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Ausgangssituation:

Im Brauprozess entstehen in allen Prozessstufen vor allem aber wahrend der Garung zahl-
reiche zum Teil erwilinschte wie aber auch unerwiinschte Aromastoffe. Ein wichtiger Para-
meter ist dabei der Diacetylgehalt, da hohere Konzentrationen von Diacetyl im Bier einen
Fehlgeschmack verursachen. Insbesondere Brauereien ohne eigenes Labor miissen die Tes-
tung von Stichproben wahrend des Brauvorganges extern zur Analyse geben oder eigene
Prozessrezepturen ohne entsprechende Prozesskontrollen blind durchfiihren. Ein wesentli-
ches Problem hierbei ist, dass fiir die Analyse von Diacetyl ein komplexes Anreicherungs-
verfahren erforderlich ist, um eine exakte Bestimmung vorzunehmen, was eine einfache
vor-Ort Analytik fir KMU praktisch ausschlief3t.

Forschungsziel:

Zielsetzung ist daher, ein Nachweisverfahren anzubieten, das ein optimales Diacetylma-
nagement zur Steigerung der Bierqualitat bei gleichzeitiger Kosten- und Zeitersparnis gerade
fir KMU vor-Ort ermdglichen wird. Kern des Ansatzes fir diese vor-Ort-Nachweismethode
ist, mit einer sogenannten "Capture and release"-Oberflache gezielt aus einer Bierprobe im
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Durchfluss Diacetyl und analoge Verbindungen anzureichern (Capture) und diese im An-
schluss konzentriert von der Oberflache wieder abzuldsen (release). In einem kleinen mobi-
len Messgeréat (Kosten bis zu 2.000 €) wirde mittels dieser Oberflachenchemie in einem
Kanal ein reaktivierbares Anreicherungsverfahren zum Fangen und gezielten Freisetzen vi-
cinaler Diketone realisiert werden. Dieses erlaubt, Diacetyl aus 100 ml Bierprobe so aufzu-
konzentrieren, dass anschlieRend in einfacher Weise photometrisch der Diacetylgehalt und
der Gehalt an strukturell dhnlichen Verbindungen quantifiziert werden kann.

Ergebnisse:

Kern des Ansatzes war, mit einer sogenannten "Capture and release"-Oberflache gezielt
aus einer Bierprobe Diacetyl und analoge Verbindungen anzureichern (Capture) und diese
im Anschluss konzentriert von der Oberflache wieder abzuldsen (release).

Zunachst erfolgte die Entwicklung des "Capture & Release” Prinzips: Dies erfolgte Giber die
Synthese einer Vielzahl von Polymeren zur Anreicherung des Zielmolekiils und die Identifi-
kation eines hochreaktiven funktionellen Polymers zur Anreicherung von Diketonen, sowie
die Optimierung des Freisetzungsprozesses mit reversibler und mehrfach verwendbarer
Oberflache und schneller Kinetik. Mit Poly(DMAA-co-VA) und Polyhydraziden sowie ver-
schiedenen Polyolen wurden Polymersysteme entwickelt und deren Binde- und Freiset-
zungsverhalten von Diketonen untersucht. Mit den erfolgreichen Ergebnissen dieser Testrei-
hen wurde der zweite Meilenstein erreicht: Die ,Capture & Release"-Oberflache fir VDKs
funktioniert qualitativ. Durch die (Weiter)-Entwicklung des Dopamin-Systems und der ent-
sprechenden Mikrofluidik konnte im nachsten Schritt (Design und Erprobung des Anreiche-
rungsmoduls) ein Anreicherungsmodul entwickelt und hohe Anreicherungsfaktoren erreicht
werden. Zusatzlich wurde die stark vereinfachte Anreicherung in einem Spritzenfilter mit
Membran erprobt und erfolgreich zum Einsatz gebracht. Damit wurde der dritte Meilenstein
erreicht: Das Anreicherungsmodul ist entwickelt.

Parallel erfolgte die Entwicklung einer tragbaren vor-ort Detektionseinheit, die Identifizie-
rung einer spezifischen Anfarbe- und Nachweisreaktion au3erhalb der Bierfarbstoffe und die
Ubertragungsmdglichkeit auf andere Substanzen/Detektionsprozesse. Ein Detektionssystem
(Entwicklung der mobilen UV-Messeinheit) wurde neu konstruiert und nach Auswahl und
Testung der passenden LED und Photodiode erfolgreich zur Konzentrationsbestimmung von
vicinalen Diketonen in wéassrigen Systemen eingesetzt und ins Gesamtsystem integriert.
Die mit der Detektionseinheit erhaltenen Ergebnisse wurden mit denen von einem kommer-
ziellen Photometer verglichen und eine hohe Ubereinstimmung festgestellt. Dies fiihrte zum
Abschluss des vierten Meilensteins: Die UV/VIS-Einheit zur Detektion von VDKs funktio-
niert.

Folgend wurde das Arbeitspaket Entwicklung der quantitativen Analysemethode im Hand-
held bearbeitet. Dabei wurde ein Prozess entwickelt mit dem der Diketongehalt in Bier und
Wein zuverlassig bestimmt werden kann, basierend auf einer Kapillare als Anreicherungs-
einheit mit Peristaltikpumpe und Anfarben der Freisetzungsldsung. Die Bestimmung erfolgte
durch photometrische Messung mit einem kommerziellen Photometer. In Arbeitspaket Eva-
luierung des optimierten Workflows wurde angestrebt einen optimierten und damit schnel-
leren und genaueren Arbeitsablauf zu erreichen. Hierzu wurde an folgenden Parameter ge-
arbeitet: Unterschiedliche Capture/Release Zeiten, pH Abhéngigkeit der Freisetzung, Kon-
zentration bzw. Menge der Anfarbechemikalie, Volumenverhéaltnisse und Grundlinienkorrek-
tur der Anféarbung. Im letzten Schritt (Verifizierungsstudie im Handheld) wurde das entwi-
ckelte Detektionssystem fiir Diketone mit echten Proben verifiziert und ein Demoaufbau er-
stellt.
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Es wurde ebenfalls eine Verifizierung mit Weinproben vorgenommen welche eine sehr gute
Ubereinstimmung mit der Detektion nach EBC zeigte. Daraus folgte, dass die Eigenfarbe
des Weins kein Problem fir die Diketonbestimmung darstellt und Proben unabhéngig von
der Probenmatrix vermessen werden kénnen. Damit kénnen sowohl Wein- als auch Bierpro-
ben mit dem neuen Capture&Release-System nach Anfarbung photometrisch bestimmt
werden. Final wurde ein tragbarer Demoaufbau entwickelt welcher basierend auf dem
Spritzenfilter und dem tragbaren Photometer keine Stromversorgung bendétigt und direkt
vor-Ort durchgeflihrt werden kann. Das tragbare System liefert schnelle Ergebnisse mit ei-
ner hohen Genauigkeit vergleichbar mit den Messungen des kommerziellen Photometers.
Damit konnte das Projektziel ein mobiles Nachweissystem im Handheld-Format zur quanti-
tativen Bestimmung von vicinalen Diketonen aus Jungbier zu entwickeln erreicht werden
und der letzte Meilenstein 5: ,Die "Capture & Release"-Oberflache fir Diacetyl funktioniert
in der mobilen Messeinheit auch quantitativ und stimmt mit der Referenzmethode Uberein”
abgeschlossen werden.

Das resultierende Gesamtsystem lasst sich als Spritzenfilter oder Kapillarsystem realisieren
und anwenden. Mit Blick auf die Referenzsysteme ist es sehr viel schneller, tragbar, kos-
tengulnstiger und leicht fir KMU anwendbar.

Wirtschaftliche Bedeutung:

Insbesondere fiir kleinere Betriebe sind viele Prozesskontrollen und Analysenmethoden vor-
Ort aufgrund des hohen Investitions- und Personalbedarfs bislang nicht durchflhrbar. Mit
der angestrebten Entwicklung kénnten auch diese Unternehmen ihr Qualitdtsmanagement
deutlich verbessern und die direkte Diacetylbestimmung zur Prozesskontrolle einsetzen.

Der Anreicherungsprozess wird die Bestimmung des Diacetylgehaltes direkt aus Bier mit ei-
ner Nachweisgrenze bis 0,01 mg/kg gemaf internationalem Standard in 30 min ermdogli-
chen. Dieser UV-/VIS-basierte Technologieansatz ist insbesondere relevant fir die Brauwirt-
schaft aber auch fiir den Weinbau, fir Sensorhersteller, Kunststoffverarbeiter und Labord-
ienstleister nutzbar.
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