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V plynové chromatografii se jako nosny plyn nejéastéji pouzivaji helium, dusik a vodik. NejrozSifen&jSim plynem je helium diky tomu,
ze umoziiuje dobrou separaci, je inertni a bezpeéné. V posledni dobé vSak dochazi k problémlm s jeho dostupnosti a jeho cena vzrlsta.
Proto je nutné zvolit jeho vhodnou nahradu. V tomto &lanku je ukazano, jak zdména helia za vodik nebo dusik ovlivni chromatografické
parametry jako je retenéni ¢as a selektivita.

Horak, T. — Culik, J. — Stérba, K. — OlSovska, J.: Advantages and disadvantages of substitution of helium as carrier gas in gas
chromatography by hydrogen. Part Il. — Retention time and selectivity. Kvasny Prum. 59, 2013, No. 7-8, p. 198-202

Gas chromatography often uses helium, hydrogen, and nitrogen as carrier gases. The most common carrier gas is helium since it
provides good separations, is inert, and is safe to use. In recent years, the availability of helium has decreased and its cost has increased
significantly. So, it is necessary to choose a suitable substitution. This article is focused on the chromatographic parameters such as
retention time and selectivity after switching to the use of hydrogen or nitrogen.

Horak, T. — Culik, J. — Stérba, K. — OlSovska, J.: Die Vor- und Nachteile der Heliumumwechslung fiir Wasserstoff als Treibgas in
der Gaschromatographie. Teil Il. Retentionszeiten und Selektivitat. Kvasny Prum. 59, 2013, Nr. 7-8, S. 198—-202

Als Treibgas wird in der Gaschromatographie am meisten Helium, Stickstoff und Wasserstoff angewandt. Der meist angewandte
Treibgas ist jedoch Helium, weil ist es innert, sicher und eine gute Separation ermdglicht. In der letzten Zeit sind Probleme durch den
steigenden Preis und Zuganglichkeit mit Anwendung des Heliums erschienen worden, das verursacht Notwendigkeit einen geeigneten
Gasersatz zu finden. Im Artikel wird beschrieben, wie der Umtausch des Heliums fiir Wasserstoff oder Stickstoff die chromatographische

Parameter wie Retentionszeiten und Selektivitat beeinflussen kann.
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1 UvVoD

Jak bylo ukazano v predeslém ¢lanku, problémy s dostupnosti
helia spolu s jeho vzrlstajici cenou jsou divodem, pro¢ je nutné
i v plynové chromatografii se zabyvat otdzkou zdmény helia jakozto
nosného plynu za jiny, vhodny plyn (Horak et al., 2013).

V tomto €lanku je porovnano pouziti helia a vodiku v plynové
chromatografii a poukazano na praktické aspekty pfechodu plynové
chromatografickych metod z helia na vodik s ohledem na uplatnéni
v pivovarské analytice.

2 TEORIE

K vyjadfeni uc¢innosti chromatografické kolony se pouziva pocet
teoretickych pater kolony (N) nebo vySkovy ekvivalent teoretického
patra (H = L/N, kde L je délka kolony). VySkovy ekvivalent teoretic-
kého patra je funkci primérné linearni rychlosti nosného plynu (0),
kterou pro kapilarni kolony popisuje Golayova-Giddingsova rovnice
(Golay, 1958a; Giddings et al., 1960). Tato zavislost je funkci pra-
méru kolony (d,), tloustky stacionarni faze (d;), kapacitniho faktoru
(k) a difuznich koeficientl analytu v mobilni a stacionarni fazi. Pro
danou kolonu a dany analyt ziskdme pro rizné plyny (vodik, dusik,
helium) tfi rizné van Deemterovy kfivky (obr. 1).

Z téchto zavislosti vyplyvaji nasledujici dulezité skute¢nosti.

Pro vSechny nosné plyny je minimalni hodnota H prakticky neza-
visla na typu nosného plynu. Z toho plyne, Ze za pfedpokladu nasta-
veni optimalni primérné rychlosti nosného plynu vSechny tfi plyny
poskytuji srovnatelnou Uc¢innost a rozliseni.

Optimalni rychlost plynu je nejvy$si pro vodik ve srovnani s he-
liem nebo dusikem. Pro standardni kapilarni kolony (délka 10-50
m, vnitfni primér 0,25-0,32 mm a tloustka filmu 0,1-0,5 pym) pfi
optimalni rychlosti je vodik 1,5krat rychlejSi nez helium a 3,3krat

Keywords: carrier gas, helium, hydrogen, nitrogen, gas
chromatography, retention time, brewing analysis

1 INTRODUCTION

The availability of helium has decreased and its cost has in-
creased significantly, and chromatographers have therefore consid-
ered switching to the use of another suitable gas (Horék et al., 2013).

In this article the use of helium and hydrogen in gas chromatog-
raphy is compared and practical aspects of switching to the use of
hydrogen as carrier gas in gas chromatographic methods are dis-
cussed especially in brewing analysis applications.

2 THEORY

The number of theoretical plates (N) or the equivalent of column
plate height (H = L/N, L means the column length) can express the
efficiency of a chromatographic column. The equivalent of column
plate height is the function of the speed average of carrier gas (u)
which is described by the Golay-Giddings equation (Golay, 1958a;
Giddings et al., 1960). This dependence is the function of the column
diameter (d,), film thickness (d;), capacity factor (k) and diffusion co-
efficients of a compound in mobile and stationary phases. Different
H versus u curves for different gases are obtained for a given column
and a given compound (Fig. 7).

Several important facts ensue from these dependences.

For all carrier gases the value H is almost independent of the type
of carrier gas. So when an optimal average speed of carrier gas is
adjusted, all three types of gases give similar efficiency and resolution.

The optimal carrier gas speed is the highest for hydrogen in com-
parison with helium or nitrogen. For current capillary columns (length
10-50 m, internal diameter 0.25-0.32 mm and film thickness 0.1-0.5
pym) and using the optimal speed, hydrogen is 1.5 times faster than
helium and 3.3 times faster than nitrogen. Importantly, the equivalent
of column plate height is approximately the same.
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rychlejsi nez dusik, pficemz vySkovy ekvivalent teoretického patra
je priblizné stejny.

Strmost kffivek klesa v porfadi dusik — helium — vodik. To znamena,
ze pokud pouzijeme dusik pfi praci s vyssi rychlosti plynu nez je
optimalni rychlost, dochazi k rychlému poklesu Gcinnosti. Naopak
v pfipadé vodiku Ize rychlost plynu zvySit bez vyrazné ztraty G€innos-
ti. Helium, jak je patrné z obrazku, ma stfedni strmost. Pfi zmenSo-
vani praméru kolony klesa strmost této kfivky, kfivka se stava plossi
a zvySuje se hodnota optimalini rychlosti. V dlsledku je tedy mozné
zvySovat rychlost nosného plynu bez vyrazného snizeni U¢innosti
(David, Sandra, 1999; Horak et al., 2009).

Z vySe uvedenych dlvoda tedy vyplyva, Ze pro nahradu helia je
vodik vhodnéjsi nez dusik.

3 RETENCNI CASY

Obecné fe€eno plati, ze chromatogram (retenéni ¢asy, ucinnost,
rozliSeni a selektivita) je ovlivnén vybérem mobilni faze. V plynové
chromatografii je vSak tento fakt podstatné méné vyznamny nez
v kapalinové chromatografii. Nosny plyn v plynové chromatografii
jen vyjimec¢né interaguje se stacionarni fazi nebo s analyty. Hlav-
nim ukolem nosného plynu je zajistit transport analytd kolonou, a tak
zajistit interakce mezi unasenymi analyty a stacionarni fazi kolony.

V procesu plynové chromatografické separace se uplatniuji pfede-
v§im dvé vlastnosti nosného plynu — difuzivita a viskozita plynu. Difu-
zivita vodiku a helia je zhruba stejnd, ale viskozita vodiku je pfi stejné
teplot& méné nez poloviéni. Z tohoto divodu je k dosazeni stejné opti-
malni prdmeérné rychlosti jako u helia zapotrebi u vodiku nizsiho tlaku.

| kdyz vztah mezi linearni rychlosti a tlakem neni v disledku stla-
Citelnosti nosného plynu zcela linearni, vSeobecné se da fici, ze pfi
zaméné helia za vodik se pfi nezménéném tlaku na hlavu kolony
retenéni €asy zkréati zhruba na polovinu.

Retenéni ¢asy v plynové chromatografii ovliviiuje fada faktorG.
Distribuéni koeficient latky prochazejici kolonou, ten v8ak nezavisi
na typu nosného plynu; parametry kolony jako je jeji délka, vnitfni
pramér, tloustka stacionarni faze; pramérna linearni rychlost nosné-
ho plynu (Chromacademy, online).

3.1 Izotermicka separace

Linearni rychlost plynu je kromé rozmeérd kolony a vstupniho tlaku
plynu ovlivnéna viskozitou nosného plynu. Vodik se vyznacuje asi
polovi¢ni viskozitou nez helium nebo dusik pfi dané teploté. Z tohoto
ddvodu je u vodiku k dosazeni dané konstantni primérné linearni
rychlosti jako u helia nebo dusiku potfebny podstatné nizsi vstupni
tlak. Pokud zlistane u vodiku stejna linearni rychlost jako u helia,
potom se nezméni ani retenéni asy, avSak vstupni tlak pro vodik
bude zhruba poloviéni ve srovnani s heliem.

Naopak, pokud se zvoli konstantni vstupni tlak pro vodik jako pro
helium, pak budou piky jednotlivych analytd eluovany v kratsich re-
tencnich ¢asech, protoze linearni rychlost vodiku bude vétsi nez helia.
Retenéni ¢asy se pfi stejném vstupnim tlaku tedy zkrati asi o polovinu.

Pri pouziti konstantniho pritoku bude vysledek mezi konstantni
linearni rychlosti a konstantnim tlakem (Chromacademy, online).

3.2 Teplotni program

Pfi pouziti teplotniho programu je situace komplikovanéjsi. Pokud
se pomoci elektronického pneumatického systému podafi udrzo-
vat konstantni linearni rychlost,

The slope of the H versus u curves drops in the order nitrogen
— helium — hydrogen. This means that, when nitrogen is used in
a speed higher than the optimal speed, fast degradation of efficien-
cy is attained. On the other hand, in the case of hydrogen the gas
speed can be increased without significant loss of efficiency. Helium
is characterized by the middle slope (Fig. 7). With decreasing column
diameter the slope of the curve drops, the curve becomes flatter and
the optimal gas speed increases. Due to this a substantial speed
of carrier gas can be used without considerable degradation of ef-
ficiency (David, Sandra, 1999; Horak et al., 2009).

For above reasons it is clear that hydrogen is more suitable as
helium substitution than nitrogen.

3 RETENTION TIME

Generally, the chromatographic parameters such as retention time,
efficiency, resolution, and selectivity are influenced by the choice of
mobile phase. However, in gas chromatography this effect is much
less important that in liquid chromatography. This is because the car-
rier gas in gas chromatography rarely interacts chemically with the
stationary phase or with the analyte. The main role of carrier gas is
to transport the analyte in the gas phase through the column and act
as the second phase in the partitioning mechanism.

Two properties of the gas play a significant role in the gas chroma-
tographic process — diffusivity and viscosity. The diffusivity of hydro-
gen and helium is roughly the same but hydrogen is slightly less than
half as viscous as helium at the same temperature. For this reason
hydrogen requires a lower pressure to achieve the same average
carrier gas velocity than helium.

Due to the compressibility of the carrier gas the relationship be-
tween linear velocity and pressure is somewhat nonlinear, but in
general, the switching from helium to hydrogen will reduce retention
times roughly in half if the inlet pressure is unchanged.

Retention times in gas chromatography are influenced by several
factors. The distribution coefficient of a solute in the column, which
is not affected by the choice of carrier gas; the column parameters
such as length, internal diameter and film thickness; and the average
carrier gas linear velocity (Chromacademy, online).

3.1 Isothermal operation

The linear velocity is influenced by the column dimension, pres-
sure drop, and viscosity of the carrier gas. Hydrogen is slightly less
than half as viscous as helium or nitrogen at the same temperature.
For this reason hydrogen requires a lower pressure drop to achieve
the same average carrier gas velocity as for helium or nitrogen. If
the velocity is unchanged with hydrogen versus helium carrier, then
retention times remain also the same, while the hydrogen inlet pres-
sure will be about half as much as with helium.

On the other hand, if the same pressure were applied with hy-
drogen as with helium, then the hydrogen carrier gas would cause
peaks to be eluted in less time, because the linear velocity would be
faster than with helium. Retention times at the same pressure would
decrease by about half.

At constant flow rates, the situation is intermediate between
the effects at constant velocity and those at constant pressure
(Chromacademy, online).

3.2 Temperature program

retenéni asy zlstanou stejné.

The above tenets can be

Ale ne kazdy pneumaticky sys- 0,12 applied also to isothermal op-
tém plynovych chromatografl H.cm erations. If column temperature
je schopen kontrolovat linearni ’ program is used the situation is
rychlost nosného plynu. a little changed.

Za pouziti médu konstantniho 008 || __,4-'"'" When a constant linear ve-
tlaku se pfi pouziti vodiku budou \ el . locity can be maintained during
latky eluovat rychleji. Soucas- \ .-r"" T the temperature program by an

v .y P e -,’". - . . .
né se ale bude snizovat i jejich 0.04 o " "] electronic pneumatic unit, the
eIuc::nl', teplo‘ta.,_ coz pqude ke ! {,f—::t-'—*"’ retention times will not change.
zménam v jejich relativnich re- But the control of linear veloc-
tenénich Casech v zavislosti na ity is not available for all pneu-
chemické povaze stanovova- 0.00 : ; matic systems of gas chromato-
nych latek. 0 20 40 60 80 100 graphs.

Podobného vysledku pouze . cm.s™! In the constant inlet pres-

s mensim ucéinkem bude dosa-

sure mode, hydrogen will cause

zeno pfi analyze pfi konstant-
nim pratoku (Chromacademy,
online).

Obr. 1 H — @ kfivky pro nosné plyny vodik ®, helium M, dusik ¢. /
Fig. 1 H versus d curves for carrier gases hydrogen @, helium M,
nitrogen #. (Korytar, Matisova, 2001)

peaks to be eluted earlier. Si-
multaneously their elution tem-
peratures will also be reduced
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Tab. 1 Chromatografické podminky separace nékterych tékavych senzoricky aktivnich latek v pivu na koloné J&W DBWAX, 60 m, 0,32 mm,
0,25 pym pii zaméné nosného plynu helia za vodik nebo dusik ve dvou modelovych pfikladech — A) zachovani retenénich ¢asu; B) ,prekladu”
puvodni metody pomoci GC Method Translation Software v modu ,translate only“/ Chromatographic conditions for separation of selected
volatile beer flavours on J&W DBWAX, 60 m, 0.32 mm, 0.25 um column after switching from helium to hydrogen or nitrogen carrier gas in two
model modes — A) constant retention times; B) “translation” of original method by GC Method Translation Software in “translate only” mode

A) Zachovani retencénich cast / B) ,,Preklad“ pomoci GC Method Translation
A) Constant Retention Times Software / B) “Translation“ by GC Method
Translation Software
Nosny plyn / Carrier gas Helium / Vodik / Dusik / Helium / Vodik / Dusik /
Helium Hydrogen Nitrogen Helium Hydrogen Nitrogen
Vstupni tlak (kPa) / Head 150 65 133 150 929 57
Pressure (kPa)
Pratok (ml/min) / Flow Rate 3 2.2 2.9 3 3.8 0.9
(ml/min)
Linearni rychlost (cm/s) / 36.4 36.4 36.4 36.4 54.4 16.1
Average Velocity (cm/s)
Teplotni program / 45 °C (3 min), 45 °C (3 min), | 45°C (2min), | 45°C (7 min),
Temperature program 10 °C/min — 10 °C/min — 15 °C/min — 4 °C/min —
140 °C (1 min) 140 °C (1 min) | 140 °C (0.7 min) | 140 °C (2.6min)
Latka / Compound Retenéni ¢asy (min) / Retention Time (min) Retenéni ¢asy (min) / Retention Time (min)
Acetaldehyd / Acetaldehyde 2.4 24 2.4 24 1.6 5.4
Dimethylsulfid / 2.6 2.6 2.6 2.6 1.73 5.9
Dimethyl sulfide
Mravenéan ethylnaty / 2.92 2.92 2.92 2.92 1.95 6.6
Ethyl formate
Octan ethylnaty / Ethyl acetate 3.1 3.1 3.1 3.1 2.07 7.05
Octan propylnaty / 4.19 419 4.19 4.19 2.8 9.52
Propyl acetate
Octan isobutylnaty / 4.6 4.6 4.6 4.6 3.07 10.45
Isobutyl acetate
Maselnan ethylnaty / 4.9 4.9 4.9 4.9 3.27 111
Ethyl butyrate
Propanol / Propanol 5.2 5.2 5.2 5.2 3.47 11.82
Octan butylnaty / Butyl acetate 5.9 5.9 5.9 5.9 3.9 13.4
Isobutanol / Isobutanol 6.2 6.2 6.2 6.2 41 141
Octan isoamylnaty / 6.4 6.4 6.4 6.4 4.27 14.5
Isoamyl acetate
n-butanol / n-butanol 71 71 71 71 4.7 16.1
2+3-methylbutanol / 8.2 8.2 8.2 8.2 5.47 18.6
2+3-methylbutanol
Kapronan ethylnaty / 8.7 8.7 8.7 8.7 5.8 19.8
Ethyl caproate
Kaprylan ethylnaty / 12.1 12.1 12.1 12.1 8.1 27.5
Ethyl caprylate

4 PRAKTICKY PRIKLAD PRI ANALYZE
PIVA

Vzhledem k tomu, Ze teorie plynové chromatografie je velmi
dobfe popséna, byly vyvinuty programy, které pfi pouziti kolony se
stejnymi parametry umoznuji “pfelozit* pracovni podminky chro-
matografické separace pfi zméné nosného plynu (Snyder, et. al.,
1992; Quimby et. al., 1995). Diky tomu odpada slozité a hlavné
¢asové naro¢né hledani novych vhodnych podminek pro separaci
pfi pouziti jiného nosného plynu. Jednim z takovych pfekladovych
programu je napf. GC Method Translation Software volné pfistup-
ny na internetovych strankach firmy Agilent Technologies (Agilent,
online).

S pomoci tohoto software je mozné ukazat, jak se zméni pod-
minky pfi separaci nékterych vyznamnych senzoricky aktivnich latek
v pivu pfi zaméné helia za vodik nebo dusik.

V tab. 1 jsou demonstrovany zmény pfi separaci tékavych senzo-
ricky aktivnich latek v pivu na koloné J&W DB-WAX, 60 m, 0,32 mm,
0,25 pm.

Pokud bude cilem pfi zmé&né nosného plynu zachovat retenéni
¢asy, je nutné zachovat u vSech plyna stejnou linearni rychlost. Po-
tom poklesne hodnota vstupniho tlaku nosného plynu, u vodiku na
méné nez polovinu. Jak ale vyplyva z van Deemterovy kfivky (obr. 1),
linearni rychlost dusiku 36,4 cm/s je jiz nad minimalni hodnotou vys-

and this can change the relative retention times of peaks with diver-
gent chemical characteristic of determined compounds.

The same effects, but to a lesser degree, will occur when constant
column flow-rate mode is used (Chromacademy, online).

4 PRACTICAL EXAMPLE IN BREWING
ANALYSES

Following a very careful description of the theory of gas chroma-
tography, a method translation software was developed for easy
translating of operating conditions when carrier gas is changed (Sny-
der, et. al., 1992; Quimby et. al., 1995). Thanks to this, no complica-
ted and time consuming search for new acceptable conditions for the
separation with a new carrier gas is necessary. One of these forms
of translating software is e.g. the GC Method Translation software
free available on Agilent Technologies web sites (Agilent, online).

Using this software one can demonstrate the changing separation
conditions for some beer flavors during switching from helium to hy-
drogen or nitrogen carrier gas.

Tab. 1 shows the changes during analysis of volatile beer flavors
on J&W DBWAX, 60 m, 0,32 mm, 0,25 pm column.

If the goal is to keep the retention time constant, it is necessary to
maintain the same linear velocity for all carrier gases. In this case the
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Tab. 2 Chromatografické podminky separace nékterych méné tékavych senzoricky aktivnich latek v pivu na koloné J&W DB-WAX, 10 m, 0,18
mm, 0,18 pm pfi zdméné nosného plynu helia za vodik nebo dusik ve dvou modelovych pfikladech — A) zachovani retenénich ¢asu; B) ,prekla-
du“ plivodni metody pomoci GC Method Translation Software v modu ,translate only“ / Chromatographic conditions for separation of selected
low volatile beer flavours on J&W DB-WAX, 10 m, 0.18 mm, 0.18 um column after switching from helium to hydrogen or nitrogen carrier gas in
two model modes — A) constant retention times; B) ‘“translation” of original method by GC Method Translation Software in “translate only” mode

A) Zachovani retencnich cast / B) ,,Pteklad“ pomoci GC Method Translation
A) Constant Retention Times Software / B) “Translation“ by GC Method
Translation Software
Nosny plyn / Carrier gas Helium / Vodik / Dusik / Helium / Vodik / Dusik /
Helium Hydrogen Nitrogen Helium Hydrogen Nitrogen
Vstupni tlak (kPa) / 200 86 178 200 135 80
Head Pressure (kPa)
Pritok (ml/min) / 23 1.6 22 23 2.9 0.72
Flow Rate (ml/min)
Linearni rychlost (cm/s) / 84 84 84 84 129 39
Average Velocity (cm/s)
Teplotni program / 80 °C (0.5 min), 80 °C (0.5 min), | 80 °C (0.3 min), | 80 °C (1 min),
Temperature program 25 °C/min — 25 °C/min— 38 °C/min — 12 °C/min —
240 °C (1 min) 240 °C (1 min) 240 °C 240 °C
(0.6 min) (0.5 min)
Latka / Compound Retenéni ¢asy (min) / Retention Time (min) Retenéni ¢asy (min) / Retention Time (min)
Mlécnan ethylnaty / 0.99 0.99 0.99 0.99 0.65 2.12
Ethyl lactate
Ethylhexanol / Ethylhexanol 1.53 1.53 1.53 1.53 0.99 3.26
Octan fenylnaty / 2.02 2.02 2.02 2.02 1.32 4.31
Phenyl acetate
Kaprinan ethylnaty / 2.10 2.10 2.10 2.10 1.37 4.48
Ethyl caprinate
Furfurylalkohol / Furfurylalcohol 2.20 2.20 2.20 2.20 1.44 4.69
Octan fenylethylnaty / 2.84 2.84 2.84 2.84 1.86 6.06
Phenylethyl acetate
Lauran ethylnaty / Ethyl laurate 2.97 2.97 2.97 2.97 1.93 6.33
B-fenylalkohol / B-phenylalcohol 3.27 3.27 3.27 3.27 2.14 6.97
Myristan ethylnaty / 3.81 3.81 3.81 3.81 2.49 8.12
Ethyl myristate
4-ethylfenol / 4-ethylphenol 4.29 4.29 4.29 4.29 2.80 9.15
Palmitan ethylnaty / 4.59 4.59 4.59 4.59 3.00 9.80
Ethyl palmitate

kového ekvivalentu teoretického patra a v této oblasti jiz mize do-
chazet k poklesu ucinnosti kolony.

V tab. 1 jsou déle ukazany vysledky vypocétenych parametrd
sprelozené“ plivodni metody pomoci software GC Method Transla-
tion Software. ,Pfelozend” linearni rychlost u vodiku je asi 1,5krat
vétSi nez u helia, v pfipadé dusiku 2,3krat mensi nez u helia. P¥i
analyze s vypoc¢tenym teplotnim programem je tedy analyza u vo-
diku 1,5krat rychlejsi, zatimco pfi pouziti dusiku zhruba 2,3krat
pomalejsi.

V posledni dobé vzrista popularita rychlejsi plynové chromatogra-
fie. V tab. 2 jsou ukdzany zmény podminek pfi separaci nékterych
méné tékavych senzoricky aktivnich latek v pivu pravé na koloné
umoznuijici tuto rychlej§i chromatografii — J&W DB-WAX, 10 m,
0,18 mm, 0,18 pm.

PFi zachovani pozadavku na stejné retenéni ¢asy je nutné dodrzet
stejnou linearni rychlost u vSech plynd, konkrétné 84 cm/s. Vzhle-
dem k tomu, Ze pfi zmenSeni priméru kolony na 0,18 mm se van
Deemterovy kfivky stavaji plossi, je mozné u helia i vodiku pracovat
s touto rychlosti nosného plynu. Pro dusik uz neni mozné doporudit
takto vysokou hodnotu linearni rychlosti vzhledem ke snizeni sepa-
raéni u€innosti kolony, ktera se projevi zhor§enou separaci kritickych
pard analytd.

V dal8i ¢asti tab. 2 jsou dale ukazany vysledky vypoctenych pa-
rametr(l ,pfelozené” plivodni metody pomoci software GC Method
Translation Software. Diky malé strmosti van Deemterovy kfivky
pro vodik pfi tomto priméru kolony je mozné v pfipadé vodiku
jako nosného plynu pracovat s vysokou hodnotou linearni rychlosti
129 cm/s, a tak dosahnout dalSiho vyrazného zrychleni analyzy
(1,53krat vzhledem k heliu). V pfipadé pouziti dusiku se linearni
rychlost 39 cm/s dostava do optimalni oblasti separaéni u¢innos-
ti kolony, ale délka analyzy se prodlouzi asi 2,1krat ve srovnani
s heliem.

inlet pressure decreases for hydrogen carrier gas about half as much
as with helium. But the nitrogen average velocity of 36.4 cm/s is
above the minimum equivalent of column plate, as can be shown
from van Deemter’s curve (Fig. 1). So a decrease of efficiency can
occur when nitrogen carrier gas is used.

Tab. 1 also includes the results of calculated parameters of the
original method “translated” by GC Method Translation Software.
“Translated” hydrogen average velocity is about 1.5 times faster than
with helium but nitrogen average velocity is about 2.3 times lower
than with helium. So, by using the calculated temperature program
a 1.5 times faster analysis could be obtained by using hydrogen car-
rier gas in comparison with helium carrier gas. On the other hand,
using nitrogen carrier gas leads to a 2.3 times slower analysis.

Faster gas chromatography has recently became more popular.
The changes in separation conditions of selected low volatile beer
flavors on a faster gas chromatographic column J&W DB-WAX,
10 m, 0,18 mm, 0,18 pym are shown in Tab. 2.

The same average velocities for all carrier gases are necessary for
the unchanged retention times, specifically 84 cm/s. Due to using col-
umn with 0.18 mm internal diameter, van Deemte r's curves become
more flat and this high linear velocity can be applied for helium or hy-
drogen carrier gas. But this high linear velocity cannot be recommend-
ed for nitrogen carrier gas without a strong efficiency degradation.

Another part of Tab. 2 demonstrates the results of calculated pa-
rameters of “translated” original methods using GC Method Trans-
lation Software. Due to the shallow slope of van Deemter's curve
for hydrogen for this column internal diameter it is possible to use
high linear velocity (129 cm/s) for hydrogen carrier gas. So, another
acceleration of analysis is reached (1.53 times relative to helium).
When nitrogen carrier gas is used, linear velocity of 39 cm/s is in
the optimal area of separation column efficiency but the run time
increases about 2.1 times in comparison with helium carrier gas.
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5 ZAVER

Pfi zdméné helia jako nosného plynu v plynové chromatografii je
jednoznacné vyhodnéjsi zvolit vodik nez dusik. Diky vyhodnému
pribéhu van Deemterovy kfivky umoZnuje vodik poskytnout nejvyssi
separacni u€innost kolony pfi nejvyS&i linearni rychlosti z porovnava-
nych plyna. Diky tomu je mozné dosahnout nejrychlejSich analyz pfi
niz§im vstupnim tlaku nez u ostatnich srovnavanych plynu.

Podékovani

Vysledky byly ziskany vyuZzitim poskytnuté institucionalni podpory
Ministerstva zemédélstvi Ceské republiky na dlouhodoby koncepéni
rozvoj VUPS.

Autofi si dale velmi vazi pomoci a rad kolegu, ktefi tak pfispéli
k vytvofeni tvaréi atmosféry v laboratofi.
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Hydrogen is the best choice when switching from helium to an-
other carrier gas in gas chromatography. Due to the advantageous
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81. zasedani =
MEBAK ve A .: !
Freibergu Nt

Ve dnech 11. az 13. dubna 2013 se usku-
te¢nilo ve Freibergu 81. zasedani komise
MEBAK.

Jednani se zUc¢astnilo 17 delegatu a tfi hosté.

Dr. Jacob pfivital jménem MEBAK hosty
Dr. Pahla (VLB Berlin), Dr. Péschla (BASF)
a pani Deutschmann.

PFitomni uctili minutou ticha svého zesnu-
Iého kolegu a dlouholetého ¢lena MEBAK
prof. Geigera.

V uvodu Dr. Jacob kratce zhodnotil &in-
nost MEBAK za uplynulé obdobi. Na pod-
zimnim zasedani VLB Berlin pfednesl Dr.
Jacob souhrnnou prfednasku o aktivitach
MEBAK. V roce 2012 byl vydan v anglické
verzi svazek MEBAK Mladina, pivo a micha-
né napoje. Déle pracovaly subkomise ME-
BAK na Useku filtrace, mikropivovar(, in-line
méficich technik, surovin a mikrobiologie.

V sou€asné dobé ma MEBAK 24 fadnych
¢lenl a 8 ¢estnych ¢lend.

Diky uspésné edi¢ni ¢innosti a prodeiji pfi-
ru¢ek MEBAK se podafilo udrzet vyrovnany
rozpoCet a pfitom zajistit preklad zadanych
svazk( MEBAK do angli¢tiny.

Zvlastni pozornost byla vénovana dalSi-
mu zajisténi edi¢ni ¢innosti MEBAK. Dr. Reil
informoval pfitomné o organizaénich zmé-
nach v této oblasti. Centralni prodej bude,
s ohledem na rostouci zajem o pfirucky
MEBAK, zajistovan nakladatelstvim Hans
Carl Verlag. Prodej pro studenty a frekven-
tanty pivovarskych kurz( bude déale zajisto-
van svépomoci (Dr. Reil/TU Minchen, Dr.
Harms/VLB Berlin, Dr. Stempfl/Doemens,
Fr. Deutschmann/HSWT a v budoucnu pfi-
padné Dr. Patz/Geisenheim).

Prof. Miedaner referoval o prvnim setkani
pracovni skupiny pracujici na smérnici pro

varnu. Otdzkou zlstavd, zda bude lepsi po-
uzit dosud publikované udaje nebo pouzit
Udaje ziskané pfimo z provozu. Pfi kontrole
vyluhovatelného extraktu z mlata bude po-
tfebné rozsifit hodnoty o0 22% mladinu.

Ugetni uzavérka byla pFitomnymi pfijata
bez pfipominek.

Dr. Stempfl informoval pfitomné, Ze je
v sou€asné dobé v tisku svazek MEBAK vé-
novany senzorice. Vzhledem ke zvy$enému
zajmu se pocita, pokud to finan¢ni situace
dovoli, s pfekladem svazku Senzorika do
anglického jazyka.

Dle informaci Dr. Gressera by méla byt
do podzimu pfipravena k tisku smérnice pro
mikropivovary.

Do podzimniho zasedani MEBAK by
meély byt dokonéeny i prace na novém vy-
dani svazku MEBAK Suroviny. Dojde pfitom
k hloubkové revizi uvedenych metod a k je-
jich pfipadné aktualizaci.

Obdobné jsou tésné pred dokonéenim
smérnice pro filtraci (Dr. Pahl) a publikace
vénovana prehledu situace na trhu s in-line
méricimi pfistroji (Dr. Harms a Dr. Folz).

O poslednich vysledcich spoleéného za-
sedani EBC/AHA (skupiny pro analyzu
chmele) referoval Ing. Schmidt. Z vysledkl
posledni kruhové analyzy hotkych latek vy-
plynuly zhorSené hodnoty mezilaboratorni
reprodukovatelnosti. Je proto doporu¢eno
vyuzivat pfi vyhodnoceni dosazenych vy-
sledkl predes$lé prisnéjsi kritérium. Co se
ty¢e velkého testu 500 vzorki chmele na
obsah pesticid(i, nebylo u zadného vzorku
zaregistrovano prekro€eni nejvyssich pfi-
pustnych mnozstvi sledovanych latek. Mo-
nitoring bude dale pokracovat i v roce 2013.

Dr. Pdschl (Merck) seznamil ve své pred-
nasce pfitomné s vlastnostmi a vyuzitim
filtraéniho materidlu Crosspure, tvofeného
PVPP a polystyrenem. Crosspure je vyhodnou
alternativou k bézné pouzivanym filtraGnim
materialdm. K stabilizaci a filtraci zde dochazi
v jednom kroku a material je regenerovatelny.

V soucasnosti je Crosspure testovan na TU
Munchen a v pivovaru Freiberger Brauhaus.

V oblasti analyzy stopovych prvkd v pfi-
rodnich materiadlech informoval Dr. Patz
o vyuziti Roentgenové totalni reflexni fluo-
rescencni spektroskopie. Na pfistroji firmy
Bruker Ize dosahnout pfi stanoveni As meze
stanoveni 1 pg/l piva. Av8ak v pfipadé Ag,
Cd, a Sb byly meze nékolikanasobné vyssi.
Vyhodou pfistroje je moznost zpracovavat
velmi mala mnozstvi vzorkl (az 5 pg). Cena
pfistroje &ini cca 70 000 Euro.

O vysledcich testovani stability barvy
u michanych napojli na bazi piva referoval Dr.
Harms. K vyhodnoceni byl vyuzit L-a-b barev-
ny model (barva v 3D prostoru neboli CIELAB).
Vzorky byly podrobeny umélému stafeni pfi
60 °C (modifikovany Forcier test). Byl zjistén
vyznamny vliv teploty na zmény barvy micha-
nych napojl. Na vyvoji metody se déle pracuije.

Dr. Klein se ve své prednasce vénoval
Uskalim pfi méfeni vzduchu v hrdlovém
prostoru. K tomuto Ucelu se bézné pouziva
metoda tzv. ,napichovaci“, s plnénim pod
vodou nebo kombinovana s mérenim CO..
Kruhova analyza mezi laboratofemi nevedla
k Zadnym smysluplnym zavéram. Velké roz-
dily nebyly zplisobeny chybnou praci labo-
rantl ale znaénou nehomogenitou vzork(.
Na feSeni problému se dale pracuje.

Dr. Ludwig upozornil na pfetrvavajici pro-
blémy spojené s testy na prepénovani piva
(gushing). Z pfiblizné 150 vzork( sladu bylo
za standardnich podminek pfipraveno pivo
a naplnéno do lahvi (typ Bonaqua). Piva
vykazovala rdzny stuperi gushingu. Ke sle-
dovani pfi¢in byla nasazena nejmoderné;jsi
technika hmotnostni spektrometrie (MALDI-
-TOF). Zatim ziskané vysledky byly zpra-
covany multivariani statistickou analyzou
a nepotvrdily spojitost mezi zvySenym obsa-
hem hydrofobinl a pfepénovanim piva.

PFisti zasedani MEBAK se uskute¢ni 10.
az 12. fijna v Geisenheimu.

Ing. Ji#i Culik, CSc., élen MEBAK





