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KOMISSION ASETUS (EY) N:o 2870/2000,

annettu 19 piivinid joulukuuta 2000,

tislattujen alkoholijuomien analysoinnissa sovellettavista yhteison vertailumenetelmisti

EUROOPAN YHTEISOJEN KOMISSIO, joka
ottaa huomioon Euroopan yhteisén perustamissopimuksen,

ottaa huomioon tislattujen alkoholijuomien midritelmai,
kuvausta ja esittelyd koskevista yleisistd sddnnoistd 29 paivind
toukokuuta 1989 annetun neuvoston asetuksen (ETY) N:o
1576/89 (), sellaisena kuin se on viimeksi muutettuna
Itavallan, Suomen ja Ruotsin liittymisasiakirjalla, ja erityisesti
sen 4 artiklan 8 kohdan,

sekd katsoo seuraavaa:

(1)  Asetuksen (ETY) N:o 1576/89 4 artiklan 8 kohdassa
sdddetddn tislattujen alkoholijuomien analysoinnissa
kdytettivien menetelmien médrddmisestd. Virallisissa
tarkastuksissa ja kiistatapauksissa on kiytettiva vertailu-
menetelmid, joiden avulla voidaan varmistaa asetuksen
(ETY) N:o 1576/89 ja tislattujen alkoholijuomien méiri-
telmad, kuvausta ja esittelyd koskevista yksityiskohtai-
sista tdytintoonpanosdanndistd 24 pdivind huhtikuuta
1990 annetun komission asetuksen (ETY) N:o 1014/
90 (3, sellaisena kuin se on viimeksi muutettuna asetuk-
sella (EY) N:o 2140/98 (°), sddnnosten noudattaminen.

(2)  Yhteison vertailumenetelmiksi olisi mahdollisuuksien
mukaan annettava ja kuvattava yleisesti hyviksyttyjd
menetelmia.

(3)  Tieteen kehityksen ja virallisten laboratorioiden erilaisen
teknisen valineiston huomioon ottamiseksi olisi sallittava
laboratorion johtajan vastuulla muihin mittausperiaattei-
siin kuin tdman asetuksen liitteessd kuvattuihin vertailu-
menetelmiin  perustuvien menetelmien kiytto, jos
kyseiset menetelmit tarjoavat riittavit takeet tuloksista ja
tdyttavat erityisesti elintarvikkeiden tarkastuksessa tarvit-
tavien yhteison ndytteenottomenettelyjen ja analyysime-
netelmien kdyttoon ottamisesta 20 pdivind joulukuuta
1985 annetussa neuvoston direktiivin 85/591/ETY (%)
liitteessd sdddetyt vaatimukset ja jos voidaan osoittaa,
ettd kyseisilld menetelmilld saatujen tulosten tarkkuuden,
toistettavuuden ja uusittavuuden vaihteluvali on saman-
lainen kuin tissd asetuksessa kuvatuilla vertailumenetel-
milld saaduilla tuloksilla. Muiden vertailumenetelmien
kaytto olisi hyvaksyttavd, jos edelld mainittu ehto
tayttyy. Kuitenkin on tdsmennettdvd, ettd kiistatapauk-
sissa kyseiset muut menetelmit eivdt voi korvata vertai-
lumenetelmii.

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

(4)  Tissd asetuksessa sdddetyt toimenpiteet ovat tislattuja
alkoholijuomia kisittelevin tdytantoonpanokomitean
lausunnon mukaiset,

ON ANTANUT TAMAN ASETUKSEN:

1 artikla

Tdmin asetuksen liitteessd esitetddn tislattujen alkoholijuomien
analysoinnissa sovellettavat yhteison vertailumenetelmat, joita
on kdytettavd

— virallisissa tarkastuksissa, tai

— kiistatapauksissa

asetuksen (ETY) N:o 1576/89 ja asetuksen (ETY) N:o 1014/90
sddnnosten noudattamisen varmistamiseksi.

2 artikla

Edelli olevan 1 artiklan ensimmiisestd luetelmakohdasta
poiketen muita mairitysmenetelmid voidaan kiyttdd laborato-
rion johtajan vastuulla, jos nidilli menetelmilld saadut tulokset
ovat vahintddnkin yhtd tarkkoja ja tdsmillisid (toistettavuus ja
uusittavuus) kuin liitteessd mainituilla  vertailumenetelmilld
saadut tulokset.

3 artikla

Jos tietyn tislatun alkoholijuoman sisiltimien aineiden osoitta-
miseen ja mdadrittdmiseen ei ole sdddetty yhteison vertailumene-
telmid, kaytetddn:

a) madritysmenetelmid, jotka on validoitu tunnustettujen
kansainvilisten menettelyjen mukaisesti ja jotka tdyttavat
erityisesti direktiivin 85/591/ETY liitteessd mainitut vaati-
mukset;

b) Kansainvilisen standardointijarjeston (ISO) suosittamien
standardien mukaisia maritysmenetelmis;

Kansainvilisen viinijirjeston (OIV) yleiskokouksen tunnus-
tamia ja julkaisemia midritysmenetelmid; tai

(g)
~

d) jos kiytettdvissd ei ole a, b tai ¢ kohdassa tarkoitettua
menetelmai,

— kyseisen jasenvaltion hyviksymiid mdiidritysmenetelmas,

— tarvittaessa muita asianmukaisia méia'ritysmenetelmié,

jotka ovat riittdivin tarkkoja, toistettavia ja uusittavia.
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4 artikla

Tatd asetusta sovellettaessa:

a,

Rat®

‘toistettavuusraja’ on arvo, jota pienempi tai yhtd suuri
kahden toistettavuusolosuhteissa (sama suorittaja, sama
laite, sama laboratorio ja lyhyt aikavili) saadun tuloksen
vilisen erotuksen itseisarvo on 95 prosentin todennikoisyy-
delli {ISO 3534-1);

b) 'uusittavuusraja’ on arvo, jota pienempi tai yhtd suuri
kahden uusittavuusolosuhteissa (eri suorittaja, eri laite ja eri
laboratorio) saadun tuloksen vilisen erotuksen itseisarvo on
95 prosentin todennikoisyydelld {ISO 3534-1};

¢) 'tarkkuus’ on koetuloksen ja hyvaksytyn vertailuarvon
vilinen erotus {ISO 3534-1}.
5 artikla

Tdmi asetus tulee voimaan seitsemantend pdivind sen jdlkeen,
kun se on julkaistu Euroopan yhteisgjen virallisessa lehdessa.

Sitd sovelletaan 1 pdivistd tammikuuta 2001.

Tamai asetus on kaikilta osiltaan velvoittava, ja sitd sovelletaan sellaisenaan kaikissa jasenval-

tioissa.

Tehty Brysselissi 19 pdivind joulukuuta 2000.

Komission puolesta
Franz FISCHLER

Komission jdsen
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LIITE
ANALYYTTISET VERTAILUMENETELMAT SEURAAVILLE PARAMETREILLE:

Alkoholipitoisuuden madiritys tilavuusprosenttina
Lisdys I: Tisleen valmistus

Lisdys II: Tisleen tiheyden mddritys

— Menetelmd A = pyknometria

— Menetelmd B = elektroninen tiheysmittari

— Menetelmd C = hydrostaattiseen vaakaan perustuva tiheysmittari
Kuiva-aineen kokonaismédrdn gravimetrinen mddritys

Haihtuvien aineiden ja metanolin madritys

Yleiset huomautukset

Haihtuvat yhdisteet, korkeammat alkoholit, etyyliasetaatti ja metanoli (kaasukromatografia)
Haihtuvat hapot — menetelmi julkaistaan myohemmin
Syaanivetyhappo — menetelmé julkaistaan mychemmin

Anetoli — menetelmd julkaistaan myohemmin

Glysyritsiinihappo — menetelmé julkaistaan mychemmin

Kalkonit — menetelmd julkaistaan myohemmin

Sokerin kokonaismaird — menetelmé julkaistaan myohemmin

Munankeltuainen — menetelmi julkaistaan myohemmin.
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I TISLATTUJEN ALKOHOLIJUOMIEN ALKOHOLIPITOISUUDEN MAARITTAMINEN TILAVUUSPROSENT-
TINA
Johdanto

Vertailumenetelmiohje kasittdd kaksi lisdyst:
Lisdys I: Tisleen valmistaminen

Lisdys II: Médritys tisleestd

1 Soveltamisala
Menetelmi soveltuu tislattujen alkoholijuomien todellisen alkoholipitoisuuden méirittimiseen tilavuusprosent-
tina.

2 Viittaukset sdinnoksiin ja miirdyksiin

ISO 3696:1987: Analyyttiseen kdyttoon tarkoitettu vesi — Laatuvaatimukset ja testausmenetelmit.

3 Termit ja mdiritelmit
3.1 Vertailulampdtila:

Tislattujen alkoholijuomien alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina sekd niiden tiheys ja ominaispaino maarite-
tddn 20 °C:n limpotilassa.

Huomautus 1: Termi "t °C:n lampoétilassa” on varattu Kkaikille (tiheyden tai tilavuusprosenttina ilmaistun
alkoholipitoisuuden) mdirityksille, jotka ilmoitetaan muussa kuin vertailulimpétilassa 20 °C.

3.2 Tiheys:

Tiheys tarkoittaa tislattujen alkoholijuomien massaa tilavuusyksikkod kohti tyhjiossd 20 °C:n limpétilassa. Se
ilmoitetaan kilogrammoina kuutiometrid kohti, ja sen symboli on p,,.. tai p,,

3.3 Ominaispaino:

Ominaispaino on 20 °C:n limpétilassa madritetyn tislatun alkoholijuoman tiheyden ja samassa limpdtilassa
médritetyn veden tiheyden vilinen suhde ilmaistuna desimaalilukuna. Siitd kéytetddn symbolia d,;.qec tai
dygp tai yksinkertaisesti d-kirjainta, ellei vaérinkésityksen mahdollisuutta ilmene. Médritetty ominaisuus on
mainittava madritystodistuksessa kdyttden ainoastaan edelldi mddriteltyja symboleja.

Huomautus 2: Ominaispaino voidaan saada 20 °C:n lampdtilassa médritetystd tiheydestd p,, seuraavasti:
Pr = 998,203 xd,,, tai d

jolloin 998,203 on veden tiheys 20 °C:n limpétilassa.

2020 = Pa0j99s,203

3.4 Todellinen alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina:

Tislattujen alkoholijuomien todellinen alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina on yhtd kuin etanolin médrd
litroina 100 litrassa sellaista vesi-alkoholiseosta, jolla on sama tiheys kuin alkoholilla tai alkoholijuomalla
tislauksen jilkeen. Vertailuarvot, joita on kaytettdvd 20 °C:n limpétilassa tilavuusprosenttina méiritetyn
alkoholipitoisuuden ja 20 °C:n limpétilassa mitatun tiheyden suhteelle erilaisille vesi-alkoholiseoksille, anne-
taan kansainvilisessd taulukossa, jonka OIML (Organisation internationale de métrologie 1égale) on vahvistanut
suosituksessaan nro 22.

Yleinen yhtilo, jolla esitetddn suhde tilavuusprosenttina ilmaistun alkoholipitoisuuden ja tiheyden valilld
tietyssd limpatilassa olevalle vesi-alkoholiseokselle, annetaan komission asetuksen (ETY) N:o 2676/90 liitteen
sivulla 40 luvussa 3 "Alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina” (EYVL L 272, 3.10.1990, s. 1) tai kansainvilisen
viinijirjestén (OIV) analyysimenetelmid koskevassa kisikirjassa (1994) sivulla 17.

Huomautus 3: Koska likoorien ja kermalikoorien tilavuutta on vaikea médrittdd tarkasti, niiden osalta ndyte on
punnittava ja alkoholipitoisuus on laskettava ensin massaprosenttina.

Muuntokaava:

ASM (massaprosenttia) x p,, (ndyte)
P, (alkoholi)

Alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina =

jossa
ASM = alkoholipitoisuus massaprosenttina,
p,, (alkoholi) = 789,24 kg/m®.

4 Periaate

Tislauksen jilkeen tisleen alkoholipitoisuus madritetddn tilavuusprosenttina pyknometrilld, elektronisella
tiheysmittarilla tai hydrostaattiseen vaakaan perustuvalla tiheysmittarilla.
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3.1

3.2

4.1

4.2

4.3

6.1

LISAYS I: TISLEEN VALMISTUS

Soveltamisala

Menetelmé soveltuu tisleiden valmistamiseksi tislattujen alkoholijuomien todellisen alkoholipitoisuuden
médrittdmiseksi tilavuusprosenttina.

Periaate

Alkoholijuomat tislataan etanolin ja muiden haihtuvien yhdisteiden erottamiseksi uutoksesta (aineista, jotka
eivit tislaudu).

Reagenssit ja materiaalit
Keitinkivet.

Konsentroitu vaahdonestoemulsio (kermalikooreja tislattaessa).

Laitteet ja vilineet
Tavanomaiset laboratoriolaitteet ja erityisesti seuraavat:

Vesihaude, jonka limpdtila voidaan pitdd alueella 10—15 °C.
Vesihaude, jonka limpétila voidaan pitdd 20 °Cissa (£ 0,2 °C).

Mittapulloja, luokka A, 100 ml, jotka on varmennettu tarkkuuteen + 0,1 %, ja 200 ml, jotka on varmennettu
tarkkuuteen 0,15 %.

Tislauslaite:

Yleiset vaatimukset
Tislauslaitteen on tdytettivd seuraavat vaatimukset:

— liitoksia tulee olla niin vdhin kuin on mahdollista tiiviyden varmistamiseksi,

— tislauslaitteen tulee sisiltdd laite, jonka tarkoitus on estdd kupliminen (kichuvan nesteen kulkeutuminen
héyryn mukana) ja sddtdd runsaasti alkoholia sisdltdvien hoyryjen tislautumisnopeutta,

— alkoholih6yryt on voitava nesteyttdd nopeasti ja tdydellisesti,
— ensimmidiset tislausfraktiot on otettava talteen veteen.

Limmonldhdettd on kiytettdvd yhdessd sopivan limmonhajoittimen kanssa, jotta uutos ei hajoa eikd pala
kiinni astiaan.

Esimerkki sopivasta tislauslaitteesta on esitetty kuvassa 1. Laitteessa on seuraavat osat:

— standardoidulla lasihioksella varustettu pyorokolvi, jonka tilavuus on 1 litra,
— vikevoimiskolonni, jonka korkeus on vahintddn 20 cm (esimerkiksi Vigreux-kolonni),

— kulmaliitos, joka on varustettu kohtisuoraan asennetulla, noin 10 cm:n pituisella suorareunaisella jaahdyt-
timelld (West-tyyppinen jaahdytin),

— ulostuloputki, joka ohjaa tisleen pienen médrdn vettd sisiltivdin mittapulloon.

Huomautus: Edelld kuvatun laitteen on oltava tarkoitettu vahintddn 200 mlin ndytteelle. Laitetta voidaan
kuitenkin mukauttaa siten, ettd se soveltuu pienemmalle ndyteannokselle, kdyttimalld pienempdd
tislauskolvia edellyttden, ettd kiytetddn roiskeenestokupua tai jotakin muuta laitetta estimain
nesteen kulkeutuminen hdyryn mukana.

Tutkittavan nidytteen siilytys

Naytteet varastoidaan huoneenldmpdtilassa ennen analyysia.

Suoritus

Alkuhuomautus:

Tislaus voidaan toteuttaa my6s kiyttimalli ITUPAC:n julkaisemaa menetelmdd (1968).
Tislauslaitteen testaaminen

Kaytettavan laitteen on ldpiistavd seuraava koe:

Kun laitteella tislataan 200 ml vesi-alkoholiliuosta, jonka konsentraatio on noin 50 tilavuusprosenttia alko-
holia, alkoholihdvio saa olla enintddn 0,1 tilavuusprosenttia.
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6.2

6.3

Alle 50 tilavuusprosenttia alkoholia sisiltavit tislatut alkoholijuomat
Mittapulloon annostellaan 200 ml alkoholijuomaa.
Tdman nesteen limpotila kirjataan tai nestettd sdilytetddn vakiolampotilassa (20 °C).

Niyte kaadetaan tislauslaitteen py6rokolviin ja mittapullo huuhdellaan kolme kertaa kiyttden kullakin huuhte-
lukerralla noin 20 ml tislattua vettd. Kaikki huuhtelunesteet lisitddn tislauskolviin.

Huomautus: Tdmad 60 mln laimennus on riittdvd alkoholijuomille, jotka sisiltivit vahemmin kuin 250 g
kuiva-ainetta litraa kohti. Muutoin pyrolyysin estimiseksi huuhteluveden tilavuuden on oltava
vihintdin 70 ml, jos kuiva-aineen konsentraatio on 300 gfl, 85 ml, jos kuiva-aineen konsent-
raatio on 400 g/l, ja 100 ml, jos kuiva-aineen konsentraatio on 500 gl (jotkut hedelmi- tai
kermaliko6rit). Namd tilavuudet suhteutetaan niytetilavuuden mukaan.

Lisitddn joitakin keitinkivid (3.1) (ja vaahdonestoainetta, jos kyseessd ovat kermalikoorit).

Kaadetaan 20 ml tislattua vettd alkuperdiseen 200 mln mittapulloon, jota kdytetddn tisleen talteen ottami-
seksi. Tamd pullo on sitten asetettava kylmain vesihauteeseen (4.1) (10—15 °C:n limpétilaan, jos kyseessd on
aniksella maustettu alkoholijuoma).

Pullon sisdltod tislataan valttden nesteen kulkeutumista hoyryn mukana ja pohjaan palamista sekd sekoittaen
pullon sisdltod sddnnollisesti, kunnes tisleen pinta on muutamia millimetreja mittapullon kalibrointimerkin
alapuolella.

Kun timi tisle on jadhdytetty 0,5 °C:n paddhidn nesteen alkuperdisestd lampatilasta, pullo tiytetddn merkkiin
saakka tislatulla vedelld ja sen sisdltod sekoitetaan perusteellisesti.

Tatd tislettd kaytetddn alkoholipitoisuuden méirittimiseksi tilavuusprosenttina (Lisdys II).
Yli 50 tilavuusprosenttia alkoholia sisdltdvit tislatut alkoholijuomat
Annostellaan 100 ml:n mittapulloon 100 ml alkoholijuomaa ja kaadetaan se tislauslaitteen py6rokolviin.

Mittapullo huuhdellaan useita kertoja tislatulla vedelld ja huuhtelunesteet lisitddn pyo6rokolviin. Kdytetddn
riittdvd mddrd vettd siten ettd kolvin sisdllon tilavuudeksi saadaan noin 230 ml.

200 mln mittapulloon lisitdan 20 ml tislattua vettd, johon tisle otetaan talteen. Mittapullo asetetaan sitten
kylmaidn vesihauteeseen (4.1) (10—15 °C aniksella maustetuille alkoholijuomille).

Kolvin sisaltod tislataan sekoittaen silloin télloin, kunnes tisleen pinta on muutamia millimetreja 200 mln
mittapullon kalibrointimerkin alapuolella.

Kun tima tisle on jadhdytetty + 0,5 °C:n pddhin nesteen alkuperiisestd limpétilasta, pullo tdytetddn merkkiin
saakka tislatulla vedelld ja sen sisdltod sekoitetaan perusteellisesti.

Tatd tislettd kaytetddn alkoholipitoisuuden mairittimiseksi tilavuudesta. (Lisdys II).

Huomautus: Alkoholijuoman alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina on kaksi kertaa tisleen alkoholipitoisuus.
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LISAYS II: TISLEEN TIHEYDEN MAARITYS

MENETELMA A: TISLATTUJEN ALKOHOLIJUOMIEN TODELLISEN ALKOHOLIPITOISUUDEN MAARITYS

Al

A2

A21

A3

A3.1
A3.2

A3.3

A3.4

A35

A4

A4.1

A4.1.1

TILAVUUSPROSENTTINA — MAARITYS PYKNOMETRILLA

Periaate

Alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina saadaan pyknometrilldi madéritetystd tisleen tiheydesta.

Reagenssit ja materiaalit

Ellei toisin mainita, analyysissi kdytetddn vain hyviksyttyd analyysilaatua olevia reagensseja ja vidhintddn
kolmannen laatuluokan vettd standardin I1SO 3696:1987 mdiritelmdn mukaisesti.

Natriumkloridiliuos (2-prosenttinen, paino/tilavuus)

Yksi litra natriumkloridiliuosta valmistetaan punnitsemalla 20 g natriumkloridia, joka liuotetaan yhteen litraan
vetta.

Laitteet ja vilineet
Tavanomaiset laboratoriolaitteet ja erityisesti seuraavat:

Analyysivaaka, jonka tarkkuus on 0,1 mg.

Hioksellinen ldimpomittari, joka on kalibroitu asteen kymmenesosiin vililli 10—30 °C. Téméin limpomittarin
on oltava sertifioitu tai varmennettu sertifioidulla limpomittarilla.

Pyrex-lasinen, tilavuudeltaan noin 100 mln suuruinen pyknometri, joka on varustettu irrallisella hioksellisella
lampomittarilla (A.3.2). Pyknometrissi on sivuputki, jonka pituus on 25 mm ja sisihalkaisija (enintddn)
1 mm ja joka péittyy kartiomaiseen lasihiokseen. Mikili on tarkoituksenmukaista, voidaan kiyttdd muitakin
pyknometrejd, jotka on kuvattu standardissa ISO 3507, esimerkiksi 50 mln pyknometria.

Taarapullo, jonka ulkotilavuus on sama kuin pyknometrin (1 mln tarkkuudella) ja jonka massa on sama kuin
pyknometrin massa, tdytetddn nesteelld, jonka ominaispaino on 1,01 (natriumkloridilivos A.2.1).

Pyknometrin muotoon tdydellisesti mukautuva limpoeristetty suojus.

Huomautus 1: Menetelmd tislattujen alkoholijuomien tiheyden mairittdmiseksi tyhjiossd edellyttda kaksikuppi-
vaa'an, pyknometrin ja ulkoiselta tilavuudeltaan pyknometrin kanssa samansuuruisen taara-
pullon kidytt6d ilman nosteen korjaamiseksi. Tatd yksinkertaista tekniikkaa voidaan soveltaa
kdyttden yksikuppivaakaa edellyttden, ettd taarapullo punnitaan uudelleen ilman nosteessa
tapahtuvien muutosten seuraamiseksi ajan kuluessa.

Suoritus
Alkuhuomautus:

Seuraavassa menettelyssd kuvataan 100 mln pyknometrin kdyttimistd alkoholipitoisuuden maarittimisessd;
timé pyknometri on kaikkein tarkin. On kuitenkin mahdollista kdyttdd pienempaa pyknometrid, jonka tilavuus
on esimerkiksi 50 ml.

Pyknometrin kalibrointi

Pyknometri kalibroidaan madrittimalld seuraavat parametrit:

— tyhjdn pyknometrin taara,
— pyknometrin tilavuus 20 °C:n limpétilassa,

— vedelld tdytetyn pyknometrin massa 20 °C:n limpotilassa.
Kalibrointi kiyttden yksikuppivaakaa:

Madritetddn seuraavat parametrit:

— puhtaan ja kuivan pyknometrin massa (P),

— vedelld tdytetyn pyknometrin massa t °C:n limpétilassa (P1),
— taarapullon massa (T0).

A4.1.1.1 Punnitaan puhdas ja kuiva pyknometri (P).
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A4.1.1.2

A4.1.1.3

A41.14

A4.1.2

A4.1.2.1

A.4.1.2.2

A4.1.2.3

Pyknometri tdytetddn huolellisesti huoneenlampaiselld tislatulla vedelld ja limpomittari asetetaan paikalleen.

Pyknometri pyyhitdin huolellisesti kuivaksi ja asetetaan limpderistetyn suojuksen sisdlle. Sdiliotd sekoitetaan
kddntelemalld, kunnes ldmpomittarin osoittama limpatila pysyy muuttumattomana.

Pyknometrin nestepinta sdddetddn samaan tasoon sivuputken ylireunan kanssa. Luetaan limpétila t °C huolel-
lisesti ja lukema korjataan tarvittaessa limpoasteikon mahdollisen epdtarkkuuden suhteen.

Punnitaan vedelld tdytetty pyknometri (P1).
Punnitaan taarapullo (TO).

Laskutoimitukset:
— Tyhjin pyknometrin taara=P — m
jossa m on ilman massa pyknometrissd
m= 0,0012 x (P1 — P)
Huomautus 2: 0,0012 on kuivan ilman tiheys 20 °C:n limpétilassa 760 mmHg:n paineessa.

— Pyknometrin tilavuus 20 °C:n limpétilassa:

Vype = [P = (P~ m)] x F,

jossa F, on lampatilan t °C kerroin, joka on saatu asetuksen (ETY) N:o 2676/90 liitteen luvun 1 "Tiheys ja
ominaispaino” taulukosta I (sivu 10).

VZO °C

— Veden massa pyknometrissi 20 °C:n lampétilassa:

on tunnettava 0,001 mln tarkkuudella.

M,y = Vygee X 0,998203

jossa 0,998203 on veden tiheys 20 °C:n limpétilassa.

Huomautus 3: Tarvittaessa voidaan kdyttdd tiheyden arvoa ilmassa 0,99715 ja alkoholipitoisuus voidaan
laskea Yhdistyneen kuningaskunnan tulliviranomaisten kiyttimissi ilman tiheyttd koske-
vassa taulukossa ilmoitetun tiheyden mukaisesti. Tdssd tapauksessa pyknometrin syrjayt-
timdn ilman massan korjausta ei tehda.

Kalibrointimenetelma kayttden kaksikuppivaakaa:

Taarapullo asetetaan vasemmanpuoleiseen vaakakuppiin ja puhdas, kuiva pyknometri paisuntasiilidineen
oikeanpuoleiseen vaakakuppiin. Lisitddn punnuksia sithen vaakakuppiin, jossa pyknometri on, kunnes tasa-
paino on saavutettu: p grammaa.

Pyknometri tdytetddn huolellisesti huoneenlampoiselld tislatulla vedelld ja limpomittari asetetaan paikalleen;
pyknometri pyyhitdan huolellisesti kuivaksi ja asetetaan limpderistetyn suojuksen sisdlle; sekoitetaan sailiotd
kddntelemilld, kunnes limpomittarin osoittama limpétila pysyy muuttumattomana.

Pyknometrin nestepinta sdddetddn samaan tasoon sivuputken ylireunan kanssa. Sivuputki puhdistetaan ja
paisuntasiilic asetetaan paikalleen. Luetaan limpétila t °C huolellisesti ja lukema korjataan tarvittaessa
lampoasteikon mahdollisen epitarkkuuden suhteen.

p p

Punnitaan vedelld tdytetty pyknometri; p' on paino grammoina, kun tasapaino saavutetaan.
Laskutoimitukset:

— Tyhjan pyknometrin taara =p + m
jossa m on ilman massa pyknometrissa.
m= 0,0012 x (p - p)

— Pyknometrin tilavuus 20 °C:n limpétilassa:

Vagee = (p +m—p’) xF,

20°C ~

jossa F, on lampatilan t °C kerroin, joka on saatu asetuksen (ETY) N:o 2676/90 liitteen luvun 1 "Tiheys ja
ominaispaino” taulukosta I (sivu 10).

\% on tunnettava 0,001 mlin tarkkuudella.

20°C
— Veden massa pyknometrissi 20 °C:n lampétilassa:
M,y =V, X 0,998203
jossa 0,998203 on veden tiheys 20 °C:n limpétilassa.

20 °C
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A.4.2

A421

A4.2.1.1
A421.2

A4.2.13

A4.21.4

A.4.2.2

A4.221

A4.22.2

A5

A5.1

Tutkittavan ndytteen alkoholipitoisuuden mdarittiminen

Yksikuppivaa'an kdytto

Punnitaan taarapullo, paino T1.
Punnitaan pyknometri valmistetun tisleen kanssa (katso Lisdys I), P2 on sen paino t°C:n limpétilassa.
Laskutoimitukset

— dT=T1 - TO

— Tyhjan pyknometrin massa maddrityshetkelld
=P - m+dT

— Nesteen massa pyknometrissd t °C:n lampatilassa
=pP2 - (P - m+dT)

— Tiheys g/ml t °Cn limpotilassa

— Poc =[P, = (P-m+dT)]V

20 °C

— Tiheys t °C:n limpétilassa ilmoitetaan kilogrammoina kuutiometrid kohti kertomalla (p,. luvulla 1 000,
ndin saatu arvo on p-arvo.

jeston (OIV) analyysimenetelmid koskevan kasikirjan, 1994, liitteen II taulukko II, sivut 17—29).

Taulukon vaakasuoralta riviltd, joka vastaa kokonaislukuna ilmoitettua ldmpétilaa T, valittomisti t °C:n
alapuolella etsitidn pienin mahdollinen p-arvon ylittdvi tiheys. Taman tiheyden alapuolella taulukossa
annettua erotusta kiytetddn alkoholijuoman tiheyden p, laskemiseksi kyseisessd lampotilassa T, joka on
ilmoitettu kokonaislukuna.

— Lampatilarivin avulla lasketaan taulukossa vilittomisti tiheyden p, yldpuolella olevan tiheyden p’ ja
lasketun tiheyden p, vilinen erotus. Tdimd erotus jaetaan tiheyden p’ oikealla puolella ilmoitetulla erotuk-
sella. Osamadristd saadaan alkoholipitoisuuden desimaaliosa ja timin pitoisuuden kokonaislukuosa anne-
taan sen sarakkeen yldosassa, jossa tiheys p’ on esitetty (Dt, alkoholipitoisuus).

Huomautus 4: Vaihtochtoisesti pyknometrid pidetddn vesihauteessa 20 °C £ 0,2 °C:n lampétilassa, kun se
tdytetddn merkkiin saakka.

Tulos

Tiheydestd p,, lasketaan todellinen alkoholipitoisuus kiyttden seuraavassa mainittuja alkoholipitoisuustauluk-
koja:

Alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina 20 °C:n limpétilassa samassa limpétilassa madritetyn vesi-alkoholi-
seoksen tiheyden funktiona saadaan kansainvilisestd taulukosta, jonka OIML on hyviksynyt suosituksessaan
nro 22.

Kaksikuppivaa'an kaytto

Pyknometri punnitaan valmistetun tisleen kanssa (katso osa I), p” on massa t °C:n limpdtilassa.
Laskutoimitukset

— Nesteen massa pyknometrissd t °C:n limpatilassa
=p+m - p
— Tiheys g/ml t °C:n limpatilassa

Peoc = (p +tm-— p”)/vzo °C

— Tiheys t°C:n ldmpétilassa ilmoitetaan kilogrammoina kuutiometrid kohti ja limpétilakorjaus tehdain
alkoholipitoisuuden laskemiseksi 20 °C:n lampétilassa, kuten edelld yksikuppivaa'an kdyton yhteydessd on
esitetty.

Menetelmin suoritusarvot (mittaustarkkuus)

Laboratorioiden vilisen testauksen tilastolliset tulokset

Seuraavat tulokset saatiin kansainvilisestd menetelman suorituskykyd arvioivasta tutkimuksesta, joka toteutet-
tiin kansainvilisesti hyvaksyttyjen menetelmien [1] [2] mukaisesti.
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Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméira 20

Naytteiden lukumaari 6

Niytteet A B C D E F
Laboratorioiden lukumiird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet labo- 19 20 17 19 19 17
ratoriot on poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten médri (laboratoriot) 1 — 2 1 1 3
Hyviksyttyjen tulosten lukuméird 38 40 34 38 38 34
Keskiarvo () til.-% 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51 () 42,93(% | 4573 (% | 63,03 (%

Toistettavuuden keskihajonta (s), til-% 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
Toistettavuusraja (r), til-% 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Uusittavuuden keskihajonta (sy), til-% 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
Uusittavuusraja (R), til-% 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

Néytetyypit:

A Hedelmilikoori; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥)
B Brandy; rinnakkaiset sokkoniytteet

C Viski; rinnakkaiset sokkoniytteet

D Grappa; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*)

E Akvaviitti; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*)

F Rommi; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*).

MENETELMA B: TISLATTUJEN ALKOHOLIJUOMIEN TODELLISEN ALKOHOLIPITOISUUDEN MAARITYS

TILAVUUSPROSENTTINA — MAARITYS ELEKTRONISELLA TIHEYSMITTARILLA (NAYT-
TEEN RESONANSSIVARAHTELYTAAJUUDEN PERUSTEELLA VARAHTELYKENNOSSA)

Nesteen tiheys mddritetddn mittaamalla virdhtelevin U-putken oskillointi elektronisesti. Tdman mddrityksen
suorittamiseksi ndyte lisitddn virdhtelyjirjestelmédn, jonka ominaisvirdhtelytaajuutta lisitty massa talloin

Ellei toisin mainita, analyysissi kdytetddn vain hyviksyttyd analyysilaatua olevia reagensseja ja vihintddn

Tallaisiin madrityksiin tarkoitetun elektronisen tiheysmittarin on ilmoitettava tiheys grammoina millilitraa

Huomautus 1: Tiheysmittari on asetettava tdysin vakaalle jalustalle, joka on eristetty kaikkea virindi vastaan.

Tiheysmittarin suoritus voidaan kelpuuttaa vain silloin kun méirityskenno on yhdistetty laitteen sisdiseen
lampétilan sddtimeen, joka kykenee pitiméddn laitteen sisilld vakiolimpotilan vahintddn + 0,02 °C:n tarkkuu-

Huomautus 2: Mddrityskennon lampétilan tarkka asettaminen ja seuranta on tirkedd, silld 0,1 °C:n virhe voi

B.1 Periaate

muuttaa.
B.2 Reagenssit ja materiaalit

kolmannen laatuluokan vettd standardin 1SO 3696:1987 mdiritelmdn mukaisesti.
B.2.1 Asetoni (CAS 666-52-4) tai absoluuttinen alkoholi
B.2.2 Kuiva ilma.
B.3 Laitteet ja vilineet

Tavanomaiset laboratoriolaitteet ja erityisesti seuraavat:
B.3.1 Digitaalindyttoinen tiheysmittari

kohti (g/ml) 5 desimaalia kisittdvand lukuna.
B.3.2 Lampétilan sddto

della.

johtaa suuruusluokaltaan jopa 0,1 kg/m*n tiheyden vaihteluun.

B.3.3 Niytteen injektioruiskut tai automaattinen naytteensyottdja.
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B.4 Suoritus
B.4.1 Tiheysmittarin kalibrointi
Laite on kalibroitava laitteen valmistajan ohjeiden mukaisesti, kun se otetaan kiyttoon ensimmdistd kertaa. Se
on kalibroitava uudelleen sddnnollisesti ja tarkistettava suhteessa varmennettuun vertailustandardiin tai
varmennetun vertailustandardin kanssa kalibroituun laboratorion omaan vertailuliuokseen.
B.4.2 Naytteen tiheyden mddrittiminen
B.4.2.1  Tarvittaessa kenno puhdistetaan ennen maaritysti asetonilla tai absoluuttisella alkoholilla ja kuivataan kuivalla
ilmalla. Kenno huuhdellaan niyteliuoksella.
B.4.2.2  Niyte injektoidaan kennoon (kdyttien ruiskua tai automaattista naytteensyottdjad) siten, ettd kenno tdyttyy
kokonaan. Tdyton aikana varmistetaan, ettd kennoon ei jid ilmakuplia. Naytteen on oltava homogeeninen, eikd
se saa sisltdd kiinteitd hiukkasia. Liettynyt aine on poistettava suodattamalla ennen analyysia.
B.4.2.3  Kun lukema on vakiintunut, tiheysmittarin ndyton ilmoittama tiheys p,, tai alkoholipitoisuus kirjataan.
B.4.3 Tulos
Kaytettdessd tiheyttd p,, todellinen alkoholipitoisuus lasketaan seuraavassa mainitusta alkoholipitoisuustaulu-
kosta:
Alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina 20 °C:n limpétilassa samassa limpétilassa madritetyn vesi-alkoholi-
seoksen tiheyden funktiona saadaan kansainvilisestd taulukosta, jonka OIML on vahvistanut suosituksessaan
nro 22.
B.5 Menetelmidn suoritusarvot (mittaustarkkuus)
B.5.1 Laboratorioiden vilisen testauksen tilastolliset tulokset
Seuraavat tulokset saatiin kansainvilisestd menetelmin suorituskykyd arvioivasta tutkimuksesta, joka toteutet-
tiin kansainvilisesti hyviksyttyjen menetelmien [1] [2] mukaisesti.
Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997
Laboratorioiden lukumaira 16
Naytteiden lukumaara 6
Niytteet A B C D E F
Laboratorioiden lukuméird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet labo- 11 13 15 16 14 13
ratoriot on poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten médri (laboratoriot) 2 3 1 — 1 2
Hyviksyttyjen tulosten lukumaira 22 26 30 32 28 26
Keskiarvo () til.-% 23,81 40,12 40,35 39,27 42,39 56,99
26,52 (%) 4310 (% | 4591 (9 | 63,31 (%
Toistettavuuden keskihajonta (s), til-% 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
Toistettavuusraja (r), til-% 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
Uusittavuuden keskihajonta (s), til-% 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
Uusittavuusraja (R), til-% 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Naytetyypit:

A Hedelmilikoori; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥)
B Brandy; rinnakkaiset sokkoniytteet

C Viski; rinnakkaiset sokkondytteet

D Grappa; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥)

E Akvaviitti; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*)

F Rommi; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*).
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MENETELMA C: TISLATTUJEN ALKOHOLIJUOMIEN TODELLISEN ALKOHOLIPITOISUUDEN MAARITYS —

C1

C2

C21

C3

C3.1
C3.2

C4

C4.1

C4.2

C4.2.1

C4.22

C4.3
C4.3.1

C4.3.2

MAARITYS HYDROSTAATTISEEN VAAKAAN PERUSTUVALLA TIHEYSMITTARILLA

Periaate

Tislattujen alkoholijuomien alkoholipitoisuus voidaan mairittdd hydrostaattiseen vaakaan perustuvalla tiheys-
mittarilla. Madritys perustuu Arkhimedeen lakiin, jonka mukaan nesteeseen upotettuun kappaleeseen
kohdistuu nesteestd pystysuoraan ylospdin vaikuttava noste, joka on kappaleen syrjayttimin nestemdairan
painon suuruinen.

Reagenssit ja materiaalit

Ellei toisin mainita, analyysissd kdytetddn vain hyviksyttyd analyysilaatua olevia reagensseja ja vihintdin
kolmannen laatuluokan vettd standardin 1SO 3696:1987 mdiritelmdn mukaisesti.

Uppokappaleen puhdistusliuos (natriumhydroksidi, 30-prosenttinen, paino/tilavuus)

Valmistettaessa 100 ml liuosta punnitaan 30 g natriumhydroksidia mittapulloon ja tilavuus tdytetddn
100 mlksi 96-prosenttisella etanolilla.

Laitteet ja vilineet

Tavanomaiset laboratoriolaitteet ja erityisesti seuraavat:

Hydrostaattinen yksikuppivaaka, jonka tarkkuus on 1 mg.

Erityisesti vaa'assa kaytettdvaksi sopiva uppokappale, jonka tilavuus on vihintddn 20 ml ja joka on ripustettu
halkaisijaltaan enintdidn 0,1 mm:n paksuisella langalla.

Mittalasi, jossa on mittaviiva. Uppokappaleen on mahduttava kokonaan mittalasissa olevan merkin alapuolelle;
ainoastaan uppokappaleen ripustuslanka saa rikkoa mitattavan nesteen pinnan. Mittalasin sisdhalkaisijan on
oltava ainakin 6 mm uppokappaleen sisihalkaisijaa suurempi.

Lampomittari (tai lampétila-anturi), jonka asteikolle on merkitty asteet ja asteen kymmenesosat valilld 10—
40 °C, kalibroituna 0,05 °C:seen.

Tunnustetun sertifiointielimen hyviksymdt punnukset.

Huomautus 1: Kaksikuppivaa'an kdytt6 on myos mahdollista; periaate on kuvattu asetuksen (ETY) N:o
2676/90 liitteen luvussa 1 "Tiheys ja ominaispaino” (sivu 7).

Suoritus

Uppokappale ja mittalasi on puhdistettava aina maaritysten vililld tislatulla vedelld, kuivattava pehmealld
laboratoriopaperilla, josta ei irtoa kuituja, ja huuhdeltava liuoksella, jonka tiheys on tarkoitus médrittda.
Haihtumalla tapahtuvan alkoholihdvién rajoittamiseksi médritykset on suoritettava heti kun laite on saavut-
tanut stabiilin tilan.

Vaa'an kalibrointi

Vaikka vaa'oilla on yleensi sisdinen kalibrointijdrjestelmd, hydrostaattinen vaaka on voitava kalibroida punnuk-
silla, jotka ovat virallisen sertifiointielimen tarkastamia.

Uppokappaleen kalibrointi

Mittalasi tdytetddn merkkiin asti kahteen kertaan tislatulla vedelld (tai vastaavalla yhtd puhtaalla vedells,
esimerkiksi mikrosuodatetulla vedelld, jonka johtokyky on 18,2 MQ [ cm) 15—25 °C:n lampétilassa, mieluiten
limpatilassa 20 °C.

Uppokappale ja limpomittari upotetaan nesteeseen. Nestettd sekoitetaan, nesteen tiheys luetaan laitteen
ndytostd ja saatua tiheyttd korjataan tarvittaessa siten, ettd tiheys vastaa veden tiheyttd madrityslimpatilassa.

Tarkistus vesi-alkoholiliuoksella

Mittalasi tdytetddn merkkiin asti vesi-alkoholiseoksella, jonka alkoholipitoisuus tunnetaan. Mainitun vesi-alko-
holiseoksen limpétila on 15—25 °C, mieluiten 20 °C.

Uppokappale ja limpomittari upotetaan nesteeseen. Nestettd sekoitetaan ja nesteen tiheys (tai alkoholipitoi-
suus, mikdli mahdollista) luetaan laitteen nadytostd. Ndin todetun alkoholipitoisuuden tulee olla sama kuin
nesteen aiemmin madritetty alkoholipitoisuus.

Huomautus 2: Tétd liuosta, jonka alkoholipitoisuus tunnetaan, voidaan kdyttdd myos uppokappaleen kalibroi-
miseksi sen sijaan, ettd kéytettdisiin kahteen kertaan tislattua vetta.
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C.4.4 Tisleen tiheyden mddrittiminen (tai sen alkoholipitoisuuden médrittiminen, mikali mahdollista).
C.4.41  Tutkittavaa niytettd kaadetaan mittalasiin asteikon merkkiin asti.
C.4.4.2  Uppokappale ja limpomittari upotetaan nesteeseen. Nestettd sekoitetaan ja nesteen tiheys (tai alkoholipitoi-
suus, mikili mahdollista) luetaan laitteen niytostd. Limpétila on kirjattava, jos tiheys mdiritetddn limpotilassa
t°C (p).
C4.43  Korjataan p-arvo p,-arvoksi kiyttien taulukkoa, josta ilmenevit vesi-alkoholiseosten tiheydet pT (Kansainvi-
lisen viinijdrjeston analyysimenetelmid koskevan kasikirjan, 1994, liitteen II taulukko II, sivut 17—29).
C4.5 Uppokappaleen ja mittalasin puhdistaminen
C.4.5.1  Uppokappale upotetaan sille tarkoitettuun puhdistusliuokseen mittalasissa.
C.4.5.2  Uppokappaleen annetaan liota yhden tunnin ajan pyorittden sitd ajoittain.
C.4.5.3  Uppokappale huuhdellaan ensin runsaalla madrilld vesijohtovettd ja sen jilkeen tislatulla vedella.
C.4.5.4  Uppokappale kuivataan pehmeilld laboratoriopaperilla, josta ei irtoa kuituja.
Niin on meneteltavd kaytettdessd uppokappaletta ensimmdistd kertaa ja sen jilkeen sddnnollisesti tarpeen
mukaan.
C.4.6 Tulos
Tiheydestd p,, lasketaan todellinen alkoholipitoisuus kiyttiden seuraavassa nimettyé alkoholipitoisuustaulukkoa:
Alkoholipitoisuus  tilavuusprosenttina 20 °C:n limpatilassa samassa limpdétilassa médritetyn vesi-alkoholi-
seoksen tiheyden funktiona saadaan kansainvalisestd taulukosta, jonka OIML on hyviksynyt suosituksessaan
nro 22.
C.5 Menetelmiin suoritusarvot (tismillisyys)
C5.1 Laboratorioiden vilisen testauksen tilastolliset tulokset
Seuraavat tulokset saatiin kansainvilisestd menetelman suorituskykyd arvioivasta tutkimuksesta, joka toteutet-
tiin kansainvilisesti hyvaksyttyjen menetelmien [1] [2] mukaisesti.
Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997
Laboratorioiden lukuméari 12
Naytteiden lukumairi 6
Niytteet A B C D E F
Laboratorioiden lukumdird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet labo- 12 10 11 12 11 9
ratoriot on poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten médri (laboratoriot) — 2 1 — 1 2
Hyviksyttyjen tulosten lukumadra 24 20 22 24 22 18
Keskiarvo () til.-% 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51 (¥) 43,09 (") | 4589 (%) | 63,44 (%
Toistettavuuden keskihajonta (s), til-% 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
Toistettavuusraja (r), til-% 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Uusittavuuden keskihajonta (s), til-% 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
Uusittavuusraja (R), til-% 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Naytetyypit:

A Hedelmilikoori; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥)
B Brandy; rinnakkaiset sokkoniytteet

C Viski; rinnakkaiset sokkondytteet

D Grappa; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisnéyttet (¥)

E Akvaviitti; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*)

F Rommi; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*).
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Kuva 1. Tislauslaite tislattujen alkoholijuomien todellisen alkoholipitoisuuden médrittdmiseksi tilavuusprosenttina

. Vakiopallohioksella varustettu pydrokolvi, jonka tilavuus on 1 litra.

. 20 cmn Vigreux-vakevoimiskolonni.

. 10 cm:n pituinen suorareunainen West-jadhdytin.

N S

. 40 cmn jadhdytyskierukka.
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5.1
5.2
5.3
5.4
5.5
5.6

7.1

7.2

9.1

II KUIVA-AINEEN KOKONAISMAARAN GRAVIMETRINEN MAARITYS

Soveltamisala

Asetuksessa (ETY) N:o 1576/89 sdddetddn timin menetelmdn kiytto vain akvaviitille, jonka kuiva-ainepitoi-
suus on rajoitettu 15 graan litraa kohti.

Viittaukset sdinnoksiin ja miiriyksiin

ISO 3696:1987: Analyyttiseen kdyttoon tarkoitettu vesi — Laatuvaatimukset ja testimenetelmdt

Miiritelmi

Kuiva-aineen kokonaismairddn sisiltyy kaikki sellainen aine, joka ei haihdu tietyissi fysikaalisissa olosuhteissa.

Periaate

Punnitaan jadnnos, joka saadaan, kun tislattu alkoholijuoma on haihdutettu kuiviin kichuvalla vesihauteella ja
kuivattu kuivausuunissa.

Laitteet ja vilineet

Tasapohjainen lierioméinen haihdutusmalja, jonka halkaisija on 55 mm
Kiehuva vesihaude

25 mln pipetti, luokka A

Kuivausuuni

Eksikkaattori

Analyysivaaka, jonka tarkkuus on 0,1 mg.

Niytteenotto ja ndytteet

Naytteet varastoidaan huoneenlimpétilassa ennen analyysia.

Suoritus

Pipetoidaan 25 ml tislattua alkoholijuomaa, joka sisdltdd vihemman kuin 15 g/l kuiva-ainetta, punnittuun,
tasapohjaiseen lieriomaiseen haihdutusmaljaan, jonka sisihalkaisija on 55 mm. Haihduttamisen ensimmaisen
tunnin ajan haihdutusmaljaa pidetddn kiehuvan vesihauteen kannella siten ettd neste ei kiehu, koska kiehu-
minen voisi johtaa havioihin nesteen roiskumisen seurauksena. Sitten haihdutusmalja jatetddn vield yhden
tunnin ajaksi suoraan kosketukseen kiehuvan vesihauteen hoyryn kanssa.

Kuivaaminen suoritetaan loppuun asettamalla haihdutusmalja kuivausuuniin 105 °C £ 3 °C:n limpotilaan
kahden tunnin ajaksi. Sitten haihdutusmaljan annetaan jaihtya eksikkaattorissa, minké jilkeen haihdutusmalja
ja sen sisdltd punnitaan.

Laskutoimitus

Jainnoksen massa kerrottuna luvulla 40 vastaa tislatun alkoholijuoman sisdltimai kuiva-aineen maardd. Tamd
arvo on ilmoitettava grammoina litraa kohti (g/l) yhden desimaalin tarkkuudella.

Menetelmin suoritusarvot (mittaustarkkuus)

Laboratorioiden vilisen testauksen tilastolliset tulokset

Seuraavat tulokset saatiin kansainvilisestd menetelmin suorituskykyd arvioivasta tutkimuksesta, joka toteutet-
tiin kansainvilisesti hyvaksyttyjen menetelmien [1] [2] mukaisesti.
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Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997
Laboratorioiden lukumairad 10
Niytteiden lukuméira 4
Niytteet A B C D
Laboratorioiden lukumiira, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on poistettu 9 9 8 9
Suuresti poikkeavien tulosten médri (laboratoriot) 1 1 2 —
Hyvaksyttyjen tulosten lukumaara 18 18 16 18
Keskiarvo (x) g/l 9,0 9,1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1
Toistettavuuden keskihajonta (s) g/l 0,075 0,441 0,028 0,123
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 0,8 52 0,3 1,1
Toistettavuusraja (r) g/l 0,2 1,2 0,1 0,3
Uusittavuuden keskihajonta (s,) g/l 0,148 0,451 0,058 0,210
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 1,6 53 0,6 1,8
Uusittavuusraja (R) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

Néytetyypit:

A Brandy; rinnakkaiset sokkondytteet.

B Rommi; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet.
C Grappa; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisnéytteet.
D Akvaviitti; eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisnaytteet.
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Il HATHTUVIEN AINEIDEN JA METANOLIN MAARITYS
III.1 YLEISET HUOMAUTUKSET

Miiritelmit

Direktiivissd (ETY) N:o 1576/89 asetetaan etanolia ja metanolia lukuun ottamatta haihtuvien yhdisteiden
vahimmaispitoisuudet tietylle tislattujen alkoholijuomien ryhmille (rommi, viinirypaleistd peridisin olevat
tislatut alkoholijuomat, tislatut hedelmédalkoholit ja niin edelleen). Tdssd juomaryhmdssi niiden pitoisuuksien
on katsottu olevan perinteisesti seuraavassa lueteltujen aineiden konsentraatioiden summa:

1. haihtuvat hapot, jotka on ilmoitettu etikkahappona;

2. aldehydit, jotka on ilmoitettu etanaalina, johon sisdltyy etanaali (asetaldehydi) ja 1,1-dietoksietaaniin
(asetaaliin) sisiltyvi etanaalifraktio;

3. seuraavat korkeammat alkoholit: 1-propanoli, 1-butanoli, 2-butanoli, 2-metyyli-1-propanoli, jotka on
madritetty yksittdisind alkoholeina, ja 2-metyyli-1-butanoli ja 3-metyyli-1-butanoli, jotka on mdaritetty
yksittdisind alkoholeina tai ndiden kahden alkoholin summana;

4. etyyliasetaatti.

Seuraavat menetelmit ovat haihtuvien yhdisteiden maéirittdimiseen tarkoitettuja perinteisid menetelmid:
— haihtuvien happojen mdirittiminen,
— aldehydien (etanaalin ja asetaalin), etyyliasetaatin ja alkoholien mdarittiminen kaasukromatografialla.

Haihtuvien yhdisteiden kaasukromatografinen analyysi

Muiden kuin edelld mainittujen haihtuvien yhdisteiden kaasukromatografiset analyysit saattavat osoittautua
erityisen kiinnostaviksi seki tislauksessa kaytetyn raaka-aineen alkuperdn ettd tislauksen todellisten olosuh-
teiden maarittamiseksi.

Jotkut tislatut alkoholijuomat sisdltdvit muita haihtuvia aineosia, kuten aromaattisia yhdisteitd, jotka ovat
tunnusomaisia alkoholin valmistuksessa kiytetyille raaka-aineille, tislatun alkoholijuoman aromiaineille ja
tislatun alkoholijuoman valmistukseen liittyville erityispiirteille. Ndma yhdisteet ovat tirkeitd asetuksessa (ETY)
N:o 1576/89 sidddettyjen vaatimusten arvioimiseksi.

.2 TISLATUISSA ~ ALKOHOLIJUOMISSA  ESIINTYVIEN ~ HAIHTUVIEN =~ AROMIYHDISTEIDEN  KAASU-

KROMATOGRAFINEN MAARITTAMINEN

Soveltamisala

Tdama menetelmd soveltuu kiytettdviksi tislatuissa alkoholijuomissa esiintyvien 1,1-dietoksietaanin (asetaalin),
2-metyyli-1-butanolin (amyylialkoholin), 3-metyyli-1-butanolin (isoamyylialkoholin), metanolin (metyylialko-
holin), etyylietanoaatin (etyyliasetaatin), 1-butanolin (n-butanolin), 2-butanolin (sek-butanolin), 2-metyyli-1-
propanolin (isobutyylialkoholin), 1-propanolin (n-propanolin) ja etanaalin (asetaldehydin) kaasukromatografi-
seen maddrittimiseen. Menetelmissd kdytetddn sisdistd standardia, esimerkiksi 3-pentanolia. Analyyttien
konsentraatiot ilmoitetaan grammoina 100 litraa kohti absoluuttista alkoholia; tuotteen alkoholipitoisuus on
médritettdvd ennen analyysid. Tislattuja alkoholijuomia, jotka voidaan analysoida tilli menetelmalld, ovat viski,
brandy, rommi, viinistd tislattu alkoholi, hedelmisti tislattu alkoholi ja rypileiden puristusjitteestd tislattu
alkoholi.

Viittaukset sdinnoksiin ja miirdyksiin

ISO 3696:1987: Analyyttiseen kdyttoon tarkoitettu vesi — Laatuvaatimukset ja testimenetelmit.

Miiritelmi

Haihtuvat aromiyhdisteet ovat haihtuvia yhdisteité, joita muodostuu etanolin ohella tislattujen alkoholijuomien
kdymisen, tislauksen ja kypsyttimisen aikana.

Periaate

Tislattujen alkoholijuomien haihtuvat aromiyhdisteet méiritetddn injektoimalla alkoholijuomaa tai sopivasti
laimennettua alkoholijuomaa suoraan kaasukromatografiajirjestelmaidn. Alkoholijuomaan lisitddn sopiva
sisdinen standardi ennen ruiskuttamista. Yhdisteet erotetaan limpétilaohjelmoinnin avulla sopivassa kolonnissa
ja ne havaitaan liekki-ionisaatiodetektorilla (FID). Kunkin yhdisteen konsentraatio maaritetddn suhteessa sisii-
seen standardiin niiden vastetekijoiden avulla, jotka on saatu kalibroinnissa ennalta maarityissd kromatografi-
sissa olosuhteissa, joiden on oltava samanlaiset kuin kyseisen alkoholijuoman kromatografiaolosuhteet.
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5 Reagenssit ja materiaalit
Ellei toisin mainita, kdytetddn vain ISO-akkreditoidulta tavarantoimittajalta hankittuja reagensseja, joilla on
puhtaustodistus, joiden puhtaus on yli 97 prosenttia ja jotka eivit sisdlld muita haihtuvia aromiyhdisteitd, kun
niitd kéytetddn kokeen vaatimassa laimennuksessa (timéd voidaan varmistaa injisoimalla yksittdiset aromiyhdis-
teiden standardit kokeessa kdytettivind laimennuksina kohdassa 6.4 esitetyissi kaasukromatografiaolosuh-
teissa), ja vain vihintddn kolmannen laatuluokan vettd standardin I1SO 3696 mairitelmin mukaisesti. Asetaali
ja asetaldehydi on sdilytettivd pimedssd < 5 °C:n limpétilassa. Kaikkia muita reagensseja voidaan siilyttdd
huoneenlimpétilassa.

5.1 Absoluuttinen etanoli (CAS 64-17-5)

5.2 Metanoli (CAS 67-56-1)

5.3 1-propanoli (CAS 71-23-8)

5.4 2-metyyli-1-propanoli (CAS 78-33-1)

5.5 Sopivia sisdisid standardeja, joita voidaan kidyttdd, ovat 3-pentanoli (CAS 584-02-1), 1-pentanoli (CAS 71-41-
0), 4-metyyli-1-pentanoli (CAS 626-89-1) tai metyylinonanoaatti (CAS 1731-84-6).

5.6 2-metyyli-1-butanoli (CAS 137-32-6)

5.7 3-metyyli-1-butanoli (CAS 123-51-3)

5.8 Etyyliasetaatti (CAS 141-78-6)

5.9 1-butanoli (CAS 71-36-3)

5.10 2-butanoli (CAS 78-92-2)

5.11 Asetaldehydi (CAS 75-07-0)

5.12 Asetaali (CAS 105-57-7)

513 40-prosenttinen (tilavuus/tilavuus) etanoliliuos
Kun valmistetaan liuos, jonka etanolikonsentraatio on 400 ml/l, kaadetaan 400 ml etanolia (5.1) 1 litran
mittapulloon, tilavuus saatetaan 1 litraan tislatulla vedelld ja pullon sisdlto sekoitetaan perusteellisesti.

5.14 Standardiliuosten valmistus ja siilytys (validoidussa menetelmassd kdytetty menettely)
Standardiliuoksia on siilytettivd < 5 °C:n limpétilassa ja ne on valmistettava uudelleen kuukausittain. Yhdis-
teiden ja liuosten massat on kirjattava 0,1 mgn tarkkuudella.

5.14.1 Standardilivos — A

Pipetoidaan jdljempini luetellut reagenssit 100 mln mittapulloon, joka sisiltid noin 60 ml etanoliliuosta
(5.13) yhdisteiden haihtumisen valttdmiseksi. Tilavuus saatetaan etanoliliuoksella (5.13) 100 ml:aan ja pullon
sisiltd sekoitetaan perusteellisesti. Pullon paino, kunkin lisityn aineen paino ja sisdllén lopullinen kokonais-
paino kirjataan.

Yhdiste Tilavuus (ml)
Metanoli (5.2) 3,0
1-propanoli (5.3) 3,0
2-metyyli-1-propanoli (5.4) 3,0
2-metyyli-1-butanoli (5.6) 3,0
3-metyyli-1-butanoli (5.7) 3,0
Etyyliasetaati (5.8) 3,0
1-butanoli (5.9) 3,0
2-butanoli (5.10) 3,0
Asetaldehydi (5.11) 3,0
Asetaali (5.12) 3,0

Huomautus 1 Asetaali ja asetaldehydi kannattaa lisdtd viimeiseksi haihtumisesta aiheutuvien havididen pienen-
tdmiseksi.



L 333/38

Euroopan yhteisojen virallinen lehti

29.12.2000

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

Standardiliuvos — B

Pipetoidaan 3 ml 3-pentanolia tai muuta sopivaa sisdistd standardia (5.5) 100 ml:n mittapulloon, joka sisiltad
noin 80 ml etanolilivosta (5.13), tilavuus saatetaan etanoliliuoksella (5.13) 100 ml:aan ja pullon sisilto
sekoitetaan perusteellisesti.

Pullon paino, 3-pentanolin tai muun lisityn sisdisen standardin paino ja pullon sisillon lopullinen kokonais-
paino kirjataan.

Standardiliuvos — C

Pipetoidaan 1 ml liuosta A (5.14.1) ja 1 ml liuosta B (5.14.2) 100 mln mittapulloon, joka sisiltdd noin
80 ml etanoliliuosta (5.13), tilavuus saatetaan etanoliliuoksella (5.13) 100 ml:aan ja pullon sisilto sekoitetaan
perusteellisesti.

Pullon paino, jokaisen lisityn aineosan paino ja pullon sisillon lopullinen kokonaispaino kirjataan.
Standardilivos — D

Valmistetaan laadunvalvontastandardi kdyttien aikaisemmin valmistettua standardia A (5.14.1). Pipetoidaan
1 ml livosta A (5.14.1) 100 ml:n mittapulloon, joka sisiltdd noin 80 ml etanoliliuosta (5.13). Tilavuus
saatetaan etanoliliuoksella (5.13) 100 ml:aan ja pullon sisiltd sekoitetaan perusteellisesti.

Pullon paino, jokaisen lisityn aineosan paino ja pullon sisdllon lopullinen kokonaispaino kirjataan.
Standardilivos — E

Pipetoidaan 10 ml livosta B (5.14.2) 100 ml:n mittapulloon, joka sisiltdd noin 80 ml etanoliliuosta (5.13).
Tilavuus saatetaan etanoliliuoksella (5.13) 100 ml:aan ja pullon sisilto sekoitetaan perusteellisesti.

Pullon paino, jokaisen lisityn aineosan paino ja pullon sisdllon lopullinen kokonaispaino kirjataan.
Liekki-ionisaatiodetektorin (FID) vasteen lineaarisuuden tarkistamiseksi kdytetyt standardiliuokset

Pipetoidaan erillisiin 100 mln mittapulloihin, jotka sisiltdvit noin 80 ml etanolia (5.13), 0, 0,1, 0,5, 1,0,
2,0 ml livosta A (5.14.1) ja 1 ml liuosta B (5.14.2). Tilavuus saatetaan etanoliliuoksella (5.13) 100 ml:aan ja
pullojen sisiltd sekoitetaan perusteellisesti.

Pullon paino, jokaisen lisityn aineosan paino ja pullon sisillon lopullinen kokonaispaino kirjataan.
Laadunvalvontastandardi

Pipetoidaan 9 ml standardiliuosta D (5.14.4) ja 1 ml standardiliuosta E (5.14.5) punnituspulloon ja sekoite-
taan perusteellisesti.

Pullon paino, jokaisen lisityn aineosan paino ja pullon sisdllon lopullinen kokonaispaino kirjataan.

Laitteet ja vilineet

Laite, jolla voidaan médrittdd tiheys ja alkoholipitoisuus.
Analyysivaaka, jonka tarkkuus on nelja desimaalia.

Lampétilaohjelmoitu kaasukromatografi, joka on varustettu liekki-ionisaatiodetektorilla ja integraattorilla tai
muulla tietojenkdsittelyjdrjestelmalld, jolla voidaan maarittdd piikin ala tai piikin korkeus.

Kaasukromatografiakolonni (-kolonnit), joka erottaa analyytit siten ettd yksittdisten yhdisteiden (muiden kuin
2-metyyli-1-butanolin ja 3-metyyli-1-butanolin) vilinen minimiresoluutio on vihintddn 1,3.

Huomautus 2: Seuraavat kolonnit ja kaasukromatografiset olosuhteet ovat esimerkkejd, jotka sopivat tahin
médritykseen:

1. Stationairifaasiton esikolonni, pituus 1 m ja sisdhalkaisija 0,32 mm, kytkettynd CP-WAX 57
CB -kolonniin, pituus 50 m ja sisihalkaisija 0,32 mm, faasin paksuus 0,2 pm (stabiloitu
polyeteeniglykoli), sen jilkeen Carbowax 400 -kolonni, pituus 50 m ja sisdhalkaisija
0,32 mm, faasin paksuus 0,2 pum. (Kolonnit on liitetty press fit -liittimilld).
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Kantajakaasu ja paine: Helium (135 kPa)
Kolonnin limpétilaohjelmointi: 17 minuuttia 35 °C, 12 °C/minuutti, kunnes saavutetaan
70 °C, 25 minuuttia 70 °C.
Injektorin lampétila: 150 °C
Detektorin limpotila: 250 °C
Injektiotilavuus: 1 pl, split-suhde 20 — 100:1
2. Stationiirifaasiton esikolonni, pituus 1 m ja sisahalkaisija 0,32 mm, kytkettynd CP-WAX 57
CB -kolonniin, pituus 50 m ja sisdhalkaisija 0,32 mm, faasin paksuus 0,2 pm (stabiloitu
polyeteeniglykoli). (Stationdarifaasiton esikolonni on liitetty press fit -liittimilld).
Kantajakaasu ja paine: Helium (65 kPa)
Kolonnin lampétilaohjelmointi: 10 minuuttia 35 °C, 5 °C/minuutti, kunnes saavutetaan
110 °C, 30 °C/minuutti, kunnes saavutetaan 190 °C, 2
minuuttia 190 °C.
Injektorin lampatila: 260 °C
Detektorin limpétila: 300 °C
Injektiotilavuus: 1 pl, split-suhde 55:1
3. Pakattu kolonni (5% CW 20M, Carbopak B), pituus 2 m ja sisihalkaisija 2 mm.
Kolonnin lampétilaohjelmointi: 4 minuuttia 65 °C, 10 °C/minuutti, kunnes saavutetaan
140 °C, 5 minuuttia 140 °C, 5 °C/minuutti, kunnes saavu-
tetaan 150 °C, 3 minuuttia 150 °C.
Injektorin lampatila: 65 °C
Detektorin limpotila: 200 °C
Injektiotilavuus: 1p
7 Niytteenotto ja ndytteet
7.1 Laboratoriondyte
Niytteistd maddritetddn alkoholipitoisuus (6.1).
8 Suoritus (validoidussa menetelmissi kiytetty menettely)
8.1 Tutkittava ndyte
8.1.1 Punnitaan sopiva tiivis punnituspullo ja punnitustulos kirjataan.
8.1.2 Pipetoidaan 9 ml laboratoriondytettd pulloon ja punnitustulos kirjataan (M)
8.1.3 Lisitddn 1 ml standardilivosta E (5.14.5) ja punnitustulos kirjataan (M).
8.1.4 Naytettd ravistellaan voimakkaasti (ndytettd kddnnellddn ylosalaisin ainakin 20 kertaa). Ennen analyysid nayt-
teitd on sdilytettdvd alle 5°Cin limpotilassa haihtuvien aineiden havikin valttimiseksi.
8.2 Nollakoe
8.2.1 Punnitaan sopiva tiivis punnituspullo kdyttimalld vaakaa, jonka tarkkuus on neljd desimaalia (6.2), ja punnitus-
tulos kirjataan.
8.2.2 Pulloon pipetoidaan 9 ml etanoliliuosta, jonka konsentraatio on 400 ml/l (5.13), ja punnitustulos kirjataan.
8.2.3 Lisitddn 1 ml standardilivosta E (5.14.5) ja punnitustulos kirjataan.
8.2.4 Tutkittavaa ainetta ravistellaan voimakkaasti (ndytettd kdinnellddn ylosalaisin vdhintdan 20 kertaa). Ennen
analyysid ndytteitd on siilytettdvd alle 5 °C:n limpdtilassa haihtuvien aineiden hédvikin valttamiseksi.
8.3 Alustava koe

Kromatografiin injektoidaan standardiliuosta C (5.14.3), jonka avulla varmistetaan, ettd kromatografi erottaa
analyytit vahintddn erotuskyvylli 1,3 (lukuun ottamatta 2-metyyli-1-butanolia ja 3-metyyli-1-butanolia).
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8.4

8.5

9.1

Kalibrointi

Kalibrointi on tarkistettava seuraavasti. Varmistetaan, ettd vaste on lineaarinen, analysoimalla kolmesti perak-
kiin sisdistd standardia (IS) sisiltdvit lineaarisuusstandardiliuokset (5.14.6). Jokaisen injektion osalta lasketaan
integraattorin piikin aloista tai piikin korkeuksista kunkin yhdisteen R-suhde ja laaditaan graafinen esitys, joka
esittdd R:dd yhdisteen ja sisdisen standardin (IS) konsentraatioiden suhteen C funktiona. Talloin tuloksena
pitdisi olla suora, jonka korrelaatiokerroin on vahintddn 0,99.

Yhdisteen piikin ala tai korkeus

R =
Sisdisen standardin piikin ala tai korkeus
Yhdisteen konsentraatio (ug/g)
" Sisgisen standardin konsentraatio (ug/g)
Maaritys

Kromatografiin injektoidaan standardiliuosta C (5.14.3) ja kaksi kertaa laadunvalvontastandardia (5.14.7). Sen
jalkeen injektoidaan analysoitavat néytteet (jotka on valmistettu kohtien 8.1 ja 8.2 mukaisesti) sisillyttien
yhden laadunvalvontastandardin joka 10. ndytteen jilkeen mddrityksen stabiilisuuden varmistamiseksi. Stan-
dardiliuosta C (5.14.3) injektoidaan joka 5. naytteen jilkeen.

Laskutoimitus

Automaattista tietojenkdsittelyjarjestelmad voidaan kayttdd edellyttden, ettd tiedot voidaan tarkistaa seuraavassa
menetelmissd kuvattujen periaatteiden mukaisesti.

Mitataan yhdisteen ja sisdisen standardin piikin ala tai korkeus

Vastetekijan laskeminen.
Standardiliuvoksen C (5.14.3) kromatogrammista lasketaan yhdisteiden vastetekijit kayttden yhtalod (1).

Sisdisen standardin piikin ala tai korkeus Yhdisteen konsentraatio (ug/g)

(1) Vastetekiji = Yhdisteen piikin ala tai korkeus *Sisiisen standardin konsentraatio (ng/g)

jossa:

Yhdisteen konsentraatio = Yhdisteen konsentraatio liuoksessa C (5.14.3)

Sisdisen standardin konsentraatio = sisdisen standardin konsentraatio liuoksessa C (5.14.3).

Niytteen analyysi
Lasketaan yhdisteiden konsentraatiot néytteissd seuraavan yhtdlon (2) avulla.

(2) Yhdisteen konsentraatio, (ug/g) =

Yhdisteen piikin ala tai korkeus M (@)

IS:n k traati VT
Sisdisen standardin piikin ala tai korkeus ) Mgy (@) 1S konsentraatio (gfg)

jossa:

Mgy = ndytteen paino (8.1.2);

M = sisdisen standardin (IS) paino (8.1.3);

IS:n konsentraatio =  sisdisen standardin konsentraatio liuoksessa E (5.14.5);
VT = vastetekijd, joka on laskettu yhtilon 1 mukaisesti.

Laadunvalvontastandardin analyysi

Lasketaan seuraavan yhtilon (3) mukaisesti laadunvalvontastandardin (5.14.7) sisdltimien yhdisteiden saanto-
prosentit:

Analyytin konsentraatio laadunvalvontastandarissa

3) Laadunvalvontandytteen saantoprosentti = - — x 100
Analyytin konsentraatio liuoksessa

Analyytin konsentraatio laadunvalvontastandardissa lasketaan edell esitettyjen yhtaloiden (1) ja (2) mukaisesti.
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9.2 Tulosten esittdiminen
Konsentraatio, joka on ilmoitettu mikrogrammoina grammaa kohti (ug/g), muutetaan grammoiksi 100 litraa
absoluuttista alkoholia kohti yhtdlon (4) mukaisesti:
4) Konsentraatio grammoina 100 litraa absoluuttista alkoholia kohti =
Konsentraatio (ug | g) x p x 10/(alkoholipitoisuus tilavuusprosenttina x 1 000)
missa
p = tiheys, kg/m’
Tulokset esitetddn kolmen merkitsevin numeron tarkkuudella kiyttien enintddn yhtd desimaalia, esimerkiksi
11,4 grammaa alkoholia 100 litraa absoluuttista alkoholia kohti.
10 Laadunvarmistus ja valvonta (kiytetty validoidussa menetelmissi)
Lasketaan edelld esitetyn yhtdlon (2) mukaisesti yhdisteiden konsentraatio laadunvalvontastandardeissa, jotka
on valmistettu noudattaen kohdissa 8.1.1—8.1.4 esitettyd menettelyd. Lasketaan yhtdlon (3) mukaisesti saanto
prosentteina. Jos yhdisteiden analyysitulokset poikkeavat enintddn * 10 prosenttia teoreettisista arvoista,
madrityksid voidaan jatkaa. Ellei ndin ole, epitarkkuuteen johtaneet syyt tulee selvittdd ja asiaankuuluvat
parannukset tulee tehdi.
11 Menetelmin suoritusarvot (mittaustarkkuus)
Laboratorioiden vilisen testauksen tilastolliset tulokset: Seuraavissa taulukoissa esitetddn seuraavia yhdisteitd
koskevat tulokset: etanoli, etyyliasetaatti, asetaali, etanolin kokonaismaird, metanoli, 2-butanoli, 1-propanoli,
1-butanoli, 2-metyyli-1-propanoli, 2-metyyli-1-butanoli, 3-metyyli-1-butanoli.
Seuraavat tulokset saatiin kansainvilisestd menetelman suorituskykyd arvioivasta tutkimuksesta, joka toteutet-
tiin kansainvilisesti hyvaksyttyjen menetelmien mukaisesti.
Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997
Laboratorioiden lukumaira 32
Niytteiden lukuméira 5
Analyytti etanaali
Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukuméird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 28 26 27 27 28
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten médri (laboratoriot) 2 4 3 3 2
Hyvaksyttyjen tulosten lukumaara 56 52 54 54 56
Keskiarvo (%) ugg 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6
13,8(9 | 522
Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 3,3 1,9 6,8 4,1 3,6
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 52 2,6 5,2 15,8 8,9
Toistettavuusraja (), pg/g 9,3 53 19,1 11,6 10,1
Uusittavuuden keskihajonta (s,), ug/g 12 14 22 6,8 8,9
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Uusittavuusraja (R), pg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

Naytetyypit:

A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.

B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkondytteet.

C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet ().
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
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Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméirad 32

Naytteiden lukumaari 5

Analyytti etyyliasetaatti

Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumaird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 24 24 25 24 24
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten médri (laboratoriot) 2 2 1 2 2
Hyviksyttyjen tulosten lukumaard 48 48 50 48 48
Keskiarvo (X) ug/g 96,8 1046 120,3 112,5 99,1
91,8 (% | 117,0 (%

Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
Toistettavuusraja (1), pg/g 6,2 40,7 7,2 58 7.3
Uusittavuuden keskihajonta (s,), jg/g 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
Uusittavuusraja (R), ug/g 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0
Niytetyypit:
A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.
B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkoniytteet.
C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.
D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*).

Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméira 32

Naytteiden lukumairi 5

Analyytti asetaali

Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumaird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 20 21 22 17 21
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten méari (laboratoriot) 4 3 2 4 3
Hyviksyttyjen tulosten lukumdara 40 42 44 34 42
Keskiarvo (%) pg/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60 (% | 283 (%

Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
Toistettavuusraja (1), pg/g 1,6 2,4 4.4 2,3 5,3
Uusittavuuden keskihajonta (s,), g/g 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Uusittavuusraja (R), pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7
Niytetyypit:

A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.

B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkoniytteet.

C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*).
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Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméirad 32

Naytteiden lukumaari 5

Analyytti kokonaisetanaali

Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumaird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 23 19 22 21 22
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten médri (laboratoriot) 1 5 2 3 2
Hyviksyttyjen tulosten lukuméird 46 38 44 42 44
Keskiarvo (%) pg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7
158 () | 61,8(9

Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 3,5 1,3 6,5 4.4 3,6
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6
Toistettavuusraja (1), pg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
Uusittavuuden keskihajonta (s,), jg/g 13 15 24,1 7.3 9,0
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
Uusittavuusraja (R), ug/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2
Niytetyypit:

A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.

B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkoniytteet.

C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuden omaavat rinnakkaisndytteet (¥).

Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméira 32

Naytteiden lukumairi 5

Analyytti metanoli

Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumaird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 26 27 27 28 25
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten méari (laboratoriot) 4 3 3 1 4
Hyviksyttyjen tulosten lukumaari 52 54 54 56 50
Keskiarvo (%) pg/g 3198 2245 1326 83,0 18,6
615( | 28909

Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 4,4 27 22 1,5 1,3
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
Toistettavuusraja (1), pg/g 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8
Uusittavuuden keskihajonta (s,), g/g 13 99 60 4,5 2,8
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8
Uusittavuusraja (R), ug/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9
Niytetyypit:

A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.

B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkoniytteet.

C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*).
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Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997
Laboratorioiden lukuméira 32
Naytteiden lukumdara 4
Analyytti 2-butanoli
Niytteet A B C E
Laboratorioiden lukuméird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on poistettu 21 27 29 22
Suuresti poikkeavien tulosten méira (laboratoriot) 4 3 1 3
Hyviksyttyjen tulosten lukuméird 42 54 58 44
Keskiarvo (X) ug/g 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12 (%
Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 0,40 2,2 0,87 0,64
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 6,8 0,9 3,2 6,4
Toistettavuusraja (r), pg/g 1,1 6,1 2,5 1,8
Uusittavuuden keskihajonta (s,), g/g 0,89 13 3,2 0,87
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 15,2 5,1 11,5 8,7
Uusittavuusraja (R), pg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Niytetyypit:
A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.
B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkonytteet.
C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (¥).
Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997
Laboratorioiden lukumaird 32
Naytteiden lukumaara 5
Analyytti 1-propanoli
Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumaiari, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 29 27 27 29 29
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten mééra (laboratoriot) 2 4 3 2 2
Hyviksyttyjen tulosten lukumaéird 58 54 54 58 58
Keskiarvo (%) ug/g 86,4 3541 159,1 2721 177,1
2293 (% | 2221 (9
Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
Toistettavuusraja (r), pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Uusittavuuden keskihajonta (s,), g/g 53 150 6,5 9,0 8,1
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
Uusittavuusraja (R), ug/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Naytetyypit:

A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.

B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkoniytteet.

C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (¥).
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Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméira 32

Naytteiden lukumaara 5

Analyytti 1-butanoli

Niytteet A B C

Laboratorioiden lukumaird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on poistettu 20 22 22
Suuresti poikkeavien tulosten méiri (laboratoriot) 4 4 6
Hyviksyttyjen tulosten lukumaara 40 44 44
Keskiarvo (X) pg/g 3,79 5,57 7,54
Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 0,43 0,20 0,43
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 11,2 3,6 5,6
Toistettavuusraja (), pg/g 1,1 0,6 1,2
Uusittavuuden keskihajonta (s,), pg/g 0,59 0,55 0,82
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 15,7 9,8 10,8
Uusittavuusraja (R), ug/g 1,7 1,5 2,3
Niytetyypit:
A Brandy, rinnakkaiset sokkoniytteet.
B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkondytteet.
C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukumaird 32

Niytteiden lukuméira 5

Analyytti 2-metyyli-1-propanoli

Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumaird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 28 31 30 26 25
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten méari (laboratoriot) 3 0 1 5 6
Hyviksyttyjen tulosten lukuméaard 56 62 60 52 50
Keskiarvo (%) pg/g 174,2 111,7 185,0 291,0 | 11599
246,8 () | 133,87 (%

Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
Toistettavuusraja (1), pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Uusittavuuden keskihajonta (s,), g/g 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 51 8,0 5,2 2,2 5,0
Uusittavuusraja (R), ug/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Néytetyypit:

A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.

B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkondytteet.

C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (¥).
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Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméira 32

Niytteiden lukuméira 5

Analyytti 2-metyyli-1-butanoli

Niytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumiird, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 25 26 25 27 25
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten méiri (laboratoriot) 3 2 3 1 2
Hyviksyttyjen tulosten lukuméird 50 52 50 54 50
Keskiarvo (X) ug/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
45,2 (% 61,5 (*)

Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
Toistettavuusraja (r), pg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Uusittavuuden keskihajonta (s,), jg/g 7,4 3,8 6,6 4,7 4,5
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
Uusittavuusraja (R), pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Naytetyypit:
A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.
B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkondytteet.
C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.
D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisnéytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisnaytteet (¥).

Laboratorioiden vilisen testauksen suoritusvuosi 1997

Laboratorioiden lukuméird 32

Naytteiden lukumaari 5

Analyytti 3-metyyli-1-butanoli

Naytteet A B C D E
Laboratorioiden lukumaéari, kun suuresti poikkeavia tuloksia saaneet laboratoriot on 23 23 24 27 21
poistettu
Suuresti poikkeavien tulosten mééra (laboratoriot) 5 5 4 1 6
Hyviksyttyjen tulosten lukumaird 46 46 48 54 42
Keskiarvo (%) pg/g 4594 242,7 288,4 142,2 212,3
120,4 (% | 245,6 (%

Toistettavuuden keskihajonta (s ), pg/g 5,0 2,4 3,4 2,4 3,2
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD), (%) 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
Toistettavuusraja (), pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Uusittavuuden keskihajonta (s,), pg/g 29,8 13 21 8,5 6,7
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,), (%) 6,5 52 7,3 6,5 2,9
Uusittavuusraja (R), pg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7
Niytetyypit:

A Brandy, rinnakkaiset sokkondytteet.

B Kirsikkaviina, rinnakkaiset sokkoniytteet.

C Grappa, rinnakkaiset sokkondytteet.

D Viski, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisniytteet (¥).
E Rommi, eri pitoisuuden omaavat rinnakkaisndytteet (*).




