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REGULAMENTUL (CE) NR. 2870/2000 AL COMISIEI
din 19 decembrie 2000
de stabilire a metodelor comunitare de referintd pentru analiza bauturilor spirtoase

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,
avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Europene;

avand in vedere Regulamentul (CEE) nr. 1576/89 al Consiliului
din 29 mai 1989 de stabilire a normelor generale privind
definirea, descrierea si prezentarea bduturilor spirtoase (1), astfel
cum a fost modificat prin Actul de aderare a Austriei, Finlandei si
Suediei, in special articolul 4 alineatul (8);

intrucat:

(1)  Articolul 4 alineatul (8) din Regulamentul (CEE)
nr. 1576/89 prevede adoptarea metodelor de analizd a
bauturilor spirtoase. Metodele de referintd ar trebui utili-
zate pentru a asigura conformitatea cu Regulamentul (CEE)
nr. 1576/89 si Regulamentul nr. 1014/90 al Comisiei din
24 aprilie 1990 de stabilire a normelor de aplicare privind
definirea, descrierea si prezentarea bauturilor spirtoase (?),
astfel cum a fost modificat ultima datd prin Regulamentul
(CE) nr. 2140/98 (%), in cazul unui control oficial sau al
unui diferend.

(2)  Inmdsura in care este posibil, ar fi util sd se adopte si s se
descrie metodele general recunoscute ca metode analitice
de referintd la nivel comunitar.

(3)  Pentru a tine seama de progresele stiintifice si de diferen-
tele in ceea ce priveste echipamentele laboratoarelor ofici-
ale, ar trebui admisd utilizarea metodelor bazate pe alte
principii de masurare decat metodele de referintd descrise
in anexa la prezentul regulament, de acest lucru fiind res-
ponsabil directorul de laborator, atunci cAnd masurile res-
pective oferd garantii corespunzdtoare cu privire la
rezultate i, in special, indeplinesc criteriile stabilite in
anexa la Directiva 85/591/CEE a Consiliului din 20 decem-
brie 1985 privind introducerea metodelor comunitare de
prelevare de probe si de analizd a produselor alimentare
destinate consumului uman (%) si dacd se poate demonstra
cd variatiile in ceea ce priveste precizia, repetabilitatea si
reproductibilitatea rezultatelor obtinute se afld in limitele
celor obtinute prin utilizarea metodelor de referintd des-
crise in prezentul regulament. In cazul in care este respec-
tatd aceastd conditie, ar trebui admisd utilizarea altor
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metode analitice. Cu toate acestea, este important de men-
tionat cd in cazul unui diferend, celelalte metode nu pot
inlocui metodele de referinta.

(4)  Masurile previazute de prezentul regulament sunt con-
forme cu avizul Comitetului de aplicare pentru bauturi
spirtoase,

ADOPTA PREZENTUL REGULAMENT:

Atrticolul 1

Metodele de referintd comunitare pentru analiza bauturilor spir-
toase prin care si se asigure conformitatea cu Regulamentul (CEE)
nr. 1576/89 si Regulamentul (CEE) 1014/90:

— 1n cazul unui control oficial sau
— 1n eventualitatea unui diferend,

sunt cele mentionate in anexa la prezentul regulament.

Articolul 2

Fird a aduce atingere articolului 1 prima liniutd, alte metode
analitice sunt admise sub responsabilitatea directorului de
laborator, cu conditia ca exactitatea si precizia (repetabilitatea si
reproductibilitatea) metodelor si fie cel putin echivalente cu cele
ale metodelor analitice de referintd previzute de anexa.

Articolul 3

Atunci cand nu sunt stabilite metode de referintd comunitare ana-
litice pentru detectarea si cuantificarea substantelor continute
intr-o anumitd bauturd spirtoasd, se utilizeazd urmadtoarele
metode:

(a) metode analitice validate pentru proceduri recunoscute la
nivel international si care indeplinesc, in special, criteriile sta-
bilite in anexa la Directiva 85/591/CEE;

(b) metode analitice conforme cu standardele recomandate ale
Organizatiei Internationale pentru Standardizare (ISO);

(c) metode analitice recunoscute de Adunarea Generald a Oficiu-
lui International al Viei si Vinului (OIV) si publicate de oficiul

respectiv;

(d) in absenta unei metode mentionate la literele (a), (b) si (c), din
motive de exactitate, repetabilitate si reproductibilitate:

— o metodi analiticd aprobatd de statul membru in cauzi;

— acolo unde este cazul, orice altd metod3 analiticd adecvata.
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Atrticolul 4
In sensul prezentului regulament:

(a) limitd de repetabilitate” reprezintd valoarea mai micd sau
egald pentru care se estimeazi o diferentd absolutd intre doud
rezultate ale testdrii, obtinute in conditii de repetabilitate
(acelasi operator, aceeasi aparaturd, acelasi laborator si un
interval scurt de timp), cu o probabilitate de 95 % (ISO 3534-1);

(b) ,limita de reproductibilitate” reprezinta valoarea mai mica sau
egald pentru care se estimeazd o diferentd absolutd intre doud
rezultate ale testdrii, obtinute in conditii de reproductibilitate

(operatori diferiti, aparaturd diferitd, laborator diferit), cu o
probabilitate de 95 % (ISO 3534-1);

(c) ,precizie” reprezintd gradul de concordanti dintre rezultatul
unui test si valoarea de referintd acceptatd (ISO 3534-1).

Articolul 5

Prezentul regulament intrd in vigoare in a saptea zi de la data
publicdrii in Jurnalul Oficial al Comunitatilor Europene.

Prezentul regulament se aplicd de la 1 ianuarie 2001.

Prezentul regulament este obligatoriu in toate elementele sale si este direct aplicabil in toate statele

membre.

Adoptat la Bruxelles, 19 decembrie 2000.

Pentru Comisie
Franz FISCHLER

Membru al Comisiei
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ANEXA

DESCRIEREA METODELOR DE REFERIN"[A ANALITICE

L Determinarea tariei alcoolice in volume
Apendicele I: Pregitirea distilatului
Apendicele II: Masurarea densitatii distilatului
— Metoda A = picnometrie
— Metoda B = densimetrie electronicd

— Metoda C = densimetrie utilizand balanta hidrostaticd

1L Determinarea extractului sec total prin gravimetrie

L. Determinarea substantelor volatile si a metanolului

IL1. Observatii generale

1L.2. Congeneri volatili: aldehide, alcooluri superioare, acetat de etil si metanol (cromatografie gazoasa)
IIL.3. Aciditate volatild (p.m.)

V. Acid hidrocianic (p.m.)

V. Anetol (p.m.)

VL. Acid glicirizic (p.m.)

VIL Calcone (p.m.)

VIIL Glucide totale (p.m.)
IX. Gilbenus de ou (p.m.)
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. DETERMINAREA TARIEI ALCOOLICE iN VOLUME LA BAUTURILE SPIRTOASE

Introducere

Metoda de referintd include doud apendice:

Apendicele I: Pregatirea distilatului

Apendicele II: Masurarea densitatii distilatului

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

Domeniu

Metoda este adecvatd pentru determinarea tiriei alcoolice reale in volume la bauturile spirtoase.

Referinte normative

I1SO 3696:1987:Apa pentru uzul laboratoarelor de analizd — specificatii si metode de testare
Termeni si definitii

Temperatura de referingd:

Temperatura de referintd pentru determinarea tariei alcoolice in volume, a densitdtii si a densitatii specifice
la bauturile spirtoase este de 20 °C.

Nota 1: termenul la t °C” este rezervat pentru toate determindrile (a densitatii sau tiriei alcoolice in volume)
exprimate la o temperaturd diferitd de temperatura de referintd de 20 °C.

Densitate:

Densitatea reprezintd masa per unitate de volum in vacuo la bauturile spirtoase la 20 °C. Se exprima in kg per

metri cubi, iar simbolul sdu este p,q ¢ sau p,g-

Densitatea specificd:

Densitatea specificd reprezintd raportul, exprimat ca numdr zecimal, dintre densitatea unei bauturi spirtoase
la 20 °Cssi densitatea apei la aceeasi temperaturd. Are simbolul g -2 - satt )50, Sau numai d, atunci cand
nu existd posibilitatea de a se crea confuzie. Caracteristica masuratd trebuie specificatd pe certificatul de
testare, fiind utilizate numai simbolurile definite mai sus.

Nota 2: Densitatea specificd poate fi obtinutd pe baza densitatii p,, la 20 °C.

P, = 998,203 x dzo/zo sau dzo/20 =p,,/998,203
unde 998,203 reprezintd densitatea apei la 20 °C.

Tdria alcoolicd reald in volume:

Tiria alcoolicd reald in volume la bauturile spirtoase este egald cu numdrul de litri de alcool etilic continuti
in 100 litri de amestec apd-alcool cu aceeasi densitate ca si alcoolul sau bautura spirtoasd dupd distilare.
Valorile de referintd pentru taria alcoolici in volume (% vol) la 20 °C in raport cu densitatea la 20 °C pentru
diferite amestecuri apd-alcool care sunt utilizare sunt cele din tabelul international adoptat de Organizatia
Internationald de Metrologie Legald in Recomandarea nr. 22.

Ecuatia generald care stabileste legatura intre tdria alcoolicd in volume si densitatea unui amestec apd-alcool
la 0 anumitd temperaturd este datd la pagina 40 din capitolul 3 ,Téria alcoolicd in volume” din anexa la
Regulamentul (CEE) nr. 267690 al Comisiei O L 272, 3.10.1990, p. 1) sau in manualul metodelor de analizd
al OIV (1994) (p. 17).

Nota 3: pentru lichioruri si ,lichioruri-crema” al Comisiei ciror volum exact este foarte greu de mdsurat,
trebuie cantdritd proba iar tdria alcoolicd se calculeazd intdi pe baza masei.

Formula de conversie:

TAM (% masi) X P,, (probd)

P,, (alcool)

tirie alcoolicd in volume =

unde TAM = tdrie alcoolicd in masi,
pao (alcool) = 789,24 kg/m’
Principiu

In urma distildrii, tdria alcoolicd in volume a distilatului se determind prin picnometrie, densimetrie
electronicd sau densimetrie, cu utilizarea unei balante hidrostatice.
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3.1.
3.2

4.1.

4.2.

4.3.

6.1.

APENDICELE I: PREGATIREA DISTILATULUI

Domeniu

Metoda este adecvatd pentru pregatirea distilatelor utilizate la determinarea tiriei alcoolice in volume la
bauturile spirtoase.

Principiu

Biuturile spirtoase sunt distilate pentru a separa alcoolul etilic de alte componente volatile de materia
extractivd (substante care nu se distileazi).

Reactivi §i materiale
Granule impotriva iImproscirii.

Emulsie antispumantd concentratd (pentru lichiorurile-cremd).

Aparaturd si echipamente

Aparatura de laborator obisnuitd si, in special, urmatoarele:

Baie de apd care poate fi mentinutd intre 10 °C si 15 °C.

Baie de apd care poate fi mentinuti la 20 °C (£ 0,2 °C).

Baloane volumetrice clasa A, 100 ml si 200 ml, care au fost certificate la 0,1 % si respectiv 0,15 %.
Aparat de distilare:

Cerinte generale

Aparatul de distilare trebuie sd indeplineascd urmatoarele cerinte:
— numdrul de imbindri nu trebuie sd depaseascd strictul minim necesar pentru a asigura un sistem etans;

— sd includd un dispozitiv care si prevind amorsa (antrenarea lichidului in fierbere de vapor) si si
normalizeze ritmul de distilare a vaporilor bogati in alcool;

— condensare rapidd si completd a vaporilor de alcool;
— colectarea primelor fractii de distilare intr-un mediu apos.

Sursa de cdldura trebuie utilizatd cu un difuzor de cildurd adecvat pentru a preveni orice reactie pirogend care
sd implice materia extractiva.

Figura 1 exemplificd un aparat de distilare adecvat care include urmdtoarele parti:
— balon cu fund rotund, de 1 litru, cu o imbinare din sticld mat3;
— coloani de rectificare cu inaltimea minimd de 20 cm (de exemplu o coloand tip ,Vigreux”);

— conector cu cot cu un condensator cu margine dreaptd cu lungimea de 10 cm (condensator tip West) fixat
vertical;

— spirald de ricire cu lungimea de 40 cm;

— tub de extragere, care transporta distilatul pe fundul unui balon gradat de colectare care contine o cantitate
micd de apd.

Notd: aparatul descris mai sus este adecvat in cazul unei probe de minim 200 ml. Cu toate acestea, se poate
distila o probd mai micd (100 ml) cu ajutorul unui balon de distilare mai mic, cu conditia si fie dotat
cu un cap barbotor sau un alt instrument pentru a preveni antrenarea.

Depozitarea probelor de testare

Tnainte de analizd, probele sunt depozitate la temperatura camerei.

Mod de lucru
Observatii preliminare:

Distilarea poate fi ficutd pe baza procedurii publicatd de IUPAC (1968).

Verificarea aparatului de distilare.
Aparatura utilizatd trebui sd poatd permite urmatoarele:

Distilarea a 200 ml solutie apa-alcool cu o concentratie cunoscutd aproape de 50 % vol nu trebuie sd cauzeze
o pierdere de alcool mai mare de 0,1 % vol.
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6.2.

6.3.

Bauturile spirtoase cu o tdrie alcoolicd sub 50 % vol.
Se masoard 200 ml bauturd spirtoasd intr-un balon volumetric.
Se noteazd temperatura acestui lichid sau se mentine o temperaturd standard (20 °C).

Se toarnd proba in balonul cu fund rotund din aparatura de distilare si se limpezeste balonul volumetric cu
trei portiuni, fiecare de aproximativ 20 ml apd distilatd. Se adauga fiecare portiune de apd de limpezire la
continutul balonului de distilare.

Notd: Aceastd dilutie de 60 ml este suficientd pentru bauturile spirtoase care contin mai putin de 250 g
extract sec la litru. In rest, pentru a preveni piroliza, volumul de api de limpezire trebuie si fie de cel
putin 70 ml cand concentratie extrasului sec este de 300 g1, 85 ml pentru 400 g/l extract sec si 100 ml
pentru 500 g/l extract sec (anumite lichioruri sau creme de fructe). Se ajusteazd aceste volume
proportional cu diferitele volume ale probelor.

Se adaugd citeva granule antiimproscare (3.1) (si emulsie antispumantd in cazul lichiorurilor -crema).

Se toarnd 20 ml apd distilatd in balonul volumetric original de 200 ml care va fi utilizat pentru a pastra
distilatul. Acest balon trebuie apoi plasat intr-o baie de apd rece (4.1) (intre 10 si 15 °C pentru bauturile
spirtoase cu aromd de anason).

Se distileazd, evitdndu-se antrenarea si carbonizarea, agitind uneori continutul balonului, pand cind nivelul
distilatului este cu cativa milimetri sub marcajul de calibrare a balonului volumetric.

Atunci cand temperatura distilatului a fost coborata la £ 0,5 °C fatd de temperatura initiald a lichidului, se
completeazd cu apa distilatd pand la marcaj si se amestecd bine.

Distilatul este folosit pentru a determina tdria alcoolicd in volume (apendicele II).
Bauturi spirtoase cu tdrie alcoolicd peste 50 % vol.

Se mdsoard 100 ml bauturd spirtoasa intr-un balon volumetric de 100 ml si se toarnd in balonul cu fund
rotund din aparatura de distilare.

Se limpezeste balonul volumetric de citeva ori cu apd distilatd si se adaugd apa respectiva la continutul
balonului de distilare cu fund rotund. Se utilizeazd suficientd apa pentru a aduce continutul balonului pand
la aproximativ 230 ml.

Se toarnd 20 ml apd distilatd intr-un balon volumetric de 200 ml care va fi utilizat pentru a pastra distilatul.
Acest balon trebuie plasat intr-o baie de apa rece (4.1) (intre 10 si 15 °C pentru bauturile spirtoase cu aroma
de anason).

Se distileazd, agitdndu-se uneori continutul balonului, pana cand nivelul distilatului este cu cativa milimetri
sub marcajul de calibrare a balonului volumetric de 200 ml.

Atunci cand temperatura distilatului a fost coboratd la £ 0,5 °C fatd de temperatura initiald a lichidului, se
completeazd cu apd distilatd pand la marcaj si se amestecd bine.

Distilatul este folosit pentru a determina tdria alcoolicd in volume (apendicele II).

Notd: taria alcoolicd in volume a bauturii spirtoase este dublul tdriei alcoolice a distilatului.
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APENDICELE 1I: MASURAREA DENSITATII DISTILATULUI

METODA A: DETERMINAREA TARIEI ALCOOLICE REALE IN VOLUME LA BAUTURILOR SPIRTOASE

Al

A2

A.2.1.

A3.

A3.1.
A3.2.

A3.3.

A3.4.

A3.5.

A4

A4.1.

A4.1.1.

A4.1.1.1.

- MASURAREA PRIN PICNOMETRIE

Principiu

Tiria alcoolicd in volume este obtinutd din densitatea distilatului masuratd prin picnometrie.

Reactivi §i materiale

Pe durata analizei, dacd nu se specifica altfel, se utilizeazd numai reactivi cu grad analitic recunoscut si
apd de cel putin gradul 3 conform definitiei ISO 3696:1987.

Solutie de clorurd de sodiu (2 % m/v)

Pentru a pregiti 1 litru, se cantdresc 20 g clorurd de sodiu si se dizolvd pand la un litru folosind apa.

Aparaturd §i echipamente

Aparatura de laborator obisnuitd si, in special, urmatoarele:
Balantd analiticd permitand cantdrirea a 0.1 mg.

Termometru, cu imbinare cu sticld rodat, etalonat in zecimi de grad de la 10 la 30 °C. Acest termometru
trebuie certificat sau testat pe baza unui termometru certificat.

Picnometru din sticld pyrex cu o capacitate de aproximativ 100 ml dotat cu un termometru detasabil din
sticld matd (A.3.2). Picnometrul are un tub lateral cu o lungime de 25 mm §i un diametru intern de
(maximum) 1 mm care se incheie cu o imbinare slefuitd conicd. Pot fi utilizate si alte picnometre conform
descrierii ISO 3507, de exemplu 50 ml, acolo unde este cazul.

O sticld utilizatd ca tard cu acelagi volum extern (maxim 1 ml) ca si picnometrul si cu masa egald cu masa
picnometrului umplut cu un lichid cu densitatea 1.01 (solutie de clorurd de sodiu A.2.1).

Manta izolatd termic se muleazd exact pe corpul picnometrului.

Nota 1: metoda pentru determinarea densitdtii bauturilor alcoolice in vacuo necesitd utilizarea unei
balante cu doud platane, a unui picnometru si a unei sticle utilizate ca tard cu acelasi volum
exterior pentru a elimina efectul de flotabilitate al aerului in orice moment. Aceastd tehnicd
simpld poate fi aplicatd utilizdnd o balantd cu un singur platan, cu conditia ca sticla utilizatd
ca tard s fie cantdritd din nou pentru a monitoriza modificarile efectul de flotabilitate al aerului
in timp.

Mod de lucru

Observatii preliminare:

Procedura urmitoare este descrisd pentru utilizarea unui picnometru de 100 ml la determinarea tariei
alcoolice; acesta conferd cele mai exacte rezultate. Totusi, este posibil si si se utilizeze un picnometru mai
mic, de exemplu de 50 ml.

Calibrarea picnometrului

Picnometrul se calibreazd prin determinarea urmdtorilor parametri:

— tara picnometrului gol;

— volumul picnometrului la 20 °C;

— masa picnometrului umplut cu apd la 20 °C.

Calibrarea cu ajutorul unei balante cu un singur platan:
Se determina:

— masa picnometrului curat i uscat (P);

— masa picnometrului umplut cu apd la t °C (P1);

— masa sticlei utilizate ca tard (T0).

Se cantdreste picnometrul curat si uscat (P).
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A4.1.1.2.

A4.1.1.3.

A4.1.1.4.

A4.1.2.

A.4.1.2.1.

A.4.1.2.2.

A4.1.2.3.

Se umple picnometrul atent cu apa distilatd la temperatura ambiantd si se ataseazd termometrul.

Se sterge cu grija picnometrul pand este uscat si se instaleazd in mantaua izolatd termic. Se agitd
rasturnand containerul pand cand termometrul indicd o temperaturd constantd.

Se aseazd picnometrul astfel incat si se imbine cu marginea superioard a tubului lateral. Se citeste
temperatura t °C si, dacd este necesar, se corecteazd posibilele inadvertente ale gradatiei temperaturii.

Se cantireste picnometrul umplut cu apd (P1).

Se cantdreste sticla utilizatd ca tard (T0).

Calcule
— tara picnometrului gol = P - m
unde m reprezintd masa aerului din picnometru.
m = 0,0012 x (P1 - P)
Nota 2:  0,0012 reprezintd densitatea aerului uscat la 20 °C la o presiune de 760 mm Hg

— volumul picnometrului la 20 °C:

Ve = [P1 = (P —m)] xF,1

20°C

unde F, reprezintd factorul pentru temperatura la t °C din tabelul 1 capitolul 1 ,Densitatea si densitatea
specificd” din anexa la Regulamentul (CEE) nr. 2676/90 (p. 10).

V50 «c trebuie si fie cat mai apropiat de 0,001 ml.

— Masa apei in picnometru la 20 °C:

M,yc = Ve  0,998203
unde 0,998203 reprezintd densitatea apei la 20 °C.

Nota 3: Dacd este necesar, poate fi utilizatd valoarea 0,99715 a densitatii acrului iar tdria alcoolicd
se calculeazd pe baza densitdtii echivalente din tabelele Accize si Vame HM pentru aer.

Metodi de calibrare utilizdnd o balanti cu doud platane:

Se plaseaza sticla utilizati ca tard pe platanul din stnga, iar picnometru curat si uscat cu opritorul colector
pe platanul din dreapta. Se echilibreazd cele doud platane plasand greutiti pe cel care contine picnometrul:
p grame.

Se umple picnometrul atent cu apd distilatd la temperatura ambiantd si se ataseazd termometrul; se sterge
cu griji picnometrul pand este uscat si se instaleazd in mantaua izolatd termic; se agitd rasturnand
containerul pani cand termometrul indicd o temperaturd constanta.

Se regleazd nivelul cu exactitate pand la marginea superioard a tubului lateral. Se curdtd tubul lateral, se
atageazd opritorul colector; se citeste temperatura t °C si, dacd este necesar, se corecteazd posibilele
inadvertente ale gradatiei temperaturii.

Se cantireste picnometrul umplut cu apd, compensand pentru echilibrare cu p’ greutatea in grame.
Calcule
— tara picnometrului gol = p + m

unde m reprezintd masa aerului din picnometru.

m =0,0012 x (p - p’)

— volumul picnometrului la 20 °C:

Ve =(p+m-p’)xF,1

20°C

unde F, reprezinta factorul pentru temperatura la t °C din tabelul 1 capitolul 1 ,Densitatea si densitatea

specificd” din anexa la Regulamentul (CEE) nr. 2676/90 (p. 10).
V0 «c trebuie si fie cat mai apropiat de 0,001 ml.

— Masa apei in picnometru la 20 °C:

M, = Voo ¥ 0998203

unde 0,998203 reprezintd densitatea apei la 20 °C.
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A4.2. Determinarea tiriei alcoolice a probei de testare
A.4.2.1.  Utilizand o balanti cu un singur platan.
A.4.2.1.1. Se cantdreste sticla utilizatd ca tard, greutate T1.
A.4.2.1.2. Se cantdreste picnometrul cu distilatul preparat (a se vedea anexa I), P2 reprezintd greutatea la t °C.
A4.21.3. Calcule
— dT = T1- TO
— Masa picnometrului gol in momentul masurdrii
=P-m+dT
— Masa lichidului din picnometru la t °C
=P2—(P-m+dT)
— Densitatea la t °C in g/ml

— P =[P~ P-m+dDIV,,.

— Se exprimi densitatea la t °C in kilograme pe m® prin inmultirea p, - cu 1000, valoarea fiind
cunoscutd ca p,.

— Se corecteazd p, la 20 folosind tabelul densitatilor p; pentru amestecuri de apd-alcool [tabelul I din
apendicele II la manualul OIV de metode de analizd (1994), p. 17-29].

Se cautd in tabel linia care corespunde temperaturii T in grade fard zecimale, aflatd imediat sub t °C,
cea mai micd densitate peste p, Se foloseste diferenta din tabel gdsitd sub aceastd densitate pentru a
calcula densitatea p, a alcoolului la temperatura T in cauzd, in grade fird zecimale.

— Folosind linia pentru temperatura fird zecimale se calculeazd diferenta dintre densitatea p’ din tabel
imediat deasupra p, si densitatea calculatd p,. Se imparte aceastd diferenta la diferenta din tabel care
se afld la dreapta densitdtii p’. Coeficientul indicd portia zecimald a tdriei alcoolice, iar intregul tariei
alcoolice se afld in partea superioard a coloanei in care se afld densitatea p’ (Dt, tiria alcoolic).

Nota 4:  Alternativ, se pastreaza picnometrul intr-o baie de apd mentinuti la 20 °C (£ 0,2 °C) atunci cand
se completeazd pand la marcaj.

A.4.2.1.4. Rezultat

Folosind densitatea p,, se calculeazd tdria alcoolicd reald pe baza tabelelor pentru tiria alcoolicd
identificate in continuare:

Tabelul care indica valoarea tiriei alcoolice in volume (% vol) la 20 °C ca functie a densitatii la 20 °C a
amestecurilor de apd-alcool este tabelul international adoptat de Organizatia Internationald de Metrologie
Legald in Recomandarea nr. 22.
A.4.2.2.  Metoda care foloseste balanta cu un singur platan.
A.4.2.2.1. Se cantdreste picnometrul cu distilatul preparat (vezi partea I), p” este masa la t °C.
A.4.2.2.2. Calculul
— Masa lichidului din picnometru la t °C
=prm-—p’

— Densitatea la t °C in g/ml

Poe=(p+m-p)fVy.

— Se exprimd densitatea la t °C in kilograme pe m’ si se efectueazi corectarea temperaturii pentru a
calcula tdria alcoolicd la 20 °C, asa cum este indicat anterior pentru folosirea balantei cu un singur

platan.
A5, Caracteristici de performanti ale metodei (precizia)
A5.1. Rezultate statistice ale testului interlaboratoare

Urmdtoarele date au fost obtinute dintr-un studiu international de performantd a metodei efectuat cu
proceduri acceptate la nivel international [1] [2].
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Anul testului interlaboratoare 1997

Numdrul de laboratoare 20

Numdrul de probe 6

Probe A B C D E F
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 19 20 17 19 19 17
Numdirul rezultatelor aberante (laboratoare) 1 - 2 1 1 3
Numirul rezultatelor acceptate 38 40 34 38 38 34
Valoarea medie () % vol 2377 | 4004 | 4029 | 3920 | 4224 57,03
26,51 (*) 42,93 (% | 4573 (¢ | 63,03 (%

Standard de repetabilitate (S,) % vol 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
Limitd de repetabilitate (r) in % vol 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Deviatia standard de reproductibilitate (S) % vol 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
Limita de reproductibilitate (R) in % vol 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90
Tipuri de probe
A Lichior de fructe: nivel de divizare (¥).
B Brandy: duplicate oarbe.
C  Whisky: duplicate oarbe.
D Grappa: nivel de divizare (¥).
E  Aquavit: nivel de divizare (¥).
F Rom: nivel de divizare (¥).

METODA B: DETERMINAREA VTARIEI ALCOOLICE REALE IN VOLUME PENTRU BAUTQRILE
SPIRTOASE - MASURARE PRIN DENSITOMETRIE ELECTRONICA (BAZATA PE
OSCILATIA FRECVENTEI REZONANTE A UNEI PROBE INTR-O CELULA DE OSCILARE)

B.1. Principiu

Densitatea lichidului este determinatd prin mdsurdtori electronice ale oscilatiilor unui tub vibrator sub
forma de U. Pentru a efectua aceste masurdtori, proba este addugata unui sistem de oscilatii a cirui frecventd
de oscilare este astfel modificatd de masa addugata.

B.2. Reactivi si materiale

Pe timpul analizei, dacd nu se specifica altfel, se utilizeazd numai reactivi cu grad analitic recunoscut si cu
apd de cel putin gradul 3, conform definitiei din ISO 3696:1987.

B.2.1.  Acetond (CAS 666-52-4) sau alcool absolut

B.2.2. Aer uscat

B.3. Aparaturi §i echipamente
Aparate de laborator obisnuite si, in special, urmdtoarele aparate:
B.3.1.  Densitometru cu afisaj digital

Densitometrul electronic pentru efectuarea acestor masurdtori trebuie sd poatd exprima densitatea in g/ml
cu 5 zecimale.

Nota 1: Densitometrul trebuie si fie asezat pe o suprafatd perfect stabild, izolatd de vibratii.
B.3.2.  Reglarea temperaturii

Performanta densitometrului este valabild numai daci celula de masurare este conectati la un regulator de
temperaturd incorporat care poate atinge aceeasi stabilitate a temperaturii la + 0,02 °C sau mai putin.

Nota 2: Stabilirea si monitorizarea precise ale temperaturii in celula de masurare sunt foarte importante
deoarece o eroare a 0,1 °C poate determina o variatie a densititii de 0,1 kg/m”>.

B.3.3.  Seringi de injectare a probei sau dispozitiv de autoprelevare de probe.
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B.4. Mod de lucru
B.4.1. Calibrarea densitometrului

Aparatul se calibreazd conform instructiunilor producitorului instrumentului la prima punere in functiune.
Trebuie sa se recalibreze in mod regulat si sa se verifice pe baza unui standard de referintd certificat sau a
unei solutii de referintd interne de laborator bazatd pe un standard de referintd certificat.

B.4.2.  Determinarea densitdtii probei

B.4.2.1. Daci este necesar, inainte de masurare se curdtd si se usucd celula cu acetond sau cu alcool absolut si aer
uscat. Se cliteste celula cu proba de testare.

B.4.2.2. Se injecteazd proba in celuld (utilizind o seringd sau un dispozitiv de autoprelevare de probe) pana la
umplerea completd a celulei. In timpul operatiei de umplere se verifici daci sunt eliminate toate bulele de
aer. Proba trebuie sd fie omogena si sd nu contind particule solide. Particulele materiale in suspensie se
elimind prin filtrare inainte de efectuarea analizei.

B.4.2.3. Dupd stabilizarea indicatorului, se noteazd densitatea p,, sau tdria alcoolicd afisatd de densitometru.
B.4.3.  Rezultat

Daci se foloseste densitatea p, tria alcoolicd reald se calculeaza cu ajutorul tabelelor de tdrie alcoolicd
identificate in continuare.

Tabelul care cuprinde valoarea tiriei alcoolice in volume (% vol) la 20 °C ca functie a densitatii la 20 °C a
amestecurilor de apd-alcool este tabelul adoptat de Organizatia Internationald Legald de Metrologie in
Recomandarea nr. 22.

B.5. Caracteristici de performanti ale metodei (precizia)

B.5.1. Rezultate statistice ale testului interlaboratoare

Urmitoarele date au fost obtinute dintr-un studiu international de performantd a metodei efectuat cu
proceduri acceptate la nivel international [1] [2].

Anul testului interlaboratoare 1997
Numdrul de laboratoare 16
Numdrul de probe 6
Probe A B C D E F
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 11 13 15 16 14 13
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 2 3 1 - 1 2
Numdrul rezultatelor acceptate 22 26 30 32 28 26
Valoarea medie () % vol 2381 | 4012 | 4035 | 3927 | 4239 56,99
26,52 () 4310 | 459109 | 6331
Deviatie standard de repetabilitate (S,) % vol 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
Deviatia standard relativd de repetabilitate (RSD,) (%) 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
Limitd de repetabilitate (r) in % vol 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
Deviatia standard de reproductibilitate (Sz) % vol 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
Limita de reproductibilitate (R) in % vol 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Tipuri de probe

Lichior de fructe: nivel de divizare (¥).
Brandy: duplicate oarbe.

Whisky: duplicate oarbe.

Grappa: nivel de divizare (¥).
Aquavit: nivel de divizare (¥).

Rom: nivel de divizare (*).

TEHOAN® >
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METODA C: DETERMINAREA TARIEI ALCOOLICE REALE IN VOLUME A BAUTURILOR SPIRTOASE -

C.1.

C.2.

C2.1.

C3.

C3.1.

C3.2.

C3.3.

C3.4.

C3.5.

C4.

C4.1.

C.4.2.

C4.2.1.

C.4.2.2.

C.4.3.

C4.3.1.

C.4.3.2.

MASURAREA PRIN DENSITOMETRIE CU AJUTORUL BALANTEI HIDROSTATICE

Principiu

Taria alcoolicd a bauturilor spirtoase poate fi misuratd prin densitometrie au ajutorul unei balante
hidrostatice bazatd pe principiul lui Arhimede conform caruia un corp scufundat intr-un lichid este impins
la suprafatd de o cantitate de lichid egald cu greutatea lichidului dislocat.

Reactivi si materiale

Pe timpul analizei, dacd nu se specificd altfel, se folosesc numai reactivi cu grad analitic recunoscut si cu
apd de cel putin gradul 3, conform definitiei din ISO 3696:1987.

Solutie de curdtare a flotorului (hidroxid de sodiu, 30 % m/v)

Pentru a prepara 100 ml, se cantiresc 30 g de hidroxid de sodiu si se completeazd cu etanol 96 % vol.

Aparaturd §i echipamente

Aparate de laborator obisnuite si, in special, urmatoarele:
Balantd hidrostaticd cu un singur platan cu sensibilitate de 1 mg.

Flotor cu un volum de cel putin 20 ml, adaptat special pentru balantd, suspendat de un fir cu diametru de
maximum 0,1 mm.

Cilindru gradat cu marcaj pentru nivel. Flotorul trebuie s poat fi continut complet in volumul cilindrului
situat sub marcaj; suprafata lichidului poate fi penetratd numai de firul de sustinere. Cilindrul gradat trebuie
sd aibd un diametru intern de minimum 6 mm mai mare dect diametrul flotorului.

Termometru (sau probd de masurare a temperaturii) gradat cu grade si zecimi de grade de la 10 la 40 °C,
calibrat la 0,05 °C.

Greutdti, calibrate de un organism de certificare recunoscut.

Nota 1:  Se poate folosi si o balantd cu un singur platan; principiul este descris in capitolul I ,Densitatea
si gravitatea specificd” din anexa la Regulamentul (CEE) nr. 2676/90 (p. 7).

Mod de lucru

Flotorul si cilindrul gradat trebuie sd se curete, dupd fiecare mdsurare, cu apa distilatd, si se usuce cu hartie

moale de laborator care nu lasa fire si sd se cliteasca cu solutie a cdrei densitate urmeazd sa fie determinatd.

Masurdrile se efectueazd in momentul in care aparatul este stabil pentru a limita pierderile de alcool cauzate

de evaporare.

Calibrarea balantei

Desi in mod obisnuit balantele au un sistem intern de calibrare, balanta hidrostatica trebuie sd poati efectua
calibrarea cu greutdtile verificate de un organism de certificare oficial.

Calibrarea flotorului

Se umple cilindrul gradat pana la marcaj cu apd dublu distilatd (sau apa cu puritate echivalentd, adicd apd
microfiltratd cu conductibilitate de 18,2 MQ/cm) la o temperaturd intre 15 si 25 °C, de preferintd 20 °C.

Se scufundd flotorul si termometrul, se amestecd, se citeste densitatea lichidului din aparat si, dacd este
necesar, se corecteazd indicatia astfel incat aceasta sd fie egald cu cea a apei la temperatura de masurare.

Se controleaza folosind o solutie de apd-alcool.

Se umple cilindrul gradat pand la marcaj cu un amestec de api-alcool cu tdrie cunoscutd la o temperaturd
intre 15 si 25 °C, de preferintd 20 °C.

Se scufunda flotorul si termometrul, se amestecd, se citeste densitatea lichidului (sau tdria alcoolicd, daca este
posibil) din aparat. Taria alcoolicd astfel stabilitd trebuie sa fie egald cu tdria alcoolicd determinatd anterior.

Notd 2:  Aceastd solutie cu tirie alcoolicd cunoscutd poate fi folositd si la calibrarea flotorului in locul apei
dublu distilate.
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C.4.4.  Misurarea densititii distilatului (sau a tariei alcoolice, dacd aparatul permite aceasta).
C.4.4.1. Se toarnd proba de testare intr-un cilindru gradat pand la marcaj.
C.4.4.2. Se scufundi flotorul si termometrul, se amestecd, se citeste densitatea lichidului (sau téria alcoolicd, dacd este
posibil) din aparat. Se noteazd temperatura dacd densitatea se masoard la t °C (p,).
C.4.4.3. Se corecteazd p, la 20 folosind tabelul de densititi pT pentru amestecurile apa-alcool (tabelul Il din anexa II
la Manualul OIV de metode de analize (1994), pp. 17-29).
C.4.5.  Curdtarea flotorului si a cilindrului gradat.
C.4.5.1. Se cufundi flotorul in solutia de curdtare a flotorului in cilindrul gradat.
C.4.5.2. Se lasd sd se inmoaie timp de o ord, rotind periodic flotorul.
C.4.5.3. Se cliteste cu multd apa de la robinet, apoi cu apd distilata.
C.4.5.4. Se usucd cu hartie moale de laborator care nu lasd scame.
Aceastd procedurd se efectueazd dupd prima utilizare a flotorului, apoi ori de cate ori este cazul.
C.4.6.  Rezultat
Cu ajutorul densitdtii p,, se calculeazi tdria alcoolicd reald folosind tabelele de tirie alcoolici mentionate
mai jos.
Tabelul care cuprinde valoarea tariei alcoolice in volume (% vol) la 20 °C ca functie a densitatii la 20 °C a
amestecurilor de apd-alcool este tabelul adoptat de Organizatia Internationald Legald de Metrologie in
Recomandarea nr. 22.
C.5. Caracteristici de performanti ale metodei (precizia)
C.5.1.  Rezultate statistice ale testului interlaboratoare
Urmitoarele date au fost obtinute dintr-un studiu international de performantd a metodei efectuat cu
proceduri acceptate la nivel international [1] [2].
Anul testului interlaboratoare 1997
Numirul de laboratoare 12
Numirul de probe 6
Probe A B C D E F
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 12 10 11 12 11 9
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) - 2 1 - 1 2
Numdrul rezultatelor acceptate 24 20 22 24 22 18
Valoarea medie (:) % vol 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51 (% 43,09 (% | 4589 (% | 63,44 ()
Deviatie standard de repetabilitate (S,) % vol 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
Deviatia standard relativi de repetabilitate (RSD,) (%) 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
Limitd de repetabilitate (r) in % vol 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Deviatia standard de reproductibilitate (Sg) % vol 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
Deviatia standard relativi de reproductibilitate (RSDy) (%) 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
Limita de reproductibilitate (R) in % vol 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Tipuri de probe

Lichior de fructe: nivel de divizare (*).
Brandy: duplicate oarbe.

Whisky: duplicate oarbe.

Grappa: nivel de divizare (¥).
Aquavit: nivel de divizare (¥).

Rom: nivel de divizare (¥).

MmO AN ® >
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Figura 1. Aparat de distilare pentru misurarea tiriei alcoolice reale in volume a bauturilor spirtoase
Balon de sticld de 1 litru cu fundul rotund cu imbinare sfericd standardizatd de sticld rodata.
Coloand de rectificare tip ,Vigreux” de 20 cm.

Condensator West cu margine dreaptd de 10 cm.

S W=

Spirald de ricire de 40 cm.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.1.

7.2.

9.1.

DETERMINAREA EXTRACTULUI SEC TOTAL AL BAUTURILOR SPIRTOASE PRIN GRAVIMETRIE

Domeniu

Regulamentul (CEE) nr. 1576/89 prevede aceastd metodd numai pentru aquavit pentru care extractul sec este
limitat la 15 g/l.

Referinte normative

ISO 3696:1987: Apa pentru uzul laboratorului — specificatii si metode de testare.

Definitie

Extractul sec total sau materia uscata totald include toatd materia nevolatild in conditii fizice specificate.

Principiu

Cantdrirea reziduului rimas dupd evaporarea alcoolului pe o baie de api la fierbere si uscarea intr-un cuptor
de uscare.

Aparaturd §i echipamente

Capsuli cilindricd de evaporare cu fundul plat cu diametru de 35 mm.
Baie cu api la fiebere.

Pipetd de 25 ml, clasa A.

Cuptor de uscare.

Desicator.

Balantd analiticd cu precizie de 0,1 mg.

Prelevare si probe

Probele se pistreazd la temperatura camerei inainte de analiz.

Mod de lucru

Se pipeteazd 25 ml de alcool care contine sub 15 g/l materie uscata intr-o placi cilindricd de evaporare cu fundul
plat cu diametru de 55 mm. In timpul primei ore de evaporare placa de evaporare se plaseazd pe capacul unei
bii de api la fierbere in asa fel incat lichidul s nu fiarba, deoarece ar duce la pierderi prin stropire. Se lasa incd
o0 ord in contact direct cu vaporii biii de api la fierbere.

Se finalizeazd uscarea asezind placa de evaporare intr-un cuptor de uscare la 105 °C + 3 °C timp de doud ore.
Se lasd placa de evaporare sd se riceascd intr-un desicator si se cintdreste placa de evaporare si continutul
acesteia.

Calcule

Masa reziduului inmultitd cu 40 este egald cu continutul uscat din alcool si trebuie si fie exprimatd in g/l pand
la o zecimala.

Caracteristici de performantd ale metodei (precizia)

Rezultate statistice ale testului interlaboratoare

Urmatoarele date au fost obtinute dintr-un studiu international de performanti a metodei efectuat cu proceduri
acceptate la nivel international [1] [2].
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Anul testului interlaboratoare 1997
Numirul de laboratoare 10
Numdrul de probe 4
Probe A B C F
Numdrul laboratoarelor retinute dupa eliminarea rezultatelor aberante 9 9 8 9
Numdirul rezultatelor aberante (laboratoare) 1 1 2 -
Numirul rezultatelor acceptate 18 18 16 18
Valoarea medie (;) % vol 9.0 9.1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1
Deviatie standard de repetabilititi (S,) % vol 0,075 0,441 0,028 0,123
Deviatia standard relativi de repetabilititi (RSD,) (%) 0,8 5,2 0,3 1,1
Limitd de repetabilititi (r) in % vol 0,2 1,2 0,1 0,3
Deviatia standard de reproductibilitate (Sz) % vol 0,148 0,451 0,058 0,210
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 1,6 53 0,6 1,8
Limita de reproductibilitate (R) in % vol 0,4 1,3 0,2 0,6

Tipuri de probe

A Brandy: duplicate oarbe.
B Rom: nivel de divizare.

C  Grappa: nivel de divizare.
D Aquavit: nivel de divizare.
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II.  DETERMINAREA SUBSTANTELOR VOLATILE SI A METANOLULUI DIN BAUTURILE SPIRTOASE

[T OBSERVATII GENERALE

1. Definitii

Regulamentul (CEE) nr. 1576/89 stabileste nivelurile minime de compusi volatili, altii decat etanolul si
metanolul, pentru mai multe bauturi spirtoase (rom, alcooluri de origine viticold, alcooluri din fructe etc.).
Numai pentru aceste bauturi spirtoase, aceste niveluri sunt considerate, in mod conventional, echivalente cu
suma concentratiilor de:

1. acizi volatili exprimati ca acid acetic;

2. aldehide exprimate ca etanal prin suma etanalului (acetaldehidd) si a fractiei de etanal continutd in 1,1
dietoxietan (acetal);

3. urmdtoarele alcooluri superioare: propan-1-ol, butan-1-ol, butan-2-ol, 2-metilpropan-1-ol, evaluate ca
alcool individual si 2-metilbutan-1-ol, si 3-metilbutan-1-ol evaluat ca alcool individual sau ca suma celor
dousi;

4. acetat de etil.

Urmadtoarele metode conventionale se folosesc pentru masurarea compusilor volatili:
— acizii volatili prin aciditate volatild;

— aldehidele (etanal si acetal), acetatul de etil si alcoolurile prin cromatografie cu gaz (GPC).

2. Analiza prin cromatografia gazoasi a compusilor volatili

Evaludrile prin cromatografia gazoasd a compusilor volatili, altii decat cei mentionati anterior, se pot dovedi
a fi extrem de interesante ca mijloace de determinare a originii materiei prime folosite in distilare si a
conditiilor de distilare efective.

Unele alcooluri contin alte componente volatile, cum ar fi compusi aromatici, care sunt caracteristici
materiilor prime folosite la obtinerea alcoolului, aromei bauturii spirtoase si caracteristicilor speciale ale
prepardrii alcoolului. Acesti compusi sunt importanti pentru evaluarea cerintelor stabilite in Regulamentul
(CEE) nr. 1576/89.

ll.2. DETERMINAREA PRIN CROMATOGRAFIA GAZOASA A CONGENERILOR VOLATILL: ALDEHIDE,
ALCOOLURI SUPERIOARE, ACETAT DE ETIL SI METANOL

1. Domeniu

Aceastd metodad este potrivitd pentru a se determinarea 1,1 dietoxietan (acetal), 2-metilbutan-1-ol (alcool amil
activ), 3-metilbutan-1-ol (alcool izoamil), metanolul (alcool metilic), etil etanoat (etil acetat), butan-1-ol
(n-butanol), butan-2-ol (sec-butanol), 2-metilpropan-1-ol (alcool izobutil), propan-1-ol (n-propanol) si etanal
(acetaldehidd) din bauturile spirtoase folosind cromatografia gazoasd. Metoda foloseste un standard intern,
de exemplu pentan-3-ol. Concentratiile analitilor sunt exprimate in grame pe 100 litri de alcool absolut; tiria
alcoolicd a produsului trebuie sd se determine inainte de analizd. Bauturile spirtoase care pot fi analizate
folosind aceastd metodd includ whisky, brandy, rom, rachiu de vin, rachiu de fructe si rachiu de tescovina.

2. Trimiteri normative

ISO 3696:1987: Apa pentru uzul laboratorului — specificatii si metode de testare.

3. Definitie

Congenerii sunt substante volatile formate in acelasi timp cu etanolul pe parcursul fermentatiei, distildrii si
maturdrii bauturilor spirtoase.

4. Principiu

Congenerii din bauturile spirtoase sunt determinati prin injectarea directd a bauturii spirtoase sau a bauturii
spirtoase diluate corespunzdtor intr-un sistem de cromatografie cu gaz (GC). Un standard intern
corespunzator se adaugd bduturii spirtoase inainte de injectare. Congenerii sunt separati prin programarea
temperaturii pe o coloand adecvatd si sunt detectati folosind un detector de ionizare cu flacird (FID).
Concentratia fiecdrui congener este determinatd ludndu-se in considerare standardul intern al factorilor de
raspuns care sunt obtinuti in timpul calibrarii in acelasi conditii cromatografice ca si cele pentru analiza
bauturilor spirtoase.
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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.

Reactivi §i materiale

Dacd nu existd alte specificatii, folositi numai reactivi cu o puritate de peste 97 %, achizitionati de la un
furnizor acreditat ISO cu certificat de puritate, care nu prezintd congeneri la dilutia test (acest lucru poate fi
confirmat prin injectarea de standarde de congener individuale la dilutia test folosind conditiile de GC de la
punctul 6.4) si numai apd de cel putin 3 grade conform definitiei din ISO 3696. Acetalul si acetaldehida se
pastreaza la intuneric, la < 5 °C, toti ceilalti reactivi pot fi pastrati la temperatura camerei.

Etanol absolut (CAS 64-17-5).

Metanol (CAS 67-56-1).

Propan-1-ol (CAS 71-23-8).

2-metilpropan-1-ol (CAS 78-33-1).

Standarde interne acceptabile: pentan-3-ol (CAS 584-02-1), pentan-1-ol (CAS 71-41-0), 4-metilpentan-1-ol
(CAS 626-89-1) sau metil nonanoat (CAS 1731-84-6).

2-metilbutan-1-ol (CAS 137-32-6).
3-metilbutan-1-ol (CAS 123-51-3).
acetat de etil (CAS 141-78-6).
Butan-1-ol (CAS 71-36-3).
Butan-2-ol (CAS 78-92-2).
Acetaldehidd (CAS 75-07-0).
Acetal (CAS 105-57-7).

Solutie de etanol 40 % v/|v

Pentru a prepara 400 ml/l solutie de etanol se toarnd 400 ml de etanol (5.1) intr-un balon volumetric de 1
litru, se completeazd cu apa distilatd si se amestecd.

Prepararea si pastrarea solutiilor standard (procedura folositd pentru metoda validatd).

Toate solutiile standard pot fi pastrate la < 5 °C si pot fi proaspat preparate lunar. Masele componentelor si
ale solutiilor trebuie si fie inregistrate cu o precizie de 0,1 mg.

Solutia standard — A

Se pipeteazd urmdtorii reactivi intr-un balon volumetric de 100 ml care contine aproximativ 60 ml solutie
de etanol (5.13) pentru a minimaliza evaporarea componentei, se completeazd cu solutie de etanol (5.13) si
se amestecd bine. Se noteazd greutatea balonului, fiecare componentd addugatd si greutatea finald totald a
continutului.

Componentd Volum (ml)
Metanol (5.2) 3,0
Propan-1-ol (5.3) 3,0
2-metilpropan-1-ol (5.4) 3,0
2-metilbutan-1-ol (5.6) 3,0
3-metilbutan-1-ol (5.7) 3,0
Acetat de etil (5.8) 3,0
Butan-1-ol (5.9) 3,0
Butan-2-ol (5.10) 3,0
Acetaldehidd (5.11) 3,0
Acetal (5.12) 3,0

Nota 1:  Se recomandd addugarea acetalului si a acetaldehidei la sfarsit pentru a minimiza pierderile prin

e€vaporare.
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

5.14.2.

5.14.3

5.14.4.

5.14.5.

5.14.6.

5.14.7.

Solutia standard — B

Se pipeteazd 3 ml de pentan-3-ol sau alt standard intern corespunzdtor (5.5) intr-un balon volumetric
de 100 ml care contine aproximativ 80 ml de solutie de etanol (5.13), se completeazi cu solutie de
etanol (5.13) si se amestecd bine.

Se noteazd greutatea balonului, greutatea pentan-3-olului sau a altui standard intern addugat si
greutatea finald totald a continutului.

Solutia standard — C

Se pipeteaza 1 ml de solutie A (5.14.1) si 1 ml de solutie B (5.14.2) intr-un balon volumetric de 100 ml
care contine aproximativ 80 ml de solutie de etanol (5.13), se completeazi cu solutie de etanol (5.13)
si se amestecd bine.

Se noteaza greutatea balonului, a fiecdrei componente addugate si greutatea finald totald a continutului.
Solutia standard — D

Pentru a mentine continuitatea analiticd, se prepard un standard de control de calitate folosind
standardul A preparat anterior (5.14.1). Se pipeteazd 1 ml de solutie A (5.14.1) intr-un balon
volumetric de 100 ml care contine aproximativ 80 ml de solutie de etanol (5.13), se completeazd cu
solutie de etanol (5.13) si se amestecd bine.

Se noteazd greutatea balonului, a fiecrei componente adiugate si greutatea finald totald a continutului.
Solutia standard — E

Se pipeteazd 1 ml de solutie B (5.14.2) intr-un balon volumetric de 100 ml care contine aproximativ
80 ml de solutie de etanol (5.13), se completeazd cu solutie de etanol (5.13) si se amestecd bine.

Se noteazd greutatea balonului, a fiecdrei componente addugate si greutatea finald totald a continutului.
Solutii standard folosite la verificarea liniaritatii rispunsului FID

in baloane volumetrice de 100 ml diferite, care contin aproximativ 80 ml de solutie de etanol (5.13)
se pipeteazd 0, 0,1, 0,5, 1,0, 2,0 ml de solutie A (5.14.1) si 1 ml de solutie B (5.14.2), se completeazd
cu solutie de etanol (5.13) si se amestecd bine.

Se noteaza greutatea balonului, a fiecarei componente addugate si greutatea finala totald a continutului.
Solutie standard de control al calitdtii

Se pipeteazd 9 ml de solutie standard D (5.14.4) si 1 ml de solutie E (5.14.5) intr-un vas de cantdrire
si se amestecd bine.

Se noteazd greutatea balonului, a fiecdrei componente addugate si greutatea finald totald a continutului.

Aparaturd §i echipamente

Aparaturd de mdsurare a densitdtii si a triei alcoolice.

Balantd analiticd de masurare cu patru zecimale.

Un cromatograf cu gaz cu temperatura programata echipat cu un detector si integrator de ionizare cu flacdrd
sau alte sisteme de tratare a datelor care pot masura platourile de maxim si varfurile de maxim.

Coloand (coloane) de gaz cromatografie ce pot separa analitii astfel incat rezolutia minimd dintre
componentele individuale (altele decat 2-metilbutan-1-ol si 3-metilbutan-1-ol) sd fie de minimum 1,3.

Nota 2:  Urmatoarele coloane si conditii GC reprezintd exemple potrivite:

1. O cavitate de retentie 1 m x 0,32 mm i.d. conectatd la o coloand CP-WAX 57 CB de
50 m x 0.32 mm i.d., grosimea filmului de 0,2 pm (polietilend glicol stabilizat), urmata de o
coloani Carbowax 400 de 50 m x 0,32 mm i.d., grosimea filmului de 0,2 pm. (Coloanele sunt
conectate cu ajutorul conectorilor apasare-fixare.)
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7.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

8.2.3.

8.2.4.

8.3.

Gaz transportor si presiune: Heliu (135 kPa)

Temperaturd coloand: 35 °C timp de 17 min., 35-70 °C la 12 °C/min., se mentine
la 70 °C timp de 25 min.

Temperaturd injector: 150 °C

Temperaturd detector: 250 °C

Volum de injectare: 1 pl, se divizeazd 20 la 100:1

2. O cavitate de retentie 1 m x 0,32 mm i.d. conectatd la o coloand CP-WAX 57 CB de 50 m x
0.32 mm i.d., grosimea filmului de 0,2 pm (polietilend glicol stabilizat). (Cavitatea de retentie este
conectatd cu ajutorul unui conector apasare-fixare.)

Gaz transportor si presiune: Heliu (65 kPa)

Temperaturd coloand: 35 °C timp de 10 min., 35-110 °Cla 5 °C/min., 110-190 °C la
30 °C/min., se mentine la 190 °C timp de 2 min.

Temperaturd injector: 260 °C

Temperaturd detector: 300 °C

Volum de injectare: 1 pl, se divizeazd 55:1

3. O coloand impachetati (5 % CW 20M, Carbopak B), 2 m x 2 mm diametru interior

Temperaturd coloand: 65 °C timp de 4 min., 65-140 °C la 10 °C/min., se mentine la
140 °C timp de 5 min., 140-150 °C la 5 °C/min., se mentine la
150 °C timp de 3 min.

Temperaturd injector: 65 °C
Temperaturd detector: 200 °C
Volum de injectare: 1yl

Prelevare si probe
Proba de laborator

La primire se masoara tiria alcoolicd a fiecdrei probe (6.1).

Mod de lucru (folosit pentru metoda validat3)

Portiune de testare

Se cantireste un vas de cintdrire corespunzator sigilat si se noteaza greutatea.
Se pipeteazd 9 ml de probd de laborator in vas si se noteaza greutatea (Mpgopa)-
Se adaugd 1 ml de solutie standard E (5.14.5) si se noteazd greutatea (Mg).

Se agitd puternic materialul de testare (cel putin 20 de inversari). Probele trebuie si se pastreze la sub 5 °C
inainte de analizd pentru a minimiza pierderile prin volatilizare.

Test martor

Folosind balanta cu patru zecimale (6.2), se cantareste vasul de cantdrire corespunzitor sigilat si se noteaza
greutatea.

Se pipeteazd 9 ml de solutie de etanol 400 ml/l (5.13) si se noteazd greutatea.
Se adaugd 1 ml de solutie standard E (5.14.5) si se noteazd greutatea.

Se agitd puternic materialul de testare (cel putin 20 de inversari). Probele trebuie si se pastreze la sub 5 °C
inainte de analizd pentru a minimiza pierderile prin volatilizare.

Test preliminar

Se injecteaza solutie standard C (5.14.3) pentru a se asigura c toti analitii sunt separati cu o rezolutie minima
de 1,3 (cu exceptia 2-metilbutan-1-olului si a 3-metilbutan-1-olului).
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8.4.

8.5.

9.1.

9.1.2.

Calibrare

Calibrarea trebuie sd se verifice folosind urmatoarea procedurd. Se asigurd un rdspuns liniar prin analiza
succesiva a trei exemplare din fiecare solutie standard de liniaritate (5.14.6.) care contine standard intern (IS).
Din platourile de maxim sau varfurile de maxim ale integratorului pentru fiecare injectare se calculeazi
raportul R pentru fiecare congener si se realizeazd un grafic pentru R versus rata de concentratic a
congenerului fatd de standardul intern (IS). Trebuie sd se obtind o diagrama liniard cu un coeficient de corelare
de cel putin 0,99.

Platou sau varf de maxim al congenerului

Platou sau varf de maxim al IS

Concentratia congenerului (ug/g)

Concentratia IS (pg/g)

Determinarea
Se injecteazd solutie standard C (5.14.3) si 2 solutii standard QC (5.14.7). Se continud cu probe necunoscute

(preparate conform 8.1 si 8.2), inserand un standard QC la fiecare zece probe pentru a asigura stabilitatea
analiticd. Se injecteazd o solutie standard C (5.14.3) dupi fiecare 5 probe.

Calcule

Se poate folosi un sistem automat de tratare a datelor, cu conditia ca datele si poatd fi verificate cu ajutorul
principiilor descrise in metoda mentionatd in continuare.

Se misoard fiecare platou sau varf de maxim pentru congener si varfurile standardului intern.
Calcularea factorului de raspuns.

Din cromatograma injectdrii de solutie standard C (5.14.3), se calculeaza factorii de rdspuns pentru fiecare
congener folosind ecuatia (1).

Platou sau varf de maxim IS Conc. Congener (ug/g)
(1) Factor de rispuns = X
Platou sau varf de maxim al congenerului Conc. IS (ug/g)
unde:
IS = Standard intern

Conc. Congener = concentratia de congener in solutia C (5.14.3)
Conc. IS = concentratia standardului intern in solutia C (5.14.3).
Analiza probei

Folosind ecuatia (2) mentionatd in continuare, se calculeazd concentratia fiecdrui congener din probe.

(2) Concentratiile de congener (pgfg) =

Platou sau vérf de maxim al congenerului M (g)
x

x Conc.IS X RF
Platou sau varf de maxim IS Mprop; & (egle)

unde:

Mprops = greutatea probei (8.1.2);

Mg = greutatea standardului intern (8.1.3);

Conc. IS= concentratia de standard intern in solutia E (5.14.5);

RF = factor de raspuns calculat folosind ecuatia 1.

. Analiza solutiei standard de control al calitatii

Folosind ecuatia (3) mentionatd in continuare, se calculeazi recuperarea procentuald a valorii tintd pentru
fiecare congener in standardele de control al calitatii (5.14.7):

. . concentratia analitului in standard QC
(3) % de recuperare a esantionului QC = x 100
concentratia analitului in solutia D

Concentratia analitului in standardul QC se calculeazi folosind ecuatiile (1) si (2) mentionate anterior.
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9.2.  Prezentarea finald a rezultatelor
Rezultatele sunt convertite din p/g in g la 100 litri alcool absolut pentru probe, folosindu-se ecuatia (4):
(4) Concentratia in g la 100 litri alcool absolut =
Conc. (uglg) X p x 10/[tdrie (% vol) x 1000]
unde
p = densitatea in kg/m’.
Rezultatele se mentioneazd cu 3 cifre semnificative si maxim o zecimald, de exemplu, 11,4 g la 100 1 alcool
absolut.
10.  Asigurarea calititii si controlul calititii (pentru metoda validata)
Cu ajutorul ecuatiei (2) mentionate anterior se calculeazd concentratia fiecarui congener din solutiile standard
de control al calitatii preparate conform procedurii de la 8.1.1-8.1.4. Cu ajutorul ecuatiei (3) se calculeazd
procentul de recuperare a valorii tintd. Daca rezultatele analizate se incadreazd in + 10 % din valorile teoretice
pentru fiecare congener, se poate incepe analiza. In caz contrar, se recomanda o investigatie pentru a gisi
cauza inexactitdtii si pentru a lua misuri de remediere corespunzitoare.
11. Caracteristici de performanti ale metodei (precizia)
Rezultatele statistice ale testului interlaboratoare: tabelele urmitoare prezintd valorile pentru urmdtorii
compusi: etanal, acetat de etil, acetal, etanal total, metanol, butan-2-ol, propan-1-ol, butan-1-ol,
2-metil-propan-1-ol, 2 metil-butan-1-ol, 3 metil-butan-1-ol.
Urmatoarele date au fost obtinute dintr-un studiu international de performantd a metodei efectuat cu
proceduri acceptate la nivel international.
Anul testului interlaboratoare 1997
Numdrul de laboratoare 32
Numdrul de probe 5
Analit etanal
Probe A B C D E
Numdrul laboratoarelor retinute dupa eliminarea rezultatelor aberante 28 26 27 27 28
Numdirul rezultatelor aberante (laboratoare) 2 4 3 3 2
Numirul rezultatelor acceptate 56 52 54 54 56
Valoarea medie () iglg 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6
13,8 (% 52,2 (9
Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 3,3 1,9 6,8 4,1 3,6
Deviatia standard relativi de repetabilitate (RSD,) (%) 52 2,6 5,2 15,8 8,9
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 9,3 53 19,1 11,6 10,1
Deviatia standard de reproductibilitate (Sg) pg/g 12 14 22 6,8 8,9
Deviatia standard relativi de reproductibilitate (RSDy) (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Limita de reproductibilitate (R) ug/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

Tipuri de probe

A Brandy: duplicate martor.
B Kirsch: duplicate martor.

C Grappa: duplicate martor.
D Whisky: nivele de divizare (¥).
E Rom: nivele de divizare (¥).
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Anul testului interlaboratoare 1997

Numdrul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit acetat de etil

Probe A B C D E
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 24 24 25 24 24
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 2 2 1 2 2
Numdrul rezultatelor acceptate 48 48 50 48 48
Valoarea medie () yigfg 96,8 1046 120,3 1125 99,1
91,8 (9 117,0 (%

Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Deviatia standard relativd de repetabilitate (RSD,) (%) 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 6,2 40,7 7,2 58 7,3
Deviatia standard de reproductibilitate (Sp) pg/g 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
Limita de reproductibilitate (R) pg/g 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0
Tipuri de probe
A Brandy: duplicate martor.
B Kirsch: duplicate martor.
C Grappa: duplicate martor.
D Whisky: nivele de divizare (¥).
E Rom: nivele de divizare (*).

Anul testului interlaboratoare 1997

Numdrul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit acetal

Probe A B C D E
Numidrul laboratoarelor retinute dupa eliminarea rezultatelor aberante 20 21 22 17 21
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 4 3 2 4 3
Numdrul rezultatelor acceptate 40 42 44 34 42
Valoarea medie (<) gl 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60 () 28,3 (¥

Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
Limitd de repetabilitate (r) in pg/g 1,6 2,4 4,4 2,3 5,3
Deviatia standard de reproductibilitate (Sg) pg/g 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1
Deviatia standard relativa de reproductibilitate (RSDy) (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Limita de reproductibilitate (R) pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7

Tipuri de probe

A Brandy: duplicate martor.
Kirsch: duplicate martor.
Grappa: duplicate martor.
Whisky: nivele de divizare (*).
Rom: nivele de divizare (*).

mg N w
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Anul testului interlaboratoare 1997

Numirul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit etanal total

Probe A B C D E
Numirul laboratoarelor retinute dupi eliminarea rezultatelor aberante 23 19 22 21 22
Numdirul rezultatelor aberante (laboratoare) 1 5 2 3 2
Numdrul rezultatelor acceptate 46 38 44 42 44
Valoarea medie () iglg 76,5 85,3 156,5 454 32,7
15,8 (9 61,8 ()

Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
Deviatia standard de reproductibilitate (Sy) pg/g 13 15 24,1 7.3 9,0
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
Limita de reproductibilitate (R) ug/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2
Tipuri de probe
A Brandy: duplicate martor.
B Kirsch: duplicate martor.
C Grappa: duplicate martor.
D Whisky: nivele de divizare (¥).
E Rom: nivele de divizare (¥).

Anul testului interlaboratoare 1997

Numdrul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit metanol

Probe A B C D E
Numdrul laboratoarelor retinute dupa eliminarea rezultatelor aberante 26 27 27 28 25
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 4 3 3 1 4
Numdrul rezultatelor acceptate 52 54 54 56 50
Valoarea medic (<) uglg 319,8 2245 1326 83.0 18,6
61,5 () 28,9(%)

Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 4,4 27 22 1,5 1,3
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 12,3 74,4 62,5 43 3,8
Deviatia standard de reproductibilitate (Sg) pg/g 13 99 60 4,5 2,8
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8
Limita de reproductibilitate (R) ug/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

Tipuri de probe

A Brandy: duplicate martor.

B Kirsch: duplicate martor.

C Grappa: duplicate martor.

D Whisky: nivele de divizare ().
E Rom: nivele de divizare (¥).




248 Jurnalul Oficial al Uniunii Europene 03/vol. 35
Anul testului interlaboratoare 1997
Numdrul de laboratoare 32
Numdrul de probe 4
Analit butan-2-ol
Probe A B C E
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 21 27 29 22
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 4 3 1 3
Numdrul rezultatelor acceptate 42 54 58 44
Valoarea medie (¥) pglg 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12 (%
Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 0,40 2,2 0,87 0,64
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 6,8 0,9 3,2 6,4
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 1,1 6,1 2,5 1,8
Deviatia standard de reproductibilitate (Sp) pg/g 0,89 13 3,2 0,87
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 15,2 51 11,5 8,7
Limita de reproductibilitate (R) pg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Tipuri de probe
A Brandy: duplicate martor.
B Kirsch: duplicate martor.
C Grappa: duplicate martor.
E Rom: nivele de divizare (¥).
Anul testului interlaboratoare 1997
Numdrul de laboratoare 32
Numdrul de probe 5
Analit propan-1-ol
Probe A B C D E
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 29 27 27 29 29
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 2 4 3 2 2
Numdrul rezultatelor acceptate 58 54 54 58 58
Valoarea medie (:) nglg 86,4 3541 159,1 272,1 177,1
229,3 (¥ 222,1 (%
Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Deviatia standard de reproductibilitate (Sg) pg/g 53 150 6,5 9,0 8,1
Deviatia standard relativa de reproductibilitate (RSDy) (%) 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
Limita de reproductibilitate (R) pg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Tipuri de probe

A Brandy: duplicate martor.
Kirsch: duplicate martor.
Grappa: duplicate martor.
Whisky: nivele de divizare ().
Rom: nivele de divizare (¥).

Mg N w
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Anul testului interlaboratoare 1997

Numirul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit propan-1-ol

Probe A B C

Numirul laboratoarelor retinute dupi eliminarea rezultatelor aberante 20 22 22
Numdirul rezultatelor aberante (laboratoare) 4 4 6
Numdrul rezultatelor acceptate 40 44 44
Valoarea medie (;) pglg 3.79 2,57 7,54
Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 0,43 0,20 0,43
Deviatia standard relativi de repetabilitate (RSD,) (%) 11,2 3,6 5,6
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 1,1 0,6 1,2
Deviatia standard de reproductibilitate (Sg) pg/g 0,59 0,55 0,82
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 15,7 9,8 10,8
Limita de reproductibilitate (R) ug/g 1,7 1,5 2,3
Tipuri de probe
A Brandy: duplicate martor.
B Kirsch: duplicate martor.
C Grappa: duplicate martor ().

Anul testului interlaboratoare 1997

Numdrul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit 2-metilpropan-1-ol

Probe A B C D E
Numdrul laboratoarelor retinute dupa eliminarea rezultatelor aberante 28 31 30 26 25
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 3 0 1 5 6
Numdrul rezultatelor acceptate 56 62 60 52 50
Valoarea medic (<) uglg 174,2 11,7 185,0 291,0 115,99
246,8 (¥) 133,87 (9

Deviatie standard de repetabilitate (S,) ug/g 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
Deviatia standard relativi de repetabilitate (RSD,) (%) 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Deviatia standard de reproductibilitate (Sy) pg/g 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 51 8,0 5,2 2,2 5,0
Limita de reproductibilitate (R) ug/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Tipuri de probe

A Brandy: duplicate martor.

B Kirsch: duplicate martor.

C Grappa: duplicate martor.

D Whisky: nivele de divizare (¥).
E Rom: nivele de divizare (*).
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Anul testului interlaboratoare 1997

Numdrul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit 2-metil-butan-1-ol

Probe A B C D E
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 25 26 25 27 25
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 3 2 3 1 2
Numdrul rezultatelor acceptate 50 52 50 54 50
Valoarea medie (<) pgfg 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
45,2 (% 61,5 (%

Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Deviatia standard de reproductibilitate (Sy) pg/g 7,4 3,8 6,6 4,7 4,5
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
Limita de reproductibilitate (R) pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Tipuri de probe
A Brandy: duplicate martor.
B Kirsch: duplicate martor.
C Grappa: duplicate martor.
D Whisky: nivele de divizare (¥).
E Rom: nivele de divizare ().

Anul testului interlaboratoare 1997

Numdrul de laboratoare 32

Numdrul de probe 5

Analit 3-metil-butan-1-ol

Probe A B C D E
Numdrul laboratoarelor retinute dupd eliminarea rezultatelor aberante 23 23 24 27 21
Numdrul rezultatelor aberante (laboratoare) 5 5 4 1 6
Numarul rezultatelor acceptate 46 46 48 54 42
Valoarea medie (;) nglg 459,4 242,7 288,4 142,2 212,3
120,4 () 2456 (%)

Deviatie standard de repetabilitate (S,) pg/g 5,0 2.4 3,4 2.4 3,2
Deviatia standard relativa de repetabilitate (RSD,) (%) 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
Limitd de repetabilitate (r) pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Deviatia standard de reproductibilitate (Sy) pug/g 29,8 13 21 8,5 6,7
Deviatia standard relativd de reproductibilitate (RSDy) (%) 6,5 5,2 7,3 6,5 2,9
Limita de reproductibilitate (R) pg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

Tipuri de probe

A Brandy: duplicate martor.
Kirsch: duplicate martor.
Grappa: duplicate martor.
Whisky: nivele de divizare (¥).
Rom: nivele de divizare (*).
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