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Blausaure in alkoholischen Destillaten und Brénden -

Technische Informationen und Gebrauchshinweise

Hintergrund :

Der CyanoQuant-Test erfasst quantitativ Blau-
saure bzw. Cyanide. Sie sind die wichtigste Vor-
stufe von Ethylcarbamat (EC) in alkoholischen
Destillaten und Spirituosen aus Steinobst. Der
Chemismus der Nachweisreaktion ahnelt dem des
Schliessmann-CYANID-Tests , einem halbquan-
titativen Stabchentest auf Cyanide.

Wichtig: Keiner dieser Tests erfasst EC!

Details zur Bildung, Vermeidung und Entfernung
von EC in Steinobstdestillaten finden Sie in unse-
ren Infoblattern ,Amygdalin—Blausdure—Cyanid-
Ethylcarbamat “, L,CYANUREX" sowie
+,CYANUREX-Verfahren ...“.

Moglichkeiten das CyanoQuant-Tests:

Die Bestimmung der freien Blausdure ergibt in
frisch hergestellten oder maximal 24 Stunden al-
ten Destillaten aussagekraftige Ergebnisse. Hier
liegt die Blauséaure namlich nur in freier Form vor,
so dass auf die Bestimmung der Gesamtblau-
saure verzichtet werden kann.

Altere Destillate dagegen, in denen Blausaure
mindestens zum Teil bereits in gebundener Form
vorliegt, sollten genauso wie auch Destillate unbe-
kannter Herkunft immer auf ihren Gehalt an Ge-
samt-, also freier und gebundener Blausdure un-
tersucht werden, um eine mogliche spatere EC-
Bildung aus diesem Cyanid quantifizieren zu kon-
nen. Allerdings kann in solchen Destillaten auch
bereits ein Teil des Gesamtcyanids in EC umge-
wandelt worden sein. Da dies mit dem Cyano-
Quant-Test nicht erfasst wird, beschrankt sich die
Aussagekraft der gefundenen Ergebnisse fir Ge-
samtcyanid darauf, Gber blausaurebindende Mal3-
nahmen bei einer Reinigungsdestillation solcher
Destillate entscheiden zu kénnen.

Die Verkehrsfahigkeit alterer oder zugekaufter
Destillate kann dagegen nur nach einer EC-Mes-
sung im Fachlabor beurteilt werden.

Arbeitsmittel und Arbeitsplatz:

Der komplette CyanoQuant-Test  (Art.-Nr. 2061)
besteht aus der Grundausstattung und dem Zube-
hor.

Lieferumfang Grundausstattung (Art.-Nr. 2063):

« Kunststoffdose mit Messblock mit Reagenzien
CN-1 bis CN-5 fur ca. 200 Messungen, 2 Mess-
glasern A + B und Farbkarte zur Auswertung

Lieferumfang Zubehor (Art.-Nr. 2065):

* 100 ml-Mischzylinder mit Stopfen zur Herstel-
lung von Verdiinnungen der Destillatprobe

« 500 ml-Spritzflasche flr destilliertes Wasser

¢ 10 mil-Messpipette mit Pipettierhilfe Pi-Pump
2500 zur Herstellung von Verdiinnungen

* 5 ml-Messpipette

e Indikatorstdbchen pH 2 - 9 zur Kontrolle des
pH-Wertes bei der Messung des gebundenen
Cyanids
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Allgemeine Hinweise:

Die zu untersuchende Destillatprobe muss eine nach homogener Durchmischung gezogene Durch-
schnittsprobe der gesamten Destillatmenge sein. Die Temperatur der Probe und der Reagenzien sollte
maoglichst bei 18-22°C liegen. Leichte Trilbungen der Destillate bzw. deren Verdiinnungen beeinflussen
das Messergebnis nicht.

Es empfiehlt sich, alle Probenbezeichnungen, Verdinnungen und Messwerte zu protokollieren. Benutzte
Arbeitsmittel sollten nach jeder Bestimmung grindlich mit Wasser gespuilt und getrocknet werden.

Vorbereitung des Messblocks (Formteil aus Styropor)
» Kunststoffkasten 6ffnen und das Unterteil mit dem Messblock so auf den Tisch stellen, dass die Mess-
glaser links sind, und zwar Messglas A dem Prifer zugewandt vorne, Messglas B hinten.

» Messblock im Kunststoffkasten bis zum Anschlag nach links schieben, so dass der Uberstehende Teil
des Messblocks mit den beiden Messglasern Uber den Kasten hinausragt.

» Die aus dem Kasten entnommene Farbkarte aufklappen und mit den Farbpunkten voran in den Schlitz
an der rechten Unterkante des Kastens ein- und so weit durchschieben, dass sich die Farbskala der
Karte unter den Messglasern befindet (vgl. Abbildung auf Seite 1). Die Farbkarte kann nun beim spa-
teren ,Farbabgleich und Auswertung “unter dem Messblock beliebig hin- und hergeschoben werden.

Herstellung einer Verdiinnung der Destillatprobe (,D estillat-Verdinnung®):
Der Alkoholgehalt der Untersuchungsprobe sollte unter 20 %vol Alkohol liegen (in der Regel Verdiinnung
1:5 erforderlich). Cyanidkonzentrationen von mehr als 3mg/L Destillat erfordern eine weitere Verdinnung.

Beispiel fur eine 1:10-Verdiinnung (10 ml Destillat + 90 ml Wasser):

» Mit sauberer, mit Destillat vorgespulter 10 ml-Messpipette 10 ml Destillat langsam blasenfrei aufziehen,
in den 100 ml-Mischzylinder auslaufen lassen, diesen mit destilliertes Wasser auf die 100 ml-Marke
auffillen und gut durchmischen.

» Messpipette mit destilliertes Wasser spulen.

Falls bei der folgenden Messung der 1:10-Verdiinnung des Destillates kein Farbabgleich mdoglich ist,
muss eine weitere Verdinnung des Destillates hergestellt und gemessen werden.

Bestimmung der freien Blausaure (maximal 24 Stunden nach der Destillation):
* Mit der 5 mI-Messpipette jeweils 5 ml der Destillat-Verdiinnung in die Messglaser A und B flllen.

Die nun folgenden Reagenzien werden nur in das vordere, dem Prifer zugewandte Messglas A gegeben,
und zwar in der nachfolgend beschriebenen Reihenfolge und Menge:

* Reagenz CN-1:
Den griinen Microl6ffel im Schraubverschluss des Reagenzes CN-1 gestrichen fiillen und in das Mess-
glas A schitten; dabei ist darauf zu achten, dass der Loffel trocken bleibt und nicht in die Probenfliis-
sigkeit eintaucht!

» Messglas A gut verschlieBen und anschlieBend ca. 10 Sekunden schitteln, bis das Reagenz weitge-
hend gelost ist. Kleine ungeldste Partikel sind ohne Bedeutung.

* Reagenz CN-2:
Wie zuvor einen gestrichenen Microltffel des Reagenzes CN-2 in das Messglas A gegeben und eben-
falls durch Schitteln weitgehend l6sen.

* Reagenz CN-3:
3 Tropfen Reagenz CN-3 in das Messglas A geben, das Glaschen verschlieRen und schitteln.

* Reaktionszeit von 5 Minuten  bei geschlossenem Deckel einhalten (Kurzzeitwecker).
» Messpipette griindlich mit destilliertes Wasser spilen.

* Nach frihestens 5, spatestens 15 Minuten Farbabgleich entsprechend der Beschreibung auf Seite 3
(,Farbabgleich und Auswertung *) durchfiihren.
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Bestimmung der Gesamtblausaure (spater als 24 Stund  en nach der Destillation):

» Mit der 5 mI-Messpipette jeweils 5 ml der Destillat-Verdinnung in die Messglaser A und B fllen.
Die nun folgenden Reagenzien werden nur in das vordere, dem Prifer zugewandte Messglas A gege-
ben, und zwar in der nachfolgend beschriebenen Reihenfolge und Menge:

* Reagenz CN-4:
2 Tropfen CN-4 in das Messglas A geben, Messglas fest verschlieRen und 15 Sekunden schiitteln.
Danach mindestens 5 Minuten Reaktionszeit abwarten (Kurzzeitwecker).

* Reagenz CN-5:
3 Tropfen CN-5 in das Messglas A geben, Messglas verschlieRen, 15 Sekunden schiitteln und den
Ansatz mit pH-Indikatorstabchen auf pH 4 - 5 prifen; erforderlichenfalls einen weiteren Tropfen des
Reagenzes CN-5 zugeben.

» Zusatz der Reagenzien CN-1, CN-2 und CN-3 in das Messglas A und weiteres Verfahren so, wie unter
.Bestimmung der freien Blausdure *“ beschrieben.

Farbabgleich und Auswertung mit der Farbkarte:

Die Auswertung einer Messung besteht in einem Farbabgleich bei hellem Tageslicht, jedoch nicht direkten

Sonneneinstrahlung, wie folgt:

» Bei Draufsicht auf die beiden getffneten Testglaser verschiebt man die Farbkarte so, dass die Farb-
toéne der durch die Glaser sichtbaren Farbpunkte weitgehend identisch sind.

» Messwert auf der Farbkarte im Kunststoffkasten an der rechten Unterkante des Messblocks in mg
Cyanid/L Destillat-Verdiinnung (!) ablesen.

» Falls keine eindeutige Farbibereinstimmung madglich ist, wird das Ergebnis als Konzentrationsbereich
(z.B. 0,2-0,3 oder kleiner 0,06) abgelesen.

» Falls der Ansatz im Messglas A dem dunkelsten Farbton der Farbkarte entspricht oder noch intensiver
gefarbt ist, enthalt die Destillat-Verdinnung mehr als 0,7mg Cyanid pro Liter. Fur ein genaueres Er-
gebnis muss die Bestimmung dann mit einer weiteren Verdinnung wiederholt werden.

» Aus der Tabelle auf Seite 4 nun fur den abgelesenen Messwert und die Verdinnungsstufe der Destil-
latprobe die tatsachliche Cyanidkonzentration des unverdinnten Destillats enthehmen.

Berechnung der Konzentration der gebundenen Blauséu re:
Die Konzentration der gebundenen Blausaure berechnet sich aus der Differenz der Gehalte von Gesamt-
blausdure und freier Blauséure.

Umrechnung der Blausduregehalte fur das auf Trinkst ~ arke eingestellte Destillat:
Entsprechend dem mit dem Alkoholometer ermittelten Alkoholgehalt des unverdiinnten Destillates und
der gewtinschten Trinkstarke errechnet sich der Blausauregehalt der konsumfahigen Spirituose nach der

Formel:

% vol gewinschte Trinkstérke
% vol unverdiinntes Destillat

X Blausauregehalt (unverdiinntes Destillat)

Dieser Rechenweg gilt sowohl fir freie als auch fir Gesamtblausaure.
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Berechnungsbeispiel einer Blausaurebestimmung:

Alkoholgehalt des Destillats: 70 % vol
Destillatverdinnungsstufe: 1:10

Messwert fur freie Blausaure auf der Farbkarte: 0,2 mg/l
Konzentration an freier Blausaure im Destillat: 2,0 mg/l
Messwert fir Gesamtblausaure auf der Farbkarte: 0,4 mg/l
Konzentration an Gesamtblausaure im Destillat: 4,0 mg/l
Konzentration an gebundener Blausaure (4 mg/l - 2 mg/l): 2,0 mg/l

Gesamtblausauregehalt in konsumfahigem Destillat mit 40 % vol: 40/ 70 x 4,0 mg/l = 2,3 mg/I

Wichtiger Hinwelis:

Diese Beispiel-Spirituose unterschreitet zwar den gesetzlichen Grenzwert fir Blauséaure. Da sich diese
im Verlauf der anschlieRenden Lagerung aber in bis zu etwa 2mg Ethylcarbamat (EC) pro Liter umwan-
deln wird, verliert die Spirituose in dieser Zeit ihre Verkehrsfahigkeit.

Der Grenzwert fur EC liegt bei 1mg/l Spirituose. Aus diesem Grund sind nur solche Steinobstbrande dau-
erhaft verkehrsféhig, die zum Zeitpunkt der Untersuchung kein EC und maximal 1mg Gesamtcyanid pro
Liter enthalten.

Tabelle zur Umrechnung der Gehalte an freier und Ge  samtblausdure unter Beriicksichtigung der
gewahlten Destillatverdiinnung:

Die tatsachliche Konzentration (mg/l Destillat) ergibt sich aus dem durch Farbabgleich ermittelten Mess-
wert auf der Farb-Messwertskala und der jeweils untersuchten Destillatverdiinnung.

Messwert (Ablesung der Farbkarte nach Farbabgleich)
i [mg/l]

Verdiinnungsstufe . 006 : 01 : 015 : 02 : 03 : 04 : 05 ! 0,7

1.5 03 : 05 075 : 10 ¢+ 15 : 20 : 25 : 35

20 mi Destillat + 80 ml Wasser | I S IR I I I ]
1:10 {06 | 10 | 15 | 20 | 30 | 40 | 50 ! 70

10 mlDestillat + 90 mIWasser: .\ iG]
1:20 C1,2 2,0 3,0 4,0 6,0 8,0 10,0 14,0

oSmlDestillat + 95 ml Wasser | i i ]
1.50 3,0 5,0 7,5 10,0 : 15,0 20,0 25,0 35,0

2mlDestillat + 98 mlWasser .\ iG]
1:100 6,0 10,0 15,0 20,0 30,0 40,0 50,0 70,0

1 ml Destillat + 99 ml Wasser

Skizze der Farbkarte mit Messwert-Skala:
0 0.03 0.06 0.10 0.15 0.2 0.3 0.4 0.5 0.7 mgl/l

nad a8 diAOM

5ml 1x CN-1 1x CN-2 pH3.0-35 3xCN-3 5 min

15-40 °C
-]
>
PH45-8.0



