht.cz/~poustkaj/ISM%20PIGA%20Cz2%20SPME_SBSE_MEPS-JP2018.pdf

[56]

[57]

[58]

[59]

[60]

[61]

[62]

GLYKIOTI, Maria-Lito, Evangelia YIANTZI a Elefteria PSILLAKIS. Room
temperature determination of earthy-musty odor compounds in water using

vacuum-assisted headspace solid-phase microextraction. Analytical Methods

2016, 8(45), 8065-8071

YIANTZI, Evangelia, Nicolas KALOGERAKIS a Elefteria PSILLAKIS. Vacuum-
assisted headspace solid phase microextraction of polycyclic aromatic hydrocarbons in

solid samples. Analytica Chimica Acta 2015, 890, 108-116

PSILLAKIS, Elefteria, Evangelia YIANTZI a Nicolas KALOGERAKIS. Downsizing
vacuum-assisted headspace solid phase microextraction. Journal of Chromatography A

2013, 1300, 119-126

PSILLAKIS, Elefteria, Antonia MOUSOURAKI, Evangelia YIANTZI a Nicolas
KALOGERAKIS. Effect of Henry's law constant and operating parameters on vacuum-

assisted headspace solid phase microextraction. Journal of Chromatography A

2012, 1244, 55-60

DARROUZeS, Jérome, Maité BUENO, Christophe PECHEYRAN, Michel HOLEMAN
a Martine POTIN-GAUTIER. New approach of solid-phase microextraction improving
the extraction yield of butyl and phenyltin compounds by combining the effects of
pressure and type of agitation. Journal of Chromatography A 2005, 1072(1)

RISTICEVIC, Sanja, Heather LORD, Tadeusz GORECKI, Catherine ARTHUR
a Janusz PAWLISZYN. Protocol for solid-phase microextraction method development.

Nature Protocols 2010, 5(1), 122-139

BRUNTON, Nigel., Denis. CRONIN a Frank. MONAHAN. The effects of temperature
and pressure on the performance of Carboxen/PDMS fibres during solid phase
microextraction (SPME) of headspace volatiles from cooked and raw turkey breast.

Flavour and Fragrance Journal 2001, 16(4), 294-302

107



[63]

[64]

[65]

[66]

[67]

[68]

[69]

[70]

BEIRANVAND, Mohammad a Alireza GHIASVAND. Simple, Low-Cost and Reliable
Device for Vacuum-Assisted Headspace Solid-Phase Microextraction of Volatile and

Semivolatile Compounds from Complex Solid Samples. Chromatographia

2017, 80(12), 1771-1780

GHIASVAND, Alireza, Samira KOONANI, Fatemeh YAZDANKHAH a Saeid
FARHADI. A comparison study on a sulfonated graphene-polyaniline nanocomposite
coated fiber for analysis of nicotine in solid samples through the traditional and vacuum-
assisted HS-SPME. Journal of Pharmaceutical and Biomedical Analysis
2018, 149, 271-277

GROENEWOLD, Gary, Jill SCOTT a Catherine RAE. Recovery of phosphonate surface
contaminants from glass using a simple vacuum extractor with a solid-phase

microextraction fiber. Analytica Chimica Acta 2011, 697(1-2), 38-47

ORAZBAYEVA, Dina, Bulat KENESSOV, Elefteria PSILLAKIS, Dayana
NASSYROVA a Marat BEKTASSOV. Determination of transformation products of
unsymmetrical dimethylhydrazine in water using vacuum-assisted headspace

solid-phase microextraction. Journal of Chromatography A 2018, 1555, 30-36

HORAK, Tomas, Jifi CULIK, Marie JURKOVA, Pavel CEJKA, Vladimir KELLNER,
Josef DVORAK a Danusa HASKOVA. Main gas chromatographic detectors used in
brewing analytics. Kvasny Prumysl 2011, 57(6), 138-142

KREJCIKOVA, Klara. Analyza ovocnych destilatii. Pardubice, 2019.. Diplomova prace.

Univerzita Pardubice

KROFTA, Jifi. Navody pro laboratorni cviceni z analytické chemie 1. Vyd. 5. pteprac.
a roz§it. Praha: Vysoka Skola chemicko-technologicka, 1997. ISBN 80-708-0301-0.

BARTOVSKY, Tomés. Provozni plynové chromatografy. AUTOMA. 2017, 2017(4),
24-29 Dostupné z: https://automa.cz/Aton/FileRepository/pdf articles/10151.pdf

108


https://automa.cz/Aton/FileRepository/pdf_articles/10151.pdf

[71]

[72]

[73]

[74]

[75]

[76]

[77]

JANDERA, Pavel. Atomovd a molekulovd spektroskopie se zaméienim na stopovou
analyzu  kontaminantu  Vyd. 3. Pardubice: Univerzita Pardubice, 2011

ISBN 978-80-7395-392-8.

KUFA, Pavel. Identifikace vonnych ldatek v bylinnych likérech. Olomouc, 2010

Bakalarka préace. Univerzita Palackého v Olomouci.

CRAMER, Anne-Chrystelle, D. MATTINSON, John FELLMAN a Byung-Kee BAIK.
Analysis of Volatile Compounds from Various Types of Barley Cultivars. Journal of

Agricultural and FFood Chemistry 2005, 53(19), 7526-7531

DONG, Liang, Yingmin HOU, Feng LI, Yongzhe PIAO, Xiao ZHANG, Xiaoyu
ZHANG, Cheng LI a Changxin ZHAQ. Characterization of volatile aroma compounds
in different brewing barley cultivars. Journal of the Science of Food and Agriculture

2015, 95(5), 915-921

BEAL, Andrew a Donald MOTTRAM. Compounds contributing to the characteristic
aroma of malted barley. Jouwrnal of Agricultural and Food Chemistry
1994, 42(12), 2880-2884

SUHAJOVA, Dominka. Vyuziti mikroextrakce tuhou fizi pro analyzu aromaprofilu
piva. Pardubice, 2016. Diplomova préce. Univerzita  Pardubice,

Fakulta chemicko-technologicka.

ADAMKOVA, Karolina. Vyuziti mikroextrakce tuhou fazi pro analyzu aromaprofilu
jecného a pSenicného sladu. Pardubice, 2015. Diplomova prace. Univerzita Pardubice,

Fakulta chemicko-technologicka.

109



6 PRILOHY

PFiloha 1: obsahuje Obr. I/1-Obr. 1/ 6. Tyto obrazky ilustruji optimalizacni proces.

Obrazek I/1 Profily pro pfedpovédi a vhodnost pro optimalizaci Vac-HSSPME (modré vlakno)

Pozn: Cervena svisla ¢ara v grafech zobrazuje optimalni hodnotu pro extrakci.

Obrazek 1/2 Profily pro pfedpovédi a vhodnost pro optimalizaci Vac-HSSPME (Cerné vlakno)

Pozn: Cervena svisla ¢ara v grafech zobrazuje optimalni hodnotu pro extrakci.
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Obrézek 1/3 Profily pro pfedpovédi a vhodnost pro optimalizaci Vac-HSSPME (Cervené vldkno)

Pozn: Cervena svisla ¢ara v grafech zobrazuje optimalni hodnotu pro extrakci.



Obrézek 1/4 Metoda odezvove plochy pro optimalizaci Vac-HSSPME (Cerné vlakno)

Pozn: Maximalni hodnota studovanych parametr( je v grafech zobrazena nejtmavsi barvou (tmavé
Cervend).
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Obrazek 1/5 Metoda odezvové plochy pro optimalizaci Vac-HSSPME (modré vlakno)

Pozn: Maximalni hodnota studovanych parametr(i je v grafech zobrazena nejtmavsi barvou (tmavé
Cervend).



Obrézek 1/6 Metoda odezvove plochy pro optimalizaci Vac-HSSPME (Cervené vlakno)

Pozn: Maximalni hodnota studovanych parametr(i je v grafech zobrazena nejtmavsi barvou (tmavé
Cervena).
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Pfiloha 2: obsahuje Obr. Il/ 1 - Obr. IlI/ 18, a Tab. 1I/ 1 - Tab. I/ 18. Obréazky ilustruji
chromatogramy z méfeni relanych vzork(. Tabulky shrnuji vysledky z GC-FID analyzy

reanych vzorkd.

Obrazek 11/ 1 Karamelovy slad, GC-MS z&znam

Obrézek 11/ 2 PraZeny slad, GC-MS zé&znam

Obréazek 11/ 3 Bavorsky slad, GC-MS zaznam



Obrazek 11/ 4 Tradicni svétly slad plzenského typu, GC-MS zdznam

Obrazek 11/ 5 Cesky slad, GC-MS zaznam

Obrézek 11/ 6 Cerny slad, GC-MS zaznam
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Obrazek 11/ 7 Nakufovany slad, GC-MS zaznam

Obrazek 11/ 8 Slad Caraaroma®, GC-MS zaznam

Interzita
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Obrazek 11/ 10 Slad Carahell®, GC-MS zaznam

Interzita

Obrézek 11/ 12 Mnichovsky slad Il, GC-MS zéznam



Obrazek 11/ 13 Nakufovany slad, GC-MS zaznam
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Retencni ¢as (min)

Obrézek 11/ 16 PSenicny slad I, GC-MS analyza

Obrézek 11/ 17 Wheat Malt, GC-MS analyza
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Tabulka II/ 1 Karamelovy slad, vvhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha [%] Poradi RI Plocha [%]  Poradi RI Plocha [%]

1 461! 0,8 23 1073 1,3 45 1405 3.4

2 483! 1,2 24 1081 0,3 46 1412 3.6

3 507 2,6 25 1089 2,6 47 1445 1,8

4 595 0,6 26 1094 4,6 48 1504 0,4

5 726 0,4 27 1098 1,1 49 1507 0,4

6 753 5.3 28 1105 4,5 50 1536 5.8

7 808 0,8 29 1112 0,9 51 1575 0,8

8 819 0,3 30 1118 32 52 1650 0,3

9 827 5,6 31 1123 0,6 53 1670 0,8

10 836 2,3 32 1130 0,6 54 1695 0,7

11 843 1,2 33 1141 1,0 55 1710 1,7

12 867 1.4 34 1143 2,8 56 1785 0,9

13 876 44 35 1189 0,4 57 1808 0,2

14 8387 5,6 36 1197 2,5 58 1858 0,3

15 901 3.5 37 1202 0,5 59 1882 0,4

16 916 0,9 38 1281 0,2 60 1902 0,3

17 950 0,8 39 1284 0,8 61 1911 2,1

18 984 0,4 40 1301 0,6 62 2050 0,5

19 996 0,8 41 1308 0,3 63 2161 0,5

20 999 0,9 42 1313 0,7 64 2200 0,3

21 1006 0,6 43 1339 0,3 65 2224 0,9

22 1013 1,7 44 1356 0,4
'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola
Tabulka II/ 2 Prazeny slad, vyhodnoceni GC-FID analyzy
Potadi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha

[%o] [%o] [%o] [%o]
1 462! 0,1 19 944 1,3 37 1203 1,1 55 1463 1,5
2 508 0,4 20 949 0,5 38 1226 0,5 56 1608 0.8
3 591 2,7 21 991 0,3 39 1232 0,6 57 1645 0,3
4 620 0,4 22 995 3.3 40 1238 0,5 58 1662 0,1
5 716 0,1 23 999 0,5 41 1245 1,9 59 1670 0,5
6 719 0,4 24 1013 42 42 1256 0,7 60 1684 1,0
7 730 0,9 25 1024 14,5 43 1265 7.1 61 1711 0,5
8 743 0,7 26 1048 0,8 44 1284 1,6 62 1733 0.4
9 781 0,6 27 1073 1,1 45 1292 0,3 63 1749 0,6
10 802 0,2 28 1094 1,5 46 1303 22 64 1768 0.4
11 808 1,8 29 1099 0,8 47 1308 22 65 1781 0,1
12 835 7.4 30 1105 0,5 48 1318 1.4 66 1808 02
13 861 0,8 31 1111 22 49 1325 1,5 67 1896 0,1
14 867 6,6 32 1119 0,5 50 1346 0.8 68 1912 0,1
15 837 0,5 33 1124 0,6 51 1385 4,7 69 1918 0,1
16 912 0,9 34 1130 0,8 52 1394 0,3 70 1946 0,1
17 923 0,4 35 1140 2,0 53 1401 0,3 71 1981 0,1
18 935 0,2 36 1197 1,6 54 1425 0,5 72 1996 0,1

'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypo¢itany dle van den Doola
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Tabulka II/ 3 Bavorsky slad, vyhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[Vo] [Yo] [Vo] [Yo]
1 461! 0,4 19 935 0,1 37 1130 0,6 55 1749 1,0
2 483! 4,1 20 945 0,8 38 1149 5,1 56 1768 0,1
3 530 0,5 21 950 0,2 39 1162 1,0 57 1785 0,8
4 567 1,9 22 996 0,3 40 1182 54 58 1808 1,0
5 695 1.4 23 999 0,7 41 1201 1.4 59 1858 0,6
6 715 3,7 24 1009 3.8 42 1262 1,0 60 1882 0,2
7 777 3,0 25 1013 04 43 1301 1,3 61 1918 04
8 781 2.7 26 1017 0,5 44 1313 0,5 62 2016 4.9
9 808 0,4 27 1024 0,5 45 1335 0,5 63 2050 1,2
10 819 4,0 28 1036 0,2 46 1356 0,5 64 2160 04
11 827 4.4 29 1046 0,8 47 1405 0,5 65 2194 1,2
12 836 1,1 30 1060 0,1 48 1415 1,0 66 2224 0,8
13 846 0,1 31 1071 0,9 49 1442 0,1 67 2364 0,2
14 867 32 32 1081 22 50 1536 1,0
15 875 0,4 33 1088 0,3 51 1550 0,8
16 887 0,6 34 1098 43 52 1602 0,3
17 904 0,5 35 1105 1,2 53 1623 0,6
18 907 0,3 36 1124 0,7 54 1663 1,0
'mimo homologickou fadu alkanti, RI — reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola
Tabulka II/ 4 Tradi¢ni svétly slad plzetiského typu vvhodnoceni GC-FID analyzy
Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[%o] [%o] [%o] [%o]
1 482! 0,3 18 1149 04 35 1493 0,6 52 1918 2.9
2 577 0,7 19 1152 0,2 36 1504 0,4 53 1940 2.5
3 715 0,2 20 1182 0,2 37 1519 0,2 54 2050 0,5
4 721 2.1 21 1192 2,6 38 1525 0,4 55 2156 0,2
5 777 6,7 22 1197 24 39 1549 0,4 56 2161 0,8
6 781 2.3 23 1201 0,5 40 1603 1,3 57 2195 0,6
7 819 3,5 24 1238 0,9 41 1623 0,7 58 2201 9,6
8 867 0,5 25 1244 3,5 42 1639 0,8 59 2224 7,3
9 904 1,6 26 1302 0,9 43 1647 0,4 60 2230 2.3
10 907 1,1 27 1308 0,9 44 1662 7,1
11 1010 0,4 28 1313 1,2 45 1669 0,8
12 1071 1,9 29 1335 0,3 46 1695 0,4
13 1081 0,8 30 1356 3,0 47 1710 0,4
14 1098 1,1 31 1364 0,2 48 1755 1,6
15 1102 0,2 32 1384 0,8 49 1808 1,0
16 1130 0,9 33 1393 0,2 50 1824 0,4
17 1140 12,3 34 1400 0,6 51 1852 0,5

'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypo¢itany dle van den Doola
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Tabulka II/ 5 Cesky slad, vyhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[Vo] [Vo] ) )
1 462! 1,3 19 1017 1,7 37 1313 0,3 55 1858 3.6
2 4841 0,3 20 1024 0.2 38 1335 0,2 56 1882 2,1
3 508 2,6 21 1036 0,3 39 1405 0.4 57 1911 0,2
4 531 0,6 22 1046 0,6 40 1414 0,5 58 1918 2,5
5 588 04 23 1071 5.7 41 1453 1,7 59 2017 0.4
6 753 14 24 1073 2,1 42 1492 4,5 60 2161 6,0
7 781 1,6 25 1081 0,3 43 1504 2,5 61 2195 5.8
8 808 1,8 26 1088 34 44 1519 3.5
9 836 0,9 27 1105 0,7 45 1525 1,9
10 867 36 28 1117 0,7 46 1536 0,3
11 875 1,0 29 1123 0,3 47 1544 2,1
12 887 0,5 30 1130 2,1 48 1603 2,1
13 904 5.7 31 1152 2.3 49 1647 0,2
14 942 14 32 1162 24 50 1650 2,5
15 945 1,6 33 1182 14 51 1662 0,3
16 996 0,2 34 1193 0,8 52 1670 3.0
17 999 1,6 35 1197 04 53 1755 0,7
18 1013 1,8 36 1201 0,7 54 1785 0.4
'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola
Tabulka II/ 6 Cerny slad, vyhodnoceni GC-FID analyzy
Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[%o] [%o] [%] [%o]
1 508 0,3 21 1073 0,6 41 1256 0,7 61 1537 0,6
2 588 2.3 22 1085 0,6 42 1264 6,9 62 1544 1,6
3 719 04 23 1093 2,1 43 1284 1,6 63 1565 0.4
4 728 0,6 24 1105 0,9 44 1292 0,2 64 1571 0,2
5 743 04 25 1112 1,0 45 1302 1,5 65 1576 0,3
6 808 0,8 26 1118 0,5 46 1308 1,6 66 1603 1,2
7 835 6,0 27 1123 0.4 47 1317 1,1 67 1623 0.4
8 862 0,5 28 1130 0,6 48 1325 0,9 68 1646 0,5
9 867 10,1 29 1138 2.4 49 1335 04 69 1662 1,2
10 909 04 30 1149 3.9 50 1346 0,7 70 1733 0,5
11 944 1,1 31 1165 0,6 51 1355 0,3 71 1749 1,0
12 991 0,3 32 1196 1,3 52 1362 0,7 72 1808 0.4
13 995 36 33 1202 0,5 53 1384 2.3 73 1852 0,3
14 998 0,5 34 1208 0,2 54 1393 1,0 74 1919 0,1
15 1013 4,6 35 1214 0,3 55 1400 0,5 75 2018 6,7
16 1017 2.3 36 1221 0,5 56 1405 1,6 76 2051 0,3
17 1024 1,1 37 1226 0,3 57 1425 1,1 77 2156 0.4
18 1037 0,7 38 1232 0.4 58 1453 2.2 78 2194 1,4
19 1047 0,5 39 1238 0,5 59 1515 1,0 79 2224 0.4
20 1069 0,3 40 1242 0,8 60 1525 04

'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypo¢itany dle van den Doola
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Tabulka II/ 7 Nakufovany slad vyhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[Yo] [%o] [%o] [Yo]
1 462! 0,4 16 953 0,7 31 1489 0,7 46 1852 0,8
2 483! 14,0 17 1010 0.3 32 1497 0,7 47 1872 0,9
3 531 5,6 18 1039 0.3 33 1525 0,3 48 1918 2,9
4 584 2,1 19 1081 6,7 34 1544 6,7 49 1940 3.9
5 697 0,8 20 1123 0,6 35 1549 2,3 50 2017 0,3
6 715 1,8 21 1182 0,7 36 1569 0,7 51 2050 0,5
7 721 0,8 22 1230 0.9 37 1602 0.9 52 2156 1,1
8 777 4,5 23 1262 0.8 38 1612 0.3 53 2161 0,3
9 819 0,9 24 1300 1,0 39 1639 1,0 54 2194 0,7
10 827 32 25 1356 0,9 40 1647 2,1 55 2224 1,1
11 836 0,6 26 1384 0.4 41 1662 0.4 56 2230 0,3
12 864 0,6 27 1391 34 42 1669 7.1 57 2364 2,5
13 867 6,7 28 1399 0,7 43 1710 0,7
14 837 0,5 29 1441 0,3 44 1749 0,6
15 904 0,5 30 1445 02 45 1755 0.9
!mimo homologickou fadu alkanti, RI- reten¢ni index vypocitany dle van den Doola
Tabulka II/ 8 Slad Caraaroma®, vyhodnoceni GC-FID analyzy
Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha
[%o] [%o] [%o] [%o]
1 461! 0,2 21 984 0,2 41 1184 7.3 61 1537 1,6
2 483! 0,9 22 995 1,3 42 1190 02 62 1552 0,5
3 507 0,1 23 999 0,2 43 1196 0,5 63 1575 0,1
4 566 1,5 24 1006 0,7 44 1202 02 64 1603 0,1
5 614 8,7 25 1017 1,0 45 1222 1,0 65 1651 2,1
6 715 1,9 26 1024 0,3 46 1250 0,3 66 1662 0,3
7 721 2,8 27 1036 0,1 47 1258 0.4 67 1679 0,1
8 727 0,2 28 1046 0,2 48 1264 48 68 1695 0,6
9 752 0,4 29 1059 0,3 49 1281 0,7 69 1710 0,4
10 819 1,5 30 1069 0,2 50 1295 0,6 70 1749 0,4
11 827 1,3 31 1075 0,2 51 1301 02 71 1785 2,8
12 836 0,1 32 1081 0,3 52 1313 0.8 72 1809 0,6
13 867 3.3 33 1090 0,5 53 1354 0.8 73 1859 3,0
14 876 0,3 34 1099 2,6 54 1362 0.4 74 1883 1,1
15 8387 1,0 35 1116 1.4 55 1391 0,5 75 1938 0,6
16 907 2,3 36 1123 1,0 56 1405 0,6 76 2018 72
17 916 0,3 37 1141 1.4 57 1439 1,9 77 2196 3,0
18 944 1,3 38 1150 8,0 58 1463 0,7 78 2225 1,9
19 950 0,1 39 1166 1.4 59 1506 0.8 79 2230 0,9
20 974 0,1 40 1176 0,1 60 1518 0,7

'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypo¢itany dle van den Doola
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Tabulka II/ 9 Slad Carafa® Special III, vyhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha [%]  Poradi RI Plocha [%]  Poradi RI Plocha [%]
1 504 0,5 26 1098 0,6 51 1414 0,3
2 585 2.9 27 1105 0,7 52 1425 0,5
3 718 0,5 28 1109 1,0 53 1463 1,6
4 728 0,6 29 1113 1,3 54 1484 0,5
5 742 0,6 30 1119 0,5 55 1514 0,5
6 780 0,4 31 1123 0,6 56 1543 0,1
7 807 1,3 32 1130 0,9 57 1603 0,3
8 835 6,0 33 1137 2.7 58 1608 0,5
9 861 0,9 34 1149 4.6 59 1637 22
10 866 8,6 35 1195 1,1 60 1646 0,7
11 887 0,4 36 1202 0,5 61 1695 0,6
12 911 1,0 37 1237 0,3 62 1733 0,5
13 922 0,3 38 1244 0,8 63 1918 0,4
14 935 0,2 39 1256 0,8 64 1945 0,2
15 943 1,3 40 1264 4,0 65 1980 0,2
16 948 0,4 41 1284 2.1 66 2016 2,0
17 991 0,4 42 1302 1,0 67 2155 0,1
18 995 3.8 43 1308 2.3 68 2194 0,3
19 998 0,5 44 1325 1,5 69 2199 0,2

20 1013 4.7 45 1346 0,3
21 1024 14,9 46 1361 0,3
22 1047 0,8 47 1364 0,2
23 1072 1,1 48 1384 5,1
24 1088 0,5 49 1389 0,8
25 1093 1,6 50 1393 0,5

!mimo homologickou fadu alkanti, RI- reten¢ni index vypocitany dle van den Doola
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Tabulka II/ 10 Slad Carahell®, vyhodnoceni GC-FID analyzy

Potadi RI Plocha Potadi RI Plocha Poradi RI Plocha Potadi RI Plocha
[%] [%] [%] [%]

1 459! 0.8 20 1046 0,4 39 1400 0,3 54 1749 0,3
2 482! 3,7 21 1073 0,6 40 1405 0,3 55 1755 1.4
3 507 0.3 22 1081 1,2 41 1412 0.8 56 1785 0,6
4 529 0.3 23 1088 0,5 42 1442 0.8 57 1808 0,7
5 595 10,6 24 1098 22 43 1445 02 58 1858 0,6
6 715 42 25 1119 0,3 44 1453 12 59 1872 0,5
7 721 3,1 26 1123 0,4 45 1494 0,5 60 1882 0,3
8 752 1,7 27 1141 0,7 46 1497 02 61 1896 0,3
9 785 0.4 28 1149 72 47 1504 1,3 62 1919 0,3
10 809 02 29 1152 2,1 48 1536 7.8 63 1940 7.9
11 819 24 30 1162 0,3 49 1544 02 64 1946 0,5
12 827 24 31 1183 6,0 50 1591 2,8 65 2016 2,8
13 8387 1,3 32 1221 5.3 51 1624 0.4 66 2050 0,7
14 945 0.8 33 1263 0,9 52 1637 0.3 67 2156 0,3
15 984 0,3 34 1280 0,2 53 1647 12 68 2161 0,3
16 999 0,7 35 1295 0,3
17 1006 0.8 36 1300 0,5
18 1011 0,3 37 1309 0,2
19 1013 02 38 1313 0,4

!mimo homologickou fadu alkanti, RI- reten¢ni index vypocitany dle van den Doola

Tabulka I/ 11Slad Caramunich® II, vyhodnoceni GC-FID analyzy

Potadi RI Plocha Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[%o] [%o] [%o] [%o]

1 461! 0,3 17 995 0,4 33 1263 3.8 49 1604 0,3
2 483! 0,7 18 999 0,4 34 1282 0,9 50 1650 1,1
3 507 02 19 1008 1,0 35 1295 0,2 51 1670 0,3
4 566 2,1 20 1024 2,3 36 1300 0,3 52 1710 2,9
5 615 10,7 21 1046 1.4 37 1308 0,4 53 1749 0,6
6 715 48 22 1059 0,2 38 1313 0,3 54 1785 1,8
7 721 3.5 23 1081 0,7 39 1339 2,1 55 1808 0,5
8 787 0,5 24 1107 0,2 40 1362 0,5 56 2018 9.5
9 819 1,6 25 1118 0,9 41 1384 0,5 57 2050 0,7
10 827 1,1 26 1123 0,4 42 1393 0,3 58 2156 0.4
11 836 0.4 27 1130 3.4 43 1400 0,9 59 2196 3.9
12 867 48 28 1141 1.4 44 1405 2,5 60 2224 0.9
13 830 0.8 29 1149 7,0 45 1413 0,3 61 2230 02
14 837 1,1 30 1163 0,6 46 1463 1.4 62 2241 0,3
15 916 02 31 1184 6,8 47 1482 0,4
16 943 0.9 32 1196 0,7 48 1505 0,8

!mimo homologickou fadu alkanti, RI- reten¢ni index vypo¢itany dle van den Doola
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Tabulka II/ 12 Mnichovsky slad II, vvhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[Yo] [Vo] [Vo] [Vo]
1 483! 3.5 21 1123 0,5 41 1400 0,6 61 1872 0,3
2 531 1,5 22 1130 0,3 42 1405 0,4 62 1882 0,4
3 585 52 23 1141 1,2 43 1412 0,8 63 1902 0,4
4 715 24 24 1149 1,9 44 1442 0,5 64 1912 0,4
5 721 1,6 25 1152 1.4 45 1453 0,4 65 1996 0,4
6 753 0.4 26 1162 0,4 46 1493 0,6 66 2019 232
7 777 0,3 27 1183 6,0 47 1504 1,5 67 2051 2,1
8 782 0,3 28 1192 0,3 48 1525 0,3 68 2161 0,7
9 819 2,9 29 1197 0,3 49 1536 0,9 69 2195 4,6
10 827 3,6 30 1221 0,5 50 1545 0,3 70 2200 1,8
11 836 0,6 31 1237 0,4 51 1575 0,5 71 2224 1,5
12 867 1,8 32 1244 0,3 52 1639 0,3
13 999 0,5 33 1262 0,7 53 1662 0,6
14 1005 0,6 34 1300 0,8 54 1670 0,4
15 1024 0.3 35 1307 0,4 55 1695 0,3
16 1073 0.3 36 1313 0,5 56 1710 3.3
17 1081 1.4 37 1335 0,5 57 1756 0,5
18 1088 0,6 38 1356 0,7 58 1785 0,6
19 1098 2,8 39 1364 0,7 59 1808 1,0
20 1119 0.4 40 1384 0,3 60 1858 1,1
!mimo homologickou fadu alkanti, RI- reten¢ni index vypocitany dle van den Doola
Tabulka II/ 13 Nakufovany slad, vyhodnoceni GC-FID analyzy
Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[%o] [%o] [%o] [%o]
1 511 0,3 19 1081 0,7 37 1299 1,1 51 1554 1.4
2 524 4,3 20 1086 0,3 38 1307 0,4 52 1569 1,6
3 530 2 21 1093 0,4 39 1313 0,3 53 1576 1,1
4 580 2,3 22 1098 0,2 40 1317 0,5 54 1590 3.5
5 715 0,8 23 1105 0,6 41 1335 0,6 55 1602 0.8
6 721 1,3 24 1108 0,4 42 1339 0,4 56 1612 1.4
7 781 1,8 25 1130 0,5 43 1364 1.4 57 1662 12
8 827 1,6 26 1152 1,0 44 1391 3,7 58 1695 1,7
9 835 6,6 27 1165 5.4 45 1399 8.3 59 1710 0,7
10 863 0,4 28 1175 0,2 46 1405 0,5 60 1918 3.8
11 867 0,8 29 1182 2,3 47 1411 1,2 61 2017 8,6
12 8387 0,3 30 1192 72 48 1453 1,1 62 2050 1,1
13 904 0,5 31 1220 0,2 49 1476 0,6 63 2161 0,7
14 999 0,4 32 1230 1.4 50 1481 0,3 64 2194 2,1
15 1006 1.4 33 1237 0,6
16 1015 0,5 34 1244 0,4
17 1023 0,4 35 1256 0,3
18 1037 0,3 36 1262 1,5

!mimo homologickou fadu alkanti, RI- reten¢ni index vypocitany dle van den Doola
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Tabulka II/ 14 Pale Ale slad, vyhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[%o] [%o] [%o] [%o]
1 460! 0.4 15 1046 1,1 29 1361 0,3 43 1756 0,7
2 482! 2,0 16 1071 0,9 30 1364 1,6 44 1767 2,9
3 530 4,0 17 1081 1,9 31 1384 0,4 45 1808 0,7
4 574 2,0 18 1087 0.4 32 1400 0,6 46 1825 3.8
5 715 1,8 19 1098 0.9 33 1411 0,8 47 1872 0,9
6 753 52 20 1105 0.9 34 1442 0,9 48 1946 3.3
7 781 0.4 21 1123 0,7 35 1494 1,2 49 2016 5.3
8 808 4,6 22 1130 0,7 36 1504 2,9 50 2051 0,6
9 819 2,0 23 1135 0,3 37 1519 0,7 51 2156 1,2
10 827 3,0 24 1141 2,1 38 1525 0,6 52 2161 2,3
11 835 2,1 25 1182 2,3 39 1532 0,3
12 867 7,0 26 1198 24 40 1662 8,7
13 904 2,8 27 1220 1.4 41 1670 1,1
14 1006 1,8 28 1332 0.8 42 1695 22
'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola
Tabulka II/ 15 PraZeny je¢men I, vyhodnoceni GC-FID analyzy
Poradi RI Plocha [%] Poradi RI Plocha [%] Poradi RI Plocha [%]
1 482! 0,7 22 1256 1.4 43 1662 43
2 577 2,0 23 1262 32 44 1669 0,7
3 695 0,2 24 1284 02 45 1695 4,9
4 777 0,6 25 1308 0,6 46 1749 0,4
5 781 0,5 26 1313 0.4 47 1755 0,9
6 819 2,8 27 1332 02 48 1808 6,8
7 827 22 28 1335 0.4 49 1824 0,3
8 867 0,7 29 1384 0.4 50 1858 0,1
9 904 0,5 30 1393 1,3 51 1872 0,4
10 1010 4,0 31 1405 0,7 52 1895 0,3
11 1024 0,2 32 1414 0.8 53 1902 0,1
12 1071 0,4 33 1445 0.4 54 1911 0,4
13 1081 3,7 34 1453 7.1 55 1918 0,5
14 1102 0,4 35 1468 0.8 56 1945 1,7
15 1130 2,5 36 1481 02 57 1970 7,6
16 1140 0,5 37 1493 0.4 58 1996 2,5
17 1149 0,7 38 1504 1,6 59 2019 20,1
18 1152 1,1 39 1519 1,0 60 2050 0,5
19 1182 0,4 40 1525 0.4 61 2156 0,3
20 1197 0,4 41 1603 0,5
21 1201 0,9 42 1623 0,3

'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypo¢itany dle van den Doola

128



Tabulka II/ 16 PSeni¢ny slad I, vyhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha [%]  Poradi RI Plocha [%]  Poradi RI Plocha [%]
1 482! 1,3 24 1193 0,5 47 1662 6,9
2 506 0,3 25 1197 0,4 48 1692 0,2
3 579 2,6 26 1202 1,3 49 1710 1,2
4 715 0,6 27 1238 0,4 50 1749 0,4
5 721 0,4 28 1244 0,2 51 1808 1,7
6 781 0,7 29 1280 0,2 52 1872 0,7
7 819 1,6 30 1302 2,6 53 1918 0,3
8 827 1,8 31 1308 24 54 1940 0,6
9 835 0,9 32 1313 0,5 55 1958 5,7
10 865 3.6 33 1325 0,9 56 1970 2,1
11 904 1,0 34 1384 3.5 57 1996 0,3
12 907 2,8 35 1400 0,9 58 2019 19,0
13 999 0,4 36 1405 0,9 59 2201 2,9
14 1011 5.1 37 1414 1,2
15 1024 3.5 38 1445 0,3
16 1046 0,9 39 1453 3,0
17 1071 1,1 40 1481 0,2
18 1081 1,2 41 1504 0,8
19 1105 0,8 42 1544 0,2
20 1130 0,9 43 1549 1,9
21 1140 0,6 44 1558 0,3
22 1152 1,7 45 1564 0,2
23 1182 0,4 46 1603 0,5
!mimo homologickou fadu alkanti, RI- reten¢ni index vypocitany dle van den Doola
Tabulka II/ 17 Slad Wheat Malt, vvhodnoceni GC-FID analyzy
Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha Poradi RI Plocha
[%o] [%o] [%o] [%o]
1 484! 0,3 16 1197 0,5 31 1544 0,2 41 2019 252
2 577 2 17 1201 1,5 32 1549 1,1 42 2080 0,5
3 716 0,8 18 1208 0,6 33 1603 0,8 43 2195 82
4 809 0,6 19 1302 3,6 34 1662 2,8 44 2201 4,6
5 819 24 20 1308 1,3 35 1710 0,7 45 2285 0,5
6 827 2,5 21 1356 0.4 36 1749 0,7 46 2432 0,3
7 836 0,5 22 1364 02 37 1755 1,7 47 2565 0.9
8 904 0,9 23 1384 0,5 38 1808 1,8
9 999 0,5 24 1393 9,5 39 1824 4,7
10 1009 4,7 25 1400 1.4 40 1995 1,0
11 1102 0,7 26 1453 1,6
12 1105 0,5 27 1481 02
13 1130 0,4 28 1504 1,6
14 1140 0,7 29 1518 1,8
15 1152 1,7 30 1525 0,5

!mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypocitany dle van den Doola

129



Tabulka I/ 18 PSeni¢ny slad II, vvhodnoceni GC-FID analyzy

Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha  Poradi RI Plocha

[%o] [%o] [%o] [%o]

1 460! 0,8 14 999 0,8 27 1307 1,4 39 1808 0,5

2 483! 22 15 1007 2 28 1356 2.9 40 1895 0,8

3 507 0,2 16 1013 0,3 29 1405 2.5 41 1938 2.4

4 531 0,4 17 1024 0,2 30 1414 0,5 42 2148 3.4

5 623 5,3 18 1081 0,6 31 1434 0,2 43 2156 3,6

6 697 0,8 19 1101 3,6 32 1453 0,8 44 2195 1,8

7 715 0,3 20 1105 2,1 33 1504 0,6 45 2201 0,4

8 721 0,2 21 1130 0,2 34 1537 134 46 2565 0,9

9 777 0,7 22 1141 2.5 35 1581 7.3

10 819 1,7 23 1192 0,2 36 1586 2.3

11 867 0,4 24 1238 9,0 37 1662 2,1

12 887 4.4 25 1244 4.5 38 1671 0,3

13 904 5,6 26 1256 0,8

'mimo homologickou fadu alkanti, RI - reten¢ni index vypoéitany dle van den Doola
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