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Bestimmung von 5-Hydroxymethylfurfural in
Obstsaften

1. Prinzip
Thiobarbitursdure reagiert im stark sauren Medium mit 5-Hydroxymethylfurfural zu
einer im visiblen Spektralbereich detektierbaren Kondensationsverbindung. Uber das

Beer-Lambertsche Gesetz kann die Konzentration im Untersuchungsgut ermittelt
werden.

L = Oy

R = -CH;0H, -H
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. Material und Methoden

Thiobarbitursdure 25 mM in Reinstwasser (TBA)
Trichloressigsaure 12 % m/m (TriCA)
Stammlésung 5-HMF 1g/l in Acetonitril
Carrez-LOosungen | & II

Reinstwasser

Spektralfotometer

Thermoblock, Heizb&der

Vortex

Probenmaterial (Frischobst, Obstséfte)
Reaktionsvials 2 ml

Zentrifugentubes 12 ml

Einweg Semimicro-Kivetten



2. Versuchsanleitung
Herzustellende Losungen

= nur abgegebenes Reinstwasser verwenden

e Je 10 ml Kalibratoren-Level mit 2, 4, 6, 8 und 10 mg 5-HMF/L in Reinstwasser

Ansatze

e 5 Kalibratoren, Blank (Reinstwasser)

e Frischséfte

e thermisch behandelte Frischsafte bei 80 °C und 120 °C jeweils wahrend 10min,
jeweils im Eisbad abkihlen

Probenvorbereitung (Safte)

je 2 ml Probe in zwei 2-ml Reaktionsgeféasse einpipettieren
20 ul Carrez-LOsung | zupipettieren, 10 s vortexen

20 ul Carrez-LOsung Il zupipettieren, 10 s vortexen

5 min bei 25000 g zentrifugieren

Derivatisation, spektralphotometrische Analyse

Proben, Kalibratoren, Reagenzien-Blank

1 ml Untersuchungsgut in ein 15 ml Zentrifugentube einpipettieren

1 ml Trichloressigséure 12 % m/m (TriCA) zupipettieren

1 ml Thiobarbitursdure 25 mM in Reinstwasser (TBA) zupipettieren

Tube verschliessen, mischen

30 min (Stoppuhr) im Wasserbad bei 40 °C reagieren lassen

im Eisbad abkuhlen

2 ml Ansatz (nur Proben) in ein 2-ml Reaktionsgefass einpipettieren

5 min bei 25000 g zentrifugieren

1 ml bei 443 nm Extinktion messen (Einweg Semimicro-Kivetten,
Pfeilmarkierung nach vorn, also sichtbar !!!), Nullabgleich mit Reinstwasser

Proben-Blank

1 ml Untersuchungsgut in ein 15 ml Zentrifugentube einpipettieren
1 ml Trichloressigsaure 12 % m/m (TriCA) zupipettieren

1 ml Reinstwasser zupipettieren

weiter verarbeiten wie Proben und Kalibratoren



3. Auswertung

Nullabgleich gegen Reinstwasser

Extinktionen aller Anséatze bei 443 nm messsen

1. Reagenzien-Blank Korrektur fir alle Anséatze (Kalibratoren, Proben)

2. Proben-Blank Korrektur fur korrespondierende Probe

Kalibrierfunktion als Ausgleichsfunktion fir E443znm(Ckali) = SCkaii (i = 1- 5), d.h.
durch (0/0)

0.9 - Kalibrierfunktion 5-HMF

y =0.0814x
R? =0.9907

¢(5-HMF) [mg/I]

e Analysenfunktion daraus ¢ = E443nm /S
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