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NARIADENIE KOMISIE ¢&. 2870/2000
z 19. decembra 2000,
ktorym sa stanovuji referenéné metddy analyzy liehovin v spolocenstve

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV,
so zretelom na Zmluvu o zalozeni Eurdpskeho spolocenstva,

so zretelom na nariadenie Rady (EHS) ¢. 1576/89 z 29. mdja
1989, ktorym sa stanovujii vieobecné pravidld pre definiciu,
popis a prezentdciu liechovin ('), naposledy zmenené a doplnené
Aktom o pristiipeni Rakiska, Finska a Svédska, najmi na jeho
¢lanok 4 (8),

kedze:

(1) Clénok 4 (8) nariadenia (EHS) & 1576/89 z 29. mija
1989 stanovuje prijat metody, ktoré sa maji pouzivat
pri analyze lichovin. Pri kazdej tradnej kontrole
a v spornom pripade by sa mali pouzivat referenéné
metddy, ktorymi sa ma zabezpecit stlad s nariadenim
(EHS) ¢ 1576/89 a nariadenim Komisie (EHS)

¢ 1014/90 z 24. aprila 1990, ktorym sa stanovuji

podrobné vykonavacie pravidld pre definiciu, popis

a prezentdciu lichovin () a ktoré bolo naposledy

zmenené a doplnené nariadenim (ES) ¢. 2140/98 (%).

(2)  Pokial je to mozné, bolo by uzito¢né prijat vieobecne
uzndvané metddy a popisat ich ako analytické referen¢né
metddy spolocenstva.

(3) Kvoli zohladneniu pokrokov vedy a rozdielov vo vyba-
veni tradnych laboratérii by malo byt pouzivanie met6d
zalozenych na inych principoch merania nez referencné
metody, ktoré st popisané v prilohe k tomuto naria-
deniu, povolené na zodpovednost vediceho laboratéria
v tych pripadoch, ked tieto metédy davajii primerand
zaruku, pokial ide o vysledky, a najmd spliaju kritérid
stanovené v prilohe k smernici Rady 85/591/EHS
z 20. decembra 1985, ktord sa tyka zavedenia vzorkova-
cich a analytickych met6d v spolo¢enstve na sledovanie
potravin uréenych pre ludskid vyzivu (*) a ak je mozné
preukdzat, Ze presnost, opakovatelnost a reprodukovatel-
nost vysledkov ziskanych tymito metédami je v ramci
limitov presnosti, opakovatelnosti a reprodukovatelnosti
vysledkov ziskanych pouzitim referenénych metéd popi-
sanych v tomto nariadeni. Ak je tdto podmienka
splnend, malo by sa pouzivanie inych analytickych
metdd povolit. Je vSak dolezité stanovif, Ze v spornych
pripadoch nemézu byt referenéné metédy nahradené
inymi metédami.

1

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

2

4

() U.v.ES
() U.v.ES
() U.v.ES
¢ U.v. ES

(4 Opatrenia stanovené v tomto nariadeni si v stlade so
stanoviskom Vykonného vyboru pre lichoviny,

PRIJALA TOTO NARIADENIE:

Cldnok 1

Referenénymi metddami spolocenstva na analyzu liehovin,
ktorymi sa ma zabezpecit sdlad s nariadenim (EHS) ¢. 1576/89
a nariadenim (EHS) ¢. 1014/90:

— pri kazdej tradnej kontrole alebo
— v spornom pripade,

st tie metddy, ktoré su stanovené v prilohe k tomuto naria-
deniu.

Cldnok 2

Bez ohladu na prvi zardzku ¢lanku 1 je povolené pouzivat iné
analytické metédy na zodpovednost vediceho laboratéria
s podmienkou, 7e sprdvnost a presnost (opakovatelnost
a reprodukovatelnost) vysledkov tychto metdd je aspon rovno-
cennd s presnostou a spravnostou vysledkov prislusnych analy-
tickych metéd uvedenych v prilohe.

Cldnok 3

V pripadoch, ked nie si stanovené analytické referen¢né
metoédy na zistovanie a kvantifikiciu ldtok obsiahnutych
v konkrétnej lichovine, pouziji sa tieto metddy:

a) analytické metédy, ktoré st schvilené medzinirodne uznd-
vanymi postupmi a ktoré predovsetkym spliaji kritéria
stanovené v prilohe k smernici 85/591/EHS;

b) analytické metddy, ktoré vyhovuji odpori¢anym normam
Medzindrodnej organizacie pre normalizdciu (ISO);

¢) analytické metddy, ktoré uzndva a uverejiiuje Valné zhro-
mazdenie Medzindrodného dradu pre vinnu révu a vina
(O1V);

d) ak neexistuje metdda uvedend v a), b) a c), pokial ide o pres-
nost, opakovatelnost a reprodukovatelnost:
— analytickd metdda, ktorti schvalil prislusny ¢lensky stat,

— v pripade potreby ktordkolvek ind vhodnd analytickd
metdda.
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Cldnok 4 podmienok v podmienkach reprodukovatelnosti (rozni

. T obsluzni pracovnici, rozne pristroje a rozne laboratérid) je

Na ticely tohto nariadenia: mensia alebo rovnd tejto hodnote {ISO 3534-1};

a) ,limit opakovatelnosti: je hodnota, pre ktort je mozné
s pravdepodobnostou 95 % ocakévat, Ze absolitna hodnota
rozdielu medzi dvoma vysledkami skdsok ziskanymi za
podmienok opakovatelnosti (ten isty obsluzny pracovnik, .
ten isty pristroj, to isté laboratérium a kritky casovy Cldnok 5
interval) je mensia alebo rovna tejto hodnote {ISO 3534-1};

c) ,spravnost: je blizkost zhody medzi vysledkom skusky
a prijatou referen¢nou hodnotou {ISO 3534-1}.

Toto nariadenie nadobudne Gcinnost siedmy deni odo dia jeho

b) ,limit reprodukovatelnosti: je hodnota, pre ktord je mozné uverejnenia v Uradnom vestniku Eurdpskych spolocenstiev.

s pravdepodobnostou 95 % ocakévat, Ze absolitna hodnota
rozdielu medzi dvoma vysledkami skaSok ziskanymi za Bude sa uplatiiovat od 1. janudra 2001.

Toto nariadenie je zdvdzné vo svojej celistvosti a priamo uplatnitelné vo vietkych ¢lenskych
Statoch.

V Bruseli 19. decembra 2000

Za Komisiu
Franz FISCHLER

clen Komisie
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PRILOHA

POPIS ANALYTICKYCH REFERENCNYCH METOD

L. Stanovenie obsahu etanolu v liehovinach v objemovych percentich alkoholu

Priloha I Priprava destildtu
Priloha I Meranie hustoty destildtu
— Metdda A = piknometria

— Metdda B = elektronické meranie hustoty
— Metéda C = meranie hustoty pomocou hydrostatickych vih

II.  Stanovenie celkovej susiny gravimetrickym meranim
III.  Stanovenie prchavych ldtok a metanolu
.1  Vieobecné pozndmky

1.2 Prchavé spoluvznikajiice zlozky (kogenery): aldehydy, vyssie alkoholy, etylacetdt a metanol (plynovou chromato-
grafiou)

1.3 Prchavé kyseliny (p.m.)

IV.  Kyselina kyanovodikova (p.m.)
V. Anetol (p.m.)

VL. Kyselina glycyrrhizova (p.m.)
VI Chlakény (p.m.)

VI Celkovy cukor (p.m.)

IX.  Vajecny zltok (p.m.)
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I STANOVENIE OBSAHU ETANOLU V LIEHOVINACH V OB]EMOWCH PERCENTACH ALKOHOLU
Uvod
Popis referenc¢nej metédy obsahuje dve prilohy:
Priloha I:  Priprava destilatu

Priloha II: Meranie hustoty destildtu

1. Zameranie
Tato metdda je vhodnd na urcovanie skutoéného obsahu etanolu v liehovinich v objemovych percentich
alkoholu.

2. Odkazy na normy

ISO 3696:1987: Voda pre analytické laboratdrne vyuzitie — Technické tdaje a skiisobné metédy

3. Pojmy a definicie
3.1. Referencnd teplota:
Referen¢na teplota pre stanovenie obsahu etanolu na zdklade objemu, hustoty a mernej tiaZe je 20 °C.

Pozndmka 1 Pojem ,pri t C* je vyhradeny pre vietky pripady, ked sti uréované hodnoty (hustota alebo
obsah etanolu v objemovych percentdch alkoholu) vyjadrené pri teplote roznej od referen¢nej
teploty 20 °C.

3.2. Hustota:

Hustota je hmotnost na jednotku objemu lichovin vo vakuu pri 20 °C. Vyjadruje sa v kilogramoch na meter
kubicky a jej symbol je p,. alebo p,,.

3.3. Mernd tiaz:

Mernd tiaz je pomer hustoty lichovin pri 20 °C k hustote vody pri tej istej teplote vyjadreny ako desatinné
&islo. Oznacuje sa symbolom d,gcypc alebo dyg ), alebo jednoducho d, ak neexistuje Ziadna moznost
zdmeny. Charakteristika, ktord bola namerand, sa musi uviest v protokole zo skasky iba pomocou vyssie
definovanych symbolov.

Pozndmka 2: Hodnotu mernej tiaZe je mozné ziskat z hustoty p,, pri 20° C:
P = 998,203 x dygpalebo dygpy = p,e/998,203
kde 998,203 je hustota vody pri 20 °C.

3.4. Skutocny obsah etanolu v liehovindch v objemovych percentdch alkoholu:

Skuto¢ny obsah etanolu v liehovindch v objemovych percentdch alkoholu sa rovnd poctu litrov etylalko-
holu obsiahnutych v 100 1 zmesi vody a alkoholu, ktord md rovnaki hustotu ako alkohol alebo lich po
destildcii. Referen¢né hodnoty obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu ( obj.) pri 20 °C v zdvi-
slosti od hustoty pri 20 C pre rozne zloZenia zmesi vody a alkoholu, ktoré sa maji pouzivat, st uvedené
v medzindrodnej tabulke, ktorti prijala Medzindrodnd organizicia legilnej metroldgie vo svojom Odpori-
cani ¢. 22.

Vseobecnd rovnica tykajica sa obsahu etanolu v lichovindch v objemovych percentdch alkoholu a hustoty
zmesi vody a alkoholu pri danej teplote je uvedend na strane 40 v kapitole 3 ,Obsah etanolu v lichovinach
v objemovych percentich alkoholu® prilohy k nariadeniu Komisie (EHS) ¢. 2676/90 (U. v. ES L 272,
3.10.1990, s. 1) alebo v prirucke analytickych metéd OIV (1994) (s. 17).

Pozndmka 3: V pripade likérov a krémovych likérov, u ktorych je velmi tazké presne merat objem, sa musi
vzorka odvazit a najprv sa vypocita obsah etanolu v hmotnostnych percentch alkoholu.

Prevodovy vzorec:

ASM (% hmotn.) x (vzorka)

obsah etanolu v liehovine v objemovych percentdch alkoholu (% obj.) =
(alkohol)

kde ASM = obsah etanolu v hmotnostnych percentich
P, (alkohol) = 789,24 kg/m?

4. Princip

Po destildcii sa urci obsah etanolu v destildte v objemovych percentich alkoholu piknometrickym meranim,
elektronickym meranim hustoty alebo meranim hustoty pomocou hydrostatickych véh.
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3.1.

3.2.

4.1.

4.2

4.3.
4.3.1.

6.1.

PRILOHA I: PRIPRAVA DESTILATU

Zameranie

Tato metdda je vhodnd na pripravu destildtov, ktoré sa pouzivaji pri uréovani skuto¢ného obsahu etanolu v
liehovindch v objemovych percentdch alkoholu.

Princip

Liehoviny sa destilujd, aby sa oddelil etylalkohol a iné prchavé zliiceniny od extrahovatelnych ldtok (litky,
ktoré sa nedestiluji).

Reagenty a materidly
Granule proti burlivému varu.

Koncentrovand protipenovd emulzia (pre krémové likéry).

Pristroje a vybavenie

Obvyklé laboratérne pristroje, najma tie, ktoré si uvedené dalej.

Vodny kapel, ktory je mozné udrziavat na teplote 10 °C az 15 °C.

Vodny kipel, ktory je mozné udrziavat na teplote 20 °C (£ 0,2 °C).

Odmerné banky triedy A, s objemom 100 ml a 200 ml, ktoré boli tiradne ciachované na 0,1 a 0,15.
Destilacny pristroj:

Vseobecné poziadavky

Destilacny pristroj musi splfa tieto technické poziadavky:

— pocet spojov nesmie byt vy3si nez prisne minimdlne mnozstvo potrebné na zabezpelenie tesnosti
systému,

— do pristroja musi byt zapojené zariadenie urené na zabranenie prenikaniu (strhdvaniu vriacej kvapaliny
parami) a zrovnomernenie destila¢nej rychlosti par s vysokym obsahom alkoholu,

— rychla a dplnd kondenzdcia alkoholovych par,

— prvé destilacné frakcie sa musia zachytdvat vo vodnom prostrediMusi sa pouZivat tepelny zdroj vyba-
veny vhodnym tepelnym difdzorom, ktory tplne zabrdni moZnym pyrolytickym reakcidm pri kontakte
s extrahovatelnymi ldtkami.

Priklad vhodného destila¢ného pristroja je zndzorneny na obrazku 1. Pristroj sa skladd z tychto Casti:
— banka so zaoblenym dnom, 1 liter, s normalizovanym zabrisenym sklenym spojom,
— rektifikac¢nd kolona vysokd aspori 20 cm (napriklad Vigreuxova kol6na),

— kolenové spojovacia trubka s priblizne 10 ¢cm dlhym vodorovne osadenym kondenzédtorom s priamym
okrajom (kondenzdtor typu West), nasadend vertikdlne,

— 40 cm dlha chladiaca $pirdla,

— odvodnd trubka, ktorou sa destildt privddza ku dnu ociachovanej zbernej odmerky obsahujtcej malé
mnozstvo vody.

Pozndmka: Vyssie popisany pristroj je urceny na pracu so vzorkou s objemom najmenej 200 ml. MoZzno
nim vak destilovat aj vzorky s mensim objemom (100 ml) pomocou mensej destilacnej banky
za predpokladu, Ze sa pouzZije rozstrekovacia hlava alebo nejaké iné zariadenie, ktorym sa
zabréni strhdvaniu vriacej kvapaliny parami.

Skladovanie skdsobnych vzoriek

Vzorky sa pred analyzou skladuji pri izbovej teplote.

Postup

Predbeznd pozndmka:

Destildciu je mozné vykondvat aj postupom, ktory uverejnila IUPAC (1968).
Overenie destila¢ného pristroja.

Pouzity pristroj musi byt schopny vykondvat tieto ¢innosti:

Pri destildcii 200 ml vodného roztoku alkoholu so zndimou koncentraciou blizkou 50 % obj. nesmt vznikat
vySsie straty alkoholu nez 0,1 % obj.
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6.2.

6.3.

Liechoviny s obsahom etanolu menej nez 50 % obj. alkoholu.
Odmerajte pomocou odmernej banky 200 ml lichoviny.
Zaznamenajte si teplotu tejto kvapaliny, alebo ju udrzujte pri Standardnej teplote (20 °C).

Vylejte vzorku do banky so zaoblenym dnom, ktord je stcastou destilacného pristroja a vyplachnite
odmernti banku tromi ddvkami po priblizne 20 ml destilovanej vody. Kazdt ddvku vyplachovej vody
pridajte k obsahu destila¢nej banky.

Pozndmka: Takéto 60-ml zriedenie je dostatotné pre lichoviny s mensim obsahom susiny nez 250 g na
liter. V opa¢nom pripade, aby sa zabranilo pyrolyze, musi byt objem vyplachovej vody aspon
70 ml, ak je koncentrcia susiny 300 g/l, 85 ml pri 400 g/l susiny a 100 ml pre 500 g/l
susiny (niektoré ovocné likéry alebo krémové likéry). Upravte tieto objemy tmerne réznym
objemom vzoriek.

Pridajte niekolko grandl proti birlivému varu (3.1) (a v pripade krémovych likérov aj protipenovii emulziu).

Nalejte 20 ml destilovanej vody do povodnej odmernej banky s objemom 200 ml, v ktorej bude ulozeny
destildt. Tito banku potom musite vlozit do studeného vodného kiipela (4.1) (10 az 15 °C pre lichoviny
s anizovou prichufou).

Destilujte, dévajte pozor na to, aby ste zabrénili strhdvaniu vriacej kvapaliny parami a opalovaniu a prilezi-
tostne premieSajte obsah banky, kym hladina destilitu neklesne niekolko milimetrov pod kalibra¢nii znacku
na odmernej banke.

Ked teplota tohto destildtu klesne na hodnotu v rozmedzi 0,5 °C od pociato¢nej teploty kvapaliny, dolejte
destilovant vodu az po kalibra¢nd znacku a dokladne premiesajte.

Tento destildt sa pouziva na urcenie obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu (priloha II).
Lichoviny s obsahom etanolu viac nez 50 % obj. alkoholu.

Odmerajte 100 ml lichoviny pomocou odmernej banky s objemom 100 ml a vylejte vzorku do banky so
zaoblenym dnom, ktord je sicastou destilacného pristroja.

Odmernt banku niekolkokrat vypldchnite destilovanou vodou a vyplachovi vodu pridajte k obsahu desti-
la¢nej banky so zaoblenym dnom. Na vyplachovanie pouzite dostatoéné mnozstvo vody na to, aby sa objem
kvapaliny v banke zvacsil priblizne na 230 ml.

Nalejte 20 ml destilovanej vody do odmernej banky s objemom 200 ml, v ktorej bude ulozeny destildt.
Tdto banku potom musite vlozit do studeného vodného kiipela (4.1) (10 az 15 °C pre lichoviny s anizovou
prichutou).

Destilujte, prilezitostne premiesajte obsah banky, kym hladina destilitu neklesne niekolko milimetrov pod
kalibra¢nti znacku na 200 ml odmernej banke.

Ked teplota tohto destildtu klesne na hodnotu v rozmedzi 0,5 °C od pociato¢nej teploty kvapaliny, dolejte
destilovant vodu az po kalibra¢nd znacku a dokladne premiesajte.

Tento destildt sa pouziva na urcenie obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu (priloha II).

Pozndmka: Obsah etanolu v lichovine v objemovych percentdch alkoholu je dvojndsobne vacsi nez obsah
etanolu v destildte.
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PRILOHA II: MERANIE HUSTOTY DESTILATU

METODA A: STANOVENIE SKUTOCNEHO OBSAHU ETANOLU V LIEHOVINACH V OB]EMOWCH

Al

A2

A2.1.

A3.

A3.1.
A3.2.

A3.3.

A3.4.

A.3.5.

A4

A4.1.

A4.1.1.

A4.1.1.1.

PERCENTACH ALKOHOLU - PIKNOMETRICKE MERANIE

Princip

Obsah etanolu v objemovych percentdch alkoholu sa ziska z hodnoty hustoty destilitu nameranej pikno-
metricky.

Reagenty a materidly

Pokial nie je uvedené inak, v priebehu analyzy pouZivajte iba reagenty uzndvanej analytickej triedy a vodu
aspoi triedy 3 ako je definované v 1SO 3696:1987.

Roztok chloridu sodného (2 % w/v)

Na pripravu 1 litra odvdzte 20 g chloridu sodného a rozpustite ho v 1 litri vody.

Pristroje a vybavenie

Obvyklé laboratérne pristroje, najma tie, ktoré s uvedené dalej:
Analytické véhy s rozliSenim 0,1 mg.

Teplomer so zabrisenym sklenym spojom kalibrovany v desatindch stupiia od 10 °C do 30 °C. Tento
teplomer musi byt ciachovany alebo skontrolovany vzhladom na ciachovany teplomer.

Piknometer z pyrexového skla s objemom priblizne 100 ml osadeny odnimatelnym teplomerom so zabri-
senym sklenym spojom (A.3.2). Piknometer md bo¢nt trubku dlhd 25 mm s vndtornym priemerom
1 mm (maximdlne) zakoncenti zabrisenym kuzelovym spojom. Iné piknometre sii popisané v I1SO 3507,
napr. ak je to vhodné, moze sa pouzit piknometer s objemom 50 ml.

Tarovacia flasa s rovnakym vonkajsim objemom (do 1 ml) ako piknometer a s hmotnostou rovnou hmot-
nosti piknometra naplnend kvapalinou s hustotou 1,01 (roztok chloridu sodného A.2.1).

Tepelne izolovany plast, ktory sa presne hodi na teleso piknometra.

Pozndmka 1: Met6da urcovania hustot liechovin vo vdkuu si vyZaduje pouzit dvojmiskové véhy, piknometer
a tarovaciu flasu s rovnakym vonkaj$im objemom, ktord bude v kazdom danom okamihu
rusit vztlakovy Gcinok vzduchu. Tato jednoducht techniku je mozné uplatnit pomocou
jednomiskovych vadh za predpokladu, Ze sa znova vdZi tarovacia flasa tak, aby sa sledovali
zmeny vztlaku v Case.

Postup

Predbezné poznamky:

Dalej je popisany postup vyuZivajiici piknometer s objemom 100 ml pre stanovenie obsahu etanolu v
liehovine v objemovych percentich alkoholu; takym spdsobom sa ziska najvyssia presnost. Tiez je viak
mozné pouzit mensi piknometer, napriklad s objemom 50 ml.

Kalibrdcia piknometra

Piknometer sa kalibruje ur¢enim tychto parametrov:
— hmotnost prazdneho piknometra,

— objem piknometra pri 20 °C,

— hmotnost piknometra naplneného vodou pri 20 °C.

Kalibrdcia pomocou jednomiskovych véh:

Urcite hodnotu:
— hmotnosti ¢istého, suchého piknometra (P),
— hmotnosti piknometra naplneného vodou pri t °C (P1),

— hmotnosti tarovacej flase (TO).

Odvidzte cisty, suchy piknometer (P).
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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.

Opatrne napliite piknometer destilovanou vodou s teplotou okolia a nasadte teplomer.

Opatrne vytrite piknometer dosucha a vlozte ho do tepelne izolovaného pldsta. Miesajte prevracanim
nadoby dovtedy, kym sa neustdli hodnota teploty na teplomere

Hornou hranou bo¢nej trubky nastavte hladinu prepadu v piknometri. Starostlivo od¢itajte teplotu t °C a ak
treba, skorigujte ju na akékolvek nepresnosti stupnice teploty.

Odvdzte piknometer naplneny vodou (P1).
QOdviézte tarovaciu flasu (T0).
Vypocet
— Hmotnost obalu prazdneho piknometra = P - m
kde m je hmotnost vzduchu v piknometri.
m = 0,0012 x (P1 - P)
Pozndmka 2: 0,0012 je hustota suchého vzduchu pri 20 °C a tlaku 760 mm Hg stipca.

— Objem piknometra pri 20 °C:
Vzo“( = [Pl - (P— m)] X FI

kde F, je faktor teploty t °C prevzaty z tabulky I v kapitole 1 ,Hustota a mernd tiaz“ prilohy k naria-
deniu (EHS) ¢. 2676/90 (s. 10).
Hodnota V,,.. musi byt zndma s presnostou na najblizsiu 0,001 ml.
— Hmotnost vody v piknometri pri 20 °C:
Maygc = Vipoc X 0,998203
kde 0,998203 je hustota vody pri 20 °C.

Pozndmka 3: Ak je to potrebné, mozno pouzit hodnotu hustoty vzduchu 0,99715 a vypocitat obsah
etanolu v lichovine v objemovych percentich alkoholu vzhladom na zodpovedajiicu
hustotu vzduchu v Tabulkich ciel a nepriamych danf Jej Velicenstva (HM).

Metdda kalibracie pomocou dvojmiskovych véh:

Polozte tarovaciu flasu na lavi misku a Cisty, suchy piknometer s nasadenou zbernou zitkou na pravi
misku. Vyvézte ich polozenim zévazi na stranu piknometra: p gramov.

Opatrne napliite piknometer destilovanou vodou s teplotou okolia a nasadte teplomer; opatrne vytrite
piknometer dosucha a vlozte ho do tepelne izolovaného pldsta; mieajte prevracanim nddoby dovtedy, kym
sa neustdli hodnota teploty na teplomere.

Presne nastavte hladinu po hornt hranu bo¢nej trubky. Vycistite bo¢nd trubku, nasadte zbernd zatku; odéi-
tajte opatrne hodnotu teploty t C a ak treba, skorigujte ju na vetky nepresnosti stupnice teploty.

Odvazte piknometer naplneny vodou tak, Ze dosiahnete rovnovéhu zdvaziami s hmotnostou p’ gramov.
Vypocet
— Hmotnost obalu prazdneho piknometra = p + m
kde m je hmotnost vzduchu v piknometri.
m= 0,0012x (p-p)
— Objem piknometra pri 20 °C:

Vage = (p+m—p) x

kde F, je faktor teploty t °C prevzaty z tabulky I v kapitole 1 ,Hustota a mernd tiaz“ prilohy k naria-
deniu (EHS) &. 2676/90 (s. 10).

Hodnota V,, .. musi byt zndma s presnostou na najblizsiu 0,001 ml.
— Hmotnost vody v piknometri pri 20 °C:
Mygc = Viooc x 0,998203

kde 0,998203 je hustota vody pri 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,

A.5.1.

Stanovenie obsahu etanolu v skiiSobnej vzorke v objemovych percentdch alkoholu

Pouzitie jednomiskovych vih.

Odvizte tarovaciu flasu, jej hmotnost oznacte T1.

Odvazte piknometer s pripravenym destilitom (pozri priloha I), jeho hmotnost pri t °C oznacte P2.

Vypocet

dT=T1 -TO

Hmotnost prazdneho piknometra v okamihu merania
=P-m+dT

Hmotnost kvapaliny v piknometri pri t °C

=P2 - (P-m+dT)

Hustota pri t °C v g/ml

Pec = [Py~ (P—m +dT)][Vaoc

Vyjadrite hustotu pri t °C v kilogramoch na m* vyndsobenim .. ¢islom 1 000. Této hodnota je znima
ako p,.

Skorigujte p, na 20 °C pomocou tabuliek hustoty p; pre zmesi vody a alkoholu (tabulka II v prilohe
k prirucke analytickych metéd OIV (1994) s. 17-29).

V tabulke ndjdite vodorovny riadok, ktory zodpovedd celej hodnote teploty T v stupfioch hned pod
hodnotou t °C a najmensiu hustotu nad hodnotou p,. Zisteny tabulkovy rozdiel pod touto hodnotou
hustoty vyuzite na vypocet hustoty lichu p, pri tej celej hodnote teploty T v stupnioch.

Pomocou celého riadku s hodnotami teploty vypocitajte rozdiel medzi hustotou p’, ktort ndjdete
v tabulke hned nad hodnotou p, a vypocitanou hodnotou p,. Vydelte tento rozdiel zistenym tabulkovym
rozdielom vpravo od hodnoty hustoty p’. Podiel predstavuje desatinnt ¢ast obsahu etanolu v objemo-
vych percentdch alkoholu, kym celii ¢ast obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu ndjdete
navrchu toho stlpca, v ktorom sa nachddza hodnota p’ (Dt, sila v objemovych percentich alkoholu).

Pozndmka 4: Alternativne, ked dolievate piknometer po znacku, nechajte ho vo vodnom kdpeli udrzia-

vanom na teplote 20 °C (£ 0,2 °C).

Vysledok

Pomocou hustoty p,, vypocitajte skutocny obsah etanolu v objemovych percentich alkoholu a pouzite
pritom dalej urcené tabulky obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu:

Tabulkou, ktord uddva hodnoty obsahu etanolu v zmesiach vody s alkoholom v objemovych percentich
alkoholu (% obj.) pri 20 °C v zévislosti od hustoty pri 20 °C, je medzindrodnd tabulka, ktord prijala Medzi-
ndrodnd organizdcia legdlnej metroldgie vo svojom odporicani ¢. 22.

Metéda vyuzivajica dvojmiskové vihy

Odvazte piknometer s pripravenym destilitom (pozri Cast 1), jej hmotnost pri t °C je p”.

Vypocet

Hmotnost kvapaliny v piknometri pri t °C
=p+tm-p”

Hustota pri t °C v g/ml

Pec = (p +m—p”)[Vagc

Pri vypocte obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu pri 20 °C vyjadrite hustotu pri t °C
v kilogramoch na m® a skorigujte teplotu takym spdsobom, ako je uvedené v pripade pouzitia jedno-
miskovych vah.

Pracovné charakteristiky met6dy (presnost)

Statistické vysledky medzilaboratérnej porovnavacej skiisky

Dalej uvedené tdaje boli ziskané z medzinirodnej porovndvacej stidie metddy, ktord bola vypracovand
podla medzindrodne odsthlasenych postupov [1], [2].
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Rok vykonania medzilaboratrnej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laboratorif 20

Pocet vzoriek 6

Vzorky A B C D E F
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 19 20 17 19 19 17
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisovali 1 - 2 1 1 3
Pocet akceptovanych vysledkov 38 40 34 38 38 34
Strednd hodnota (X) % obj. 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51 (%) 42,93 (9 | 4573 | 63,0309

Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) % obj. 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
Limit opakovatelnosti (r) v % obj. 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sy) obj. 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 0,52 0,52 0,38 0,57 0,54 0,53
Limit reprodukovatelnosti (R) v % obj. 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

Typy vzoriek

A Ovocny likér; rozdelend tiroven (split level) (*).
B Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikdty.

C Whisky; slepé duplikaty.

D Grappa; rozdelend troven (¥).
E Akvavit; rozdelend tGroven (¥).

F Rum; rozdelend droven (¥).

METODA ,B: STANOVENIE SKUTOCNI::HO/ OBSAHU ETANOLU V LIEVHOYINACH A\ QB]EMOWCH
PERCENTACH ALKOHOLU - ELEKTRONICKE MERANIE HUSTOTY (ZALOZENE NA OSCILACII VZORKY

B.1.

B.2.

B.2.1.
B.2.2.

B.3.

NA REZONANCNEJ FREKVENCII V. OSCILACNE] KOMORE)

Princip

Hustota kvapaliny sa urCuje elektronickym meranim oscildcii vibracnej U-trubky. Kvoli realizdcii tohto
merania sa vzorka vkladd do oscilujiiceho systému, ktorého 3pecifickd frekvencia oscildcii sa v dosledku
pridanej hmotnosti zmeni.

Reagenty a materidly

Pokial nie je uvedené inak, v priebehu analyzy pouZivajte iba reagenty uzndvanej analytickej triedy a vodu
aspon triedy 3 ako je definované v I1SO 3696:1987.

Aceton (CAS 666-52-4) alebo absoltitny alkohol.
Suchy vzduch.

Pristroje a vybavenie

Obvyklé laboratérne pristroje, najma tie, ktoré si uvedené dalej:
Hustomer s digitilnym displejom

Elektronicky hustomer urceny pre vykondvanie takychto merani musi byt schopny vyjadrit hustotu v g/ml
na 5 desatinnych miest.

Pozndmka 1: Hustomer by mal byt umiestneny na dokonale stabilnom stojane, ktory je oddeleny od vset-
kych vibracif.
Reguldcia teploty

Vysledky ¢innosti hustomera st platné iba vtedy, ked je meracia komora pripojend k vstavanému reguldtoru
teploty, ktory je schopny dosiahnut rovnaku teplotnt stabilitu £ 0,02 °C alebo lepsiu.

Pozndmka 2: Presné nastavenie a sledovanie teploty v meracej komore je velmi dolezité, pretoze chyba
velkosti 0,1 °C moze viest k zmene hustoty rddovo o 0,1 kg/m®.

Injekéné striekacky pre vstrekovanie vzoriek alebo automaticky davkovac.
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B.4. Postup
B.4.1. Kalibrdcia hustomera
Pristroj sa musi kalibrovat podla pokynov vyrobcu pristroja vtedy, ked sa po prvykrdt uvddza do ¢innosti.
Potom sa musi pravidelne kalibrovat a kontrolovat vzhladom na overeny referen¢ny $tandard alebo labora-
torny vnitorny referencny roztok zaloZeny na overenom referenénom Standarde.
B.4.2. Ur¢enie hustoty vzorky
B.4.2.1. Ak je to potrebné, predtym, nez zaénete merat, vycistite meraciu komoru aceténom alebo absolitnym alko-
holom a vysuste ju suchym vzduchom. Vyplachnite komoru vzorkou.
B.4.2.2.  Vstreknite vzorku do komory (pomocou injekénej strickacky alebo automatickym ddvkovacom) tak, aby sa
komora celkom zaplnila. Pocas plnenia sa presvedcite, Ze vSetky vzduchové bublinky st Gplne odstranené.
Vzorka musi byt homogénna a nesmie obsahovat Ziadne tuhé castice. Vietky rozptylené latky by sa mali
pred zacatim analyzy odstranit filtrovanim.
B.4.2.3.  Po ustdleni meranej hodnoty zaznamenajte hustotu p,, alebo obsah etanolu v percentich alkoholu zobra-
zent na displeji hustomeru.
B.4.3. Vysledok
Ked pouzivate hustotu p,,, vypocitajte skutocny obsah etanolu v objemovych percentdch alkoholu a pouzite
pritom dalej urcené tabulky obsahu etanolu v objemovych percentéch alkoholu:
Tabulkou, ktord uddva hodnoty obsahu etanolu v zmesiach vody s alkoholom v objemovych percentich
alkoholu ( obj.) pri 20 °C v zdvislosti od hustoty pri 20 °C, je medzindrodnd tabulka, ktora prijala Medzina-
rodnd organizacia legdlnej metroldgie vo svojom Odporicani ¢. 22.
B.5. Pracovné charakteristiky metédy (presnost)
B.5.1. Statistické vysledky medzilaboratérnej porovnavacej skiisky
Nasledovné tdaje boli ziskané z medzindrodnej porovndvacej Stiidie met6dy, ktord bola vypracovand podla
medzindrodne odsthlasenych postupov [1], [2].
Rok vykonania medzilaboratérnej porovndvacej 1997
skusky
Pocet laboratorii 16
Pocet vzoriek 6
Vzorky A B C D E F
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 11 13 15 16 14 13
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisovali 2 3 1 - 1 2
Pocet akceptovanych vysledkov 22 26 30 32 28 26
Strednd hodnota (X) % obj. 23,81 40,12 40,35 39,27 42,39 56,99
26,52 (%) 4310 (% | 4591 | 6331
Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) % obj. 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
Limit opakovatelnosti (r) v % obj. 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
Standardn4 odchylka reprodukovatelnosti (Sy) % obj. 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
Limit reprodukovatelnosti (R) v % obj. 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Typy vzoriek

A Ovocny likér; rozdelend troven (split level) (¥).

B Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikty.

C Whisky; slepé duplikaty.

D Grappa; rozdelend tiroven (¥).
E Akvavit; rozdelend droven (*).

F Rum; rozdelend troven (¥).
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METODA C: STANOVENIE SKUTOCNEHO OBSAHU ETANOLU V LIEHOVINACH V OB]EMOVYCH
PERCENTACH ALKOHOLU - MERANIE HUSTOTY POMOCOU HYDROSTATICKYCH VAH
C.1. Princip

Obsah etanolu v lichovindch v objemovych percentich alkoholu je mozné merat odmeranim hustoty
pomocou hydrostatickych vdh zaloZenych na Archimedovom zdkone, podla ktorého teleso ponorené do
kvapaliny je nadlahcované silou rovnou hmotnosti kvapaliny telesom vytlacenej.

C2. Reagenty a materidly

Pokial nie je uvedené inak, v priebehu analyzy pouzivajte iba reagenty uznédvanej analytickej triedy a vodu
aspoi triedy 3 ako je definované v 1SO 3696:1987.

C2.1. Cistiaci roztok plavdka (hydroxid sodny, 30 % w/v)

Na pripravu 100 ml odvdzte 30 g hydroxidu sodného a dolejte do potrebného objemu 96 % obj. etanolu.

C3. Pristroje a vybavenie

Obvyklé laboratérne pristroje, najma tie, ktoré st uvedené dalej

C3.1. Jednomiskové hydrostatické véhy s citlivostou 1 mg.

C.3.2. Plavdk s objemom aspon 20 ml 3pecidlne prisposobeny vdham zaveseny na vldkne s priemerom najviac
0,1 mm.

C3.3. Meraci valec, na ktorom je vyznacend vyskovd znacka. Plavdk sa musi cely vojst do objemu valca pod

znackou; cez povrch kvapaling moze prechddzat iba zdvesné vlikno. Meraci valec musi mat vndtorny
priemer asponi 0 6 mm vacsi ako je priemer plavika.

C3.4. Teplomer (alebo sonda na meranie teploty) ociachovany v stupiioch a desatindch stupnia od 10 do 40 °C a
kalibrovany po 0,05 °C.

C.3.5. Zavazia kalibrované uzndvanym certifikacnym orgdnom.

Pozndmka 1: Tiez je mozné pouzit dvojmiskové vahy; princip je popisany v kapitole 1 ,Hustota a mernd
tiaz“ v prilohe k nariadeniu (EHS) ¢. 2676/90 (s. 7).

C4. Postup

Plavdk a meraci valec sa musia pred kazdym meranim vycistit destilovanou vodou, vysusit mikkym labora-
térnym papierom, ktory nezanechdva vldkna a vyplachnut tym roztokom, ktorého hustota sa md stanovit.
Merania sa musia vykondvat hned po ustédleni pristroja, aby sa obmedzili straty alkoholu vyparovanim.

C4.1. Kalibracia vdh

Hoci vdhy si obvykle vybavené vniitornym kalibratnym systémom, musi existovat moznost kalibrovat
hydrostatické vahy pomocou zdvazi kontrolovanych tiradnym certifikaénym orgdnom.

C.4.2. Kalibrécia plavaka

C.4.2.1.  Naplitte meraci valec aZ po znacku dvakrat destilovanou vodou (alebo vodou s ekvivalentnou ¢istotou, napr.
mikrofiltrovanou vodou s vodivostou 18,2 MQ/cm) s teplotou medzi 15 a 25 °C, ale najvhodnejsia je 20
°C.

C.4.2.2.  Ponorte do valca plavdk a teplomer, mieajte a odcitajte na pristroji hodnotu hustoty kvapaliny a ak treba,

skorigujte od¢itand hodnotu tak, aby sa rovnala hustote vody pri teplote merania.

C.4.3. Kontrola pomocou vodného roztoku alkoholu

C.4.3.1.  Naplite meraci valec aZ po znacku zmesou vody a alkoholu so zndmym obsahom etanolu a s teplotou
medzi 15 a 25 °C, ale najvhodnejsia je 20 °C.

C.4.3.2.  Ponorte do valca plavak a teplomer, mieajte a od¢itajte na pristroji hodnotu hustoty kvapaliny (alebo obsah
etanolu v percentich objemu alkoholu, ak je to mozné). Takto urceny obsah etanolu v percentich objemu
alkoholu by sa mal rovnat obsahu etanolu ur¢enému podla predchddzajiceho bodu.

Pozndmka 2: Tento roztok so zndmym obsahom etanolu v objemovych percentich alkoholu sa moze
pouzit aj pri kalibracii plavdka namiesto dvakrat destilovanej vody.
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C.4.4. Meranie hustoty destilitu (alebo jeho obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu, ak to pristroj
umoziuje)
C.4.41.  Nalejte skiisobnii vzorku do meracicho valca az po ciachovnii znacku.
C.4.42.  Ponorte do valca plavdk a teplomer, premieSajte a od¢itajte na pristroji hodnotu hustoty kvapaliny (alebo
obsah etanolu v percentdch objemu alkoholu, ak je to mozné). Ak sa hustota meria pri t °C (p,), zazname-
najte si hodnotu teploty.
C.4.43.  Skorigujte p, na teplotu 20 °C pomocou tabulky hustot pT pre zmesi vody a alkoholu (tabulka II v prilohe II
k Prirucke analytickych metod OIV(1994), s. 17-29).
C.4.5. Cistenie plavdka a meracieho valca
C.4.5.1.  Ponorte plavik do ¢istiaceho roztoku plavdka v meracom valci.
C.4.5.2.  Nechajte plavak namoceny jednu hodinu a periodicky nim otdcajte.
C.4.5.3.  Oplachnite vydatnymi mnoZstvami vody z vodovodu a po nej destilovanou vodou.
C.4.5.4.  Vysuste makkym laboratérnym papierom, ktory nezanechdva vldkna.
Tento postup absolvujte po prvom pouzit{ plavika a potom pravidelne podla potreby.
C.4.6. Vysledok
Pomocou hustoty p,, vypocitajte skutoény obsah etanolu silu v objemovych percentich alkoholu a pouzite
pritom dalej urcené tabulky obsahu etanolu v objemovych percentich alkoholu.
Tabulkou, ktord uddva hodnoty obsahu etanolu v zmesiach vody s alkoholom v objemovych percentich
alkoholu (% obj.) pri 20 °C v zévislosti od hustoty pri 20 °C, je medzindrodnd tabulka, ktord prijala Medzi-
ndrodnd organizicia legdlnej metroldogie vo svojom odporicani ¢. 22.
C5. Pracovné charakteristiky met6dy (presnost)
C5.1. Statistické vysledky medzilaboratérnej porovnavacej skiisky
Nasledovné tidaje boli ziskané z medzindrodnej porovndvacej $tadie metddy, ktord bola vypracovand podla
medzindrodne odsthlasenych postupov [1], [2].
Rok vykonania medzilaboratornej porovnavacej 1997
skusky
Pocet laboratérif 12
Pocet vzoriek 6
Vzorky A B C D E F
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 12 10 11 12 11 9
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratéri, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali - 2 1 - 1 2
Pocet akceptovanych vysledkov 24 20 22 24 22 18
Strednd hodnota (X) % obj. 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51 () 43,09 (%) | 4589 (% | 63,44 (%
Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) % obj. 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
Pomernd $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
Limit opakovatelnosti (r) v % obj. 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (S) % obj. 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
Limit reprodukovatelnosti (R) v % obj. 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Typy vzoriek

A Ovocny likér; rozdelend troven (split level) (¥).
B Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikty.

C Whisky; slepé duplikaty.

D Grappa; rozdelend tiroven (¥).

E Akvavit; rozdelend droven (*).

F Rum; rozdelend troven (¥).
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EalN S .

Obrézok 1: Destila¢ny pristroj na meranie skutoéného obsahu etanolu v liehovindch v objemovych percen-

tach alkoholu

1 litrové banka so zaoblenym dnom a s normalizovanym gulovym zabrisenym sklenym spojom.
20 cm vysokd Vigreuxova rektifikacnd koléna.
10 cm dlhy kondenzator s priamym okrajom typu West.

40 cm chladiaca $pirdla.
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5.1.

5.2

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.1.

7.2

9.1.

II STANOVENIE CELKOVE]J SUSINY V LIEHOVINACH GRAVIMETRICKYM MERANIM

Zameranie

Nariadenie (EHS) ¢. 1576/89 stanovuje, Ze tito metdda sa pouziva iba pre akvavit, u ktorého je koncentracia
susiny obmedzend na 15 gfl.

Odkazy na normy

ISO 3696:1987: Voda pre analytické laboratérne vyuzitie - Technické tidaje a skisobné metddy

Definicia

Do celkovej susiny alebo do celkového obsahu suchych latok patria vetky latky, ktoré v stanovenych fyzi-
kélnych podmienkach nie st prchavé.

Princip

Odviézenie zvysku, ktory zostal po odpareni lichoviny vloZenej do kipela s vriacou vodou a vysusenie
v susiacej piecke.

Pristroje a vybavenie

Valcova odparovacia niddoba s plochym dnom a s priemerom 55 mm.

Kapel s vriacou vodou.

Pipeta 25 ml, trieda A.

Susiaca piecka.

VysuSovac (exsikdtor).

Analytické véhy s presnostou na 0,1 mg.

Odber vzoriek a vzorky

Vzorky sa pred analyzou skladuji pri izbovej teplote.

Postup

Pipetou preneste 25 ml lichoviny, ktord obsahuje menej nez 15 g/l susiny, do valcovej odparovacej nadoby
s plochym dnom a priemerom 55 mm, ktord ste predtym odvazili. Pocas prvej hodiny odparovania je
odparovacia nddoba poloZend na veku kdpela s vriacou vodou tak, aby kvapalina nevrela, pretoze by to
mohlo viest k stratdém vy3pliechanfm. Dalsiu hodinu nechajte nddobu v styku s parou z kiipela s vriacou
vodou.

Dokoncite susenie vlozenim odparovacej nddoby na dve hodiny do suSiacej piecky pri teplote
105 °C £ 3 °C. Nechajte odparovaciu nddobu vychladniit vo vysusovaci a odvézte ju aj jej obsah.

Vypocet

Hmotnost zvysku vyndsobend 40 sa rovnd koncentrécii susiny obsiahnutej v lichovine a musi sa vyjadrit
v g/l na jedno desatinné miesto.

Pracovné charakteristiky met6dy (presnost)

Statistické vysledky medzilaboratérnej porovndvacej skiisky

Dalej uvedené tdaje boli ziskané z medzinirodnej porovndvacej stidie metddy, ktord bola vypracovand
podla medzindrodne odsthlasenych postupov [1], [2].
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Rok vykonania medzilaboratrnej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laboratorif 10

Pocet vzoriek 4

Vzorky A B C D
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vylaceni tych, ktorych hodnoty 9 9 8 9
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prilis odliSovali 1 1 2 -
Pocet akceptovanych vysledkov 18 18 16 18
Strednd hodnota (%) g/l 9,0 9,1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1

Standardna odchylka opakovatelnosti (S) g/l 0,075 0,441 0,028 0,123
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 0,8 5,2 0,3 1,1
Limit opakovatelnosti (r) g/l 0,2 1,2 0,1 0,3
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S;) g/1 0,148 0,451 0,058 0,210
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 1,6 5,3 0,6 1,8
Limit reprodukovatelnosti (R) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

Typy vzoriek

A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikty.
B Rum; rozdelend troven (split level).

C Grappa; rozdelené trovne.

D Akvavit; rozdelené drovne.
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1. STANOVENIE PRCHAVYCH LATOK A METANOLU V LIEHOVINACH

I.1. VSEOBECNE POZNAMKY

Definicie

Nariadenie (EHS) ¢. 1576/89 stanovuje pre urCitd skupinu liehovin (rum, liehoviny vinohradnickeho
povodu, ovocné lichoviny atd.) minimélne koncentrécie prchavych zlicenin okrem etanolu a metanolu. Pre
tito skupinu ndpojov sa tieto koncentracie konvenéne povazujii za rovnocenné sictu koncentracif:

1. prchavych kyselin vyjadrenych ako koncentracia kyseliny octovej;

2. aldehydov vyjadrenych ako etanal stictom koncentracif etanalu (acetaldehydu) a etanalovej frakcie obsiah-
nutej v 1,1-dietoxyetdne (v acetéle);

3. tychto vyssich alkoholov: propdn-1-ol, butdn-1-ol, butdn-2-ol, 2-metylpropan-1-ol, analyzovanych ako
individudlny alkohol a 2-metylbutdn-1-ol a 3-metylbutdn-1-ol, analyzovanych ako individudlny alkohol
alebo stcet koncentracif tychto dvoch alkoholov;

4. etylacetdtu.

Dalej st uvedené konvencné metédy merania koncentracif prchavych zlicenin:
— prchavé kyseliny prostrednictvom koncentracie prchavych kyselin,

— aldehydy (etanal a acetal), etylacetdt a alkoholy metddou plynovej chromatografie (GPC).

Analyza prchavych zla¢enim metédou plynovej chromatografie

Moze sa ukdzat, Ze analyzy inych ako vy3sie uvedenych prchavych zlicenin metédou plynovej chromato-
grafie st zvld$t zaujimavé ako prostriedok urc¢ovania povodu suroviny pouzitej pri destildcii a skuto¢nych
podmienok destildcie.

Niektoré liehoviny obsahuji iné prchavé zlozky, ako st aromatické zluceniny, ktoré st charakteristické pre
suroviny pouZité na ziskanie alkoholu, pre arému lichoviny a pre zvldstne prvky pripravy lichoviny. Tieto
zliceniny st dolezité pre vyhodnocovanie poziadaviek stanovenych v nariadeni (EHS) ¢. 1576/89.

1l.2. STANOVENIE PRCHAVYCH ZLOZIEK: ALDEHYDOV, VYSSICH ALKOHOLOV, ETYLACETATU A METANOLU

METODOU PLYNOVE] CHROMATOGRAFIE

Zameranie

Tato metdda je vhodnd na pouzitie pri ur¢ovani koncentricii tychto zlicenin: 1,1-dietoxyetdn (acetdl), 2-
metylbutdn-1-ol (aktivny amylalkohol), 3-metylbutdn-1-ol (izoamylalkohol), metanol (metylalkohol), etyl
etanodt (etylacetdt), butdn-1-ol (n-butanol), butdn-2-ol (sekunddrny butanol), 2-metylpropan-1-ol (izobutylal-
kohol), propédn-1-ol (n-propanol) a etanal (acetaledhyd) v lichovindch na principe plynovej chromatografie.
Metéda vyuziva vnitorny Standard, napriklad pentdn-3-ol. Koncentracie analyzovanych ldtok sa vyjadruji
v gramoch na 100 litrov absolttneho alkoholu; obsah etanolu v objemovych percentich alkoholu sa musi
urcit pred vykonanim analyzy. Medzi lichoviny, ktoré mozu byt analyzované touto metédou, patria whisky,
ovocnd palenka (brandy), vinne lichoviny, ovocné lichoviny a lichoviny z hroznovych vyliskov.

Odkazy na normy

ISO 3696:1987: Voda pre analytické laboratérne vyuzitie - Technické tidaje a skiiSobné metddy.

Definicia

Kongenery (spoluvznikajtce zlozky) st prchavé latky, ktoré vznikajii spolu s etanolom v priebehu kvasenia,
destildcie a dozrievania lichovin.

Princip

Koncentricie spoluvznikajiicich zloziek v lichovindch sa urcuji priamym vstreknutim lichoviny alebo
vhodne zriedenej liehoviny do systému plynovej chromatografie (GC) systému. Pred vstreknutim sa do licho-
viny pridd vhodny vndtorny Standard. Spoluvznikajice zlozky sa separuji na vhodnej koléne programovym
riadenim teploty a zistuji sa pomocou plamenového ionizaéného detektora (FID). Koncentrdcia kazdej
spoluvznikajiicej zlozky sa urcuje vzhladom na vnitorny Standard z faktorov odozvy, ktorych hodnoty sa
ziskavaji v priebehu kalibracie v rovnakych chromatografickych podmienkach, ako su tie, ktoré st vytvo-
rené pocas analyzy lichoviny.
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5.11.
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5.13.

5.14.

5.14.1.

Reagenty a materidly

Pokial nie je uvedené inak, pouZivajte iba reagenty s vy3Sou cCistotou nez 97 %, kipené od doddvatela
s akreditdciou podla noriem ISO, s certifikditom Cistoty, ktoré pri skdsobnom zriedeni neobsahuji iné
spoluvznikajiice zlozky (moze sa to potvrdit vstreknutim Standardov jednotlivych spoluvznikajicich zloziek
pri sktiSobnom zriedeni v podmienkach plynovej chromatografie definovanych v bode 6.4) a iba takd vodu,

ktord md aspon triedu 3 definovand v norme ISO 3696. Acetal a acetaldehyd sa musia skladovat v tme pri
teplote < 5 °C, vietky ostatné reagenty sa mozu skladovat pri izbovej teplote.

Absoldtny etanol (CAS 64-17-5).
Metanol (CAS 67-56-1).
Propdn-1-ol (CAS 71-23-8).
2-metylpropdn-1-ol (CAS 78-33-1).

Prijatelné vnttorné Standardy: pentdn-3-ol (CAS 584-02-1), pentdn-1-ol (CAS 71-41-0), 4-metylpentdn-1-ol
(CAS 626-89-1) alebo metylnonaodt (CAS 1731-84-6).

2-metylbutdn-1-ol (CAS 137-32-6).
3-metylbutdn-1-ol (CAS 123-51-3).
Etylacetdt (CAS 141-78-6).
Butdn-1-ol (CAS 71-36-3).
Butdn-2-ol (CAS 78-92-2).
Acetaldehyd (CAS 75-07-0).

Acetal (CAS 105-57-7).

40 v/|v roztok etanolu

Na pripravu roztoku etanolu s koncentrdciou 400 ml/l nalejte 400 ml etanolu (5.1) do odmernej banky
s objemom 1 liter, dolejte do tohto objemu destilovand vodu a premiesajte.

Priprava a skladovanie Standardnych roztokov (postup pouzivany pre validovanii metddu).

Vsetky Standardné roztoky sa musia skladovat pri teplote < 5 °C a kazdy mesiac sa musia pripravit Cerstvé
roztoky. Hmotnosti zloziek a roztokov by sa mali zaznamendvat s presnostou na najblizsiu 0,1 mg.

Standardny roztok — A

Pipetou preneste dalej uvedené reagenty do odmernej banky s objemom 100 ml, ktord kvoli minimalizacii
odparovania zloziek uz obsahuje priblizne 60 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok etanolu (5.13) do
100 ml a dokladne premiesajte. Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, kazdej pridanej zlozky a
celkovii kone¢nt hmotnost obsahu.

Zlozka Objem (ml)
Metanol (5.2) 3,0
Propan-1-ol (5.3) 3,0
2-metylpropén-1-ol (5.4) 3,0
2-metylbutdn-1-ol (5.6) 3,0
3-metylbutdn-1-ol (5.7) 3,0
Etylacetdt (5.8) 3,0
Butdn-1-ol (5.9) 3,0
Butdn-2-ol (5.10) 3,0
Acetaldehyd (5.11) 3,0
Acetdl (5.12) 3,0

Pozndmka 1: Kvoli minimalizdcii strdt odparovanim je lepsie pridat acetal a acetaldehyd az nakoniec.
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5.14.3.

5.14.4.

5.14.5.

5.14.6.

5.14.7.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

Standardny roztok — B

Pipetou preneste 3 ml pentdn-3-olu alebo iného vhodného vnutorného $tandardu (5.5) do odmernej banky
s objemom 100 ml, ktord uz obsahuje priblizne 80 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok etanolu
(5.13) do 100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, hmotnost pentan-3-olu alebo iného pridaného vnitorného $tan-
dardu a celkovi kone¢nti hmotnost obsahu.

Standardny roztok — C

Pipetou preneste 1 ml roztoku A (5.14.1) a 1 ml roztoku B (5.14.2) do odmernej banky s objemom
100 ml, ktord uz obsahuje priblizne 80 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok etanolu (5.13) do
100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, hmotnost kazdej pridanej zlozky a celkovii kone¢nd hmotnost
obsahu.

Standardny roztok — D

Kvoli udrzaniu analytickej kontinuity pripravte $tandardny roztok pre kontrolu kvality pomocou predtym
pripraveného Standardného roztoku A (5.14.1). Pipetou preneste 1 ml roztoku A (5.14.1) do odmernej
banky s objemom 100 ml, ktord uZ obsahuje priblizne 80 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok

etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, hmotnost kazdej pridanej zlozky a celkovt kone¢nti hmotnost
obsahu.

Standardny roztok — E

Pipetou preneste 10 ml roztoku B (5.14.2) do odmernej banky s objemom 100 ml, ktord uz obsahuje
priblizne 80 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, hmotnost kazdej pridanej zlozky a celkovii kone¢nti hmotnost
obsahu.

Standardné roztoky pouzivané na kontrolu linearity odozvy plameiiového ioniza¢ného detektora

Do samostatnych odmernych baniek s objemom 100 ml, ktoré uz obsahujii 80 ml roztoku etanolu (5.13)
preneste pipetou 0, 0,1, 0,5, 1,0 a 2,0 ml roztoku A (5.14.1) a 1 ml roztoku B (5.14.2), dolejte roztok
etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, hmotnost kazdej pridanej zlozky a celkovii kone¢nd hmotnost
obsahu.

Standardny roztok pouzivany na kontrolu kvality

Pipetou preneste 9 ml $tandardného roztoku D (5.14.4) a 1 ml Standardného roztoku E (5.14.5) do navazo-
vacej nddoby a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, hmotnost kazdej pridanej zlozky a celkovii kone¢nd hmotnost
obsahu.

Pristroje a vybavenie
Pristroj schopny merat hustotu a silu v objemovych percentéch alkoholu.
Analytické vahy schopné merat na $tyri desatinné miesta.

Plynovy chromatograf s programovym riadenim teploty osadeny plamefiovym ionizaénym detektorom a
integratorom alebo inym systémom na spracovanie tidajov schopny merat plochy alebo vysky pikov.

Plynové(é) chromatografickd(é) kolona(y) schopnd(é) separovat analyzované litky takym sposobom, Ze mini-
mdlne rozliSenie medzi jednotlivymi zlozkami (okrem 2-metylbutdn-1-olu a 3-metylbutdn-1-olu) je najmenej
1,3.

Pozndmka 2: Vhodnymi prikladmi su tieto kolény a podmienky plynovej chromatografie:

1. Predkoléna 1 m x vndtorny priemer 0,32 mm pripojend ku koléne CP-WAX 57 CB
50 m x vnutorny priemer 0,32 mm s hribkou vrstvy 0,2 pm (stabilizovany polyetylén-
glykol), za ktorou je zapojend kolona Carbowax 400 50 m x vndtorny priemer 0,32 mm
s hrabkou vrstvy 0,2 pm. (Kolony st spojené pomocou lisovanych konektorov.)



03/zv. 31

Uradn}'f vestnik Eur6pskej tnie

7.1.

8.2.
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8.2.2.

8.2.3.

8.2.4.

8.3.

Nosny plyn a tlak: hélium (135 kPa)

Teplota na kolone: 35° C po dobu 17 mindt, z 35 na 70° C s rychlostou
ndrastu 12° C/min, drzat na 70° C po dobu 25 mindit.

Teplota v injektore: 150° C

Teplota detektora: 250° C

Vstrekovany objem: 1 pl, split 20 az 100:1

2. Predkoléna 1 m x vndtorny priemer 0,32 mm pripojend ku koléne CP-WAX 57 CB
50 m x vnitorny priemer 0,32 mm s hrtbkou vrstvy 0,2 pm (stabilizovany polyetylén-
glykol). (Predkolona je pripojend pomocou lisovaného konektora.)

Nosny plyn a tlak: hélium (65 kPa)

Teplota na koléne: 35° C po dobu 10 mindt, z 35 na 110° C s rychlostou
ndrastu 5° C/min, zo 110 na 190° C s rychlostou
ndrastu 30° C/min, drzat na 190° C po dobu 2 mindt.

Teplota v injektore: 260° C
Teplota detektora: 300° C
Vstrekovany objem: 1 pl, split 55:1

3. Népliové koléna (5 CW 20M, Carbopak B), 2 m x vnitorny priemer 2 mm.

Teplota v koléne: 65° C po dobu 4 mintt, zo 65 na 140° C s rychlostou
ndrastu 10° C/min, drzat na 140° C po dobu 5 mintit,
zo 140 na 150° C rychlostou ndrastu 5° C/min, drzat
na 150° C po dobu 3 mindit.

Teplota v injektore: 65° C

Teplota detektora: 200° C

Vstrekovany objem: 1
Odber vzoriek a vzorky

Laborat6rna vzorka

Po prijati sa meria obsah etanolu v kazdej vzorke v objemovych percentich alkoholu (6.1).

Postup (pouzivany pre schvilent metédu)

Skiisobnd vzorka

Odvazte vhodnii utesnenti navazovaciu nddobu a zaznamenajte si jej hmotnost.

Pipetou preneste do nddoby 9 ml laboratérnej vzorky a zaznamenajte si hmotnost (My,oca)-
Pridajte 1 ml Standardného roztoku E (5.14.5) a zaznamenajte si hmotnost (M).

Skisobny materidl riadne premiesajte (nddobu aspor 20 krdt prevratte). Pred analyzou sa vzorky musia skla-
dovat pri teplote menej nez 5 °C, aby sa minimalizovali straty odparovanim.

Slepy pokus (blank)

Na véhach, ktoré st schopné merat na Styri desatinné miesta (6.2), odvazte vhodni navaZovaciu nidobu a
zaznamenajte si jej hmotnost.

Pipetou preneste do nddoby 9 ml roztoku etanolu (5.13) s koncentriciou 400 ml/l a zaznamenajte si
hmotnost.

Pridajte 1 ml Standardného roztoku E (5.14.5) a zaznamenajte si hmotnost.

Skasobny materidl riadne premiesajte (nddobu aspon 20-krdt prevrdtte). Pred analyzou sa vzorky musia skla-
dovat pri teplote menej nez 5 °C, aby sa minimalizovali straty odparovanim.

Predbeznd skiiska

Vstreknite Standardny roztok C (5.14.3), ¢im sa zabezpeci, Ze vietky analyzované litky budi separované
s minimédlnym rozliSenim 1,3 (okrem 2-metylbutdn-1-olu a 3-metylbutdn-1-olu).
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8.4.

8.5.

9.1.

9.1.2.

Kalibracia

Kalibrécia by sa mala skontrolovat nasledujiicim postupom. Zabezpecte, aby bola odozva linedrna takym
sposobom, Ze postupne za sebou analyzujete trikrdt kazdy zo Standardnych roztokov pouzivanych na
kontrolu linearity (5.14.6), ktory obsahuje vnitorny Standard (IS). Z ploch alebo vysok pikov, ktoré nameral
integrator pre kazdy vstreknuty roztok, vypocitajte pre kazdid spoluvznikajicu zlozku (kogener) pomer R a
nakreslite graficky priebeh zdvislosti R od pomeru koncentricie spoluvznikajiicej zlozky ku koncentrécii
vnatorného Standardu (IS), C. Mali by ste ziskat linedrny graficky priebeh s korelacnym koeficientom
najmenej 0,99.

Plocha alebo vyska piku spoluvznikajucej zlozky

R =
Plocha alebo vyska piku vnatorného Standardu

Koncentracia spoluvznikajicej zlozky (ug/g)

C =
Koncentracia vnitorného Standardu (ug [ g)

Urcenie (analyza)

Vstreknite $tandardny roztok C (5.14.3) a 2 Standardné roztoky pouzivané na kontrolu kvality (5.14.7).
Potom pokracujte nezndmymi vzorkami (pripravenymi podla bodov 8.1 a 8.2), pric¢om po kazdych 10 vzor-
kéch vstreknite jeden Standardny roztok pouzivany na kontrolu kvality, ¢im zabezpedite analytickd stabilitu.
Po kazdych 5 vzorkdch vstreknite jeden Standardny roztok C (5.14.3).

Vypocet

Je mozné pouzif automatizovany systém spracovania idajov za predpokladu, ze tidaje mozno kontrolovat
na zdklade dalej uvedenych principov.

Merajte bud plochy, alebo vysky pikov spoluvznikajicej zlozky a piky vnatornych Standardov.
Vypocet faktora odozvy.

Z chromatogramu Standardného roztoku C (5.14.3) vypocitajte z rovnice (1) faktory odozvy pre kazdu
spoluvznikajiicu zlozku.

Plocha alebo vyska piku IS Kone. spoluvznik. zloZky (ug/g)
(1) Faktor odozvy = X
Plocha alebo vyska piku spoluvznik. zlozky Kone. IS (ng/g)
kde
IS = vnitorny Standard

Konc.spoluvznik.zlozky = koncentrdcia spoluvznikajtcej zlozky v roztoku C (5.14.3)
Konc. IS

koncentréicia vniitorného Standardu v roztoku C (5.14.3)
Analyza vzorky

Z nasledovnej rovnice (2) vypocitajte koncentraciu kazdej spoluvzniknutej zlozky vo vzorkach.

Plocha alebo vy3ka piku spoluvznikajiicej zlozky M (9) X Kone.IS (g | g) X RF

Plocha alebo vyska piku IS My, ores ()
kde
Myzorka = hmotnost vzorky (8.1.2)
M = hmotnost vnatorného $tandardu (8.1.3);
Konc. IS = koncentrédcia vnttorného standardu v roztoku E (5.14.5);
RF = faktor odozvy vypocitany z rovnice (1).

Analyza $tandardného roztoku pouzivaného na kontrolu kvality (QC)

Z dalej uvedenej rovnice (3) vypocitajte percento vytaznosti cielovej hodnoty kazdej spoluvznikajiicej zlozky
v Standardoch pouzivanych pre kontrolu kvality (QC) (5.14.7):

koncentracia analyzovanej latky v Standarde QC
(3) % obnovy vzorky QC = x 100
koncentracia analyzovanej latky v roztoku D

Koncentrdcia analyzovanej latky v Standarde pouZzivanom na kontrolu kvality sa vypocita z vyssie uvede-
nych rovnic (1) a (2).
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9.2. Zavere¢nd prezentdcia vysledkov
Pomocou rovnice (4) sa vysledky prevedd z jednotiek pug/g na g na 100 litrov absolitneho alkoholu:
(4) Koncentrdcia v g na liter absolttneho alkoholu =
Koncentrécia (ug/g) x p x 10/(obsah etanolu v ( % obj.) x 1 000)
kde p = hustota v kg/m®.
Vysledky sa uvddzaji na tri platné ¢islice a maximélne jedno desatinné miesto, napr. 11,4 g na 100 litrov
absoldtneho alkoholu.
10. Zabezpecenie kvality a kontrola kvality (pouZivand pre validovani metédu)
Z vyssie uvedenej rovnice (2) vypocitajte koncentrdciu kazdej spoluvznikajicej zlozky v $tandardnych
roztokoch pouzivanych na kontrolu kvality, ktoré boli pripravené postupom popisanym v bodoch 8.1.1 az
8.1.4. Z rovnice (3) vypocitajte percento vytaznosti cielovej hodnoty. Ak sti analyzované vysledky pre kazdi
spoluvznikajicu zlozku v rozmedzi £ 10 % od ich teoretickych hodnot, je mozné pokracovat v analyze. Ak
nie, mala by sa vysetrit pri¢ina nepresnosti a vykonat vhodné ndpravné opatrenia.
11. Pracovné charakteristiky metédy (presnost)
Statistické vysledky medzilaboratérnej porovnavacej skasky: dalej uvedené tabulky obsahujt hodnoty pre
tieto zliceniny: etanal, etylacetdt, celkovd koncentracia etanalu, metanol, butdn-2-ol, propan-1-ol, butdn-1-
ol, 2-metyl-propan-1-ol, 2-metyl-butdn-1-ol, 3-metyl-butdn-1-ol.
Nasledovné tidaje boli ziskané z medzindrodnej porovndvacej stadie metddy, ktord bola vypracovand podla
medzindrodne odstihlasenych postupov.
Rok vykonania medzilaboratrnej porovnavacej 1997
skuasky
Pocet laboratéri 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovand latka etanal
Vzorky A B C D E
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 28 26 27 27 28
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 2 4 3 3 2
Pocet akceptovanych vysledkov 56 52 54 54 56
Strednd hodnota (X) pg/g 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6
13,8 () 52,2 ()
Standardnd odchylka opakovatelnosti (S,) pg/g. 3,3 1,9 6,8 4,1 3,6
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 5,2 2,6 5,2 15,8 8,9
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 9,3 53 19,1 11,6 10,1
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S,) pg/g 12 14 22 6,8 8,9
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

Typy vzoriek

A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikty.

B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.

D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (*).

E Rum; rozdelené tirovne (¥).
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Rok vykonania medzilaboratrnej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laboratorif 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovana latka etylcetdt

Vzorky A B C D E
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 24 24 25 24 24
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali 2 2 1 2 2
Pocet akceptovanych vysledkov 48 48 50 48 48
Strednd hodnota (X) pg/g 96,8 1046 120,3 112,5 99,1
91,8 () 117,0 (9

Standardnd odchylka opakovatelnosti (S,) pg/g. 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 6,2 40,7 7,2 58 7,3
Standardn4 odchylka reprodukovatelnosti (S;) pg/g 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 6,6 7,6 6,8 6,22 6,6
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0
Typy vzoriek
A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (¥).
E Rum; rozdelené tirovne (¥).

Rok vykonania medzilaboratrnej porovnavacej 1997

skuasky

Pocet laborat6rif 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovand latka acetdl

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 20 21 22 17 21
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali 4 3 2 4 3
Pocet akceptovanych vysledkov 40 42 44 34 42
Strednd hodnota (X) pg/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60 (*) 28,3 (%)

Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) ug/g. 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 1,6 2,4 4,4 2,3 53
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S;) pg/g 42 4,4 8,9 1,4 3,1
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7

Typy vzoriek

A Ovocnd palenka (brandy); slepé duplikdty.
B Griotka; slepé duplikty.

C Grappa; slepé duplikdty.

D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené tirovne (¥).
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Rok vykonania medzilaboratrnej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laboratérif 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovand latka celkovd koncen-

tricia etanalu
Vzorky A B C D E
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 23 19 22 21 22
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratéri, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali 1 5 2 3 2
Pocet akceptovanych vysledkov 46 38 44 42 44
Strednd hodnota (X) pg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7
15,8 (% 61,8 (*)

Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) pg/g. 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 4.6 1,5 4,2 14,2 7,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S,) pg/g 13 15 24,1 7,3 9,0
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené tirovne (¥).

Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laborat6rif 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovand ltka metanol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 26 27 27 28 25
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisovali 4 3 3 1 4
Pocet akceptovanych vysledkov 52 54 54 56 50
Strednd hodnota (%) pglg 319,8 2245 1326 83,0 18,6
61,5 (9 28,9 (%)

Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) pg/g. 4,4 27 22 1,5 1,3
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 12,3 74,4 62,5 43 3,8
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S,) pg/g 13 99 60 4,5 2,8
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 3,9 4.4 4,6 6,2 11,8
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

Typy vzoriek

A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikty.

C Grappa; slepé duplikaty.

D Whisky; rozdelené trovne (split levels) (¥).
E Rum; rozdelené tirovne (¥).
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Rok vykonania medzilaboratornej porovnévacej 1997
skusky
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 4
Analyzovana latka butan-2-ol
Vzorky A B C E
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 21 27 29 22
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali 4 3 1 3
Pocet akceptovanych vysledkov 42 54 58 44
Strednd hodnota (X) pg/g 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12 (9
Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) pg/g. 0,40 2,2 0,87 0,64
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 6,8 0,9 3,2 6,4
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 1,1 6,1 2,5 1,8
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S;) pg/g 0,89 13 3,2 0,87
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 15,2 5,1 11,5 8,7
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Typy vzoriek
A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikdty.
C Grappa; slepé duplikdty.
E Rum; rozdelené tirovne (split levels) (*).
Rok vykonania medzilaboratérnej porovndvacej 1997
skusky
Pocet laboratérif 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovani ltka propén-1-ol
Vzorky A B C D E
Pocet laboratorif, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 29 27 27 29 29
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisovali 2 4 3 2 2
Pocet akceptovanych vysledkov 58 54 54 58 58
Strednd hodnota (X) pg/g 86,4 3541 159,1 272,1 1771
229,3 (¥ 222,1 (%
Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) ug/g. 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S,) pg/g 5,3 150 6,5 9,0 8,1
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Typy vzoriek

A Ovocnd palenka (brandy); slepé duplikdty.
B Griotka; slepé duplikaty.

C Grappa; slepé duplikaty.

D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené trovne (*).
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Rok vykonania medzilaboratornej porovnévacej 1997

skusky

Pocet laboratorii 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovand latka propan-1-ol

Vzorky A B C

Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 20 22 22
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratéri, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali 4 4 6
Pocet akceptovanych vysledkov 40 44 44
Strednd hodnota (X) pg/g 3,79 5,57 7,54
Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) 11g/g. 0,43 0,20 0,43
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 11,2 3,6 5,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 1,1 0,6 1,2
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S;) pg/g 0,59 0,55 0,82
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 15,7 9,8 10,8
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 1,7 1,5 2,3
Typy vzoriek
A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikdty.

Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laboratorii 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovana latka 2-metylpropan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratérii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 28 31 30 26 25
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratéri, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali 3 0 1 5 6
Pocet akceptovanych vysledkov 56 62 60 52 50
Stredna hodnota (%) pgfg 1742 11,7 185,0 291,0 115,99
246,8 () 133,87 (%

Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) pg/g. 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S,) pg/g 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 51 8,0 52 2,2 5,0
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Typy vzoriek

A Ovocnd palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.

C Grappa; slepé duplikaty.

D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené tirovne (¥).
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Rok vykonania medzilaboratrnej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laboratérif 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovana latka 2-metyl-butan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 25 26 285 27 25
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prilis odlisovali 3 2 3 1 2
Pocet akceptovanych vysledkov 50 52 50 54 50
Strednd hodnota (X) pg/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
452 (% 61,5 (*)

Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) pg/g. 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S,) pg/g 7.4 3,8 6,6 4,7 4,5
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Typy vzoriek
A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikéty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené tirovne (¥).

Rok vykonania medzilaboratornej porovnavacej 1997

skusky

Pocet laboratérif 32

Pocet vzoriek 5

Analyzovand ldtka 3-metyl-butdn-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 23 23 24 27 21
sa prili§ odlisovali
Pocet laboratérii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisovali 5 5 4 1 6
Pocet akceptovanych vysledkov 46 46 48 54 42
Strednd hodnota (X) pg/g 459,4 242,7 288,4 142,2 212,3
120,4 (%) 2456 (%)

Standardnd odchylka opakovatelnosti (S) ug/g. 5,0 2,4 3,4 2,4 3,2
Relativna $tandardnd odchylka opakovatelnosti (RSD,) (%) 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (S,) pg/g 29,8 13 21 8,5 6,7
Relativna $tandardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 6,5 52 7,3 6,5 2,9
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

Typy vzoriek

A Ovocnd pélenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.

C Grappa; slepé duplikaty.

D Whisky; rozdelené drovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené trovne (*).




