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L 333/20 UREDNI VESTNIK EVROPSKYCH SPOLECENSTVI 29.12.2000

NARIZENI KOMISE (ES) & 2870/2000
ze dne 19. prosince 2000,

kterym se stanovi referencéni metody Spolecenstvi pouZzivané pro rozbor lihovin

KOMISE EVROPSKYCH SPOLECENSTVI,
s ohledem na Smlouvu o zaloZeni Evropského spolecenstvi,

s ohledem na nafizeni Rady (EHS) ¢. 1576/89 ze dne
29. kvétna 1989, kterym se stanovi obecnd pravidla pro defi-
nici, oznacovani a obchodni tGpravu lihovin (), ve znéni aktu
o pfistoupeni Rakouska, Finska a Svédska, a zejména na ¢l. 4
odst. 8 uvedeného nafizeni,

vzhledem k t¢mto ddvodim:

(1) Podle ¢l. 4 odst. 8 nafizeni (EHS) ¢. 1576/89 maji byt
stanoveny metody rozboru lihovin. S cilem zajistit
dodrzovani nafizeni (EHS) ¢ 1576/89 a nafizeni
Komise (EHS) ¢ 1014/90 ze dne 24. dubna 1990,
kterym se stanovi provadéci pravidla pro definici, ozna-
¢ovéni a obchodni dpravu lihovin (%), naposledy pozmé-
néného nafizenim (ES) ¢. 2140/98 (}), by mély byt pii
viech dfednich kontrolich nebo v piipadé sporu
pouzity referen¢ni metody.

(2)  Jako referenéni metody Spolecenstvi pouzitelné pro
rozbor by mély byt podle moznosti pfijaty a popsany
obecné uzndvané metody.

(3) S ohledem na védecky pokrok a rozdily ve vybaveni
tfednich laboratofi by mélo byt na odpovédnost vedou-
ciho laboratofe umoznéno pouziti metod zaloZenych na
jinych principech méfeni, nez jsou principy, na kterych
jsou zaloZeny metody popsané v piiloze tohoto nafi-
zeni, poskytuji-li tyto metody dostatecné zaruky, pokud
jde o vysledky, a zejména spliuji-li kritéria stanovend
v pfiloze smérnice Rady 85/591/EHS ze dne 20. pro-
since 1985 o zavedeni metod Spolecenstvi pro odbér
vzorkl a analyzu pro sledovani potravin urcenych
k lidské spotfebé (*), a lze-li prokdzat, Ze spravnost,
opakovatelnost a reprodukovatelnost ziskanych
vysledkt lezi v mezich odpovidajicich charakteristik
referen¢nich metod popsanych v tomto nafizeni. Je-li
tato podminka splnéna, mélo by byt pouziti jinych
metod rozboru povoleno. Je viak tfeba stanovit, Ze
v piipadech sporu nemohou byt referenc¢ni metody
nahrazeny jinymi metodami:

(4 Opatieni tohoto nafizeni jsou v souladu se stanoviskem
Provadéciho vyboru pro lihoviny,

.vest. L 160, 12.6.1989, s. 1.
. vést. L 105, 25.4.1990, s. 9.
. vést. L 270, 7.10.1998, s. 9.
L vést. L 372, 31.12.1985, s. 50.

PRIJALA TOTO NARIZENT:

Cldnek 1

Referen¢nimi metodami Spolecenstvi, které se pouziji pro
rozbor lihovin a jimiz md byt zaji$téno dodrZzovani nafizeni
(EHS) & 1576/89 a naizeni (EHS) ¢&. 1014/90

— pfi jakychkoli tifednich kontroldch nebo
— v ptipadé sporu,

jsou metody uvedené v piiloze tohoto nafizeni.

Cldnek 2

Odchylné od ¢l. 1 prvni odrdzky jsou jiné metody rozboru
povoleny na odpovédnost vedouctho laboratofe za podminky,
ze pokud jde o spravnost a pfesnost (opakovatelnost a repro-
dukovatelnost), jsou tyto metody alespoil rovnocenné
piislusnym metoddm rozboru uvedenym v pfiloze.

Cldnek 3

Nejsou-li pro kvalitativni a kvantitativn{ stanoveni ldtek obsa-
zenych v uréitych lihovindch stanoveny referenéni metody
Spolecenstvi pouzivané pro rozbor, pouziji se ndsledujici
metody:

a) metody rozboru, které jsou validoviny podle uznanych
mezindrodnich postuptl, a zejména spliuji kritéria uvedend
v pifloze smérnice 85/591/EHS;

b) metody rozboru, které spliuji doporucené normy Mezind-
rodni organizace pro normalizaci (ISO);

¢) metody rozboru uznané valnym shromazdénim Mezindrod-
niho dfadu pro révu a vino (OIV) a zvefejnéné timto
Gfadem;

d) nejsou-li z diivodu spravnosti, opakovatelnosti a reprodu-
kovatelnosti k dispozici metody uvedené v pismenech a), b)
nebo ¢),

— metody rozboru schvalené doty¢nym ¢lenskym statem,

— v ptipadé potieby jiné vhodné metody rozboru.
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Cldnek 4

Pro tcely tohoto nafizeni se

a)

,mezi opakovatelnosti“ rozumi hodnota, u niz Ize s 95 %
pravdépodobnosti pfedpoklddat, Ze ji nepfekroci absolutni
hodnota rozdilu mezi dvéma vysledky zkousek, které byly
ziskdny za stejnych podminek opakovatelnosti (tentyz
pracovnik, totéZ zafizeni, tatdZ laboratof, kratké casové
rozmezi mezi stanovenimi) {ISO 3534-1};

,mezi reprodukovatelnosti“ rozumi hodnota, u niz Ize
s 95 % pravdépodobnosti ptedpoklddat, Ze ji neptekroci
absolutni hodnota rozdilu mezi dvéma vysledky zkousek,

které byly ziskdny za stejnych podminek reprodukovatel-
nosti (riizni pracovnici, jind zaf{zeni a jiné laboratote) {ISO
3534-1);

¢) ,spravnosti rozumi tésnost souhlasu mezi jedinym
vysledkem méfeni a dohodnutou referen¢ni hodnotou {ISO
3534-1).
Cldnek 5

Toto nafizeni vstupuje v platnost sedmym dnem po vyhldseni
v Ufednim véstniku Evropskyich spolecenstvi.

Pouzije se ode dne 1. ledna 2001.

Toto nafizeni je zdvazné v celém rozsahu a piimo pouzitelné ve viech ¢lenskych stitech.

V Bruselu dne 19. prosince 2000.

Za Komisi
Franz FISCHLER

clen Komise
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PRILOHA

POPIS REFERENCNICH METOD ROZBORU

I Stanoveni obsahu alkoholu v % objemovych
Dodatek I: : Priprava destildtu
Dodatek II: : Méfeni hustoty destildtu
— Metoda A = pyknometrie
— Metoda B
— Metoda C = denzimetrie s pouzitim hydrostatickych vah

elektronickd denzimetrie

11 Stanoveni celkového suchého extraktu gravimetricky
Il Stanoveni t€kavych latek a methanolu

.1 Obecné poznamky

1.2 Tékavé kongenery: aldehydy, vyssi alkoholy, ethyl-acetdt a methanol (plynovou chromatografii)
L3  Tékavé kyseliny (p.m.)

IV Kyselina kyanovodikové (p.m.)

Vv Anethol (p.m.)

VI Glycyrrhizové kyselina (p.m.)

VII  Chalkony (p.m.)

VII  Celkové cukry (p.m.)

IX  Vajecny zloutek (p.m.)



03/sv. 31

Utedni véstnik Evropské unie

127

Uvod

I. STANOVENI OBSAHU ALKOHOLU V % OB]EMOWCH V LIHOVINACH

Referenéni metoda obsahuje dva dodatky:

Dodatek I:

Piiprava destildtu

Dodatek II: MéFeni hustoty destildtu

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

Oblast pouziti

Metoda je vhodnd pro stanoveni skute¢ného obsahu alkoholu v % objemovych v lihovinach.

Odkazy na normy

ISO 3696:1987: Voda pro pouziti v analytickych laboratofich — Specifikace a zkusebni metody.

Terminy a definice
Referenéni teplota:

Referen¢ni teplotou pro stanoveni obsahu alkoholu v % objemovych v lihovindch, hustoty a relativni
hustoty lihovin je 20 °C.

Pozndmka 1: Udaj ,pii t °C* je vyhrazen pro vSechna stanoveni (hustoty nebo obsahu alkoholu v % obje-
movych) vztazend k jiné teploté nez ke 20 °C.

Hustota:

Hustotou se rozumi pomér hmotnosti a objemu lihoviny ve vakuu pfi 20 °C. Vyjadiuje se v kg/m® a jejim
symbolem je p,, °C nebo p,,.

Relativni hustota:

Relativni hustotou se rozumi pomér hustoty lihoviny pfi 20 °C a hustoty vody pfi téZe teploté, vyjadieny
desetinnym ¢&islem. Oznacuje se symbolem d20 °C/20 °C nebo d20/20, nebo pouze d, nemize-li dojit
k zdméné. Méfend velicina musi byt v protokolu o rozboru uvedena pouze vyse uvedenymi symboly.
Pozndmka 2: Relativni hustotu Ize ziskat z hustoty p,, pfi 20 °C:

p20 = 998,203 x d20/20 nebo d20/20 = p20/998,203

kde 998,203 je hustota vody pii 20 °C.

Skute¢ny obsah alkoholu v % objemovych

Skute¢ny obsah alkoholu v % objemovych v lihoviné je roven poctu litrd ethanolu obsazeného ve
100 litrech smési voda-alkohol, kterd md stejnou hustotu jako lihovina po destilaci. Referenéni hodnoty
obsahu alkoholu v % objemovych pii 20 °C pro hustoty riiznych smési voda-alkohol pii 20 °C, které maji
byt pouzity, jsou uvedeny v tabulce, kterou na mezindrodni drovni pfijala Mezindrodni organizace pro
legdlni metrologii ve svém doporuceni ¢. 22.

Obecnd rovnice vztahu mezi obsahem alkoholu v %objemovych a hustotou smési voda-alkohol pfi dané
teploté je uvedena v piiloze nafizeni Komise (EHS) ¢. 2676/90 (Ut. vést. L 272, 3.10.1990, s. 1) na s. 40
v kapitole 3 ,Obsah alkoholu v % objemovych“ nebo v piirucce metod rozboru Gfadu OIV (1994) (s. 17).

Pozndmka 3: U likérd a krémd, u nichZ se pfesny objem méF velmi obtizné, musi byt vzorek zvdzen
a nejprve se ur¢i obsah alkoholu vztazeny na jednotku hmotnosti.

Prepocitavaci vzorec:

OAH (hmot. %) x P, (vzorek)

obsah alkoholu (obj. %) =
P, (alkohol)

kde OAH = obsah alkoholu v % hmotnostnich
p20 (alkohol) = 789,24 kg/m?

Podstata metody

Po vydestilovani se obsah alkoholu v % objemovych stanovi pyknometricky, elektronickou denzimetrii nebo
denzimetrii s pouzitim hydrostatickych vah.
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3.1.

3.2.

4.1.

4.2.
4.3.

4.3.1.

6.1.

DODATEK I: PRIPRAVA DESTILATU

Oblast pouziti

Metoda je vhodnd pro pfipravu destildtu, ktery md byt pouZit ke stanoveni skute¢ného obsahu alkoholu v %
objemovych v lihovindch.

Podstata metody

Lihoviny se destiluji za tcelem oddéleni ethanolu a jinych tékavych slozek od extrakéntho zbytku (latek,
které nedestiluji).

Reakéni ¢inidla a materidl
Varnd téliska.

Koncentrovand odpéfiovaci emulze (pro krémové likéry).

Piistroje a vybaveni

Obvyklé laboratorni pfistroje, a zejména:
Vodni ldzen nastavitelnd na 10 az 15 °C.
Vodni lizen nastavitelnd na (20 + 2) °C.
Odmérné banky tfidy pfesnosti A na 100 mla 200 mls piipustnou odchylkou 0,1 % a 0,15 %.

Destila¢n{ aparatura:

Obecné pozadavky

Destila¢ni aparatura musi odpovidat ndsledujicim specifikacim:

— pocet spojeni musi byt omezen na nezbytné minimum, aby byla zajisténa tésnost systému,

— musi byt zafazeno zafizeni k omezeni pénéni (strhavani vrouci kapaliny parami) a k regulaci rychlosti
destilace par bohatych na alkohol,

— rychld a dplnd kondenzace alkoholovych par,

— jiméni prvnich destilacnich frakei do vodného prostiedi.Zdroj tepla musi byt opatfen vhodnym prvkem
pro rozlozen{ tepla, aby nedoslo k pyrogenni reakci v destilovaném materidlu.

Na obrdzku 1 je uveden piiklad vhodné destilacni aparatury, kterd se skladd z ndsledujicich cdsti:
— destila¢ni baika s kulatym dnem na 1 litr, s normalizovanym zdbrusem,

— rektifikacni kolona o vy3ce nejméné 20 cm (napiiklad Vigreux),

— destila¢ni pfestupnik opatieny pfiblizné 10 c¢m rovnym chladicem (typu West),

— spirdlovy chladi¢ o délce 40 cm,

— destila¢ni predloha pro odvadéni destildtu na dno kénické jimaci baniky obsahujici malé mnozstvi vody.

Pozndmka: Popsand aparatura je ur¢ena pro vzorky o objemu nejméné 200 ml. Vzorky o mensim objemu
(100 ml) mohou byt destilovany s pouZzitim mens{ destila¢ni bariky a za pfedpokladu, Ze bude
pouzit destila¢ni prestupnik proti rozstitkdvani nebo jiné zafizeni proti strhdvani kapaliny.

Uchovévéni zkuSebnich vzorki

Vzorky se pied rozborem uchovévaji pii laboratorni teploté.

Postup

Predbéznd pozndmka:

Destilaci lze provadét také postupem zvefejnénym unif [UPAC (1968).
Prezkouseni destila¢ni aparatury.

Aparatura musi mit ndsledujici vlastnosti:

pii destilaci 200 ml smési voda-alkohol o zndmé koncentraci blizké 50 % obj. nesmi dojit ke ztrdtdm alko-
holu vy$sim nez 0,1 % obj.
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6.2.

6.3.

Lihoviny o obsahu alkoholu niz$im nez 50 % obj.
Do odmérné bariky se odméfi 200 ml lihoviny.
Zaznamena se teplota této kapaliny, nebo se vytemperuje na standardni teplotu (20 °C).

Vzorek se pievede do destila¢ni bariky destila¢ni aparatury a odmérnd banka se tiikrdt vyplachne vzdy
20 ml destilované vody. Oplachové voda se vzdy piidd k obsahu destilacni bariky.

Pozndmka: Toto zfedéni 60 mililitry je dostate¢né u lihovin obsahujicich méné nez 250 g suchého
extraktu na litr. Jinak by pro zabrdnéni pyrolyze musel objem oplachové vody pii koncentraci
suchého extraktu 300 gl ¢init alespoit 70 ml, pfi koncentraci 400 g/l 85 ml a pii koncen-
traci suchého extraktu 500 g/l 100 ml (u nékterych ovocnych likértt nebo krémdy). Pro rizné
objemy vzorkii se tyto objemy odpovidajicim zptisobem upravi.

Prid4 se nékolik varnych télisek (3.1) (a odpénovaci emulze u krémovych likéra).

Do ptvodni odmérné baniky na 200 ml, do niZ bude jiman destildt, se pfidd 20 ml destilované vody. Tato
banka musi byt poté umisténa do chladné vodni ldzné (4.1) (o teploté 10 az 15 °C u anyzovych lihovin).

Za obcasného michdni obsahu destila¢ni banky, aby nedoslo ke strhavani kapaliny nebo ke spékani, se desti-
luje, dokud hladina destilitu nevystoupi nékolik milimetrti pod rysku odmérné bariky.

Po ochlazeni destilitu na pavodni teplotu kapaliny + 0,5 °C se barika doplni destilovanou vodou po rysku
a obsah se dikladné promichd.

Tento destildt se pouzije pro stanoveni obsahu alkoholu v % objemovych (dodatek II).
Lihoviny o obsahu alkoholu vy$sim nez 50 % obj.

Do odmérné baniky na 100 ml se odméfi 100 ml lihoviny a obsah se prevede do destila¢ni bariky destila¢ni
aparatury.

Odmérnd barika se nékolikrat vyplachne destilovanou vodou a oplachovd voda se pfidd k obsahu destila¢n{
banky. Pouzije se dostate¢né mnozstvi vody, aby byla destila¢ni barika naplnéna pfiblizné do 230 ml.

Do odmérné bariky na 200 ml, do niZ bude jimdn destildt, se pfidd 20 ml destilované vody. Tato banka
musi byt poté umisténa do chladné vodni 1dzné (4.1) (o teploté 10 az 15 °C u anyzovych lihovin).

Za obcasného michdni obsahu destila¢ni baiky se destiluje, dokud hladina destildtu nevystoupi nékolik mili-
metrd pod rysku 200ml odmérné bariky.

Po ochlazeni destildtu na piivodni teplotu kapaliny * 0,5 °C se banka doplni destilovanou vodou po rysku
a obsah se dukladné promicha.

Tento destildt se pouzZije pro stanoveni obsahu alkoholu v % objemovych (dodatek II).

Pozndmka: Obsah alkoholu v % objemovych v lihoviné je dvakrat vys3si nez obsah alkoholu v destildtu.
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DODATEK II: MERENI HUSTOTY DESTILATU

METODA A: STANOVENI SKUTECNEHO OBSAHU ALKOHOLU V% OB]EMOVYCH V LIHOVINACH

Al

A2

A2.1.

A3

A3.1.
A3.2.

A3.3.

A3.4.

A3.5.

A4

A4.1.

A4.1.1.

A4.1.1.1.

PYKNOMETRICKY

Podstata metody

Obsah alkoholu v % objemovych se ziskd z hustoty destildtu stanovené pyknometricky.

Reakéni ¢inidla a materidl

Neni-li uvedeno jinak, pouZiji se pfi rozboru pouze reakéni ¢inidla o ¢istoté p.a. a voda o Eistoté alespont 3
podle normy ISO 3696:1987.

Roztok chloridu sodného (2 % (m/V))

Pro piipravu 1 litru roztoku se odvazi 20 g chloridu sodného a rozpusti se v 1 litru vody.

Piistroje a vybaveni

Obvyklé laboratorni pfistroje, a zejména:
Analytické véhy s presnosti na 0,1 mg.

Teplomér se zdbrusem, déleny na desetiny stupné v rozsahu 10 az 30 °C. Tento teplomér musi byt dfedné
ovéfen nebo kalibrovan podle ovéfeného teploméru.

Pyknometr o objemu pfiblizné 100 ml ze skla Pyrex opatfeny odnimatelnym teplomérem se zdbrusem
(A.3.2). Pyknometr ma postranni kapildru dlouhou 25 mm s vnitinim primérem (maximdlné) 1 mm,
zakoncenou kuzelovitym zdbrusem se zdtkou. Podle potfeby mohou byt pouzity jiné pyknometry podle ISO
3507, napiiklad pyknometr o objemu 50 ml.

Tarovaci nddobka o stejném vnéjsim objemu jako pyknometr (s pfesnosti na 1 ml) a o hmotnosti rovné
hmotnosti pyknometru naplnéného kapalinou o hustoté 1,01 (roztok chloridu sodného podle A.2.1).

Tepelné izolovany plast, presné upraveny na tvar pyknometru.

Pozndmka 1: Metoda pro stanoveni hustoty lihovin ve vakuu vyZaduje pouziti dvouramennych vah, pykno-
metru a tdrovaci nddobky o stejném vnéjsim objemu, aby se v kazdém okamziku rusil
ucinek vztlaku vzduchu. Pfi této jednoduché technice mohou byt pouzity jednoramenné véhy,
pokud se tdrovaci nddobka dodatec¢né zvdzi, aby byly zohlednény zmény vztlaku vzduchu.

Postup

Predbézné pozndmky:

V této metodé je popsdno pouziti pyknometru o objemu 100 ml ke stanoveni obsahu alkoholu; poskytuje
nejspravngjsi vysledky. Je viak mozné pouzit mensi pyknometr, napiiklad o objemu 50 ml

Kalibrace pyknometru

Kalibrace pyknometru sestdvé ze stanoveni ndsledujicich parametri:
— tdra prazdného pyknometru,

— objem pyknometru pii 20 °C,

— hmotnost pyknometru naplnéného vodou pii 20 °C.
Kalibrace pomoci jednoramennych vah:

Stanovi se:
— hmotnost ¢istého, suchého pyknometru (P),
— hmotnost pyknometru naplnéného vodou pii t°C (P1),

— hmotnost tdrovaci nidobky (T0).

Zvazi se Cisty, suchy pyknometr (P).
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A4.1.1.2.

A4.1.1.3.

A4.1.14.

A4.1.2.

A4.1.2.1.

A4.1.2.2.

A4.1.2.3.

Pyknometr se opatrné naplni destilovanou vodou o laboratorn{ teploté a osadi se teplomérem.

Pyknometr se peclivé otie do sucha a umisti se do tepelné izolovaného plasté. Pyknometr v plasti se
pievraci, dokud nenf teplota na teploméru konstantni.

V postranni kapildfe pyknometru se nechd vystoupat voda az k hornimu okraji kapildry. Pfesné se odecte
teplota a podle potieby se koriguje na nepfesnost teplotni stupnice.

Pyknometr naplnény vodou se zvdzi (P1).
Zvézi se tarovaci nddobka (T0).
Vypocet
— Téra prdzdného pyknometru = P—m
kde m je hmotnost vzduchu v pyknometru.
m= 00012 x (P1 - P)
Pozndmka 2: 0,0012 je hustota suchého vzduchu pii 20 °C a tlaku 760 mm Hg
— Objem pyknometru pii 20 °C:
Vagee = [Pl - (P7 n])] x B
kde Ft je faktor pro teplotu t °C z tabulky I v kapitole 1 ,Hustota a relativn{ hustota“ v pifloze nafizen{
(EHS) & 2676/90 (s. 10).
Hodnota V20 °C musi byt zndma s pfesnosti na 0,001 ml.
— Hmotnost vody v pyknometru pii 20 °C:
Myoec = Viygecx 0,998203
kde 0,998203 je hustota vody pfi 20 °C.

Pozndmka 3: Podle potfeby lze pouzit hodnotu 0,99715 pro hustotu vody pi# normdlnim tlaku
a obsah alkoholu Ize vypocitat pro odpovidajici hustotu na vzduchu odectenou z tabulek
ufadu HM Customs and Excise (Ufad pro cla a nepiimé dang).

Metoda kalibrace pomoci dvouramennych vah:

Tarovaci nddobka se umisti na levou misku vah a ¢isty, suchy pyknometr s postranni kapildrou se zitkou
na pravou misku vah. Vahy se vyvdzi zdvazim na misce s pyknometrem (p grama).

Pyknometr se opatrné naplni destilovanou vodou o laboratorni teploté a osadi se teplomérem. Peclivé se
otfe do sucha a umisti se do tepelné izolovaného plasté. Pyknometr v plésti se prevraci, dokud neni teplota
na teploméru konstantni.

V postranni kapildfe pyknometru se nechd voda vystoupat az pfesné k hornimu okraji kapildry. Postranni
kapildra se osusi a uzavie se zdtkou. Pfesné se odecte teplota a podle potfeby se koriguje na nepfesnost
teplotni stupnice.

Pyknometr naplnény vodou se zvdzi tak, Ze se vihy vyvazi zdvazim na misce pyknometru (p’ gram).
Vypocet
— Téra prdzdného pyknometru =p +m
kde m je hmotnost vzduchu v pyknometru.
m= 0,012 x (p - p)
— Objem pyknometru pii 20 °C

Ve =(p+m-p)xF

kde Ft je faktor pro teplotu t °C z tabulky I v kapitole 1 ,Hustota a relativni hustota“ v p¥iloze nafizeni
(EHS) & 2676/90 (s. 10).

Hodnota V20 °C musi byt zndma s pfesnosti na 0,001 ml.
— Hmotnost vody v pyknometru pii 20 °C:
Mypec = Viygecx 0,998203

kde 0,998203 je hustota vody pfi 20 °C.
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A4.2.

A4.2.1.

A4.2.1.1.
A4.2.1.2.
A.4.2.1.3.

A4.2.1.4.

A4.2.2.
A4.2.2.1.
A4.2.2.2.

A5

A5.1.

Stanoveni obsahu alkoholu ve zkusebnim vzorku

Postup s pouzitim jednoramennych vah.

7Zvazi se tarovaci nddobka, hmotnost T1.

Zvézi se pyknometr s pfipravenym destildtem (viz dodatek I), hmotnost P2 pfi t °C.

Vypocet

— dT=T1-TO

— Hmotnost prazdného pyknometru v okamziku méfeni
P-m+dT

— Hmotnost kapaliny v pyknometru pfi t °C
P2—(P-m+dI)

— Hustota pfi t °C v g/ml

— Pee= [P~ P—m+dT)][Varre

— Hustota pfi t °C se vyjadii v kg/m?, a to vyndsobenim pt °C hodnotou 1 000, a oznad{ se jako pt.

— Provede se korekce pt na teplotu 20 °C pomoci tabulek hodnot pT pro smési voda-alkohol (tabulka II
v dodatku 11 k pFrucce metod rozboru Gfadu OIV (1994), s. 17-29).

V tabulce se v fadku s celo¢iselnou teplotou T, kterd je nejblizsi naméfené teploté t, vyhledd hustota,
kterd je nejblizsi vyssi k hustoté qt.

Rozdil nalezeny v tabulce pod touto hodnotou se pouZije k vypoctu hustoty pt lihoviny pfi této celo¢i-
selné teploté T.

— V rdmci fadku s touto celo¢iselnou teplotou se vypocte rozdil mezi hustotou p*, kterd je nejblizsi vyssi
k hodnot¢ pt, a vypoctenou hustotou pt. Tato diference se vydéli diferenci nalezenou v tabulce napravo
od hustoty p*. Podil ptedstavuje desetinnou slozku hodnoty obsahu alkoholu, pficemz celociselnd slozka
je uvedena v zéhlavi sloupce, v némz je uvedena hodnota p* (obsah alkoholu se oznaéi Dt).

Pozndmka 4: Pii plnéni je rovnéz mozné umistit pyknometr do vodni ldzné o teploté 20 * 2 °C.
Vysledek
Skute¢ny obsah alkoholu s pouzitim hodnoty p20 se vypocte pomoci nize uvedenych tabulek:

Tabulkou, v niZ je uvedena hodnota obsahu alkoholu v % objemovych pii 20 °C jako funkce hustoty
raznych smési voda-alkohol pii 20 °C je tabulka, kterou na mezindrodni trovni pfijala Mezindrodni organi-
zace pro legdlni metrologii ve svém doporuceni ¢. 22.

Postup s pouzitim dvouramennych vah
Zvazi se pyknometr s pfipravenym destilitem (viz dodatek 1), hmotnost p” pfi t °C.
Vypocet
— Hmotnost kapaliny v pyknometru pfi t °C
p+ m-p’
— Hustota pii t °C v g/ml

P = (P +tm- P")/Vzo‘c

— Zputsobem uvedenym vySe pro postup s pouzitim jednoramennych vah se vyjadii hustota pfi t °C v kg/
m?®a pomoci tabulek se provede korekce pt na teplotu 20 °C.

Utinnostni charakteristiky metody (pfesnost)

Statistické vysledky mezilaboratorniho testu

Nasledujici tdaje byly ziskdny pfi mezindrodnim mezilaboratornim experimentu zaméfeném na parametry
metody provadéném mezindrodné dohodnutym postupem [1,2].
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Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratof{ 20

Pocet vzorkl 6

Vzorky A B C D E F
Pocet zahrnutych laboratoii po vylouceni odlehlych vysledka 19 20 17 19 19 17
Pocet odlehlych vysledki (laboratof) 1 — 2 1 1 3
Pocet zahrnutych vysledka 38 40 34 38 38 34
Stiedn{ hodnota(X)(% obj.) 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51(% 42,93 | 4573(% | 63,03(

Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) (% obj.) 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (r) (% obj.) 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) (% obj.) 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
Mez reprodukovatelnosti (R) (% obj.) 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

Druhy vzorkd

A Ovocny likér: rozdélend droven (¥).
B Brandy: neoznacené duplikaty.

C Whisky: neoznacené duplikaty.

D Grappa: rozdélend troven (¥).

E Akvavit: rozdélend troven (¥).

F Rum: rozdélend troven (¥).

METODA B: STANOVENI SKUTECNEHO OBSAHU ALKOHOLU V % OB]EMOVYCH Vv LIHOVINACH -
MERENI ELEKTRONICKOU DENZIMETRI{ (ZALOZENOU NA REZONANCNIM KMITOCTU OSCILATORU

B.1

B.2

B.2.1.
B.2.2.

B.3

V OSCILACNI KOMURCE)

Podstata metody

Hustota kapaliny se stanovi z elektronického méfeni kmito¢tu kmitajictho oscildtoru ve tvaru U-trubice.
Méfeni se provadi tak, ze se vzorek pfidd do oscilacniho systému, jehoZ specificky oscila¢ni kmitocet se
pfidénim latky zméni.

Reakéni ¢inidla a materidl

Neni-li uvedeno jinak, pouZiji se pfi rozboru pouze reakéni ¢inidla o ¢istoté p.a. a voda o Eistoté alespont 3
podle normy ISO 3696:1987.

Aceton (CAS 666-52-4) nebo cisty alkohol

Suchy vzduch.

Pristroje a vybaveni

Obvyklé laboratorni pfistroje, a zejména:
Digitdln{ denzimetr

Elektronicky denzimetr pro provaddéni takovych méfeni musi uddvat hustotu v g/ml s pfesnosti na 5 dese-
tinnych mist.

Pozndmka 1: Denzimetr musi byt umistén na naprosto stabilni podloZce izolované od viech vibraci.
Regulace teploty

Ucinnostni charakteristiky denzimetru jsou dodrzeny pouze tehdy, je-li méfici komarka vybavena zabudo-
vanym reguldtorem teploty, ktery umoziiuje udrzovat stabilitu teploty + 0,02 °C nebo lepsi.

Pozndmka 2: Pfesné nastaveni a sledovéni teploty v méfici komirce je velmi dilezité, nebot chyba o veli-
kosti 0,1 °C vede k odchylce v hustoté v fadu 0,1 kg/m’.

Stitkacky pro néstiik vzorku nebo automaticky dévkovac.
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B.4 Postup
B.4.1. Kalibrace denzimetru
Pred prvnim pouzitim musi byt pfistroj nakalibrovdn podle pokynti vyrobce. Kalibrace musi byt pravidelné
opakovana a kontrolovdna pomoci certifikovaného referen¢niho standardu nebo vnitrolaboratorniho refe-
ren¢niho roztoku navdzaného na certifikovany referen¢ni standard.
B.4.2. Stanoveni hustoty vzorku
B.4.2.1.  Podle potieby se méfici komtirka pfed méfenim vycisti a zbavi vlhkosti acetonem nebo ¢istym alkoholem
a nechd se vyschnout na vzduchu. Komirka se vyplachne vzorkem.
B.4.2.2.  Komirka se zcela naplni vzorkem (pomoci stiikacky nebo automatického davkovace). PFi plnéni se musi
zajistit odstranéni viech vzduchovych bublin. Vzorek musi byt homogenni a nesmi obsahovat Zddné tuhé
castice. Veskeré nerozpustné latky se pfed rozborem odstrani filtraci.
B.4.2.3. Poté, co se udaj ustdli, zaznamend se hustota p20 nebo obsah alkoholu zobrazeny na denzimetru.
B.4.3. Vysledek
Pouzije-li se hodnota p20, vypocte se skutecny obsah alkoholu pomoci nésledujicich tabulek:
Tabulkou, v niz je uvedena hodnota obsahu alkoholu v % objemovych pfi 20 °C jako funkce hustoty
raznych smési voda-alkohol pti 20 °C, je tabulka, kterou na mezindrodni Grovni pfijala Mezindrodni organi-
zace pro legdlni metrologii ve svém doporuceni ¢. 22.
B.5 Utinnostni charakteristiky metody (ptesnost)
B.5.1. Statistické vysledky mezilaboratorniho testu
Nésledujici tdaje byly ziskdny pii mezindrodnim mezilaboratornim experimentu zaméfeném na parametry
metody provadéném mezindrodné dohodnutym postupem [1,2].
Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997
Pocet laboratof{ 16
Pocet vzorki 6
Vzorky A B C D E F
Pocet zahrnutych laboratoii po vylouceni odlehlych vysledkd 11 13 15 16 14 13
Pocet odlehlych vysledka (laboratofi) 2 3 1 - 1 2
Pocet zahrnutych vysledka 22 26 30 32 28 26
Stiedni hodnota(X)(% obj.) 23,81 40,12 40,35 39,27 42,39 56,99
26,52(%) 43100 | 4591 | 63,319
Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) (% obj.) 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (r) (% obj.) 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
Smérodatna odchylka reprodukovatelnosti (SR) (% obj.) 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
Mez reprodukovatelnosti (R) (% obj.) 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Druhy vzorka

A Ovocny likér: rozdélend troven (¥).

B Brandy: neoznacené duplikaty.

C Whisky: neoznacené duplikaty.
D Grappa: rozdélend tiroven (¥).
E Akvavit: rozdélend droven (¥).

F Rum: rozdélend troven (¥).
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METODA C: STANOVENI SKUTECNEHO OBSAHU ALKOHOLU V % OBJEMOVYCH V LIHOVINACH -

C1

C2

C2.1.

C3

C3.1.

C3.2.

C4

C4.1.

C4.2.

C4.2.1.

C.4.2.2.

C.4.3.

C4.3.1.

C.4.3.2.

MERENI DENZIMETRICKY S POUZITIM HYDROSTATICKYCH VAH

Podstata metody

Obsah alkoholu v lihovindch se méF{ denzimetricky s pouzitim hydrostatickych vah zalozenych na Archi-
medové zdkong, podle néhoz na téleso ponorené do kapaliny pusobi svisle vzhiru sila rovnajici se tize kapa-
liny vytlacené télesem.

Reakéni ¢inidla a materidl

Neni-li uvedeno jinak, pouZiji se pfi rozboru pouze reakéni ¢inidla o ¢istoté p.a. a voda o Eistoté alespont 3
podle normy ISO 3696:1987.

Roztok pro ¢isténi plovéku (hydroxid sodny, 30 % (m/[V))

Pro piipravu 100 ml roztoku se odvdzi 30 g hydroxidu sodného a objem se doplni 96 % ethanolem.

Pristroje a vybaveni

Obvyklé laboratorni pfistroje, a zejména:
Jednoramenné hydrostatické véhy s citlivosti 1 mg.

Plovdk o objemu nejméné 20 ml, specidlné upraveny pro dané véhy, upevnény na vldkné o praméru
mensim nez 0,1 mm.

Odmérny valec s ryskou. Musi byt mozné zcela ponofit plovék v objemu vélce pod ryskou; z hladiny kapa-
liny smi vystupovat pouze vldkno. Vnitini primér valce musi byt alespoit 0 6 mm véts{ nez pramér
plovéku.

Teplomér (nebo sonda) déleny po stupnich a desetindch stupné od 10 do 40 °C, kalibrovany s pfesnosti na
0,05 °C.

Zavazi ovétend metrologickym organem.

Pozndmka 1: Je mozné pouzit rovnéz dvouramenné véhy; podstata metody je popsdna v kapitole 1
,Hustota a relativni hustota“ v pifloze nafizeni (EHS) ¢. 2676/90 (s. 7).

Postup

Plovdk a odmérny vélec se mezi jednotlivymi méfenimi ocisti destilovanou vodou, vysusi mékkym labora-
tornim papirem, ktery neuvoliuje vldkna, a oplidchnou se roztokem, jehoz hustota md byt stanovena.
Meéfeni musi byt provedeno, jakmile se aparatura ustéli, aby se omezily ztrity alkoholu vypafovinim.

Kalibrace vah

Ackoliv maji vdhy obvykle vnitini kalibracni systém, musi hydrostatické vdhy umoznovat kalibraci zdvazim
ovéfenym metrologickym organem.
Kalibrace plovidku

Odmérny vilec se pii teploté 15 az 25 °C, prednostné pii 20 °C, naplni po rysku redestilovanou vodou
(nebo vodou o ekvivalentni ¢istoté, napf. mikrofiltrovanou vodou o vodivosti 18,2 MQ/cm).

Plovédk a teplomér se ponofi, zakrouZi se jimi, a na piistroji se odecte hustota kapaliny; odectend hodnota
se podle potieby koriguje tak, aby se rovnala hustoté vody pfi teploté méfeni.

Kontrola s pouzitim roztoku voda—alkohol

Odmérny vilec se pfi teplot¢ 15 az 25 °C, pfednostné pii 20 °C, naplni po rysku smési voda-alkohol
o zndmém obsahu alkoholu.

Plovék a teplomér se ponofi, zakrouzi se jimi, a na piistroji se odecte hustota kapaliny (nebo obsah alko-
holu, je-li to mozné); takto zjistény obsah alkoholu se musi rovnat predtim stanovenému obsahu alkoholu.

Pozndmka 2: Tento roztok o zndmém obsahu alkoholu lze pouzit ke kalibraci namisto redestilované vody.
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C.4.4. Meéfeni hustoty destildtu (nebo jeho obsahu alkoholu, pokud to pfistroj umoziuje)
C.4.41.  Mefeny vzorek se nalije do odmérného vilce po rysku.
C.4.42.  Plovik a teplomér se ponoii, zakrouzi se jimi, a na pfistroji se odecte hustota kapaliny (nebo obsah alko-
holu, je-li to mozné); méFi-li se hustota pfi teploté t °C, (pt), zaznamend se teplota.
C.4.4.3.  Provede se korekce pt na teplotu 20 °C pomoci tabulek hodnot pT pro smési voda-alkohol (tabulka II
v dodatku IT k pfirucce metod rozboru dradu OIV (1994), s. 17-29).
C.4.5. Cistén{ plovaku a odmérného vélce
C.4.5.1.  Plovik se ponoif do cistictho roztoku v odmérném vdlci.
C.4.5.2.  Plovik se ponechd namoceny jednu hodinu a pravideln¢ se jim otdéi.
C.4.5.3.  Oplachne se velkym mnozstvi tekouci vody a poté destilovanou vodou.
C.4.5.4.  Vysusi se mékkym laboratornim papirem, ktery neuvoliuje vldkna.
Tento postup se provede pii prvnim pouZiti plovaku a poté se provadi podle potfeby pravidelné.
C.4.6. Vysledek
Skute¢ny obsah alkoholu s pouzitim hodnoty p20 se vypocte pomoci nize uvedenych tabulek.
Tabulkou, v niZ je uvedena hodnota obsahu alkoholu v % objemovych pfi 20 °C jako funkce hustoty
riiznych smési voda-alkohol pfi 20 °C je tabulka, kterou na mezindrodni drovni pfijala Mezindrodni organi-
zace pro legalni metrologii ve svém doporuceni ¢. 22.
C5 Utinnostni charakteristiky metody (pfesnost)
C.5.1. Statistické vysledky mezilaboratorniho testu
Nasledujici tdaje byly ziskdny pfi mezindrodnim mezilaboratornim experimentu zaméfeném na parametry
metody provadéném mezindrodné dohodnutym postupem [1,2].
Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997
Pocet laboratofi 12
Pocet vzorkt 6
Vzorky A B C D E F
Pocet zahrnutych laboratoif po vylouceni odlehlych vysledka 12 10 11 12 11 9
Pocet odlehlych vysledki (laboratof) - 2 1 - 1 2
Pocet zahrnutych vysledka 24 20 22 24 22 18
Stiedn{ hodnota(X)(obj. %) 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51(%) 43,09(%) 45,89(*) 63,44(%)
Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) (obj. %) 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (r) (obj. %) 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) (obj. %) 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
Mez reprodukovatelnosti (R) (obj. %) 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Druhy vzorka

A Ovocny likér: rozdélend troven (¥).
B Brandy: neoznacené duplikaty.

C Whisky: neoznacené duplikaty.

D Grappa: rozdélend tiroven (¥).

E Akvavit: rozdélend droven (¥).

F Rum: rozdélend troven (¥).
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Obrézek 1. Destila¢ni aparatura pro méfeni skute¢ného obsahu alkoholu v % objemovych v lihovindch

1. Destila¢ni banika s kulatym dnem na 1 litr, s normalizovanym zdbrusem.
Rektifika¢ni kolona o vysce 20 cm (typ Vigreux).

10 cm rovny chladi¢ (typ West).

40 cm spirdlovy chladic.
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5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

7.1

7.2

9.1

II. STANOVENI CELKOVEHO SUCHEHO EXTRAKTU LIHOVIN GRAVIMETRICKY

Oblast pouziti

V souladu s nafizenim (EHS) ¢. 1576/89 se piedpoklddd pouziti této metody pouze u akvavitu, u n¢hoz
je suchy extrakt omezen do hodnoty 15 gfl.

Odkazy na normy

I1SO 3696:1987: Voda pro pouziti v analytickych laboratofich — Specifikace a zkuSebni metody.

Definice

Celkovy suchy extrakt nebo celkovd suchd hmota zahrnuje veskerou hmotu, kterd je za danych fyzikalnich
podminek netékava.

Podstata metody

Zvazi se zbytek po odpafeni lihoviny na vodni ldzni a po vysuSeni v susdrné.

Pristroje a vybaveni

Vilcova odpafovaci miska s rovnym dnem o priméru 55 mm.
Vrouci vodni lazen.

Pipeta na 25 ml tfidy pfesnosti A.

Laboratorni susdrna.

Exsikator.

Analytické véhy s presnosti na 0,1 mg.

Odbér vzorkiia vzorky

Vzorky se pied rozborem uchovévaji pti laboratorni teploté.

Postup

Do ptedem zvdzené vélcové odpafovaci misky s rovnym dnem o priiméru 55 mm se pipetou odméfi
25 ml lihoviny obsahujici méné nez 15 g susiny na litr. Béhem prvni hodiny odpafovani se odpafovaci
miska umisti na viko vrouci vodni ldzné, aby kapalina neviela, nebot by to mohlo vést ke ztrtdm pfi
rozstiikovani. Poté se miska ponechd dalsi hodinu v bezprostfednim kontaktu s pdrou vodni ldzné.

Suseni se dokondi tak, Ze se odpafovaci miska umisti na dvé hodiny do susdrny pii 105 + 3 °C. Odpaio-
vaci miska se nechd vychladnout v exsikdtoru a spolecné s obsahem se zvaZi.

Vypocet

Hmotnost zbytku vyndsobend 40 se rovnd hmotnosti suchého extraktu v lihoviné a vyjadii se v gfl s pfes-
nosti na jedno desetinné misto.

Utinnostni charakteristiky metody (pFesnost)

Statistické vysledky mezilaboratorniho testu

Nasledujici tdaje byly ziskdny pfi mezindrodnim mezilaboratornim experimentu zaméfeném na parametry
metody provadéném mezindrodné dohodnutym postupem [1,2].
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Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997
Pocet laboratofi 10
Pocet vzorkt 4
Vzorky A B C D
Pocet zahrnutych laboratoii po vylouceni odlehlych vysledka 9 9 8 9
Pocet odlehlych vysledki (laboratof) 1 1 2 -
Pocet zahrnutych vysledka 18 18 16 18
Stiedn{ hodnota(%)gl 9,0 9,1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1
Smérodatna odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) g/I 0,075 0,441 0,028 0,123
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 0,8 5,2 0,3 1,1
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (1) g/l 0,2 1,2 0,1 0,3
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) g/l 0,148 0,451 0,058 0,210
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 1,6 53 0,6 1,8
Mez reprodukovatelnosti (R) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

Druhy vzorka

A Brandy: neoznacené duplikty.
B Rum: rozdélend troven.

C Grappa: rozdélend droven

D Akvavit: rozdélend Groven
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IIl. STANOVENI TEKAVYCH LATEK A METHANOLU V LIHOVINACH

.1 OBECNE POZNAMKY

Definice

V natizeni (EHS) ¢. 1576/89 se stanovi minimalni obsah tékavych latek jinych nez ethanol a methanol
u fady lihovin (u rumu, péstitelské vinovice, ovocnych destildtd atd.). Pouze u téchto lihovin se timto
obsahem obvykle rozum{ soucet koncentraci:

1. tekavych kyselin vyjadienych jako octova kyselina;

2. aldehydt vyjédrenych jako ethanal sou¢tem ethanalu (acetaldehydu) a ethanalového podilu v 1,1-dietho-
xyethanu (acetalu);

3. ndsledujicich vyssich alkoholt: propan-1-olu, butan-1-olu, butan-2-olu, 2-methylpropan-1-olu stanove-
nych jednotlivé a déle 2-methylbutan-1-olu a 3-methybutan-1-olu stanovenych jednotlivé nebo jako
soucet obou;

4. ethyl-acetdtu.

Obvyklymi metodami stanoveni tékavych latek jsou tyto metody:
— t€kavé kyseliny stanovenim celkové kyselosti tékavych kyselin,

— aldehydy (cthanal a acetal), ethyl-acetdt a alkoholy plynovou chromatografii (GPC).

Rozbor tékavych litek plynovou chromatografii

Stanoveni jinych neZz vySe uvedenych tékavych latek plynovou chromatografii mize byt zajimavé jako
zplsob stanoveni jak ptvodu suroviny pouZité pii destilaci, tak podminek destilace.

Neékteré lihoviny obsahujf jiné t€kavé latky, jako jsou aromatické slozky, které jsou charakteristické pro suro-
vinu pouzitou pro ziskdni alkoholu, pro aroma lihoviny a pro zvldstni charakter piipravy lihoviny. Tyto
slozky jsou diilezité pro posouzeni pozadavki stanovenych v nafizeni (EHS) ¢. 1576/89.

II.2 STANOVENI TEKAVYCH KONGENERU PLYNOVOU CHROMATOGRAFI: ALDEHYDY, VYSSI ALKOHOLY,

ETHYL-ACETAT A METHANOL

Oblast pouziti

Tato metoda je vhodnd pro stanoveni 1,1-diethoxyethanu (acetalu), 2-methylbutan-1-olu (aktivniho amylal-
koholu), 3-methylbutan-1-olu (isoamylalkoholu), methanolu (methylalkoholu), ethyl-ethanodtu (ethyl-
acetdtu), butan-1-olu (n-butanolu), butan-2-olu (sek-butan-1-olu), 2-methylpropan-1-olu (isobutylalkoholu),
propan-1-olu (n-propanolu) a ethanalu (acetaldehydu) v lihovindch plynovou chromatografii. Metoda
pouzivd vnitini standard, napiiklad pentan-3-ol. Koncentrace téchto analytl se vyjadfuje v gramech na
100 litra cistého alkoholu; pred rozborem musi byt stanoven obsah alkoholu ve vyrobku. Mezi lihoviny,
jejichz rozbor muze byt proveden touto metodou, patii whisky, brandy, rum, vinovice, ovocny destilat
a matolinovd pdlenka.

Odkazy na normy

ISO 3696:1987: Voda pro pouziti v analytickych laboratofich — Specifikace a zkusebni metody.

Definice

Kongenery se rozuméji t€kavé latky, které vznikaji spolu s ethanolem pii kvaseni, destilaci a zrdn{ lihovin.

Podstata metody

Kongenery v lihovindch se stanovi pfimym ndstfikem lihoviny, nebo vhodné nafedéné lihoviny, do systému
plynového chromatografu (GC). Pfed néstiikem se do lihoviny pfidd vhodny vnitini standard. Kongenery se
separuji pii teplotnim programu na vhodné kolon¢ a detekuji se plamenové-ioniza¢nim detektorem (FID).
Koncentrace kazdého z kongenert se stanovi proti vnitinimu standardu z odezvovych faktort, které se
ziskaji pti kalibraci za stejnych chromatografickych podminek, jako jsou podminky pii rozboru lihoviny.
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5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

5.7

5.8

5.9

5.10

5.11

5.12

5.13

5.14

5.14.1

Reakéni ¢inidla a materidl

Neni-li uvedeno jinak, pouZiji se pouze reakéni ¢inidla o certifikované cistoté vyssi nez 97 %, zakoupend
u dodavatele s certifikitem 1SO, kterd pfi zkuSebnim ziedéni neobsahuji jiné kongenery (to lze potvrdit
néstfikem jednotlivych standard kongenert pii zkusebnim zfedéni za chromatografickych podminek podle
bodu 6.4), a voda vyhradné o cistoté alespon 3, jak je definovdna v normé ISO 3696. Acetal a acetaldehyd

musi byt uchovavany v temnu pfi méné nez 5 °C, viechna ostatni reakéni ¢inidla mohou byt uchovavana
pii laboratorni teploté.

Cisty ethanol (CAS 64-17-5).
Methanol (CAS 67-56-1).
Propan-1-ol (CAS 71-23-8).
2-Methylpropan-1-ol (CAS 78-33-1).

Vhodné vnitini standardy: pentan-3-ol (CAS 584-02-1), pentan-1-ol (CAS 71-41-0), 4-methylpentan-1-ol
(CAS 629-89-1) nebo methyl-nonanodt (CAS 1731-84-6).

2-Methylbutan-1-ol (CAS 137-32-6).
3-Methylbutan-1-ol (CAS 123-51-3).
Ethyl-acetdt (CAS 141-78-6).

Butan-1-ol (CAS 71-36-3).

Butan-2-ol (CAS 78-92-2).

Acetaldehyd (CAS 75-07-0).

Acetal (1,1-diethoxyethan) (CAS 105-57-7).
Roztok ethanolu, 40 % (V/V)

Pro piipravu roztoku ethanolu o koncentraci 400 ml/l se 400 ml ethanolu (5.1) odméfi do odmérné banky
na 1 litr, doplni se po rysku destilovanou vodou a promichd se.

Priprava a uchovévani standardnich roztokd (postup pro validovanou metodu)

Vsechny standardni roztoky musi byt uchovavdny pii teploté nizsi nez 5 °C a musi byt kazdy mésic Cerstvé
piipraveny. Hmotnosti slozek a roztoki musi byt zaznamendny s presnosti na 0,1 mg.

Standardni roztok — A

Ndsledujici reakéni ¢inidla se odméii pipetou do odmérné bariky na 100 ml obsahujici 60 ml roztoku etha-
nolu (5.13) pro minimalizaci vypafovéani, objem se doplni po rysku roztokem ethanolu (5.13) a dikladné
promichd. Zaznamend se hmotnost bariky, kazdé pfidané slozky a celkovd kone¢nd hmotnost obsahu.

Slozka Objem (ml)
Methanol (5.2) 3,0
Propan-1-ol (5.3) 3,0
2-methylpropan-1-ol (5.4) 3,0
2-methylbutan-1-ol (5.6) 3,0
3-methylbutan-1-ol (5.7) 3,0
Ethyl-acetdt (5.8) 3,0
Butan-1-ol (5.9) 3,0
Butan-2-ol (5.10) 3,0
Acetaldehyd (5.11) 3,0
Acetal (1,1-diethoxyethan) (5.12) 3,0

Pozndmka 1: Je vhodné pfidat acetal a acetaldehyd jako posledni, aby se minimalizovaly ztrity vypafo-
vanim.
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5.14.2

5.14.3

5.14.4

5.14.5

5.14.6

5.14.7

6.1

6.2

6.3

6.4

Standardni roztok — B

Do odmérné banky na 100 ml obsahujici pfiblizné 80 ml roztoku ethanolu (5.13) se pipetou odméfi 3 ml
pentan-3-olu nebo jiného vhodného vnitintho standardu (5.5), objem se doplni po rysku roztokem ethanolu
(5.13) a dukladné se promicha.

Zaznamend se hmotnost baiiky, hmotnost pentan-3-olu nebo jiného vnitiniho standardu a celkovéd kone¢nd
hmotnost obsahu.

Standardni roztok — C

Do odmérné banky na 100 ml obsahujici pfiblizné 80 ml roztoku ethanolu (5.13) se pipetou odméf{ 1 ml
roztoku A (5.14.1) a 1 ml roztoku B (5.14.2), objem se doplni po rysku roztokem ethanolu (5.13)
a dukladné se promichd.

Zaznamend se hmotnost banky, kazdé pridané slozky a celkovd kone¢nd hmotnost obsahu.
Standardni roztok — D

Pro zabezpeceni kontinuity rozboru se s pouzitim dfive pfipraveného standardu A (5.14.1) pfipravi stan-
dard pro fizeni jakosti (QC). Do odmérné banky na 100 ml obsahujici pfiblizné 80 ml roztoku ethanolu
(5.13) se pipetou odméi{ 1 ml roztoku A (5.14.1), objem se doplni po rysku roztokem ethanolu (5.13)
a dukladné promichd.

Zaznamend se hmotnost banky, kazdé pridané slozky a celkovd kone¢nd hmotnost obsahu.
Standardni roztok — E

Do odmérné banky na 100 ml obsahujici pfiblizné 80 ml roztoku ethanolu (5.13) se pipetou odméii
10 ml roztoku B (5.14.2), objem se doplni po rysku roztokem ethanolu (5.13) a dukladné se promicha.

Zaznamend se hmotnost banky, kazdé pridané slozky a celkovd kone¢nd hmotnost obsahu.
Standardni roztoky pro kontrolu linearity odezvy plamenové-ionizaéniho detektoru (FID)

Do samostatnych odmérnych banék na 100 ml obsahujicich pfiblizné 80 ml roztoku ethanolu (5.13) se
pipetou odméii 0, 0,1, 0,5, 1,0 a 2,0 ml roztoku A (5.14.1) a 1,0 ml roztoku B (5.14.2), objem se doplni
po rysku roztokem ethanolu (5.13) a dukladné se promichd.

Zaznamend se hmotnost banky, kazdé pfidané slozky a celkovad kone¢nd hmotnost obsahu.
Standardni roztok pro fizenf jakosti (QC)

Do navazovaci banky se pipetou odméfi 9 ml standardniho roztoku D (5.14.4) a 1 ml standardniho
roztoku E (5.14.5) a obsah se dikladné se promicha.

Zaznamend se hmotnost navazovaci banky, kazdé pfidané slozky a celkova kone¢nd hmotnost obsahu.

Piistroje a vybaveni
Zafizeni pro stanoveni hustoty a obsahu alkoholu.
Analytické véhy s presnosti na 0,1 mg.

Plynovy chromatograf s moznosti teplotniho programovani, vybaveny plamenové-ionizaénim detektorem
a integratorem nebo jinym zafizenim pro zpracovani dat, které umoznuje méfit plochy pikd nebo vysky
pikd.

Kolona (kolony) pro plynovou chromatografii, umoziujici takovou separaci analytti, aby bylo rozliseni jed-
notlivych slozek (kromé 2-methylbutan-1-olu a 3-methylbutan-1-olu) alespon 1,3.

Pozndmka 2: Vhodné jsou ndsledujici piiklady kolon a chromatografickych podminek:

1. Reten¢ni prazdnd piedkolona 1 m x 0,32 mm (vnitfni primér), spojend s kolonou CP-
WAX 57 CB 50 m x 0,32 mm (vnitini pramér), tloustka vrstvy 0,2 pm (stabilizovany
polyethylenglykol) napojenou na kolonu Carbowax 400 50 m x 0,32 mm (vnitfni
pramér), tloustka vrstvy 0,2 pum (kolony jsou spojeny press-fit konektory).
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7.1

8.2

8.2.1

8.2.2

8.2.3

8.2.4

8.3

Nosny plyn a tlak: Helium (135 kPa)

Teplota kolony: 35 °C po dobu 17 min., ndrtst 12 °C/min do 70 °C,
prodleva 25 min. pfi 70 °C

Teplota néstiiku: 150 °C

Teplota detektoru: 250 °C

Nastfikovany objem: 1 pl, délici pomér (split) 20 az 100:1

2. Reten¢ni prazdnd predkolona 1 m x 0,32 mm (vnitini primér), spojend s kolonou CP-
WAX 57 CB 50 m x 0,32 mm (vnitini pramér), tloustka vrstvy 0,2 pm (stabilizovany
polyethylenglykol) (Reten¢ni prazdnd ptredkolona je napojena press-fit konektorem).

Nosny plyn a tlak: helium (65 kPa)

Teplota kolony: 35 °C po dobu 10 min., nartst 5 °C/min do 110 °C,
ndriist 30 °C/min od 110 do 190 °C, prodleva 2 min.
190 °C

Teplota néstiiku: 260 °C

Teplota detektoru 300 °C

Nastfikovany objem: 1 pl délici pomér (split) 55:1

3. PInénd kolona (5 % CW 20M, Carbopack B), 2 m x 2 mm (vnitini pramér)

Teplota kolony: 65 °C po dobu 4 min., nértist 10 °C/min do 140 °C,
prodleva 5 min. pfi 140 °C, ndrtst 5 °C/min do 150
°C, prodleva 3 min. pii 150 °C

Teplota néstiiku: 65 °C
Teplota v detektoru: 200 °C
Nastfikovany objem: 1pl

Odbér vzorkii a vzorky
Laboratorni vzorek

Po obdrzeni se u kazdého vzorku zméfi obsah alkoholu (6.1).

Postup (pro validovanou metodu)

Zku3ebni vzorek

Zvazi se vhodnd uzaviratelnd navazovaci baitka a hmotnost se zaznamend.

Do navazovaci baiiky se pipetou odméi{ 9 ml laboratorniho vzorku a hmotnost se zaznamend (M, or)-
Pridd se 1 ml standardniho roztoku E (5.14.5) a hmotnost se zaznamend (MVS).

Zkusebni vzorek se dikladné protiepe (alesponn 20krét se prevrt). Vzorky se musi pfed rozborem ucho-
véavat pii teploté niZsi nez 5 °C, aby se minimalizovaly ztrdty tékdnim.

Slepy pokus

Na vahdch s presnosti na 0,1 mg (6.2) se zvazi vhodné tésné uzaviend navazovaci barika a hmotnost se
zaznamend.

Do navazovaci banky se pipetou odméf{ 9 ml roztoku ethanolu (5.13) o koncentraci 400 ml/l a hmotnost
se zaznamena.

Pridd se 1 ml standardniho roztoku E (5.14.5) a hmotnost se zaznamend.

Zkusebni materidl se prudce protiepe (alespon 20krét se prevrti). Vzorky musi byt pfed rozborem uchova-
vany pfi méné nez 5 °C, aby se minimalizovaly ztrity t€kdnim.

Piedbéznd zkouska

Provede se néstiik standardntho roztoku C (5.14.3), aby bylo jisté, Ze dojde k separaci vSech analytt s mini-
mélnim rozliSenim 1,3 (kromé 2-methylbutan-1-olu a 3-methylbutan-1-olu).
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8.4

8.5

9.1

Kalibrace

Kalibrace se zkontroluje ndsledujicim postupem. Kazdy ze standardnich roztokd (5.14.6) obsahujicich vnitin{
standard (VS) se analyzuje tiikrdt po sobé pro potvrzeni linearity odezvy. Pro kazdy ndstiik se z integrdtoru
odectou plochy nebo vysky pikd, vypocte se pomér R pro kazdy kongener a sestroji se graf zévislosti
hodnot R na poméru koncentraci kongeneru a vnitfntho standardu (VS) C. Vysledkem by méla byt linedrni
zavislost s korela¢nim koeficientem alespon 0,99.

Plocha nebo vyska piku kongeneru

Plocha nebo vyska piku VS

Koncentrace kongeneru (ug/g)

Koncentrace VS (ug/g)
Stanoveni

Provede se ndstiik standardniho roztoku C (5.14.3) a dvou standardnich roztokd pro fizeni jakosti (QC)
(5.14.7). Nésledné se nastifknou nezndmé vzorky (pfipravené podle bodt 8.1 a 8.2), pficemz se po kazdych
10 vzorcich nastitkne jeden standard pro fizeni jakosti (QC) pro potvrzeni stability rozboru. Po kazdych 5
vzorcich se nastfikne standardni roztok C (5.14.3).

Vypocet

Za predpokladu, Ze lze Gdaje zkontrolovat zptisobem popsanym v déle uvedené metodé, Ize pouzit automa-
tizovany systém zpracovani dat.

MéF se bud plochy pikii, nebo vysky pikd kongeneru a vnitiniho standardu.
Vypocet odezvového faktoru
Z chromatogramu po ndstiiku standardniho roztoku C (5.14.3) se pomoci rovnice (1) vypocitaji odezvové

faktory pro kazdy kongener.

1) Odezvovy faktor = Plocha nebo vyska piku VS Kone. kongeneru (ug [ g)

X
Plocha nebo vyska piku kongeneru Kone. VS (ug [ g)
kde
VS

Konc. Kongeneru = koncentrace kongeneru v roztoku C (5.14.3)

vnitini standard

Konc. VS = koncentrace vnitintho standardu v roztoku (5.14.3).
Rozbor vzorku
Koncentrace kazdého kongeneru ve vzorcich se vypocte z ndsledujici rovnice (2).

2)

2) Konc. kongeneru (ugfg) =

Plocha nebo vyska piku kongeneru My (9

Plocha nebo vyska piku VS My ok © * Kone.VS(g/g) x RF
kde
Y — = hmotnost vzorku (8.12);
My = hmotnost vnitfniho standardu (8.1.3);
Konc. VS = koncentrace vnitintho standardu v roztoku E (5.14.5);
RF = odezvovy faktor vypocteny z rovnice 1.

Rozbor standardniho roztoku pro fizenf jakosti (QC)

Pomoci dile uvedené rovnice (3) se vypocte vytéznost pro kazdy kongener ve standardech pro fizeni jakosti
(QQ), vyjadteny v procentech predpokliddané hodnoty.

s ,, . Konc.analytuvestandarduproQC
3) Vytézek vzorkuproQCv % = x 100
Koncentrace analytu v roztoku D

Koncentrace analytu ve standardu pro fizeni jakosti (QC) se vypocte pomoci vyse uvedenych rovnic (1)
a (2).
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9.2 Konecné vyjadieni vysledkd
Vysledky se prepocitaji z pg/g na gramy na 100 ml istého alkoholu ve vzorku pomoci rovnice (4):
Koncentracia v g na liter ab solutneho alkoholu =
Konc. 10/(koncentrac.(% x 1 000)
kde p = hustota v kg/m®.
Vysledky se vyjddif na 3 platné Cislice a maximdlné jedno desetinné misto, napf. 11,4 ¢ na 100 litra
Cistého alkoholu.
10 Zabezpeceni a Fizeni jakosti (pro validovanou metodu)
Pomoci vyse uvedené rovnice (2) se vypocte koncentrace kazdého kongeneru v roztocich pro fizen{ jakosti
piipravenych postupem podle bodd 8.1.1 az 8.1.4. Pomoci rovnice (3) se vypocte vytéznost v procentech
piedpoklddané hodnoty. Lezi-li dosazené vysledky pro kazdy kongener v rozmezi £ 10 % jejich teoretické
hodnoty, je mozné v rozboru pokracovat. V. opacném piipadé by méla byt vySetfena pficina nespravného
vysledku a ucinény piislusné kroky k ndpravé.
11 Utinnostni charakteristiky metody (pfesnost)
Statistické vysledky mezilaboratorniho testu: v ndsledujici tabulce jsou uvedeny hodnoty pro tyto slouce-
niny: ethanal, ethyl-acetdt, acetal (1,1-diethoxyethan), celkovy ethanal, methanol, butan-2-ol, propan-1-ol,
butan-1-ol, 2-methylpropan-1-ol, 2-methylbutan-3-ol, 3-methylbutan-1-ol.
Nasledujici tdaje byly ziskdny pfi mezindrodnim mezilaboratornim experimentu zaméfeném na parametry
metody provadéném mezindrodné dohodnutym postupem [1,2].
Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997
Pocet laboratof{ 32
Pocet vzorkl 5
Analyt ethanal
Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratofi po vylouceni odlehlych vysledka 28 26 27 27 28
Pocet odlehlych vysledka (laboratofi) 2 4 3 3 2
Pocet zahrnutych vysledka 56 52 54 54 56
Stfedn{ hodnota(X)pg/g 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6
13,8(%) 52,2()
Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 3,3 1,9 6,8 4,1 3,6
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 52 2,6 5,2 15,8 8,9
(RSDr) (%)
Mez opakovatelnosti (1) pg/g 9,3 53 19,1 11,6 10,1
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 12 14 22 6,8 8,9
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

Druhy vzorka

A Brandy: neoznacené duplikaty.

B Kirsch: neoznacené duplikaty.
C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven ().

E Rum: rozdélend troven (¥).
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Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratofi 32

Pocet vzorkt 5

Analyt ethyl-acetdt

Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratoii po vylouceni odlehlych vysledka 24 24 25 24 24
Pocet odlehlych vysledki (laboratof) 2 2 1 2 2
Pocet zahrnutych vysledka 48 48 50 48 48
Stfedni hodnota(X)ug/g 96,8 1 046 120,3 112,5 99,1
91,8() 117,09

Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
(RSDr) (%)
Mez opakovatelnosti (1) pg/g 6,2 40,7 7,2 5,8 7.3
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0
Druhy vzorka
A Brandy: neoznacené duplikty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.
C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven (*).
E Rum: rozdélend troven (¥).

Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratof{ 32

Pocet vzorkt 5

Analyt acetal

Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratoif po vylouceni odlehlych vysledka 20 21 22 17 21
Pocet odlehlych vysledka (laboratofi) 4 3 2 4 3
Pocet zahrnutych vysledka 40 42 44 34 42
Stfedn{ hodnota(X)pg/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60(%) 28,3(%)

Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
(RSDr) (%)
Mez opakovatelnosti () ug/g 1,6 2,4 4.4 2,3 53
Smérodatna odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7

Druhy vzorkd

A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.

C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven (¥).

E Rum: rozdélend droven (¥).
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Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratofi 32

Pocet vzorkl 5

Analyt celkovy ethanal

Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratofi po vylouceni odlehlych vysledkd 23 19 22 21 22
Pocet odlehlych vysledkd (laboratofi) 1 5 2 3 2
Pocet zahrnutych vysledka 46 38 44 42 44
Stfedni hodnota(X)pg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7
15,80 61,8()

Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (1) pg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 13 15 24,1 7.3 9,0
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2
Druhy vzorka
A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.
C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven ().
E Rum: rozdélend troven (¥).

Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratofi 32

Pocet vzorkt 5

Analyt methanol

Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratoii po vylouceni odlehlych vysledka 26 27 27 28 25
Pocet odlehlych vysledki (laboratof) 4 3 3 1 4
Pocet zahrnutych vysledkd 52 54 54 56 50
Stfedni hodnota(X)ug/g 319,8 2245 1326 83,0 18,6
61,50 28,9(%)

Smérodatna odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 4,4 27 22 1,5 1,3
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (1) pg/g 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 13 99 60 4,5 2,8
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

Druhy vzorka

A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.

C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven ().

E Rum: rozdélend troven (¥).
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Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997
Pocet laboratofi 32
Pocet vzorkt 4
Analyt butan-2-ol
Vzorky A B C E
Pocet zahrnutych laboratofi po vylouceni odlehlych vysledka 21 27 29 22
Pocet odlehlych vysledki (laboratof) 4 3 1 3
Pocet zahrnutych vysledka 42 54 58 44
Stfedn{ hodnota(X)pg/g 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12(%
Smérodatna odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 0,40 2,2 0,87 0,64
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 6,8 0,9 3,2 6,4
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (r) pg/g 1,1 6,1 2,5 1,8
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 0,89 13 3,2 0,87
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 15,2 5,1 11,5 8,7
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Druhy vzorka
A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.
C Grappa: neoznacené duplikaty.
E Rum: rozdélend troven (¥).
Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997
Pocet laboratofi 32
Pocet vzorkt 5
Analyt propan-1-ol
Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratofi po vylouceni odlehlych vysledka 29 27 27 29 29
Pocet odlehlych vysledk (laboratofi) 2 4 3 2 2
Pocet zahrnutych vysledkd 58 54 54 58 58
Stfedni hodnota(X)ug/g 86,4 3541 159,1 272,1 177,1
229,3(% 222,1(9
Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (r) pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 53 150 6,5 9,0 8,1
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Druhy vzorka

A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.

C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven (¥).

E Rum: rozdélend troven (¥).
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Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratofi 32

Pocet vzorki 5

Analyt butan-1-ol

Vzorky A B C

Pocet zahrnutych laboratoif po vylouceni odlehlych vysledka 20 22 22
Pocet odlehlych vysledki (laboratof) 4 4 6
Pocet zahrnutych vysledka 40 44 44
Stiedn{ hodnota(X)pg/g 3,79 5,57 7,54
Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 0,43 0,20 0,43
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 11,2 3,6 5,6
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (1) pg/g 1,1 0,6 1,2
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 0,59 0,55 0,82
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 15,7 9,8 10,8
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 1,7 1,5 2,3
Druhy vzorkd
A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.
C Grappa: neoznacené duplikdty. (¥).

Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratofi 32

Pocet vzorkt 5

Analyt 2-methylpropan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratoif po vylouceni odlehlych vysledka 28 31 30 26 25
Pocet odlehlych vysledka (laboratofi) 3 0 1 5 6
Pocet zahrnutych vysledki 56 62 60 52 50
stiedni hodnota(x)pg/g 174,2 111,7 185,0 291,0 115,99
246,8(%) 133,87(

Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
(RSD1) (%)
Mez opakovatelnosti (r) pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 51 8,0 5,2 2,2 5,0
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Druhy vzorka

A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.

C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven ().

E Rum: rozdélend troven (¥).
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Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratofi 32

Pocet vzorkt 5

Analyt 2-methylbutan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratofi po vylouceni odlehlych vysledka 25 26 25 27 25
Pocet odlehlych vysledk (laboratofi) 3 2 3 1 2
Pocet zahrnutych vysledkd 50 52 50 54 50
Stfedni hodnota(X)ug/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
45,2(%) 61,5(%)

Smérodatnd odchylka opakovatelnosti (Sr) pg/g 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Relativni smérodatnd odchylka opakovatelnosti (RSDr) (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
Mez opakovatelnosti (1) pg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Smérodatnd odchylka za podminek reprodukovatelnosti (SR) pg/g 7.4 3,8 6,6 4,7 4,5
Relativni smérodatnd odchylka za podminek reprodukovatelnosti 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
(RSDR) (%)
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Druhy vzorka
A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikaty.
C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven (¥).
E Rum: rozdélend troven (¥).

Rok provedeni mezilaboratorniho testu 1997

Pocet laboratori 32

Pocet vzorkl 5

Analyt 3-methylbutan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet zahrnutych laboratoii po vylouceni odlehlych vysledka 23 23 24 27 21
Pocet odlehlych vysledka (laboratofi) 5 5 4 1 6
Pocet zahrnutych vysledka 46 46 48 54 42
Stfedn{ hodnota(X)pg/g 459,4 242,7 288,4 142,2 212,3
120,4(%) 245,6(%)

Smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti (Sr) pg/g 5,0 2,4 3,4 2,4 3,2
Relativni smérodatnd odchylka za podminek opakovatelnosti 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
(RSDr) (%)
Mez opakovatelnosti (1) pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Smérodatna odchylka reprodukovatelnosti (SR) pg/g 29,8 13 21 8,5 6,7
Relativni smérodatnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDR) (%) 6,5 5,2 7,3 6,5 2,9
Mez reprodukovatelnosti (R) pg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

Druhy vzorkd

A Brandy: neoznacené duplikaty.
B Kirsch: neoznacené duplikdty.
C Grappa: neoznacené duplikaty.
D Whisky: rozdélend droven (*).
E Rum: rozdélend droven (¥).




