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KOMISIJOS REGLAMENTAS (EB) Nr. 2870/2000
2000 m. gruodzio 19 d.

nustatantis spiritiniy gérimy analizés Bendrijos etaloninius metodus

EUROPOS BENDRIJU KOMISIJA,
atsizvelgdama | Europos bendrijos steigimo sutartj,

atsizvelgdama | 1989 m. geguzés 29 d. Tarybos reglamentg
(EEB) Nr. 1576/89, nustatantj bendrasias spiritiniy gérimy
apibrézimo, apibidinimo ir pateikimo taisykles (), su pakeiti-
mais, padarytais Austrijos, Suomijos ir Svedijos Stojimo aktu,
ypac i jo 4 straipsnio 8 dalj,

kadangi:

(1) Reglamento (EEB) Nr. 1576/89 4 straipsnio 8 dalyje
numatyta patvirtinti spiritiniy gérimy analizés metodus.
Siekiant uZtikrinti, kad bity laikomasi Reglamento (EEB)
Nr. 1576/89 ir 1990 m. balandZio 24 d. Komisijos
reglamento (EEB) Nr. 1014/90, nustatancio i$samias
spiritiniy gérimy apibréZimo, apibtdinimo ir pateikimo
jigyvendinimo taisykles (}), su paskutiniais pakeitimais,
padarytais Reglamentu (EB) Nr. 2140/98 (), turéty bati
taikomi etaloniniai metodai, kai atlickamas oficialus
patikrinimas arba jei kyla gincas.

(2)  Kiek tai jmanoma, reikéty priimti bendrai pripaZintus
metodus ir juos apibiidinti kaip Bendrijos analizés etalo-
ninius metodus.

(3)  Siekiant atsizvelgti | oficialiyjy laboratorijy moksling
pazanga ir jy jrangos skirtumus, laboratorijos vadovo
atsakomybe reikéty leisti taikyti metodus, pagristus
kitais, nei Sio dokumento priede i§déstyti etaloniniai
metodai, matavimo principais, jei tie metodai garantuoja
tokius pacius rezultatus ir visy pirma atitinka 1985 m.
gruodzio 20 d. Tarybos direktyvos 85/591/EEB del
Bendrijos éminiy émimo ir analizés metody jdiegimo
tirlant Zmoniy vartojimui skirtus maisto produktus (%)
priede i8déstytus kriterijus, ir jei galima jrodyti, kad
gauty rezultaty tikslumas, pakartojamumas ir atkuria-
mumas atitinka rezultaty, gauty taikant Siame regla-
mente apibiidintus etaloninius metodus, tikslumo, pakar-
tojamumo ir atkuriamumo ribines vertes. Turéty bati
leidZiama taikyti kitus analizés metodus, jei vykdoma i
salyga. Taliau svarbu pabrézti, kad kilus gincui etalo-
niniy metody negalima keisti kitais metodais.

1

() OLL 160, 1989 6 12, p. 1.
(3 OLL 105,1990 4 25, p. 9.
() OLL 270,1998 10 7, p. 9.
() OLL 372,1985 12 31, p. 50.

(4) Siame reglamente numatytos priemonés atitinka Spiri-
tiniy gérimy naudojimo komiteto nuomong,

PRIEME S] REGLAMENTA;:

1 straipsnis

Spiritiniy gérimy analizés Bendrijos etaloniniai metodai, kurie
taikomi siekiant uZtikrinti, kad baty laikomasi Reglamento
(EEB) Nr. 1576/89 ir Reglamento (EEB) Nr. 1014/90:

— vykdant oficialigjg kontrole arba
— kilus gincui,

yra nustatyti $io dokumento priede.

2 straipsnis

Nepaisant 1 straipsnio 1 jtraukos, laboratorijos vadovo atsako-
mybe leidziama taikyti kitus analizés metodus, jei jy tikslumas
(pakartojamumas ir atkuriamumas) atitinka priede pateikty
atitinkamy etaloniniy analizés metody tikslumg (pakarto-
jamumg ir atkuriamumg).

3 straipsnis

Jei néra patvirtinty Bendrijos analizés etaloniniy metody tam
tikrame spiritiniame gérime esancioms medziagoms rasti ir jy
kiekiui nustatyti, taikomi Sie metodai:

a) analizés metodai, kurie yra patvirtinti taikant tarptautiniu
mastu pripazintas metodikas ir kurie visy pirma atitinka
Direktyvos 85/591/EEB priede i§déstytus kriterijus;

b) analizés metodai, kurie atitinka Tarptautinés standartizacijos
organizacijos (ISO) rekomenduojamus standartus;

¢) analizés metodai, kuriuos patvirtino ir paskelbé Tarptautinés
vynuogiy ir vyno organizacijos (OIV) Generaliné asambléja;

d) jei néra a, b arba ¢ punktuose nurodyty metody atsi-
zvelgiant | tikslumg, pakartojamumg ir atkuriamuma:

— suinteresuotos valstybés narés patvirtintas analizés
metodas,

— prireikus kitas tinkamas analizés metodas.
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4 straipsnis

Siame reglamente:

a)

,pakartojamumo ribiné verté“: tai verté, uz kurig su 95 %
tikimybe dviejy atskiry bandymy rezultaty, gauty tai paciai
tirlamajai medziagai pakartojamumo salygomis (tas pats
vykdytojas, ta pati aparatiira, ta pati laboratorija bei trumpas
laiko intervalas), absoliutusis skirtumas yra mazesnis {ISO
3534-4);

,atkuriamumo ribiné verté®: tai verté, uz kurig su 95 % tiki-
mybe dviejy atskiry bandymy rezultaty, gauty tai paciai
tirlamajai medziagai atkuriamumo salygomis (skirtingi
vykdytojai, skirtinga aparatiira ir skirtingos laboratorijos),
absoliutusis skirtumas yra mazesnis {ISO 3534-1};

¢) ,tikslumas“: bandymo rezultato ir patvirtintos etaloninés
vertés artumas {ISO 3534-1}.
5 straipsnis

Sis reglamentas isigalioja septinta dieng po jo paskelbimo
Europos Bendrijy oficialiajame leidinyje.

Jis taikomas nuo 2001 m. sausio 1 d.

Sis reglamentas yra privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Briuselyje, 2000 m. gruodzio 19 d.

Komisijos vardu
Franz FISCHLER

Komisijos narys
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PRIEDAS

ETALONINIY ANALIZES METODY APRASYMAS

1. Alkoholio tarinés koncentracijos nustatymas
L. priedélis. Distiliato ruosimas
1L priedélis. Distiliato tankio matavimas
— A metodas. = Tankio nustatymas piknometru

— B metodas. = Elektroniné densimetrija
— C metodas. = Densimetrija, naudojant hidrostatines svarstykles

L. Suminio sausojo ekstrakto kiekio nustatymas gravimetrinés analizés metodu
Il Lakiyjy cheminiy medziagy ir metanolio nustatymas

III.1. Bendrosios pastabos

IIL2. Salutiniai lakieji junginiai: aldehidai, aukstesnieji alkoholiai, etilacetatas ir metanolis (dujy chromatografija)
I1.3. Lakiosios rigstys (p.m.)

IV.  Vandenilio cianido ragstis (p.m.)

V. Anetolas (p.m.)

VL. Glicirizo rugstis (p.m.)

VI.  Chalkonai (p.m.)

VII.  Suminis cukry kiekis (p.m.)

IX.  Kiausinio trynys (p.m.)
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1. SPIRITINIYJ GERIMY ALKOHOLIO KONCENTRACIJOS TURIO PROCENTAIS NUSTATYMAS

Ivadas

Etaloninj metodg sudaro dvi dalys:
[ priedélis.:  Distiliato ruosimas

II priedélis.: Distiliato tankio matavimas

1. Taikymo sritis

Metodas yra taikomas faktinei spiritiniy gérimy alkoholio koncentracijai tiirio proc. nustatyti.

2. Normatyvinés nuorodos

1SO 3696:1987: Analizés laboratorijy naudojamas vanduo. Specifikacijos ir bandymo metodai.

3. Terminai ir apibréZimai
3.1. Etaloniné temperatira:

20 °C temperatiira yra etaloniné temperattira spiritiniy gérimy alkoholio koncentracijai tirio proc., tankiui
ir savitajam tankiui nustatyti.

1 pastaba. Terminas ,esant t °C temperatiirai“ skirtas visiems matavimams (tankio arba alkoholio koncentra-
cijos tirio proc.), daromiems esant ne etaloninei 20 °C temperatiirai.

3.2 Tankis:

Spiritinio gérimo tankis — spiritinio gérimo tirio vieneto masé¢ vakuume esant 20 °C. Skai¢iuojamas kilogra-
mais kubiniam metrui ir uzraSomas p,, . arba p,,.

3.3. Savitasis tankis:
Savitasis tankis — spiritinio gérimo ir vandens tankiy, nustatyty esant 20 °C temperatirai, santykis. Savitasis
tankis Zymimas d,g .y - arba d,g, arba tiesiog d, jei néra galimybés supainioti. Analizés sertifikate matuo-
jamas parametras turi biti uZraomas vartojant tik pirmiau minétus simbolius.
2 pastaba. Zinant tankj q,, esant 20 °C temperatiirai, galima gauti savitajj tankj q20 20 °C temperatiirai:
Pao = 998,203 x dyy,, arba dyg, = py/998,203,
Cia 998,203 = vandens tankis esant 20 °C temperatiirai.

3.4. Faktiné alkoholio koncentracija tirio proc.:
Faktiné spiritiniy gérimy alkoholio koncentracija tirio proc. yra lygi etilo alkoholio litry skaiciui 100 1
vandens ir alkoholio misinio, turincio tokj patj tankj kaip ir alkoholis arba spiritinis gérimas po distiliavimo.
Ivairiy vandens ir alkoholio misiniy etaloninés alkoholio koncentracijos tario proc. ir tankio esant 20 °C
temperatiirai vertés yra pateiktos tarptautinéje lenteléje, kurig Tarptautiné teisinés metrologijos organizacija

priémé kaip Rekomendacijg Nr. 22.

Bendroji lygtis, kuri susieja alkoholio koncentracij tiirio proc. su vandens ir alkoholio misinio tankiu esant
tam tikrai temperatiirai, yra pateikta Komisijos reglamento (EEB) Nr. 2676/90 (OL L 272, 1990 10 3,1 p.)
priedo 3 skyriaus ,Alkoholio koncentracija tiirio procentais“ 40 puslapyje arba OIV analizés metody vadove
(1994 m,) (p. 17).

3 pastaba. Likeriy ir kremo likerio, kuriy alkoholio koncentracijg tirio proc. tiksliai i$matuoti sunku,
éminiai turi bati sveriami, o alkoholio koncentracija i§ pradziy skaiciuojama masés %.

Perskaiciavimo formulé:

ASM (masés %) x P, (éminio)

P,, (alkoholio)

Alkoholio koncentracija turio procentais (turio proc.) =

¢ia ASM = alkoholio koncentracija masés procentais,

p,o (alkoholio) = 789,24 kg/m".

4. Principas

Po distiliavimo alkoholio koncentracija tiirio proc. distiliate nustatoma piknometru, elektroninés densimet-
rijos metodu arba densimetrijos metodu naudojant hidrostatines svarstykles.
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3.1.

3.2

4.1.

4.2
4.3.

4.3.1.

6.1.

I PRIEDELIS. DISTILIATO RUOSIMAS
Taikymo sritis

Metodas tinka ruosti distiliatus, skirtus faktinei spiritiniy gérimy alkoholio koncentracijai tirio proc. nusta-
tyti.

Principas

Spiritiniai gérimai distiliuojami etilo alkoholiui bei kitiems lakiesiems junginiams ir ekstrahuojamoms
medZziagoms (medziagos, kurios nedistiliuojamos) atskirti.

Reagentai ir medZiagos
Granulés tolygiam virimui uztikrinti.

Koncentruota priespucio emulsija (kremo likeriams).

Iranga ir priemonés

Iprasta laboratoriné jranga, konkreciai $i aparatiira.

4.1. Vandens vonia, galinti uztikrinti 10-15 °C temperatiira.

Vandens vonia, galinti uztikrinti 20 °C (+ 0,2) °C temperatiirg.

4.2. A klasés matavimo kolbos, 100 ml ir 200 ml talpos, sertifikuotos 0,1 % ir 0,15 %.

4.3, Distiliavimo aparatiira:

4.3.1. Pagrindiniai reikalavimai

Distiliavimo aparatiira turi atitikti Siuos reikalavimus:

— sistemos sandarumui uztikrinti jung¢iy skaicius turi bati kiek jmanoma mazesnis,

— turi bati jtaisas, kuris neleisty verdanciam skysciui islekti (pernesti verdantj skystj garais), ir reguliuoty
alkoholiu prisotinty gary distiliavimo greiti,

— greita ir visiSka alkoholio gary kondensacija,

— pirmgsias distiliavimo frakcijas rinkti  vandening terpe.Turi bliti naudojama kaitinimo priemoné su
tinkamu $ilumos sklaidytuvu, kuri neleisty vykti terminiam ekstrahuojamy medziagy skilimui.

4.3.2. Tinkamos distiliavimo aparatiiros pavyzdys pateiktas 1 paveiksle, ja sudaro Sios dalys:
— 1 litro talpos apvaliadugne kolba su standartine slifo jungtimi,
— rektifikavimo kolona, ne mazesné kaip 20 cm aukscio (pvz., Vigreux kolona),

— lenktoji jungtis ir 10 cm ilgio kondensatorius su stacius krastus turin¢iu apvalkalu (West tipo kondensa-
torius),

— gyvatukinis kondensatorius, 40 cm ilgio,

— iStemptas vamzdis distiliatui rinkti { matavimo kolbg su nedideliu kiekiu vandens.

Pastaba. Pirmiau apraSytas aparatas skirtas ne mazesnio kaip 200 ml tirio éminiui. TaCiau maZesnio tirio
(100 ml) éminj galima distiliuoti mazesnéje kolboje, jei naudojamas apsauginis antgalis arba kitas
nuo skyscio i$nesimo apsaugantis jtaisas.

Tiriamy éminiy laikymas

Pries analiz¢ éminiai laikomi kambario temperatiiros salygomis.

Darbo eiga

[Zanginé pastaba:

Distiliuoti galima taikant metodika, paskelbta [UPAC (1968 m.).
Distiliavimo aparatiiros tikrinimas

Naudojamu aparatu turi biiti jmanoma:

distiliuojant 200 ml vandens ir alkoholio tirpalo, kurio koncentracija biity Zinoma ir arti 50 tdrio proc.,
gauti ne didesnj kaip 0,1 tirio proc. alkoholio nuostolj.
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6.2.

6.3.

Spiritiniai gérimai, kuriuose alkoholio koncentracija mazesné negu 50 tiirio proc.
| matavimo kolbg jpilama 200 ml spiritinio gérimo.
I$matuojama $io tirpalo temperatiira arba uztikrinama etaloniné temperatira (20 °C).

Eminys supilamas j distiliavimo aparato apvaliadugne kolba, o matavimo kolba tris kartus skalaujama
mazdaug 20 ml distiliuoto vandens. Visos plovimo vandens alikvotinés dalys supilamos i distiliavimo kolba.

Pastaba. Skiedimui pakanka 60 ml vandens, jei sausojo ekstrakto spiritiniame gérime yra maziau kaip
250 g/l Kitais atvejais pirolizei i$vengti plovimo vandens tiiris turi bati bent 70 ml, jei sausojo
ekstrakto kiekis 300 gfl, 85 ml, jei sausojo ekstrakto kiekis 400 g/, ir 100 ml, jei sausojo ekst-
rakto kiekis 500 g/l (kai kurie vaisiniai likeriai arba kremo likeriai). Vandens thris nustatomas
proporcingai skirtingiems éminio tiirjams.

| distiliavimo kolba jdedamos tolygiam virimui uZztikrinti skirtos granulés (3.1) (kremo likeriy atveju papil-
domai dedamas priesputis).

Distiliatas renkamas | ta pacia 200 ml talpos matavimo kolba,  kurig jpilama 20 ml distiliuoto vandens.
Kolba turi biti dedama i Salto vandens vonig (4.1) (10-15 °C temperatiiros spiritiniams gérimams su
anyziumi).

Distiliuojama, vengiant skyscio i$nesimo ir suangléjimo, kolbos turinys retkar¢iais maiSomas. Baigiama disti-
liuoti, kai matavimo kolboje surinkto distiliato meniskas yra keliais milimetrais Zemiau matavimo kolbos
Zymes.

Distiliatui atvésus iki pradinés temperattros 0,5 °C tikslumu, jis skiedziamas distiliuotu vandeniu iki Zymeés
ir gerai sumaiSomas.

Sis distiliatas naudojamas alkoholio koncentracijai tiirio proc. nustatyti (Il priedélis).
Spiritiniai gérimai, kuriy alkoholio koncentracija didesné kaip 50 tirio proc.

100 ml talpos matavimo kolba matuojama 100 ml spiritinio gérimo, kuris supilamas j distiliavimo aparato
apvaliadugne kolba.

Matavimo kolba keleta karty skalaujama distiliuotu vandeniu, plovimo vanduo supilamas j distiliavimo
kolba. Naudojama tiek vandens, kad kolbos turinys biity mazdaug 230 ml tirio.

] 200 ml talpos matavimo kolba, kurioje surenkamas distiliatas, jpilama 20 ml distiliuoto vandens. Kolba
dedama j $alto vandens vonig (4.1) (10-15 °C temperatiiros spiritiniams gérimams su anyZziumi).

Retkarciais maisant kolbos turinj, distiliuojama tol, kol { 200 ml matavimo kolba surenkamo distiliato
meniskas bus keliais milimetrais Zemiau Zymés.

Distiliatui atvesus iki pradinés temperatiros 0,5 °C tikslumu, jis skiedZiamas distiliuotu vandeniu iki Zymés
ir gerai sumaiSomas.

Sis distiliatas naudojamas alkoholio koncentracijai tiirio proc. nustatyti (Il priedelis).

Pastaba. Alkoholio koncentracija tiirio proc. spiritiniame gérime yra du kartus didesné uz alkoholio
koncentracijg distiliate.



130 Europos Sgjungos oficialusis leidinys 03/31 t.

11 PRIEDELIS. DISTILIATO TANKIO MATAVIMAS

A METODAS: FAKTINES SPIRITINIU GERIM{ ALKOHOLIO KONCENTRACIJOS TURIO PROCENTAIS
NUSTATYMAS. MATAVIMAS PIKNOMETRU

Al Principas

Alkoholio koncentracija tirio proc. nustatoma distiliato tankj matuojant piknometru.

A2. Reagentai ir tirpalai

Jei kitaip nenurodyta, analizei naudojami tik patvirtinto analizinio grynumo reagentai ir bent 3 kategorijos
vanduo, kaip apibrézta ISO 3696:1987.

A2.1. Natrio chlorido tirpalas (2 % m/V)

1 litrui tirpalo paruosti pasveriama 20 g natrio chlorido ir iStirpinama 1 litre vandens.

A3. Iranga ir priemonés

Iprasta laboratoriné aparatiira, ir konkreciai $i:
A3l Analizinés svarstykleés, kuriy padalos verté 0,1 mg.

A3.2. Termometras su §lifo mova, sukalibruotas desimtosiomis laipsnio dalimis intervale nuo 10 iki 30 °C.
Termometras turi bati sertifikuotas arba patikrintas pagal sertifikuota termometra.

A3.3. Mazdaug 100 ml talpos piknometras i§ pirekso stiklo su lifo jmova termometrui su slifo mova (A.3.2) jsta-
tyti. Piknometro $one yra 25 mm ilgio ir (ne daugiau) kaip 1 mm vidinio skersmens vamzdelis, uzsibai-
giantis kiigine 8lifo mova. Galima naudoti kitus piknometrus, apragytus ISO 3507, pvz., 50 ml talpos, jei
reikia.

A3.4. Taros butelis, kurio iSorinis tiris (1 ml tikslumu) ir masé atitinka piknometro tiirj ir mase, pripildytas 1,01
tankio skys¢iu (natrio chlorido tirpalas A.2.1).

A.3.5. Termiskai izoliuotas apvalkalas, tiksliai atitinkantis piknometro korpusg.

1 pastaba. Spiritiniy gérimy tankiui vakuume nustatyti reikia turéti dviejy leksciy svarstykles, piknometrg ir
taros butelj, kurio iSorinis taris blity toks pat kaip piknometro, kad baty galima panaikinti
plidrumo ore (oro isstimimo) kickvienu konkre¢iu momentu reiskinj. Sj paprasta metoda
galima taikyti naudojant vienos lékstés svarstykles, jei plidrumo ore pokyciams kontroliuoti
taros butelis biity sveriamas kiekvieng kartg.

A4 Darbo eiga

Pradinés pastabos

Aprasyta alkoholio koncentracijos nustatymo metodika naudojant 100 ml talpos piknometra; tai uztikrina
geriausig tikslumg. Taciau galima naudoti ir maZesnj piknometra, pvz., 50 ml

A4l Piknometro kalibravimas
Piknometras kalibruojamas, nustatant $iuos parametrus:
— tuscio piknometro mase,
— piknometro tairis esant 20 °C temperatiirai,
— vandeniu pripildyto piknometro masé esant 20 °C temperatiirai.

A.4.1.1.  Kalibravimas naudojant dviejy 1¢ksciy svarstykles:

Nustatoma:
— $varaus sauso piknometro masé (P),
— vandeniu pripildyto piknometro masé esant t °C temperatarai (P1),

— taros butelio masé (TO).

A.4.1.1.1. Pasveriamas $varus, sausas piknometras (P).



03/31 t. Europos Sgjungos oficialusis leidinys

131

A4.1.1.2.

A4.1.1.3.

A4.1.1.4.

A4.1.2.

A4.1.2.1.

A4.1.2.2.

A.4.1.2.3.

Piknometras atsargiai pripildomas kambario temperatiros distiliuotu vandeniu ir jstatomas termometras.

Piknometras kruops¢iai nusausinamas ir dedamas j termiskai izoliuotg apvalkalg. Distiliuotas vanduo pikno-
metre maiSomas apverciant rezervuarg tol, kol nebesikeicia temperatiros rodmuo.

Vandens lygis piknometre sulyginamas su $oninio vamzdelio virSutiniu krastu. Tiksliai matuojama tempe-
ratiira t °C ir, jei reikia, daromos pataisos dél temperatiiros skalés netikslumo.

Pasveriamas piknometras su vandeniu (P1).
Pasveriamas taros butelis (TO0).
Apskaiciavimas
— Tuscio piknometro masé =P —-m,
¢ia m = oro piknometre masé.
m = 0,0012 x (P1 - P)
2 pastaba. 0,0012 — sauso oro tankis esant 20 °C temperatdrai ir 760 mm Hg stulpelio slégiui.

— Piknometro taris esant 20 °C temperatdrai:

\A [P1-(P-m)] x E,1

0°C

¢ia F, = faktorius temperatdirai t °C, paimtas i§ Europos Komisijos reglamento (EEB) Nr. 2676/90 priedo
[ skyriaus ,Tankis ir savitasis tankis“ I lentelés (p. 10).

V- turi bati Zinomas 0,001 ml tikslumu.

— Vandens piknometre masé esant 20 °C temperatirai:
Mygc = Viecx 0,998203,
¢ia 0,998203 = vandens tankis esant 20 °C temperatirai.

3 pastaba. Jei bitina, gali biti naudojama tankio ore reiksmé 0,99715 ir alkoholio koncentracija skai-
¢iuojama naudojant atitinkamga tankio ore reikSme pateikta HM Customs and Excise lentelése.

Kalibravimo metodas naudojant dviejy léks¢iy svarstykles:

Ant kairiosios svarstykliy lékstés dedamas taros butelis, ant deSiniosios svarstykliy 1ekstés — $varus ir sausas
piknometras su kams¢iu. Masés sulyginamos, ant 1¢kstés su piknometru dedant svars¢ius: p gramy.

| piknometrg atsargiai jpilamas kambario temperatiiros distiliuotas vanduo ir jstatomas termometras; pikno-
metras kruopsciai nusausinamas ir jdedamas  termiskai izoliuotg apvalkala; maiSomas apverciant rezervuara
tol, kol nebesikeicia temperatiiros rodmuo.

Vandens lygis tiksliai sulyginamas su $oninio vamzdelio virSutiniu krastu. Soninis vamzdelis nuvalomas, jsta-
tomas kamstis; tiksliai matuojama temperatiira t °C ir, jei reikia, daromos pataisos dél temperatiiros skalés
netikslumo.

Pasveriamas vandeniu pripildytas piknometras, masé p’ (gramais), reikalinga pusiausvyrai pasiekti.

Apskaiciavimas

— Tuscio piknometro masé =p + m,
¢ia m = oro piknometre masé.
m = 0,0012 x (p - p)

— Piknometro tiris esant 20 °C temperatirai:
Ve =p+m—p’) x F,1

¢ia F, = faktorius temperatiirai t °C, paimtas i§ Europos Komisijos reglamento (EEB) Nr. 2676/90 priedo
I skyriaus ,Tankis ir savitasis tankis“ I lentelés (p. 10).

V- turi bati Zinomas 0,001 ml tikslumu.
— Vandens piknometre masé esant 20 °C temperatiirai:
Mygec = Vipecx 0,998203,

¢ia 0,998203 = vandens tankis esant 20 °C temperatiirai.
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A4.2.

A4.2.1.

A4.2.1.1.
A4.2.1.2
A4.2.1.3.

A4.2.1.4.

A4.2.2.
A4.22.1.
A4.2.2.2.

A5,

A5.1.

Alkoholio koncentracijos éminyje nustatymas

Naudojant vienos 1¢kstés svarstykles.
Pasveriamas taros butelis, masé T1.
Pasveriamas piknometras su paruostu distiliatu (Zr. [ prieda), masé P2 esant t °C temperatiirai.
Apskaiciavimas
— dT =T1-TO
— Tus¢io piknometro masé matuojant
=P-m + dT
— Skyscio piknometre masé esant t °C temperatirai
=P2-(P-m + dT)
— Tankis esant t °C temperatirai, g/ml

— Pt"(j = [PZ* (me + dT)]/Vzo“C

— Tankis esant t °C temperatirai iSreiskiamas kg/m?, p, .. dauginant i 1 000, gauta verté Zymima — p,.

— Daroma p, pataisa 20 °C temperatiirai, naudojant vandens ir alkoholio misiniy q, tankiy lentele (OIV
analizés metody vadovo (1994 m.) II priedo II lentel¢, p 17-29).

Lentelés eilutéje, atitinkancioje artimiausig uz t °C mazesng temperattros T reik§me, iSreikstg sveiku skai-
¢iumi, randama maziausia uz p, didesné tankio verté. Po ta tankio verte lentel¢je nurodytas skirtumas
naudojamas apskaiciuoti alkoholio tankiui p, esant tai temperatirai T, iSreikstai sveiku skai¢iumi.

Naudojant sveikais skaiciais isreikstos temperatiiros eilute, apskai¢iuojamas p vertés, kuri randama
lenteléje iskart vir§ q, vertés, ir apskaiiuotos tankio p, vertés skirtumas. Gautas skirtumas dalinamas i3
skirtumo, nurodyto lenteléje | desing nuo tankio p, vertés.

— Dalmuo yra alkoholio koncentracijos dalis po kablelio, o sveikas alkoholio koncentracijos skai¢ius nuro-
dytas stulpelio, kuriame yra tankio p verté, vir§uje (Dt, alkoholio koncentracija).

4 pastaba. Kitas biidas baty pildyti piknometrg iki Zymés jj laikant 20 + 0,2 °C temperatiiros vonioje.
Rezultatas

Naudojant tankio p,, verte, faktiné alkoholio koncentracija apskai¢iuojama pagal toliau nurodytas alkoholio
koncentracijos lenteles.

Lentelé, kurioje blity nurodyta alkoholio tiiriné koncentracija (tario proc.) esant 20 °C kaip tankio esant
20 °C funkcija, yra tarptautine lentelé, kurig Tarptautiné teisinés metrologijos organizacija pri¢émé Rekomen-
dacijoje Nr. 22.

Metodas naudojant vienos 1ékstés svarstykles
Pasveriamas piknometras su distiliatu (zr. I dalj), p’ — masé esant t °C.
Apskaiciavimas
— Piknometre esancio skys¢io masé esant t °C
=ptm-p
— Tankis esant t °C, g/ml

Piec=(p+m—-p")Vioc

— Tankis esant t °C isreiskiamas kg/m’® ir, norint apskai¢iuoti alkoholio koncentracija esant 20 °C, daroma
pataisa, kaip apradyta pirmiau naudojant vienos 1¢kstés svarstykles.

Metodo efektyvumo charakteristikos (preciziSkumas)

Tarplaboratorinio tyrimo statistiniai rezultatai

Sie duomenys buvo gauti darant tarptautinj metodo efektyvumo charakteristiky tyrima, vykdyta pagal tarp-
tautines suderintas metodikas [1] [2].
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Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 20

Eminiy skaicius 6

Eminiai A B C D E F
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 19 20 17 19 19 17
Rikty skaicius (laboratorijy) 1 - 2 1 1 3
Priimty rezultaty skaicius 38 40 34 38 38 34
Vidutiné verté(X)tirio proc. 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51 (%) 42,93 (% | 4573 | 63,0309

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) tario proc. 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
Pakartojamumo ribiné verté (r) tirio proc. 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) tirio proc. 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
Atkuriamumo ribiné verté (R) tirio proc. 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

Eminiy tipas

A Vaisiy likeris; dviejy skirtingy koncentracijos ver¢iy éminiai ().
B Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

C Viskis; aklieji dvigubi éminiai.

D Grapa; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).

E Akvavitas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (*).

F Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (*).

B METODAS. FAKTINES SPIRITINIJ GERIMU ALKOHOLIO KONCENTRACIJOS TORIO PROCENTAIS
NUSTATYMAS - MATAVIMAS ELEKTRONINIU DENSIMETRU (EMINIO CELES REZONANSINIO VIRPESIU
DAZNIO MATAVIMO PRINCIPAS)

B.1. Principas
Skyscio tankis nustatomas elektroniniu bidu matuojant U vamzdelio virpesiy daznj. Tankiui i$matuoti
éminys pilamas j osciliatoriaus sistema, kurios savitasis virpesiy daznis kinta atsizvelgiant i pridéta mase.
B.2. Reagentai ir tirpalai

Jei kitaip nenurodyta, analizei naudojami tik patvirtinto analizinio grynumo reagentai ir bent 3 kategorijos
vanduo, kaip apibrézta ISO 3696:1987.

B.2.1. Acetonas (CAS 666-52-4) arba absoliutusis alkoholis.
B.2.2. Sausasis oras.
B.3. Aparatiira ir jranga

Iprasta laboratoriné aparatiira, ir konkreciai $i:
B.3.1. Skaitmeninis densimetras

Tokiems matavimams skirtu elektroniniu densimetru turi biiti jmanoma isreiksti tankio verte bent 5 skaiciy
po kablelio tikslumu.

1 pastaba. Densimetras turi bati jrengtas visiskai stabilioje, nuo bet kokios vibracijos izoliuotoje vietoje.
B.3.2. Temperatiiros reguliavimas

Matavimo densimetru duomenys galioja, jei matavimo celé yra sujungta su jmontuotu temperatiiros regulia-
toriumi, kuriuo biity jmanoma pasiekti temperatiiros + 0,02 °C ir didesnj stabiluma.

2 pastaba. Labai svarbu tiksliai nustatyti ir kontroliuoti celés temperatiirg, nes dél 0,1 °C paklaidos gali susi-
daryti 0,1 kg/m?® tankio paklaida.

B.3.3. Eminys jsvirks¢iamas $virkstu arba automatiniu émikliu.
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B.4. Procediira
B.4.1. Densimetro kalibravimas
Prie§ pirmajj matavima prietaisas turi bati kalibruojamas pagal jo gamintojo instrukcija. Prietaisas turi bati
reguliariai kalibruojamas ir daroma jo patikra pagal sertifikuota palyginamajj etalong arba pagal vidinj labo-
ratorijos palyginamajj tirpala, patikrinta pagal sertifikuotg palyginamajj etalong.
B.4.2. Eminio tankio nustatymas
B.4.2.1.  Jei reikia, prie§ matuojant celé plaunama ir iSdziovinama acetonu arba absoliu¢iuoju alkoholiu ir sausu oru.
Celé skalaujama éminiu.
B.4.2.2.  Eminys jvirksciamas i cel¢ (naudojant $virksta arba automatinj émiklj) visiskai ja uzpildant. Uzpildant reikia
zitreti, kad biity pasalinami visi oro burbuliukai. Eminys turi bati vienalytis ir jame neturi bati jokiy kiety
daleliy. Pries analiz¢ visos suspenduotos dalelés turi bati filtruojamos.
B.4.2.3.  Rodmeniui nusistovéjus, uzrasoma densimetro ekrane rodomo tankio p,, arba alkoholio koncentracijos
verte.
B.4.3. Rezultatas
Jei naudojama tankio p,, verté, faktiné alkoholio koncentracija apskai¢iuojama pagal toliau nurodytas alko-
holio koncentracijos lenteles.
Lentelé, kurioje baity nurodyta alkoholio tfiriné koncentracija (tirio proc.) esant 20 °C kaip tankio esant 20
°C funkcija, yra tarptautiné lentelé, kurig Tarptautiné teisinés metrologijos organizacija pri¢émé Rekomendaci-
joje Nr. 22.
B.5. Metodo efektyvumo charakteristikos (preciziSkumas)
B.5.1. Tarplaboratorinio tyrimo statistiniai rezultatai
Sie duomenys buvo gauti darant tarptautinj metodo efektyvumo charakteristiky tyrima, vykdyta pagal tarp-
tautines suderintas metodikas [1] [2].
Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997
Laboratorijy skaicius 16
Eminiy skai¢ius 6
Eminiai A B C D E F
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 11 13 15 16 14 13
Rikty skaicius (laboratorijy) 2 3 1 - 1 2
Priimty rezultaty skaicius 22 26 30 32 28 26
Vidutiné verté(X)tirio proc. 23,81 40,12 40,35 39,27 42,39 56,99
26,52 () 4310 (% | 4591 (9 | 63,31
Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) tario proc. 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
Pakartojamumo ribiné verté (r) tario proc. 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) tario proc. 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
Atkuriamumo ribiné verté (R) tario proc. 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Eminiy tipas

A Vaisiy likeris; dviejy skirtingy koncentracijos ver¢iy éminiai ().

B Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

C Viskis; aklieji dvigubi éminiai.

D Grapa; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).

E Akvavitas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).

F Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).
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C METODAS. FAKTINES SPIRITINIY GERIMU ALKOHOLIO KONCENTRACIJOS TURIO PROCENTAIS
NUSTATYMAS - MATAVIMAS DENSIMETRIJOS METODU NAUDOJANT HIDROSTATINES SVARSTYKLES

C.1.

C.2.

C2.1.

C3.

C3.1.

C3.2.

C3.3.

C3.4.

C4.

C4.1.

C4.2.

C4.2.1.

C4.2.2.

C4.3.

C4.3.1.

C.4.3.2.

Principas

Spiritiniy gérimy alkoholio koncentracija gali baiti matuojama densimetrijos metodu naudojant hidrostatines
svarstykles, pagristu Archimedo désniu, pagal kurj kiing skystyje vertikaliai kelianti jéga yra lygi iSstumto
skyscio sunkio jégai.

Reagentai ir tirpalai

Jei kitaip nenurodyta, analizei naudojami tik patvirtinto analizinio grynumo reagentai ir bent 3 kategorijos
vanduo, kaip apibrézta ISO 3696:1987.

Tirpalas plidei plauti (natrio hidroksidas, 30 % m/V)

100 ml tirpalo pagaminti sveriama 30 g natrio hidroksido ir iki Zymés praskiedziama 96 % etanoliu.

Iranga ir priemonés

Iprasta laboratoriné aparatiira, ir konkreciai $i:
Vienos 1ékstés svarstyklés, sveriancios 1 mg tikslumu.

Specialiai prie svarstykliy pritvirtinta bent 20 ml tario pladé, pakabinta ant sidlo, kurio skersmuo ne
didesnis kaip 0,1 mm.

Matavimo cilindras su lygio Zyme. Turi bati imanoma pliide visiskai panardinti | matuojama skystj cilindre
Zemiau atZymos; matuojamo skyscio pavirsiy gali kirsti tik pakabinamasis sidilas. Vidinis cilindro skersmuo
turi bati 6 mm didesnis uz pladés skersmenj.

Termometras (arba temperatiiros matavimo zondas) su laipsniy ir desimtyjy laipsnio padalomis nuo 10 iki
40 °C, kalibravimo tikslumas 0,05 °C.

Svarsciai, kalibruoti patvirtintoje sertifikavimo institucijoje.

1 pastaba. Nustatymui galima naudoti dviejy 1éksCiy svarstykles; darbo principai aprasyti Komisijos regla-
mento (EEB) Nr. 267690 priedo 1 skyriuje ,Tankis ir savitasis tankis (p. 7).

Darbo eiga

Plidé ir matavimo cilindras po kiekvieno matavimo plaunami distiliuotu vandeniu, valomi $velniu, nepalie-
kanciu plauseliy filtruojamuoju popieriumi ir skalaujami tirlamuoju tirpalu. Siekiant isvengti alkoholio gara-
vimo, matavimai turi bati daromi i§ karto, kai tik nusistovi prietaiso parodymai.

Svarstykliy kalibravimas

Nors svarstyklés paprastai turi viding kalibravimo sistema, hidrostatines svarstykles turi biiti jmanoma kali-
bruoti metrologijos laboratorijoje patikrintais svarsciais.

Pliidés kalibravimas

I matavimo cilindrg. iki Zymés pilamas dukart distiliuotas 15-25 °C, geriausia 20 °C temperatiiros, vanduo
(arba lygiavercio grynumo vanduo, pvz., mikrofiltru filtruotas vanduo, turintis 18,2 MQJcm elektrinj
laidumg).

Pladeé ir termometras panardinami i skystj, pamaiSoma, uZraSomas aparatu rodomas skyscio tankio rodmuo
ir, jei reikia, daroma jo pataisa, kad jis atitikty matuojamo vandens temperatiirg.

Kontrolé, naudojant vandens ir alkoholio misinj

| matavimo cilindrg iki Zymés jpilama Zinomos koncentracijos 15-25 °C, geriausiai 20 °C temperatiros,
vandens ir alkoholio miginio.

Plidé ir termometras panardinami j tiriama tirpala, pamaiSoma, uzraSomas prietaiso skyscio tankio (arba
alkoholio koncentracijos, jei jmanoma) rodmuo. Taip nustatyta alkoholio koncentracija turéty bati lygi
pirmiau nustatytai alkoholio koncentracijai.

2 pastaba. Pladei kalibruoti vietoj dukart distiliuoto vandens galima naudoti Zinomos alkoholio koncentra-
cijos tirpala.
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C.4.4. Distiliato tankio (arba alkoholio koncentracijos, jei tai jmanoma daryti aparatu) matavimas.
C.4.41. | matavimo cilindrg iki Zymés jpilama éminio.
C.4.42.  Pludé ir termometras panardinami i distiliata, pamaiSoma, uzra§omas prietaiso skyscio tankio arba alkoholio
koncentracijos rodmuo. UzZra§oma temperatiira, jei tankis matuojamas esant t °C temperattrai (p,).
C.4.43.  Daroma pt pataisa 20 °C temperatirai, naudojant vandens ir alkoholio misiniy q, tankiy lentele (OIV
analizés metody vadovo (1994 m.) I priedo II lentelé, p. 17-29).
C.4.5. Plidés ir matavimo cilindro plovimas
C.4.5.1.  Pludé panardinama | matavimo cilindra su plovimo tirpalu.
C.4.5.2.  Mirkoma vieng valanda, periodiskai sukant pladg.
C.4.5.3. Plaunama dideliu kiekiu vandentiekio vandens, véliau distiliuotu vandeniu.
C.4.5.4.  Nuvaloma 3velniu, plauseliy nepaliekanciu filtravimo popieriumi.
Si procediira daroma pliide naudojant pirmg karta, véliau reguliariai, jei reikia.
C.4.6. Rezultatas
Naudojant tankio p,, verte, faktiné alkoholio koncentracija apskai¢iuojama pagal toliau nurodytas alkoholio
koncentracijos lenteles.
Lentel¢, kurioje biity nurodyta alkoholio tiiriné koncentracija (tirio proc.) esant 20 °C kaip tankio esant 20
°C funkcija, yra tarptautiné lentelé, kurig Tarptautiné teisinés metrologijos organizacija pri¢émé Rekomendaci-
joje Nr. 22.
C.5. Metodo efektyvumo charakteristikos (preciziSkumas)
C5.1. Tarplaboratorinio tyrimo statistiniai rezultatai
Sie duomenys buvo gauti darant tarptautinj metodo efektyvumo charakteristiky tyrima, vykdyta pagal tarp-
tautines suderintas metodikas [1] [2].
Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997
Laboratorijy skaicius 12
Eminiy skai¢ius 6
Eminiai A B C D E F
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 12 10 11 12 11 9
Rikty skaicius (laboratorijy) - 2 1 - 1 2
Priimty rezultaty skaicius 24 20 22 24 22 18
Vidutiné verté(X)tirio proc. 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51 (%) 4309 (% | 4589 (% | 63,44 (%
Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) tiirio proc. 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
Pakartojamumo ribiné verté (r) tirio proc. 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) tario proc. 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
Atkuriamumo ribiné verté (R) tario proc. 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Eminiy tipas

A Vaisiy likeris; dviejy skirtingy koncentracijos ver¢iy éminiai ().

B Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

C Viskis; aklieji dvigubi éminiai.

D Grapa; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).

E Akvavitas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).
F Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).
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1 paveikslas. Distiliavimo jranga faktinei spiritiniy gérimy alkoholio koncentracijai tiirio proc. nustatyti

1 litro talpos apvaliadugneé kolba su rutulio formos $lifo jungtimi.
20 cm aukscio Vigreux tipo rektifikavimo kolona.
10 cm ilgio kondensatorius su stacius krastus turin¢iu apvalkalu (West tipo kondensatorius).

40 cm aukscio gyvatukinis kondensatorius.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.1.

7.2.

9.1.

II. GRAVIMETRINIS SPIRITINIJ GERIMY BENDROJO EKSTRAKTO NUSTATYMAS

Taikymo sritis

Reglamente (EEB) Nr. 1576/89 numatyta, kad $is metodas taikomas tik aquavit tipo alkoholiniams gérimams,
kuriuose sauso ekstrakto kiekis ribojamas 15 g/l.

Normatyvinés nuorodos

ISO 3696:1987: Analizés laboratorijy naudojamas vanduo. Specifikacijos ir bandymo metodai.

Apibrézimas

Suminis sausojo ekstrakto arba suminis sausosios medziagos kiekis — visy nelakiyjy medziagy, esant tam
tikroms fizikinéms sglygoms, kiekiy suma.

Principas

Sveriamas likutis, susidargs spiritinj gérima iSgarinus ant vandens vonios ir i§dziovinus dZiovinimo spintoje.

Aparatiira ir jranga

Ploks¢iadugné cilindriné 55 mm skersmens garinimo lékstele.
Verdancio vandens vonia.

A klasés 25 ml pipeté.

Dziovinimo spinta.

Eksikatorius.

Analizinés svarstyklés, kuriy tikslumas 0,1 mg.

Eminiy émimas ir éminiai

Pries analiz¢ éminiai laikomi kambario temperatiiros salygomis.

Darbo eiga
[ i§ anksto pasverta ploksc¢iadugne cilindring garinimo lékstele pipete jpilama 25 ml spiritinio gérimo,
turin¢io maziau kaip 15 g/l sausy medziagy. Pirmg garinimo valanda lékstele laikoma ant verdancio

vandens vonios dangcio, kad skystis neuZzvirty, nes taip galéty bati nuostoliy dél taskymosi. Dar vieng
valandg lékstelé paliekama tiesiog verdancio vandens vonioje.

Dziovinimas baigiamas garinimo lékstele dviem valandom jdéjus | 105 + 3 °C temperatiiros dZiovinimo
spintg. Garinimo lekstelé atvésinama eksikatoriuje ir sveriama kartu su turiniu.

Apskai¢iavimas

Liku¢io mas¢, padauginta i§ 40, yra lygi spiritiniame gérime esancio sausojo ekstrakto kiekiui, kuris turi bati
iSreikstas g/l vienos desimtosios tikslumu.

Metodo efektyvumo charakteristikos (preciziskumas)

Tarplaboratorinio tyrimo statistiniai rezultatai

Sie duomenys buvo gauti darant tarptautinj metodo efektyvumo charakteristiky tyrima, vykdyta pagal tarp-
tautines suderintas metodikas [1] [2].
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Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997
Laboratorijy skaicius 10
Eminiy skaicius 6
Eminiai A B C D
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 9 9 8 9
Rikty skaicius (laboratorijy) 1 1 2 -
Priimty rezultaty skaicius 18 18 16 18
Vidutiné verté(x)g/l 9,0 9,1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1
Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) g/l 0,075 0,441 0,028 0,123
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 0,8 5,2 0,3 1,1
Pakartojamumo ribiné verté (r) g/l 0,2 1,2 0,1 0,3
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) g/l 0,148 0,451 0,058 0,210
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 1,6 5,3 0,6 1,8
Atkuriamumo ribiné verté (R) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

Eminiy tipas

A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

B Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai.

C Grapa; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai.

D Akvavitas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai.
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III. SPIRITINIY GERIMU LAKIUJU) MEDZIAGU IR METANOLIO NUSTATYMAS

III.1. BENDROSIOS PASTABOS

Apibrézimai

Reglamente (EEB) Nr. 1576/89 nustatyta maziausia lakiyjy junginiy, iSskyrus etanolj ir metanolj, koncentra-
cija spiritiniuose gérimuose (rome, vynuoginiy spiritiniuose gérimuose, vaisiniuose spiritiniuose gérimuose ir
t. t). Tik Siems gérimams yra priimta nuostata, kad lakiyjy junginiy koncentracija atitinka iy medziagy
koncentracijos verciy suma:

1) lakiyjy riigéciy, perskai¢iuoty i acto rtigsti;

2) aldehidy, perskai¢iuoty i etanalj kaip etanalio (acetaldehido) ir 1,1-dictoksietane (acetalyje) esancios
etanalio dalies suma;

3) aukstesniyjy alkoholiy: propan-1-olio, butan-1-olio, butan-2-olio, 2-metilpropan-1-olio, paimty atskirai,
2-metilbutan-1-olio ir 3-metilbutan-1-olio, paimty atskirai arba kaip abiejy suminis kiekis;

4) etilacetato.
Taikomi Sie jprastiniai lakiyjy junginiy nustatymo metodai:
— lakiyjy riigsciy nustatymas taikant lakiojo rigstingumo nustatymo metoda,

— aldehidy (etanalio ir acetalio), etilacetato ir alkoholiy nustatymas taikant dujy chromatografijos metoda
(GPO).

Lakiyjy junginiy analizé dujy chromatografiniu metodu

Kity nei pirmiau minéti lakiyjy junginiy analizé dujy chromatografiniu metodu gali bati ypa¢ jdomi kaip
priemoné nustatyti distiliuojamos Zaliavos 3altinj ir faktines distiliavimo salygas.

Kai kuriuose spiritiniuose gérimuose yra aromatiniy lakiyjy junginiy, biidingy Zaliavai, naudojamai alkoho-
liui gauti, spiritiniy gérimy aromatui ir spiritinio gérimo gamybos budui. Sie junginiai yra svarbis jvertinant
reikalavimus, nustatytus Reglamente (EEB Nr. 1576/89.)

IL2. SALUTINIJ LAKIJJU JUNGINIU: ALDEHIDU, AUKSTESNIUJU ALKOHOLIU, ETILACETATO IR METANOLIO

NUSTATYMAS DUJU CHROMATOGRAFIJOS METODU

Taikymo sritis

Sis metodas taikomas 1,1-dietoksimetanui (acetaliui), 2-metilbutan-1-oliui (laisvajam amilo alkoholiui), 3-
metilbutan-1-oliui (izoamilo alkoholiui), metanoliui (metilo alkoholiui), etiletanoatui (etilacetatui), butan-1-
oliui (n-butanoliui), butan-2-oliui (antriniam butanoliui), 2-metilpropan-1-oliui (izobutilo alkoholiui),
propan-1-oliui (n-propanoliui) ir etanaliui (acetaldehidui) spiritiniuose gérimuose nustatyti dujy chromato-
grafijos metodu. Metode naudojamas vidinis etalonas, pvz., pentan-3-olis. Anali¢iy koncentracija isreiskiama
g/100 litry absoliuciojo alkoholio; produkto alkoholio koncentracija turi biiti nustatyta prie§ analize. Siuo
metodu analizuojami Sie spiritiniai gérimai: viskis, brendis, romas, vyno spiritas, vaisiy spiritas, vynuogiy
iSspaudy spiritas.

Normatyvinés nuorodos

ISO 3696:1987: Analizés laboratorijy naudojamas vanduo. Specifikacijos ir bandymo metodai.

Apibrézimas

Salutinémis medziagos — lakiosios medziagos, kurios susidaro kartu su etanoliu vykstant spiritiniy gérimy
ragimui, distiliavimui ir brendimui.

Principas

Salutinés spiritiniy gérimy lakiosios medZiagos nustatomos tiesiogiai j$virksciant spiritinj gérima arba atitin-
kamai praskiestg spiritinj tirpalg i dujy chromatografijos sistemg (GC). Prie§ iSvirkstimg, | spiritinj gérimag
pridedamas atitinkamas vidinis etalonas. Salutinés lakiosios medziagos yra atskiriamos programuojant
tinkamos koloné¢lés temperatiirg ir randamos naudojant liepsnos jonizacijos detektoriy (FID). Kiekvienos
Salutinés lakiosios medziagos koncentracija nustatoma pagal vidinj etalong ir atsako faktorius, kurie gaunami
kalibruojant tomis paciomis chromatografavimo salygomis, kurios naudojamos analizuojant spiritinj gérima.
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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.

Reagentai ir medzZiagos

Jei kitaip nenurodyta, naudojami didesnio kaip 97 % grynumo klasés reagentai, pirkti i§ ISO patvirtinto
tiek¢jo, turintys grynumo sertifikatus ir neturintys kity Salutiniy junginiy, esant bandyme taikomam praskie-
dimui (tai galima patvirtinti jSvirkStus atskiry Salutiniy junginiy etalonus, esant bandyme taikomam praskie-
dimui ir analizuojant GC salygomis, aprasytomis 6.4) ir bent 3 kategorijos vanduo, kaip apibrézta ISO
3696. Acetalis ir acetaldehidas turi bati laikomi tamsoje, esant < 5 °C temperatiirai, visi kiti reagentai
laikomi kambario temperatiiros salygomis.

Absoliutusis etanolis (CAS 64-17-5).
Metanolis (CAS 67-56-1).
Propan-1-olis (CAS 71-23-8).
2-metilpropan-1-olis (CAS 78-33-1).

Tinkami vidiniai etalonai: pentan-3-olis (CAS 584-02-1), pentan-1-olis (CAS 71-41-0), 4-metilpentan-1-olis
(CAS 626-89-1) arba metilnonanoatas (CAS 1731-84-6).

2-metilbutan-1-olis (CAS 137-32-6).
3-metilbutan-1-olis (CAS 123-51-3).
Etilacetatas (CAS 141-78-6).
Butan-1-olis (CAS 71-36-3).
Butan-2-olis (CAS 78-92-2)
Acetaldehidas (CAS 75-07-0).
Acetalis (CAS 105-57-7).

40 % V|V etanolio tirpalas

400 ml/l etanolio tirpalui paruosti i 1 litro talpos matavimo kolbg jpilama 400 ml etanolio (5.1) ir skie-
dziama distiliuotu vandeniu iki Zymés ir sumaiSoma.

Etaloniniy tirpaly ruosimas ir laikymas (metodika taikoma patvirtintam metodui).

Visi etaloniniai tirpalai laikomi esant < 5 °C temperatiirai ir turi bati i$ naujo ruosiami kas ménesj. Kompo-
nenty ir tirpaly masé turéty bati uZraSoma 0,1 mg tikslumu.

Etaloninis tirpalas A
Garavimui kiek jmanoma sumazinti { 100 ml matavimo kolbg i§ pradziy jpilama apie 60 ml etanolio

tirpalo (5.13), pipete jpilami lenteléje nurodyti tirpalai, miSinys iki Zymeés skiedziamas etanolio tirpalu (5.13)
ir gerai sumaiSomas. Uzrasoma tuscios kolbos, pridéty komponenty ir suminé galutiné kolbos turinio masé.

Junginiai Tiiris (ml)
Metanolis (5.2) 3,0
Propan-1-olis (5.3) 3,0
2-metilpropan-1-olis (5.4) 3,0
2-metilbutan-1-olis (5.6) 3,0
3-metilbutan-1-olis (5.7) 3,0
Etilacetatas (5.8) 3,0
Butan-1-olis (5.9) 3,0
Butan-2-olis (5.10) 3,0
Acetaldehidas (5.11) 3,0
Acetalis (5.12) 3,0

1 pastaba. Sickiant kiek jmanoma sumazinti nuostolius dél garavimo, acetalj ir acetaldehidg baty geriau
pilti paskutinius.
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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.

Etaloninis tirpalas B

1100 ml talpos matavimo kolbg, jpilama apie 80 ml etanolio tirpalo (5.13), pipete jpilama 3 ml pentan-3-
olio arba kito tinkamo vidinio etalono (5.5), iki Zymés skiedZiama etanolio tirpalu (5.13) ir gerai sumaiSoma.

Uzrasoma kolbos, jpilto pentan-3-olio arba kito vidinio etalono ir suminé kolbos turinio masé.
Etaloninis tirpalas C

1 100°ml talpos matavimo kolbg ipilama apie 80°ml etanolio tirpalo (5.13). Pipete jpilama 1 ml tirpalo A
(5.14.1) ir 1 ml tirpalo B (5.14.2). Iki Zymés skiedZiama etanolio tirpalu (5.13) ir gerai sumaiSoma.

Uzrasoma kolbos, kiekvieno pridéto komponento ir suminé galutiné kolbos turinio masé.
Etaloninis tirpalas D

Analizés testinumui uztikrinti, ruosiamas kokybés kontrolés etalonas, naudojant pirmiau paruosta etalong A
(5.14.1). ] 100 ml talpos kolba jpilama apie 80 ml etanolio tirpalo (5.13) ir pipete jpilama 1 ml tirpalo A
(5.14.1). Iki Zymés skiedZiama etanolio tirpalu (5.13) ir gerai sumaiSoma.

Uzrasoma kolbos, kiekvieno pridéto komponento ir suminé galutiné kolbos turinio masé.
Etaloninis tirpalas E

[ 100 ml talpos kolba jpilama apie 80 ml etanolio (5.13), pipete pripilama 10 ml tirpalo B (5.14.2), iki
zymés skiedziama etanolio tirpalu (5.13) ir gerai sumaiSoma.

Uzrasoma kolbos, kiekvieno pridéto komponento ir suminé galutiné kolbos turinio masé.
Etaloniniai tirpalai FID atsako tiesiskumui tikrinti.

Atskirai { 100 ml talpos kolbas jpilama apie 80 ml etanolio tirpalo (5.13), pipete pilama 0, 0,1, 0,5, 1,0,
2,0 ml tirpalo A (5.14.1) ir po 1 ml tirpalo B (5.14.2), iki zZymés skiedziama etanolio tirpalu (5.13) ir gerai
sumaiSoma.

UzraSoma kolbos, kiekvieno pridéto komponento ir suminé galutiné kolbos turinio masé.
Kokybés kontrolés (QC) etaloninis tirpalas

[ svérimo inda pipete jpilama 9 ml etaloninio tirpalo D (5.14.4) ir 1 ml etaloninio tirpalo E (5.14.5), gerai
sumai$oma.

Uzrasoma kolbos, kickvieno pridéto komponento ir suminé galutiné kolbos turinio mase.

Aparatira ir jranga
Aparatiira tankiui ir alkoholio koncentracijai matuoti.
Analizinés svarstykles, kuriomis biity galima sverti keturiy Zenkly po kablelio tikslumu.

Dujy chromatografas su programuojama temperatiira, sujungtas su liepsnos jonizacijos detektoriumi ir inte-
gratoriumi arba kita duomeny apdorojimo jranga, tinkama smailiy plotui arba auksciui matuoti.

Dujy chromatografijos kolonélé (-¢s), galinti (-ios) atskirti analites taip, kad individualiy junginiy (i$skyrus 2-
metilbutan-1-olj ir 3-metilbutan-1-olj) maZiausias atskyrimas baity ne mazesnis kaip 1,3.

2 pastaba. Tinkamy kolonéliy ir GC salygy pavyzdziai:

1. Prieskolonélé 1 m = 0,32 mm vidinio skersmens (v.s.) prijungiama prie CP-WAX 57 CB tipo
kolonélés 50 m x 0,32 mm v.s., padengtos 0,2 pm storio plévele (stabilizuotas polietilengli-
kolis), toliau Carbowax 400 tipo kolonélé 50 m x 0,32 mm v.s., padengta 0,2 pm storio
plévele. (Kolonélés jungiamos suspaudZiama jungtimi).
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Nesiklis ir jo slegis: helis (135 kPa)
Kolonélés temperatiira: 17 min. laikoma 35 °C, nuo 35 °C iki 70 °C didinama 12
°C/min., 25 min. laikoma 70 °C
Inzektoriaus temperatiira: 150 °C
Detektoriaus temperatiira: 250 °C
[3virksCiamas tris: 1 pl, padalinimas nuo 20:1 iki 100:1

7.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

8.2.3.

8.2.4.

8.3.

2. Prieskolonélé 1 m x 0,32 mm v.s. prijungiama prie CP-WAX 57 CB tipo kolonélés 50 m x
0,32 mm v.s., padengtos 0,2 pm storio plévele (stabilizuotas polietilenglikolis). (Prieskolonélé
prijungiama suspaudziama jungtimi).

Nesiklis ir jo slegis: helis (65 kPa)

Kolonélés temperatiira: 10 min. laikoma 35 °C, nuo 35 °C iki 110 °C didinama 5
°C/min., nuo 110 °C iki 190 °C didinama 30 °C/min., 2
min. laikoma 190 °C.

InZektoriaus temperatiira: 260 °C.
Detektoriaus temperatiira: 300 °C.
[$virksciamas tairis: 1 pl, padalinimas 55:1

3. Tkrautiné kolonélé (5 % CW 20M, Carbopak B), 2 m x 2 mm v.s.

Kolonélés temperatiira: 4 min. laikoma 65 °C, nuo 65 °C iki 140 °C didinama 10
°C/min., nuo 140 °C iki 150 °C didinama 5 °C/min., 3
min. laikoma 150 °C.

InZektoriaus temperatiira: 65 °C.
Detektoriaus temperattira: 200 °C.
[3virk$¢iamas taris: 1l

Eminio émimas ir éminiai
Laboratorinis éminys

Gavus éminius, nustatoma kiekvieno jy alkoholio koncentracija (6.1).

Darbo eiga (naudojama patvirtintam metodui)

Bandinys

Pasveriamas tinkamas uzdengtas svérimo indas ir uzraSoma jo masé.

] kolba pipete jpilama 9 ml laboratorinio éminio ir uZraSoma masé (MSAMPLE).
Ipilama 1 ml etaloninio tirpalo E (5.14.5) ir uzraSoma masé (MIS).

Tiriamasis tirpalas gerai supurtomas (apver¢iant maziausiai 20 karty). Siekiant sumazinti galimus lakiyjy
medZziagy nuostolius, prie§ analiz¢ éminiai turi bati laikomi esant mazesnei kaip 5 °C temperatiirai.

Tusciasis bandymas

Svarstykléemis keturiy skai¢iy po kablelio tikslumu (6.2) pasveriamas tinkamas uzdengtas svérimo indas ir
uZraSoma jo masé.

| kolba pipete jpilama 9 ml 400 ml/l koncentracijos etanolio tirpalo (5.13) ir uZraoma mase.
[ kolba pipete ipilama 1 ml etaloninio tirpalo E (5.14.5) ir uZra§oma maseé.

Tiriamasis tirpalas gerai supurtomas (apver¢iant maziausiai 20 karty). Siekiant sumazinti galimus lakiyjy
medziagy nuostolius, prie§ analize éminiai turi biiti laikomi esant maZzesnei kaip 5 °C temperatdrai.

Pradinis tyrimas

Etaloninis tirpalas C (5.14.3) jpurskiamas taip, kad visy analiciy atskyrimo faktorius biity ne mazesnis kaip
1,3 (isskyrus 2-metilbutan-1-olj ir 3-metilbutan-1-olj).



144

Europos Sgjungos oficialusis leidinys

03/31 t.

8.4.

8.5.

9.1.

9.1.2.

Kalibravimas

Kalibravimas turety bati tikrinamas pagal toliau pateikta metodika. Reikia uztikrinti, kad atsakas bity tiesinis
nuosekliai analizuojant tris kartus kiekvieng i3 tiesiskumo etaloniniy tirpaly (5.14.6), turinéiy vidinio etalono
(IS). Pagal kiekvienam jpurskimui integratoriumi gauta smailiy plota arba jy aukstj apskai¢iuojamas kiek-
vieno $alutinio junginio santykis R ir braiZomas grafikas, vaizduojantis R ir 3alutinio junginio bei vidinio
etalono (IS) koncentracijos ver¢iy santykio funkcija. Gautas grafikas turéty buti ties¢, kurios koreliacijos
koeficientas maziausiai 0,99.

Salutinio junginio smailés plotas arba aukstis

IS smailés plotas arba aukstis

 Salutinio junginio koncentracija (1g/g)

IS koncentracija (1g/g)
Nustatymas
[3virks¢iama etaloninio tirpalo C (5.14.3) ir 2 QC etaloniniai tirpalai (5.14.7). Toliau jSvirk$¢iami neZinomos
koncentracijos éminiai (paruosti pagal 8.1 ir 8.2), ir analizés stabilumui uZtikrinti kas 10 éminiy j$virk¢iamas
vienas QC etalonas. Kas 5 éminius jSvirks¢iamas vienas etaloninis tirpalas C (5.14.3).
Apskaiciavimas

Galima naudoti duomeny automatizuoto gavimo sistema, jei duomenis galima patikrinti taikant toliau
aprasyto metodo principus.

Matuojami $alutinio junginio ir vidinio etalono smailiy plotai arba auksciai.
Atsako faktoriaus skai¢iavimas.

Pagal etaloninio tirpalo C (5.14.3) jpurskimo chromatogramg, kiekvieno $alutinio junginio atsako faktoriai
apskaic¢iuojami taikant 1 lygti:

. IS smailés plotas arba aukstis Salutinio junginio koncentracija (ig/g)
Atsako faktorius = v — — — X —
Salutinio junginio smailés plotas arba aukstis IS koncentracija (pgfg)
Cia:
IS = vidinis etalonas,

Salutinio junginio koncentracija = 3alutinio junginio koncentracija tirpale C (5.14.3),

IS koncentracija = vidinio etalono koncentracija tirpale C (5.14.3).
Eminio analizé
Taikant toliau pateiktg 2 lygtj apskaiciuojama kiekvieno $alutinio junginio koncentracija éminiuose.

(2) Salutinio junginio koncentracija

Salutinio junginio smailés plotas arba aukstis M
i P x 5@ x IS koncentracija (ugfg) x RF

IS smailés plotas arba aukstis Mger: (€
Cia:
Mg aupie = éminio masé (8.1.2),
M = vidinio etalono masé (8.1.3),

IS koncentracija = vidinio etalono koncentracija tirpale E (5.14.5),

RF

atsako faktorius, gautas pagal (1) lygti.
Kokybeés kontrolés etaloninio tirpalo analizé

Naudojant toliau pateikta 3 lygti, apskaic¢iuojama kiekvieno 3alutinio junginio, esancio kokybés kontrolés
etalonuose (5.14.7), regeneravimo ieskomosios vertés procentiné dalis:

o ) QC etalono analités koncentracija
% QC éminio regeneravimo = - — —— x 100
D tirpalo analités koncentracija

QC etalono analités koncentracija skai¢iuojama naudojant 1 ir 2 lygtis.
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9.2. Galutiné rezultaty israiska
Rezultatai i3 Ig/g perskaic¢iuojami i g/100 litry absoliuciojo alkoholio perskai¢iuojami taikant 4 lygti:
(4) Koncentracija g/100 litry absoliutaus alkoholio =
koncentracija (ug/g) x p x 10/(koncentracija (tiirio proc.)) x 1 000,
¢iap = tankis kg/m>.
Rezultatai pateikiami 3 reik§mingais skaitmenimis ir bent vienos desimtosios tikslumu, pvz., 11,4 g/100
litry absoliutaus alkoholio.
10. Kokybés uZtikrinimas ir kontrolé (naudojama patvirtintam metodui)
Taikant (2) lygti, apskai¢iuojama kiekvieno Salutinio junginio, esancio kokybés kontrolés etaloniniuose tirpa-
luose, paruostuose taikant 8.1.1-8.1.4 metodikas, koncentracija. Naudojant (3) lygti, apskai¢iuojama iesko-
mosios vertés regeneravimo procentiné dalis. Jei kiekvieno $alutinio junginio analizés rezultatas yra lygus
teorinei vertei + 10 %, analiz¢ galima testi. Priesingu atveju, turéty buti daromas tyrimas, siekiant nustatyti
netikslumo priezastj, ir prireikus taikomas taisomasis veiksmas.
11. Metodo efektyvumo charakteristikos (preciziskumas)
Tarplaboratorinio bandymo statistiniai rezultatai. Lentelése pateikiamos $iy junginiy vertés: etanalio, etilace-
tato, acetalio, viso etanalio, metanolio, butan-2-olio, propan-1-olio, butan-1-olio, 2-metilbutan-1-olio, 3-
metilbutan-2-olio.
Sie duomenys buvo gauti darant tarptautinj metodo efektyvumo charakteristiky tyrima, vykdyta pagal tarp-
tautines suderintas metodikas.
Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997
Laboratorijy skaicius 32
Eminiy skai¢ius 5
Analité etanalis
Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 28 26 27 27 28
Rikty skaicius (laboratorijy) 2 4 3 3 2
Priimty rezultaty skaicius 56 52 54 54 56
Vidutiné verté(X)pg/g 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6
13,8 (% 52,2 ()
Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 3,3 1,9 6,8 4,1 3,6
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 5,2 2,6 5,2 15,8 8,9
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 9,3 53 19,1 11,6 10,1
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 12 14 22 6,8 8,9
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

Eminiy tipas

A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

B Vy3niné; aklieji dvigubi éminiai.

C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.

D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai ().

E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).
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Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skaicius 5

Analité etilacetatas

Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 24 24 25 24 24
Rikty skaicius (laboratorijy) 2 2 1 2 2
Priimty rezultaty skaicius 48 48 50 48 48
Vidutiné verté(X)pg/g 96,8 1046 120,3 112,5 99,1
91,8 (¥ 117,0 ()

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 6,2 40,7 7,2 58 7,3
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0
Eminiy tipas
A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.
B Vysniné; aklieji dvigubi éminiai.
C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.
D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai ().
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).

Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skai¢ius 5

Analité acetalis

Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 20 21 22 17 21
Rikty skaicius (laboratorijy) 4 3 2 4 3
Priimty rezultaty skaicius 40 42 44 34 42
Vidutiné verté(x)pg/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60 (*) 28,3 (%)

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 1,6 2,4 4,4 2,3 53
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7

Eminiy tipas

A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

B Vy3niné; aklieji dvigubi éminiai.

C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.

D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verc¢iy éminiai (¥).
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (*).




03/31 t. Europos Sgjungos oficialusis leidinys 147

Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skaicius 5

Analité visas etanalis

Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 23 19 22 21 22
Rikty skaicius (laboratorijy) 1 5 2 3 2
Priimty rezultaty skaicius 46 38 44 42 44
Vidutiné verté(X)pg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7
15,8 (% 61,8 (*)

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 13 15 24,1 7.3 9,0
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2
Eminiy tipas
A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.
B Vysniné; aklieji dvigubi éminiai.
C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.
D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).

Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skaicius 5

Analité metanolis

Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 26 27 27 28 25
Rikty skaicius (laboratorijy) 4 3 3 1 4
Priimty rezultaty skaicius 52 54 54 56 50
Vidutiné verté(X)pg/g 319,8 2 245 1326 83,0 18,6
61,5 (*) 28,9 (%)

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 4,4 27 22 1,5 1,3
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 13 99 60 4,5 2,8
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

Eminiy tipas

A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

B Vy3niné; aklieji dvigubi éminiai.

C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.

D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai ().
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).
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Tarplaboratoriniy bandymy metai
Laboratorijy skaicius

Eminiy skaicius

1997

32
4

Analité butan-2-olis
Eminiai A B C E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 21 27 29 22
Rikty skaicius (laboratorijy) 4 3 1 3
Priimty rezultaty skaicius 42 54 58 44
Vidutiné verté(X)pg/g 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12 (%)
Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 0,40 2,2 0,87 0,64
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 6,8 0,9 3,2 6,4
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 1,1 6,1 2,5 1,8
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 0,89 13 3,2 0,87
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 15,2 5,1 11,5 8,7
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Eminiy tipas
A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.
B Vysniné; aklieji dvigubi éminiai.
C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai ().
Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997
Laboratorijy skaicius 32
Eminiy skai¢ius 5
Analité propan-1-olis
Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 29 27 27 29 29
Rikty skaicius (laboratorijy) 2 4 3 2 2
Priimty rezultaty skaiius 58 54 54 58 58
Vidutiné verté(X)pg/g 86,4 3541 159,1 272,1 177,1
229,3 (%) 222,1 (%)
Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 5,3 150 6,5 9,0 8,1
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Eminiy tipas

A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

B Vy3niné; aklieji dvigubi éminiai.

C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.

D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai ().
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).




03/31 t. Europos Sgjungos oficialusis leidinys 149

Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skai¢ius 5

Analité propan-1-olis

Eminiai A B C

Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 20 22 22
Rikty skaicius (laboratorijy) 4 4 6
Priimty rezultaty skaicius 40 44 44
Vidutiné verté(X)pg/g 3,79 5,57 7,54
Pakartojamumo standartinis nuokrypis (S1) pg/g 0,43 0,20 0,43
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 11,2 3,6 5,6
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 1,1 0,6 1,2
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 0,59 0,55 0,82
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 15,7 9,8 10,8
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 1,7 1,5 2,3
Eminiy tipas
A Brendis; aklicji dvigubi éminiai.
B Vysniné; aklieji dvigubi éminiai.
C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.

Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skaicius 5

Analité 2-metilpropan-1-olis

Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 28 31 30 26 25
Rikty skaicius (laboratorijy) 3 0 1 5 6
Priimty rezultaty skaicius 56 62 60 52 50
Vidutiné verté(%)pg/g 174,2 11,7 185,0 291,0 115,99
246,8 (*) 133,87 (%)

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Eminiy tipas

A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

B Vy3niné; aklieji dvigubi éminiai.

C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.

D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai ().
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).
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Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skai¢ius 5

Analité 2-metilbutan-1-olis

Eminiai A B c D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 25 26 25 27 25
Rikty skaicius (laboratorijy) 3 2 3 1 2
Priimty rezultaty skaicius 50 52 50 54 50
Vidutiné verté(X)pg/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
452 (%) 61,5 (%)

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 7,4 3,8 6,6 4,7 4,5
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Eminiy tipas
A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.
B Vysnine; aklieji dvigubi éminiai.
C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.
D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verc¢iy éminiai (¥).
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).

Tarplaboratoriniy bandymy metai 1997

Laboratorijy skaicius 32

Eminiy skai¢ius 5

Analité 3-metilbutan-1-olis

Eminiai A B C D E
Laboratorijy, atmetus riktus, skaicius 23 23 24 27 21
Rikty skaicius (laboratorijy) 5 5 4 1 6
Priimty rezultaty skaicius 46 46 48 54 42
Vidutiné verté(X)pg/g 459,4 2427 288,4 142,2 2123
120,4 (% 245,6 (*)

Pakartojamumo standartinis nuokrypis (Sr) pg/g 5,0 2,4 3,4 2,4 3,2
Pakartojamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDr) % 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
Pakartojamumo ribiné verté (r) pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Atkuriamumo standartinis nuokrypis (SR) pg/g 29,8 13 21 8,5 6,7
Atkuriamumo santykinis standartinis nuokrypis (RSDR) % 6,5 52 7,3 6,5 2,9
Atkuriamumo ribiné verté (R) pg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

Eminiy tipas

A Brendis; aklieji dvigubi éminiai.

B Vysniné; aklieji dvigubi éminiai.

C Grapa; aklieji dvigubi éminiai.

D Viskis; dviejy skirtingy koncentracijos verc¢iy éminiai (¥).
E Romas; dviejy skirtingy koncentracijos verciy éminiai (¥).




