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A BIZOTTSAG 440/2003/EK RENDELETE
(2003. marcius 10.)
a boranalizis k6z6sségi médszereinek meghatirozasirol sz616 2676/90/EGK rendelet médositdsirol

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurépai Kozosséget létrehozd szerz8désre,

tekintettel a legutobb a 2585/2001/EK rendelettel (') mddosi-
tott, a borpiac kozos szervezésérdl szolo, 1999. méjus 17-
1493/1999/EK tandcsi rendeletre (?) és kiillonosen annak 46.
cikke (3) bekezdése els6 albekezdésére,

mivel:

(1) A legutébb az 1622/2000/EK rendelettel () moédositott
2676/90/EGK bizottsagi rendelet (*) melléklete ismerteti
a boranalizis mddszereit.

(2)  Kifejlesztettek egy D-almasav vizsgdlatdn alapulé anali-
tikai médszert, amely alkalmas a borokra jellemz§ kevés
mennyiségli D-almasav mérésére, és nemzetkozileg elfo-
gadott szempontok szerint validdltdk. A Nemzetkozi
Sz6lészeti és Bordszati Hivatal 2002 jiniusaban megtar-
tott kozgytlésén elfogadta az 4j modszer leirdsat.

(3)  Kifejlesztettek egy Gj moédszert a  szélémust,
sz6l6muststiritmény vagy finomitott sz8l6muststiritmény
erjesztésébdl szarmazd boralkoholban vagy etanolban
taldlhaté szénizotép ardnydnak meghatdrozdsira, amely
modszert a nemzetkozileg elfogadott szempontok szerint
validdltdk. A Nemzetkozi Sz6lészeti és Bordszati Hivatal
2001-ben megtartott kozgytlésén elfogadta az Gj
modszert.

(4 E modszerek alkalmazdsival jobban ellendrizhet6 a
borok mindsége és eredetisége, és megelGzhetSek a
kevésbé pontos vizsgdlati médszerek alkalmazdsa miatt

felléps jogvitdk, amelyek féleg a killonbozs eredetd
cukorkeverékekkel valé feljavitdskor és a borok alma-
savval torténd savnovelésénél adédnak.

(5) A 2676/90/EGK rendelet mellékletében ismertetett D-
almasav-meghatdrozdsi modszert ki kell egésziteni a kis
mennyiségek meghatdrozdsira szolgdld eljdrds és az
etanolban taldlhaté szén izotdpardnydnak meghatdroza-
sdra szolgdld Gj mddszer ismertetésével.

(6) Az e rendeletben el6irt intézkedések Osszhangban
vannak a Borpiaci Irdnyit6bizottsdg véleményével,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

1. cikk

A 2676/90/EGK rendelet melléklete a kovetkezSképpen
modosul:

1. A 20. fejezet (,D-almasav”) 8. pontja helyébe ennek a rende-
letnek az I. melléklete 1ép.

2. Az e rendelet II. mellékletében ismertetett 45. fejezettel
egésziil ki.
2. cikk

Ez a rendelet az Eurdpai Unié Hivatalos Lapjdban valé kihirde-
tését kovetd hetedik napon 1ép hatdlyba.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetlentil alkalmazandé valamennyi tagallamban.

Kelt Briisszelben, 2003. mércius 10-én.

() HL L 345.,2001.12.29., 10. o.
() HL L 179.,1999.7.14.,, 1. o.
() HL L 194., 2000.7.31., 1. o.
() HL L 272.,,1990.10.3., 1. o.

a Bizottsdg részérdl
Franz FISCHLER
a Bizottsdg tagja
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8.1.

8.2.

8.3.

8.4.

8.5.

8.6.

8.7.

I. MELLEKLET

D-ALMASAV (D(+)-ALMASAV) ARANYA KIS MENNYISEGET TARTALMAZO BOROKBAN
ALKALMAZASI TERULET

Az ismertetett mddszer 50 mg/l-nél kevesebb D-almasavat tartalmazé borokban alkalmazhat6 a D-almasav enzi-
matikus tton torténé meghatdrozasdhoz.

ALAPELV

A mddszer elvének lefrdsa az 1. pontban taldlhat6. Miutdn a kiivettdba 50 mg/l D-almasavat tesziink, a fejléds
NADH mennyisége ardnyos a jelen 1évé D-almasav mennyiségével, és 340 nm-es hullimhosszon mért abszorpcié
novekedése alapjan hatdrozzuk meg.

REAGENSEK

0,199 gfl-es D-almasav-oldat és a 2. pontban megjelolt reagensek.

ESZKOZOK

L. a 3. pontban megjelolt eszkozoket.

MINTA-ELOKESZITES
L. a 4. pontban

A MEGHATAROZAS MENETE

A meghatdrozds az 5. pont szerint torténik, Ggy, hogy a kiivettdba 50 mg/l D-almasavat tesziink
(0,025 ml 0,199 gfl-es D-almasav-oldatot ugyanennyi térfogatii viz helyett), és a kapott értékekbdl levonunk
50 mg/(l-t.

VALIDALAS

A D(+)-almasav ardnydnak 50 mg/l izomer hozzdaddsa utdn torténd meghatdrozdsira szolgdlé mdédszerrel kapcso-
latos validdlds osszefoglaldsa az alabbi tabldzatban taldlhaté.

Mérési tartomdny 0-70 mg/l D-almasav.
E hatdrok kozott a modszer linedris, és a korreldcios egytitthaté 0,990
és 0,994 kozott van.

Méréshatdr 24,4 mgll

Kimutatdsi hatdr 8,3 mg|l

Erzékenység 0,0015 abs/mg/l

Kinyerési hdnyad fehérborok: 87,5-115,0 %, vorésborok: 75-105 %
IsmételhetGség 12,4 mg/l fehérborokra (az OIV-médszer szerint = 12,5 mg/l)

12,6 mg/l vorosborokra (az OIV-médszer szerint = 12,7 mg/l)

Relativ szordsi egyiitthat6 4,2-7,6 % (fehér- és vorosborokra egyarant)

Laboratériumok kozotti szérds CV=74%(s= 44 mgll itlag = 59,3 mg/)”
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II. MELLEKLET

SZOLOMUST, =~ SZOLOMUSTSURITMENY ~ VAGY  FINOMITOTT ~ SZOLOMUSTSURITMENY
FERMENTALASAVAL ELOALLITOTT BORALKOHOL VAGY ETANOL *C/2C IZOTOPARANYANAK

MEGHATAROZASA 1ZOTOPOS TOMEGSPEKTROMETRIAVAL

ALKALMAZASI TERULET

A modszer lehet6vé teszi sz8lobsl  készillt termékek (must, sz6lémuststiritmény, finomitott
sz6l6muststiritmény) fermentdldsdval elddllitott boralkohol és etanol *C[2C-izot6pardnydnak meghatdro-
zdsat.

REFERENCIASZABVANYOK

ISO: 5725:1994 ,A meghatdrozadsi modszerek és eredmények pontos-
sdga (hibdtlansdg és pontossdg): alapmddszer egy szabvanyos
mérési modszer ismételhetSségének és reprodukalhatésigdanak
meghatarozdsdra”

V-PDB: Vienna-Pee-Dee Belemnit (RPDB = 0,0112372).

A rendelet mellékletének 8. mdodszere: A sz6l6must, sz6l6muststiritmény, finomitott sz8l6muststiritmény
és bor feljavitdsdnak kimutatdsa a deutérium mdagneses magrezo-
nancids mérésével (SNIF-NMR).”

KIFEJEZESEK ES MEGHATAROZASOK

BC1C: szén-13 (*C)- és szén-12 (12C)-izotdpok ardnya egy adott mintdban.
dBC: szén-13 (*C)-tartalom ezrelékben (%o) kifejezve.
SNIF-NMR:  a vizsgélt természetes izotdp frakciondldsa magneses rezonancidval.

V-PDB: Vienna-Pee-Dee Belemnit. A PDB a 13-as szénizotop-tartalom természetes véltozatainak
mérésére szolgdléd elsédleges referenciaanyag, amely a dél-karolinai (USA) Pee-Dee formdci-
6bol szdrmazo krétakori belemnitbdl elGéllitott kalcium-karbondtbdl 4ll. 13C['2C-izotépardnya
(vagy RPDB) 0,0112372. A PDB-készletek mdr régdta kimeriiltek, mégis ez maradt a 13-as
szénizotop-tartalom természetes valtozatainak kifejezésére hasznalt elsédleges referencia,
amely szerint a bécsi Nemzetkozi Atomenergia-iigynokségtdl (IAEA) beszerezhetd referencia-
anyagokat kalibrdljdk. A természetben el6forduld szén-13 izotdpos eléforduldsit hagyoma-
nyosan a V-PDB ardnydban fejezziik ki.

m/z: tomeg/toltés ardny.

A MEGHATAROZAS ELVE

A fotoszintézis sordn a szén-dioxid asszimildcidja a novényekben két f6 anyagcsere dtjdn torténik, a
C,-metabolizmuson (Calvin-ciklus) és a C,-metabolizmuson (Hatch és Slack) keresztil. E két fotoszintetikus
mechanizmus kiilonbozg tipust izotopfrakciondldst jelent. A C,-n6vényekbdl szdrmazd termékek, igy
példdul a cukrok és fermentdcival keletkez$ alkohol nagyobb mennyiségli 13-as szénizotdpot tartal-
maznak, mint a C;-novények hasonld termékei. A legtobb novény, igy a sz6l6 és a cukorrépa is a
C,-csoportba tartozik. A cukorndd és a kukorica viszont a C,-csoportba tartoznak. A *C-tartalom mérése
lehetévé teszi a szdlGtermékekhez (szS8lémust, bor stb.) hozzdadott C,-eredetd cukrok (cukorndd- vagy
kukorica-izogliikdz) kimutatdsat és kiértékelését. A *C-tartalomra és a SNIF-NMR-rel kapott adatok egyiit-
tesen lehet6vé teszik a Cy- és C,-novényekbdl szdrmazé cukrok és alkoholok hozzdadott mennyiségeinek
kvantitativ meghatdrozasat.

A C-tartalmat Ggy hatdrozzuk meg, hogy a minta teljes elégetése sordn képzdd§ szén-dioxidot mérjiik. A
180-, 170-, 160-, BC- és 2C-izotépok kulonbozs lehetséges kombindcioibol szdrmazé {6 tomeg-izotopo-
merek — a 44-es (12C'°0,), a 45-6s (*C'90, és 12C70'0) és a 46-0s (12C'60'*0) — mennyiségét egy izotod-
pardny-mérd tomegspektrométer hdrom kiilonbozg kollektora dltal mért iondramokbdl hatdrozzuk meg.
Alacsony koncentraciéjuk miatt a *C70'60 és a '2C70, izotopomerek hozzdjéruldsa elhanyagolhatd. Az
mfz = 45-re kapott iondramot korrigdlni kell a '2C'7Q'60-ra, amelyet az m[z = 46-ra mért tényleges
dramintenzitds alapjan kell kiszdmitani, figyelembe véve a *0 és 7O relativ mennyiségét (Craig-korrekcid).
A nemzetkozi referenciaanyaggal, a V-PDB-vel kalibralt referenciaanyaggal torténd osszehasonlitds lehetGvé
teszi a *C-tartalom kiszdmitdsat a relativ 8'3C-skaldn.

REAGENSEK

A sziikséges anyagok és eszkozok a laboratoriumban haszndlt berendezéstdl fuggenek (6. pont). A leggyak-
rabban alkalmazott rendszerek elemanalizdtorokon alapulnak. A rendszerekhez haszndlhatok olyan kiegé-
szit6k, amelyek lehetévé teszik lezart fémkapszuldkban helyezett mintdk alkalmazdsit, vagy folyékony
mintdk beinjektdldsat egy szeptumon keresztiil, fecskend6 alkalmazdsaval.
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6.1.

6.2.

6.2.1.

Az alkalmazott berendezéstdl fiiggéen az aldbbi referenciaanyagokat, reagenseket és eszkozoket hasznal-
hatjuk:

— referenciaanyagok

— az IEAE-t6l:

Név Anyag 813C a V-PDB (9)-hez képest
— [EAE-CH-6 Szacharéz - 10,4 %o
- IEAE-CH-7 Polietilén - 31,8 %o
- NSB22 Olaj = 29,7 %o
- USGS24 Grafit - 16,1 %o

— a geel-i (B) IRMM-td] (Etalonanyag- és Mérésiigyi Intézet):

Név Anyag 813C a V-PDB (9)-hez képest
— CRM/BCR 656 Boralkohol 26,93 %o
— CRM/BCR 657 Glitkoz - 10,75 %o
— CRM/BCR 660 Vizes alkohololdat (alkohol- - 26,72 %o

tartalom: 12 %)

- nemzetkozi referenciaanyagokkal kalibrélt, ismert 1*C['2C-ardnyt standard minta,

- continuous-flow (atfolydsos) rendszerekhez sziikséges fogydeszkozok jegyzéke a teljesség igénye nélkiil:
— hélium az analizishez (CAS 07440-59-7),
— oxigén az analizishez (CAS 07782-44-7),

— szén-dioxid az analizishez, mdsodlagos referenciagdzként a ’C-tartalom meghatdrozdsidhoz (CAS

00124-38-9),
— oxiddcios reagens az égetSrendszer kemencéjéhez, példaul réz(ll)-oxid elemi analizishez (CAS 1317-
38-0),

— vizmegkotS anyag az égés sordn keletkezd viz eltdvolitdsdra, példdul anhidron-elemanalizishez
(magnézium-perklort) (CAS 10034-81-8) (nem sziikséges olyan berendezésckhez, amelyekben van
kriogén-csapdakkal vagy szelektiv permedbilis kapilldrisokkal miikodé vizeltdvolitd rendszer).

KESZULEKEK ES BERENDEZESEK
Izotdpariny-tomegspektrométer (IRMS)

Természetes el6forduldsti CO,-gdz relativ 1’C-tartalmdnak legalabb 0,05 %o bels6 pontossigti relativ
értékben (9. pont) kifejezett meghatdrozdsira alkalmas izotdpardny-tomegspektrométer (IRMS). A belsd
pontossdg itt ugyanannak a CO,-mintdnak a két mérése kozotti kiilonbséget jelenti. Az izotdpardnyok
mérésére alkalmazott tomegspektrométer dltaldban hdrmas kollektorral van felszerelve, hogy egyszerre
mérhesse az m[z = 44, 45 és 46 intenzitdst. Az izotopardny-tomegspektrométernek vagy kettds bemeneti
nyildssal kell rendelkeznie, hogy felvédltva tudja mérni az ismeretlen mintdt és a referenciamintit, vagy
tartalmaznia kell egy olyan integralt rendszert, amely elvégzi a mintdk kvantitativ elégetését, és elvilasztja a
szén-dioxidot a tobbi égésterméktd], miel6tt megtorténne a tomegspektrometrids mérés.

EgetGkésziilék

EgetGkésziilék, amely alkalmas etanol szén-dioxiddd torténé kvantitativ dtalakitdsira és az egyéb égéster-
mékek, ezen beliil a viz eltdvolitisdra az izotopok frakciondldsa nélkiil. A késziilék lehet continuous-flow
rendszer, amely a tomegspektrometrids berendezés részét képezi (6.2.1. pont), vagy egy killon égetdrend-
szer (6.2.2. pont). A késziiléknek lehet6vé kell tennie a legalabb a (11. pontban) megjel6lt pontossagot.

Continuous-flow rendszerek

Ezek a rendszerek vagy egy elemanalizdtort, vagy egy gdzkromatogrifot tartalmaznak az égetSrendszerrel
sorba kotve.
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6.2.2.

A fémkapszulds mintdk fogaddsira alkalmas rendszerekhez az aldbbi laboratériumi eszkozokre van
szitkség:

— kalibrélt mikrofecskendd vagy mikropipetta megfeleld tiikkel,
— legaldbb pg pontossdgu mérleg,

— csipesz a kapszulazdshoz,

— Onkapszula folyékony mintdkhoz,

— o6nkapszula szilird mintdkhoz.

Megjegyzés: az etanolmintdk pérolgdsanak megakaddlyozdsa érdekében a kapszuldkba beletehetiink egy
nedvszivo anyagot is (példdul Chromosorb W 45-60-as mesh-szdmut), feltéve, ha el6zleg egy
minta nélkiili méréssel ellendriztiik, hogy nem tartalmaz olyan mennyiség(i szenet, amely befo-
lydsolnd a mérések eredményét.

Egy folyadék injektorral felszerelt elemanalizator vagy egy égetéses kromatografids el6készits rendszer alkal-
mazdsakor az aldbbi laboratériumi eszkdzokre van szitkség:

— fecskend§ a folyadékokhoz,

— légmentesen zar6 rendszerrel és inert szeptumokkal felszerelt lombikok.

A fent felsorolt laboratériumi eszkozok csak példdk, amelyek a laboratériumban haszndlt égetd- és tomeg-
spektrometrids késziilék tipusatdl fliggben mds, azonos teljesitmény berendezésekkel is helyettesithetdk.

Kiilsd el6készitd rendszer

A mérendé mintdk elégetésével elGillitott szén-dioxid-mintdkat és a referenciamintdkat gomblombikokba
gytjtjiik, majd behelyezziik izotpanalizis céljabdl a spektrométer kettGs bemenetébe. Sokféle, szakiroda-
lomban ismertetett égetSkésziilék alkalmazhaté:

— kering6 oxigénnel feltoltott zdrt égetSrendszerek,

— hélium- és oxigéndramos elemanalizdtorok,

— oxidéloszerként réz(ll)-oxiddal toltott, lezdrt iiveggombok.

A VIZSGALANDO MINTAK ELOKESZITESE

Az izotdpvizsgalat el6tt a borbdl ki kell vonni az etanolt. Ezt a bornak a 8. médszer (SNIF-NMR) 3.1. pont-
jdban ismertetett desztilldldsdval végezziik.

Sz6l6must, sz8lémuststiritmény és finomitott sz6l6muststiritmény esetében a cukrokat el6szor etanolld kell
fermentédlni a 8. mddszer 3.2. pontja szerint.

A MERES MENETE

Az el6készités minden 1épését tigy kell végezni, hogy az etanol mennyiségében ne legyen jelentésebb pérol-
gési veszteség, amely megvaltoztatnd a minta izotop-Osszetételét.

Az aldbbiakban egy, az etanolmintdk kereskedelmi forgalomban kaphaté automatikus égetérendszerek
segitségével torténd elégetésére dltalanosan alkalmazott eljardst ismertetiink. Az izotopanalizishez sziikséges
szén-dioxid elddllitdséhoz barmely egyéb olyan mddszer is alkalmazhatd, amely biztositja, hogy az etanol-
minta parolgdsi veszteség nélkiil és teljes egészében szén-dioxiddd alakuljon at.

Elemanalizator alkalmazdsan alapuld kisérleti eljdrds:

a) a mintdk kapszuldba helyezése:
— haszndljunk kapszuldkat, csipeszeket és egy tdlcdt, amelyek mindegyikének tisztinak kell lennie,

— a csipesz segitségével fogjunk meg egy megfelel§ méretdi kapszulat,

egy mikropipetta segitségével tegyiink megfelel6 mennyiségt folyadékot a kapszuldba,

Megjegyzés: 2 mg szén eldillitdsahoz 3,84 mg abszoldt etanol vagy 4,17 mg 92 tomegszdzalék
alkoholtartalmt desztillitum kell. A desztillitum megfelel6 mennyiségét ennek alapjin
kell kiszdmolni, a tomegspektrometrids késziilék érzékenysége szerint sziikséges szén-
mennyiségnek megfelelGen,

a csipesz segitségével zarjuk le a kapszuldt,



03/38. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

295

10.

— minden kapszula legyen teljesen zdrt. Ha nem az, el kell dobni, és j kapszuldt kell késziteni,
- minden mintdbol két kapszuldt kell késziteni,

— tegyiik a kapszuldkat az elemanalizdtor automata mintavevéjén 1évé tdlca megfelel§ helyére. Minden
kapszuldt gondosan el kell latni sorszdmmal,

— helyezziik a referenciamintakat tartalmazé kapszuldkat szisztematikusan a mintasorozatok elejére és
végére,

- a mintasorozatokba szabélyos k6zonként tegyiink egy-egy kontrollmintdt;

b) az elemanalizis és a tomegspektrometrids késziilék ellendrzése és bedllitdsa:

— a minta optimdlis elégetés¢hez megfelelGen dllitsuk be az elemanalizdlé kemencék hémérsékletét és
az oxigén- és héliumdramot,

— ellendrizziik, hogy az elemanalizalé és a tomegspektrometrids késziilék nem szivarog-e (példdul tigy,
hogy a N,-nek megfelel6 m/z = 28-ndl ellendrizziik az iondramot),

— allitsuk be a tomegspektrométert m(z = 44-, 45- és 46-ndl torténd iondram mérésre,

— a mintdk mérése el6tt ismert kontrollmintdk alkalmazdsaval ellendrizziik a rendszert;

¢) a mérések elvégzése:

Az elemanalizdtor (vagy a kromatograf) automata mintavevGjére helyezett mintdk sorban egymds utdn
bekertilnek a rendszerbe. Az egyes mintdk elégetésekor képz3dé szén-dioxid dtkeriil a tomegspektromé-
terbe, ahol megtorténik az iondrammérés. A rendszerhez kapcsolt szamit6gép rogziti a mért iondramér-
tékeket, és kiszdmitja az egyes mintdkhoz tartozé &-értékeket (9. pont).

AZ EREDMENYEK KIERTEKELESE

A mddszer célja a borbdl vagy a sz6l6 fermentdldsaval elGallitott termékekbdl kinyert etanol *C['2C-izotop-
ardnydnak meghatdrozdsa. A VC[12C-izotop-ardnyt egy referenciamintdtdl valé eltéréssel fejezhetjiik ki. A
szén-13 izotbpos eltérését (§°C) ezutdn egy ezrelékes delta-skdldn (5/1 000) szdmithatjuk ki dgy, hogy
osszehasonlitjuk a mérend§ mintéval kapott eredményeket egy, az elsGdleges nemzetkozi referenciaminta
(V-PDB) alapjén el6zetesen kalibralt referenciaminta eredményeivel. A §1*C-értékeket a referencidhoz képest
a kovetkezSképpen fejezziik ki:

13 oL = —
8 Cmima/rc(crcncia %o 1000 x (Rmima chfcrcncia)/chfcrcncia

aholaR . ésaz R

‘minta

a minta és a referenciaként haszndlt szén-dioxid 3C/['2C-izot6p-ardnya.

referencia

A §3C-értékeket a V-PDB-hez képest a kovetkezképpen fejezziik ki

813C1'1-1ir1[a|/\]_1:)DB %60 = 613Cmima/referencia + 813Creferencia/V_P])B + (SHCminla/referencia x 613Creferencia/v_PDB)/l 000

ahol a képletben a §°C
t6l.

V-PDB a referenciaminta el6zetesen meghatdrozott izotépos eltérése a V-PDB-

rcfcrcncia/

A berendezésben mérési feltételek valtozasa miatt az egymds utdni mérések sordn kisebb eltérések tapasztal-
haték. Ilyen esetben a mintdk §*C-értékeit a standard minta mért és valds §°C-értéke kozotti killonbségnek
megfelelGen kell korrigdlni, és a valds §°C-értéket el6zetesen a V-PDB-nek egy nemzetkozi referencia-
anyaggal torténd Osszehasonlitdsdval kell kalibrdlni. Feltételezhetjiik, hogy a standard két mérése kozotti
eltérés, és igy a mintdkkal kapott eredményekre alkalmazandé korrekcid is linedris. A standard mintdt
minden mintasorozat el6tt és utdn meg kell mérni, majd ezt kovetSen linedris interpoldcié alkalmazdsdval
szdmithatjuk ki az egyes mintdk korrekcidjat.

MINGOSEGBIZTOSITAS ES -ELLENORZES

Ellendrizziik, hogy a referenciaminta *C-értékének eltérése az elfogadhatd értéktdl legfeljebb 0,5 %o legyen.
Ha nagyobb, ellendrizni kell, és sziikség esetén moédositani kell a spektrométer bedllitdsait.

Minden egyes minta esetében ellendrizziik, hogy az egymds utdn lemért két parhuzamos kapszula eredmé-
nyei kozotti eltérés nem haladja meg a 0,3 %o-et. Egy minta végeredménye a két kapszuldra kapott értékek
atlaga. Ha az eltérés meghaladja a 0,3 %o-ot, a mérést meg kell ismételni.

A mérés helyességének ellenérzése torténhet az mfz = 44-nél mért iondram alapjdn, amely ardnyos az
elemanalizdtorba injektdlt szén mennyiségével. Standard koriilmények kozott az iondramnak nagyrészt
llandénak kell lennie a vizsgalt mintdkra. JelentGs eltérés jelezheti az etanol elpdrolgdsdt (példdul a
kapszuldk nem megfelel§ zdrdsa esetén) vagy az elemanalizdtor, illetve a tomegspektrométer instabilitdsat.
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11. A MODSZER TELJESITMENYENEK JELLEMZOI (Pontossig)

Borbdl, valamint cukornddbdl és cukorrépabdl szdrmazé alkoholparlat, tovdbba ilyen kiinduldanyagok
kiilonboz8 keverékeit tartalmazé desztillitumokon laboratériumok koézétti korvizsgalatot végeztek (11.1.
pont). Mivel ez a vizsgilat nem vette figyelembe a desztilldcids eljardst, borokon végzett mds laboratdri-
umok kozotti korvizsgalatok (11.2. pont) adatait és kiilonosen az izotépos mérésekkel kapcsolatos alkal-
massdgi tesztsorozatokat is figyelembe vették. Az eredmények alapjin megallapithaté, hogy megfelels
koralmények kozott, és kilonosen a SNIF-NMR-es mérések koriilményei kozott, kilonbozd desztillacis
rendszerek alkalmazdsa esetén nem jelentkeznek szignifikins killonbségek a boralkohol §'*C-értékének
meghatdrozdsdban. A bor mérése sordn megfigyelt pontossagi jellemz6k majdnem teljesen megegyeztek a
desztillaitumokkal végzett kozos korvizsgdlatok (11.1. pont) soran kapottakkal.

. Laboratériumok k6zotti korvizsgalatok desztillitumokon

A laboratériumok kozotti korvizs-  1996.
gdlat idGpontja:
A laboratériumok szdma: 20

Mintaszdm: Hat minta kettds vakpréba 6sszehasonlitdsban

Vizsgdland6 anyag: etanol §"*C-értéke

Mintakéd Bordszati eredetit alkohol Cukorrépabdl szarmazo Cukornadbdl szdrmazd

alkohol alkohol

A&G 80 % 10 % 10 %

B&C 90 % 10 % 0%

D&F 0% 100 % 0%

E&I 90 % 0% 10 %

H&K 100 % 0% 0%

J&L 0% 0% 100 %

Minta AlG B/C DJF Efl H/K JiL
Laboratériumok szdma a 19 18 17 19 19 19
kies6 eredmények
kisz{irése utdn
Az elfogadott eredmények 38 36 34 38 38 38
szama
Atlagérték (613C) %o - 25,32 - 26,75 -27,79 - 25,26 - 26,63 -12,54
S? 0,0064 0,0077 0,0031 0,0127 0,0069 0,0041
Az ismételhetdség szordsa 0,08 0,09 0,06 0,11 0,08 0,06
(S) %o
IsmételhetGségi  hatdr 0,22 0,25 0,16 0,32 0,23 0,18
(2,8 x S) %o
Sg? 0,0389 0,0309 0,0382 0,0459 0,0316 0,0584
A reprodukélhatdsdg 0,20 0,18 0,20 0,21 0,18 0,24
szorasa (Sy) %o
Reprodukalhat6sdgi  hatdr 0,55 0,49 0,55 0,60 0,50 0,68
R (2,8 x S,)
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11.2. Két boron és egy alkoholon végzett laboratériumok kozotti korvizsgilatok

A laboratériumok kozotti korvizs- 1996
gélat idépontja:

A laboratériumok szdma: 14 a bor desztilldlisdhoz, amelybdl hét meg is mérte a boralkoholok
d13C-értékeét

Nyolc az alkoholminta §3C-értékének méréséhez

Mintaszdm: Hérom (9,3 % (V[V) fehérbor, 9,6 % (V|V) fehérbor és 93 % (m/m)
alkohol)

Vizsgdlandé anyag: etanol §13C-értéke

Minta Vorosbor Fehérbor Alkohol
A laboratériumok szdma 7 7 8
Az elfogadott eredmények 7 7 8
szdma
Atlagérték (513C) %o - 26,20 - 26,20 - 25,08
Reprodukdlhatésdgi varia- 0,0525 0,0740 0,0962
ncia Sp?
A reprodukdlhat6sdg 0,23 0,27 0,31
szérasa (Sy) %o
Reprodukdlhatésdgi  hatar 0,64 0,76 0,87
R (2,8 x S,) %o

A részt vevé laboratoriumok kiilonb6z6 desztillacios rendszereket alkalmaztak. A résztvevdk dltal visszakiil-
dott osszes desztillitumon egy-egy laboratériumban elvégzett izotop-meghatdrozdsok (5'°C) nem mutattak
rendellenes értékeket, vagy olyanokat, amelyek szignifikdnsan kiilonboztek volna az dtlagértéktsl. Az ered-
mények szérdsa (S? = 0,0059) megfelelt a desztillitumokon végzett korvizsgalatban (11.1. pont) kapott
ismételhetGségi variancidnak (S,%).

. Az izotépvizsgilatok elvégzésére valé alkalmassig ellendrzése érdekében elvégzett tanulmdnyok

eredményei

1994 decembere Ota rendszeresen szerveznek nemzetkozi tanulmdnyokat a boron és alkoholon (96 % (V/
V) desztillitumok) végzett izotépos mérésekben valo jartassdg tesztelésére. Az eredmények lehetdvé teszik a
részt vevd laboratériumok szdmadra, hogy ellendrizzék az dltaluk végzett vizsgdlatok mindségét. A statisz-
tikai adatok alapjdn meghatdrozhatjuk a mérések reprodukalhatdsdgi koriilmények kozotti variancidjat, és
ezdltal megbecsiilhetjiik a variancia-paramétereket és a reprodukalhatdsdgi hatdrt. A borokban és desztilld-
tumokban taldlhaté etanolok 6'*C-meghatérozdsakor kapott eredmények az aldbbi tdbldzatban taldlhatok:

Borok Desztillitumok
Idépont
N Sy S R N Sy 8,2 R
1994. december 6 0,210 | 0,044 0,59 6 0,151 0,023 0,42
1995. junius 8 0,133 | 0,018 0,37 8 0,147 | 0,021 0,41
1995. december 7 0,075 | 0,006 0,21 8 0,115 | 0,013 0,32
1996. marcius 9 0,249 | 0,062 0,70 11 0,278 | 0,077 0,78
1996. junius 8 0,127 | 0,016 0,36 8 0,189 | 0,036 0,53
1996. szeptember 10 0,147 | 0,022 0,41 11 0,224 | 0,050 0,63
1996. december 10 0,330 | 0,109 0,92 9 0,057 | 0,003 0,16
1997. marcius 10 0,069 | 0,005 0,19 8 0,059 | 0,003 0,16
1997. jinius 11 0,280 | 0,079 0,78 11 0,175 | 0,031 0,49
1997. szeptember 12 0,237 | 0,056 0,66 11 0,203 | 0,041 0,57
1997. december 11 0,127 0,016 0,36 12 0,156 0,024 0,44
1998. marcius 12 0,285 | 0,081 0,80 13 0,245 | 0,060 0,69
1998. janius 12 0,182 | 0,033 0,51 12 0,263 | 0,069 0,74
1998. szeptember 11 0,264 | 0,070 0,74 12 0,327 | 0,107 0,91
Sulyozott atlag 0,215 | 0,046 0,60 0,209 | 0,044 0,59

N: részt vevs laboratériumok szdma.
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11.4. IsmételhetGségi és reprodukalhatdsdgi hatdrok

A fenti tabldzatokban megadott, kiilonbozg laboratériumok kozotti korvizsgalatok adatai alapjén erre a
modszerre — a desztilléldsi szakaszt is beleértve — az aldbbi ismételhetSségi és reprodukalhatdsdgi hatdrokat
allapithatjuk meg:

ismételhetGségi hatar r: 0,24

reprodukalhatdsdgi hatdr R: 0,6.”



