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L 333/20 IL-GURNAL UFFICJALI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE] 29.12.2000

IR-REGOLAMENT TAL-KUMMISSJONI (KEE) Nru 2870/2000
tad-19 ta’ Dicembru 2000

1i jistabbilixxi I-metodi Komunitarji ta’ referenza ghall-analizi tax-xorb spirituz

IL-KUMMISSJONI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE]

Wara li kkunsidrat it-Trattat li jistabbilixxi [-Komunita
Ewropea,

Wara li kkunsidrat ir-Regolament tal-Kunsill (KEE) Nru
1576/89 tad-29 ta’ Mejju 1989 li jipprovdi r-regoli generali
ghad-definizzjoni, id-deskrizzjoni u l-prezentazzjoni tax-xorb
spirituz ('), kif l-ahhar emendat bl-Att ta’ l-Adezjoni ta’ I-
Awstrija, il-Finlandja u l-Isvezja, u b'mod partikolari I-
Artikolu 4(8) tieghu

Billi:

(1)  L-Artikolu 4(8) tar-Regolament (KEE) Nru 1576/89
jipprovdi illi jigu adottati I-metodi li jridu jintuzaw ghall-
analizi tax-xorb  spirituz. Il-metodi tar-riferiment
ghandhom jintuzaw sabiex jigi zgurat it-tharis tar-
Regolament (KEE) Nru 1576/89 u r-Regolament tal-
Kummissjoni (KEE) Nru 1014/90 tal-24 ta’ April 1990 li
jistabbilixxi r-regoli ddettaljati ta’ implimentazzjoni, id-
deskrizzjoni u l-prezentazzjoni tax-xorb spirituz (%), kif I-
ahhar emendat bir-Regolament (KE) Nru 2140/98 (),
meta jsir kull kontroll uffigjali jew fil-kaz ta’ kull
kontroversja.

(2)  Safejn u sakemm huwa possibbli, ikun utili li jigu
adottati u deskritti bhala metodi analitici Komunitarji
tar-riferiment il-metodi kkonoxxuti b’mod generali.

(3)  Sabiex jitgiesu l-avvanzi xjentifici u tad-differenzi fit-
taghmir tal-laboratorji uffi¢jali, ghandu jkun permess I-
uzu ta’ metodi msejsa fuq principji tal-kejl ghajr dawk
tal-metodi ta’ riferiment deskritti fl-Anness ta’ ma’ hawn
taht ir-responsabbilta tad-direttur tal-laboratorju, meta
dawn il-metodi joffru garanziji adegwati rigward ir-
rizultati u b'mod partikolari jissodisfaw il-kriterji fissati
fl-Anness mad-Direttiva tal-Kunsill 85/591/KEE tal-20 ta’
Dicembru 1985 li tirrigwarda l-introduzzjoni ta’ metodi
Komunitarji tat-tehid tal-kampjuni u ta’ l-analizi sabiex
jigu monitorjati l-oggetti ta’ l-ikel mahsuba ghall-konsum
mill-bniedem () u jekk jista’ jintwera illi l-varjazzjoni fl-
ezattezza, l-abbilta tat-tennija u r-riproducibbilta tar-
rizultati miksuba jkunu fil-limiti ta’ dawk miksuba bl-
uzu tal-metodi tar-riferiment deskritti fdan ir-Regola-
ment. Jekk tigi sodisfatta din il-kondizzjoni, ghandu jkun
permess l-uzu ta’ metodi analitici ohra. Madankollu,
huwa importanti li jigi specifikat illi fkazi ta’ kontro-
versja, metodi ohra ma jridux jibdlu I-metodi tar-

riferiment.
() GU L 160, tat-12.6.1989, p. 1.
() GU L 105, tal-25.4.1990, p.- 9.
() GU L 270, tas-7.10.1998, p. 9.
() GU L 372, tal-31.12.1985, p. 50.

(4 I-mizuri pprovvduti fdan ir-Regolament huma skond I-
opinjoni tal-Kumitat ta’ I-Implimentazzjoni tax-Xorb
Spirituz,

ADOTTAT DAN IR-REGOLAMENT:

Artikolu 1

II-metodi Komunitarji tar-riferiment ghall-analizi tax-xorb
spirituz sabiex tigi zgurata l-konformita mar-Regolament (KEE)
Nru 1576/89 u r-Regolament (KEE) Nru 1014/90:

— meta jsir kull kontroll uffi¢jali, jew
— fil-kaz ta’ kontroversja,

ghandhom ikunu dawk iddikjarati fl-Anness ta’ ma’ hawn.

Artikolu 2

Minkejja l-ewwel inc¢iz ta’ l-Artikolu 1, ghandhom ikunu
permessi metodi analitici ohra, taht ir-responsabbilta tad-
direttur tal-laboratorju, bil-kondizzjoni illi l-ezattezza u I
precizjoni (il-kapacita tat-tennja u r-riproducibbilta) tal-metodi
jkunu mill-inqas ekwivalenti ghal dawk tal-metodi analitici tar-
riferiment rilevanti moghtija fl-Anness.

Artikolu 3

Meta l-metodi analitici Komunitarji tar-riferiment ma jkunx
stabbiliti ghall-kxif u l-kwantifikazzjoni tas-sustanzi li jkunu
fxarba spirituza partikolari, ghandhom jintuzaw il-metodi li

gejjin:
(a) il-metodi analiti¢i li huma vvalidati sa proceduri kkonox-

xuti internazzjonalment u b'mod partikolari jissodisfaw il-
kriterji ffisati fl-Anness mad-Direttiva 85/591/KEE;

(b) il-metodi analitici li jikkonformaw ma’ l-istandards irrak-
kommandati ta’ 1-Organizzazzjoni Internazzjonali ta’ I-
Istandardizazzjoni (ISO);

() il-metodi analiti¢i kkonoxxuti mill-Assmblea Generali ta’ I-
Uffic¢ju Internazzjonali tad-Dwieli u I-Inbid (OIV) u
ppublikati minn dan l-ufficcju;

(d) fin-nuqqas ta’ metodu kif indikat fil-(a), fil-(b) jew fic-(¢),
ghar-raguni ta’ l-ezattezza, il-kapacita tat-tennija u r1-
reproducibbilta:

— metodu analitiku approvat mill-Istat Membru inte-
ressat,

— meta mehtieg, kull metodu analitiku iehor xieraq.
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Artikolu 4

Ghall-ghanijiet ta’ dan ir-Regolament:

() “il-limitu tal-kapacita tat-tennija” ghandu jkun il-valur
inqas jew ugwali li ghalih id-differenza assoluta bejn ir-
rizultati ta’ Zewg testijiet miksuba taht il-kondizzjonijiet
tal-kapacita tat-tennija (l-istess operatur, l-istess apparat, I-
istess laboratorju u intervall qasir taz-zmien) tista’ tkun
mistennija li jkollha l-probabbilita ta’ 95 % gISO 3534-
1h;

(b) “il-limitu tar-riproducibbilta” ghandu jkun il-valur inqas
jew egwali li ghalih id-differenza assoluta bejn ir-rizultati
ta’ zewg testijiet miksuba taht il-kondizzjonijiet tar-

reproducibbilta (operaturi differenti, apparat differenti,
laboratorji differenti) tista’ tkun mistennija li jkollha I-
probabbilta ta’ 95 % gISO 3534-1h;

(¢) “ezattezza™ ghandha tkun il-qrubija tal-gbil bejn ir-rizultat
ta’ test u u l-valur tar-riferiment accettat gISO 3534-1h.
Artikolu 5

Dan ir-Regolament ghandu jidhol fis-sehh fis-seba’ jum wara I-
publikazzjoni tieghu fil-Gurnal Uffigjali tal-Komunitajiet Ewropej.

Ghandu jibda japplika mill-1 ta’ Jannar 2001.

Dan ir-Regolament ghandu jkun jorbot fl-intier tieghu u japplika direttament fl-Istati Membri

kollha.

Maghmul fi Brussell, fid-19 ta’ Dicembru 2000.

Ghall-Kummissjoni
Franz FISCHLER

Membru tal-Kummissjoni
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VI
VI
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L-ANNESS

ID-DESKRIZZJONI TAL-METODI ANALITICI TAR-RIFERIMENTI-qawwa alkolika skond il-volum

Kif jigu stabbiliti s-sustanzi volatili u I-metanol

L-Appendi¢i I: It-Thejjija tad-distillat

L-Appendici II:  11-Kejl tad-densita tad-distillat

— I-Metodu A = Il-Piknometrija

— [I-Metodu B = Id-Densimetrija elettronika

— II-Metodu C = Id-Densimetrija bl-uzu tal-mizien idrostatiku

Kif jigi stabbilit l-estratt niexef totali bil-gravimetrija

Kif jigu stabbiliti s-sustanzi volatili u I-metanol

Rimarki Generali

[I-Kongeneri volatili:

l-aldeidi, l-alkoli oghla, l-etil acetat u l-metanol (kromatografija bil- gass)
L-Acidita volatili (p.m.)

L-ac¢idu idro¢janiku (p.m.)

L-Anetol (p.m.)

It-tipi totali taz-Zokkor (p.m.)

L-Isfar tal-bajd (p.m.)
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L. KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA SKOND IL-VOLUM FIX-XORB SPIRITUZ
Introduzzjoni
II-metodu tar-riferiment jinkludi zewg Appendici:
L-appendic¢i I.  It-thejjija tad-distillat
L-Appendici II: ~ 1l-kejl tad-densita tad-distillat

1. L-Iskop

Il-metodu huwa xieraq ghalbiex jistabbilixxi l-qawwa alkolika reali skond il-volum fix-xorb spirituz.

2. Ir-Riferimenti Normattivi

L-ISO 3696:1987: L-ilma ghall-uzu analitiku fil-laboratorju - l-ispecifikazzjonijiet u I-metodi tat-testijiet.

3. It-termini u d-definizzjonijiet
3.1. It-temperatura tar-riferiment:
It-temperatura tar-riferiment sabiex tigi stabbilita l-qawwa alkolika skond il-volum, id-densita u l-gravita
specifika tax-xorb spirituz hija 20°C.
Nota 1: L-espressjoni “ftemperatura ta’ t°C" hija rizervata ghal meta jigu stabbiliti kollha (id-densita jew il-
gawwa alkolika skond il-volum) espressi ftemperatura ghajr it-temperatura tar-riferiment ta’ 20°C.

3.2. Id-Densita:

Id-densita hija l-massa ghal kull unitd tal-volum in vacuo fix-xorb spirituz ftemperatura ta’ 20 °C. Hija
espressa fkilogrammi ghal kull metru kubu u s-simbolu taghha huwa 1,,°C jew 11,,.

3.3. [I-Gravita specifika:

Il-gravita specifika hija l-proporzjon, espress bhala numru decimali, tad-densita tax-xorb spirituz
ftemperatura ta” 20 °C mad-densita ta’ l-ilma fl-istess temperatura. Hija murija bis-simbolu d, .- jew dy,
50 jew semplicement d meta ma jkunx hemm l-ebda possibbilta ta” konfuzjoni. l-karatteristika 1i kienet
imkejla trid tkun specifikata fuq ic-certifikat ta’ l-assagg bl-uzu biss tas-simboli definiti hawn fuq.

Nota 2: Huwa possibbli li tinkiseb il-gravita specifika mid-densita fi,, ftemperatura ta’ 20 °C:
Pao 998,203 X dy = P,o/998,203
fejn id-998,203 huwa d-densita ta’ I-ilma ftemperatura ta’ 20 °C.

3.4. II-qawwa alkolika reali skond il-volum:

Il-qawwa alkolika reali skond il-volum tax-xorb spirituz hija egwali ghan-numru ta’ litri ta’ l-etil alkol li jkun
jinsab £100 1 ta’ tahlita ta’ l-ilma ma’ l-alkohol li jkollha l-istess densita bhall-alkol jew l-ispirtu wara d-
distillazzjoni. Il-valuri tar-riferiment ghall-qawwa ta’ l-alkol skond il-volum (% vol) ftemperatura ta’ 20 °C
kontra d-densita ftemperatura ta’ 20 °C ghal tahlitiet differenti ta’ l-ilma ma’ l-alkohol li jridu jintuzaw huma
dawk moghtija fit-tabella internazzjonali adottata mill-Organizzazzjoni Internazzjonali tal-Metrologija Legali
fir-Rakkommandazzjoni taghha Nru 22.

L-ekwazzjoni generali li ghandha x'tagsam mal-qawwa alkolika skond il-volum u d-densita ta’ tahlita ta’ ilma
ma’ l-alkol ftemperatura partikolari hija moghtija fil-pagna 40 tal-Kapitolu 3 “Il-qawwa alkolika skond il-
volum” ta’ I-Anness mar-Regolament tal-Kummissjoni (KEE) Nru 2676/90 (GU L 272, tat-3.10.1990, p. 1)
jew fil-manwal tal-metodi ta’ l-analizi tal-OIV (1994) (p. 17).

Nota 3: Ghall-likuri u I-kremi li taghhom huwa difficli li jitkejjel il-volum bl-ezatt, irid jintizen il-kampjun u
l-qawwa alkolika tigi kkalkolata l-ewwel skond il-massa.

[I-formola ta’ konverzjoni:
Il-formola ta’ konverzjoni

ASM (% mass) x P, (Il -kampjun)
P,,(alcohol)

Il-qawwa alkolika skond il-volum (% vol) =

fejn ASM = il-qawwa alkolika skond il-massa,
P,, (alkol) = 789,24 kg/m?

4, Il-prin¢ipju

Wara d-distillazzjoni, il-qawwa alkolika skond il-volum tad-distillat tigi stabbilita bil-piknometrija, id-
densimetrija elettronika, jew id-densimetrija bl-uzu ta’ miZien idrostatiku.
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3.1.

3.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.3.1.

6.1.

L-APPENDICI I: IT-THEJJIJA TAD- DISTILLAT
L-iskop

II-metodu huwa addattat ghat-thejjija tad-distillati li ghandhom jintuzaw sabiex tigi stabbilita I-qawwa
alkolika reali skond il-volum tax-xorb spirituz.

Il-prin¢ipju

L-ispirti jigu ddistillati ghalbiex jigu mifruda l-etil alkol u komponenti ohra volatili mill-materjal estrattiv (is-
sustanzi li ma jiddistillawx).

Ir-Reagenti u 1-Materjali
ll-granuli ta’ kontra l-hbit ma’ xulxin.

L-emulsjoni kkoncentrata ta’ kontra r-raghwa (ghall-likuri krema).

L-apparat u t-taghmir

L-apparat normali tal-laboratorju u b'mod partikolari dan li gej:

Banju ta’ l-ilma li kapaéi jinzamm bejn il-10°C u 1-15-il °C.

Banju ta’ l-ilma li kapaci jinzamm ftemperatura ta’ 20°C (+/-0,2°C).

Fjasketti volumetri¢i tal-Klassi A, ta” 100 ml u 200 ml, li jkun gew iccertifikati ghal 0,1 % u 0,15 %
rispettivament.

L-apparat tad-distillazzjoni:

Il-htigijiet generali

L-apparat tad-distillazzjoni jrid jissodisfa l-ispecifikazzjonijiet li gejjin:

— in-numru tal-gonot ma jridx ikun aktar mill-minimu strett mehtieg sabiex jizgura illi s-sistema ma

tnixxix, l-inkluzjoni ta’ mekkanizmu mahsub sabiex jipprevjieni l-primitura (it-tkaxkir tal-likwidu jaghli
mill-fwar) u sabiex jirregolarizza r-rata tad-distillazzjoni tal-fwar mghobbi bl-alkohol,

— il-kondensazzjoni rapida u kompleta tal-fwar ta’ l-alkohol,
— il-gbir tal-frazzjonijiet ta’ l-ewwel distillazzjoni fmedju ilmi.

— Is-sors tas-shana jrid jintuza b’diffuser tas-shana addattat ghalbiex jipprevjieni kull reazzjoni pirogenikali
tinvolvi I-materjal estrattiv.

Ezempju ta’ apparat addattat tad-distillazzjoni huwa muri fil-Figuralu jinkludi I-partijiet li gejjin:
— fjaskett bil-qiegh ittundjat, ta’ litru 1, b’gonta tal-hgieg immattjat standardizzat,
— kolonna tar-rettifikazzjoni ta'mill-ingas 20 ¢m gholi (kolonna Vigreux, per ezempju),

— konnettur minkeb b’kondensatur bix-xifer dritt ta’ xi 10 ¢m tul (kondensatur tat-tip West) iffittjat
vertikalment,

— koljatura tat-tkessih, ta’ 40 ¢m tul,

— tubu mtawwal, li jiehu d-distillat lejn il-qiegh ta’ fjaskett tal-gbir iggradat li jkun fih ammont Zzghir ta’
ilma.

Nota: L-apparat deskritt hawn fuq huwa mahsub ghal kampjun ta’ mill-inqas 200 ml. Madankollu, kampjun
izghar (ta’ 100 ml) jista’ jigi distillat bl-uzu ta’ fjaskett izghar tad-distillazzjoni, sakemm jintuzaw ras
ghal kontra t-titjir ta’ l-ilma jew mekkanizmu iehor li jipprevjieni t-tkaxkir ta’ I-ilma.

Il-hazna tal-kampjuni tat-test

ll-kampjuni ghandhom jinhaznu ftemperatura tal-kamra qabel l-analizi.

Il-procedura

Kumment preliminari:

Id-distillazzjoni tista’ wkoll tkun bil-procedura ppubblikata mill-TUPAC (1968).
Il-verifika ta’ l-apparat tad-distillazzjoni:

L-apparat uzat ghandu jkun kapaci ghal dan li gej:

Id-distillazzjoni ta’ 200 ml ta’ tahlita ta’ ilma ma’ l-alkol b’koncentrazzjoni maghrufa qrib i-50 % vol ma
tridx tikkawza telf ta’ alkohol ta’ aktar minn 0,1 % vol.
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6.2.

6.3.

Ix-xorb spirituz b'qawwa alkolika taht 1-50 % vol.
Kejjel 200 ml ta’ l-ispirtu fil-fjaskett volumentriku.
Irregistra t-temperatura ta’ dan il-likwidu, jew zommha ftemperatura standard (20°C).

Ferragh il-kampjun fil-fjaskett tal-giegh ittundjat ta’ l-apparat tad-distillazzjoni u lahlah il-fiaskett volumetriku
bi tliet alikwoti b’kull wahda ta’ madwar 20 ml ta’ ilma distillat. Zid kull alikwota ta’ l-ilma tat-tlahlih mal-
kontenut tal-fjaskett tad-distillazzjoni.

Nota: Din id-dilwita ta’ 60 ml hija bizzejjed ghall-ispirti li jkun fihom angas minn 250 g ta’ estratt niexef
ghal kull litru. Inkella, sabiex tipprevjieni l-pirolisi, il-volum ta’ I-ilma tat-tlahlih irid ikun mill-anqas
70 ml jekk il-koncentrazzjoni ta’ l-estratt niexef tkun 300 gfl, 85 ml ghal kull 400 g/l ta’ l-estratt
niexef, u 100 ml ghal kull 500 g/l ta" l-estratt niexef (uhud mil-likuri jew mill-kremi tal-frott).
Aggusta dawn il-volumi proporzjonalment ghall-volumi tal-kampjuni differenti.

Zid ftit granuli ta’ kontra l-hbit ma’ xulxin (3.1) (u ta’ kontra r-raghwa ghall-likuri tal-krema).

Ferragh 20 ml ta’ ilma distillat fil-fiaskett volumetriku ta’ 200 ml i jrid jigi wzat biex izomm id-distillat.
Dan il-fjaskett irid mbaghad jitqieghed fbanju ta’ l-ilma kiesah (4.1) (minn 10 sa 15-il °C ghax-xorb spirituz
bit-toghma ta’ l-anizetta).

Iddistilla, filwaqt li tevita t-tkaxkir u l-hruq faham, billi kultant thawwad il-kontenut tal-fjaskett, sakemm il-
livell tad-distillat ikun ftit millimetri taht il-marka tal-kalibrazzjoni tal-fiaskett volumetriku.

Meta t-temperatura tad-distillat tkun tnizzlet sa qrib iz-0,5°C tat-temperatura originali tal-likwidu, zid sal-
marka bl-ilma ddistillat u hallat sew.

Dan id-distillat jintuza sabiex tigi stabbilita I-qawwa alkolika skond il-volum (Appendici II)
Ix-xorb spirituz b’qawwa alkolika ta’ iktar minn 50 % vol.

Kejjel 100 ml mix-xorb spirituz fi fjaskett volumetriku ta’ 100 ml u ferragh fil-fiaskett tal-giegh ittundjat ta’
l-apparat tad-distillazzjoni.

Lahlah il-fjaskett volumetriku numru ta’ drabi bl-ilma ddistillat u Zid it-tlahlih mal-kontenut tal-fjaskett tad-
distillazzjoni bil-qiegh ittundjat. Uza bizzejjed ilma sabiex izzid il-kontenut tal-fjaskett sa madwar 230 ml.

Ferragh 20 ml ta’ l-ilma ddistillat fil-fiaskett volumetriku ta’ 200 ml Ii jrid jigi wzat ghalbiex izomm id-
distillat. Dan il-fjaskett irid imbaghad jitqieghed fil-banju ta’ I-ilma kiesah (4.1) (minn 10 sa 15-il °C ghax-
xorb spirituz bit-toghma ta’ l-anisetta).

Iddistilla, billi kultant thawwad il-kontenut, sakemm il-livell tad-distillat ikun ftit millimetri taht il-marka tal-
kalibrazzjoni tal-fjaskett volumetriku ta’ 200-ml.

Meta t-temperatura ta’ dan id-distillat tkun tnizzlet sa qrib i2-0,5°C tat-temperatura originali tal-likwidu, zid
sal-marka bl-ilma ddistillat u hallat sewwa.

Dan id-distillat jintuza sabiex tigi stabbilita I-qawwa alkolika skond il-volum (Appendici II)

Nota: 1l-qawwa alkolika skond il-volum tax-xorb spirituz hija d-doppju tal-qawwa alkolika tad-distillat.
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APPENDICI II: IL-KEJL. TAD-DENSITA TAD-DISTILLAT

IL-METODU A: KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA REALI SKOND IL-VOLUM TAX-XORB
SPIRITUZ - IMKEJJEL BIL-PIKNOMETRIJA

Al. Il-prin¢ipju

ll-qawwa alkolika skond il-volum tinkiseb mid-densita tad-distillat imkejla bil-piknometrija.

A2. Ir-Reagenti u -Materjali

Matul l-analizi, ghajr jekk iddikjarat xorta ohra, uza biss reagenti ta’ grad analitiku konoxxut u ilma ta’ mill-
inqas il-grad 3 kif iddefinit f1-3696:1987.

A2.1. Is-soluzzjoni tal-klorur tas-sodju (2 % w/v)

Sabiex thejji litru 1, izen 20 g tal-klorur tas-sodju u dewweb sa litru 1 bl-uzu ta’ I-ilma.

A3, L-apparat u t-taghmir

L-apparat tas-soltu tal-laboratorju u b'mod partikolari dan li gej.
A3.1. Mizien analitiku li kapaci jagra sa 0,1 mg.

A3.2. Termometru, b'gonta tal-hgieg immattjat, ikkalibrat fparti minn kull 10 ta’ grad minn 10 sa 30 °C. Dan it-
termometru ghandu jkun iccertifikat u vverifikat ma’ termometru certifikat.

A3.3. Piknometru tal-hgieg tal-Pyrex tal-kapacita ta’ 100 ml volum iffittjat b'termometru ta’ hgieg immattjat li jista’
jinqala (A.3.2). Il-piknometru ghandu tubu fil-genb ta’ 25 mm tul u 1 mm (massimu) fid-dijametru intern li
jintemm b’gonta konikali mmattjata. Jistghu jintuzaw piknometri ohra kif deskritti fl-3507, p.e. ta’ 50 ml
jekk xieraq.

A3.4. Fjaskett tat-tara ta’ l-istess volum estern (sa qrib 1 ml) bhall-piknometru u b'massa dags il-massa tal-
piknometru mimli b’likwidu ta’ densita 1,01 (is-soluzzjoni tal-klorur tas-sodju A.2.1).

A3.5. Gakketta izolata termalment Ii tiffittja ezatt il-korp tal-piknometru.

Nota 1: Il-metodu sabiex jigu stabbiliri d-densitajiet in vacuo ta’ l-ispirti jitlob ghall-uzu ta’ mizien b'zewg
kefef, piknometru u fjaskett tat-tara ta’ l-istess volum estern fuq barra sabiex jikkancella l-effett ta’
tal-galleggjament ta’ l-arja fkull mument. Dan il-metodu semplici jista” jigi applikat bl-uzu ta’
mizien b’keffa wahda sakemm il-fjaskett tat-tara jerga’ jintizen sabiex jigu mmonitorjati l-bidliet fil-
galleggjament ta’ l-arja matul il-hin.

A4 Il-procedura

Kummenti preliminari:
Il-procedura li gejja hija deskritta ghall-uzu ta’ piknometru ta’ 100-ml sabiex tigi stabbilita I-qawwa alkolika;

din taghti l-akbar precizjoni. Madankollu, huwa possibbli li jintuza piknometru izghar, per ezempju ta’
50 ml.

A4l [l-kalibrazzjoni tal-piknometru
Il-piknometru jigi kkalibrat billi jigu stabbiliti l-parametri li gejjin:
— it-tara tal-piknometru battal,

— il-volum tal-piknometru ftemperatura ta’ 20°C,

— il-massa tal-piknometru mimli bl-ilma ftemperatura ta’ 20 °C,
A.4.1.1.  I-kalibrazzjoni bl-uzu ta’ mizien ta’ keffa wahda:

Istabbilixxi:
— il-massa tal-piknomentru nadif u niexef (P),
— il-massa tal-piknometru mimli bl-ilma ftemperatura ta’ t °C (P1),

— il-massa tal-fjaskett tat-tara (TO).

A.4.1.1.1. Izen il-piknometru nadif u niexef (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.

A.4.1.2.3.

Imla I-piknometru b'attenzjoni bl-ilma ddistillat ftempetatura ambjentali u iffittja t-termometru.

Ixxotta battenzjoni I-piknometru u gieghdu fil-gakketta iZolata termalment.Hawwad billi taqleb il-kontenitur
rasu | isfel sakemm il-qari tat-temperatura tat-termometru jkun kostanti.

Iffissa l-piknometru livell max-xifer ta’ fuq tat-tubu tal-genb. Aqra t-temperatura t °C b’attenzjoni u fejn
mehtieg ikkorregi ghal xi inezattezzi fl-iskala tat-temperatura.

Izen il-piknometru mimli bl-ilma (P1).
Izen il-fjaskett tat-tara (TO).

Il-kalkolu
— It-tara tal-piknometru battal = P - m
fejn il-m hija l-massa ta’ I-arja fil-piknometru.
il-m = 0,0012 x (P1 - P)
Nota 2: 12-0,0012 hija d-densita ta’ l-arja niexfa ftemperatura ta’ 20 °C bi pressa ta’ 760 mm Hg

— Il-volum tal-piknometru ftemperatura ta’ 20°C:

Coee = [P1—(P—m)] x Fy, 1

fejn il-F, hija I-fattur ghat-temperatura t °C mehuda mit-Tabella I tal-Kapitolu 1 “Id-Densita u l-gravita
specifika ta’ I-Anness mar-Regolament (KEE) Nru 2676/90 (p. 10).”

11-v,,°C ghandha tkun maghrufa sa l-eqreb 0,001 ml.
— Il-massa ta’ l-ilma fil-piknometru ftemperatura ta’ 20 °C:
Mygec = Viygeex 0,998203
hija d-densita ta’ l-ilma ftemperatura ta’ 20°C.
Nota 3: Meta mehtieg, jista’ jintuza l-valur 0,99715 tad-densita fl-arja u l-qawwa alkolika tigi kalkolata

briferiment ghad-densita li tikkorrispondi fit-tabelli tal-HM Customs and Excise fl-arja.

II-metodu tal-kalibrazzjoni bl-uzu ta’ mizien ta’ zewg keffef

Qieghed il-fjaskett tat-tara fil-keffa tax-xellug u l-piknometru nadif u niexef bit-tapp tieghu tal-gbir fil-keffa
tal-lemin. Ibbilan¢jhom billi tgieghed pizijiet fuq in-naha tal-piknometru: ta’ p grammi.

Imla I-piknometru b'attenzjoni bl-ilma distillat ftemperatura ambjentali u ffittja t-termometru; ixxotta sewwa
l-piknometru u qieghdu fil-gakketta izolata termalment; hawwad billi taqleb rasu 1 isfel il-kontenitur
sakemm il-qari tat-temperatura tat-termometru jkun kostanti.

Aggusta bil-preciz il-piknometru livell max-xifer ta’ fuq tat-tubu tal-genb. Naddaf it-tubu tal-genb, iffittja t-
tapp tal-gbir; aqra t-temperatura t °C b'attenzjoni u meta mehtieg ikkorregi ghalkull inezattezza fl-iskala tat-
temperatura.

Izen il-piknometru mimli bl-ilma, bil-p’ ikun il-piz fi grammi li jwassal ghall-ekwilibriju.

Il-kalkolu

— It-tara tal-piknometru battal = p + m
fejn il-m hija l-massa ta’ I-arja fil-piknometru.
il-m- = 0,0012 x (p- p)

— Il-volum tal-piknometru ftemperatura ta’ 20 °C:
Cope = (P+m-p) xF,1

fejn il-F, hija l-fattur ghat-temperatura t °C mehuda mit-Tabella I tal-Kapitolu 1 “Id-Densitd u I-Gravita
specifika” ta’ I-Anness mar-Regolament (KEE) Nru 2676/90 (p. 10).

11-V, ¢ trid tkun maghrufa sa l-eqreb 0,001 ml.
— Il-massa ta’ l-ilma fil-piknometru ftemperatura ta’ 20°C:
Mypc = ViocM

fejn i2-0,998203 hija d-densita ta’ I-ilma ftemperatura ta’ 20°C.
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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.
A4.2.2.1.
A4.2.2.2.

A5,

A5.1.

Kif tigi stabbilita I-qawwa alkolika tal-kampjun tat-test

A.4.2.1. Bl-uzu ta’ mizien ta’ keffa wahha:

A.4.2.1.1. Izen il-fjaskett tat-tara, piz T1.

Izen il-piknometru bid-distillat imhejji (ara I-Appendici 1), il-P2 huwa l-piz tieghu ftemperatura t °C.

[I-Kalkolu

— dT =TI - TO-

— 11 huwa l-massa tal-piknometru battal fil-mumnet tal-kejl
=P-m + dT

— Il-massa tal-likwidu fil-piknometru ftemperaura ta t °C
=P2-(P-m + dT)

— Id-densita ftemperatura ta’ t °C fi g/ml

— Pee=[Pa— (P—m+dT)][Varee

— Esprimi d-densita ftemperatura ta’ t °C fkilogrammi ghal kull m3 billi timmoltiplika fi .. b’1000, bil-
valur ikun maghruf bhala I-.

— Ikkoregi 1-, sa 20 bl-uzu tat-tabella tad-densitajiet T ghal tahlita ta’ ilma ma’ l-alkohol (it-Tabella II ta’ 1-
Appendici I tal-manwal ta’ I-OIV tal-metodi ta’ analizi (1994), pp. 17-29).

Fit-tabella sib il-linja orizzontali li tikkorrispondi mat-temperatura T fi gradi shah minnufih taht it-t °C,
bl-izghar densita 1 fuq mill-. Uza d-differenza fit-tabella li tinsab taht din id-densita sabiex tikkalkola d-
densita ta’  ta’ l-ispirtu fdin it-temperatura T fi gradi shah.

Billi tuza I-linja shiha tat-temperatura, ikkalkola d-differenza bejn id-densita fi’ fit-tabella immedjatament
il fuq mill-ii, u d-densita kkalkolata fi.

— Iddividi din id-differenza bid-differenza fit-tabella misjuba fuq il-lemin tad-densita . L-Il-kwozjent
jipprovdi l-porzjon dec¢imali tal-qawwa alkolika filwaqt li n-numru shih tal-qawwa alkolika jinsab fil-
quccata tal-kolonna li fiha tinsab id-densita i’ (D,, il-qawwa alkolika).

Nota 4: Alternattivament zomm il-piknometru fil-banju ta’ l-ilma mizmum ftemperatura ta” 20°C (+/-
0,2°C) meta timla sal-marka.

[r-rizultat

Billi tuza d-densita i, ikkalkola l-qawwa alkolika reali bl-uzu tat-tabelli tal-qawwa alkolika identifikati hawn
taht:

It-tabella li taghti l-valur tal-qawwa alkolika skond il-volum (% vol) ftemperatura ta’ 20 °C bhala funzjoni
tad-densita ftemperatura ta’ 20 °C tat-tahlitiet ta’ I-ilma ma’ 1-alkol hija t-tabella internazzjonali adottata mill-
Organizzazzjoni Internazzjonali tal-Metrologija Legali fir-Rakkommandazzjoni taghha Nru 22.

[I-metodu bl-uzu ta’ mizien ta’ keffa wahha:
Izen il-piknometru bid-distillat imhejji (Ara t-Ttagsima I, il-p* hija I-massa f’temperatura ta’ t °C.
1I-Kalkolu
— Il-massa tal-likwidu fil-piknometru ftyemperatura ta’ t °C
=p+m-p
— Id-densita ftemperatura ta’ t °C fi g/ml

Pee=(p+m-p)[Vare

— Esprimi d-densitd ftemperatura ta’ t °C fkilogrammi ghal kull m* u wettaq il-korrezzjoni tat-temperatura
biex tikkalkola I-qawwa alkolika ftemperatura ta’ 20 °C, kif indikat hawn fuq ghall-uzu tal-mizien b'keffa
wahda.

Il-karatteristici tal-metodu tat-twettiq tax-xoghol (il-precizjoni)

Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

L-informazzjoni li gejja giet miksuba minn studju tat-twettiq tax-xoghol ta’ metodu internazzjonali imwettaq
skond roceduri miftichma internazzjonalment g1h g2h.
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Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 20

In-Numru tal-kampjuni 6

Tl-Kampjuni A B ¢ D E F
In-Numru tal-laboratorjimizmuma waral-eliminazzjoni ta’ dawkli 19 20 17 19 19 17
geghdin 'il barra
In-Numru ta’ dawk li kienu'il barra (laboratorji) 1 - 2 1 1 3
In-Numru tar-rizultatiaccettati 38 40 34 38 38 34
[-Valur medju(%)% vol 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51( 42,93¢ | 4573 | 63,03¢

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija(r) % vol 0,106 0,176 0,72 0,103 0,171 0,190
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacita tat-tennija (r) (%) 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
[I-Limitu tal-kapacita tat-tennija () £% vol 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) % vol 0,132 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
Id-Devjazzjoni relattiva tar-riproducibbilta(g) (%) 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
[I-Limitu tar-riproducibbilta() £% vol 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

It-Tipi tal-kampjuni

IO

Ir-Rum: livell maqsum (¥)

II-Likuri tal-Frott: livell maqsum (*)
11-Brandy: duplikati ghomja
11-Whisky: duplikati ghomja
1I-Grappa: livell magsum (*)
L-Aquavit: livell maqsum (*)

IL-METODU B: KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA REALI SKOND IL-VOLUM TAX-XORB

SPIRITUZ

B.1.

B.2.

B.2.1.
B.2.2.

B.3

IMKEJJEL BID-DENSIMETRIJA ELETTRONIKA (IBBAZATA FUQ L-OXXILLAZZJONI TA’ FREK-
WENZA REZONANTI TA’ KAMPJUN FCELLOLA TA’ L-OXXILLAZZJONI)

Il-prin¢ipju

Id-densita tal-likwidu tigi stabbilita bil-kejl elettroniku ta’ l-oxxillazzjonijiet ta” tubu-U li jivvibra. Sabiex
jitwettaq dan il-kejl, il-kampjun jigi mizjud ma’ sistema li toxxilla, li -frekwenza specifika ta’ oxxillazzjoni
taghha tigi hekk immodifikata bil-massa mizjuda.

Ir-Reagenti u -Materjali

Matul l-analizi, ghajr jekk iddikjarat xorta ohra, uza biss ir- reagenti ta’ grad analitiku kkonoxxut u ilma ta’
mill-inqas il-grad ta’ 3 kif iddefinit fl-ISO 3696:1987.

L-Acetone (SAK 666-52-4) jew l-alkol assolut

Arja niexfa.

L-apparat u t-taghmir
L-apparat tas-soltu tal-laboratorju u b'mod partikolari dan li gej:
Densimetru b'wirja digitali

Densimetru elettroniku biex jitwettqu dawn il-mizuri irid ikun kapaci jesprimi d-densita fi g/ml sa 5 hames
postijiet decimali.

Nota 1: Id-densimetru ghandu jitgieghed fuq stand perfettament stabbli li jkun izolat mill-vibrazzjonijiet
kollha.

Ir-regolazzjoni tat-temperatura

It-twettiq tax-xoghol tad-densimetru huwa validu biss jekk i¢-cellola tal-kejl tigi mghaqqda ma’ regolatur tat-
temperatura mibni minn gewwa li jista’ jikseb l-istess stabbilita tat-temperatura ta’ +/- 0,02 °C jew ahjar.

Nota 2: Is-settjar preciz u l-monitoragg tat-temperatura fic-cellola tal-kejl huma importanti hafna, ghaliex
zball ta’ 0,1°C jista’ jwassal ghalvarjazzjoni fid-densita fl-ordni ta’ 0,1 kg/m®.

Is-siringi ta’ I-njezzjoni tal-kampjun jew l-apparat tat-tehid tal-kampjuni minnu nnifsu.
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B.4. Il-procedura
B.4.1. Il-kalibrazzjoni tad-densimetru

L-apparat irid jigi kalibrat skond l-istruzzjonijiet tal-fabbrikant ta’ l-istrument meta jintuza ghall-ewwel
darba. Irid jigi kalibrat mill-gdid regolarment u vverifikat ma’ standard tar-riferiment attestat jew soluzzjoni
interna tar-riferiment ta’ laboratorju msejsa fuq standard tar-riferiment attestat.

B.4.2. Kif tigi stabbilita d-densita tal-kampjun

B.4.2.1.  Jekk mehtieg qabel il-kejl, naddaf u nixxef i¢-cellola bl-acetone jew bl-alkol assolut u l-arja niexfa. Lahlah i¢-
cellola bil-kampjun.

B.4.2.2.  Injetta l-kampjun fic-cellola (bl-uzu ta’ siringa jew l-istrument li jichu I-kampjuni minnu nnifsu) hekk illi ¢-
cella timtela kollha. Matul l-operazzjoni tal-mili, kun cert illi l-bziezaq kollha tal-arja jigu eliminati
kompletament. Il-kampjun irid ikun omogenju u ma jrid ikun fih l-ebda partikola solida. Kull materjal
sospiz ghandu jitnehha b'filtrazzjoni gabel l-analizi.

B.4.2.3.  Malli l-qari jkun gie stabbilizzat, irregistra d-densita i, jew il-qawwa alkolika murija mid-densimetru.
B.4.3. Ir-rizultat

Meta tintuza d-densita i,,, ikkalkola s-sahha reali alkolika bl-uzu tat-tabelli tal-qawwa alkolika indikati hawn
taht:

It-tabella li taghti l-valur tal-qawwa alkolika skond il-volum (% vol) ftemperatura ta’ 20 °C bhala funzjoni
tad-densita ftemperatura ta’ 20 °C tat-tahlita ta’ l-ilma u l-alkol hija t-tabella internazzjonali adottata mill-
Organizzzazzjoni Internazzjonali tal-Metrologija Legali fir-Rakkomandazzjoni taghha Nru 22.

B.5. Il-karatteristici tal-metodu tat-twettiq tax-xoghol (il-precizjoni)

B.5.1. Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

L-informazzjoni li gejja giet miksuba minn studju dwar it-twettiq tax-xoghol ta’ metodu internazzjonali
imwettaq skond il-proceduri g1h ¢2 hmiftichma internazzjonalment.

[s-sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numri tal-laboratorji 16

In-Numru tal-kampjuni 6

[l-Kampjuni A B ¢ D E F
In-Numru tal-laboratorjiMizmuma wara l-elimin-Azzjoni ta” dawk 11 13 15 16 14 13
li geghdin’il barra
In-Numru ta’ dawk li kienu'l barra (laboratorji) 2 3 1 - 1 2
In-Numru tar-rizultatiaccettati 22 26 30 32 28 26
[I-Valur medju(X)% vol 23,81 40,12 440,35 39,27 42,39 56,99
26,52(%) 4310 | 4591 | 63,31(

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija ()% vol 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacita tat-tennija (g) (%) 0,17 0,12 0,07 0,19 0.39 0,24
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija () % vol 0,12 0,13 0,08 0,22 0.48 0,40
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (p) % vol 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0205
Id-Devjazzjoni standardrelattiva tar-riproducibbilta(g) (%) 0,21 0.17 0,21 0,34 0,45 0,34
II-Limitu tar-riproducibbilta() % vol 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0.58

It-Tigi tal-kampjuni

II-Likur tal-Frott: livell magsum (¥)
11-Brandy: duplikati ghomja
11-Whisky: duplikati ghomja
1I-Grappa: livell magsum (*)
L-Aquavit: livell maqsum (*)
Ir-Rum: livell maqsum (¥)

IO
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IL-METODU C: KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA REALI SKOND IL-VOLUM TAX-XORB

C1

C2.

C2.1.

¢3.

C3.1.

C.3.2.

C4.

C.4.1.

C.4.2.

C.4.2.1.

C.4.22.

C.43.

C.43.1.

C.4.3.2.

SPIRITUA - IL-KEJL BID-DENSIMETRU LI JUAZA L-MIAIEN IDROSTATIKU

Il-prin¢ipju

ll-qawwa alkolika ta’ l-ispirti tista’ titkejjel bid-densimetrija bl-uzu ta’ mizien idrostatiku msejjes fuq il-
principju ta’ Arkimede fejn meta oggetti jitghaddas flikwidu jircievi tefgha 1 fuq mill-likwidu egwali ghall-
piz tal-likwidu li jkun inthad postu.

Ir-Reagenti u 1-Materjali

Matul l-analizi, sakemm ghajr fejn iddikjarat xorta ohra, uza biss ir-reagenti ta’ grad analitiku kkonoxxut u I-
ilma ta’ mill-inqas il-grad ta’ 3 kif iddefinit fl-ISO 3696:1987.

Is-soluzzjoni tat-tindif tal-galleggjan (l-idrossidu tas-sodju, 30 % w/v)

Sabiex thejji 100 ml, izen 30 g ta’ l-idrossidu tas-sodju u zid sal-volum bl-uzu ta’ 96 % ta’ l-etanol skond
il-volum.

L-apparat u t-taghmir

Apparat tas-soltu tal-laboratorju u b'mod partikolari dan li gej:
Il-mizien idrostatiku ta’ keffa wahda b’sensivita ta’ 1 mg.

Galleggjant b'volum ta’ mill-inqas 20 ml, addattat b'mod spe¢jali ghall-mizien, sospiz b'hajta ta’ dijametru i
ma jagbizx iz-0,1 mm.

Cilindru tal-kejl li jkollu marka tal-livell. Il-galleggjant irid ikun kapaci li jigi kontenut kollu kemm hu fil-
volum tac-¢ilindru lokat 1 isfel mill-marka; il-wic¢ tal-likwidu jista’ jigi minfud biss bil-hajta tas-sostenn. I¢-
¢ilindru tal-kejl irid ikollu dijametru intern ta’ mill-inqas 6 mm akbar minn dak tal-galleggjant.

Termometru (jew sonda li tkejjel it-temperatura) ggradati fi gradi u ghexur ta’ grad minn 10 sa 40°C,
ikkalibrati ghal sa 0,05°C.

Pizijiet, ikkalibrati minn korp ikkonoxxut tac-certifikazzjoni.

Nota 1: L-uzu ta’ mizien b'zewg keffef huwa possibbli wkoll; il-prin¢ipju huwa deskritt fil-Kapitolu 1 “Id-
Densit u l-gravita specifika” ta’ I-Anness mar-Regolament (KEE) Nru 2676/90 (p. 7).

Il-Pro¢edura

[l-galleggjant u ¢-¢ilindru tal-kejl iridu jigu mnaddfa bejn kull kejl bl-ilma distillat, imnixxef b'karta ratba tal-
laboratorju li ma xxerridx fibri u mlahalha bis-soluzzjoni li d-densita taghha trid tigi stabbilita. Il-kejlijiet
iridu jsiru malli l-apparat ikun lahaq l-istabbilta sabiex jigi ristrett it-telf tal-alkol bl-evaportazzjoni.

[l-kalibrazzjoni tal-mizien

Ghalkemm l-imwiezen is-soltu jkolljom sistema ta’ kalibrazzjoni interna, il-mizien idrostatiku jrid ikun
kapaci li jikkalibra bpizijiet iccekkjati minn korp uffi¢jali tac-certifikazzjoni.

[l-kalibrazzjoni tal-galleggjant

Imla ¢-¢ilindru tal-kejl sal-marka bl-ilma_ddistillat doppjament (jew bYilma ta’ safa ekwivalenti, p.e. ilma
mmikroffiltrat b’konduttivita ta’ 18,2 MU[¢m) ftemperatura ta’ bejn il-15 u [-25 °C izda preferibilment
ftemperatura ta’ 20 °C.

Ghaddas il-galleggjant u t-termometru, hawwad, aqra d-densita tal-likwidu mill-apparat u, jekk mehtieg,
ikkorregi l-qari sabiex ikun egwali ghal dak ta’ I-ilma fit-temperatura tal-kejl.

[l-kontroll bl-uzu ta’ tahlita ta’ ilma u alkol

Imla ¢-cilindru tal-kejl sal-marka b'tahlita ta’ ilma u alkol ta” gawwa maghrufa ftemperatura ta’ bejn il-15 u
1-25°C izda preferibilment ftemperatura ta’ 20°C.

Ghaddas il-galleggjant u t-termometru, hawwad, aqra d-densita tal-likwidu (jew il-qawwa alkolika jekk dan
ikun possibbli) mill-apparat. Il-qawwa alkolika hekk stabbilita ghandha tkun egwali ghall-qawwa alkoholika
stabbilita gabel.

Nota 2: Din is-soluzzjoni ta’ qawwa alkolika maghrufa tista’ tintuza wkoll sabiex jigi kkalibrat il-galleggjant
minflok l-ilma distillat doppjament.
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C.4.4. Il-kejl tad-densita ta’ distillat (jew tal-qawwa alkolika tieghu jekk l-apparat jippermetti)
C.4.4.1.  Ferragh il-kampjun tat-test fic-¢ilindru tal-kejl sal-marka tal-gradazzjoni.
C4.42.  Ghaddas il-alleggjant u t-termometru, hawwad, aqra d-densita tal-likwidu (jew il-qawwa alkolika jekk dan
ikun possibbli) mill-apparat. Innota d-densita jekk it-temperatura tigi mkejla ftemperatura ta’ , °C (ii,).
C.4.43.  Ikkoregi I-fi, sa 1-20 bl-uzu tat-tabella tad-densitajiet iT ghat-tahlitiet ta’ I-ilma u l-alkol (it-Tabella II ta’ I-
Anness I fil-Manwal tal-metodi ta’ l-analizi ta’ I-OIV (1994), pp. 17-29).
C.4.5. It-tindif tal-galleggjant u ¢-¢ilindru tal-kejl
C.4.5.1.  Ghaddas il-galleggjant fis-soluzzjoni tat-tindif tal-galleggjant fi¢-cilindru tal-kejl.
C.4.5.2.  Hallih jixxarrab ghal siegha waqt i ddawwar il-galleggjant kultant.
C.4.5.3.  Lahlah b'ammonti abbundanti ta’ l-ilma tal-vit segwit bl-ilma ddistillat.
C.4.5.4.  Nixxef bkarta tal-laborarorju ratba li ma xxerridx fibri.
Wettaq din il-procedura meta I-galleggjant l-ewwel jintuza u wara jintuza regolarment kif mehtieg.
C.4.6. Ir-rizultat
Bl-uzu tad-densita 120 ikkalkola l-qawwa alkolika reali bl-uzu tat-tabelli tal-qawwa alkolika indentifikati
hawn taht.
It-tabella li taghti I-valur tal-qawwa alkolika skond il-volum (% vol) ftemperatura ta’ 20°C bhala funzjoni
tad-densita ftemperatura ta’ 20°C tat-tahlitiet ta’ l-ilma u l-alkol hija t-tabella internazzjonali addottata mill-
Organizzzazzjoni Internazzjonali tal-Metrologija Legali fir-Rakkomandazzjoni taghha Nru 22.
Cs. Il-karatteristici tat-twettiq tax-xoghol tal-metodu (il-precizjoni)
C.5.1. Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju
L-informazzjoni li gejja inkisbet minn studju dwar it-twettiq tax-xoghol ta’ metodu internazzjonali imwettaq
skond il-proceduri g1h g2h miftichma internazzjonalment.
tat-test interlaboratorju 1997
In-numru tal-laboratorji 12
In-numru tal-kampjuni 6
[I-Kampjuni A B C D E F
In-Numru tal-laboratorjimizmuma wara l-eliminazzjonita’ dawk li 12 10 11 12 11 9
qeghfin il barra
In-Numru ta’ dawn li kienu'il barra (laboratorji) - 2 1 - 1 2
In-Numru ta’ rizultati accettati 24 20 22 24 22 18
[-valur medju(X)% vol 23,00 40,09 40,29 39,26 42,38 57.16
26,31(% 43.09¢ | 45,89() | 63,44(%
Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-Tennija(Sr) % vol 0,048 0,065 0,042 0099 0,094 0,016
Id-Devjazzjoni standardrelattitiva tal-kapacita(r) (%) 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
[I-Limitu ta’ l-abbiltatat-tennija () g/l 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) % vol 0,060 0,070, 073 0,118 0,103 0,125
Id-Devjazzjoni relattiva tar-riproducibbilta (g) (%) 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
II-Limitu tar-riproducibbilta () % vol 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

It-Tipi tal-kampjuni

L-Aquavit: livell maqsum (
Ir-Rum: livell magsum (*).

NGO

II-Likur tal-frott: livell maqsum (*).
11-Brandy: duplikati ghomja.
11-Whiskey: duplikati ghomja.
1I-Grappa: livell magsum (¥).

#).
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Ll ol

Is-sena

Il-fjaskett ta’ litru 1 bil-qiegh ittundjat b'gonta ta’ hgieg immattjat standardizzat,

1-
Il-kolonna ta’ rettifikazzjoni Vigreux ta’ 20 ¢m.
Il-kondensatur West bix-xifer dritt ta’ 10-¢m.

1

Il-kojlatura tat-tkessih ta’ 40 ¢m tul,
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6

7.1.

7.2.

9.1.

II. KIF JIGI STABBILIT L-ESTRATT TOTALI NIEXEF TAX-XORB SPIRITUZ BIL-GRAVIMETRIJA

L-iskop

Ir-Regolament (KEE) Nru 1576/89 jipprovdi dan il-metodi biss ghall-aquavit li l-estratt niexef tieghu huwa
limitat ghal 15-il g/1.

Ir-Referenzi Normattivi

L-ISO 3696:1987: L-ilma ghall-uzu fil-laboratorju analitiku - L-ispecifikazzjonijiet u l-metodi tat-testijiet.

1d-definizzjoni
L-estratt totali niexef jew il-materjal totali niexef jinkludu l-materjal kollu li mhux volatili taht kondizzjonijiet
Il-prin¢ipju

L-uzin tal-fdal imholli mill-evaporazzjoni ta’ l-ispritu fuq banju ta’ l-ilma jaghli u mnixxef fforn tat-tnixxif.

L-Apparat u t-Taghmir

Dixx ¢ilindriku ta’ l-evaporazzjoni bil-giegh catt ta’ 55 mm fid-dijametru.
Banju ta’ l-ilma jaghli.

Pipetta ta’ 25 ml, tal-klassi A.

Forn tat-tnixxif.

Desikkatur.

Mizien analitiku preciz sa 0,1 mg.

It-tehid tal-kampjuni u l-kampjuni

Il-kampjuni jinhaznu ftemperatura tal-kamra qabel l-analizi.

Il-procedura

Pipetta ta’ 25 ml ta’ l-ispirtu li jkun fiha inqas minn 15-il g/l ta’ materjal niexef fdixx cilindriku ta’ I-
evaporazzjoni bil-qiegh catt ta’ dijametru ta’ 55 mm li jkun intizen minn qabel. Matul l-ewwel siegha ta’ I-
evaporazzjoni d-dixx ta’ l-evaporazzjoni jitqieghed fuq il-ghatu ta’ banju ta’ l-ilma jaghli biex il-likwidu ma
jaghlix, billi dan jista’ jwassal ghat-telf bit-titjir. Halli ghal siegha ohra fkuntatt dirett mal-fwar tal-banju ta’ I-
ilma jaghli.

Ikkompleta t-tnixxif billi tqieghed id-dixx ta’ l-evaporazzjoni fforn tat-tnixxif ftemperatura ta’ 105°C +/-
3°C ghal saghtejn. Halli d-dixx ta’ l-evaporazzjoni jiksah fdesikkatur u izen id-dixx ta’ l-evaporazzjoni bil-
kontenut tieghu.

Il-kalkolu

[l-massa tal-fdal immoltoplikata b’40 hija egwali ghall-estratt niexef li jkun jinsab fl-ispirtu u jrid jigi espress
g/l sa post wiched decimali.

Il-karatteristici tat-twettiq tax-xoghol tal-metodu (il-precizjoni)

Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

L-informazzjoni li gejja giet miksuba minn studju ta'metodu internazzjonali tat-twettiq tax-xoghol imwettaq
skond il-proceduri miftichma internazzjonalment g1h g2h.Is-Sena tat-test
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interlaboratorju 1997
In-Numru tal-laboatorji 10
In-Numru tal-kampjuni 4
[I-Kampjuni A B ¢ D
In-Numru tal-laboratorjimizmuma wara l-elimin azzjoni ta’ dawk 9 9 9 9
ligeghdin "il barra
In-Numru ta’ dawk li jkunu'il barra 1 1 2 -
In-Numru tar-rizultatiaccettati 18 18 16 18
[l-valur medju(X)g/l 9,0 9,1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1
Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija(r) g/l 0,075 0,441 0,028 0,123
Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija(r) (%) 0,8 5,2 0,3 1,1
II-Limitu tal-kapacita tat-tennija () g/l 0,2 1,2 0,1 0,3
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (p) 0,148 0,451 0,039 0,200
Id-Devjazzjoni relattiva tar-riproducibbilta (g) (%) 1,6 573 0,6 1,8
[I-Limitu tar-riproducibbilta () g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

It-tipi tal-kampjuni:

A. II-: duplikati ghomja

B. Ir-Rum: livelli magsuma
C. Il-Grappa: livelli maqsuma
D. L-: livelli magsuma




140

1l-Gurnal Uffi¢jali ta’ [-Unjoni Ewropea

03/Vol. 31

M. KIF JIGU STABBILITI S-SUSTANZI VOLATILI U L-METANOL FIX-XORB SPIRITUZ

I11.1. KUMMENTI GENERALI

I1d-definizzjoni

It-tifsirietlr-Regolament (KEE) Nru 1576/89 jiffissa I-limiti minimi tal-komposti volatili ghajr ghall-etanol u I-
metanol ghal serje ta’xorb spirituz (ir-rum, l-ispirti ta’ origini vitikulturali, l-ispirti tal-frott, ec¢.). Ghal din is-
serje ta’ xorb biss, dawn il-livelli huma kkunsidrati b'mod konvenzjonali i huma ekwivalenti ghas-somma
tal-koncentrati ta:

1. l-ac¢idi volatili espressi facidu acetiku;

2. l-aldeidi espressi bhala etanal bis-somma ta’ l-etanal (l-acetaldeid) u I-frazzjoni ta’ l-etanal i tkun fil-1,1-
dietossietan (l-acetal);

3. il-propan-1-ol, il-butan-1-ol, il-butan-2-ol, it-2-metilpropan-1-ol, assaggjatt minn alkol individwali u t-2-
metilbutan-1-ol, u t-3-metilbutan-1-ol assaggjati bhala alkol individwali jew is-somma tat-tnejn;

4, l-etil acetat.

Dawn li gejjin huma mizuri konvenzjonali ghall-kejl tal-komposti volatili:
— l-acidi volatili permezz ta’ l-acidita volatili,

— l-aldeidi (l-etanal u l-acetal), I-etil acetat u l-alkol permezz tal-kromatografija bil-gass (GPC).

L-analizi tal-kromatografija bil-gass tal-komposti volatili

L-assaggi kromatografici bil-gass tal-komposti volatili ghajr ghal dawk iddikjarati hawn fuq jistghu jkunu
partikolarment interessanti bhala mezz sabiex jigu stabbiliti kemm Il-origini tal-materja prima wzata fid-
distillazzjoni u 1-kondizzjonijiet attwali tad-distillazzjoni.

Uhud mill-ispirti jkun fihom komponenti volatili ohra, bhalma huma l-komposti aromatici, li huma
karatteristici tal-materja prima wzata ghalbiex jinkisbu l-alkol, I-aroma tax-xorb spirituz u I-fatturi specjali
ghat-thejjija ta’ l-ispirtu. Dawn il-komposti huma importanti ghall-valutazzjoni tal-htigiet iddikjarati fir-
Regolament (KEE) Nru 1576/89.

II1.2. KIF JIGU STABBILITI L-KONGENERI VOLATILI BIL-KROMATOGRAFIJA BIL-GASS: L-ALDEIDI, L-ALKOLI

OGJLA, L-ETIL ACETAT U L-METANOL

L-iskop

Dan il-metodu huwa addattat ghall-uzu sabiex jigi stabbiliti 1-1,1-dietossietan (acetal), it-2-metilbutan-1-ol (I-
alkol amil attiv), it-3-metilbutan-1-ol (l-alkol isoamil), il-metanol (il-metil alkol), l-etil etanoate(l-etil acetat),
il-butan-1-ol (I-n-butanol), il-butan-2-ol (is-sek-butanol), it-2-metilpropan-1-ol (l-alkol isobutil), il-propan-1-
ol (I-n-propanol) u l-etanal (l-acetaldeid) fix-xorb spirituz li juza I-kromatografija bil-gass. Il-metodu juza
standard intern, per ezempju l-pentan-3-ol. Il-koncentrazzjonijiet ta’ I-analiti huma espressi fi grammi ghal
kull 100 litru ta’ alkol assolut; il-qawwa alkolika tal-prodott trid tigi stabbilita qabel l-analizi. Ix-xorb
spirituz li jista’ jigi analizzat bl-uzu ta’ dan il-metodu jinkludi l-whisky, il-brandy, ir-rum, l-ispirtu ta’ l-inbid,
l-ispirtu tal-frott jew l-ispirtu tal-gheneb marc.

Ir-Referenzi Normattivi

L-ISO 3696:1987: L-ilma ghall-uzu analitiku fil-laboratorju - L-ispecifikazzjonijiet u l-metodi tat-testijiet.

1d-definizzjoni

Tl-kongeneri huma sustanzi volatili ffurmati flimkien ma’ l-etanol waqt il-fermentazzjoni, id-distillazzjoni u I-
maturazzjoni tax-xorb spirituz.

Il-prin¢ipju

Il-kongeneri fix-xorb spirituz jigu stabbiliti bl-injezzjoni diretta tax-xorb spirituz, jew tax-xorb spirituz dilwit
kif approprjat, fsistema ta’ kromatografija bil-gass (GC). Il-kongeneri jigu mifruda bil-programmazzjoni tat-
temperatura fuq kolonna addattata u jinkixfu bl-uzu ta’ apparat tal-kxif bil-flamma ghall-jonizzazzjoni (FID).
Il-koncentrazzjoni ta’ kull kongeneru tigi stabbilita rigward l-istandard intern mill-fatturi tar-rispons, li jigu
miksuba matul il-kalibrazzjoni taht l-istess kondizzjonijiet kromatografi¢i bhal dawk ta’ l-analizi tax-xorb
spirituz.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.14.1.

Ir-Reagenti u -Materjali

Ghajr jekk iddikjarat xorta ohra, uza biss reagenti ta’ safa aktar minn 97 %, mixtrija minn ghand
provveditur akkreditat ta’ I-ISO b'certifikat tas-safa, hielsa minn kongeneri ohra fid-dilwit tat-test (dan jista’
jigi kkonfermat bl-injezzjoni ta' standards individwali tal-kongeneri fid-dilwita tat-test bl-uzu tal-
kondizzjonijiet tal-GC bhal fis-6.4) u l-ilma biss ta’ mill-inqas il-grad ta’ 3 kif iddefinit fl-ISO 3696. L-acetal
u l-acetaldeid ghandhom jinhaznu fid-dlam ftemperatura ta’ < 5°C, ir-reagenti l-ohra jistghu jinhaznu
ftemperatura tal-kamra.

L-etanol assolut (SAK 64-17-5).

[l-metanol (SAK 67-56-1).

ll-propan-1-ol (SAK 71-23-8).

It-2-methylpropan-1-ol (SAK 78-33-1).

L-istandards interni accettabbli: il-pentan-3-ol (SAK 584-02-1), il-pentan-1-ol (SAK 71-41-0), il-4-
metilpentan-1-ol (SAK 626-89-1) jew il-metil nonanoat (SAK 1731-84-6).

[t-2-metilbutan-1-ol (SAK 137-32-6).
It-3-metilbutan-1-ol (SAK 123-51-3).
L-etil acetat (SAK 141-78-6).
[l-butan-1-ol (SAK 71-36-3).
Il-butan-2-ol (SAK 78-92-2).
L-acetaldeid (SAK 75-07-0).

L-acetal (SAK 105-57-7).

L-40 % v|v soluzzjoni ta’ l-etanol

Sabiex thejji 400 ml/l soluzzjoni ta’ l-etanol ferragh 400 ml etanol (5.1) fi fjaskett volumetriku ta’ litru 1,
zid sal-volum bl-ilma ddistillat u hallat.

It-thejjija u l-hazna tas-soluzzjonijiet standard (il-procedura wzata ghall-metodu validat).

Is-soluzzjonijiet standard kollha ghandhom jinhaznu ftemperatura ta’ < 5°C u ghandhom jithejjew friski fuq
bazi ta’ kull xahar. ll-mases u l-komponenti tas-soluzzjonijiet ghandhom jigu rregistrati sa l-eqreb 0,1 mg.

Is-Soluzzjoni standard - A

Ippipettja r-reagenti li gejjin fi fjaskett volumetriku ta’ 100 -ml, li jkun fih madwar 60-ml tas-soluzzjoni ta’ I-
etanol (5.13) sabiex tigi minimizzata l-evaporazzjoni tal-komponenti, zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ 1-
etanol (5.13) u hallat sewwa. Irregistra 1-piz tal-fiaskett, kull komponent mizjud u l-piz totali finali tal-
kontenut.

[l-Komponent [-Volum (ml)
[I-Metanol (5.2) 3,0
[I-Propal-1-ol (5.3) 3,0
[t-2-metilpropan (5.4) 3,0
[t-2-metilbutan-1-ol (5,6) 3,0
It-3-metilbutan-1-ol (5,7) 3,0
L-Etil acetat (5.8) 3,0
[I-Butan-1-ol (5.9) 3,0
[l-Butan-2-ol (5.10) 3,0
L-Acetaldeid (5.11) 3,0
L-Acetal (5.12) 3,0

Nota 1: Huwa preferibbli li l-acetal u l-acetaldeid jigu mizjuda fl-ahhar sabiex jigi mminimizzat it-telf
permezz ta’ l-evaporazzjoni.
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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.

Is-Soluzzjoni standard - B

Ippipettja 3 ml ta’ pentan-3-ol, jew standard intern ichor addattat, (5.5) fi fjaskett volumetriku ta’ 100 ml, li
jkun fih madwar 80 ml tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13), zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) u
hallat sewwa.

Irregistra l-piz tal-fjaskett, il-piz tal-pentan-3-ol jew standard iehor intern mizjud u l-piz totali finali tal-
kontenut.

Is-Soluzzjoni standard - C

Ippipettjia 1 ml tas-Soluzzjoni A (5.14.1) u 1 ml tas-Soluzzjoni B (5.14.2) fi fjaskett volumetriku ta’ 100-ml,
li jkun fih madwar 80 ml tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13), zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) u
hallat sewwa.

Irregistra l-piz tal-fjaskett, kull komponent mizjud u I-piz totali finali tal-kontenut.
Is-Soluzzjoni standard - D

Ghalbiex tinzamm kontinwita analitika, hejji standard tat-kwalita tal-kontroll billi tuza l-istandard A imhejji
gabel (5.14.1). Ippipettja 1 ml tas-Soluzzjoni A (5.14.1) fi fjaskett volumetriku ta’ 100-ml, li jkun fih
madwar 80 ml tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13), zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) u hallat
sewwa.

Irregistra l-piz tal-fjaskett, kull komponent mizjud u I-piz totali finali tal-kontenut.
Is-Soluzzjoni standard - E

Ippipettjia 10 ml tas-Soluzzjoni B (5.14.2) fi fjaskett volumetriku ta’ 100-ml, li jkun fih madwar 80 ml tas-
soluzzjoni ta’ I-etanol (5.13), zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) u hallat sewwa.

Irregistra l-piz tal-fjaskett, kull komponent mizjud u I-piz totali finali tal-kontenut.
Is-soluzzjonijiet standard ghalbiex tigi verifikata I-linearita tar-rispons tal-FID

Fi fjasketti volumetrici separati ta’ 100-ml, li jkun fihom madwar 80 ml tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13),
ippipettja 0,0,1,0,5,1,0,2,0 ml tas-Soluzzjoni A (5.14.1) u 1 ml tas-Soluzzjoni B (5.14.2), zid sal-volum bis-
soluzzjoni ta’ I-etanol (5.13) u hallat sewwa.

Irregistra |-piz tal-fjaskett, kull wiehed mill-komponenti mizjuda u l-piz totali finali tal-kontenut.
Is-Soluzzjoni standard QC

Ippipettja 9 ml tas-Soluzzjoni standard D (5.14.4) u 1 ml tas-Soluzzjoni standard E (5.14.5) frecipjent
mizien u hallat sewwa.

Irregistra 1-piz tal-fjaskett, kull wiehed mill-komponenti mizjuda u I-piz totali finali tal-kontenut.

L-apparat u t-taghmir

L-apparat kapaci i jkejjel id-densita u l-qawwa alkolika.

Mizien analitiku, kapaci i jkejjel sa erba’ postijiet de¢imali.

Kromatografu bil-gass ipprogrammat skond it-temperatura, iffittjat bapparat tal-kxif bil-ffamma tal-

jonizzazzjoni u integratur jew sistema ohra li timmaniggja l-informazzjoni li kapaci tkejjel l-oghla zoni jew

l-oghla gholi.

Il-kolonna/i kromatografika/ci bil-gass, kapaci li tisseparaljisseparaw l-analiti hekk illi r-rezoluzzjoni minima
tal-komponenti individwali (ghajr ghat-2-metilbutan-1-ol u t-3-metilbutan-1-ol) tkun/ikunu mill-anqas 1.3.

Nota 2: Il-kolonni u kondizzjonijiet tal-GC li gejjin huma ezempji adattati:

1) Spazju tar-ritenzjoni ta’ 1 m x 0,32 mm i.d. ikkonnettjat ma’ kolonna tas-CP-WAX 57 CB ta’
50 m x 0,32 mm id. 0,2 i, hxuna tal-lega (polietilene glikol stabillizzat) segwit b’kolonna
Carbowax 400 ta’ 50 m x 0,32 mm id. 0,2 i hxuna tal-lega(ll-kolonni huma konnessi bl-uzu
ta’ konnetturi li jiffittjaw bil-pressa.)
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7.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

8.2.3.

8.2.4.

8.3.

Il-gass trasportatur u l-pressa: L-Elju (135 kPa)

Il-kolonna tat-temperatura: 359C ghal 17-il minuta, minn 35 sa 70°C fi 12°C/min,
zomm ftemperatura ta’ 70°C ghal 25 min.

[t-temperatura ta’ l-injettur: 150°C

It-temperatura ta’ l-apparattal- 250°C

kxif:

Il-volum ta’ l-injezzjoni: 1 ul. magsum fminn 20 sa 100: 1

2) Spazju tar-ritenzjoni ta’ 1 m x 0,32 mm i.d. konness ma’ kolonna tas-CP-WAX 57 CB 50 m x
0,32 mm id. 0,2 i, hxuna tal-lega (polietilene glikol stabbilizzat). (L-ispazju tar-ritenzjoni huwa
konness bl-uzu ta’” konnettur li jiffittja bil-pressa.)

Il-gass trasportatur u l-pressa: L-Elju (65 kPa)

It-temperatura tal-kolonna: 35°C ghal 10 min., minn 35 sa 110°C fi 5°C/min., minn
110 sa 190°C fi 30°C/min/., Zomm ftemperatura ta 190°C
ghal 2 min.

[t-temperatura ta’ l-injettur: 260°C

It-tempertura ta’ l-apparat tal- 300°C

kxif

[l-volum ta’ l-injezzjoni: 1 yl, magsum £55: 1

3) Kolonna ppakkjata(5 % CW20M, Carbopak2 m x 2 mm i.d

Kolonna ppakkjata (5%),2 mx 2 mm. It-temperatura tal-kolonna: 65C ghal 4
min., minn 65 sa 140C £10C/min., Zomm ftemperatura ta’
140C ghal 5 min., minn140 sa 150C fi 30C/min, zomm
£150C ghal 3 min.

It-temperatura ta’ l-injettur: 65°C
It-temperatura ta’ l-apparat tal- 200°C
kxif:

Il-volum ta’ l-injezzjoni: 1yl

It-tehid tal-kampjuni u l-kampjuni
[l-kampjun tal-laboratorju

Malli jigi rcevut, titkejjel il-qawwa alkolika ta’ kull wiehed mill-kampjuni (6.1).

Il-pro¢edura (uzata ghall-metodu tal-validazzjoni)

Il-porzjon tat-test

Izen recipjent approprjat issigillat u li jizen u rregistra l-piz.

Ippipettja 9 ml mill-kampjun tal-laboratorju ghal gor-recipjent u rregistra 1-piz (I-Mguypp)-
Zid 1 ml tas-Soluzzjoni standard E (5.14.5) u rregistra l-piz (M,).

Xengel sewwa l-materjal tat-test minn naha ghall-ohra (b'mill-inqas 20 inverzjoni). Il-kampjuni jridu
jinhaznu fanqas minn 5 °C qabel l-analizi sabiex jigi mminimizzat it-telf volatili.

It-test in bjank

Bl-uzu ta’ mizien ta’ erba’ postijiet decimali (6.2), izen recipjent approprjat issigillat u li jizen u rregistra 1-
piz.

Ippipettjia 9 mis-soluzjponi ta’ 400 ml/l ta’ I-etanol (5.13) ghal gor-recipjent u rregistra I-piz.
Zid 1 ml tas-Soluzzjoni standard E (5.14.5) u rregistra l-piz.

Xengel sewwa l-materjal tat-test minn naha ghall-ohra (b'mill-inqas 20 inverzjoni). Il-kampjuni jridu
jinhaznu fingas minn 5°C qabel l-analizi sabiex jigi mminimizzat it-telf volatili.

It-test preliminari

Injetta s-Soluzzjoni standard C (5.14.3) sabiex tizgura illi l-analiti kollha jigu mifruda b'rizoluzzjoni minima
ta’ 1.3 (ghajr ghat-2-metilbutan-1-ol u t-3-metilbutan-1-ol).
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8.4.

8.5.

9.1.

[l-kalibrazzjoni

Il-kalibrazzjoni ghandha tigi ¢cekkjata bl-uzu tal-procedura li gejja. Izgura illi r-reazzjoni tkun lineari billi
tanalizza successivament ghal tliet darbiet kull wahda mis-soluzzjonijiet standard lineari (5.14.6) li jkun
fihom standard intern (IS). Miz-zoni l-aktar gholja jew il-qcacet l-aktar gholja ta’ l-integratur ikkalkola ghal
kull injezzjoni l-proporzjon R ghal kull kongeneru u pingi l-grafika R kontra I-proporzjon tal-
koncentrazzjoni tal-kongeneru ghall-istandard intern (IS), C. Ghandha tinkiseb tpingija linerai, b’koeffi¢jent
ta’ korrelazzjoni ta’ mill-inqas 0,99.1z-zona l-aktar gholja jew il-gholi tal kongeneru

[z-zona l-aktar gholja jew il-gholi tal kongeneru

Iz-zona l-iktar gholja jew il-gholi ta’ I-IS

[I-koncentrazzjoni tal-kongeneru (ug | g)

[l-koncentrazzjoni ta’ I-IS (ug [ g)
Kif tigi stabbilita
Injetta s-Soluzzjoni standard C (5.14.3) u z-Zewg soluzzjonijiet standard tal-QC (5.14.7). Segwi b’kampjuni
mhux maghrufa (imhejjija skond it-8.1 u t-8.2) billi ddahhal standard standard wiehed tal-QC fkull 10
kampjuni sabiex tizgura stabbilta analitika. Injetta Soluzzjoni standard C wahda (5.14.3) wara kull 5
kampjuni.

Il-kalkolu

Tista tintuza sistema awtomata tal-maniggjar ta’ l-informazzjoni, sakemm l-informazzjoni tista’ tigi ¢cekkjata
permezz tal-principji deskritti fil-metodu ta” hawn taht.

Kejjel jew iz-zoni l-iktar gholja jew I-gholjiet quécata ghall-kongeneru u I-gholjiet quécata ta’ standard intern.
Il-kalkolu tal-fattur tar-rispons

Mill-kromatogramma ta’ l-injezzjoni tas-Soluzzjoni standard C (5.14.3), ikkalkola I-fattur tar-rispons ghal
kull wiehed mill-kongeneri bl-uzu ta’ I-ekwazzjoni (1).1z-zona l-iktar gholjall-kon¢. tal-kongeneru

[z-zona l-iktar gholja jew il-gholi ta’ 1-IS il - kongeneru tal - gholi (ug/g)
Il - Fattur tar - rispons = x
[z-zona l-aktar gholja jew il-gholi kongeneru I - kone. ta’l - IS (ug/g)
jew il-gholi
IS = standard Intern
II-Kon¢. tal-kongeneru = il-konéentrazzjoni tal-kongeneru fis-Soluzzjoni C (5.14.3)
1I-Kon¢. IS = il-konéentrazzjoni ta’ l-istandard intern fis-Soluzzjoni C (5.14.3).

L-analizi tal-kampjun

Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (2) ta’ hawn taht, ikkalkola l-koncentrazzjoni ta’ kull wiehed mill-kongeneri fil-
kampjuni.Iz-zona l-iktar gholja jewMg (g)

Iz-zona l-iktar gholja

[z-zona l-aktar gholja jew il-gholi kongeneru M (@)
X

x Konc.ta’l-1S(ug/g) x RF
[z - zonal - iktar gholja jew il - gholita’l - IS My o (9)

jew
ampjun = il-piz tal-kampjun (8.1.2);
il-M = il-piz ta’ l-istandard intern (8.1.3);
il-Kon¢. IS = il-koné¢entrazzjoni ta’ l-istandard intern fis-Soluzzjoni C (5.14.3).
il-RF = il-fattur tar-rispons ikkalkolat bl-uzu tal-ekwazzjoni 1.

L-analizi tal-kontroll tal-kwalita tas-soluzzjoni standard

Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (3) ta’ hawn taht, ikkalkola l-percentwal ta’ l-irkupru tal-valur fil-mira ghal kull
wiehed mill-kongeneri fl-istandards tal-kontroll tal-kwalita (5.14.7):

1 - koncentrazzjoni ta'l - analit ] - istandard tal - QC
(3) I-% a’ l-irkupru tal-kampjun tal-QC = x 100
I - koncentrazzjoni ta’l - analit Fis - Soluzzjoni D

Il-koncentrazzjoni ta’ l-analit fl-istandard tal-QC tigi kkalkolata bl-uzu ta’ l-ekwazzjonijiet (1) u (2) ta’ hawn
fuq.
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9.2. Il-prezentazzjoni finali tar-rizultati
Ir-rizultati jigu kkonvertit mill- i/g
sa g ghal kull 100 litru alkol assolut ghall-kampjuni li juzaw 1-ekwazzjoni (4):
[I-Kon¢. (yg/g) x p x 10(il-qawwa (% vol) x 1000)PIC FILE=
fejn = id-densita f kg/m?.
Ir-rizultati jigu kwotati sa tliet ¢ifri sinifikanti u massimu ta’ post wiched decimali ez. 11,4 g ghal kull 100 1
alkol assolut.
10. Il-garanzija u l-kontroll tal-kwalita (uzati ghall-metodu tal-validazzjoni)
Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (2) ta’ hawn fuq, ikkalkola l-koncentrazzjoni ta’ kull wiehed mill-kongeneri fis-
soluzzjonijiet standard tal-kontroll tal-kwalitd mhejjija billi tigi segwita l-procedura bhal minn fit-8.1.1 sat-
8.1.4. Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (3), ikkalkola l-percentwal ta’ l-irkupru ghall-valur fil-mira. Jekk ir-rizultati
analizzati jkunu fil-limitu ta’ +/- 10 % tal-valuri teoreti¢i taghhom ghal kull kongenitur, l-analizi tista’
tipprocedi. Jekk le, ghandha ssir investigazzjoni sabiex tinstab il-kawza ta’ l-inezattezza u tittiched l-azzjoni
ta’ rimedju kif xierag.
11. Il-karatteristici tal-metodu tat-twettiq tax-xoghol (il-precizjoni)
Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorjuit-tabelli li gejjin jaghtu l-valuri ghall-komposti li gejjin: l-etanal, 1-
etil acetat, l-acetal, l-etanal totali, il-metanol, il-butan-2-ol, il-propan-1-ol, il-butan-1-ol, il-2-metil-propan-1-
ol, it-2 metul-butan-1-ol, it-3 metil-butan-1-ol.
L-informazzjoni li gejja kienet miksuba minn studju internazzjonali tat-twetiq tax-xoghol tal-metodu
mwettaq skond proceduri miftiehma internazzjonalment.
[s-Sena tat test interlaboratorju 1997
In-Numru tal-laboratorji 32
In-Numru tal-kampjuni 5
L-Analit |-Etanol
[I-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara l-eliminazzjoni ta’ dawk 28 26 27 27 28
ligeghdin "il barra
In-Numru ta’ dawk li kienu'il barra (laboratorji) 2 4 3 3 2
In-Numru tar-rizultati ac¢cettati 56 52 54 54 56
I-valur medju(x)() (pg/g) 63,4 71,67 130,4 38,2 28,6
13,8( 52,2(4)
Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 3,3 1,9 6,8 41 3,6
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacitatat-tennija (r 52 2,6 52 15, 8,9
Il-Limitu tal-kapacitatat-tennija () 9,3 5.3 19,1 11,6 10,1
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 12 14 22 6.8 8,9
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta () (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Il-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

It-Tipi tal-kampjuni

A. 1l-Brandy: duplikati ghomja

MmO N

. I1-Kirsch: duplikati ghomja

. 1l-Grappa: duplikati ghomja

. II-Whisky: livelli magsuma (*)
Ir-Rum: livelli magsuma (*)
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POZIZZJONI TAT-TABELLA

In-Numru tal-laboratorji

In-Numru tal-kampjuni

[s-Sena tat-test tal-
laboratorju 997

32
5

L-Analit |-Etil acetat
Kampjuni A B ¢ D E
In-Numru tal-laboratorjimizmuma wara l-eliminazzjoni ta’ dawkli 24 24 25 24 24
qeghdin ’il barra
In-Numru ta’ dawk likienu 'l barra(laboratorji) 2 2 1 2 2
In-Numru tar-rizultatiaccettati 48 48 50 48 48
1-Valur medju(X)() pg/g 96,8 1 046 120,3 112,5 99,1
91,8( 117,0(%)

Id-Devjazzjoni standardtal-kapacita tat-tennija(r) 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacitatat-tennija (r) (*) 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
Il-limitu tal-kapacitatat-tennija () 6,2 40,7 7,2 58 7.3
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Id-Devjazzjoni relattiva tar-riproducibbilta(g) (%) 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
[l-limitu tar-riproducibbilta () 17.9 221,9 22,9 17,5 20,0
It-Tipi tal-kampjuni
A. 1l duplikati ghomja
B. 1l duplikati ghomja
C. 1l-Grappa: duplikati ghomja
D. Il livelli magsuma
E.  Ir-Rum: livelli magsuma

Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit l-Acetal

[l-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorjiMizmuma wara l-eliminazzjonita’ dawk li 20 20 22 17 21
qeghdin 'il barra
In-Numru ta’ dawk li jkunu’l barra (laboratorji) 4 3 2 4 3
In-Numru tar-rizultatiaccettati 40 42 44 34 42
[I-Valur medju(%)() 35,04 36,46 68,5 20.36 15,1
6.60(*) 28,3(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija_(r) 0,58 0.84 1,6 0,82 1,9
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacitaa tat-tennija (r) (%) 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
II-Limitu tal-kapacita tat-tennija () 1,6 2,4 4.4 2,3 53
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1
Id-Devjazzjoni relattiva tar-riproducibbilta(g) (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Il-Limitu tar-riproducibbilta() 11,8 12,2 25.0 4.0 8,7

It-Tipi tal-Kampjuni

A. 1l-Brandy: duplikati ghomja
B. [l-Kirsch: duplikati ghomja
1l-Grappa: duplikati ghomja
1I-Whisky: livelli maqsuma (*)
Ir-Rum: livelli maqsuma (¥)

oo
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Is-Sena tat-test tal-laboratorju
In-Numru tal-laboraorji
In-Numru tal-kampjuni
L-Analit

1997
32
5

L-etanal totali

Tl-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara l-eliminazzjoni ta’ dawk 23 19 22 21 22
ligeghdin 'il barra
In-Numru ta’ dawk li kienu “ilbarra (laboratorji) 1 5 2 3 2
In-Numru tar-rizultati accettati 46 38 44 42 44
[-Valur medju(x)() 76,5 85,3 156.5 45,4 32,7
15,8(% 61,8(

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 3,5 1,3 6.5 4,4 3,6
Id-Devjazzjoni standard relattivatal-kapcita tat-tennija (g) (%) 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6
[l-limitu tal-kapacita tat-tennija() 9,8 3,5 18,3 12,2 7,6
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 13 15 24,1 7.3 9,0
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta (g) (%) 16,4 17,5 15,4 23,3 19,1
[I-Limitu tar-riproducibbilta() 35,2 41,8 67.4 20,3 25,2
It-Tipi tal-kampjuni:
A.  1l-Brandy: duplikati ghomja
B. Il-Kirsch: duplikati ghomja
C. [I-Grappa: duplikati ghomja
D. [I-Whisky: livelli magsuma (¥)
E  Ir-Rum: livelli magsuma (¥)

Is-Sena tat-test tal-laboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit [I-Metanol

1l-Kampjuni A B ¢ D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara l-elimininazzjoni ta’ dawk 26 27 27 28 25
ligeghdin 'il barra
In-Numru ta’ dawk li kienu “ilbarra (laboratorji) 4 3 3 1 4
In-Numru tar-rizultati accettati 52 54 54 56 50
[I-Valur medju(x)() 319,8 2 245 1326 83,0 18,6
61,5(* 28,9(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 4,4 27 22 1,5 1,3
Id-Devjazzjoni relattivatal-kapacita tat-tennija (g) 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
II-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 13 99 60 4,5 2,8
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta (g) (%) 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8
[I-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

It-Tipi tal-kampjuni

A.  1l-Brandy: duplikati ghomja
11-Kirsch: duplikati ghomja
1l-Grappa: duplikati ghomja
11-Whisky: livelli maqsuma (¥)
Ir-Rum: livelli magsuma (¥)

m o N w
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Is-Sena tat-test tal-laboratorju
In-Numru tal-laboratorji
In-Numru tal-kampjuni
L-Analit

1997

32
4

[-Butan-2-ol

[I-Kampjuni A B C E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara l-eliminazzjoni ta’ dawk 21 27 29 22
ligeghdin 'il barra
In-Numru ta’ dawk li kienu 'Ibarra (laboratorji) 4 3 1 1
In-Numru tar-rizultati accettati 42 54 58 44
[I-Valur medju(x)() 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12(%
Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 0,40 2.2 0.87 0.64
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacita tat-tennija (g) (%) 6,8 0,9 3,2 6,4
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 1,1 6,1 2,5 1,8
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta (g) 0,89 13 3,2 0,87
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta (g) (%) 15,2 5,1 11,5 8,7
II-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
It-Tipi tal-kampjuni
Alll-Brandy: duplikati ghomja
B. Il-Kirsch: duplikati ghomja
C. I-Grappa: duplikati ghomja
D. [I-Whisky: livelli maqsuma (*)  E. Ir-Rum: livelli maqsuma (¥)
Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997
In-Numru tal-laboratorji 32
In-Numru tal-kampjuni 5
L-Analit [I-Propanol-1-ol
1l-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-kampjuni mizmumawara l-eliminazzjoni ta’ dawk- 29 27 27 29 29
qeghdin ’il barra
In-Numru ta dawk li kienu "ilbarra (laboratorji) 2 4 3 2 2
In-Numru tar-rizultati accettati 58 54 54 58 58
[I-Valur medju ()(X)ug/g 86,4 3 541 159,1 272,1 177,3
293,3( 222,1(%)
Id-Devjazzjoni tal-kapacitatat-tennija (r) 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Id-Devjazzjponi relattivatal-kapacita tat-tennija (g) (%) 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 53 150 6,3 9,0 8,1
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta (g) (%) 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
[I-Limiti tar-riproducibbilta (R) yg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

It-Tipi tal-kampjuni

A. 1l-Brandy: duplikati ghomja
11-Kirsch: duplikati ghomja
1I-Grappa: duplikati ghomja
11-Whisky: livelli maqsuma (¥)
Ir-Rum: livelli magsuma (¥)

"o N w
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Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit [l-propanol-1-ol

Il-kampjuni A B ¢

In-Numru tal-laboratorji mizmumawara l-eliminazzjoni ta’ dawk 20 22 22
ligeghdin 'il barra
In-Numru ta’ dawk li jkunu 'Ibarra (laboratorji) 4 4 6
In-Numru tar-rizultati accettati 40 44 44
[I-Valur medju(x)() 3,79 5,57 7,54
Id-Devjazzoni tal-kapacitatat-tennija (1) 0,43 0,20 0,43
Id-Devjazzjoni standard relattiva tal-kapacita tat-tennija (g) (%) 11,2 3,6 5.6
Il-limitu tal-kapacita tat-tennija() 1,1 0,6 1,2
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 0,59 0,35 0,82
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta () (%) 15,7 9,8 10,8
II-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 1,7 1,5 2,3
It-Tipi tal-kampjuni
A.  1l-Brandy: duplikati ghomja
B. Il-Kirsch: duplikati ghomja
C. 1l-Grappa: duplikati ghomja ()

Is-sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit it-2-metilpropan-1-ol

1l-Kampjuni A B ¢ D E
In-Numru tal-laboratorji wara l-eliminazzjoni ta’ dawk li qeghdin’il 28 31 30 26 25
barra
In-Numru ta’ dawk li huma “ilbarra (laboratorji) 3 0 1 5 4
In-Numru tar-rizultati accettati 56 62 60 52 50
[I-Valur medju ()(X)ug/g 174,2 111,7 185,0 291,0 115,99
246,8(%) 133,78(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 2,3 1,6 2,5 1,8 0,6
Id-Devjazzjoni relattivatal-kapacita tat-tennija (g) 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija(r) 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (r) (%) 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Id-Devjazzjoni standard relattiva tar-riproducibbilta (g) (%) 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0
[I-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

It-Tipi tal-kampjuni

A.  1l-Brandy: duplikati ghomja
11-Kirsch: duplikati ghomja
1l-Grappa: duplikati ghomja
11-Whisky: livelli maqsuma (¥)
Ir-Rum: livelli magsuma (¥)

m o N w
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Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit it-2-metil-butan-1-ol

Tl-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara l-eleiminazzjoni ta’ dawk 25 26 25 27 25
ligeghdin "il barra
In-Numru ta’ dawk li huma il barra(laboratorji) 3 2 3 1 2
In-Numru tar-rizultati accettati 50 52 50 54 50
[I-Valur medju(%) () 113,0 483 91,6 72,1 39,5
45,2(%) 61,50

Id-Devjazzjoni tal-kapacitatat-tennija (r) 2,1 1,3 1,8 2,3 2,3
Id-Devjazzjoni relattiva tal-Kapacita tat-tennija (g) (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,3
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 7.4 3,8 6,6 4,7 4,5
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta (g) (%) 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
[I-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 20,8 10.7 18,4 13.3 12,5
It-tipi tal-kampjuni
A. 1l-Brandy: duplikati ghomja
B. Il-Kirsch: duplikati ghomja
C. 1l-Grappa: duplikati ghomja
D. [I-Whisky: livelli magsuma (¥)
E.  Ir-Rum: livelli magsuma (¥)

Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit it-3-metil-butan-1-ol

1l-Kampjuni A B ¢ D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara l-eliminazzjoni ta’ dawk 23 23 24 27 21
ligeghdin 'il barra
In-Numru ta’ dawk li kienu 'il barra 5 5 4 1 6
In-Numru tar-rizultati accettati 46 46 48 54 42
1I-Valur mediju (%) (r) 4594 242,7 288,4 142,2 212,3
120,4() 245.6(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacitatat-tennija (r) 5,0 2,4 3.4 2,4 3,2
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacita tat-tennija (r) (%) 1.1 1.0 1,2 1,8 1,4
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 13,9 6.6 9,6 6,6 9,1
Id-Devjazzoni tar-riproducibbilta (r) 29,8 13 21 8,5 6,7
Id-Devjazzjoni relattivatar-riproducibbilta (g) 6,5 5,2 7,3 6,5 2,9
II-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

It-Tipi tal-kampjuni

A.  1l-Brandy: duplikati ghomja
11-Kirsch: duplikati ghomja
1l-Grappa: duplikati ghomja
11-Whisky: livelli maqsuma (¥)
Ir-Rum: livelli magsuma (¥)
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