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BEStimmUng von' Kationen und
& biogenen Aminen mittels
Ilenenchromatographie

Kay: Prluger
Schenk S.A. 1180 Rolle




SEHENK'S. Av Roller(Genfiersee) ™

SNl esabsatz i Flaschen: 22,000 000 Flaschen,
clavon 50 Yo Senveizas \Wealna 40 % s Elelise e iEinle
el he Y6 Tiraubensaft.

o Jelf), esabsa tz nicht abgefdllter Produkte:

/ Villionen Liter, davon 30 % Schweizer Weine, 20 %
-~ ad Uslandische Weine, 50 % Traubensaft.
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_'f = Einkellerungsvermdgen Rolle: 17 Mill. Liter
Flaschenabfillvermdogen: 3 Anlagen fur insgesamt
30000 Flaschen/Stunde.

e [ager: 16 000 Paletten.

® Beschdéftigte. 120 Personen.
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SGHENK'S. Aw J.abor

SSVlitarbelter
BNVS auf Window NT 5 Basis
_ 17000 Proben / Jahr
= "‘Welnbereltung 2003 = 9.3 Mill. Liter
~» 160000 Einzelparameter
e 30 Weinkeller
® 45 Vertragswinzer
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Balpratorium Schenk S.A. -

ar Transform Infrarot Spektrometer (Winescan)
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JPErsicht meines Vortiags

IVAligabenstellung
MParameter
| 'robenvorbereitung
Ablaul einer Messung
Kallbratlon
. Abschatzung der Messunsicherheit
. Erfahrungen
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A Life jaensteliung

SMEIEIEItUng| einer Analysenmethode zur
ltiRenassigen Ermittiung des
Histamingehalts sowie der gangigsten
= ationen im Wein.
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_- ® Ziel ist eine einfache schnelle und
preiswerte Methode mit geringer
Probenvorbereitung und wenig Abfall.
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EPUVICKIUNG

SZSHDIONEX pUDIIZIEFL EINEN
Applikationsbericht tber die Bestimmung
venrAlkali- und Erdalkalimetallen sowie

= hiogener Amine mittels der neuen Dionex
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t 2003 Kontaktaufnahme mit Dionex
NRGRAC IV etronm.
SAIRER 2003 — 2004 e
PIGREX : EValuiertung der CS-17 Saule fur
ShEnwendung im Wein. Resultat: Die
3% IMMmMUnNg von 6 Kationen sowie 5

_ _-___er Amine welche in einem
= Gradienten-Lauf (Methansulfonsaure) mittels
= 'suppr|m|erter Leitfahigkeit detektiert werden

ISt moglich.

® Nachteil: Jede Probe muss uber eine On-
Guard Vorsaule ( = PVPP) gereinigt werden.
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Winter= Fruhjahr-2004 s
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SAVIEGronm @ Erarbeitung einer isokratischen
MF nede; mit Messung der indirekter
gitiahigkeit Eluent (Salpetersaure /

_'ceton).
~ Resultat: Die Bestimmung von 4 Kationen
sowie 3 biogener Amine in einem Lauf ist
moglich. Die Probenvorbereitung ist
einfach, Filtration und Verdlinnung sind
ausreichend.
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BURIF2004

PNIstaliation eines Kationensystems mit
HOPENGEDEr Welches Uber einen Detektor
(Metrohm IC 819) flr Nachweisgrenzen im

= Bereich von (<10 ppb) verfligt.
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o Interfacg PC
® [C Detektor 819
® Separation Center

® JC Pumpe 818
® Probenwechsler 766

® Eluenten Entgaser
837
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Kationensystem mit Probengeber




atmﬁEﬁé‘ystem mit: Probengeber




pBESumMmbare Parameter /~Reagentien

SN LU ' [Viobile Phase 2.5
N “'m mmol Salpetersaure +
0)

i ‘ e
=¥ agnesmm Ultrareines Wasser

= >18.0 MQ
Putrescm

® Cadaverin
® Histamin
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PIODENVOErEItUNG s

SPIENUDEN Proben werden wahrend' 10
Mintten bei 4000’ Umdrehungen
Zentrftugiert. Wir verwenden eine Sigma

B Zentrifuge 4-15 welche 28 X 50 ml
== aufnehmen kann. LR




ZEniilge
Siaia 4-15
epazitat
§28tProben x 50ml
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2 Ablaufschema derMessung™

DIERNVEIRProben werden mit 2mmol
Selpetersdure 1 ¢ 5 verdlnnt und auf einer
Fationensaule aufgetrennt. Die Detektion
B=eriolgt Uber die Leitfahigkeit. Ein Full Scale
— change nach zirka 14 Minuten ist notig um
die kleinen Mengen an biogenen Aminen
messen zu konnen.




o Progenyereltliisle
AZmmol
BelpEtersaure
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Transieeligleltslefly

SREnnsaule Metrosep Cl
Wersaule Metrosep C Guard + RP Guard
BIEiEssgeschwindigkeit 1.0 ml / min
:?%'Betektion Leitfahigkeit, Range: 1 mS/cm,

~Fullscale: 100 mS/cm, Temp. 20° C




Dig A uswertung der Welnproben erfolgt
auenatisch tber IC Net 2.3 Software mittels
eINEm ExXternen Standard der vergleichbare
Stistanzmengen wie die verdinnte Probe

o= ,__ufwelst (Kationen = Peak Flache, Amine =

_-f-':_E Peak Hohe)

~ & Jn Anbetracht der guten Linearitat der Methode
verzichten wir in der Routineanalytik auf eine 3
Punkt Eichung und kalibrieren mit einem
Standard.




sicherneit

SRNELlm 5, 7.5, 10, 12,5, 15 ppm

o — g

Correlailon cgaiilel=nia 0999

18.75

Concentration




essiinsicherneit

) @Lﬁmsoo, 750,1000, 1250, 1500 ppm
Correlziohessiiidlsanthsd e S
1875.00

Concentration




Jessiiigsicherheit

E'ZI{“m 50,62.5, 75, 87.5 100 ppm
Corr_g"‘c' OEMICIENT:N0L90B336
00

125.

Concentration

| Ares
25 E+02




SMEssipsicherheit

o | Lgﬁesium 50,62.5, 75, 87.5, 100 ppm
Corre ;"'c‘ oefficient: 0.999572
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VESsiRSsIcherheit

o Pu _*s_cine 5, 10, 15, 20, 25 ppm 0
o) cosiflelentnag9gg0s

<

Concentration

Area
E+02

25



SVIESSEURSICherneit

J,Q‘éﬁ averine 1, 2, 4, 6, 8. ppm
Correlatigg e afflelage 0999001

10.00
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E550 psicherheit

Sistemine 1,2, 4, 6,8 ppm; €1
Cofrelaitiggiddsiiielsnintcidoiac

10.00

Concentration |




Kontrolle des Standards
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Qone. [pomi sodum patassum Megnesium - cadum putresane cacaveine  histamne

1 a317185CHN 0901 1013 A4 w20 1473 10774 10129

2 A3L718RHNV 09141 105 h&x MBI U722 10606 102X

3 ABL9RBAWV 9000 109 R33 B4l A7 10801 10106

4, a317207.CHNV 06 1019 A8 MB3IB 148D 10665 1023

5 A2V 0% 1039 A%/ H®2XB  148b 10663 99

6. A3L722115CHNV 0% 1083 R8O 736 1482 10483 9858

7. L7220V 0972 1014 R/ B4 1473 10719  9X18

-8 B2V oY 1019 A8 BB 14 107 10155

19 AR1I72Z25%6.CHWV 09%/ 10186 MRAB /22 1493 10673  99BX

10 AA72Z20HNV| 9%Hh 104 A3 /37 14913 10647 10019

Ve 0% 100440 A3 B4l 1493 10801 1023
Mn 006 1030 A74 B4 1473 1043 08

Meart 0948 101B310 A8 /3 1488 106/ 10080

Sdev. 010274 06% 07/ Q0D 0033 0087 0133

%R 028 007 007 08 046 08L 132




Wiederlinduneshate, aufgestockter Proben o

concentration [ppm]
sodium potassium magnesium calcium putrescine cadaverine histamine
Mean Wine 2 (Castillo Perelada) 14.13 892 123.5 65.9 18.09 0.00 4.50
Wine 2 corrected for spiked sample 13.90 878 121.6 64.8 17.81 0.00 4.43
Theoretical spiking 5.00 0.00 0.00 0.00 5.00 3.00 3.00
Theoretical conc. for spiked sample 18.90 878 121.6 64.8 22.81 3.00 7.43
Mean Wine 2 spiked 19.03 878 121.5 64.8 22.58 3.28 7.30
Recovery % Wine 2 spiked 100.6 100.0 100.0 100.0 99.0 109.2 98.2
Mean Wine 3 (Marques del Puerto) 11.86 850 116.4 61.5 28.77 0.00 8.54
Wine 3 corrected for spiked sample 11.67 837 114.5 60.6 28.32 0.00 8.40
Theoretical spiking 5.00 0.00 0.00 0.00 5.00 3.00 3.00
Theoretical conc. for spiked sample 16.67 837 114.5 60.6 33.32 3.00 11.40
Mean Wine 3 spiked 17.04 836 114.1 60.5 3351 2.88 11.02
Recovery % Wine 3 spiked 102.2 99.8 99.6 99.8 100.6 95.9 96.7
Mean Wine 4 (Conde de Siruela) 13.93 1077 104.3 59.9 10.83 0.00 4.63
Wine 4 corrected for spiked sample 13.71 1060 102.7 59.0 10.66 0.00 4.56
Theoretical spiking 5.00 0.00 0.00 0.00 5.00 3.00 3.00
Theoretical conc. for spiked sample 18.71 1060 102.7 59.0 15.66 3.00 7.56
Mean Wine 4 spiked 18.06 1060 102.6 58.8 15.56 3.08 7.42
Recovery % Wine 4 spiked 96.5 100.0 99.9 99.7 99.4 102.6 98.2
Mean Wine 7 (Siglo Rioja) 22.79 986 118.2 72.3 26.57 0.00 5.96
Wine 7 corrected for spiked sample 22.44 970 116.3 71.2 26.15 0.00 5.86
Theoretical spiking 5.00 0.00 0.00 0.00 5.00 3.00 3.00
Theoretical conc. for spiked sample 27.44 970 116.3 71.2 31.15 3.00 8.86
Mean Wine 7 spiked 27.57 994 119.9 72.9 32.22 2.99 8.77
Recovery % Wine 7 spiked 100.5 102.4 103.0 102.4 103.4 99.8 98.9




shromatogram Standard

mV
100+

potassiu

Magnesiumn
- —calcium

90

80

70

60

-putrescine

50

40

30

20

-cadaverine

-histamine

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 min
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ghrematogram Wein

mV

140-

120

100

- -sodium

potassium-=

™~

Magnesiu

-putrescine

-histamine

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 mi



yaEanrungen

SI\/Grtieile.
S KatioNEn Und 3 DIGGENEAMMINE mit einer Analyse,
= Einfache Probenvorbereitung, Benutzerfreundlich , gute
 Seftware
System schaltet automatisch ab nach der letzten Probe
(Wochenende),

Keine giftigen Losungsmittel,
stabile Analysenwerte, hohe Prazision,
Ausbaubar fur die Anionenanalytik

e evt. Nachteile:

— die Lebensdauer der Metrosep C1 ist unbekannt, Kostenpunkt
einer Saule 2376 Sfr.-

— Analysendauer 30 Minuten,
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Vielen Dank fiir Thre.
Aufmerksamkeit ™
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SCHENIK

LES EXPERTS DU VIN

kay.pfluger@schenk-wine.ch
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