Applikation APP-PHM-0004

Allgemeines

Dimethyldicarbonat (DMDC, E242, INS 242) kann
entsprechend nationaler Gesetzte oder Vorschriften zur
Kaltentkeimung von unterschiedlichen Getréanken eingesetzt
werden. DMDC zerféllt (hydrolisiert) schon nach kurzer Zeit im
Getrank vollstandig zu Kohlendioxid und Methanol (MeOH).
Dabei entstehen aus 250 Teilen DMDC 120 Teile MeOH
(Faktor 0.48). Diese Applikation beschreibt eine photometrische
Bestimmung des aus DMDC entstandenen Methanols in
Getranken. Dabei werden die mdglichen Stdrungen des Tests
durch Getrankeinhaltsstoffe (Oxidations- und Reduktionsmittel,
z.B. Ascorbinséure).berucksichtigt.

Methode

Bestimmung des Methanolgehaltes in Softdrinks: Das Enzym
Alkoholoxidase katalysiert die Reaktion von Alkohol mit Wasser
und Sauerstoff zu Acetaldehyd und Wasserstoffperoxid. Das
entstandene Wasserstoffperoxid bildet mit Aminophenazon und
einem Benzoesaurederivat, katalysiert durch eine Peroxidase,
einen roten chinoiden Farbstoff. Dieser wird im Photometer
gemessen. Der pH-Wert der Probe muss zwischen 2 und 6
liegen.

Durchfuhrung der Alkohol-Bestimmung

Proben

Erforderlich

Probe 1: 50 ml Getrankezubereitung vor DMDC Zugabe

Probe 2: 50 ml Getrankezubereitung nach Quarantanezeit

Probe 3: 10 ml von Probe 1 (vor DMDC Zugabe) aufgestockt mit
120 mg/l Methanol

Probenvorbereitung

* Kohlenséurehaltige Proben entgasen (1 Minute unter Rihren)

e 10 ml von Probe 1 mit 0.2 ml Methanol Stammlésung (6 g/l)
versetzen (=Probe 3; Ansatz und Test der Stammldsung siehe
Anhang)

e Proben 1, 2 und 3 je 1:5 mit destilliertem Wasser verdiinnen (1 ml
Probe + 4 ml destilliertes Wasser). Der Messbereich betragt damit
10-150 ppm Methanol (was urspriinglich aus 21 — 310 ppm
DMDC entstanden ist).

o Falls die Proben Tribung enthalten jeweils 10 ml mit Menbran-
fltrationssatz LCW 916 filtrieren

Analysengang

e Wasserbad oder Thermostaten/Temperierschrank auf 20°C
einstellen, anschalten und ca. 30 min laufen lassen.

o Drei Kivetten aus LCK300-Packung entnehmen,
mit P1, P2 und P3 beschriften

Material

LPV422.99.00001
LPV424.99.00001
LPV408.99.00001
LPV440.99.00011
LPV441.99.00011

Spektralphotometer DR 2800 oder
Spektralphotometer DR 3800 oder
Spektralphotometer DR 5000 oder
Spektralphotometer DR 3900 oder
Spektralphotometer DR 6000

LCK300 Kivettentest Alkohol
LCX300 Methanol (6g/l) oder
Methanol p.A. 99.8%
LTV073 Thermostat LT20 oder Wasserbad

bzw. Temperierschrank 20°C

Bei erstmaliger Verwendung des DR 2800 / DR 3800/ DR
5000 / DR 3900 / DR 6000:

Laden Sie die zuséatzliche Auswertung als Applikation
Methanol in Softdrinks APP-PHM-0004 aus dem Internet
herunter.

e  Wahlen Sie unter www.hach-lange.de

LCK300 und Dokumente und Software die
Applikation Methanol in Softdrinks aus und speichern
Sie diese auf ihrem Rechner.

o  Offnen Sie die gezippte Datei mit einem Doppelklick
und speichern Sie den fur Ihr Photometer benétigten
Ordner auf einen USB Stick
DR 2800 / DR3800 dbhic
DR 5000 dbhl
DR 3900 dbhim
DR 6000 dbhlh
Nehmen Sie den USB Stick und laden Sie die
Applikation auf ihr Photometer.

e Inder PDF Datei finden Sie die Applikation mit
ausfihrlicher Beschreibung.

Fur weitere Information beachten Sie bitte die
Bedienungsanleitung des Photometers.

Schraubdeckel abnehmen, verwerfen und DosiCap aufschrauben.

e Inhalt des DosiCaps durch 4-5 maliges Umschwenken lésen.
Nicht heftig schitteln, da der Ansatz stark schaumt!

e Das DosiCap wieder abschrauben und jeweils 0,2 ml der
vorbereiteten Proben zupipettieren. Kuvette wieder mit dem
DosiCap verschlieRen.

e Den Inhalt der Kuvette durch 4-5 maliges Umschwenken
mischen. Wiederum nicht schiitteln, da der Ansatz stark schaumt!

o Kivetten sofort in das Wasserbad/ den Thermostaten / den
Temperierschrank stellen.

e Stoppuhr auf 45 min stellen und starten.

o Am Messgeréat den Anwendertest DMDC anwéhlen

e Nach 45 Minuten unmittelbar vor der Messung mit der Nullkiivette
aus der Packung nullen.

o Testkuvetten aus dem Wasserbad/Thermostaten/

Temperierschrank entnehmen, gut sdubern und messen.

Auswertung

Das Ergebnis wird nach Messen von P3 direkt in mi/hl DMDC
angezeigt.

Die zusatzliche Anzeige % Ausbeute dient nur zur Beurteilung
der Anwendbarkeit des Verfahrens fir die spezielle
Getrankeprobe und sollte zwischen 80% und 120% liegen.
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Anhang:

Stammlésung Methanol, 6 g/l Test der Methanol-Stammldsung
Es wird eine Stammlésung aus 99.8% Methanol in destilliertem ¢ 0.200 ml der Methanol-Stammldsung (6 g/l) in einen 50 ml
Wasser hergestellt. Messkolben geben und mit destilliertem Wasser bis zur
« Einen 100 ml Messkolben mit ca. 80 ml destilliertem Wasser Markierung auffullen.
befullen, auf eine Waage stellen und auf O tarieren. ¢ Den Kiivettentest LCK300 anhand der Arbeitsvorschrift
 Genau 0.600 g Methanol (99.8%) mittels einer Pipette ausfuhren mit 0.2 ml aus der Verdiinnung als Probe.
zugeben. o Nach der Reaktionszeit von 45 Minuten den Anwendertest
« AnschlieBend den Messkolben mit destilliertem Wasser auf Methanol am Photometer auswahlen.

Das Gerat mit der Nullkiivette nullen und anschlieBend die
Testkuvette mit der verdiinnten Stammlésung messen. Das
Ergebnis muss 24 + 2mg/l betragen.

100 ml auffillen.

Beispiel aus der Praxis:

Getestet wurden eine Apfelsaftschorle, eine Waldfruchtschorle und ein Wellnessgetrank.

Kalkulation DMDC MeOH Milde Apfelschorle Apfel-Waldfrucht Wellness Getriank

Fruchsaftgehait G60% 55% 3%

Zitronensaft
Kohlensaure
natirliches Aroma

Zitronensaft Zitronensaft diverse Zucker
Zusatze Kohlens3ure Kohlensaure Mate-Extrakt
natiirliches Aroma naturliches Aroma Citronensaure

Ascorbinsaure
Griintee-Extrakt
Vitaminmischung

Farbe gelb rot hellgelb
MeOH Wiederfindung: 100,5% 93,7% -1,4%
Emtl’,?omdi"gwr RRaEH2atal 113,5 mg/l 113,3 mg/l Nicht anwendbar
C Zusatz zur Abfiillung: 20,6 ml/hl 20,34 mi/hl 22,55 mi/hl
Theoretischer DMDC

bedingter MeOH-Gehalt der ca. 120 ma/l ca. 120 mag/l ca. 130 mg/l
Probe

Analyse vergleichbarer

Proben mittels Dampfraum-

gaschromatographie brachten 110 mg/l 99 my/l wurde nicht bestimmt
folgende Ergebnisse:

(MeOH Mittelwert)

Ergebnis:

. Diese Methode zur Bestimmung der Methanolkonzentration kann fur die Fruchtsaftschorlen
aber nicht fur das Wellnessgetrénk verwendet werden, da die Zusatzstoffe des Wellnessgetrankes
die Bestimmung storen.

. Der ermittelte Methanolgehalt der Fruchtsaftschorlen mit dieser Methode stimmt innerhalb
tolerierbarer Grenzen (+/- 10%) mit den Werten aus der Dampfraumgaschromatographie tberein.

. Die mit dieser Methode bestimmte DMDC bedingte Methanolkonzentration der Fruchtsaftschorlen
stimmt innerhalb tolerierbarer Grenzen (+/- 10%) mit den theoretisch erwarteten Konzentrationen tiberein.

Entsorgungshinweise

Die Entsorgung muss in Ubereinstimmung mit den értlichen und nationalen gesetzlichen Bestimmungen erfolgen.
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