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KOMISJONI MAARUS (EU) nr 2870/2000,
19. detsember 2000,
millega sitestatakse ithenduse standardmeetodid piiritusjookide analiiiisimiseks

EUROOPA UHENDUSTE KOMISJON,
vottes arvesse Euroopa Uhenduse asutamislepingut,

vottes arvesse ndukogu 29. mai 1989. aasta mairust (EMU)
nr 1576/89, millega kehtestatakse piiritusjookide maaratlemise,
kirjeldamise ja esitlemise tldeeskirjad, (') muudetud Austria,
Soome ja Rootsi ithinemisaktiga, eriti selle artikli 4 1diget 8,

ning arvestades jargmist:

(1)  Mddruse (EMU) nr 1576/89 artikli 4 1dikes 8 nihakse
ette piiritusjookide analiiisimisel kasutatavate meetodite
vastuvdtmine. Ametliku kontrolli v&i vaidluse korral
tuleks kasutada standardmeetodeid, et tagada midruse
(EMU) nr 1576/89 ja komisjoni 24. aprilli 1990. aasta
médruse (EMU) nr 1014/90 (millega kehtestatakse piiri-
tusjookide mdiratlemise, kirjeldamise ja esitlemise
tildeeskirjad, () viimati muudetud middrusega (EU)
nr 2140/98 () jargimine.

(2)  Vdimaluste piires tuleks ithenduse standardanaliitisimee-
toditena kasutada ja kirjeldada tildtunnustatud meeto-

deid.

(3)  Selleks, et votta arvesse teaduse edusammude ja ametlike
laborite seadmete erinevusi, tuleks laborijuhataja vastu-
tusel lubada kasutada muudel mdotmispohimotetel kui
kdesoleva madiruse lisas kirjeldatud standardmeetoditel
pohinevaid meetodeid, kui kdnealused meetodid annavad
piisava tagatise tulemuste osas ning eelkdige vastavad
noéukogu  20. detsembri 1985. aasta  direktiivi
85/591/EMU (inimtarbimiseks ettendhtud toiduainete
kontrolliks vajalike iithenduse proovivotu- ja analiiiisi-
meetodite kehtestamise kohta) (*) lisas kehtestatud kritee-
riumidele ning kui on véimalik tdendada, et saadud tule-
muste tdpsuse, korratavuse ja reprodutseeritavuse kodiku-
mine on samades piirides nagu kédesolevas madiruses
kirjeldatud standardmeetodite kasutamisega saadud tule-
muste korral. Kui see tingimus on téidetud, tuleks lubada
kasutada muid analiiiisimeetodeid. Siiski on oluline
tapsustada, et vaidluse korral ei vdi standardmeetodite
asemel kasutada muid meetodeid.

1

() EUT L 160, 12.6.1989, Ik 1.
() EUT L 105, 25.4.1990, Ik 9.
() EUTL 270, 7.10.1998, lk 9.
(*) EUT L 372, 31.12.1985, Ik 50.

(4)  Kéesolevas mdiruses ettendhtud meetmed on kooskdlas
piiritusjookide rakenduskomitee arvamusega,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA MAARUSE:

Atikkel 1

Piiritusjookide analiiiisimisel kasutatavad iithenduse standard-
meetodid médruse (EMU) nr 1576/89 ja mdadruse (EMU)
nr 1014/90 jargimise tagamiseks:

— ametliku kontrolli, voi
— vaidluse korral

on sitestatud kiesoleva mairuse lisas.

Artikkel 2

Olenemata artikli 1 esimesest taandest lubatakse laborijuhataja
vastutusel kasutada muid analiiisimeetodeid, tingimusel et
meetodite digsus ja tipsus (korratavus ja reprodutseeritavus) on
vihemalt samavéidrsed lisas esitatud standardanaliiisimeetodite
vastavate nditajatega.

Artikkel 3

Kui teatavas piiritusjoogis sisalduvate ainete avastamiseks ja
kvantitatiivseks madramiseks ei ole ette nihtud tithenduse stan-
dardanaliiisimeetodeid, kasutatakse jargmisi meetodeid:

a) analiiiisimeetodid, mis vastavad rahvusvaheliselt tunnustatud
menetlustele ning eelkoige direktiivi 85/591/EMU lisas
kehtestatud kriteeriumitele;

b) Rahvusvahelise Standardiorganisatsiooni (ISO) soovitatud
standarditele vastavad analiiiisimeetodid;

¢) Rahvusvahelise Veiniameti (OIV) Uldkogu tunnustatud ja
selle organisatsiooni avaldatud analiiiisimeetodid;

d) punktides a, b vdi ¢ nimetatud meetodite puudumise korral
ning digsuse, korratavuse ja reprodutseeritavuse huvides:
— asjaomase litkmesriigi heakskiidetud analiitisimeetod,

— vajaduse korral muu asjakohane analiitisimeetod.



03/31. kd Euroopa Liidu Teataja 125

Artikkel 4

Kiesoleva mairuse kohaldamisel kasutatakse jargmisi mdisteid:

a) korratavuse piirnorm — védrtus, mis on 95 % tdendosusega
suurem korratavatel tingimustel (sama sooritaja, samad
seadmed, sama labor, sama aeg) tehtud kahe katse tulemuste
absoluutsest erinevusest {ISO 3534-1};

b) reprodutseeritavuse piirnorm — vaartus, mis on 95 % tdendosu-
sega suurem reprodutseeritavuse tingimustel (eri sooritajad,
eri seadmed ja eri laborid) tehtud kahe katse tulemuste abso-
luutsest erinevusest {ISO 3534-1};

c) tdpsus — katse tulemuse ja heakskiidetud standardvairtuse
kokkulangevus {ISO 3534-1}.
Artikkel 5

Kéesolev maarus joustub seitsmendal paeval parast selle avalda-
mist Euroopa Uhenduste Teatajas.

Kiesolevat maarust kohaldatakse alates 1. jaanuarist 2001.

Kéesolev mddrus on tervikuna siduv ja vahetult kohaldatav koikides liikmesriikides.

Briissel, 19. detsember 2000

Komisjoni nimel
komisjoni liige
Franz FISCHLER
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STANDARDANALUUSIMEETODITE KIRJELDUS

L. Alkoholisisalduse mairamine mahuprotsentides

I liide: Destillaadi valmistamine

Il liide: Destillaadi tiheduse mootmine

— Meetod A = piiknomeetria

— Meetod B = elektrooniline densimeetria

— Meetod C = densimeetria hiidrostaatilisi kaale kasutades

II.  Kuivekstrakti tildsisalduse gravimeetriline médramine
III.  Lenduvate ainete ja metanooli méddramine

.1 Uldised markused

.2 Lenduvad aromaatsed iithendid: aldehiiiidid, korgemad alkoholid, etiiiilatsetaat ja metanool (gaasikromatograafia)
1.3 Lenduvate hapete sisaldus (p.m.)

IV.  Vesiniktsiianiidhape (p.m.)

V. Anetool (p.m.)

VL. Glitsiirritsiinhape (p.m.)

VII.  Halkoonid (p.m.)

VI  Uldsuhkur (p.m.)

IX.  Munakollane (p.m.)
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I. PIIRITUSJOOKIDE ALKOHOLISISALDUSE MAARAMINE MAHUPROTSENTIDES

Sissejuhatus

Standardmeetod sisaldab kahte liidet:
[ liide: Destillaadi valmistamine

II liide: Destillaadi tiheduse mdotmine

1. Rakendusala

Meetod sobib piiritusjookide tegeliku alkoholisisalduse madramiseks mahuprotsentides.

2. Viited normidele

ISO 3696:1987: Vesi analiiitiliseks kasutamiseks — Spetsifikatsioon ja katsemeetodid.

3. Terminid ja méiratlused
3.1 Standardtemperatuur

Standardtemperatuur piiritusjookide alkoholisisalduse médramiseks mahuprotsentides ning tiheduse ja suhte-
lise tiheduse mddramiseks on 20 °C.

Mirkus 1: Viljendit “temperatuuril t °C” kasutatakse kdikide méddramiste korral (tihedus voi alkoholisisaldus
mahuprotsentides), mida viljendatakse muul temperatuuril kui standardtemperatuur 20 °C.

3.2 Tihedus

Tihedus on piiritusjoogi mass mahuiihiku kohta vaakumis 20 °C juures. Seda viljendatakse kilogrammides
kuupmeetri kohta ning selle siimbol on p20 °C voi p20.

3.3 Suhteline tihedus

Suhteline tihedus on 20 °C piiritusjoogi tiheduse ja samal temperatuuril oleva vee tiheduse suhe, mis on
viljendatud kiimnendmurruna. Seda tdhistatakse siimboliga d20 °C/20 °C v&i d20/20, voi lihtsalt d, kui ei
teki arusaamatust. Moodetud niitaja tuleb markida analiiiisisertifikaadile, kasutades iiksnes eespool esitatud
simboleid.

Mirkus 2: Suhtelist tihedust on vdimalik arvutada tiheduse p20 pohjal 20 °C juures:
P = 998,203 x dyy Vi g =p /998,203,
kus 998,203 on vee tihedus 20 °C juures.

3.4 Tegelik alkoholisisaldus mahuprotsentides

Piiritusjookide tegelik alkoholisisaldus mahuprotsentides vdrdub etanooli liitrite arvuga 100 liitris vee ja
alkoholi segus, mille tihedus on sama mis alkoholil vdi piiritusjoogil parast destilleerimist. Erinevate vee ja
alkoholi segude alkoholisisalduse (mahuprotsentides) voi tiheduse kontrollivddrtustena 20 °C juures tuleb
kasutada vairtusi, mis on esitatud Rahvusvahelise Legaalmetroloogia Organisatsiooni soovitusega nr 22
vastu voetud rahvusvahelises tabelis.

Uldvdrrand, mida kasutatakse vee ja alkoholi segu alkoholisisalduse ja tiheduse madramiseks teataval tempe-
ratuuril, on esitatud komisjoni maaruse (EMU) nr 2676/90 (EUT L 272, 3.10.1990, lk 1) lisa 3. peatiikis
“Alkoholisisaldus mahuprotsentides” lehekiiljel 40 voi Rahvusvahelise Veiniameti analiiiisimeetodite kdsiraa-
matus (1994, Ik 17).

Mirkus 3: Kuna likooride ja koorelikdoride puhul on ruumala viga raske tdpselt moota, tuleb proov
kaaluda ning alkoholisisaldus arvutada kdigepealt massiprotsentides.

Umberarvestusvalem:
(ASM massi%) x P, (proov)

P,, (alkohol)

alkoholisisaldus mahuprotsentides =

kus ASM = alkoholisisaldus massiprotsentides,

pyo (alkohol) = 789,24 kg/m®

4. P6himote

Pirast destilleerimist méddratakse destillaadi alkoholisisaldus mahuprotsentides pitknomeetria vdi elektrooni-
lise densimeetria abil voi densimeetria abil, kasutades hiidrostaatilisi kaale.
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3.1

3.2

4.1

4.2

4.3
4.3.1

6.1

I LIIDE: DESTILLAADI VALMISTAMINE

Rakendusala

Meetod sobib selliste destillaatide valmistamiseks, mida kasutatakse piiritusjookide tegeliku alkoholisisalduse
maédramiseks mahuprotsentides.

Pohimote

Piiritusjook destilleeritakse etanooli ning muude lenduvate ithendite eraldamiseks ekstraktiivainest (ained,
mis ei destilleeru).

Reaktiivid ja materjalid
Keemistsentrid.

Kontsentreeritud vahutamisvastane emulsioon (koorelikooride jaoks).

Seadmed ja aparatuur

Tavalised, eelkdige jargmised laboratooriumiseadmed.

Veevann, milles saab hoida temperatuuri 10-15 °C.

Veevann, milles saab hoida temperatuuri 20 °C (£0,2 °C).

A-klassi modtekolbid (100 ml ja 200 ml), mille tagatud modtetdpsus on vastavalt 0,1 % ja 0,15 %.

Destilleerimisaparaat

Uldnduded

Destilleerimisaparaat peab vastama jirgmistele nduetele:

— liigendeid peab olema nii vahe, kui on vaja siisteemi lekkekindluse tagamiseks,

— sellel peab olema seade, mis takistab keeva vedeliku piiskade kaasahaaramist auruga ning reguleerib alko-
holirikka auru destilleerimiskiirust,

— alkoholiauru kondenseerumine peab olema kiire ja téielik,

— esimesed destillatsioonifraktsioonid tuleb koguda vesikeskkonnas.Soojusallikat tuleb kasutada sobiva
soojahajutajaga, et viltida ekstraktiivaine pShjakdrbemist.

Sobiva destilleerimisaparaadi naidis on esitatud joonisel 1 ning sellel on jargmised osad:
— standardse lihviihendusega 1-liitrine {imarkolb,

— vihemalt 20 cm korgune rektifikatsioonikolonn (naiteks “Vigreux” kolonn),

— ligikaudu 10 cm pikkuse vertikaalselt asetseva Westi tiiiipi jahutiga pdlvithendus,
— 40 cm pikkune jahutusspiraal,

— dravoolutoru, mis juhib destillaadi vaheses koguses vett sisaldava gradueeritud kogumiskolbi pohja.

Mirkus: Eespool kirjeldatud aparaat on mdeldud vihemalt 200 ml proovi jaoks. Viiksemaid proove
(100 ml) saab siiski destilleerida vaiksemat destillatsioonikolbi kasutades, tingimusel et kasutatakse
kaitseotsakut voi monda muud seadet piiskade kaasahaaramise véltimiseks.

Uuritavate proovide hoidmine

Enne analiiiisimist séilitatakse proove toatemperatuuril.

Too kiik

Sissejuhatav markus:

Destilleerida voib ka IUPACi (1968) avaldatud menetlust kasutades.
Destilleerimisaparaadi kontroll

Kasutav aparaat peab vastama jargmisele tingimusele:

200 ml vee ja alkoholi lahuse destilleerimisel, kui lahuse teadaolev kontsentratsioon on ligikaudu 50
mahu %, ei tohi alkoholi kadu {iletada 0,1 mahu %.
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6.2

6.3

Piiritusjoogid, mille alkoholisisaldus on alla 50 mahu %
200 ml piiritusjooki valatakse mddtekolbi.
Registreeritakse konealuse vedeliku temperatuur voi hoitakse vedelikku standardtemperatuuril (20 °C).

Proov valatakse destilleerimisaparaadi imarkolbi ning mddtekolb pestakse kolm korda ligikaudu 20 ml
destilleeritud veega. Iga pesuvee alikvoot lisatakse destillatsioonikolbi.

Mirkus: Konealusest 60 ml lahjendusest piisab selliste piiritusjookide jaoks, mis sisaldavad alla 250 grammi
kuivekstrakti liitri kohta. Muudel juhtudel peab piiroliiiisi valtimiseks olema pesuvett vihemalt
70 ml, kui kuivekstrakti sisaldus on 300 gfl, 85 ml, kui kuivekstrakti sisaldus on 400 gfl, ning
100 ml, kui kuivekstrakti sisaldus on 500 g/l (teatavad puuvilja- voi koorelikorid). Konealuseid
mahte kohandatakse vordeliselt eri proovide mahuga.

Lisatakse moned keemistsentrid (3.1) (ja vahutamisvastast emulsiooni koorelikooride puhul).

20 ml destilleeritud vett valatakse esialgsesse 200 ml mddtekolbi, mida kasutatakse destillaadi hoidmiseks.
Kolb asetatakse seejirel kiilma vee vanni (4.1) (aniisimaitseliste piiritusjookide puhul 10-15 °C).

Destilleeritakse, véltides piiskade kaasahaaramist ja soestumist ning segades kolvi sisu aeg-ajalt, kuni destil-
laadi tase on moni millimeeter alla modtekolvi kalibreerimismarki.

Kui destillaadi temperatuur on langenud vedeliku esialgse temperatuurini £0,5 °C, tdidetakse kolb destillee-
ritud veega kuni mérgini ja segatakse pohjalikult.

Saadud destillaati kasutatakse alkoholisisalduse mairamiseks mahuprotsentides (II liide).
Piiritusjoogid, mille alkoholisisaldus on iile 50 mahu %
100 ml modtekolbiga moddetakse 100 ml piiritusjooki ja valatakse see destilleerimisaparaadi iimarkolbi.

Moatekolb pestakse mitu korda destilleeritud veega ning pesuvesi lisatakse destillatsiooniaparaadi timarkolbi.
Kasutatakse piisavalt vett, et kolvi sisu oleks ligikaudu 230 ml.

20 ml destilleeritud vett valatakse 200 ml modtekolbi, mida kasutatakse destillaadi hoidmiseks. Kolb aseta-
takse secjdrel kiilma vee vanni (4.1) (aniisimaitseliste piiritusjookide puhul 10-15 °C).

Destilleeritakse, segades kolvi sisu aeg-ajalt, kuni destillaadi tase on moni millimeeter alla 200 ml
mddtekolvi kalibreerimismarki.

Kui destillaadi temperatuur on langenud vedeliku esialgse temperatuurini 0,5 °C, tdidetakse kolb destillee-
ritud veega kuni mérgini ja segatakse pohjalikult.

Saadud destillaati kasutatakse alkoholisisalduse madramiseks mahuprotsentides (I liide).

Mirkus: Piiritusjoogi alkoholisisaldus mahuprotsentides on kaks korda suurem destillaadi alkoholisisaldusest.
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11 LIIDE: DESTILLAADI TIHEDUSE MOOTMINE

MEETOD A: PIIRITUSJOOKIDE TEGELIKU ALKOHOLISISALDUSE MAARAMINE MAHUPROTSENTIDES -

Al

A2

A21

A3

A3.1

A3.2

A33

A3.4

A3.5

A4

A4l

A4.1.1

A4.1.1.1

MOOTMINE PUKNOMEETRIA ABIL

Pohimote

Alkoholi sisaldus mahuprotsentides saadakse destillaadi tihedusest, mis mdddetakse pitknomeetria abil.

Reaktiivid ja materjalid

Kui ei ole sitestatud teisiti, kasutatakse analiiiisimisel itksnes analiiiitiliselt puhtaid reaktiive ja vihemalt 3.
klassi vett vastavalt ISO 3696:1987 standardile.

Naatriumkloriidi lahus (2 % w/v)

Uhe liitri valmistamiseks vdetakse 20 g naatriumkloriidi kaalutis ja lahustatakse vees iihe liitrini.

Seadmed ja aparatuur

Tavalised, eelkdige jargmised laboratooriumiseadmed.
Analiiitilised kaalud tdpsusega 0,1 mg.

Lihvithendusega termomeeter, mis on kalibreeritud kiimnendikkraadides vahemikus 10-30 °C. Kdnealune
termomeeter peab olema sertifitseeritud voi kontrollitud sertifitseeritud termomeetri pohjal.

Ligikaudu 100 ml Pyrex-klaasist piiknomeeter, millel on eemaldatav lihvithendusega termomeeter (A.3.2).
Piiknomeetril on 25 mm pikkune kiilgtoru, mille sisediameeter on (kuni) 1 mm ja mille 16pus on kooniline
klaaslihv. Vajaduse korral voib kasutada teisi ISO 3507 standardis kirjeldatud pitknomeetreid, nt 50 ml.

Taarapudel, mis on tididetud 1,01 tihedusega vedelikuga (naatriumkloriidi lahus A.2.1) ja millel on piikno-
meetriga sama valismaht (+1 ml) ning mass.

Soojusisolatsiooniga imbris, mis sobib tdpselt pikknomeetrile.

Mirkus 1: Piiritusjookide tiheduse médramiseks vaakumis kasutatava meetodi korral on vaja kahe kaalukau-
siga kaalu, pitknomeetrit ja sama vilismahuga taarapudelit Shu iileslitkkejou tasakaalustamiseks
mis tahes ajahetkel. Seda lihtsat meetodit voib kasutada ka iihe kaalukausiga kaalu puhul, tingi-
musel et taarapudelit kaalutakse uuesti, et kontrollida 6hu iilesliikkejou muutusi aja jooksul.

To66 kiik

Sissejuhatavad markused

Jargnevalt kirjeldatakse t66 kaiku 100 ml pitknomeetri kasutamise korral alkoholisisalduse médramiseks;
sellega saadakse suurim tdpsus. Siiski voib kasutada ka viiksemat pitknomeetrit, nt 50 ml.

Pitknomeetri kalibreerimine

Pitknomeeter kalibreeritakse, madrates jirgmised parameetrid:
— tithja pitknomeetri mass,
— piitknomeetri maht 20 °C juures,

— veega tdidetud piiknomeetri mass 20 °C juures.
Kalibreerimine ithe kaalukausiga kaalu kasutades

Madratakse kindlaks:
— puhta, kuiva pitknomeetri mass (P),
— veega tdidetud piiknomeetri mass t °C juures (P1),

— taarapudeli mass (T0).

Puhas, kuiv pitknomeeter kaalutakse (P).
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A4.1.1.2

A4.1.1.3

A4.1.14

A4.1.2

A4.1.2.1

A4.1.2.2

A4.1.2.3

Pitknomeeter tdidetakse ettevaatlikult iimbritseva Shu temperatuuril oleva destilleeritud veega ning paigalda-
takse termomeeter.

Pitknomeeter piihitakse ettevaatlikult kuivaks ning asetatakse soojusisolatsiooniga timbrisesse. Segamiseks
pooratakse mahutit, kuni termomeeter nditab piisivat temperatuuri.

Vedeliku pind pitknomeetris viiakse tipselt kohakuti kiilgtoru tilemise ddrega. Temperatuur t °C moddetakse
tapselt ning vajadusel korrigeeritakse ebatdpsused temperatuuriskaalal.

Veega tdidetud piiknomeeter kaalutakse (P1).
Taarapudel kaalutakse (TO).

Arvutamine
— tithja pitknomeetri mass =P — m,
kus m = pitknomeetris oleva dhu mass.
m = 0,0012 x (P1 - P)
Markus 2: 0,0012 on kuiva dhu tihedus temperatuuril 20 °C ja r8hu juures 760 mm Hg.

— piiknomeetri maht 20 °C juures:
Vygec = [P1=(P—m)] x .1

kus F, on konstant temperatuuril t °C, mis on saadud méaruse (EMU) nr 2676/90 1. peatiiki “Tihedus ja
suhteline tihedus” I tabelist (Ik 10).

V,o-c peab olema esitatud 0,001 ml tdpsusega.
— vee mass pitknomeetris 20 °C juures:

Mygc = Vigocx 0,998203,

kus 0,998203 on vee tihedus 20 °C juures.

Mirkus 3: Vajadusel voib kasutada Shu tiheduse vairtust 0,99715 ning arvutada alkoholisisalduse
Uhendkuningriigi tolliameti tabelites esitatud vastava tiheduse pdhjal dhus.

Kalibreerimine kahe kaalukausiga kaalu kasutades

Taarapudel asetatakse vasakpoolsele ning puhas ja kuiv pitknomeeter koos korgiga parempoolsele kaalukau-
sile. Kaalukausid viiakse tasakaalu, asetades pitknomeetri poolele kaaluvihte, p grammi.

Pitknomeeter tdidetakse ettevaatlikult iimbritseva Shu temperatuuril oleva destilleeritud veega ning paigalda-
takse termomeeter; piiknomeeter piihitakse ettevaatlikult kuivaks ning asetatakse soojusisolatsiooniga timbri-
sesse; segamiseks pooratakse mahutit, kuni termomeeter nditab piisivat temperatuuri.

Vedeliku pind pitknomeetris viiakse tipselt kohakuti kiilgtoru iilemise ddrega. Kiilgtoru puhastatakse ning
paigaldatakse kork; temperatuur t °C moddetakse tipselt ning vajadusel korrigeeritakse ebatdpsused tempera-
tuuriskaalal.

Veega tdidetud piiknomeeter kaalutakse, kusjuures p’ on mass grammides, mis on vajalik tasakaalu saavuta-
miseks.
Arvutamine
— tithja pitknomeetri mass = p + m,
kus m = pitknomeetris oleva Shu mass.
m = 0,0012 x (p - p)

— pitknomeetri maht 20 °C juures:
Vagee =(p+m—p) x k1

kus F, on konstant temperatuuril t °C, mis on saadud mairuse (EMU) nr 2676/90 1. peatiiki “Tihedus ja
suhteline tihedus” I tabelist (Ik 10).

V,o-c peab olema esitatud 0,001 ml tdpsusega.
— vee mass pitknomeetris 20 °C juures:

Myo-c = Vap-cx 0,998203,

kus 0,998203 on vee tihedus 20 °C juures.
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A42 Uuritava proovi alkoholisisalduse méddramine
A4.2.1 Meetod iihe kaalukausiga kaalu puhul
A.4.2.1.1 Taarapudel kaalutakse, mass T1.
A.4.2.1.2 Kaalutakse valmis destillaadiga pitknomeeter (vaata I liide), mille mass on P2 temperatuuril t °C.
A.4.2.1.3  Arvutamine

— dT =T1-TO

— tithja pitknomeetri mass mootmishetkel
=P-m + dT

— vedeliku mass pitknomeetris temperatuuril t °C
=P2-(P-m + dT)

— tihedus g/ml temperatuuril t °C

Pt"c = [Pz - (P* m+ dT)]/Vzo“C

— Tihedus p, temperatuuril t °C viljendatakse kilogrammides kuupmeetri kohta, korrutades p, .. arvuga
1 000,

— p, arvestatakse timber p,-ks, kasutades tiheduse p, véirtuste tabelit vee ja alkoholi segude jaoks (Rahvus-
vahelise Veiniameti analiitisimeetodite kdsiraamatu (1994, lk 17-29) II lisa II tabel).

Mooda tabeli horisontaalset rida, mis vastab temperatuurile T tdiskraadides vahetult alla t °C, leitakse
viikseim tihedus ile p,.

Kogu temperatuurivéirtuste rida kasutades arvutatakse tabelis p-st vahetult suurema tiheduse p’ ning
arvutatud tiheduse p, vahe.

— Konealune vahe jagatakse tabelis tiheduse p’ vdartusest paremal toodud vahega. Jagatis nditab alkoholisi-
salduse kiimnendosa, alkoholisisaldus tiisosa leitakse selle tulba algusest, kust leitakse tihedus p’ (Dt —
alkoholisisaldus).

Mirkus 4: Soovi korral voib pitknomeetrit hoida veevannis 20 °C juures (+ 0,2 °C), kuni seda tdiendatakse

margini.
A.4.2.1.4 Tulemus

Kasutades tiheduse p,, vddrtust, arvutatakse tegelik alkoholisisaldus allpool esitatud alkoholisisalduse tabelite

pohjal.

Tabel, milles on toodud alkoholisisalduse vaartused mahuprotsentides 20 °C juures vee ja alkoholi segude

tiheduse funktsioonina 20 °C juures, on Rahvusvahelise Legaalmetroloogia Organisatsiooni soovitusega nr

22 vastu vdetud rahvusvaheline tabel.

A.4.22  Meetod kahe kaalukausiga kaalu puhul
A4.22.1 Kaalutakse valmis destillaadiga pitknomeeter (vaata I osa), mille mass on p” temperatuuril t °C.
A.4.2.2.2  Arvutamine

— vedeliku mass pitknomeetris temperatuuril t °C
=p+m-p’

— tihedus g/ml temperatuuril t °C
Peec=(p + m—p")[Vaoc

— Tihedus temperatuuril t °C viljendatakse kilogrammides kuupmeetri kohta ning temperatuur korrigeeri-
takse alkoholisisalduse arvutamiseks 20 °C juures vastavalt eespool toodud kirjeldusele ithe kaalukausiga
kaalu puhul.

A5 Meetodi suutlikkuse niitajad (tdpsus)
AS51 Laboritevahelise katse statistilised tulemused

Vastavalt rahvusvaheliselt kokkulepitud menetlustele [1] [2] ldbi viidud meetodi suutlikkuse rahvusvahelise
uurimuse pdhjal saadi jargmised andmed.



03/31. kd Euroopa Liidu Teataja 133

Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 20

Proovide arv 6

Proovid A B C D E F
Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 19 20 17 19 19 17
Vodrvidrtuste arv (laborid) 1 - 2 1 1 3
Tunnustatud tulemuste arv 38 40 34 38 38 34
Keskviirtus (X)(mahu%) 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51 () 42,93 () | 4573() | 63030

Korratavuse standardhélve (Sr) (mahu%) 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
Korratavuse piirnorm (r) (mahu%) 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (mahu%) 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (mahu%) 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

Proovide liigid

A Puuviljalikoor; jaotustase. ()
B Brandi; pime kordusproov.
C Viski; pime kordusproov.
D Grappa; jaotustase. (')

E Akvaviit; jaotustase. ()

F Rumm; jaotustase. ()

MEETOD B: PIIRITUSJOOKIDE TEGELIKU ALKOHOLISISALDUSE MMRAMINE~ MAHUPROTSENTIDES -
MOOTMINE ELEKTROONILISE DENSIMEETRIA ABIL (PROOVI RESONANTSVONKESAGEDUSE POHJAL

OSTSILLATSIOONIRAKUS)

Vedeliku tihedus mdiratakse kindlaks vibreeriva U-toru vongete elektroonilisel mootmisel. Kdnealuseks
mdodtmiseks lisatakse proov vonkesiisteemi, mille omavonkesagedus muutub lisatud massi mojul.

Kui ei ole sitestatud teisiti, kasutatakse analiiiisimisel iiksnes analiiiitiliselt puhtaid reaktiive ja vihemalt 3.

Kéesoleva mddtmise puhul kasutatava elektroonilise densimeetriga peab saama viljendada tihedust gram-

Mirkus 1: Densimeeter tuleks asetada tdiesti stabiilsele alusele, mis on isoleeritud igasuguse vibratsiooni

Densimeetri ndidud kehtivad tiksnes juhul, kui mootekiivett on ithendatud seadmesse ehitatud termoregulaa-
tori kiilge, millega saavutatakse temperatuuri piisivus +0,02 °C tdpsusega.

Mirkus 2: Temperatuuri tipne reguleerimine ja kontroll modtekiivetis on viga oluline, kuna 0,1 °C viga
voib muuta tiheduse vaartust suurusjargus 0,1 kg/m’.

B.1 Pohiméte
B.2 Reaktiivid ja materjalid

klassi vett vastavalt ISO 3696:1987 standardile.
B.2.1 Atsetoon (CASi nr 666-52-4) vai absoluutalkohol
B.2.2 Kuiv 6hk
B.3 Seadmed ja aparatuur

Tavalised, eelkdige jargmised laboratooriumiseadmed.
B.3.1 Digitaalse ndiduga densimeeter

mides milliliitri kohta viie kiimnendkohaga.

vastu.

B.3.2 Temperatuuri reguleerimine
B.3.3 Proovi injektsioonisiistlad v6i automaatproovivotja
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B.4 Too kiik
B.4.1 Densimeetri kalibreerimine
Esimesel kasutuskorral tuleb aparaat kalibreerida vastavalt tootja juhendile. Seda tuleb korraparaselt uuesti
kalibreerida ning kontrollida sertifitseeritud tugietaloni jirgi voi sertifitseeritud tugietalonil pdhineva laborisi-
sese vordluslahuse jargi.
B.4.2 Proovi tiheduse maaramine
B.4.2.1 Vajaduse korral puhastatakse kiivett enne mootmist atsetooniga voi absoluutalkoholiga ning kuivatatakse
kuiva dhu kées. Kiivett pestakse prooviga.
B.4.2.2 Proov siistitakse kiivetti (stistla voi automaatproovivotja abil), nii et kiivett on tdiesti tdis. Taitmisel tuleb
jalgida, et kiivetti ei jadks dhumulle. Proov peab olema homogeenne ega tohi sisaldada tahkeid osakesi. Vaja-
duse korral tuleb heljum enne analiitisimist eemaldada filtrimise teel.
B.4.2.3 Kui niit on stabiliseerunud, registreeritakse densimeetri ndidu pdhjal tihedus p,, voi alkoholisisaldus.
B.4.3 Tulemus
Kui kasutatakse tihedust p,,, arvutatakse tegelik alkoholisisaldus allpool esitatud alkoholisisalduse tabelite
pohjal.
Tabel, milles on toodud alkoholisisalduse vaartused mahuprotsentides 20 °C juures vee ja alkoholi segude
tiheduse funktsioonina 20 °C juures, on Rahvusvahelise Legaalmetroloogia Organisatsiooni soovitusega nr
22 vastu voetud rahvusvaheline tabel.
B.5 Meetodi suutlikkuse niitajad (tdpsus)
B.5.1 Laboritevahelise katse statistilised tulemused
Vastavalt rahvusvaheliselt kokkulepitud menetlustele [1] [2] ldbi viidud meetodi suutlikkuse rahvusvahelise
uurimuse pdhjal saadi jirgmised andmed.
Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997
Laborite arv 16
Proovide arv 6
Proovid A B C D E F
Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 11 13 15 16 14 13
Voorviartuste arv (laborid) 2 3 1 - 1 2
Tunnustatud tulemuste arv 22 26 30 32 28 26
Keskvéirtus (X)(mahu%) 23,81 40,12 40,35 39,27 42,39 56,99
26,52 () 4310() | 4591() | 63310
Korratavuse standardhélve (Sr) (mahu%) 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
Korratavuse piirnorm (r) (mahu%) 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (mahu%) 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (mahu%) 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Proovide liigid

A Puuviljalikoor; jaotustase. ()
B Brandi; pime kordusproov.
C Viski; pime kordusproov.
D Grappa; jaotustase. (')

E Akvaviit; jaotustase. ()

F Rumm; jaotustase. ()
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MEETOD C: PIIRITUSJOOKIDE TEGELIKU ALKOHOLISISALDUSE MAARAMINE MAHUPROTSENTIDES -

C1

C2

C21

C3

C3.1

C3.2

C3.3

C3.4

C4

C4.1

C4.2
C4.21

C4.2.2

C4.3
C4.3.1

C4.3.2

MOOTMINE DENSIMEETRIA ABIL HUDROSTAATILISI KAALE KASUTADES

Pohimote

Piiritusjookide alkoholisisaldust saab moodta densimeetria abil hiidrostaatilisi kaale kasutades Archimedese
seaduse pohjal, mille kohaselt vedelikku asetatud kehale mdjub vedeliku ileslitkkejoud, mis on vordne
viljatdrjutud vedeliku kaaluga.

Reaktiivid ja materjalid

Kui ei ole sdtestatud teisiti, kasutatakse analiiisimisel tiksnes analiiitiliselt puhtaid reaktiive ja vdhemalt
Commande ZA sans blanc avant! — FI 2004/06/0013. klassi vett vastavalt ISO 3696:1987 standardile.

Ujuki pesemislahus (naatriumkloriid, 30 % wjv)

100 ml valmistamiseks voetakse 30 g naatriumkloriidi kaalutis ja tdiendatakse 96 %lise etanooliga.

Seadmed ja aparatuur

Tavalised, eelkdige jargmised laboratooriumiseadmed.

Uhe kaalukausiga hiidrostaatiline kaal, mille tundlikkus on 1 mg.

Vihemalt 20 ml ujuk, mis on spetsiaalselt kaalu jaoks kohandatud ning kinnitatud kuni 0,1 mm
labimodduga niidiga.

Tasememirgiga modtesilinder. Ujukit peab olema véimalik asetada tiielikult silindri sisse mirgist allapoole;
vedeliku pinda voib libida iiksnes riputusniit. Mddtesilindri sisediameeter peab olema vihemalt 6 mm
suurem kui ujukil.

Termomeeter (v3i temperatuuriandur), mis on reguleeritud kraadides ja kraadikiimnendikes vahemikus 10—
40 °C ja kalibreeritud 0,05 °C.

Kaal, mille on kalibreerinud tunnustatud sertifitseerimisasutus

Mirkus 1: Vdib kasutada ka kahe kaalukausiga kaalu; pdhimétet on kirjeldatud médéruse (EMU) nr 267690
lisa 1. peatiikis “Tihedus ja suhteline tihedus” (kk 7).

To66 kiik

Ujuk ja modtesilinder tuleb iga mddtmise vahepeal puhastada destilleeritud veega, kuivatada pehme tualett-
paberiga, mis ei jita kiude, ning pesta lahusega, mille tihedust méédratakse. Mootmised tuleb teha kohe, kui
aparaat on saavutanud stabiilsuse, et piirata alkoholikadu aurumisel.

Kaalu kalibreerimine

Kuigi kaaludel on tavaliselt sisemine kalibreerimissiisteem, peab hiidrostaatilist kaalu olema voimalik kalib-
reerida ametliku sertifitseerimisasutuse kontrollitud kaaluvihtidega.

Ujuki kalibreerimine

Mdotesilinder tdidetakse margini kahekordselt destilleeritud veega (vdi samaviirse puhtusastmega veega,
Commande ZA sans blanc avant! — FI 2004/06/001nt mikrofiltreeritud veega, mille elektrijuhtivus on 18,2
MQ/cm) temperatuuril 15-25 °C, eelistatavalt 20 °C.

Ujuk ja termomeeter asetatakse vette, segatakse, aparaadilt loetakse vedeliku tiheduse niit ning vajaduse
korral korrigeeritakse naitu, nii et see on vordne vee tihedusega mdotmistemperatuuril.

Kontrollimine vee ja alkoholi seguga

Moatesilinder tdidetakse mirgini teadaoleva kontsentratsiooniga vee ja alkoholi seguga temperatuuril
Commande ZA sans blanc avant! — FI 2004/06/00115-25 °C, eelistatavalt 20 °C.

Ujuk ja termomeeter asetatakse vette, segatakse ning aparaadilt loctakse vedeliku tiheduse (voi voimaluse
korral alkoholisisalduse) niit. Sel viisil saadud alkoholisisaldus peaks olema vdrdne eelnevalt mddratud alko-
holisisaldusega.

Mirkus 2: Konealust teadaoleva alkoholisisaldusega lahust voib kasutada ka ujuki kalibreerimiseks kahe-
kordselt destilleeritud vee asemel.
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Destillaadi tiheduse mo6tmine (voi alkoholisisalduse mddtmine, kui aparaat seda voimaldab)

Ujuk ja termomeeter asetatakse vette, segatakse ning aparaadilt loctakse vedeliku tiheduse (voi voimaluse
korral alkoholisisalduse) néit. Registreeritakse temperatuur, kui tihedust mdddetakse temperatuuril t °C (p).

Vidrtus p, arvutatakse timber p,,-ks, kasutades tiheduse p, véirtuste tabelit vee ja alkoholi segude jaoks
(Rahvusvahelise Veiniameti analiitisimeetodite kdsiraamatu (1994, lk 17-29) II lisa II tabel).

Konealust menetlust kasutatakse ujuki esmakordsel kasutamisel ning korrapdraselt vastavalt vajadusele.

Tiheduse p,, pohjal arvutatakse tegelik alkoholisisaldus, kasutades allpool esitatud alkoholisisalduse tabeleid.

Tabel, milles on toodud alkoholisisalduse vaartused mahuprotsentides 20 °C juures vee ja alkoholi segude
tiheduse funktsioonina 20 °C juures, on Rahvusvahelise Legaalmetroloogia Organisatsiooni soovitusega
Commande ZA sans blanc avant! — FI 2004/06/001nr 22 vastu vdetud rahvusvaheline tabel.

C.4.4

C.4.4.1 Uuritav proov valatakse mddtesilindrisse kuni tasememargini.
C.4.4.2

C4.43

C4.5 Ujuki ja mddtesilindri puhastamine.

C4.5.1 Ujuk kastetakse modtesilindrisse ujuki puhastamise lahusesse.
C4.5.2 Leotatakse iiks tund ujukit aeg-ajalt keerutades.

C4.5.3 Pestakse ohtra kraaniveega ja secjdrel destilleeritud veega.
C4.5.4 Kuivatatakse pehme tualettpaberiga, mis ei jita kiude.

C4.6 Tulemus

C5 Meetodi suutlikkuse niitajad (tipsus)

C5.1 Laboritevahelise katse statistilised tulemused

Vastavalt rahvusvaheliselt kokkulepitud menetlustele [1] [2] ldbi viidud meetodi suutlikkuse rahvusvahelise
uurimuse pdhjal saadi jargmised andmed.

Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 12

Proovide arv 6

Proovid A B C D E F
Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 12 10 11 12 11 9
Vodrvidrtuste arv (laborid) - 2 1 - 1 2
Tunnustatud tulemuste arv 24 20 22 24 22 18
Keskviirtus (X)(mahu%) 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51 () 43,09 () | 4589() | 63,440

Korratavuse standardhilve (Sr) (mahu%) 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
Korratavuse piirnorm (r) (mahu%) 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (mahu%) 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (mahu%) 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Proovide liigid

A Puuviljalikoor; jaotustase. ()
B Brandi; pime kordusproov.
C Viski; pime kordusproov.
D Grappa; jaotustase. (')

E Akvaviit; jaotustase. ()

F Rumm; jaotustase. ()
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Joonis 1. Destilleerimisaparaat piiritusjookide tegeliku alkoholisisalduse mairamiseks mahuprotsentides

Standardse sfiirilise lihvithendusega 1-liitrine imarkolb.
20 cm “Vigreux” rektifikatsioonikolonn.
10 cm Westi tiitipi kondensaator.

40 cm jahutusspiraal.
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5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

7.1

7.2

9.1

Il. PIIRITUSJOOKIDE KUIVEKSTRAKTI ULDSISALDUSE GRAVIMEETRILINE MAARAMINE

Rakendusala

Médrusega (EMU) nr 1576/89 nihakse kdnealune meetod ette iiksnes akvaviidi jaoks, mille kuivekstrakti
sisaldus on kuni 15 g/L.

Viited on normidele

ISO 3696:1987: Vesi analiiiitiliseks kasutamiseks — Spetsifikatsioon ja katsemeetodid.

Miiratlus

Kuivekstrakti voi kuivaine iildsisaldus hdlmab koiki mittelenduvaid aineid teatavatel fiiiisikalistel tingimustel.

Pohimote

Kaalutakse jadgid, mis tekivad piiritusjoogi aurustamisel keeva vee vanni kohal ja kuivatamisel kuivatuskapis.

Seadmed ja aparatuur

55 mm diameetriga lamedapdhjaline silindriline aurustuskauss
Keeva vee vann

A-klassi 25 ml pipett

Kuivatuskapp

Eksikaator

Analiiitilised kaalud tapsusega 0,1 mg

Proovivotmine ja proovid

Enne analiiiisimist siilitatakse proove toatemperatuuril.

To6 kiik

25 ml piiritusjooki, mis sisaldab alla 15 g/l kuivainet, pipetitakse eelnevalt kaalutud lamedapdhjalisse silind-
rilisse aurustuskaussi, mille diameeter on 55 mm. Esimese aurustamistunni jooksul asetatakse aurustuskauss
keeva vee vanni kaanele nii, et vedelik ei keeks, kuna see voib pohjustada kadusid pritsimisel. Proov jdetakse
veel ttheks tunniks kontakti keeva vee vanni auruga.

Kuivatamiseks asetatakse aurustuskauss kaheks tunniks kuivatuskappi temperatuuril 105 °C + 3 °C. Aurus-
tuskausil lastakse eksikaatoris jahtuda ning aurustuskauss ja selle sisu kaalutakse.

Arvutamine

Jadgi mass korrutatuna 40ga vordub piiritusjoogis sisalduva kuivekstrakti massiga ning seda viljendatakse
grammides liitri kohta ithe kiimnendkohaga.

Meetodi suutlikkuse niitajad (tipsus)

Laboritevahelise katse statistilised tulemused

Vastavalt rahvusvaheliselt kokkulepitud menetlustele [1] [2] ldbi viidud meetodi suutlikkuse rahvusvahelise
uurimuse pdhjal saadi jairgmised andmed.
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Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997
Laborite arv 10
Proovide arv 4
Proovid A B C D
Laborite arv pirast voorvairtuste elimineerimist 9 9 8 9
Voorviartuste arv (laborid) 1 1 2 -
Tunnustatud tulemuste arv 18 18 16 18
Keskvidartus (i)(g/l) 9,0 9,1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1
Korratavuse standardhilve (Sr) (g/l) 0,075 0,441 0,028 0,123
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 0,8 5,2 0,3 1,1
Korratavuse piirnorm (r) (g/l) 0,2 1,2 0,1 0,3
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (g/1) 0,148 0,451 0,058 0,210
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 1,6 5,3 0,6 1,8
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (g/l) 0,4 1,3 0,2 0,6

Proovide liigid

A Brindi; pime kordusproov.
B Rumm; jaotustase.

C Grappa; jaotustase.

D Akvaviit; jaotustase.
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IIl. LENDUVATE AINETE JA METANOOLI MAARAMINE PIIRITUSJOOKIDES

II.1. ULDISED MARKUSED

Miiratlused

Maéruses (EMU) nr 1576/89 on sétestatud lenduvate ithendite, v.a etanooli ja metanooli miinimumsisaldused
teatavates piiritusjookides (rumm, viinamarjadest valmistatud alkohoolsed joogid, puuviljaviinad jne). Uksnes
nende jookide puhul loetakse konealused sisaldused kokkuleppeliselt vordseks jargmiste sisalduste summaga:

1) lenduvate hapete sisaldus, viljendatud didikhappena;

2) aldehiiidide sisaldus, viljendatud etanaalina, mis on etanaali (atseetaldehiiiidi) ning 1,1-dietoksiietaanis
(atsetaalis) sisalduva etanaalifraktsiooni atsetaali summa;

3) jargmiste korgemate alkoholide sisaldus: 1-propanool, 1-butanool, 2-butanool, 2-metiiiil-1-propanool
eraldi ning 2-metiiiil-1-butanool ja 3-metiiiil-1-butanool eraldi voi koos;

4) etiiiilatsetaadi sisaldus.

Lenduvate ithendite mdotmise tavapdrased meetodid:
— lenduvate hapete sisalduse maiaramine,

— aldehiiiidide (etanaali ja atsetaali), etiiiilatsetaadi ja alkoholide sisalduse madramine gaasikromatograafia
abil.

Lenduvate iihendite gaasikromatograafiline analiiiis

Muude lenduvate ithendite kui eespool nimetatud ithendite gaasikromatograafiline analiiiis voib osutuda eriti
huvitavaks vahendiks nii destilleerimisel kasutatava tooraine piritolu kui ka tegelike destilleerimistingimuste
kindlaksmaaramisel.

Méned piiritusjoogid sisaldavad muid lenduvaid ithendeid, nditeks aromaatseid ithendeid, mis on iseloomu-
likud alkoholi saamisel kasutatavale toorainele, piiritusjoogi aroomile ning piiritusjoogi valmistamise omapé-
rale. Konealused ithendid on olulised mairuses (EMU) nr 1576/89 sdtestatud nouete hindamisel.

II1.2. LENDUVATE AROMAATSETE AINETE GAASIKROMATOGRAAFILINE MAARAMINE: ALDEHUUDID,

KORGEMAD ALKOHOLID, ETUULATSETAAT JA METANOOL

Rakendusala

Kdesolev meetod sobib 1,1-dietoksiietaani (atsetaali), 2-metiiiil-1-butanooli (aktiivse amiiiilalkoholi),
3-metiiiil-1-butanooli (isoamiiiilalkoholi), metanooli (metiiiilalkoholi), etiiiiletanoaadi (etiiiilatsetaadi), 1-buta-
nooli (n-butanooli), 2-butanooli (sec-butanooli), 2-metiiiil-1-propanooli (isobutiiiilalkoholi), 1-propanooli (n-
propanooli) ja etanaali (atseetaldehiiiidi) médramiseks piiritusjookides gaasikromatograafia abil. Selle meetodi
puhul kasutatakse sisestandardit, nditeks 3-pentanooli. Analiiiitide kontsentratsiooni véljendatakse gram-
mides 100 liitri absoluutalkoholi kohta; toote alkoholisisaldus tuleb kindlaks méirata enne analiiiisimist.
Piiritusjoogid, mida saab kdesoleva meetodiga analiiiisida, on viski, brandi, rumm, veinipiiritus, puuviljaviin
ja viinamarjade pressimisjdakidest valmistatud piiritusjook.

Viited normidele

ISO 3696:1987: Vesi analiiiitiliseks kasutamiseks — Spetsifikatsioon ja katsemeetodid.

Miiratlus

Aromaatsed ithendid on lenduvad ained, mis moodustavad koos etanooliga piiritusjoogi kédritamise, destil-
leerimise ja kiipsemise ajal.

Pohiméte

Aromaatsete ithendite maidramiseks piiritusjookides injekteeritakse piiritusjooki voi nduetekohaselt lahjen-
datud piiritusjooki otse gaasikromatograafi. Enne injekteerimist lisatakse piiritusjoogile sobiv sisestandard.
Aromaatsed ithendid eraldatakse temperatuuri reguleerimisega sobivas kolonnis ning médratakse kindlaks
leckionisatsioonidetektori abil. Iga aromaatse ithendi kontsentratsioon mdaaratakse kindlaks sisestandardi
suhtes nende kaliibrimistegurite pohjal, mis saadakse kalibreerimisel samades kromatograafilistes tingimustes
mis piiritusjoogi analiiisimisel.
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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

Reaktiivid ja materjalid

Kui ei ole sitestatud teisiti, tuleb kasutada iiksnes tile 97 % puhtusastmega reaktiive, mis on ostetud ISO
jargi akrediteeritud tarnijalt, kellel on puhtusetunnistus, ning mille testlahuses ei ole teisi aromaatseid tihen-
deid (seda on vdimalik kontrollida, injekteerides iiksikute aromaatsete iithendite standardeid testlahuses
punktis 6.4 sitestatud gaasikromatograafia tingimustel), ning iiksnes vdhemalt 3. klassi vett vastavalt 1SO
3696 standardile. Atsetaali ja atseetaldehiitidi tuleb sdilitada pimedas temperatuuril < 5 °C; koiki teisi reak-
tiive voib sdilitada toatemperatuuril.

Absoluutne alkohol (CASi nr 64-17-5).
Metanool (CASi nr 67-56-1).
1-propanool (CASi nr 71-23-8).
2-metiiiil-1-propanool (CASi nr 78-33-1).

Lubatud sisestandardid: 3-pentanool (CASi nr 584-02-1), 1-pentanool (CASi nr 71-41-0), 4-metiiiil-1-penta-
nool (CASi nr 626-89-1) voi metiiiilnonanoaat (CASi nr 1731-84-6).

2-metiiiil-1-butanool (CASi nr 137-32-6).
3-metiiiil-1-butanool (CASi nr 123-51-3).
Etiiiilatsetaat (CASi nr 141-78-6).
1-butanool (CASi nr 71-36-3).
2-butanool (CASi nr 78-92-2).
Atseetaldehiiiid (CASi nr 75-07-0).
Atsetaal (CASi nr 105-57-7).

40 % (v/v) etanoolilahus.

400 ml/l etanoolilahuse valmistamiseks valatakse 400 ml etanooli (5.1) iheliitrisse modtekolbi, tdidetakse
kolb destilleeritud veega kuni mirgini ja segatakse.

Standardlahuste valmistamine ja sdilitamine (kinnitatud meetodi korral kasutatav menetlus).

Koiki standardlahuseid tuleb siilitada temperatuuril < 5 °C ning valmistada virskelt iga kuu. Komponentide
ja lahuste massid tuleb registreerida 0,1 mg tipsusega.

Standardlahus — A

Jargmised reaktiivid pipetitakse 100 ml mddtekolbi, mis sisaldab ligikaudu 60 ml etanoolilahust (5.13)
koostisosade aurumise minimeerimiseks, kolb tdidetakse etanoolilahusega (5.13) ja segatakse hoolikalt.
Registreeritakse kolvi ja iga lisatava komponendi mass ning kolvi sisu 1dplik kogumass.

Komponent Maht (ml)
Metanool (5.2) 3,0
1-propanool (5.3) 3,0
2-metiiiil-1-propanool (5.4) 3,0
2-metiiiil-1-butanool (5.6) 3,0
3-metiiiil-1-butanool (5.7) 3,0
Etiiiilatsetaat (5.8) 3,0
1-butanool (5.9) 3,0
2-butanool (5.10) 3,0
Atseetaldehiiiid (5.11) 3,0
Atsetaal (5.12) 3,0

Mirkus 1: Soovitatav on lisada atsetaal ja atseetaldehiiiid viimasena, et minimeerida kadusid aurumisel.
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5.14.2

5.14.3

5.14.4

5.14.5

5.14.6

5.14.7

6.1

6.2

6.3

6.4

Standardlahus — B

3 ml 3-pentanooli v6i muud sobivat sisestandardit (5.5) pipetitakse 100 ml modtekolbi, mis sisaldab ligi-
kaudu 80 ml etanoolilahust (5.13), kolb tiidetakse etanoolilahusega (5.13) ja segatakse hoolikalt.

Registreeritakse kolvi, 3-pentanooli vdi muu lisatava sisestandardi mass ja kolvi sisu 1oplik kogumass.
Standardlahus — C

1 ml lahust A (5.14.1) ja 1 ml lahust B (5.14.2) pipetitakse 100 ml mddtekolbi, mis sisaldab ligikaudu
80 ml etanoolilahust (5.13), kolb tdidetakse etanoolilahusega (5.13) ning segatakse hoolikalt.

Registreeritakse kolvi ja iga lisatava komponendi mass ning kolvi sisu 1oplik kogumass.
Standardlahus — D

Analidtilise jatkuvuse sdilitamiseks valmistatakse kvaliteedikontrollistandard, kasutades eelnevalt valmistatud
standardlahust A (5.14.1). 1 ml lahust A (5.14.1) pipetitakse 100 ml mddtekolbi, mis sisaldab ligikaudu
80 ml etanoolilahust (5.13), kolb tdidetakse etanoolilahusega (5.13) ja segatakse hoolikalt.

Registreeritakse kolvi ja iga lisatava komponendi mass ning kolvi sisu 16plik kogumass.
Standardlahus — E

10 ml lahust B (5.14.2) pipetitakse 100 ml modtekolbi, mis sisaldab ligikaudu 80 ml etanoolilahust (5.13),
kolb tiidetakse etanoolilahusega (5.13) ja segatakse hoolikalt.

Registreeritakse kolvi ja iga lisatava komponendi mass ning kolvi sisu 1dplik kogumass.
Leekionisatsioonidetektori niitude lineaarsuse kontrollimiseks kasutatavad standardlahused

0, 0,1, 0,5, 1,0 ja 2,0 ml lahust A (5.14.1) ja 1 ml lahust B (5.14.2) pipetitakse erinevatesse 100 ml
mootekolbidesse, kolvid tdidetakse etanoolilahusega (5.13) ja segatakse hoolikalt.

Registreeritakse kolvi ja iga lisatava komponendi mass ning kolvi sisu 1oplik kogumass.
Kvaliteedikontrollistandard

9 ml standardlahust D (5.14.4) ja 1 ml standardlahust E (5.14.5) pipetitakse kaalukausile ning segatakse
hoolikalt.

Registreeritakse kolvi ja iga lisatava komponendi mass ning kolvi sisu 16plik kogumass.

Seadmed ja aparatuur
Seade, millega saab mddta tihedust ja alkoholisisaldust.
Analiiitilised kaalud, millega on voimalik kaaluda nelja kiimnendkoha tipsusega.

Temperatuuriregulaatoriga gaasikromatograaf, millel on leekionisatsioonidetektor ja integraator vdi muu
andmekaditlussiisteem, millega on vdimalik modta piigipindalasid voi piigikdrgusi.

Gaasikromatograafi kolonn(id), millega on voimalik eraldada analiiiite nii, et minimaalne resolutsioon iiksi-
kute komponentide vahel (v.a 2-metiiiil-1-butanool ja 3-metiiiil-1-butanool) oleks vihemalt 1.3.

Mirkus 2: Sobivad niiteks jargmised kolonnid ja gaasikromatograafia tingimused:

1) Retentsiooninihe 1 m x 0,32 mm (sisediameeter), mis on ithendatud CP-WAX 57 CB
kolonni kiillge mddtmetega 50 m x 0,32 mm (sisediameeter), statsionaarse faasi kile paksus
0,2 pm (stabiliseeritud polietiileenglitkool), millele jargneb Carbowax 400 kolonn modtme-
tega 50 m x 0,32 mm (sisediameeter), statsionaarse faasi kile paksus 0,2 pm. (Kolonnid on
ihendatud hermeetiliste thendustega.)
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Kandegaas ja rohk: heelium (135 kPa)
Kolonni temperatuur: 35 °C 17 minutit, 12 °C/min temperatuurini 70 °C, hoida
25 minutit temperatuuril 70 °C.
Injektori temperatuur: 150 °C
Detektori temperatuur: 250 °C
Siistitav maht: 1 pl, jaotatud 20 kuni 100 : 1

7.1

8.2

8.2.1

8.2.2

8.2.3

8.2.4

8.3

2) Retentsiooninihe 1 m x 0,32 mm (sisediameeter), mis on ithendatud CP-WAX 57 (B
kolonni kiilge mddtmetega 50 m x 0,32 mm (sisediameeter), statsionaarse faasi kile paksus
0,2 pm (stabiliseeritud poliietiileengliikool). (Retentsiooninihe on ithendatud hermeetilise
iihendusega.)

Kandegaas ja rohk: heelium (65 kPa)

Kolonni temperatuur: 35 °C 10 minutit, 5 °C/min temperatuurini 110 °C, 30 °C/
min temperatuurini 190 °C, hoida 2 minutit temperatuuril
190 °C.

Injektori temperatuur: 260 °C

Detektori temperatuur: 300 °C

Siistitav maht: 1 pl, jaotatud 55 : 1

3) Téidetud kolonn (5 % CW 20 M, Carbopak B), 2 m x 2 mm (sisediameeter).

Kolonni temperatuur: 65 °C 4 minutit, 10 °C/min temperatuurini 140 °C, hoida
5 minutit temperatuuril 140 °C, 5 °C/min temperatuurini
150 °C, hoida 3 minutit temperatuuril 150 °C.

Injektori temperatuur: 65 °C
Detektori temperatuur: 200 °C
Siistitav maht: 1ul

Proovivotmine ja proovid
Laboriproov

Vastuvdtmisel moddetakse iga proovi alkoholisisaldus (6.1).

To6 kiik (kasutatakse kinnitatud meetodi puhul)

Katsekogus

Sobiv pitseeritud kaalukauss kaalutakse ja selle mass registreeritakse.

9 ml laboriproovi pipetitakse kaalukaussi ja registreeritakse mass (Mpzooy)-
Lisatakse 1 ml standardlahust E (5.14.5) ja registreeritakse mass (My).

Katsematerjali loksutatakse intensiivselt (pooratakse vihemalt 20 korda). Proove tuleb enne analiiiisi sdilitada
temperatuuril alla 5 °C, et minimeerida lenduvate ainete kadu.

Pimekatse

Sobiv pitseeritud kaalukauss kaalutakse nelja kiimnendkoha tipsusega kaalul (6.2) ja mass registreeritakse.
9 ml 400ml/l etanoolilahust (5.13) pipetitakse kaalukaussi ja registreeritakse mass.

Lisatakse 1 ml standardlahust E (5.14.5) ja registreeritakse mass.

Katsematerjali loksutatakse intensiivselt (pooratakse vihemalt 20 korda). Proove tuleb enne analiiisi sdilitada
temperatuuril alla 5 °C, et minimeerida lenduvate ainete kadu.

Esialgne katse

Injekteeritakse standardlahust C (5.14.3), et tagada koikide analiiiitide eraldumine miinimumresolutsiooniga
1,3 (v.a 2-metiiiil-1-butanool ja 3-metiiiil-1-butanool).
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8.4 Kalibreerimine

Kalibreerimist tuleb kontrollida jirgmise menetlusega. Nditude lineaarsuse tagamiseks analiiiisitakse jdrjest
kolmes eksemplaris koiki sisestandardit (IS) sisaldavaid lineaarsuse kontrollimiseks ettendhtud standardlahu-
seid (5.14.6). Iga injektsiooni puhul arvutatakse integraatori piigipindalade voi piigikorguste pohjal suhe R
iga aromaatse ithendi jaoks ning koostatakse graafik, kus R on esitatud aromaatse ithendi ja sisestandardi (IS)
kontsentratsioonide suhte C funktsioonina. Peaks tekkima sirgjoon, mille korrelatsioonikordaja on vihemalt
0,99.

_ Aromaatse ithendi piigi pindala v&i piigi korgus

R=
IS piigi pindala voi piigi kdrgus
C= Aromaatse tthendi kontsentratsioon (ug/g)
- IS kontsentratsioon (ug[g)
8.5 Madramine
Injekteeritakse standardlahust C (5.14.3) ja kaks kvaliteedikontrollistandardit (5.14.7). Seejdrel injekteeritakse
uuritavad proovid (valmistatud vastavalt punktidele 8.1 ja 8.2) ja lisatakse iiks kvaliteedikontrollistandard iga
10 proovi kohta analiiitilise stabiilsuse tagamiseks. Injekteeritakse iiks standardlahus C (5.14.3) iga 5 proovi
jarel.
9. Arvutamine
Voib kasutada automaatset andmekditlussiisteemi, tingimusel et andmeid saab allpool toodud meetodis kirjel-
datud pdhimdtete abil kontrollida.
Moddetakse aromaatse ithendi piigi pindalad voi piigi korgused ning sisestandardi piigid.
9.1 Kaliibrimisteguri arvutamine
Standardlahuse C (5.14.3) injektsiooni kromatogrammi pdhjal arvutatakse iga aromaatse ithendi kaliibrimis-
tegur, kasutades vorrandit (1).
(1) IS piigi pindala voi piigi korgus Aromaatse ithendi kontsentratsioon (pg/g)
Kaliibrimistegur = - x
Aromaatse {thendi piigi pindala voi piigi kérgus IS kontsentratsioon (ug/g)
kus:
IS = sisestandard
Aromaatse ithendi kontsentratsioon = aromaatse ithendi kontsentratsioon lahuses C (5.14.3)
IS kontsentratsioon = sisestandardi kontsentratsioon lahuses C (5.14.3).
9.1.2 Proovi analiiiis
Kasutades vorrandit (2), arvutatakse iga aromaatse ithendi kontsentratsioon proovides.
Aromaatse thendi kontsentratsioon, (ug/g) =
Aromaatse ithendi piigi pindala voi piigi kérgus M (@)
X ‘ x Conc. (pgfg) x RF
Sisestandardi piigi pindala voi piigi korgus M roov (@)
kus:
M proov = proovi mass (8.1.2)
M = sisestandardi mass (8.1.3)
Conc.g = sisestandardi kontsentratsioon lahuses E (5.14.5)
RF = vorrandi (1) abil arvutatud kaliibrimistegur.
9.1.3 Kvaliteedikontrollistandardi analiiiis

Kasutades vorrandit (3), arvutatakse iga aromaatse ithendi sihtvéirtuse saagise protsent kvaliteedikontrollis-
tandardis (5.14.7):

analiiidi kontsentratsioon kvaliteedikontrollistandardis
kvaliteedikontrollistandardi proovi saagise protsent = — - x 100
analiiidi kontsentratsioon lahuses D

Analitdi kontsentratsioon kvaliteedikontrollistandardis arvutatakse eespool toodud vorrandite (1) ja (2) abil.
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9.2 Tulemuste 16plik esitamine
Tulemused mg-des grammi kohta arvestatakse timber grammidesse 100 liitri absoluutalkoholi kohta proovis,
kasutades vorrandit (4):
4 Kontsentratsioon (ug/g) 100 liitri alkoholi kohta =
Kontsentratsioon (pg/g) x p x 10/(sisaldus mahu% x 1 000)
kus p = tihedus kg/m’.
Tulemused esitatakse kolme tiivenumbriga ning maksimaalselt ithe kiimnendkohaga, nt 11,4 g 100 1 abso-
luutalkoholi kohta.
10. Kvaliteedi tagamine ja kontroll (kasutatakse kinnitatud meetodi puhul)
Kasutades vorrandit (2), arvutatakse iga aromaatse ithendi kontsentratsioon kvaliteedikontrollistandardis, mis
on valmistatud punktides 8.1.1-8.1.4 esitatud menetlusega. Kasutades vorrandit (3), arvutatakse sihtvaartuse
saagise protsent. Kui analiiiisitulemused on iga aromaatse ithendi puhul vahemikus * 10 % nende teoreeti-
lisest vddrtusest, voib analiiiisi jitkata. Vastasel korral tuleks 14bi viia uuring ebatdpsuste leidmiseks ning teha
vajaduse korral parandused.
11. Meetodi suutlikkuse niitajad (tdpsus)
Laboritevahelise katse statistilised tulemused: jargmistes tabelites on esitatud jargmiste tthendite vaartused:
etanaal, etiiiilatsetaat, atsetaal, tildetanaal, metanool, 2-butanool, 1-propanool, 1-butanool, 2-metiiiil-1-
propanool, 2-metiiiil-1-butanool, 3-metiiiil-1-butanool.
Vastavalt rahvusvaheliselt kokkulepitud menetlustele 1dbi viidud meetodi suutlikkuse rahvusvahelise uuri-
muse pohjal saadi jargmised andmed.
Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997
Laborite arv 32
Proovide arv 5
Analiiiit etanaal
Proovid A B C D E
Laborite arv pirast vodrvairtuste elimineerimist 28 26 27 27 28
Voorviartuste arv (laborid) 2 4 3 3 2
Tunnustatud tulemuste arv 56 52 54 54 56
Keskviirtus (%)(ug/g) 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6
13,8 () 52,2 ()
Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 3,3 1,9 6,8 4,1 3,6
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 52 2,6 5,2 15,8 8,9
Korratavuse piirnorm () (ug/g) 9,3 5,3 19,1 11,6 10,1
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 12 14 22 6,8 8,9
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ng/g) 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

Proovide liigid
A Brindi; pime kordusproov.

B Kirsiviin; pime kordusproov.

C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (')
E Rumm; jaotustase. ()
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Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit etiiiilatsetaat

Proovid A B C D E
Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 24 24 25 24 24
Vodrvadrtuste arv (laborid) 2 2 1 2 2
Tunnustatud tulemuste arv 48 48 50 48 48
Keskvidrtus (X)(ng/g) 96,8 1046 120,3 112,5 99,1
91,8 () 117,0 ()

Korratavuse standard (Sr) (ug/g) 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 6,2 40,7 7,2 5,8 7,3
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0
Proovide liigid
A Brindi; pime kordusproov
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (')
E Rumm; jaotustase. ()

Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit atsetaal

Proovid A B C D E
Laborite arv pdrast voorvddrtuste elimineerimist 20 21 22 17 21
Voorvdartuste arv (laborid) 4 3 2 4 3
Tunnustatud tulemuste arv 40 42 44 34 42
Keskviddrtus (X)(ng/g) 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60 () 28,3 ()

Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 1,6 2,4 4,4 2,3 53
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7

Proovide liigid

A Brindi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (')

E Rumm; jaotustase. ()
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Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit iildetanaal

Proovid A B C D E
Laborite arv pirast vodrvairtuste elimineerimist 23 19 22 21 22
Vodrvidrtuste arv (laborid) 1 5 2 3 2
Tunnustatud tulemuste arv 46 38 44 42 44
Keskvidrtus (X)(ug/g) 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7
15,8 () 61,8 ()

Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 13 15 24,1 7.3 9,0
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2
Proovide liigid
A Brandi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (')
E Rumm; jaotustase. ()

Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit metanool

Proovid A B C D E
Laborite arv pirast vodrvairtuste elimineerimist 26 27 27 28 25
Vodrvidrtuste arv (laborid) 4 3 3 1 4
Tunnustatud tulemuste arv 52 54 54 56 50
Keskviddrtus (X)(ng/g) 319,8 2 245 1326 83,0 18,6
61,5 () 28,9 ()

Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 4,4 27 22 1,5 1,3
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 13 99 60 4,5 2,8
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

Proovide liigid

A Brandi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (°)

E Rummy; jaotustase. (7)
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Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997
Laborite arv 32
Proovide arv 5
Analiiiit 2-butanool
Proovid A B C E
Laborite arv pirast voorvairtuste elimineerimist 21 27 29 22
Voorviartuste arv (laborid) 4 3 1 3
Tunnustatud tulemuste arv 42 54 58 44
Keskviddrtus (X)(ng/g) 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12 ()
Korratavuse standardhilve (SR) (ng/g) 0,40 2,2 0,87 0,64
Korratavuse suhteline standardhélve (RSDR) (%) 6,8 0,9 3,2 6,4
Korratavuse piirnorm () (ug/g) 1,1 6,1 2,5 1,8
Reprodutseeritavuse standardhilve (Sr) (mahu%) 0,89 13 3,2 0,87
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 15,2 5,1 11,5 8,7
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 2,5 35,5 8,9 2,4
Proovide liigid
A Brandi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
E Rumm; jaotustase. (')
Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997
Laborite arv 32
Proovide arv 5
Analiiiit 1-propanool
Proovid A B C D E
Laborite arv pirast vodrvairtuste elimineerimist 29 27 27 29 29
Vodrvidrtuste arv (laborid) 2 4 3 2 2
Tunnustatud tulemuste arv 58 54 54 58 58
Keskviirtus (X)(ng/g) 86,4 3 541 159,1 272,1 1771
229,3 () 222,1 ()
Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 5,3 150 6,5 9,0 8,1
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 6,1 4,1 41 3,6 4,1
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Proovide liigid

A Brandi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (°)

E Rummy; jaotustase. (7)
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Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit 1-propanool

Proovid A B C

Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 20 22 22
Voorviartuste arv (laborid) 4 4 6
Tunnustatud tulemuste arv 40 44 44
Keskviirtus (X)(ug/g) 3,79 5,57 7,54
Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 0,43 0,20 0,43
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 11,2 3,6 5,6
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 1,1 0,6 1,2
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 0,59 0,55 0,82
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 15,7 9,8 10,8
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 1,7 1,5 2,3
Proovide liigid
A Brandi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov. (')

Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit 2-metiiiil-1-propanool

Proovid A B C D E
Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 28 31 30 26 25
Voorvéirtuste arv (laborid) 3 0 1 5 6
Tunnustatud tulemuste arv 56 62 60 52 50
Keskvaartus (%)(ng/g) 174,2 11,7 185,0 291,0 115,99
246,8 () 133,87 ()

Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
Korratavuse piirnorm () (ug/g) 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Proovide liigid

A Brandi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (°)

E Rummy; jaotustase. (7)
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Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit 2-metiiiil-1-butanool

Proovid A B C D E
Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 25 26 25 27 25
Voorviartuste arv (laborid) 3 2 3 1 2
Tunnustatud tulemuste arv 50 52 50 54 50
Keskviéirtus (%)(ug/g) 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
452 () 61,5 ()

Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 7.4 3,8 6,6 4,7 4,5
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Proovide liigid
A Brindi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (')
E Rumm; jaotustase. ()

Laboritevahelise katse tegemise aeg 1997

Laborite arv 32

Proovide arv 5

Analiiiit 3-metiiiil-1-butanool

Proovid A B C D E
Laborite arv pdrast voorvadrtuste elimineerimist 23 23 24 27 21
Vodrvadrtuste arv (laborid) 5 5 4 1 6
Tunnustatud tulemuste arv 46 46 48 54 42
Keskvairtus (X)(ug/g) 459,4 2427 288,4 142,2 2123
1204 () 245,6 ()

Korratavuse standardhilve (Sr) (ug/g) 5,0 2,4 3,4 2.4 3,2
Korratavuse suhteline standardhilve (RSDr) (%) 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
Korratavuse piirnorm (r) (ug/g) 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Reprodutseeritavuse standardhilve (SR) (ug/g) 29,8 13 21 8,5 6,7
Reprodutseeritavuse suhteline standardhilve (RSDR) (%) 6,5 5,2 7.3 6,5 2,9
Reprodutseeritavuse piirnorm (R) (ug/g) 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

Proovide liigid

A Brandi; pime kordusproov.
B Kirsiviin; pime kordusproov.
C Grappa; pime kordusproov.
D Viski; jaotustase. (')

E Rumm; jaotustase. ()




