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IR-REGOLAMENT TAL-KUMMISSJONI (KEE) Nru 2870/2000
tad-19 ta’ Dicembru 2000

li jistabbilixxi I-metodi Komunitarji ta’ referenza ghall-analizi tax-
xorb spirituz

Artikolu 1

Il-metodi Komunitarji tar-riferiment ghall-analizi tax-xorb spirituz
sabiex  tigi  zgurata  l-konformita =~ mar-Regolament  (KEE)
Nru 1576/89 u r-Regolament (KEE) Nru 1014/90:

— meta jsir kull kontroll uffi¢jali, jew

— fil-kaz ta’ kontroversja,

ghandhom ikunu dawk iddikjarati fl-Anness ta’ ma’ hawn.

Artikolu la

1.  Dan ir-Regolament japplika ghall-alkohol etiliku ta’ origini agri-
kola kif definit fl-Artikolu 5 tar-Regolament (UE) 2019/787 tal-Parla-
ment Ewropew u tal-Kunsill (1).

2. Il-metodi ta’ analizi ta’ referenza tal-Unjoni ghall-alkohol etiliku
ta’ origini agrikola ghandhom ikunu dawk stabbiliti fl-Anness ta’ dan ir-
Regolament.

3. Ghall-finijiet ta’ dan ir-Regolament, l-alkohol etiliku ta’ origini
agrikola ghandu jitqies bhala distillat li l-qawwa alkoholika tieghu
skont il-volum ghandha titkejjel direttament kif stabbilit fl-Appendici
IT tal-Kapitolu I tal-Anness.

Madankollu, meta I-kampjun tal-alkohol ma jkunx ¢ar jew il-partikoli
sospizi jkunu vizibbli, il-kampjun ghandu jigi distillat.

4. Ghad-determinazzjoni ta’ sustanzi volatili ghandha tkun mehtiega
l-kalibrazzjoni bis-soluzzjoni standard C ippreparata f’etanol assolut
sabiex jinkiseb tqabbil xieraq tal-matri¢i bejn il-kampjuni u s-soluzzjo-
nijiet standard dettaljati fil-Kapitolu II1.2 tal-Anness.

(") Ir-Regolament (UE) 2019/787 tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill tas-
17 ta’ April 2019 dwar id-definizzjoni, id-deskrizzjoni, il-prezentazzjoni u
t-tikkettar ta’ xorb spirituz, l-uzu tal-ismijiet ta’ xorb spirituz fil-prezentaz-
zjoni u t-tikkettar ta’ oggetti tal-ikel ohra, il-protezzjoni ta’ indikazzjonijiet
geografici ta’ xorb spirituz, l-uzu ta’ alkohol etiliku u distillati ta’ origini
agrikola f’xorb alkoholiku, u li jhassar ir-Regolament (KE) Nru 110/2008
(GU L 130, 17.5.2019, p. 1).
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5. Ghad-determinazzjoni tal-furfural, kif dettaljat fil-Kapitolu X tal-
Anness, l-alkohol etiliku ta’ origini agrikola ghandu jigi dilwit bi tnejn
permezz taz-zieda tal-ilma sabiex jigi rduppjat il-volum inizjali tieghu u
jilhaq qawwa alkoholika bil-volum kompatibbli mas-soluzzjonijiet ta’
kalibrazzjoni. Ir-rizultati ghall-analizi tal-furfural ghandhom jigu kkon-
vertiti fi grammi ghal kull ettolitru ta’ alkohol ta’ 100 % vol. f’konfor-
mita mal-ekwazzjoni “Koncentrazzjoni ta’ furfural fi grammi ghal kull
ettolitru ta’ alkohol ta’ 100 % vol. = Konc¢entrazzjoni ta’ furfural £ mg/1
x 10/ta’ qawwa alkoholika skont il-volum (% vol)”, fejn il-qawwa
alkoholika skont il-volum (% vol) hija 1-qawwa alkoholika tal-kampjun
imkejjel kif stabbilit fil-Kapitolu I tal-Anness.

6.  Sabiex jigi stabbilit il-kontenut ta’ '*C fl-etanol, ghandu jintuza 1-
metodu stabbilit fil-Kapitolu XI tal-Anness.

Artikolu 2

Minkejja l-ewwel in¢iz ta’ l-Artikolu 1, ghandhom ikunu permessi
metodi analiti¢i ohra, taht ir-responsabbilta tad-direttur tal-laboratorju,
bil-kondizzjoni illi l-ezattezza u l-precizjoni (il-kapacita tat-tennja u r-
riproducibbilta) tal-metodi jkunu mill-inqas ekwivalenti ghal dawk tal-
metodi analiti¢i tar-riferiment rilevanti moghtija fl-Anness.

Artikolu 3

Meta l-metodi analiti¢i Komunitarji tar-riferiment ma jkunx stabbiliti
ghall-kxif u l-kwantifikazzjoni tas-sustanzi li jkunu f’xarba spirituza
partikolari, ghandhom jintuzaw il-metodi li gejjin:

(a) il-metodi analiti¢i 1i huma vvalidati sa pro¢eduri kkonoxxuti inter-
nazzjonalment u b’mod partikolari jissodisfaw il-kriterji ffisati fl-
Anness mad-Direttiva 85/591/KEE;

(b) il-metodi analiti¢i li jikkonformaw ma’ l-istandards irrakkomman-
dati ta’ 1-Organizzazzjoni Internazzjonali ta’ Il-Istandardizazzjoni
(ISO);

(¢) il-metodi analiti¢i kkonoxxuti mill-Assmblea Generali ta’ 1-Uffiééju
Internazzjonali tad-Dwieli u l-Inbid (OIV) u ppublikati minn dan I-
ufficeju;

(d) fin-nuqqas ta’ metodu kif indikat fil-(a), fil-(b) jew fi¢-(¢), ghar-
raguni ta’ l-ezattezza, il-kapacita tat-tennija u r-reproducibbilta:

— metodu analitiku approvat mill-Istat Membru interessat,

— meta mehtieg, kull metodu analitiku iehor xieraq.

Artikolu 4
Ghall-ghanijiet ta’ dan ir-Regolament:

(a) “il-limitu tal-kapacita tat-tennija”: ghandu jkun il-valur inqas jew
ugwali li ghalih id-differenza assoluta bejn ir-rizultati ta’ zewg testi-
jiet miksuba taht il-kondizzjonijiet tal-kapacita tat-tennija (l-istess
operatur, l-istess apparat, l-istess laboratorju u intervall qasir taz-
zmien) tista’ tkun mistennija li jkollha I-probabbilita ta’ 95 %
SISO 3534-1h;
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(b) “il-limitu tar-riproducibbilta”: ghandu jkun il-valur inqas jew egwali
li ghalih id-differenza assoluta bejn ir-rizultati ta’ zewg testijiet
miksuba taht il-kondizzjonijiet tar-reproducibbilta (operaturi diffe-
renti, apparat differenti, laboratorji differenti) tista’ tkun mistennija
li jkollha l-probabbilta ta’ 95 % gISO 3534-1h;

(¢) “ezattezza™: ghandha tkun il-qrubija tal-gbil bejn ir-rizultat ta’ test u
u l-valur tar-riferiment accettat gISO 3534-1h.

Artikolu 5
Dan ir-Regolament ghandu jidhol fis-sehh fis-seba’ jum wara l-publikaz-
zjoni tieghu fil-Gurnal Ufficjali tal-Komunitajiet Ewropej.
Ghandu jibda japplika mill-1 ta’ Jannar 2001.

Dan ir-Regolament ghandu jkun jorbot fl-intier tieghu u japplika diret-
tament fl-Istati Membri kollha.
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L-ANNESS

ID-DESKRIZZJONI TAL-METODI ANALITICI TAR-RIFERIMENTI-

I

I

1.

1.1

1.2

1.3

Iv.

VL

VII

VIII

IX.

XI.

qawwa alkolika skond il-volum

Kif jigu stabbiliti s-sustanzi volatili u l-metanol

L-Appendici I: It-Thejjija tad-distillat

L-Appendici II:  11-Kejl tad-densita tad-distillat

— II-Metodu A = Il-Piknometrija

— IlI-Metodu B = Id-Densimetrija elettronika

— Tl-Metodu C = Id-Densimetrija bl-uzu tal-mizien idrostatiku
Kif jigi stabbilit l-estratt niexef totali bil-gravimetrija

Kif jigu stabbiliti s-sustanzi volatili u l-metanol

Rimarki Generali

II-Kongeneri volatili:

l-aldeidi, 1-alkoli oghla, l-etil acetat u I-metanol (kromatografija bil- gass)

L-Acidita volatili (p.m.)

L-ac¢idu idro¢janiku » M1l ———— «
L-Anetol PM1 ——— <

L-Acidu glicirriziku » M1 <
It-tipi totali taz-Zokkor M2 ——— «
L-Isfar tal-bajd M1 ———— <

Id-determinazzjoni tal-komposti tal-injam: furfural, 5-idrossimetilfurfural,
S-metilfurfural, vanillina, siringaldeid, koniferaldeid, sinapaldeid, acidu
galliku, acidu ellagiku, ac¢idu vanilliku, ac¢idu siringiku u skopoletina

Id-determinazzjoni tal-kontenut "*C fl-etanol
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I. KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA SKOND IL-VOLUM

FIX-XORB SPIRITUZ

Introduzzjoni

Il-metodu tar-riferiment jinkludi zewg Appendici:

L-appendici I: It-thejjija tad-distillat

L-Appendici II: 1l-kejl tad-densita tad-distillat

3.2.

3.3.

3.4.

L-Iskop

Il-metodu huwa xieraq ghalbiex jistabbilixxi l-qawwa alkolika reali skond il-
volum fix-xorb spirituz.

Ir-Riferimenti Normattivi

L-ISO 3696:1987: L-ilma ghall-uzu analitiku fil-laboratorju - l-ispecifikaz-
zjonijiet u l-metodi tat-

It-termini u d-definizzjonijiet

. It-temperatura tar-riferiment:

It-temperatura tar-riferiment sabiex tigi stabbilita I-qawwa alkolika skond il-
volum, id-densita u l-gravita specifika tax-xorb spirituz hija 20°C.

Nota 1: L-espressjoni “ftemperatura ta’ t°C” hija rizervata ghal meta jigu
stabbiliti kollha (id-densita jew il-qawwa alkolika skond il-volum)
espressi f’temperatura ghajr it-temperatura tar-riferiment ta’ 20°C.

Id-Densita:

Id-densita hija l-massa ghal kull unita tal-volum in vacuo fix-xorb spirituz
ftemperatura ta’ 20 °C. Hija espressa f’kilogrammi ghal kull metru kubu u
s-simbolu taghha huwa fi,o°C jew fiy.

I1-Gravita specifika:

Il-gravita specifika hija I-proporzjon, espress bhala numru dec¢imali, tad-
densita tax-xorb spirituz ftemperatura ta’ 20 °C mad-densita ta’ l-ilma fl-
istess temperatura. Hija murija bis-simbolu dyy o¢no o¢ jew dagno, jew
semplicement d meta ma jkunx hemm l-ebda possibbilta ta’ konfuzjoni.
Il-karatteristika li kienet imkejla trid tkun specifikata fuq ic-certifikat ta’ 1-
assagg bl-uzu biss tas-simboli definiti hawn fuq.

Nota 2: Huwa possibbli li tinkiseb il-gravita specifika mid-densita fiyo ’tem-
peratura ta’ 20 °C:

P20 = 998,203 x d20/20 = p20/998,203
fejn id-998,203 huwa d-densita ta’ l-ilma ftemperatura ta’ 20 °C.
1l-gawwa alkolika reali skond il-volum:

Il-qawwa alkolika reali skond il-volum tax-xorb spirituz hija egwali ghan-
numru ta’ litri ta’ l-etil alkol li jkun jinsab 100 | ta’ tahlita ta’ 1-ilma ma’ 1-
alkohol 1i jkollha l-istess densita bhall-alkol jew l-ispirtu wara d-distillaz-
zjoni. Il-valuri tar-riferiment ghall-qawwa ta’ l-alkol skond il-volum ( % vol)
ftemperatura ta’ 20 °C kontra d-densita f'temperatura ta’ 20 °C ghal tahli-
tiet differenti ta’ l-ilma ma’ l-alkohol li jridu jintuzaw huma dawk moghtija
fit-tabella internazzjonali adottata mill-Organizzazzjoni Internazzjonali tal-
Metrologija Legali fir-Rakkommandazzjoni taghha Nru 22.

L-ekwazzjoni generali 1i ghandha x’tagsam mal-qawwa alkolika skond il-
volum u d-densita ta’ tahlita ta’ ilma ma’ l-alkol f’temperatura partikolari
hija moghtija fil-pagna 40 tal-Kapitolu 3 “Il-qawwa alkolika skond il-
volum” ta’ l-Anness mar-Regolament tal-Kummissjoni  (KEE)
Nru 2676/90 (GU L 272, tat-3.10.1990, p. 1) jew fil-manwal tal-metodi
ta’ l-analizi tal-OIV (1994) (p. 17).
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Nota 3: Ghall-likuri u l-kremi li taghhom huwa difficli 1i jitkejjel il-volum
bl-ezatt, irid jintizen il-kampjun u l-qawwa alkolika tigi kkalkolata
l-ewwel skond il-massa.

Il-formola ta’ konverzjoni:

Il-formola ta’ konverzjoni
ASM (% mass) x P, (Il -kampjun)
P,,(alcohol)

Tl-gawwa alkolika skond il-volum (% vol) =

fejn

ASM = il-qawwa alkolika skond il-massa,
P, (alkol) = 789,24 kg/m’

Il-prin¢ipju

Wara d-distillazzjoni, il-qawwa alkolika skond il-volum tad-distillat tigi
stabbilita bil-piknometrija, id-densimetrija elettronika, jew id-densimetrija
bl-uzu ta’ mizien idrostatiku.
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4.1.

4.2.

4.3.

L-APPENDICI I: IT-THEJJIJA TAD- DISTILLAT
L-iskop
Il-metodu huwa addattat ghat-thejjija tad-distillati 1i ghandhom jintuzaw
sabiex tigi stabbilita l-qawwa alkolika reali skond il-volum tax-xorb
spirituz.
Il-prinéipju
L-ispirti jigu ddistillati ghalbiex jigu mifruda I-etil alkol u komponenti

ohra volatili mill-materjal estrattiv (is-sustanzi li ma jiddistillawx).

Ir-Reagenti u 1-Materjali

Il-granuli ta’ kontra 1-hbit ma’ xulxin.
L-emulsjoni kkoncentrata ta’ kontra r-raghwa (ghall-likuri krema).

L-apparat u t-taghmir

L-apparat normali tal-laboratorju u b’mod partikolari dan li gej:
Banju ta’ l-ilma i kapaci jinzamm bejn il-10°C u 1-15-il °C.
Banju ta’ l-ilma li kapaéi jinzamm ftemperatura ta’ 20°C (+/-0,2°C).

Fjasketti volumetrici tal-Klassi A, ta’ 100 ml u 200 ml, li jkun gew iccer-
tifikati ghal 0,1 % u 0,15 % rispettivament.

L-apparat tad-distillazzjoni:

. Il-htigijiet generali

L-apparat tad-distillazzjoni jrid jissodisfa l-ispecifikazzjonijiet 1i gejjin:

— in-numru tal-gonot ma jridx ikun aktar mill-minimu strett mehtieg
sabiex jizgura illi s-sistema ma tnixxix, l-inkluzjoni ta’ mekkanizmu
mahsub sabiex jipprevjieni l-primitura (it-tkaxkir tal-likwidu jaghli
mill-fwar) u sabiex jirregolarizza r-rata tad-distillazzjoni tal-fwar
mghobbi bl-alkohol,

— il-kondensazzjoni rapida u kompleta tal-fwar ta’ l-alkohol,

— il-gbir tal-frazzjonijiet ta’ l-ewwel distillazzjoni f'medju ilmi.

— Is-sors tas-shana jrid jintuza b’diffuser tas-shana addattat ghalbiex
jipprevjieni kull reazzjoni pirogenika

li tinvolvi l-materjal estrattiv.

. Ezempju ta’ apparat addattat tad-distillazzjoni huwa muri fil-Figuralu

jinkludi l-partijiet li gejjin:

— fjaskett bil-qiegh ittundjat, ta’ litru 1, b’gonta tal-hgieg immattjat stan-
dardizzat,

— kolonna tar-rettifikazzjoni ta’mill-inqas 20 ¢m gholi (kolonna Vigreux,
per ezempju),

— konnettur minkeb b’kondensatur bix-xifer dritt ta’ xi 10¢m  tul
(kondensatur tat-tip West) iffittjat vertikalment,

— koljatura tat-tkessih, ta’ 40 ¢m tul,

— tubu mtawwal, li jiehu d-distillat lejn il-qiegh ta’ fjaskett tal-gbir
iggradat 1i jkun fih ammont Zghir ta’ ilma.

Nota: L-apparat deskritt hawn fuq huwa mahsub ghal kampjun ta’ mill-
inqas 200 ml. Madankollu, kampjun izghar (ta’ 100 ml) jista’ jigi
distillat bl-uzu ta’ fjaskett izghar tad-distillazzjoni, sakemm jintuzaw
ras ghal kontra t-titjir ta’ l-ilma jew mekkanizmu iehor li jipprev-
jieni t-tkaxkir ta’ l-ilma.
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6.1.

6.2.

6.3.

Il-hazna tal-kampjuni tat-test

Il-kampjuni ghandhom jinhaznu f’temperatura tal-kamra qabel l-analizi.

Il-procedura

Kumment preliminari:

Id-distillazzjoni tista’ wkoll tkun bil-pro¢edura ppubblikata mill-IUPAC
(1968).

Il-verifika ta’ l-apparat tad-distillazzjoni:
L-apparat uzat ghandu jkun kapaci ghal dan li gej:

Id-distillazzjoni ta’ 200 ml ta’ tahlita ta’ ilma ma’ l-alkol b’konc¢entraz-
zjoni maghrufa qrib i1-50 % vol ma tridx tikkawza telf ta’ alkohol ta’ aktar
minn 0,1 % vol.

Ix-xorb spirituz b’qawwa alkolika taht 1-50 % vol.
Kejjel 200 ml ta’ l-ispirtu fil-fjaskett volumentriku.

Irregistra t-temperatura ta’ dan il-likwidu, jew zommha ftemperatura stan-
dard (20°C).

Ferragh il-kampjun fil-fjaskett tal-qiegh ittundjat ta’ l-apparat tad-distillaz-
zjoni u lahlah il-fjaskett volumetriku bi tliet alikwoti b’kull wahda ta’
madwar 20 ml ta’ ilma distillat. Zid kull alikwota ta’ l-ilma tat-tlahlih
mal-kontenut tal-fjaskett tad-distillazzjoni.

Nota: Din id-dilwita ta’ 60 ml hija bizzejjed ghall-ispirti li jkun fihom
angas minn 250 g ta’ estratt niexef ghal kull litru. Inkella, sabiex
tipprevjieni l-pirolisi, il-volum ta’ l-ilma tat-tlahlih irid ikun mill-
anqgas 70 ml jekk il-koncentrazzjoni ta’ l-estratt niexef tkun 300 g/1,
85 ml ghal kull 400 g/l ta’ l-estratt niexef, u 100 ml ghal kull
500 g/l ta’ l-estratt niexef (uhud mil-likuri jew mill-kremi tal-
frott). Aggusta dawn il-volumi proporzjonalment ghall-volumi tal-
kampjuni differenti.

Zid ftit granuli ta’ kontra I-hbit ma’ xulxin (3.1) (u ta’ kontra r-raghwa
ghall-likuri tal-krema).

Ferragh 20 ml ta’ ilma distillat fil-fjaskett volumetriku ta’ 200 ml li jrid
jigi wzat biex izomm id-distillat. Dan il-fjaskett irid mbaghad jitqieghed
f"banju ta’ l-ilma kiesah (4.1) (minn 10 sa 15-il °C ghax-xorb spirituz bit-
toghma ta’ l-anizetta).

Iddistilla, filwaqt li tevita t-tkaxkir u I-hruq faham, billi kultant thawwad
il-kontenut tal-fjaskett, sakemm il-livell tad-distillat ikun ftit millimetri taht
il-marka tal-kalibrazzjoni tal-fjaskett volumetriku.

Meta t-temperatura tad-distillat tkun tnizzlet sa qrib iz-0,5°C tat-tempera-
tura originali tal-likwidu, Zid sal-marka bl-ilma ddistillat u hallat sew.

Dan id-distillat jintuza sabiex tigi stabbilita 1-qawwa alkolika skond il-
volum (Appendici II)

Ix-xorb spirituz b’qawwa alkolika ta’ iktar minn 50 % vol.

Kejjel 100 ml mix-xorb spirituz fi fjaskett volumetriku ta’ 100 ml u
ferragh fil-fjaskett tal-qiegh ittundjat ta’ l-apparat tad-distillazzjoni.

Lahlah il-fjaskett volumetriku numru ta’ drabi bl-ilma ddistillat u zid it-
tlahlih mal-kontenut tal-fjaskett tad-distillazzjoni bil-qiegh ittundjat. Uza
bizzejjed ilma sabiex izzid il-kontenut tal-fjaskett sa madwar 230 ml.
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Ferragh 20 ml ta’ 1-ilma ddistillat fil-fjaskett volumetriku ta’ 200 ml 1i jrid
jigi wzat ghalbiex izomm id-distillat. Dan il-fjaskett irid imbaghad jitqie-
ghed fil-banju ta’ l-ilma kiesah (4.1) (minn 10 sa 15-il °C ghax-xorb
spirituz bit-toghma ta’ l-anisetta).

Iddistilla, billi kultant thawwad il-kontenut, sakemm il-livell tad-distillat
ikun ftit millimetri taht il-marka tal-kalibrazzjoni tal-fjaskett volumetriku
ta’ 200-ml.

Meta t-temperatura ta’ dan id-distillat tkun tnizzlet sa qrib iz-0,5°C tat-
temperatura originali tal-likwidu, zid sal-marka bl-ilma ddistillat u hallat
sewwa.

Dan id-distillat jintuza sabiex tigi stabbilita l-qawwa alkolika skond il-
volum (Appendici II)

Nota: Il-qawwa alkolika skond il-volum tax-xorb spirituz hija d-doppju
tal-qawwa alkolika tad-distillat.
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APPENDICI II: IL-KEJL TAD-DENSITA TAD-DISTILLAT

IL-METODU A: KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA
REALI SKOND IL-VOLUM TAX-XORB SPIRITUZ -
IMKEJJEL BIL-PIKNOMETRIJA

Al II-prin¢ipju

Il-qawwa alkolika skond il-volum tinkiseb mid-densita tad-distillat
imkejla bil-piknometrija.

A2. Ir-Reagenti u 1-Materjali

Matul l-analizi, ghajr jekk iddikjarat xorta ohra, uza biss reagenti ta’
grad analitiku konoxxut u ilma ta’ mill-inqas il-grad 3 kif iddefinit fl-
3696:1987.

A2.1. Is-soluzzjoni tal-klorur tas-sodju (2 % w/v)

Sabiex thejji litru 1, izen 20 g tal-klorur tas-sodju u dewweb sa litru 1
bl-uzu ta’ l-ilma.

A3. L-apparat u t-taghmir

L-apparat tas-soltu tal-laboratorju u b’mod partikolari dan li gej.
A3l Mizien analitiku 1i kapaci jaqra sa 0,1 mg.

A3.2. Termometru, b’gonta tal-hgieg immattjat, ikkalibrat f’parti minn kull
10 ta’ grad minn 10 sa 30 °C. Dan it-termometru ghandu jkun iccer-
tifikat u vverifikat ma’ termometru certifikat.

A.3.3. Piknometru tal-hgieg tal-Pyrex tal-kapacita ta’ 100 ml volum iffittjat
b’termometru ta’ hgieg immattjat li jista’ jinqala (A.3.2). Il-pikno-
metru ghandu tubu fil-genb ta’ 25 mm tul u 1 mm (massimu) fid-
dijametru intern li jintemm b’gonta konikali mmattjata. Jistghu
jintuzaw piknometri ohra kif deskritti fl-3507, p.e. ta’ 50 ml jekk
xieraq.

A34. Fjaskett tat-tara ta’ l-istess volum estern (sa qrib 1 ml) bhall-pikno-
metru u b’massa daqs il-massa tal-piknometru mimli b’likwidu ta’
densita 1,01 (is-soluzzjoni tal-klorur tas-sodju A.2.1).

A35. Gakketta izolata termalment 1i tiffittja ezatt il-korp tal-piknometru.

Nota 1: Il-metodu sabiex jigu stabbiliri d-densitajiet in vacuo ta’ 1-
ispirti jitlob ghall-uzu ta’ mizien b’zewg kefef, piknometru u
fjaskett tat-tara ta’ l-istess volum estern fuq barra sabiex
jikkancella l-effett ta’ tal-galleggjament ta’ l-arja fkull
mument. Dan il-metodu sempli¢i jista’ jigi applikat bl-uzu
ta’ mizien b’keffa wahda sakemm il-fjaskett tat-tara jerga’
jintizen sabiex jigu mmonitorjati 1-bidliet fil-galleggjament
ta’ l-arja matul il-hin.

A4 Il-procedura

Kummenti preliminari:

Il-procedura li gejja hija deskritta ghall-uzu ta’ piknometru ta’ 100-ml
sabiex tigi stabbilita 1-qawwa alkolika; din taghti l-akbar precizjoni.
Madankollu, huwa possibbli li jintuza piknometru izghar, per ezempju
ta’ 50 ml.

A4.l. Il-kalibrazzjoni tal-piknometru

Il-piknometru jigi kkalibrat billi jigu stabbiliti 1-parametri li gejjin:
— it-tara tal-piknometru battal,
— il-volum tal-piknometru f’temperatura ta’ 20°C,

— il-massa tal-piknometru mimli bl-ilma f’temperatura ta’ 20 °C,
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A4.1.1.

A4.1.1.1.

A4.1.1.2.

A4.1.1.3.

A4.1.14.

A4.1.2.

A4.1.2.1.

Il-kalibrazzjoni bl-uzu ta’ mizien ta’ keffa wahda:

Istabbilixxi:

— il-massa tal-piknomentru nadif u niexef (P),

— il-massa tal-piknometru mimli bl-ilma f’temperatura ta’ t °C (P1),
— il-massa tal-fjaskett tat-tara (TO).

Izen il-piknometru nadif u niexef (P),

Imla I-piknometru b’attenzjoni bl-ilma ddistillat f’tempetatura ambjen-
tali u iffittja t-termometru.

Ixxotta b’attenzjoni l-piknometru u gieghdu fil-gakketta izolata termal-
ment.Hawwad billi tagleb il-kontenitur rasu ‘I isfel sakemm il-qari tat-
temperatura tat-termometru jkun kostanti.

Iffissa I-piknometru livell max-xifer ta’ fuq tat-tubu tal-genb. Aqra t-
temperatura t °C b’attenzjoni u fejn mehtieg ikkorregi ghal xi inezat-
tezzi fl-iskala tat-temperatura.

Izen il-piknometru mimli bl-ilma (P1).
Izen il-fjaskett tat-tara (TO).

Il-kalkolu

— It-tara tal-piknometru battal = P - m
fejn il-m hija l-massa ta’ l-arja fil-piknometru.
il-m = 0,0012 x (P1 - P)

Nota 2: 12-0,0012 hija d-densita ta’ l-arja niexfa f’temperatura ta’
20 °C bi pressa ta’ 760 mm Hg

— Tl-volum tal-piknometru f'temperatura ta’ 20°C:

Cagee = [P1=(P—m)] x F,,1

fejn il-F, hija 1-fattur ghat-temperatura t °C mehuda mit-Tabella T
tal-Kapitolu 1 “Id-Densita u l-gravita specifika ta’ 1-Anness mar-
Regolament (KEE) Nru 2676/90 (p. 10).”

11-V,,°C ghandha tkun maghrufa sa l-eqreb 0,001 ml.
— Il-massa ta’ l-ilma fil-piknometru ftemperatura ta’ 20 °C:
M, o¢ = Vago¢ X 0,998203

hija d-densita ta’ l-ilma ftemperatura ta’ 20°C.

Nota 3: Meta mehtieg, jista’ jintuza l-valur 0,99715 tad-densita fl-arja
u l-qawwa alkolika tigi kalkolata b’riferiment ghad-densita li
tikkorrispondi fit-tabelli tal-HM Customs and Excise fl-arja.

Il-metodu tal-kalibrazzjoni bl-uzu ta’ mizien ta’ zewg keffef

Qieghed il-fjaskett tat-tara fil-keffa tax-xellug u l-piknometru nadif u
niexef bit-tapp tieghu tal-gbir fil-keffa tal-lemin. Ibbilan¢jhom billi
tqieghed pizijiet fuq in-naha tal-piknometru: ta’ p grammi.
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A4.122.

A4.123.

A42.
AA42.1.

A42.1.1.

A42.12.

A4.2.13.

Imla I-piknometru b’attenzjoni bl-ilma distillat f’temperatura ambjen-
tali u ffittja t-termometru; ixxotta sewwa l-piknometru u qieghdu fil-
gakketta izolata termalment; hawwad billi tagleb rasu ‘I isfel il-konte-
nitur sakemm il-qari tat-temperatura tat-termometru jkun kostanti.

Aggusta bil-preciz il-piknometru livell max-xifer ta’ fuq tat-tubu tal-
genb. Naddaf it-tubu tal-genb, iffittja t-tapp tal-gbir; aqra t-temperatura
t °C b’attenzjoni u meta mehtieg ikkorregi ghalkull inezattezza fl-
iskala tat-temperatura.

Izen il-piknometru mimli bl-ilma, bil-p’ ikun il-piz fi grammi li
jwassal ghall-ekwilibriju.

I1-kalkolu

— It-tara tal-piknometru battal = p + m
fejn il-m hija l-massa ta’ l-arja fil-piknometru.
il-m- = 0,0012 x (p- p’)

— Tl-volum tal-piknometru f’temperatura ta’ 20 °C:
Cogee = (P+m-p)xF,1

fejn il-F, hija I-fattur ghat-temperatura t °C mehuda mit-Tabella I
tal-Kapitolu 1 “Id-Densita u I-Gravita specifika” ta’ 1-Anness mar-
Regolament (KEE) Nru 2676/90 (p. 10).

11-Vy ¢ trid tkun maghrufa sa l-eqreb 0,001 ml.
— Tl-massa ta’ l-ilma fil-piknometru ftemperatura ta’ 20°C:
Myg e = VoM

fejn i2-0,998203 hija d-densita ta’ l-ilma ftemperatura ta’ 20°C.

Kif tigi stabbilita 1-qawwa alkolika tal-kampjun tat-test

A.4.2.1. Bl-uzu ta’ mizien ta’ keffa wahha:
A.4.2.1.1. Izen il-fjaskett tat-tara, piz T1.

IZen il-piknometru bid-distillat imhejji (ara 1-Appendici I), il-P2 huwa
l-piz tieghu f'temperatura t °C.

I1-Kalkolu

— dT =TI - TO—

— II-’-” huwa l-massa tal-piknometru battal fil-mumnet tal-kejl
=P-m+dT

— Tl-massa tal-likwidu fil-piknometru ftemperaura ta t °C
=P2- (P -m+dT)

— Id-densitd ftemperatura ta’ t °C fi g/ml

— Pee=[Pa— (P—m+dT)]/Vage

— Esprimi d-densita f'temperatura ta’ t °C f’kilogrammi ghal kull m*
billi timmoltiplika fi; - b’1 000, bil-valur ikun maghruf bhala I-.

— Ikkoregi 1-; sa 20 bl-uzu tat-tabella tad-densitajiet T ghal tahlita ta’
ilma ma’ l-alkohol (it-Tabella II ta’ 1-Appendici Il tal-manwal ta’
1-OIV tal-metodi ta’ analizi (1994), pp. 17-29).
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A42.14.

A422.

A422.1.

A4222.

AS.
AS5.1.

Fit-tabella sib il-linja orizzontali li tikkorrispondi mat-temperatura
T fi gradi shah minnufih taht it-t °C, bl-izghar densita ‘1 fuq
mill-. Uza d-differenza fit-tabella 1i tinsab taht din id-densita
sabiex tikkalkola d-densita ta’ ( ta’ l-ispirtu f’din it-temperatura
T fi gradi shah.

Billi tuza I-linja shiha tat-temperatura, ikkalkola d-differenza bejn
id-densita i’ fit-tabella immedjatament ‘il fuq mill-fi; u d-densita
kkalkolata 1.

— Iddividi din id-differenza bid-differenza fit-tabella misjuba fuq il-

lemin tad-densita f’. L-Il-kwozjent jipprovdi l-porzjon dec¢imali
tal-qawwa alkolika filwaqt li n-numru shih tal-qawwa alkolika
jinsab fil-quccata tal-kolonna 1i fiha tinsab id-densita @i’ (D, il-
qawwa alkolika).

Nota 4: Alternattivament zomm il-piknometru fil-banju ta’ l-ilma
mizmum f’temperatura ta’ 20°C (+/- 0,2°C) meta timla
sal-marka.

Ir-rizultat

Billi tuza d-densita iy ikkalkola 1-qawwa alkolika reali bl-uzu tat-
tabelli tal-qawwa alkolika identifikati hawn taht:

It-tabella 1i taghti l-valur tal-qawwa alkolika skond il-volum ( % vol)
ftemperatura ta’ 20 °C bhala funzjoni tad-densita f’temperatura ta’
20 °C tat-tahlitiet ta’ 1-ilma ma’ l-alkol hija t-tabella internazzjonali
adottata mill-Organizzazzjoni Internazzjonali tal-Metrologija Legali
fir-Rakkommandazzjoni taghha Nru 22.

Il-metodu bl-uzu ta’ mizien ta’ keffa wahha:

IZen il-piknometru bid-distillat imhejji (Ara t-Ttaqsima I), il-p” hija I-
massa f*“temperatura ta’ t °C.

[1-Kalkolu
— Tl-massa tal-likwidu fil-piknometru f'tyemperatura ta’ ¢ °C
=p+tm-p

— TId-densita ftemperatura ta’ t °C fi g/ml

Pee=(p+m-p)fVarc

— Esprimi d-densita f"temperatura ta’ t °C f'kilogrammi ghal kull m*
u wettaq il-korrezzjoni tat-temperatura biex tikkalkola I-qawwa
alkolika ftemperatura ta’ 20 °C, kif indikat hawn fuq ghall-uzu
tal-mizien b’keffa wahda.

Il-karatteristi¢i tal-metodu tat-twettiq tax-xoghol (il-precizjoni)
Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

L-informazzjoni 1li gejja giet miksuba minn studju tat-twettiq tax-
xoghol ta’ metodu internazzjonali imwettaq skond roceduri miftiechma
internazzjonalment glh g2h.

Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997
In-Numru tal-laboratorji 20

In-Numru tal-kampjuni 6
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T1-Kampjuni A B C D E F

In-Numru tal-laboratorjimizmuma 19 20 17 19 19 17
waral-eliminazzjoni ta' dawkli
qeghdin 'il barra

In-Numru ta' dawk li kienu'il 1 - 2 1 1 3

barra (laboratorji)

In-Numru tar-rizultatiaccettati 38 40 34 38 38 34

[I-Valur medju (X) % vol 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51(*%) 42,93(*) | 45.73(*) | 63,03(*)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat- | 0,106 0,176 0,72 0,103 0,171 0,190
tennija(r) % vol

Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapa- 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
¢ita tat-tennija (r) (%)

Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
() % vol

Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta | 0,132 | 0236 | 0,154 | 0233 | 0238 | 0322
(g) % vol

Id-Devjazzjoni relattiva tar-ripro- 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
ducibbilta(g) (%)

II-Limitu tar-riproducibbilta() % 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90
vol

1t-Tipi tal-kampjuni

II-Likuri tal-Frott: livell maqsum (*)
I1-Brandy: duplikati ghomja
1I-Whisky: duplikati ghomja
II-Grappa: livell magsum (*)
L-Aquavit: livell maqsum (*)
Ir-Rum: livell maqsum (*)

TEUO® >

IL-METODU B: KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA
REALI SKOND IL-VOLUM TAX-XORB SPIRITUZ
IMKEJJEL BID-DENSIMETRIJA ELETTRONIKA
(IBBAZATA FUQ L-OXXILLAZZJONI TA'
FREKWENZA REZONANTI TA' KAMPJUN
F'CELLOLA TA' L-OXXILLAZZJONI)
B.1. II-prinéipju

Id-densita tal-likwidu tigi stabbilita bil-kejl elettroniku ta’ l-oxxillazzjo-
nijiet ta’ tubu-U li jivvibra. Sabiex jitwettaq dan il-kejl, il-kampjun jigi
mizjud ma’ sistema li toxxilla, 1i I-frekwenza specifika ta’ oxxillazzjoni
taghha tigi hekk immodifikata bil-massa mizjuda.

B.2. Ir-Reagenti u 1-Materjali
Matul l-analizi, ghajr jekk iddikjarat xorta ohra, uza biss ir- reagenti ta’

grad analitiku kkonoxxut u ilma ta’ mill-inqas il-grad ta’ 3 kif iddefinit
fI-ISO 3696:1987.

B.2.1.  L-Acetone P C2 (CAS 666-52-4) dt jew l-alkol assolut

B.2.2.  Arja niexfa.

B.3 L-apparat u t-taghmir

L-apparat tas-soltu tal-laboratorju u b’mod partikolari dan i gej:

B.3.1. Densimetru b’wirja digitali

Densimetru elettroniku biex jitwettqu dawn il-mizuri irid ikun kapaci
jesprimi d-densita fi g/ml sa 5 hames postijiet decimali.
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Nota 1: Id-densimetru ghandu jitqieghed fuq stand perfettament stabbli
li jkun iZolat mill-vibrazzjonijiet kollha.

B.3.2. Ir-regolazzjoni tat-temperatura
It-twettiq tax-xoghol tad-densimetru huwa validu biss jekk ic-cellola tal-
kejl tigi mghaqqda ma’ regolatur tat-temperatura mibni minn gewwa li
jista’ jikseb l-istess stabbilita tat-temperatura ta’ +/- 0,02 °C jew ahjar.
Nota 2: Is-settjar pre¢iz u l-monitoragg tat-temperatura fic-cellola tal-

kejl huma importanti hafna, ghaliex zball ta’ 0,1°C jista’
jwassal ghalvarjazzjoni fid-densita fl-ordni ta’ 0,1 kg/m®.

B.3.3. Is-siringi ta’ l-njezzjoni tal-kampjun jew l-apparat tat-tehid tal-kampjuni
minnu nnifsu.

B.4. Il-procedura

B.4.1. Il-kalibrazzjoni tad-densimetru
L-apparat irid jigi kalibrat skond l-istruzzjonijiet tal-fabbrikant ta’ 1-
istrument meta jintuza ghall-ewwel darba. Irid jigi kalibrat mill-gdid
regolarment u vverifikat ma’ standard tar-riferiment attestat jew soluz-
zjoni interna tar-riferiment ta’ laboratorju msejsa fuq standard tar-riferi-
ment attestat.

B.4.2. Kif tigi stabbilita d-densita tal-kampjun

B.4.2.1. Jekk mehtieg qabel il-kejl, naddaf u nixxef ic-cellola bl-acetone jew bl-
alkol assolut u l-arja niexfa. Lahlah i¢-cellola bil-kampjun.

B.4.2.2. Injetta l-kampjun fic-cellola (bl-uzu ta’ siringa jew l-istrument li jichu I-
kampjuni minnu nnifsu) hekk illi ¢-cella timtela kollha. Matul l-operaz-
zjoni tal-mili, kun cert illi l-bziezaq kollha tal-arja jigu eliminati
kompletament. Il-kampjun irid ikun omogenju u ma jrid ikun fih I-
ebda partikola solida. Kull materjal sospiz ghandu jitnehha b’filtrazzjoni
qabel l-analizi.

B.4.2.3. Malli l-qari jkun gie stabbilizzat, irregistra d-densita fi,o jew il-qawwa
alkolika murija mid-densimetru.

B.4.3. Ir-rizultat

Meta tintuza d-densita f,,, ikkalkola s-sahha reali alkolika bl-uzu tat-
tabelli tal-qawwa alkolika indikati hawn taht:
It-tabella 1i taghti l-valur tal-qawwa alkolika skond il-volum ( % vol)
f’temperatura ta’ 20 °C bhala funzjoni tad-densitd f’temperatura ta’
20 °C tat-tahlita ta’ l-ilma u l-alkol hija t-tabella internazzjonali adottata
mill-Organizzzazzjoni Internazzjonali tal-Metrologija Legali fir-Rakko-
mandazzjoni taghha Nru 22.

B.S. Il-karatteristi¢i tal-metodu tat-twettiq tax-xoghol (il-precizjoni)

B.5.1.  Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju
L-informazzjoni li gejja giet miksuba minn studju dwar it-twettiq tax-
xoghol ta’ metodu internazzjonali imwettaq skond il-proceduri glh g2
hmiftiehma internazzjonalment.

Is-sena tat-test interlaboratorju 1997
In-Numri tal-laboratorji 16
In-Numru tal-kampjuni 6
TI-Kampjuni A B C D E F

In-Numru tal-laboratorjiMizmuma 11 13 15 16 14 13

wara l-elimin-Azzjoni ta' dawk li

qeghdin'il barra

In-Numru ta' dawk li kienu'l barra 2 3 1 - 1 2

(laboratorji)
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[1-Kampjuni A B (¢ D E F
In-Numru tar-rizultatiaccettati 22 26 30 32 28 26
[I-Valur medju (X) % vol 23,81 40,12 440,35 39,27 42,39 56,99
26,52(*) 43,10(*) | 45,91(*) | 63,31(*)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat- | 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
tennija (r)% vol

Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapa- 0,17 0,12 0,07 0,19 0.39 0,24
cita tat-tennija (g) (%)

Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija () 0,12 0,13 0,08 0,22 0.48 0,40
% vol

Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta | 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0 205
(p) % vol

Id-Devjazzjoni  standardrelattiva 0,21 0.17 0,21 0,34 0,45 0,34
tar-riproducibbilta(g) (%)

II-Limitu tar-riproducibbilta() % 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0.58
vol

It-Tigi tal-kampjuni

I1-Likur tal-Frott: livell maqsum (*)
11-Brandy: duplikati ghomja
1I-Whisky: duplikati ghomja
11-Grappa: livell maqsum (*)
L-Aquavit: livell magsum (*)
Ir-Rum: livell maqsum (*)

TmUOowe

IL-METODU C: KIF TIGI STABBILITA L-QAWWA ALKOLIKA
REALI SKOND IL-VOLUM TAX-XORB SPIRITUA -
IL-KEJL BID-DENSIMETRU LI JUZAZA L-MIZAIEN

IDROSTATIKU

C.1 II-prin¢ipju

Il-qawwa alkolika ta’ l-ispirti tista’ titkejjel bid-densimetrija bl-uzu ta’
mizien idrostatiku msejjes fuq il-prin¢ipju ta’ Arkimede fejn meta
oggetti jitghaddas f’likwidu jirCievi tefgha ‘1 fuq mill-likwidu egwali
ghall-piz tal-likwidu 1i jkun inthad postu.

C2.  Ir-Reagenti u l-Materjali

Matul l-analizi, sakemm ghajr fejn iddikjarat xorta ohra, uza biss ir-
reagenti ta’ grad analitiku kkonoxxut u I-ilma ta’ mill-inqas il-grad ta’ 3
kif iddefinit fl-ISO 3696:1987.

C.2.1. Is-soluzzjoni tat-tindif tal-galleggjan (l-idrossidu tas-sodju, 30 % w/v)

Sabiex thejji 100 ml, izen 30 g ta’ l-idrossidu tas-sodju u zid sal-volum
bl-uzu ta” 96 % ta’ l-etanol skond il-volum.

C3.  L-apparat u t-taghmir

Apparat tas-soltu tal-laboratorju u b’mod partikolari dan li gej:
C.3.1. Il-mizien idrostatiku ta’ keffa wahda b’sensivita ta’ 1 mg.

C.3.2.  Galleggjant b’volum ta’ mill-inqas 20 ml, addattat b’mod specjali ghall-
mizien, sospiz b’hajta ta’ dijametru li ma jagbizx iz-0,1 mm.

C.3.3.  Cilindru tal-kejl li jkollu marka tal-livell. Tl-galleggjant irid ikun kapaci
li jigi kontenut kollu kemm hu fil-volum tac-¢ilindru lokat ‘1 isfel mill-
marka; il-wic¢ tal-likwidu jista’ jigi minfud biss bil-hajta tas-sostenn. I¢-
¢ilindru tal-kejl irid ikollu dijametru intern ta’ mill-inqas 6 mm akbar
minn dak tal-galleggjant.
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C35.

C4.

C4.l.

Cc4.2.

C4.2.1.

C.4.22.

C43.

C43.1.

C432.

C44.

C44.1.

C.442.

C.4.43.

C45.

C45.1.

Termometru (jew sonda li tkejjel it-temperatura) ggradati fi gradi u
ghexur ta’ grad minn 10 sa 40°C, ikkalibrati ghal sa 0,05°C.

Pizijiet, ikkalibrati minn korp ikkonoxxut tac-certifikazzjoni.

Nota 1: L-uzu ta’ mizien b’zewg keffef huwa possibbli wkoll; il-prin-
¢ipju huwa deskritt fil-Kapitolu 1 “Id-Densit u l-gravita speci-
fika” ta’ I-Anness mar-Regolament (KEE) Nru 2676/90 (p. 7).

Il-Proc¢edura

Il-galleggjant u ¢-¢ilindru tal-kejl iridu jigu mnaddfa bejn kull kejl bl-
ilma distillat, imnixxef b’karta ratba tal-laboratorju li ma xxerridx fibri u
mlahalha bis-soluzzjoni li d-densita taghha trid tigi stabbilita. Il-kejlijiet
iridu jsiru malli l-apparat ikun lahaq l-istabbilta sabiex jigi ristrett it-telf
tal-alkol bl-evaportazzjoni.

I1-kalibrazzjoni tal-mizien

Ghalkemm l-imwiezen is-soltu jkolljom sistema ta’ kalibrazzjoni
interna, il-mizien idrostatiku jrid ikun kapaci li jikkalibra b’pizijiet
iccekkjati minn korp ufficjali tac-certifikazzjoni.

Il-kalibrazzjoni tal-galleggjant

Imla ¢-¢ilindru tal-kejl sal-marka bl-ilma ddistillat doppjament (jew
b’ilma ta’ safa ekwivalenti, p.e. ilma mmikroffiltrat b’konduttivita ta’
18,2 MU/¢m) ftemperatura ta’ bejn il-15u 1-25 °C izda preferibilment
f'temperatura ta’ 20 °C.

Ghaddas il-galleggjant u t-termometru, hawwad, aqra d-densita tal-
likwidu mill-apparat u, jekk mehtieg, ikkorregi 1-qari sabiex ikun egwali
ghal dak ta’ l-ilma fit-temperatura tal-kejl.

Il-kontroll bl-uzu ta’ tahlita ta’ ilma u alkol

Imla ¢-cilindru tal-kejl sal-marka b’tahlita ta’ ilma u alkol ta’ qawwa
maghrufa f"temperatura ta’ bejn il-15 u 1-25°C izda preferibilment " tem-
peratura ta’ 20°C.

Ghaddas il-galleggjant u t-termometru, hawwad, aqra d-densita tal-
likwidu (jew il-qawwa alkolika jekk dan ikun possibbli) mill-apparat.
Il-qawwa alkolika hekk stabbilita ghandha tkun egwali ghall-qawwa
alkoholika stabbilita qabel.

Nota 2: Din is-soluzzjoni ta’ qawwa alkolika maghrufa tista’ tintuza
wkoll sabiex jigi kkalibrat il-galleggjant minflok 1-ilma distillat
doppjament.

Il-kejl tad-densita ta’ distillat (jew tal-qawwa alkolika tieghu jekk I-
apparat jippermetti)

Ferragh il-kampjun tat-test fi¢-¢ilindru tal-kejl sal-marka tal-gradazzjoni.

Ghaddas il-alleggjant u t-termometru, hawwad, aqra d-densita tal-
likwidu (jew il-qawwa alkolika jekk dan ikun possibbli) mill-apparat.
Innota d-densita jekk it-temperatura tigi mkejla f'temperatura ta’ ; °C

(#y).

Ikkoregi 1-fi, sa 1-20 bl-uzu tat-tabella tad-densitajiet AT ghat-tahlitiet ta’
l-ilma u l-alkol (it-Tabella II ta’ I-Anness II fil-Manwal tal-metodi ta’ 1-
analizi ta’ 1-OIV (1994), pp. 17-29).

It-tindif tal-galleggjant u ¢-¢ilindru tal-kejl

Ghaddas il-galleggjant fis-soluzzjoni tat-tindif tal-galleggjant fic-cilindru
tal-kejl.
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C.4.5.2. Hallih jixxarrab ghal siegha waqt li ddawwar il-galleggjant kultant.
C.4.5.3. Lahlah b’ammonti abbundanti ta’ l-ilma tal-vit segwit bl-ilma ddistillat.
C.4.5.4. Nixxef b’karta tal-laborarorju ratba 1i ma xxerridx fibri.

Wettaq din il-procedura meta I-galleggjant l-ewwel jintuza u wara
jintuza regolarment kif mehtieg.

C.4.6. Ir-rizultat

Bl-uzu tad-densita fi20 ikkalkola I-qawwa alkolika reali bl-uzu tat-tabelli
tal-qawwa alkolika indentifikati hawn taht.

It-tabella 1i taghti I-valur tal-qawwa alkolika skond il-volum ( % vol)
f'temperatura ta’ 20°C bhala funzjoni tad-densita f'temperatura ta’ 20°C
tat-tahlitiet ta’ l-ilma u l-alkol hija t-tabella internazzjonali addottata
mill-Organizzzazzjoni Internazzjonali tal-Metrologija Legali fir-Rakko-
mandazzjoni taghha Nru 22.

C.s. Il-karatteristici tat-twettiq tax-xoghol tal-metodu (il-precizjoni)
C.5.1.  Trrizultati statisti¢i tat-test interlaboratorju

L-informazzjoni li gejja inkisbet minn studju dwar it-twettiq tax-xoghol
ta’ metodu internazzjonali imwettaq skond il-proceduri glh &2h
miftichma internazzjonalment.

tat-test interlaboratorju 1997
In-numru tal-laboratorji 12
In-numru tal-kampjuni 6
Il-Kampjuni A B C D E F
In-Numru tal-laboratorjimizmuma 12 10 11 12 11 9

wara l-eliminazzjonita' dawk 1i
qeghfin 'il barra

In-Numru ta' dawn 1i kienu'il - 2 1 - 1 2
barra (laboratorji)

In-Numru ta' rizultati accettati 24 20 22 24 22 18
II-Valur medju (X) % vol 23,00 40,09 40,29 39,26 42,38 57.16
26,31(*%) 43.09(*) | 45,89(*) | 63,44(*)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat- | 0,048 0,065 0,042 0 099 0,094 0,016
Tennija(Sr) % vol

Id-Devjazzjoni standardrelattitiva 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
tal-kapacita(r) (%)

II-Limitu ta' l-abbiltatat-tennija () 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
g/l

Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta | 0,060 | 0,070, | 073 0,118 | 0,103 | 0,125
(g) % vol

Id-Devjazzjoni relattiva tar-ripro- 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
ducibbilta (g) (%)

[l-Limitu tar-riproducibbilta () % 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35
vol

1t-Tipi tal-kampjuni
II-Likur tal-frott: livell magsum (*).

Il-Brandy: duplikati ghomja.
11-Whiskey: duplikati ghomja.
11-Grappa: livell maqsum (*).

L-Aquavit: livell magsum (*).

mm D Oow

Ir-Rum: livell maqsum (*).
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)
T
A

Is-sena

1. Il-fjaskett ta’ litru 1 bil-qiegh ittundjat b’gonta ta’ hgieg immattjat standar-
dizzat,

2. Il-kolonna ta’ rettifikazzjoni Vigreux ta’ 20 ¢m.
3. Il-kondensatur West bix-xifer dritt ta’ 10-¢m.

4. ll-kojlatura tat-tkessih ta’ 40 ¢m tul,
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II. KIF JIGI STABBILIT L-ESTRATT TOTALI NIEXEF TAX-XORB

5.2

5.3.

5.4.

5.5.

5.6

7.2.

SPIRITUZ BIL-GRAVIMETRIJA
L-iskop
Ir-Regolament (KEE) Nru 1576/89 jipprovdi dan il-metodi biss ghall-aquavit
li l-estratt niexef tieghu huwa limitat ghal 15-il g/I.
Ir-Referenzi Normattivi
L-ISO 3696:1987: L-ilma ghall-uzu fil-laboratorju analitiku - L-ispecifikaz-
zjonijiet u l-metodi tat-testijiet.
Id-definizzjoni
L-estratt totali niexef jew il-materjal totali niexef jinkludu l-materjal kollu li
mhux volatili taht kondizzjonijiet fizici specifikati.
Il-prin¢ipju
L-uzin tal-fdal imholli mill-evaporazzjoni ta’ l-ispritu fuq banju ta’ I-ilma

jaghli u mnixxef f’forn tat-tnixxif.

L-Apparat u t-Taghmir

. Dixx ¢ilindriku ta’ l-evaporazzjoni bil-qiegh catt ta’ 55 mm fid-dijametru.

Banju ta’ I-ilma jaghli.

Pipetta ta’ 25 ml, tal-klassi A.
Forn tat-tnixxif.

Desikkatur.

Mizien analitiku preciz sa 0,1 mg.

It-tehid tal-kampjuni u l-kampjuni

[l-kampjuni jinhaznu f’temperatura tal-kamra qabel l-analizi.

Il-procedura

. Pipetta ta’ 25 ml ta’ l-ispirtu li jkun fiha inqas minn 15-il g/l ta’ materjal

niexef f’dixx ¢ilindriku ta’ l-evaporazzjoni bil-qiegh catt ta’ dijametru ta’
55 mm i jkun intizen minn gabel. Matul l-ewwel siegha ta’ l-evaporazzjoni
d-dixx ta’ l-evaporazzjoni jitqieghed fuq il-ghatu ta’ banju ta’ l-ilma jaghli
biex il-likwidu ma jaghlix, billi dan jista’ jwassal ghat-telf bit-titjir. Halli
ghal siegha ohra f’kuntatt dirett mal-fwar tal-banju ta’ l-ilma jaghli.

Ikkompleta t-tnixxif billi tqieghed id-dixx ta’ l-evaporazzjoni f’forn tat-
tnixxif ftemperatura ta’ 105°C +/- 3°C ghal saghtejn. Halli d-dixx ta’ 1-
evaporazzjoni jiksah f’desikkatur u izen id-dixx ta’ l-evaporazzjoni bil-
kontenut tieghu.

I1-kalkolu

Il-massa tal-fdal immoltoplikata b’40 hija egwali ghall-estratt niexef li jkun
jinsab fl-ispirtu u jrid jigi espress f’g/l sa post wiched decimali.

Il-karatteristi¢i tat-twettiq tax-xoghol tal-metodu (il-precizjoni)

. Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

L-informazzjoni li gejja giet miksuba minn studju ta’metodu internazzjonali
tat-twettiq tax-xoghol imwettaq skond il-proceduri miftichma internazzjonal-
ment glh g2h.Is-Sena tat-test

interlaboratorju 1997
In-Numru tal-laboatorji 10

In-Numru tal-kampjuni 4
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I1-Kampjuni A B ¢ D
In-Numru tal-laboratorjimizmuma 9 9 9 9
wara l-elimin azzjoni ta' dawk
ligeghdin 'il barra
In-Numru ta' dawk li jkunu'il 1 1 2 -
barra
In-Numru tar-rizultatiaccettati 18 18 16 18
[I-Valur medju (%) g/l 9,0 9,1 10,0 11,8

7.8 9,4 11,1

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat- [ 0,075 0,441 0,028 0,123
tennija(r) g/l
Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat- 0,8 5,2 0,3 1,1
tennija(r) (%)
II-Limitu tal-kapacita tat-tennija () 0,2 1,2 0,1 0,3
g/l
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta | 0,148 0,451 0,039 0,200
(@
Id-Devjazzjoni relattiva tar-ripro- 1,6 5,3 0,6 1,8
ducibbilta (g) (%)
II-Limitu tar-riproducibbilta () g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

It-tipi tal-kampjuni:

A. II-: duplikati ghomja

B. Ir-Rum: livelli maqsuma
C. [II-Grappa: livelli maqsuma
D. L-: livelli maqsuma
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III. KIF JIGU STABBILITI S-SUSTANZI VOLATILI U L-METANOL
FIX-XORB SPIRITUZ

I1.1. KUMMENTI GENERALI
1. Id-definizzjoni

It-tifsirietIr-Regolament (KEE) Nru 1576/89 jiffissa 1-limiti minimi tal-
komposti volatili ghajr ghall-etanol u I-metanol ghal serje ta’xorb
spirituz (ir-rum, l-ispirti ta’ origini vitikulturali, l-ispirti tal-frott,
ecc.). Ghal din is-serje ta’ xorb biss, dawn il-livelli huma kkunsidrati
b’mod konvenzjonali li huma ekwivalenti ghas-somma tal-koncentrati

>

ta’:

1. l-acidi volatili espressi f’acidu acetiku;

2. l-aldeidi espressi bhala etanal bis-somma ta’ l-etanal (I-acetaldeid) u
I-frazzjoni ta’ l-etanal li tkun fil-1,1-dietossietan (l-acetal);

3. il-propan-1-ol, il-butan-1-ol, il-butan-2-ol, it-2-metilpropan-1-ol,
assaggjatt minn alkol individwali u t-2-metilbutan-1-ol, u t-3-metil-
butan-1-ol assaggjati bhala alkol individwali jew is-somma tat-tnejn;

4. l-etil acetat.

Dawn li gejjin huma mizuri konvenzjonali ghall-kejl tal-komposti vola-
tili:

— l-acidi volatili permezz ta’ l-acidita volatili,

— l-aldeidi (l-etanal u l-acetal), l-etil acetat u l-alkol permezz tal-
kromatografija bil-gass (GPC).

2. L-analizi tal-kromatografija bil-gass tal-komposti volatili

L-assaggi kromatografici bil-gass tal-komposti volatili ghajr ghal dawk
iddikjarati hawn fuq jistghu jkunu partikolarment interessanti bhala
mezz sabiex jigu stabbiliti kemm l-origini tal-materja prima wzata
fid-distillazzjoni u I-kondizzjonijiet attwali tad-distillazzjoni.

Uhud mill-ispirti jkun fihom komponenti volatili ohra, bhalma huma I-
komposti aromatic¢i, li huma karatteristici tal-materja prima wzata ghal-
biex jinkisbu l-alkol, l-aroma tax-xorb spirituz u I-fatturi specjali ghat-
thejjija ta’ l-ispirtu. Dawn il-komposti huma importanti ghall-valutaz-
zjoni tal-htigiet iddikjarati fir-Regolament (KEE) Nru 1576/89.

III.2. KIF JIGU STABBILITI L-KONGENERI ~ VOLATILI  BIL-
KROMATOGRAFIJA BIL-GASS: L-ALDEIDI, L-ALKOLI OG}LA, L-
ETIL ACETAT U L-METANOL

1. L-iskop

Dan il-metodu huwa addattat ghall-uzu sabiex jigi stabbiliti 1-1,1-
dietossietan (acetal), it-2-metilbutan-1-ol (l-alkol amil attiv), it-3-metil-
butan-1-ol (l-alkol isoamil), il-metanol (il-metil alkol), I-etil etanoate(l-
etil acetat), il-butan-1-ol (I-n-butanol), il-butan-2-ol (is-sek-butanol), it-
2-metilpropan-1-ol (l-alkol isobutil), il-propan-1-ol (I-n-propanol) u I-
etanal (l-acetaldeid) fix-xorb spirituz li juza l-kromatografija bil-gass.
[l-metodu juza standard intern, per ezempju l-pentan-3-ol. Il-konc¢en-
trazzjonijiet ta’ l-analiti huma espressi fi grammi ghal kull 100 litru ta’
alkol assolut; il-qawwa alkolika tal-prodott trid tigi stabbilita qabel I-
analizi. Ix-xorb spirituz li jista’ jigi analizzat bl-uzu ta’ dan il-metodu
jinkludi 1-whisky, il-brandy, ir-rum, l-ispirtu ta’ l-inbid, l-ispirtu tal-
frott jew l-ispirtu tal-gheneb marc.

2. Ir-Referenzi Normattivi

L-ISO 3696:1987: L-ilma ghall-uzu analitiku fil-laboratorju - L-ispeci-
fikazzjonijiet u l-metodi tat-testijiet.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.10.

5.11.

5.12.

5.13.

5.13a.

Id-definizzjoni

Il-kongeneri huma sustanzi volatili ffurmati flimkien ma’ I-etanol waqt
il-fermentazzjoni, id-distillazzjoni u l-maturazzjoni tax-xorb spirituz.

Il-prin¢ipju

Il-kongeneri fix-xorb spirituz jigu stabbiliti bl-injezzjoni diretta tax-
xorb spirituz, jew tax-xorb spirituz dilwit kif approprjat, f’sistema ta’
kromatografija bil-gass (GC). Il-kongeneri jigu mifruda bil-program-
mazzjoni tat-temperatura fuq kolonna addattata u jinkixfu bl-uzu ta’
apparat tal-kxif bil-ffamma ghall-jonizzazzjoni (FID). Il-koncentraz-
zjoni ta’ kull kongeneru tigi stabbilita rigward l-istandard intern
mill-fatturi tar-rispons, li jigu miksuba matul il-kalibrazzjoni taht I-
istess kondizzjonijiet kromatografi¢ci bhal dawk ta’ l-analizi tax-xorb
spirituz.

Ir-Reagenti u I-Materjali

Ghajr jekk iddikjarat xorta ohra, uza biss reagenti ta’ safa aktar minn
97 %, mixtrija minn ghand provveditur akkreditat ta’ 1-ISO b’certifikat
tas-safa, hielsa minn kongeneri ohra fid-dilwit tat-test (dan jista’ jigi
kkonfermat bl-injezzjoni ta’ standards individwali tal-kongeneri fid-
dilwita tat-test bl-uzu tal- kondizzjonijiet tal-GC bhal fis-6.4) u l-ilma
biss ta’ mill-inqas il-grad ta’ 3 kif iddefinit fI-ISO 3696. L-acetal u 1-

acetaldeid ghandhom jinhaznu fid-dlam ftemperatura ta’ < 5°C, ir-
reagenti l-ohra jistghu jinhaznu f’temperatura tal-kamra.

L-etanol assolut »C2 (CAS 64-17-5) «.
Il-metanol »C2 (CAS 67-56-1) «.
Il-propan-1-ol »C2 (CAS 71-23-8) «.

» C1 It-2-metilpropan-1-ol (CAS 78-83-1). €

L-istandards interni accettabbli: il-pentan-3-ol (CAS 584-02-1), il-
pentan-1-ol (CAS 71-41-0), il-4- metilpentan-1-ol (CAS 626-89-1)
jew il-metil nonanoat (CAS 1731-84-6).

It-2-metilbutan-1-ol »C2 (CAS 137-32-6) «.
It-3-metilbutan-1-ol »C2 (CAS 123-51-3) «.
L-etil acetat »C2 (CAS 141-78-6) «.
Il-butan-1-ol »C2 (CAS 71-36-3) «.
Il-butan-2-ol »C2 (CAS 78-92-2) «.
L-acetaldeid »C2 (CAS 75-07-0) <.
L-acetal »C2 (CAS 105-57-7) «.

L-40 % v/v soluzzjoni ta’ l-etanol

Sabiex thejji 400 ml/l soluzzjoni ta’ l-etanol ferragh 400 ml etanol (5.1)
fi fjaskett volumetriku ta’ litru 1, zid sal-volum bl-ilma ddistillat u
hallat.

Ghall-alkohol etiliku ta’ origini agrikola biss, etanol assolut (CAS 64-
17-5).
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5.14.

5.14.1.

5.14.1a.

5.14.2.

5.14.2a.

It-thejjija u I-hazna tas-soluzzjonijiet standard (il-procedura wzata
ghall-metodu validat).

Is-soluzzjonijiet standard kollha ghandhom jinhaznu f’temperatura ta’ <
5°C u ghandhom jithejjew friski fuq bazi ta’ kull xahar. Il-mases u I-
komponenti tas-soluzzjonijiet ghandhom jigu rregistrati sa l-eqreb
0,1 mg.

Is-Soluzzjoni standard - A

Ippipettja r-reagenti li gejjin fi fjaskett volumetriku ta’ 100 -ml, li jkun
fih madwar 60-ml tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) sabiex tigi minimiz-
zata l-evaporazzjoni tal-komponenti, zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ I-
etanol (5.13) u hallat sewwa. Irregistra 1-piz tal-fjaskett, kull kompo-
nent mizjud u l-piz totali finali tal-kontenut.

TI-Komponent TI-Volum (ml)
[1-Metanol (5.2) 3,0
[1-Propal-1-ol (5.3) 3,0
It-2-metilpropan (5.4) 3,0
[t-2-metilbutan-1-ol (5,6) 3,0
It-3-metilbutan-1-ol (5,7) 3,0
L-Etil acetat (5.8) 3,0
I1-Butan-1-ol (5.9) 3,0
[1-Butan-2-ol (5.10) 3,0
L-Acetaldeid (5.11) 3,0
L-Acetal (5.12) 3,0

Nota 1: Huwa preferibbli li l-acetal u l-acetaldeid jigu mizjuda fl-ahhar
sabiex jigi mminimizzat it-telf permezz ta’ l-evaporazzjoni.

Ghall-alkohol etiliku ta’ origini agrikola biss, is-soluzzjoni standard A
ghandha tithejja billi tippipettja r-reagenti b’volumi mnaqqsa ta’
alkohol oghla bl-ghan 1i jkun hemm soluzzjonijiet standard b’koncen-
trazzjonijiet qrib il-limiti legali ghall-alkohol etiliku ta’ origini agrikola.

Is-Soluzzjoni standard - B

Ippipettja 3 ml ta’ pentan-3-ol, jew standard intern ichor addattat, (5.5)
fi fjaskett volumetriku ta’ 100 ml, 1i jkun fih madwar 80 ml tas-soluz-
zjoni ta’ l-etanol (5.13), zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13)
u hallat sewwa.

Irregistra 1-piz tal-fjaskett, il-piz tal-pentan-3-ol jew standard ichor
intern mizjud u I-piz totali finali tal-kontenut.

Ghall-alkohol etiliku ta’ origini agrikola biss, is-soluzzjoni standard B
ghandha tithejja billi tippipettja bi standard intern xieraq b’volumi
mnaqqsa bl-ghan 1li jkun hemm soluzzjonijiet standard b’koncentraz-
zjonijiet qrib il-limiti legali ghall-alkohol etiliku ta’ origini agrikola.
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5.14.3.

5.14.4.

5.14.5.

5.14.6.

5.14.7.

Is-Soluzzjoni standard - C

Ippipettja 1 ml tas-Soluzzjoni A (5.14.1) u 1 ml tas-Soluzzjoni B
(5.14.2) fi fjaskett volumetriku ta’ 100-ml, li jkun fih madwar 80 ml
tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13), zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ I-
etanol (5.13) u hallat sewwa.

Irregistra 1-piz tal-fjaskett, kull komponent mizjud u 1-piz totali finali
tal-kontenut.

Is-Soluzzjoni standard - D

Ghalbiex tinzamm kontinwita analitika, hejji standard tat-kwalita tal-
kontroll billi tuza l-istandard A imhejji qabel (5.14.1). Ippipettja 1 ml
tas-Soluzzjoni A (5.14.1) fi fjaskett volumetriku ta’ 100-ml, li jkun fih
madwar 80 ml tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13), zid sal-volum bis-
soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) u hallat sewwa.

Irregistra 1-piz tal-fjaskett, kull komponent mizjud u 1-piz totali finali
tal-kontenut.

Is-Soluzzjoni standard - E

Ippipettja 10 ml tas-Soluzzjoni B (5.14.2) fi fjaskett volumetriku ta’
100-ml, li jkun fih madwar 80 ml tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13),
zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) u hallat sewwa.

Irregistra 1-piz tal-fjaskett, kull komponent mizjud u 1-piz totali finali
tal-kontenut.

Is-soluzzjonijiet standard ghalbiex tigi verifikata l-linearita tar-rispons
tal-FID

Fi fjasketti volumetrici separati ta’ 100-ml, li jkun fihom madwar 80 ml
tas-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13), ippipettja 0,0,1,0,5,1,0,2,0 ml tas-
Soluzzjoni A (5.14.1) u 1 ml tas-Soluzzjoni B (5.14.2), zid sal-volum
bis-soluzzjoni ta’ l-etanol (5.13) u hallat sewwa.

Irregistra 1-piz tal-fjaskett, kull wiehed mill-komponenti mizjuda u I-piz
totali finali tal-kontenut.

Is-Soluzzjoni standard QC

Ippipettja 9 ml tas-Soluzzjoni standard D (5.14.4) u 1 ml tas-Soluzzjoni
standard E (5.14.5) f’reCipjent mizien u hallat sewwa.

Irregistra 1-piz tal-fjaskett, kull wieched mill-komponenti mizjuda u 1-piz
totali finali tal-kontenut.



02000R2870 — MT — 13.03.2023 — 003.003 — 27

6.2.

6.3.

6.4.

L-apparat u t-taghmir

L-apparat kapaci li jkejjel id-densita u l-qawwa alkolika.

Mizien analitiku, kapaci li jkejjel sa erba’ postijiet decimali.

Kromatografu bil-gass ipprogrammat skond it-temperatura, iffittjat
b’apparat tal-kxif bil-fjamma tal-jonizzazzjoni u integratur jew sistema
ohra li timmaniggja l-informazzjoni i kapaci tkejjel l-oghla Zzoni jew I-

oghla gholi.

Il-kolonna/i kromatografika/ci bil-gass, kapaci li tissepara/jisseparaw -
analiti hekk illi r-rezoluzzjoni minima tal-komponenti individwali
(ghajr ghat-2-metilbutan-1-ol u t-3-metilbutan-1-ol) tkun/ikunu mill-

anqas 1.3.

Nota 2: Il-kolonni u kondizzjonijiet tal-GC li gejjin huma ezempji
adattati:

D

2)

Spazju tar-ritenzjoni ta’ 1 m x 0,32 mm i.d. ikkonnettjat
ma’ kolonna tas-CP-WAX 57 CB ta’ 50 m x 0,32 mm
i.d. 0,2 i, hxuna tal-lega (polietilene glikol stabillizzat)
segwit b’kolonna Carbowax 400 ta’ 50 m x 0,32 mm i.d.
0,2 i, hxuna tal-lega(Il-kolonni huma konnessi bl-uzu ta’
konnetturi 1i jiffittjaw bil-pressa.)

Il-gass trasportatur u 1- L-Elju (135 kPa)
pressa:

Tl-kolonna tat-temperatura: ~ 35°C ghal 17-il minuta, minn
35 sa 70°C fi 12°C/min,
zomm f'temperatura ta' 70°C
ghal 25 min.

It-temperatura ta' l-injettur:  150°C

It-temperatura ta' l-appa- 250°C
rattal-kxif:

Il-volum ta' l-injezzjoni: 1 ul. magsum f'minn 20 sa
100: 1

Spazju tar-ritenzjoni ta’ 1 m x 0,32 mm i.d. konness ma’
kolonna tas-CP-WAX 57 CB 50 m x 0,32 mm i.d. 0,2 i,
hxuna tal-lega (polietilene glikol stabbilizzat). (L-ispazju
tar-ritenzjoni huwa konness bl-uzu ta’ konnettur li jiffittja
bil-pressa.)

Il-gass trasportatur u 1- L-Elju (65 kPa)
pressa:

It-temperatura tal-kolonna:  35°C ghal 10 min., minn 35
sa 110°C fi 5°C/min., minn
110 sa 190°C fi 30°C/min/.,
zomm f'temperatura ta 190°C
ghal 2 min.

It-temperatura ta' I-injettur:  260°C

It-tempertura ta' l-apparat 300°C
tal-kxif

Il-volum ta' l-injezzjoni: 1 yl, maqsum f'55: 1
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8.2.

8.2.1.

8.2.2.

8.2.3.

8.2.4.

8.3.

8.4.

3) Kolonna ppakkjata(5 % CW20M, Carbopak2 m x 2 mm i.d

Kolonna ppakkjata 5% ), 2m x 2mm. It-
temperatura tal-kolonna: 65C
ghal 4 min., minn 65 sa
140C  f10C/min., zomm
f'temperatura ta' 140C ghal
5 min., minn140 sa 150C fi
30C/min, zomm f'150C ghal
3 min.

Tt-temperatura ta' l-injettur:  65°C

It-temperatura ta' l-apparat 200°C
tal-kxif:

II-volum ta' I-injezzjoni: 1yl

It-tehid tal-kampjuni u l-kampjuni

I1-kampjun tal-laboratorju

Malli jigi reevut, titkejjel il-qawwa alkolika ta’ kull wiehed mill-kamp-
juni (6.1).

Il-pro¢edura (uzata ghall-metodu tal-validazzjoni)

[l-porzjon tat-test
IZen recipjent approprjat issigillat u li jizen u rregistra 1-piz.

Ippipettja 9 ml mill-kampjun tal-laboratorju ghal gor-re¢ipjent u
rregistra l-pIZ (I_MSAMPLE)-

Zid 1 ml tas-Soluzzjoni standard E (5.14.5) u rregistra l-piz (Mg).

Xengel sewwa l-materjal tat-test minn naha ghall-ohra (b’mill-inqas 20
inverzjoni). Il-kampjuni jridu jinhaznu f’anqas minn 5 °C qabel I-
analizi sabiex jigi mminimizzat it-telf volatili.

It-test in bjank

Bl-uzu ta’ mizien ta’ erba’ postijiet dec¢imali (6.2), izen recipjent
approprjat issigillat u li jizen u rregistra 1-piz.

Ippipettja 9 mis-soluzjponi ta’ 400 ml/l ta’ l-etanol (5.13) ghal gor-
recipjent u rregistra l-piz.

Zid 1 ml tas-Soluzzjoni standard E (5.14.5) u rregistra I-piz.

Xengel sewwa l-materjal tat-test minn naha ghall-ohra (b’mill-inqas 20
inverzjoni). Il-kampjuni jridu jinhaznu f’inqas minn 5°C qabel l-analizi
sabiex jigi mminimizzat it-telf volatili.

It-test preliminari

Injetta s-Soluzzjoni standard C (5.14.3) sabiex tizgura illi l-analiti
kollha jigu mifruda b’rizoluzzjoni minima ta’ 1.3 (ghajr ghat-2-metil-
butan-1-ol u t-3-metilbutan-1-ol).

[l-kalibrazzjoni

Il-kalibrazzjoni ghandha tigi ¢cekkjata bl-uzu tal-procedura li gejja.
Izgura illi r-reazzjoni tkun lineari billi tanalizza successivament ghal
tliet darbiet kull wahda mis-soluzzjonijiet standard lineari (5.14.6) li
jkun fihom standard intern (IS). Miz-zoni l-aktar gholja jew il-qcacet I-
aktar gholja ta’ l-integratur ikkalkola ghal kull injezzjoni l-proporzjon
R ghal kull kongeneru u pingi l-grafika R kontra l-proporzjon tal-
koncentrazzjoni tal-kongeneru ghall-istandard intern (IS), C. Ghandha
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8.5.

9.1.

tinkiseb tpingija linerai, b’koeffi¢jent ta’ korrelazzjoni ta’ mill-inqas
0,99.1z-zona l-aktar gholja jew il-gholi tal kongeneru

[z-zona l-aktar gholja jew il-gholi tal kongeneru

[z-zona l-iktar gholja jew il-gholi ta’ I-IS

Il-koncentrazzjoni tal-kongeneru (ug | g)

Il-koncentrazzjoni ta’ I-IS (ug [ g)

Kif tigi stabbilita

Injetta s-Soluzzjoni standard C (5.14.3) u z-zewg soluzzjonijiet stan-
dard tal-QC (5.14.7). Segwi b’kampjuni mhux maghrufa (imhejjija
skond it-8.1 u t-8.2) billi ddahhal standard standard wiched tal-QC

f’kull 10 kampjuni sabiex tizgura stabbilta analitika. Injetta Soluzzjoni
standard C wahda (5.14.3) wara kull 5 kampjuni.

Il-kalkolu

Tista’ tintuza sistema awtomata tal-maniggjar ta’ l-informazzjoni,

ritti fil-metodu ta’ hawn taht.

Kejjel jew iz-zoni l-iktar gholja jew l-gholjiet quccata ghall-kongeneru
u l-gholjiet quécata ta’ standard intern.

Il-kalkolu tal-fattur tar-rispons

)

Mill-kromatogramma  ta’ l-injezzjoni tas-Soluzzjoni standard C
(5.14.3), ikkalkola I-fattur tar-rispons ghal kull wiehed mill-kongeneri
bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (1).1z-zona l-iktar gholjall-kon¢. tal-kongeneru

Iz-zona l-iktar gholja jew il-gholi ta’ I-IS

il - kongeneru tal - gholi (ug/g)

I - Fattur tar - rispons = x
Iz-zona l-aktar gholja jew il-gholi kongeneru

jew il-gholi

IS = standard Intern

Il-Kone¢. tal-kongeneru = il-koncentrazzjoni tal-kongeneru fis-Soluz-
zjoni C (5.14.3)

Il-Kone¢. IS = il-kon¢entrazzjoni ta’ l-istandard intern fis-

Soluzzjoni C (5.14.3).
L-analizi tal-kampjun

Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (2) ta’ hawn taht, ikkalkola l-koncentrazzjoni
ta’ kull wiehed mill-kongeneri fil-kampjuni.lz-zona l-iktar gholja
JewMg (g)

1z-zona l-iktar gholja

Iz-zona l-aktar gholja jew il-gholi kongeneru M (g)

x
Iz - zonal - iktar gholja jew il - gholita’l - IS Mo (9)

jew

Miampjun = il-piz tal-kampjun (8.1.2);

il-Mig = il-piz ta’ l-istandard intern (8.1.3);

il-Kon¢. IS = il-koncentrazzjoni ta’ l-istandard intern fis-Soluzzjoni

C (5.14.3).

il-RF = il-fattur tar-rispons ikkalkolat bl-uzu tal-ekwazzjoni 1.

1l-konc.ta’l - IS (ug/g)

x Konc.ta’l-1S(ug/g) x RF
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9.1.3. L-analizi tal-kontroll tal-kwalita tas-soluzzjoni standard

Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (3) ta’ hawn taht, ikkalkola l-per¢entwal ta’ I-
irkupru tal-valur fil-mira ghal kull wiehed mill-kongeneri fl-istandards
tal-kontroll tal-kwalita (5.14.7):

I - koncentrazzjoni ta’l - analitfl - istandard tal - QC
(3) 11-% a’ l-irkupru tal-kampjun tal-QC = x 100
11 - koncentrazzjoni ta’l - analit Fis - Soluzzjoni D

Il-koncentrazzjoni ta’ l-analit fl-istandard tal-QC tigi kkalkolata bl-uzu
ta’ l-ekwazzjonijiet (1) u (2) ta’ hawn fugq.

9.2. Il-prezentazzjoni finali tar-rizultati
Ir-rizultati jigu kkonvertit mill- i/g

sa g ghal kull 100 litru alkol assolut ghall-kampjuni li juzaw 1-ekwaz-
zjoni (4):

1l-Kone¢. (yg/g) x p x 10(il-qawwa ( % vol) x 1 000)PIC FILE=
fejn = id-densita £ kg/m>.

Ir-rizultati jigu kwotati sa tliet ¢ifri sinifikanti u massimu ta’ post
wiehed decimali ez. 11,4 g ghal kull 100 I alkol assolut.

10. Il-garanzija u l-kontroll tal-kwalita (uzati ghall-metodu tal-validaz-
zjoni)

Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (2) ta’ hawn fuq, ikkalkola l-koncentrazzjoni
ta’ kull wiehed mill-kongeneri fis-soluzzjonijiet standard tal-kontroll
tal-kwalita mhejjija billi tigi segwita l-procedura bhal minn fit-8.1.1
sat-8.1.4. Bl-uzu ta’ l-ekwazzjoni (3), ikkalkola l-percentwal ta’ I-
irkupru ghall-valur fil-mira. Jekk ir-rizultati analizzati jkunu fil-limitu
ta’ +/- 10 % tal-valuri teoreti¢i taghhom ghal kull kongenitur, l-analizi
tista’ tipprocedi. Jekk le, ghandha ssir investigazzjoni sabiex tinstab il-
kawza ta’ l-inezattezza u tittiched l-azzjoni ta’ rimedju kif xieraq.

11. Il-karatteristi¢i tal-metodu tat-twettiq tax-xoghol (il-prec¢izjoni)

Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorjuit-tabelli 1i gejjin jaghtu I-
valuri ghall-komposti li gejjin: l-etanal, l-etil acetat, l-acetal, l-etanal
totali, il-metanol, il-butan-2-ol, il-propan-1-ol, il-butan-1-ol, il-2-metil-
propan-1-ol, it-2 metul-butan-1-ol, it-3 metil-butan-1-ol.

L-informazzjoni li gejja kienet miksuba minn studju internazzjonali tat-
twetiq tax-xoghol tal-metodu mwettaq skond proceduri miftiehma inter-

nazzjonalment.

Is-Sena tat test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit 1-Etanol

I1-Kampjuni A B ¢ D E

In-Numru tal-laboratorji mizmumawara 28 26 27 27 28
l-eliminazzjoni ta' dawk ligeghdin 'il
barra
In-Numru ta' dawk li kienu'il barra 2 4 3 3 2
(laboratorji)
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Il-Kampjuni A B C D E
In-Numru tar-rizultati accettati 56 52 54 54 56
Il-valur medju (X) () (pg/g) 63,4 71,67 130,4 38, 2 28,6
13,8(%) 52,2(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 33 1,9 6,8 4,1 3,6
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacitatat- 5,2 2,6 5,2 15, 8,9
tennija (r

Il-Limitu tal-kapacitatat-tennija () 9,3 5.3 19,1 11,6 10,1
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 12 14 22 6.8 8,9
Id-Devjazzjoni  relattivatar-riproducib- 18,9 19,4 17,1 26,2 222
bilta () (%)

[l-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

It-Tipi tal-kampjuni

A. 1l-Brandy: duplikati ghomja
B. II-Kirsch: duplikati ghomja
C. II-Grappa: duplikati ghomja
D. U-Whisky: livelli magsuma (*)
E. Ir-Rum: livelli magsuma (*)

POZIZZJONI TAT-TABELLA Is-Sena tat-test tal-labora-

torju 997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit 1-Etil acetat

Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorjimizmuma wara 24 24 25 24 24
l-eliminazzjoni ta' dawkli qeghdin 'il
barra
In-Numru  ta'" dawk likienu 'l 2 2 1 2 2
barra(laboratorji)
In-Numru tar-rizultatiaccettati 48 48 50 48 48
II-Valur medju (X) () pg/g 96,8 1 046 120,3 112,5 99,1
91,8(%) 117,0(%)

Id-Devjazzjoni standardtal-kapacita tat- 2,2 15 2,6 2,1 2,6
tennija(r)
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacitatat- 2,3 1,4 2,1 2,0 2.4
tennija (r) (*)
Il-limitu tal-kapacitatat-tennija () 6,2 40,7 7,2 5,8 7,3
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Id-Devjazzjoni relattiva tar-riproducib- 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
bilta(g) (%)
[-limitu tar-riproducibbilta () 17.9 221,9 22,9 17,5 20,0

It-Tipi tal-kampjuni

I1-: duplikati ghomja

Il-: duplikati ghomja
I1-Grappa: duplikati ghomja
I1-: livelli maqsuma
Ir-Rum: livelli maqsuma

Mmoo
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Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit 1-Acetal

Il-Kampjuni A B ¢ D E
In-Numru tal-laboratorjiMizmuma wara 20 20 22 17 21
l-eliminazzjonita' dawk 1i qeghdin 'il
barra
In-Numru ta' dawk li jkunu'l barra 4 3 2 4 3
(laboratorji)
In-Numru tar-rizultatiaccettati 40 42 44 34 42
II-Valur medju (X) () 35,04 36,46 68,5 20.36 15,1
6.60(*) 28,3(*)

1d-Devjazzjoni tal-kapacita tat- 0,58 0.84 1,6 0,82 1,9
tennija_(r)
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacitaa tat- 1,7 2.3 2,3 6,1 8,7
tennija (r) (%)
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija () 1,6 2,4 4.4 2,3 53
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 42 44 8,9 1.4 3,1
Id-Devjazzjoni relattiva tar-riproducib- 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
bilta(g) (%)
II-Limitu tar-riproducibbilta() 11,8 12,2 25.0 4.0 8,7
1t-Tipi tal-Kampjuni
A. 1l-Brandy: duplikati ghomja
B. [I-Kirsch: duplikati ghomja
C  11-Grappa: duplikati ghomja
D. [-Whisky: livelli maqsuma (*)
E. Ir-Rum: livelli maqsuma (*)

Is-Sena tat-test tal-laboratorju 1997

In-Numru tal-laboraorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit L-etanal totali

1l-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara 23 19 22 21 22
l-eliminazzjoni ta' dawk ligeghdin 'il
barra
In-Numru ta' dawk li kienu 'ilbarra 1 5 2 3 2
(laboratorji)
In-Numru tar-rizultati accettati 46 38 44 42 44
[I-Valur medju (X) () 76,5 85,3 156.5 45,4 32,7
158(*) | 61,8(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 3,5 1,3 6.5 4,4 3,6
Id-Devjazzjoni  standard relattivatal- 4.6 1,5 42 14,2 7,6
kapcita tat-tennija (g) (%)
Il-limitu tal-kapacita tat-tennija() 9,8 3,5 18,3 12,2 7,6
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11-Kampjuni A B ¢ D E
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 13 15 24,1 7,3 9,0
Id-Devjazzjoni  relattivatar-riproducib- 16,4 17,5 15,4 23,3 19,1
bilta (g) (%)
Il-Limitu tar-riproducibbilta() 35,2 41,8 67.4 20,3 25,2

It-Tipi tal-kampjuni:

A. I-Brandy: duplikati ghomja
B. 1I-Kirsch: duplikati ghomja
C. II-Grappa: duplikati ghomja
D. [-Whisky: livelli maqsuma (*)
E  Ir-Rum: livelli maqsuma (*)

Is-Sena tat-test tal-laboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit 11-Metanol

TI-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara 26 27 27 28 25
l-elimininazzjoni ta' dawk ligeghdin 'il
barra
In-Numru ta' dawk li kienu 'ilbarra 4 3 3 1 4
(laboratorji)
In-Numru tar-rizultati accettati 52 54 54 56 50
II-Valur medju (X) () 319,8 2245 1326 83,0 18,6
61,5(*) | 28,9(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 4,4 27 22 1,5 1,3
Id-Devjazzjoni relattivatal-kapacita tat- 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
tennija (g)
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 12,3 74,4 62,5 43 3,8
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 13 99 60 4,5 2,8
Id-Devjazzjoni  relattivatar-riproducib- 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8
bilta (g) (%)
II-Limitu tar-riprodu¢ibbilta (R) yg/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

It-tipi tal-kampjuni

11-Brandy: duplikati ghomja
II-Kirsch: duplikati ghomja
I1-Grappa: duplikati ghomja
11-Whisky: livelli maqsuma (*)
Ir-Rum: livelli maqsuma (*)

moowp

Is-Sena tat-test tal-laboratorju 1997
In-Numru tal-laboratorji 32
In-Numru tal-kampjuni 4

L-Analit 11-Butan-2-ol
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I1-Kampjuni A B ¢ E
In-Numru tal-laboratorji mizmu- 21 27 29 22
mawara l-eliminazzjoni ta' dawk
ligeghdin 'il barra
In-Numru ta' dawk li kienu 'lbarra 4 3 1 1
(laboratorji)
In-Numru tar-rizultati accettati 42 54 58 44
[I-Valur medju (X) () 5,88 250,2 27,57 5,83

14,12(*)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat- 0,40 2.2 0.87 0.64
tennija (r)
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapa- 6,8 0,9 32 6,4
¢ita tat-tennija (g) (%)
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 1,1 6,1 2,5 1,8
Id-Devjazzjoni relattivatar-ripro- | 0,89 13 32 0,87
ducibbilta (g)
Id-Devjazzjoni relattivatar-ripro- 15,2 5,1 11,5 8,7
ducibbilta (g) (%)
Il-Limitu tar-riproducibbilta (R) 2,5 35,5 8,9 2,4
ug/g

It-Tipi tal-kampjuni

A.ll-Brandy: duplikati ghomja
B. 1I-Kirsch: duplikati ghomja
C. TI-Grappa: duplikati ghomja

D. II-Whisky: livelli magsuma (*) E. Ir-Rum: livelli maqsuma (*)

Is-Sena tat-test interlaboratorju
In-Numru tal-laboratorji

In-Numru tal-kampjuni

1997

32

5

L-Analit I1-Propanol-1-ol

11-Kampjuni A B ¢ D E
In-Numru tal-kampjuni mizmumawara 1- 29 27 27 29 29
eliminazzjoni ta' dawkqeghdin 'il barra
In-Numru ta dawk li kienu 'ilbarra 2 4 3 2 2
(laboratorji)
In-Numru tar-rizultati accettati 58 54 54 58 58
II-Valur medju () (X) yg/g 86,4 3 541 159,1 272,1 177,3

293,3(%) | 222,1(*)

Id-Devjazzjoni tal-kapacitatat-tennija (r) 3,0 24 3,6 2,3 33
Id-Devjazzjponi relattivatal-kapacita tat- 34 0,7 2,3 0,9 1,6
tennija (g) (%)
[l-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 53 150 6,3 9,0 8,1
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TI-Kampjuni A B C D E
Id-Devjazzjoni  relattivatar-riproducib- 6,1 4,1 4.1 3,6 4.1
bilta (g) (%)

[I-Limiti tar-riproducibbilta (R) yg/e 14,8 407,2 18,2 252 22,7

It-Tipi tal-kampjuni

A. II-Brandy: duplikati ghomja
B. [II-Kirsch: duplikati ghomja
C. 1-Grappa: duplikati ghomja
D. -Whisky: livelli magsuma (*)
E. Ir-Rum: livelli magsuma (¥)

Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit [l-propanol-1-ol

Il-kampjuni A B C

In-Numru tal-laboratorji mizmumawara 20 22 22
l-eliminazzjoni ta' dawk ligeghdin 'il
barra
In-Numru ta' dawk li jkunu 'lbarra 4 4 6
(laboratorji)
In-Numru tar-rizultati accettati 40 44 44
II-Valur medju (X) () 3,79 5,57 7,54
Id-Devjazzoni tal-kapacitatat-tennija (r) 0,43 0,20 0,43
Id-Devjazzjoni standard relattiva tal- 11,2 3,6 5.6
kapacita tat-tennija (g) (%)
II-limitu tal-kapacita tat-tennija() 11 0,6 1,2
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 0,59 0,35 0,82
Id-Devjazzjoni  relattivatar-riproducib- 15,7 9,8 10,8
bilta () (%)
II-Limitu tar-riproduc¢ibbilta (R) yg/g 1,7 1,5 2,3

It-Tipi tal-kampjuni

A. 1-Brandy: duplikati ghomja

B. [I-Kirsch: duplikati ghomja

C. Il-Grappa: duplikati ghomja (*)

Is-sena tat-test interlaboratorju 1997
In-Numru tal-laboratorji 32
In-Numru tal-kampjuni 5
L-Analit it-2-metilpropan-1-ol
11-Kampjuni A B ¢ D E
In-Numru tal-laboratorji wara l-eliminaz- 28 31 30 26 25

zjoni ta' dawk li qeghdin'il barra

In-Numru ta' dawk 1li huma ‘ilbarra 3 0 1 5 4
(laboratorji)

In-Numru tar-rizultati accettati 56 62 60 52 50
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TI-Kampjuni A B C D E
II-Valur medju () (X) yg/g 174,2 111,7 185,0 291,0 115,99
246,8(*) | 133,78(*)

Id-Devjazzjoni tal-kapacita tat-tennija (r) 2,3 1,6 2,5 1,8 0,6
Id-Devjazzjoni relattivatal-kapacita tat- 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
tennija (g)
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija(r) 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (r) (%) 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Id-Devjazzjoni standard relattiva tar- 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0
riproducibbilta (g) (%)
II-Limitu tar-riproduc¢ibbilta (R) yg/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4
1t-Tipi tal-kampjuni
A. Tl-Brandy: duplikati ghomja
B. [I-Kirsch: duplikati ghomja
C. II-Grappa: duplikati ghomja
D. 1-Whisky: livelli maqsuma (*)
E. Ir-Rum: livelli maqsuma (*)

Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997

In-Numru tal-laboratorji 32

In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit it-2-metil-butan-1-ol

11-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara 25 26 25 27 25
l-eleiminazzjoni ta' dawk ligeghdin 'il
barra
In-Numru ta' dawk li huma ‘i 3 2 3 1 2
barra(laboratorji)
In-Numru tar-rizultati accettati 50 52 50 54 50
[I-Valur medju (X) (x) 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
45.2(*) | 61,5(%)

Id-Devjazzjoni tal-kapacitatat-tennija (r) 2,1 1,3 1,8 2,3 2,3
Id-Devjazzjoni relattiva tal-Kapacita tat- 1,9 3,1 1,8 3,9 43
tennija (g) (%)
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 6,0 42 4.7 6,4 6,3
Id-Devjazzjoni tar-riproducibbilta (g) 7,4 3.8 6,6 4,7 4,5
Id-Devjazzjoni  relattivatar-riproducib- 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
bilta (g) (%)
II-Limitu tar-riproduc¢ibbilta (R) yg/g 20,8 10.7 18,4 13.3 12,5

It-tipi tal-kampjuni

11-Brandy: duplikati ghomja
[I-Kirsch: duplikati ghomja
I1-Grappa: duplikati ghomja
11-Whisky: livelli maqsuma (*)
Ir-Rum: livelli maqsuma (*)

Mo Ow >
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Is-Sena tat-test interlaboratorju 1997
In-Numru tal-laboratorji 32
In-Numru tal-kampjuni 5

L-Analit it-3-metil-butan-1-ol

TI-Kampjuni A B C D E
In-Numru tal-laboratorji mizmumawara 23 23 24 27 21
l-eliminazzjoni ta' dawk ligeghdin 'il
barra
In-Numru ta' dawk li kienu 'il barra 5 5 4 1 6
In-Numru tar-rizultati accettati 46 46 48 54 42
II-Valur medju (X) (r) 459,4 2427 288,4 142,2 212,3

120,4(*) | 245.6(*)

Id-Devjazzjoni tal-kapacitatat-tennija (r) 5,0 2,4 34 2,4 32
Id-Devjazzjoni relattiva tal-kapacita tat- 1.1 1.0 1,2 1,8 1,4
tennija (r) (%)
Il-Limitu tal-kapacita tat-tennija() 13,9 6.6 9,6 6,6 9,1
Id-Devjazzoni tar-riproducibbilta (r) 29.8 13 21 8,5 6,7
Id-Devjazzjoni  relattivatar-riproducib- 6,5 5,2 7,3 6,5 2,9
bilta (g)
Il-Limitu tar-riproducibbilta (R) yg/g 83,4 354 58,8 23,8 18,7

It-Tipi tal-kampjuni

11-Brandy: duplikati ghomja
II-Kirsch: duplikati ghomja
11-Grappa: duplikati ghomja
11-Whisky: livelli maqsuma (*)
Ir-Rum: livelli magsuma (¥*)

moow>

I11.3. DETEMINAZZJONI TAL-ACIDI VOLATILI TAL-ISPIRTI

1. Kamp tal-applikazzjoni

Il-metodu gie vvalidat permezz ta' studju interlaboratorju ghar-rum, il-
brandy, il-marc u l-ispirti tal-frott, flivelli li jvarjaw minn 30 mg/l sa

641 mg/l.

2. Referenzi Normattivi

ISO 3696: 1987 Ilma ghall-uzu analitiku — Specifikazzjonijiet u metodi

tal-ittestjar.

3. Definizzjonijiet

3.1. L-acidita volatili hija kkalkulata billi titnaqqas l-acidita fissa mill-acidita

totali.

3.2.  L-acidita totali hija s-somma ta' aciditajiet titrabbli.

3.3. L-acidita fissa hija l-acidita tar-residwu li jibqa' wara l-evaporazzjoni tal-

ispirtu sa ma jinxef.

4. Prin¢ipju

L-acidita totali u l-acidita fissa huma ddeterminati permezz tat-titrazzjoni

jew tal-potenzjometrija.

5. Reagenti u Materjali

Matul l-analizi, sakemm ma jigix iddikjarat mod iehor, uza biss reagenti
ta' grad analitiku rikonoxxut u ilma mill-ingas tal-grad 3 kif definit fI-ISO
3696:1987.
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5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

6.3.

8.1.
8.1.1.

8.2.
8.2.1.

8.2.2.

Soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju (NaOH)
Soluzzjoni tal-indikatur imhallat:

Izen 0,1 g ta' karminju indigo u 0,1 g ta' fenol ahmar.
Holl 40 mL ilma u zid bl-etanol sa 100 mL.

Apparat u Taghmir

Apparat tal-laboratorju indirett, oggetti tal-hgieg tal-kategorija A u dan li
ge):

Pompa tal-ilma

Evaporatur rotatorju jew banju ultrasoniku

Taghmir ghat-titrazzjoni potenzjometrika (fakultattiv)

It-tehid tal-kampjuni u l-kampjuni

Il-kampjuni jinhaznu f'temperatura tal-kamra qabel l-analizi.

Procedura
Acidita totali
Preparazzjoni tal-kampjun

L-ispirtu jigi irradjat bl-ultrasoniku (ultrasonikazzjoni) jew imhawwad ghal
zewg minuti f'vakwu biex jinheles mid-dijossidu tal-karbonju jekk
mehtieg.

. Titrazzjoni

B'pipetta igbed 25 mL tal-ispirtu fi flask Erlenmeyer ta' 500 ml.

Zid madwar 200 mL ilma mgholli, iddistillat u mkessah (imhejji frisk ta'
kuljum) u 2-6 qatriet mis-soluzzjoni mhallta tal-indikatur (5.2).

Ittitra bis-soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju (5.1) sakemm ikun hemm
kambjament tal-kulur minn isfar fl-ahdar ghal vjola fil-kaz ta' spirti
minghajr kulur, u minn isfar fil-kannella ghal kannella fl-ahmar fil-kaz
ta' spirtu ta' lewn kannella rispettivament.

It-titrazzjoni tista' titwettaq ukoll permezz ta' potenzjometrija, sa pH 7.5.

Niehdu n; mL bhala I-volum tas-soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju
mizjud.

. Kalkolu

L-acidita totali (AT) espressa f'millickwivalenti ghal kull L ta' spirtu hija
ugwali ghal 0,4 X n;.

L-acidita totali (AT’) espressa f'mg ta' ac¢idu acetiku ghal kull L ta' spirtu
hija ugwali ghal 24 x n;

Acidita fissa

Thejjija tal-kampjun

Evapora 25 mL tal-ispirtu sa ma jinxef:

B'pipetta igbed 25 mL tal-ispirtu f'dixx c¢ilindriku tal-evaporazzjoni bil-
qiegh catt b'dijametru ta' 55 mm. Matul l-ewwel siegha ta' evaporazzjoni,

poggi d-dixx tal-evaporazzjoni fuq l-ghatu ta' banjumarija biex il-likwidu
ma jaghlix; jekk jaghli jintilef hafna minnu minhabba t-titjir.

Lesti t-tnixxif billi tqieghed id-dixx tal-evaporazzjoni f'forn tat-tnixxif
b'temperatura ta' 105 °C ghal saghtejn. Halli d-dixx tal-evaporazzjoni
jiksah f'dessikatur.

Titrazzjoni

Holl ir-residwu li jibqa' wara l-evaporazzjoni b'ilma mgholli, iddistillat u
mkessah (imhejji frisk ta' kuljum) u zid sa ma l-volum ikun madwar 100
mL; u zid bejn 2u 6 qatriet mis-soluzzjoni mhallta tal-indikatur (5.2).
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8.2.3.

9.2.

9.3.

10.
10.1.

Ittitra bis-soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju (5.1).
It-titrazzjoni tista' titwettaq ukoll permezz ta' potenzjometrija, sa pH 7,5.

Meta n, mL ikun il-volum tas-soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju
mizjud.

Kalkolu

L-acidita fissa (AF) espressa f'millickwivalenti kull L ta' spirtu hija ugwali
ghal 0,4 x n,.

L-acidita fissa (AF) espressa fmg ta' acidu acetiku ghal kull L ta' spirtu
hija ugwali ghal 24 x n,.

Kalkolu ta' acidita volatili

Espressjoni f'millickwivalenti ghal kull L:

Niehdu:

AT = acidita totali fmilliekwivalenti ghal kull L

AF = acidita fissa f'millieckwivalenti ghal kull L

L-acidita volatili, AV, f'millickwivalenti ghal kull L hija ugwali ghal:
AT — AF

Espressjoni f'mg ta' acidu acetiku ghal kull L:

Meta:
AT’ = acidita totali fmg ta' acidu acetiku ghal kull L
AF' = acidita fissa f'mg ta' acidu acetiku ghal kull L

L-acidita volatili, AV, fmg ta' acidu acetiku ghal kull L hija ugwali ghal:
AT' — AF’

Espressjoni fi g ta' acidu acetiku ghal kull hl ta' alkohol 100 % vol pur
hija ugwali ghal: TA" — FA’ 10

meta A hija l-qawwa alkoholika skont il-volum tal-ispirtu.
Karatteristi¢i tal-prestazzjoni analitika (Precizjoni)
Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

Din id-dejta nkisbet minn studju internazzjonali ta' prestazzjoni analitika
mwettaq skont il-proc¢eduri miftiehma internazzjonalment [1] [2].

Sena tat-test interlaboratorju: 2000
Ghadd ta' laboratorji 18
Ghadd ta' kampjuni 6

Kampjuni A B C D E F
Ghadd ta' laboratorji wara l-elimi- 16 18 18 14 18 18
nazzjoni tal-ec¢ezzjonijiet
Ghadd ta' eccezzjonijiet (Labor- 2 4
atorji)
Ghadd ta' rizultati accettati 32 36 36 28 36 36
Mean value (X) [mg/L] 272% 30 591* 46 107 492

241%* 641%*

Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, 8,0 3,6 15,0 3,7 6,7 8,5
s [mg/L]
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Kampjuni A B C D E F

Devjazzjoni standard relattiva ta' 3,1 11,8 2,4 8,0 6,2 1,7
ripetibilita, RSDr [%]

Limitu ta' ripetibilita r r [mg/L] 23 10 42 10 19 24

Devjazzjoni standard ta' riproduci- 8,5 8.4 25,0 4,55 13,4 244
bilita, sg [mg/L]

Devjazzjoni standard relattiva ta' 3,3 27,8 4.1 9,9 12,5 5,0
riproducibilita, RSDg [%]

Limitu ta' riproducibilita, R [mg/L] 24 23 70 13 38 68

Tipi ta' kampjuni:

A Spirtu tal-ghajnbaqar; Livell maqsum *
B Rum I; duplikati ghomja

C Rum II; livell magsum *

D Slivovitz; duplikati ghomja

E Brandy; duplikati ghomja

F  Spirtu tal-Marc; duplikati ghomja

[1] “Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method-
Performance Studies”, Horwitz, W. (1995) Pure and Applied
Chemistry 67, 332-343.

[2] Horwitz, W. (1982) Analytical Chemistry 54, 67 A-76 A
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V. DETERMINAZZJONI KROMATOGRAFIKA B'ANETHOLE GAS TA'

4.1.

4.2.

4.3.

4.4,

4.5.

TRANS-ANETHOLE F'XORB ALKOHOLIKU
Ghan

Dan il-metodu huwa addattat ghad-determinazzjoni ta' frans-anethole
f'xorb alkoholiku b'toghma taz-zerriegha ta' I-anisi bl-uzu tal-kromatogra-
fija b'gass kapillari.

Referenzi normattivi

ISO 3696: 1987 Ilma ghall-uzu ta' l-analizi fil-laboratorji — Specifikaz-
zjonijiet u metodi ta' l-ittestjar.

Prin¢ipju

Il-koncentrazzjoni ta' trams-anethole fl-ispirtu hija ddeterminata bil-
kromatografija tal-gass (GC). L-istess kwantita ta' internal standard,
per ezempju 4-allylanisole (estragole) meta l-estragole m'huwiex prezenti
b'mod naturali fil-kampjun, hija mizjuda mal-kampjun tat-test u ma'
soluzzjoni ta' trans-anethole ta' koncentrazzjoni maghrufa wzata bhala
referenza. It-tnejn 1i huma huma mbaghad dilwiti ma' soluzzjoni ta'
45 % ethanol u injettati direttament fis-sistema GC. Hemm bzonn li
ssir estrazzjoni qabel il-preparazzjoni u l-analizi ta' kampjun ghal-likuri
li fihom kwantitajiet kbar ta' zokkor.

Reagenti u materjali
Wagqt l-analizi, uza biss reagenti ta' purita ta' mill-inqas 98 %. Ghandu

jintuza ilma ta' mill-inqas grad 3 kif definit mill-ISO 3696.

Kimici ta' referenza ghandhom jinhaznu keshin (ftemperatura ta' 4 °C),
fid-dlam, f'kontenituri ta' l-aluminju jew fi fliexken tar-reagenti magh-
mula mill-hgieg kulurit (ambra). It-tappijiet ghandhom ikunu preferibbil-
ment imdahhla fil-post b'sigill ta' l-aluminju. It-frans-anethole ikollu
bzonn jitnizzel mill-istat kristallin tieghu qabel jintuza, imma f'dan il-
kaz it-temperatura tieghu m'ghandha qatt taqbez il-35 °C.

Ethanol 96 % vol. (CAS 64-17-5)

1-methoxy-4-(1-propenyl) benzene; (trans-anethole) (CAS 4180-23-8)
4-allylanisole, (estragole) (CAS 140-67-0), internal standard suggerit (IS)
Ethanol 45 % vol.

Zid 560 g ta' ilma distillat ma' 378 g ta' ethanol 96 % vol.

Preparazzjoni ta' soluzzjonijiet standard

Is-soluzzjonijiet standard kollha ghandhom jinhaznu ftemperatura
ambjentali (15 sa 35!!! error character !!! B!!! error character !!! IC)
fid-dlam f'kontenituri ta' 1-aluminju jew fi fliexken tar-reagenti maghmula
mill-hgieg kulurit (ambra). It-tapp ghandu jkun preferibbilment imdahhal
fil-post b'sigill ta' l-aluminju.

It-trans-anethole u 1-4-allylanisole huma prattikament insolubbli fl-ilma,
u ghalhekk hemm bzonn li t-trans-anethole u 1-4-allylanisole jiddewbu fi
ftit 96 % ethanol (4.1) qabel iz-zieda ta' 45 % ethanol (4.4).

Is-soluzzjonijiet ghall-uzu ghandhom ikunu preparati kull gimgha.

Soluzzjoni Standard A
Soluzzjoni ghall-uzu ta' trans-anethole (koncentrazzjoni: 2 g/l)
Izen 40 mg ta' trans-anethole (4.2) fvolumetric flask ta' 20 ml (jew

400 mg 200 ml, e¢é.). Zid ftit 96 % ethanol (4.1) u kompli l-volum
b'45 % vol. ethanol (4.4), hallat sew.
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452

5.2.

5.3.

5.4.

Soluzzjoni internal standard B

Soluzzjoni ghall-uzu ta' internal standard, per ezempju estragole
(koncentrazzjoni: 2 g/l)

Izen 40 mg ta' estragole (4.3) fvolumetric flask ta' 20 ml (400 mg
200 ml, ecc.). Zid ftit 96 % vol. ethanol (4.1) u kompli l-volum
b'45 % vol. ethanol (4.4), hallat sew.

Soluzzjonijiet uzati biex ticcekkja I-linearity response tal-flame ionisation
detector (FID)

1l-linearity response tal-FID trid tkun iccekkjata ghall-analizi waqt li tqis
firxa ta' koncentrazzjonijiet ta' trans-anethole fi spirti minn 0 g/l sa
2.5 g/l. Fil-procedura ta' l-analizi, il-kampjuni mhux maghrufa 1i se
jkunu analizzati huma dilwiti 10 darbiet (8.3). Ghall-kondizzjonijiet ta'
l-analizi deskritti fil-metodu, soluzzjonijiet ghall-uzu li jikkorrispondu
ghal koncentrazzjonijiet ta' 0, 0,05, 0,1, 0,15, 0,2, u 0,25 g/l ta' trans-
anethole fil-kampjun 1i se jkun analizzat huma preparati kif gej: hu 0,5,
1, 1,5, 2, u 2,5ml ta' soluzzjoni ghall-uzu A (4.5.1) u ttrasferixxi bil-
pipetta f'volumetric flasks separati ta' 1-20 ml; ittrasferixxi bil-pipetta
fkull flask 2 ml ta' soluzzjoni internal standard B (4.5.2) u kompli I-
volum b'45 % vol. ethanol (4.4), hallat sew.

1l-blank solutions (8.4) hija wzata bhala soluzzjoni ta' 0 g/l.

Soluzzjoni standard C

Hu 2 ml ta' soluzzjoni standard A (4.5.1) u ttrasferixxi bil-pipetta f'volu-
metric flask ta' 1-20 ml, imbaghad zid 2 ml ta' soluzzjoni internal stan-
dard B (4.5.2) u kompli I-volum b'45 % vol. ethanol (4.4), hallat sew.

Apparat

Kromatografu b'gass kapillari 1i fih flame ionisation detector (FID) u
integrator jew Xi sistema ohra ta' data handling li kapaci tkejjel il-
peak heights jew areas, u b'automatic sampler jew l-apparat mehtieg
ghall-injezzjoni manwali tal-kampjun.

Split/splitless injector

Kolonna kapillari, per ezempju:

Tul: 50 m

Diametru ta' gewwa: 0,32 mm

Hxuna tal-film: 0,2 pm

Fazi stazzjonarja: FFAP — modified TPA polyethylene glycol cross-
linked porous polymer.

Apparat komuni tal-laboratorji: 4 grade volumetric glassware, analytical
balance (precizjoni: £0,1 mg).

Kondizzjonijiet tal-kromatografija

It-tip ta' kolonna u d-dimensjonijiet, u l-kondizzjonijiet tal-GC,
ghandhom ikunu dawk li l-anethole u l-internal standard ikunu separati
minn xulxin u minn kull sustanza ohra li tista' tinterferixxi. Kondizzjo-
nijiet tipici ghall-kolonna moghtija bhala ezempju '5.3 huma:
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

8.2

83

8.4

8.5

Carrier gas: analytical helium

Rata tal-fluss: 2 ml/min

Injector temperature: 250 °C

Detector temperature:: 250 °C

Kondizzjonijiet tat-temperatura tal-forn: isothermal, 180°C, run time 10
minuti

Injection volume: 1 pl, split 1:40.

Kampjuni

Il-kampjuni ghandhom jinhaznu f'temperatura ambjentali, fpost mudlam
u mhux kiesah.

Procedura
Screening tal-kampjun ghall-estragole

Biex tassigura li m'hemm l-ebda estragole prezenti b'mod naturali fil-
kampjun, ghandha ssir analizi blank minghajr iz-zieda ta' ebda internal
standard. Jekk l-estragole huwa prezenti b'mod naturali jrid jintghazel
internal standard iehor (per ezempju menthol).

Ittrasferixxi bil-pipetta 2 ml tal-kampjun f'volumetric flask ta' 1-20 ml u
kompli I-volum b'45 % vol. ethanol (4.4), hallat sew.

Preparazzjoni ta' kampjuni mhux maghrufa

Ittrasferixxi bil-pipetta kampjun ta' 2 ml fvolumetric flask ta' 1-20 ml
imbaghad zid 2 ml ta' soluzzjoni internal standard B (4.5.2) u kompli
l-volum b'45 % vol. ethanol (4.4), hallat sew.

Blank

Ittrasferixxi bil-pipetta 2 ml ta' soluzzjoni internal standard B (4.5.2)
fvolumetric flask ta' 1-20 ml u kompli I-volum b'45 % vol. ethanol
(4.4), hallat sew.

Test ta' linearita

Qabel tinbeda l-analizi, il-linearita tar-response tal-FID ghandha tkun
iccekkjata billi jigu analizzati b'mod successiv tliet kopji precizi ta' kull
wahda mil-linearity standard solutions (4.5.3).

Miz-zoni peak jew il-peak heights ta' l-integrator ghal kull injezzjoni
ipplottja graph tal-koncentrazzjoni tal-mother solution taghhom fi g/l
versus ir-ratio R ghal kull wiehed.

R = il-peak height jew zona tat-trans-anethole diviza bil-peak height jew
zona ta' l-estragole.

Ghandu jinghata linear plot.

Determinazzjoni

Injetta 1-blank solution (8.3), segwita mis-soluzzjoni standard C (4.5.4),
segwita minn wiehed mil-linearity standards (4.5.3) li se jahdem bhala
kampjun tal-kontroll tal-kwalita (dan jista' jintghazel b'referenza ghall-
koncentrazzjoni probabbli ta' trans-anethole f'dak 1i mhux maghruf)
segwit minn hamsa mhux maghrufa (8.2); dahhal kampjun ta' linearita
(ghall-kontroll tal-kwalita) wara kull hames kampjuni mhux maghrufa,
biex tassigura stabbilita analitika.
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9.1

9.2

9.3

10.

11.

Kalkolu tar-response factor

Kejjel iz-zoni peak (billi tuza integrator jew xi data system ohra) jew il-
peak heights (manual integration) ghat-trans-anethole u l-peaks ta' I-
internal standard.

Kalkolu tar-response factor (RF ;)

Ir-response factor huwa kkalkulat kif gej:

Rf; = (Ci/area or height;)*(area or height;i/Cj;)

Fejn:

G hija I-koncentrazzjoni ta' trans-anethole fis-soluzzjoni standard
A (45.1)

Cis hija I-konc¢entrazzjoni ta' internal standard fis-soluzzjoni stan-
dard B (4.5.2)

areaq; hija z-zona (jew il-height) tal-peak tat-trans-anethole

area;;  hija z-zona (jew il-height) tal-peak ta' l-internal standard
RF; huwa kkalkulat mill-hames kampjuni ta' soluzzjoni C (4.5.4).

AnaliZi tas-soluzzjonijiet tal-linearity response test.

Injetta s-soluzzjonijiet tal-linearity response test. (4.5.3).

Analizi tal-kampjun

Injetta s-soluzzjoni mhux maghrufa tal-kampjun (8.2).

Kalkolu tar-rizultati

Il-formola ghall-kalkolu tal-konc¢entrazzjoni ta' trans-anethole hi din li
gejja:

¢; = Cis * (zona jew height/zona jew height;,)*RF;

Fejn:

G hija I-kon¢entrazzjoni ta' trans-anethole mhux magh-
rufa

Cis hija 1-koncentrazzjoni ta' internal standard fis-soluz-

zjoni mhux maghrufa (4.5.2)
Area jew height;  hija z-zona jew il-height tal-peak tat-frans-anethole

Area jew height;; hija z-zona jew il-height tal-peak ta' l-internal stan-
dard

RF; huwa r-response coefficient (ikkalkulat bhal dak
£9.1)

Il-koncentrazzjoni ta' trans-anethole hija espressa fi grammi fkull litru,
sa punt decimali wiehed.

Assigurazzjoni u kontroll tal-kwalita

ll-chromatograms iridu jkunu dawk li l-anethole u l-internal standard
ikunu separati minn xulxin u minn kull sustanza ohra li tista' tinterferixxi.
Il-valur tar-RF; huwa kkalkulat mir-rizultati ghall-hames injezzjonijiet ta'
soluzzjoni C (4.5.4). Jekk il-coefficient of variation (CV % = (standard
deviation/mean)*100) huwa sa plus jew minus 1 %, il-valur medju tar-
RF; huwa accettabbli.
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12.

12.1.

12.2.

12.2.1.

12.2.2.

12.3.

12.4.
12.4.1.

12.4.2.

Il-kalkolu ta' hawn fuq ghandu jintuza biex tkun kalkulata 1-koncentraz-
zjoni ta' trans-anethole fil-kampjun maghzul ghall-kontroll tal-kwalita
mis-soluzzjonijiet tal-linearity control (4.5.3).

Jekk ir-rizultati medji kkalkulati mill-analizi tal-linearity solution magh-
zula bhala kampjun ghall-internal quality control (1QC) huma sa plus
jew minus 2,5 % tal-valur teoretiku taghhom, allura r-rizultati ghall-
kampjuni mhux maghrufa jistghu jkunu accettati.

Trattament tal-kampjun tax-xorb alkoholiku li fih ammont kbir ta'
zokkor u tal-kampjun tal-likuri qabel l-analizi bil-GC

Estrazzjoni ta' alkohol mix-xorb alkoholiku li fih ammont kbir ta' zokkor,
sabiex tkun tista' tigi ddeterminata l-koncentrazzjoni ta' trans-anethole bl-
uzu tal-kromatografija b'gass kapillari.

Prin¢ipju

Parti milll-kampjun tal-likuri tittiehed u ma' din jinzied l-internal stan-
dard, fkoncentrazzjoni simili ghal dik ta' l-analyte (trans-anethole) fil-
likur. Ma' dan jinziedu sodium phosphate dodecahydrate v anhydrous
ammonium sulphate. It-tahlita li tirrizulta tithawwad sew u titkessah,
zewg saffi jizviluppaw, u s-saff ta' alkohol fil-wic¢ jitnehha. Parti minn
dan is-saff ta' alkohol tittiched u tigi dilwita ma' soluzzjoni ta' 45 %
ethanol (4.4) (Nota: l-ebda internal standard ma jizdied f'din il-fazi,
ghax diga zdied). Is-soluzzjoni li tirrizulta tigi analizzata fil-kromatogra-
fija tal-gass.

Reagenti u materjali

Wagqt l-estrazzjoni uza biss reagenti ta' purita ikbar muinn 99 %.

Ammonium sulphate, anhydrous, (CAS 7783-20-2).

Sodium phosphate, dibasic, dodecahydrate, (CAS 10039-32-4).

Apparat
Conical flasks, separating flasks, frigg.

Pro¢edura
Screening tal-kampju ghall-estragole

Biex tassigura li m'hemm l-ebda estragole prezenti b'mod naturali fil-
kampjun, ghandhom isiru blank extraction (12.6.2) u analizi minghajr iz-
zieda ta' ebda internal standard. Jekk l-estragole huwa prezenti b'mod
naturali jrid jintghazel internal standard iehor.

Estrazzjoni

Ittrasferixxi bil-pipetta 5 ml ta' 96 % ethanol (4.1) fconical flask, izen
f'dan il-flask 50 mg ta' internal standard (4.3), u zid 50 ml tal-kampjun.
Zid 12 g ta' ammonium sulphate, anhydrous (12.2.1), 8.6 g ta' dibasic
sodium phosphate, dodecahydrate (12.2.2). Aghlaq il-conical flask
b'tapp.

Hawwad il-flask ghal mill-inqas 30 minuta. Jista' jintuza apparat mekka-
niku ghat-tahwid, imma mhux Teflon coated magnetic stirring bar,
minhabba li t-Teflon jassorbi ftit mill-analyte. Ara li l-imluha mizjuda
ma jdubux kompletament.

Poggi I-flask maghluq bit-tapp fi frigg (T < 5 C) ghal mill-inqas saghtejn.
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12.4.3.

12.5.

12.6.

12.7

13.

Wara dan il-hin, suppost li jkun hemm zewg saffi distinti ta' likwidi u
residwu solidu. Is-saff ta' alkohol ghandu jkun c¢ar, jekk le, erga' poggi
fil-frigg sakemm ikun hemm separazzjoni cara.

Meta s-saff ta' 1-akohol ikun c¢ar, hu bil-galbu parti minnu (per ezempju
10 ml), minghajr ma ¢caqlaq is-saff ta' 1-ilma, poggi f'tubu tal-hgieg kulur
ambra u ghalaq sew.

Preparazzjoni tal-kampjun estratt li se jkun analizzat

Halli l-estratt (12.4.2) jilhaq temperatura ambjentali.

Hu 2 ml tas-saff ta' l-akohol tal-kampjun estratt u ttrasferixxi bil-pipetta
fvolumetric flask ta' 1-20 ml, kompli l-volum b'45 % ethanol (4.4), hallat
Sew.

Determinazzjoni

Segwi l-procedura kif indikat {'8.5.

Kalkolu tar-rizultati

Uza I-formola 1i gejja biex tikkalkula r-rizultati:

C; = (my/V)* (areaj/area;s)*RF;

fejn:

myg hija 1-piz ta' internal standard (4.3) mehud (12.4.2) (f'milli-
grammi)

\% hija l-volum ta' kampjun mhux maghruf (50 ml)

RF; hija r-response factor (9.1)

area;  hija z-Zona tal-peak tat-trans-anethole

areais hija z-Zona tal-peak ta' internal standard

Ir-rizultati huma espressi fi grammi f'kull litru, sa punt de¢imali wiehed.

Kontroll u assigurazzjoni tal-kwalita

Segwi l-procedura kif indikat fi 11 hawn fuq.

Karatteristi¢i ta' method performance (pretizjoni)

Rizultati statistici tat-test interlaboratorju:

It-tabelli 1i gejjin jaghtu l-valuri ghall-anethole.

L-informazzjoni li gejja ttiehdet minn studju internazzjonali ta' method
performance maghmul skond proc¢eduri miftehma internazzjonalment.

Sena ta' test interlaboratorju 1998
Numru ta' laboratorji 16
Numru ta' kampjuni 10

Analyte anethole
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Pastis:

Kampjuni A B C D E F

Numru ta' laboratorji mizmuma 15 15 15 13 16 16
wara li gew eliminati dawk li
varjaw hafna

Numru ta' dawk 1i varjaw hafna 1 1 1 3 — —
(laboratorji)

Numru ta' rizultati accettati 30 30 30 26 16 16
Valur medju g/l 1,477 | 1,955 1,940 | 1,833 | 1,741 | 1,754
Repeatability standard deviation | 0,022 | 0,033 | 0,034 | 0,017 — —
(Sr) g/l

Repeatability  relative  standard 1,5 1,7 1,8 0,9 — —
deviaton (RSDr) (%)

Repeatability limit (r) g/l 0,062 [ 0,093 | 0,096 | 0,047 — —

Reproducibility standard deviation | 0,034 | 0,045 | 0,063 | 0,037 | 0,058 | 0,042
(SR) g/l

Reproducibility relative standard 2,3 2,3 32 2,0 33 2,4
deviation (RSDR) (%)

Reproducibility limit (R) g/l 0,094 | 0,125] 0,176 | 0,103 | 0,163 | 0,119

Tipi ta' kampjuni:

pastis, blind duplicates
pastis, blind duplicates
pastis, blind duplicates
pastis, blind duplicates

pastis, single duplicates

m m g O w o

pastis, single duplicates

Xorb alkoholiku ichor b'toghma taz-zerriegha ta' 1-anisi:

Kampjuni G H 1 J

Numru ta' laboratorji mizmuma 16 14 14 14
wara li gew eliminati dawk li
varjaw hafna

Numru ta' dawk li varjaw hafna - 2 1 1

(laboratorji)

Numru ta' rizultati accettati 32 28 28 28

Valur medju g/l 0,778 1,742 | 0,351 | 0,599
0,530 (*)

Repeatability standard deviation 0,020 0,012 | 0,013 ] 0,014

(Sr) g/l

Repeatability relative standard 3,1 0,7 3,8 2.3

deviaton (RSDr) (%)

Repeatability limit (r) g/l 0,056 0,033 | 0,038 | 0,038

Reproducibility standard devia- 0,031 0,029 | 0,021 | 0,030
tion (SR) g/l

Reproducibility relative standard 4.8 1,6 5,9 5,0
deviation (RSDR) (%)
Reproducibility limit (R) g/l 0,088 0,080 | 0,058 | 0,084

Tipi ta' kampjuni:

G ouzo, split levels (¥)

H anisi, blind duplicates

I likur b'toghma taz-zerriegha ta' l-anisi, duplicates

J  likur b'toghma taz-zerriegha ta' l-anisi, duplicates.
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VI. GLYCYRRHIZIC ACID. DETERMINAZZJONI TA' GLYCYRRHIZIC
ACID BL-UZU TAL-KROMATOGRAFIJA HIGH-PERFORMANCE
TAL-LIKWIDU

1. Ghan

Dan il-metodu huwa addattat ghad-determinazzjoni ta' glycyrrhizic acid
fxorb alkoholiku b'toghma taz-Zerriegha ta' l-anisi bl-uzu tal-kromatogra-
fija tal-likwidu high performance (HPLC). Ir-Regolament (KEE) Nru.
1576/89 jispecifika li kull xorb alkoholiku b'toghma taz-zerriegha ta' I-
anisi msejjah “pastis” irid ikun fih bejn 0,05 u 0,5 g ta' glycyrrhizic acid
fkull litru.

2. Referenzi normattivi

ISO 3696: 1987 Ilma ghall-uzu ta' l-analizi fil-laboratorji — Specitikazzjo-
nijiet u metodi ta' l-ittestjar.

3. Prin¢ipju

Il-konc¢entrazzjoni ta' glycyrrhizic acid hija ddeterminata bl-uzu tal-kroma-
tografija tal-likwidu high performance (HPLC) bil-UV detection. Soluz-
zjoni standard u l-kampjun tat-test huma ffiltrati u huma injettati separa-
tament direttament fis-sistema HPLC.

4. Reagenti u materjali

Wagqt l-analizi, uza biss reagenti ta' grad HPLC, absolute ethanol u ilma ta'
grad 3 kif definit mill-ISO 3696.

4.1.  Ethanol 96 % vol. (CAS 64-17-5).

4.2.  Ammonium glycyrrhizinate, C42H62016NH3 (Glycyrrhizic acid ammo-
nium salt)

(Mol. Wt.: 839,98) (CAS 53956-04-0): purita mill-angas 90 %
(Mol. Wt.: glycyrrhizic acid 822,94).
4.3. Glacial acetic acid, CH3COOH, (CAS 64-19-7).
4.4.  Methanol, CH30H (CAS 67-56-1).
4.5  Ethanol 50 % vol.
Ghal 1000 ml ftemperatura ta' 20°C:
— 96 % vol. ethanol (4.1): 521 ml
— Ilma (2.0): 511 ml.
4.6  Preparazzjoni ta' I-HPLC elution solutions
4.6.1. Elution solvent A (ezempju)
80 parti (skond il-volum) ta' ilma (2.0)
20 parti (skond il-volum) ta' acetic acid (4.3).
Nehhi 1-gass mill-elution solvent ghal hames minuti.

Nota: Jekk l-ilma wzat ma giex mikrofiltrat, ahjar tiffiltra l-elution solvent
preparat fuq filter ghall-organic solvents b'pore size ingas minn jew
fid-dags ta' 0,45um.

4.6.2. Elution solvent B
Methanol (4.4).

4.7  Preparazzjonijiet ta' soluzzjonijiet standard

Is-soluzzjonijiet standard kollha jridu jkunu preparati mill-gdid wara
xahrejn.

4.7.1. Soluzzjoni ta' referenza C

Izen ghall-eqreb 0,1 mg, 25 mg ta' ammonium glycyrrhizinate (4.2) f'volu-
metric flask tal-100 ml. Zid ftit 50 % vol. ethanol (4.5) u dewweb
l-ammonium glycyrrhizinate. Meta jkun dab kompli sal-marka b'50 %
vol. ethanol (4.5).
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4.7.2.

5.1
5.1.1

5.3.

5.4.
5.4.1.

5.4.2.

5.43.

6.2.

Iffiltra minn filter ghall-organic solvent.

Soluzzjonijiet standard uzati biex ticcekkja l-linearita tar-response ta' I-
istrumentazzjoni

Soluzzjoni ghall-uzu ta' 1,0 g/l hija preparata billi tizen, bl-iktar mod
preciz possibbli 0,1 mg, 100 mg ta' ammonium glycyrrhizinatefvolumetric

flask tal-100 ml. Zid ftit 50 % vol. ethanol (4.5) u dewweb l-ammonium

glycyrrhizinate. Meta jkun dab kompli sal-marka b'50 % vol. ethanol (4.5).

Mill-inqas erba' soluzzjonijiet ohra li jikkorrispondu ghal 0,05, 0,1, 0,25 u
0,5 g/l ta' ammonium glycyrrhizinate huma preparati billi jigu trasferiti bil-
pipetta rispettivament 5 ml, 10 ml, 25 ml u 50 ml tas-soluzzjoni ghall-uzu
ta' 1,0 g/l fvolumetric flasks separati tal-100 ml. Imbaghad kompli sal-
marka b'50 % vol. ethanol (4.5) u hallat sew.

Iffiltra s-soluzzjonijiet kollha minn filter ghall-organic solvents

Apparat
Sistema ta' separazzjoni

Kromatografu high-performance tal-likwidu.

. Sistema ta' ppumpjar li tippermettilek li tilhaq u Zzomm rata ta' fluss

kostanti jew ipprogrammata bi precizjoni kbira.

. UV spectrophotometric detection system: ghandu jkun issettjat fuq 254 nm.

. Solvent degassing system.

Computational integrator jew recorder, 1i l-performance tieghu hija
kompatibbli mal-bqija tas-sistema.

Kolonna (ezempju):

Materjal: stainless steel jew hgieg
Diametru ta' gewwa: 4 sa 5 mm
Tul: 100 sa 250 mm

Fazi stazzjonarja: cross-linked silica ma' octadecyl functional group (C18)
(preferibbilment sferiku), particle size massimu: 5 um.

Apparat tal-laboratorju

Analytical balance bi precizjoni ta' 0,1 mg
A-grade volumetric glassware
Micromembrane filtration arrangement ghal volumi zghar.

Kondizzjonijiet tal-kromatografija

Karatteristici ta' l-elution: (ezempju)
— rata tal-fluss: 1 ml/minuta,

— solvent A = 30 %,

— solvent B = 70 %.

Detection:

— UV =254 nm

Proc¢edura
Preparazzjoni tal-kampjun tax-xorb alkoholiku

Iffiltra, jekk ikun hemm bzonn, minn filter ghall-organic solvents (pore
diameter: 0,45 pm).
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7.2.

Determinazzjoni

Meta l-kondizzjonijiet tal-kromatografija jkunu stabbilew ruhhom,

— injetta 20 pl tas-soluzzjoni ta' referenza C (4.7.1),

— injetta 20 pl tas-soluzzjoni tal-kampjun,

— qabbel iz-zewg chromatograms. 1dentifika l-peaks ta' glycyrrhizic acid
mir-retention times taghhom. Kejjel iz-zoni (jew il-heights) taghhom u
kkalkula 1-koncentrazzjoni fi g/l sa zewg numri dec¢imali billi tuza 1-
ekwazzjoni li gejja:

h x P x 823

=X H X 100 x 840

fejn:

c hija l-konc¢entrazzjoni fi grammi f'kull litru ta' glycyrrhizic acid fix-
xorb alkoholiku li jkun qed jigi analizzat

C  hija I-kon¢entrazzjoni fi grammi f'kull litru ta' ammonium glycyrrhi-
zinate fis-soluzzjoni ta' referenza

h  hija z-zona (jew il-height) tal-peak ta' glycyrrhizic acid tax-xorb
alkoholiku 1i jkun qed jigi analizzat

H  hija z-zona (jew il-height) tal-peak ta' glycyrrhizic acid tas-soluzzjoni
ta' referenza

P hija l-purita tar-referenza ammonium glycyrrhizinate (f %)
823 hija I-massa ta' mole wiehed ta' glycyrrhizic acid
840 hija l-massa ta' mole wiched ta' ammonium glycyrrhizinate.

Karatteristi¢i ta' method performance (precizjoni)

Rizultati statistici tat-test interlaboratorju:
It-tabella li gejja taghti 1-valuri ghall-glycyrrhizic acid.

L-informazzjoni li gejja ttiehdet minn studju internazzjonali ta' method
performance maghmul skond proc¢eduri miftichma internazzjonalment.

Sena ta' test interlaboratorju 1998
Numru ta' laboratorji 16
Numru ta' kampjuni 5
Analyte glycyrrhizic acid
Kampjuni A B C D E
Numru ta' laboratorji mizmuma wara 13 14 15 16 16

li gew eliminati dawk li varjaw hafna

Numru ta' dawk li varjaw hafna 3 2 1 - -

(laboratorji)

Numru ta' rizultati accettati 26 28 30 32 32

Valur medju g/l 0,046 0,092 0,089 0,249 0,493
(*) 0,099

Repeatability standard deviation (Sr) | 0,001 0,001 0,001 0,002 0,003
g/l

Repeatability relative standard 1,5 1,3 0,7 1,0 0,6
deviaton (RSDr) (%)

Repeatability limit (r) g/l 0,002 0,004 0,002 0,007 0,009

Reproducibility standard deviation | 0,004 0,007 0,004 0,006 0,013
(SR) g/1
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Kampjuni A B C D E

Reproducibility  relative  standard 8,6 7,2 4,0 2,5 2,7
deviation (RSDR) (%)

Reproducibility limit (R) g/l 0,011 | 0,019 | 0010 | 0,018 | 0,037

Tipi ta' kampjuni:

A pastis, blind duplicates
pastis, split levels (*)
pastis, blind duplicates

pastis, blind duplicates

m g O w

pastis, blind duplicates
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VIL

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.6.1

4.6.2.

4.6.3.

CHALCONES, METODU TAL-KROMATOGRAFIJA TAL-LIKWIDU
HIGH-PERFORMANCE BIEX TIVVERIFIKA L-PREZENZA TA'
CHALCONES FIL-PASTIS

Ghan

Dan il-metodu huwa addattat biex tiddetermina jekk ic-chalcones humiex
prezenti fix-xorb alkoholiku b'toghma ta' l-anisi jew le. Chalcones huma
koloranti naturali tal-familja flavanoid li huma prezenti fl-gheruq tal-liku-
rizja (Glycyrrhiza glabra).

Biex xorb alkoholiku b'toghma taz-zerriegha ta' l-anisi jissejjah “pastis”,
irid ikun fih i¢-chalcones (Regolament (KEE) Nru. 1576/89).

Referenzi normattivi

ISO 3696: 1987 Ilma ghall-uzu ta' I-analizi fil-laboratorji — Specifikazzjo-
nijiet u metodi ta' l-ittestjar.

Prin¢ipju
Soluzzjoni ta' referenza ta' estratt tal-likurizja hija preparata. Il-prezenza
jew l-assenza ta' chalcones hija ddeterminata bl-uzu tal-kromatografija

high-performance tal-likwidu (HPLC) bil-UV detection.

Reagenti u materjali

Wagqt l-analizi, uza biss reagenti ta' grad HPLC. L-ethanol ghandu jkun
96 % vol. Ghandu jintuza ilma ta' grad 3 biss kif definit mill-ISO 3696.

Ethanol 96 % vol. (CAS 64-17-5)
Acetonitrile, CH3CN, (CAS 75-05-8)

Sustanza ta' referenza: Glycyrrhiza glabra: likurizja, “sweet root”

Gheruq tal-likurizja mithunin mhux fini (Glycyrrhiza glabra). Dimensjo-
nijiet medji tal-bicciet tawwalin: tul: 10 sa 15 mm, hxuna: 1 sa 3 mm.

Sodium acetate, CH;COONa, (CAS 127-09-3)
Glacial acetic acid, CH;COOH, (CAS 64-19-7)

Preparazzjoni tas-soluzzjonijiet
. Ethanol 50 % volume

Ghal 1 000 ml ftemperatura ta' 20 °C:
— 96 % vol. ethanol (4.1): 521 ml,
— Ilma (2.0): 511 ml.

Solvent A: acetonitrile

Acetonitrile (4.2) ta' purita ghall-analizi HPLC.
Nehhi 1-gass

Solvent B: 0,1 M sodium acetate buffer solution, pH 4,66.

Izen 8,203 g ta' sodium acetate (4.4), zid 6,005 g ta' glacial acetic acid
(4.5) u kompli ghal 1 000 ml bl-ilma (2) fvolumetric flask.

Preparazzjoni ta' l-estratt ta' referenza mill-Glycyrrhiza glabra (4.3)

Izen 10 g ta' gheruq tal-likurizja (Glycyrrhiza glabra) (4.3) u poggiha
f'distillation flask bil-qiegh tond.

— zid 100 ml ta' 50 % vol. ethanol (4.6.1),
— ghalli taht reflux ghal siegha,
— iffiltra,

— poggi l-likwidu filtrat ghalih biex tuzah iktar tard
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.1.
6.1.1.

6.3.

6.4.
6.4.1.

6.4.2.

6.4.3.

6.4.4.

6.5.
6.5.1.

Hu l-estratt tal-likurizja mill-filter

— poggih fdistillation flask bil-qiegh tond,

— zid 100 ml ta' 50 % vol. ethanol (4.6.1),

— ghalli taht reflux ghal siegha,

— fiffiltra. Poggi l-likwidu filtrat ghalih biex tuzah iktar tard.
L-estrazzjoni tal-likurizja trid issir tliet darbiet wara xulxin.

Hallat it-tliet likwidi filtrati.

Evapora s-solvent phase (ta' 5.4.) fuq rotary evaporator.

Hu l-estratt residwu (ta' 5.5) ma' 100 ml 50 % vol. ethanol (4.6.1).

Apparat
Sistema ta' separazzjoni.

Kromatografija tal-likwidu high-performance.

. Sistema ta' ppumpjar li kapaci tilhaq u ZZomm rata ta' fluss kostanti jew

programmata bi pressjoni gholja.

. UVpisible spectrophotometric detection system 1i tista' tkun issettjata fuq

254 u 370 nm.

. Solvent degassing system:

. Column oven li jista' jkun issettjat ghal temperatura ta' 40 + 0,1 °C.

Computational integrator jew recorder, i l-performance tieghu hija
kompatibbli mal-bqija tas-sistema ta' separazzjoni.

Kolonna

Materjal: stainless steel jew hgieg
Diametru ta' gewwa: 4 sa 5 mm

Fazi stazzjonarja: cross-linked silica ma' octadecyl derived functional
group (C18), particle size: 5 um l-iktar (fazi cross-linked).

Apparat komuni tal-laboratorju, inkluz:

analytical balance (prec¢izjoni: = 0,1 mg);

Apparat tad-distillar b'reflux condenser, li jinkludi, per ezempju:

— flask bil-qiegh tond tal-250 ml bi standardised ground-glass joint,
— reflux condenser twil 30 ¢m, u

— sors ta' shana (kull reazzjoni pirogenika li tinvolvi l-materja estrattiva
trid tkun evitata billi tuza arrangament addattat).

Apparat tar-rotary evaporation.
Apparat ghall-filtrazzjoni (i.e. Buchner funnel).

Kondizzjonijiet tal-kromatografija (ezempju).

Karatteristici ta' elution ta' solvents 4 (4.6.2) u B (4.6.3):
— bidla minn 20/80 (v/v) ghal 50/50 (v/v) gradient fi 15-il minuta,
— bidla minn 50/50 (v/v) ghal 75/25 (v/v) gradient fhames minuti,

— sahha ugwali ta' 75/25 (v/v) ghal hames minuti,
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— stabbilizzazzjoni tal-kolonna bejn l-injezzjonijiet,
— sahha ugwali ta' 20/80 (v/v) ghal hames minuti.
6.5.2. Rata tal-fluss: 1 ml/minuta.

6.5.3. Issettjar tal-UV detector:
id-detector irid ikun issettjat fuq 370 nm biex tinstab il-prezenza ta' chal-
cones u mbaghad fuq 254 nm biex jinstab il-glycyrrhizic acid.
Nota: il-bidla ta' wavelength (minn 370 nm ghal 254 nm) trid issir 30
sekonda qabel il-bidu tal-peak ta' elution tal-glycyrrhizic acid.
7. Proc¢edura
7.1.  Preparazzjoni tal-kampjun tax-xorb alkoholiku

Iffiltra minn filter ghall-organic solvents (pore diameter: 0,45 um).

7.2. Preparazzjoni ta' l-estratt ta' likurizja residwu (5.6)
Ghamel dilution wiched fghaxra b'50 % vol. ethanol (4.6.1) qabel I-
analizi.

7.3.  Determinazzjoni

7.3.1. Injetta 20 pl ta' l-estratt ta' likurizja preparat (7.2). Ghamel l-analizi billi
tuza l-kondizzjonijiet tal-kromatografija deskritti hawn fuq (6.5).

7.3.2. Injetta 20 pl tal-kampjun (7.1) (kampjun tax-xorb alkoholiku b'toghma taz-
zerriegha ta' l-anizi). Ghamel l-analizi billi tuza l-kondizzjonijiet tal-
kromatografija deskritti hawn fuq (6.5).

7.3.3. Qabbel iz-zewg chromatograms. Ghandu jkun hemm xebh kbir bejn iz-
zewg chromatograms fil-chalcone exit zone (waqt id-detection ta' 370 nm
taht il-kondizzjonijiet ta' l-analizi deskritti hawn fuq) (ara Tabella 1).

8. Chromatogram Kkaratteristiku ghal pastis
Figura 1
[l-chromatogram li jirrizulta mill-metodu deskritt hawn fuq, li juri

l-prezenza ta' chalcones f“pastis”. Il-Peaks 1 sa 8 huma chal-
cones u peak 9 hija glycyrrhizic acid.

—1 glycyrrhizic

0.1000
T
0.1000

Assorbanza
0.0500
I
0.0500
Assorbanza

!
i

1 [ i |y X
Lo A ) R
A \«J“w [ R S

0.0000
0.0000

o

=}
= S
e [

10.00 -
15.00



02000R2870 — MT — 13.03.2023 — 003.003 — 55

Karatteristici ta' method performance (precizjoni)

Rizultati tat-test interlaboratorju:
It-tabella li gejja taghti 1-performance ghal rikonoxximent ta' prezenza jew

assenza ta' chalcones fil-pastis u f'xorb alkoholiku bit-toghma taz-
Zerriegha ta' l-anisi.

L-informazzjoni li gejja ttiechdet minn studju internazzjonali ta' method
performance maghmul skond proc¢eduri miftichma internazzjonalment.

Sena ta' test interlaboratorju 1998
Numru ta' laboratorji 14
Numru ta' kampjuni 11
Analyte chalcones
Kampjuni A B C D E F
Numru ta' laboratorji mizmuma wara | 14 14 14 14 14 13

li gew eliminati dawk li varjaw hafna

Numru ta' dawk li varjaw hafna minn | — — — — — 1(*)
ohrajn (laboratorji)

Numru ta' rizultati accettati 28 14 14 28 28 26
Numru ta' rizultati ghall-prezenza ta' | 28 14 14 0 28 0

chalcones

Numru ta' rizultati ghall-assenza ta' 0 0 0 28 0 26
chalcones

Persentagg ta' rizultati tajbin (%) 100 100 100 100 100 100

(*) Rizultati inkonsistenti bejn iz-zewg duplicates attribwiti ghal zball ta' sampling

Kampjuni G H 1 J K

Numru ta' laboratorji mizmuma wara 1i gew 14 14 14 14 14
eliminati dawk li varjaw hafna

Numru ta' dawk li varjaw hafna (laborator;ji) — — — — —

Numru ta' rizultati accettati 28 14 14 28 28
Numru ta' rizultati ghall-prezenza ta' 0 0 0 0 0

chalcones

Numru ta' rizultati  ghall-assenza ta' 28 14 14 28 28
chalcones

Persentagg ta' rizultati tajbin (%) 100 100 100 100 100

Tipi ta' kampjuni:

A pastis, blind duplicates

B pastis, single sample

C pastis, single sample

D “pastis” (li ma fihx chalcones), blind duplicates
E pastis (li ma fihx chalcones), blind duplicates

F likur b'toghma taz-zerriegha ta' l-anisi (li ma fihx chalcones), blind duplicates
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G likur b'toghma taz-zerriegha ta' l-anisi (li ma fihx chalcones), blind duplicates

H ouzo (li ma fihx chalcones), single sample

ouzo (li ma fihx chalcones), single sample
anisi (li ma fihx chalcones), blind duplicates

“pastis” (li ma fihx chalcones), blind duplicates.
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4.2.

43.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

VIII. ZOKKOR TOTALI
Kamp tal-applikazzjoni

Il-metodu HPLC-RI jigi applikat biex jiddetermina t-total ta' zokkor
(espress bhala zokkor invertit) fl-ispirti, bl-eskluzjoni ta' likuri 1i fihom
il-bajd u I-prodotti tal-halib.

Il-metodu gie vvalidat fi studju interlaboratorju ghall-pastis, l-anizetta
distillata, il-likur tac-cirasa, il-créme de (segwit bl-isem ta' frotta jew il-
materja prima uzata) u l-créme de cassis, fil-livelli li jvarjaw bejn 10,86 g/
sa 509,7 g/l. Madankollu, il-linearita tar-rispons tal-istrument giet ippru-
vata ghall-medda tal-koncentrazzjoni 2,5 g/l sa 20,0 g/l.

Dan il-metodu mhuwiex mahsub biex jiddetermina I-livelli baxxi ta'
zokkor.

Referenzi Normattivi

ISO 3696:1987 Ilma ghall-uzu analitiku — Specifikazzjonijiet u metodi
tal-ittestjar.

Prin¢ipju
Assaggi ta' kromatografija likwida ta' prestazzjoni gholja tas-soluzzjonijiet

taz-zokkor, biex jigu determinati l-koncentrazzjonijiet tal-glukozju, tal-frut-
tozju, tas-sukrozju, tal-maltozju u tal-lattozju.

Dan il-metodu juza fazi stazzjonarja alkilammina u d-detezzjoni ta' riffrat-
tometrija differenzjali u qed jinghata bhala ezempju. L-uzu ta' rezini ta'
skambju anjoniku bhala fazi stazzjonarja ghandu jkun possibbli wkoll.

Reagenti u Materjali

Glukozju (CAS 50-99-7), b'purezza tal-inqas 99 %.

Fruttozju (CAS 57-48-7), b'purezza tal-inqas 99 %.

Sukrozju (CAS 57-50-1), b'purezza tal-inqas 99 %.

Lattozju (CAS 5965-66-2), b'purezza tal-inqas 99 %.

Maltozju monoidrat (CAS 6363-53-7), b'purezza tal-inqas 99 %.
Acetonitril pur (CAS 75-05-8) ghall-analizi HPLC.

Ilma distillat jew demineralizzat, preferibbilment mikrofiltrat.

Solventi (ezempju)

Is-solvent tal-elwizzjoni huwa maghmul minn:
75 parti b'volum ta' acetonitril (4.6),
25 parti b'volum ta' ilma distillat (4.7).

Ghaddi l-elju minnu b'rata baxxa ghal 5-10 minuti qabel jintuza biex
inehhi I-gass.

Jekk l-ilma uzat ma jkunx gie mikrofiltrat, is-solvent ghandu jigi ffiltrat
b'filter ghas-solventi organi¢i b'dags tal-pori 0,45 um jew inqas.

Etanol assolut (CAS 64-17-5).
Soluzzjoni ta' etanol (5 %, v/v).

Thejjija ta' soluzzjoni ewlenija standard (20 g/L)

Izen 2 g minn kull zokkor li jrid jigi analizzat (4.1. sa 4.5.), ittrasferihom
minghajr telf fi flask volumetriku ta' 100 mL. (NB 2.11 g ta' maltozju
monoidrat huwa ekwivalenti ghal 2 g ta' maltozju).
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4.12.

5.1
5.1.1.

5.2.

5.3.

7.
7.1.
7.1.1.

Aggusta ghal 100 mL b'5 % alkohol (4.10), hawwad u ahzen f'madwar +
4 °C. Hejji soluzzjoni ewlenija gdida darba fil-gimgha.

Thejjija ta' soluzzjonijiet standard tax-xoghol (2,5, 5,0, 7,5, 10,0 u 20,0 g/L)

Iddilwa s-soluzzjoni ewlenija, 20 g/L, (4.11) bejn wiched u ichor b'5S %
vol. ta' soluzzjoni ta' alkohol (4.10) biex taghti hames standards ta' xoghol
ta' 2,5, 5,0, 7,5, 10,0 u 20,0 g/L. Iffiltra b'filter b'dags tal-pori 0,45 pm jew
anqas (5.3).

Apparat u Taghmir

Is-sistema HPLC tista' tikseb rizoluzzjoni bazi taz-zokkor kollu.

Il-kromatografija likwida ta' prestazzjoni gholja b'valv tal-injezzjoni b'sitt
passaggi mghammar b'loop ta' 10 puL jew kwalunkwe apparat iehor, kemm
jekk awtomatiku jew manwali, ghall-injezzjoni affidabbli tal-mikrovolumi.

. Sistema ta' ppumpjar li tippermettilek tilhaq u zzomm rata ta' fluss kostanti

jew ipprogrammata bi prec¢izjoni kbira.

. Rifrattometru differenzjali.

. Integratur jew recorder komputazzjonali, li I-prestazzjoni tieghu hija

kompatibbli mal-bqija tas-sistema.

. Prekolonna:

Huwa rrakkomandat 1i tinhemez prekolonna adattata mal-kolonna anali-
tika.

. Kolonna (ezempju):

Materjal: azzar inossidabbli jew hgieg.
Dijametru Intern: 2-5 mm.
Tul: 100-250 mm  (jiddependi mid-daqgs

tal-particelli ippakkjati), perezempju,
250 mm jekk il-particelli ghandhom
dijametru ta' 5 pm.

Fazi stazzjonarja: gruppi  funzjonali  tal-alkilammina
ibbondjati mas-silice, daqs massimu
tal-particella 5 um.

. Kundizzjonijiet tal-kromatografija (ezempju):

Solvent tal-elwizzjoni (4,8), rata ta' fluss: 1 mL/minuta.
Detezzjoni: Rifrattometrija differenzjali.

Biex jigi zgurat li d-ditekter ikun perfettament stabbli, ghandu jinxteghel
ftit sighat qabel l-uzu. I¢-cellola ta' referenza trid timtela bis-solvent ta'
elwizzjoni.

Bilan¢ analitiku prec¢iz sa 0,1 mg.

Apparat ghall-filtrazzjoni ghal volumi zghar bl-uzu ta' mikromembrana
0,45 um.
Hazna tal-kampjuni

Meta jaslu, il-kampjuni jinhaznu f'temperatura tal-kamra gabel l-analizi.

Proc¢edura
PARTI A: Thejjija tal-Kampjun

Hawwad il-kampjun.
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7.2.
7.2.1.

7.2.2.

. Iffiltra 1-kampjun minn go filtru b'dags tal-pori 0,45 pm jew inqas (5.3).

PARTI B: HPLC
Determinazzjoni

Injetta 10 pL tas-soluzzjoni standard (4.12.) u l-kampjuni (7.1.2.). Aghmel
l-analizi skont il-kundizzjonijiet adattati tal-kromatografija, perezempju
dawk deskritti hawn fuq.

Jekk xi massimu ta' kampjun ikollu erja (jew gholi) akbar mill-oghla livell
korrispondenti fl-aktar standard ikkoncentrat, il-kampjun ghandu jigi dilwit
bl-ilma ddistillat u analizzat mill-gdid.

Kalkolu

Qabbel iz-zewg kromotogrami miksuba mis-soluzzjoni standard u l-ispirtu.
Identifika I-q¢acet permezz tal-hinijiet taghhom ta' retenzjoni. Kejjel 1-erjas
(jew l-gholi) taghhom biex tikkalkula l-koncentrazzjonijiet permezz tal-
metodu standard estern. Qis kull dilwizzjoni maghmula fuq il-kampjun.

Ir-rizultat finali huwa s-somma ta' sukrozju, maltozju, lattozju, glukozju u
fruttozju, espressa bhala zokkor invertit fi g/L.

I1z-zokkor invertit huwa kkalkulat bhala s-somma tal-monosakkaridi u d-
disakkaridi bi proprjetajiet ta' riduzzjoni kollha prezenti, flimkien mal-
ammont stojkjometriku ta' glukozju u fruttozju ikkalkulat mis-sukrozju
prezenti.

Zokkor invertit (g/L)

glukozju (g/L) + fruttozju (g/L) + maltozju (g/L)
+ lattozju (g/L) + (sukrozju (g/L) x 1,05)

1,05 (Piz Molekulari ta' fruttozju + Piz Molekolari ta'

glukozju)/Piz Molekulari ta' sukrozju
Karatteristi¢i tal-prestazzjoni analitika (Precizjoni)
Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

Din id-dejta nkisbet minn studju internazzjonali ta' prestazzjoni analitika
mwettaq skont il-proc¢eduri miftiehma internazzjonalment [1] [2].

Sena tat-test interlaboratorju 2000
Ghadd ta' laboratorji 24
Ghadd ta' kampjuni 8

[1] “Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method-
Performance Studies” Horwitz, W. (1995) Pure and Applied
Chemistry 67, 332-343.

[2] Horwitz, W. (1982) Analytical Chemistry 54, 67 A-76 A.

Tabella 1

Fruttozju, Glukozju, Maltozju

Analita Fruttozju Glukozju Maltozju
Spirti bit- Slfiitr_ﬁ
Kampjuni (x 2) Créme de | Standard toghma Créme de | Standard toehma Standard
P Cassis (50 g/l tal- Cassis | (50 g/) i’ | (10 g/l
anizetta al-
anizetta
Valur medju [g/1] 92,78 50,61 15,62 93,16 50,06 | 15,81 9,32
Ghadd ta' Laboratorji 21 22 21 23 19 21 22
minghajr ec¢cezzjonijiet
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Analita Fruttozju Glukozju Maltozju
Spirti bit- Sl"’.it”i
Kampjuni (< 2) Créme de | Standard toghma Créme de | Standard to ;n_na Standard
pu Cassis (50 g/1) tal- Cassis | (50 g/l) %1 (10 g/l)
anizetta k-
anizetta
Devjazzjoni standard ta' 2,34 2,12 0,43 3,47 1,01 0,48 0,54
ripetibilita, s, [g/1]
Devjazzjoni standard ta' 2,53 42 2,76 3,72 2,03 3,02 5,77
ripetibilita, RSD, [%]
Limitu ta' ripetibilita, r 6,56 5,95 1,21 9,71 2,84 1,34 1,51
(/1]
(r=28xs,)
Devjazzjoni standard ta' 7,72 3,13 0,84 9,99 2,7 0,88 1,4
riproducibilita, sg [g/1]
Devjazzjoni standard 8,32 6,18 5,37 10,72 5,4 5,54 15,06
relattiva ta' riproducibbi-
lita, RSDg [%]
Limitu ta' riprodu¢ibilita, | 21,62 8,76 2,35 27,97 7,57 2,45 3,93
R [g/1]
(R = 2,8 % sg)
Tabella 2
Sukrozju
Analita Sukrozju
Likur ta¢- | Créme de Créme Standard
Kampjuni Pastis Ouzo cirasa Menthe C de' (100 g/1)
assis
Valur medju [g/1] 10,83 29,2 103,33 349,96 | 319,84 | 99,83
19,7 (%)
Ghadd ta' Laboratorji minghajr 19 19 20 18 18 18
eccezzjonijiet
Devjazzjoni standard ta' ripetibi- 0,09 0,75 2,17 5,99 431 1,25
lita, s, [g/1]
Devjazzjoni standard ta' ripetibi- 0,81 3,07 2,1 1,71 1,35 1,25
lita, RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [g/1] 0,25 2,1 6,07 16,76 12,06 3,49
(r=28xs,)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- 0,79 0,92 4,18 9,94 16,11 4,63
bilita, sg [g/1]
Devjazzjoni standard relattiva ta' 7,31 3,76 4,05 2,84 5,04 4,64
riproducibbilita, RSDy [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 2,22 2,57 11,7 27,84 45,12 12,97
(R =28 % sg)

(*) livell maqsum
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Tabella 3
Total ta' Zokkor

(Nota: din id-dejta giet ikkalkulata ghat-total ta' zokkor, mhux zokkor invert kif definit fit-Tagsima
8 aktar 'il fuq).

Spirti bit- Cre Cre
L . toghma Likur tac- reme TMe 1 Standard
Kampjuni Pastis Ouzo @l . de de 220 o/l
b cirasa Menthe | Cassis | 220D
anizetta
Valur medju [g/1] 10,86 29,2 31,59 103,33 | 349,73 | 509,69 | 218,78
19,7 (%)
Ghadd ta' Laboratorji 20 19 20 20 18 18 19
minghajr ecc¢ezzjonijiet
Devjazzjoni standard ta' 0,13 0,75 0,77 2,17 5,89 5,59 2,71
ripetibilita, s, [g/1]
Devjazzjoni standard ta' 1,16 3,07 2,45 2,1 1,69 1,1 1,24
ripetibilita, RSD, [%]
Limitu ta' ripetibilita, r 0,35 2,1 2,17 6,07 16,5 15,65 7,59
[e/1]
(r=2,8xs,)
Devjazzjoni standard ta' 0,79 0,92 1,51 4,18 9,98 14,81 8,53
riproducibilita sg [g/1]
Devjazzjoni standard 7,25 3,76 4,79 4,04 2,85 2,91 3,9
relattiva ta' riproducibbi-
lita, RSDy [%]
Limitu ta' riproduzzjoni 2,21 2,57 4,24 11,7 27,94 | 41,48 | 23,89
R [¢/1]
(R =28 sg)

(*) livell maqsum




02000R2870 — MT — 13.03.2023 — 003.003 — 62

IX. ISFAR TAL-BAJD. DETERMINAZZJONI TAL-
KONCENTRAZZJONI TA' ISFAR TAL-BAJD FIX-XORB
ALKOHOLIKU - METODU FOTOMETRIKU

1. Ghan

Dan il-metodu huwa addattat ghad-determinazzjoni tal-koncentrazzjoni
ta' isfar tal-bajd minn 40 sa 250 g/l fil-likuri tal-bajd u I-likuri bil-bajd.

2. Referenzi normattivi

ISO 3696: 1897 Ilma ghall-uzu ta' l-analizi fil-laboratorji — Specifikaz-
zjonijiet u metodi ta' l-ittestjar.

3. Prin¢ipju
L-ethanol-soluble phosphorus compounds 1i jinsabu fl-isfar tal-bajd
huma estratti u l-koncentrazzjoni taghhom hija determinata bil-fotome-

trija bhala phosphorus molybdate complex.

4. Reagenti u materjali

4.1. Ilma double-distilled

4.2. Diatomaceous earth

4.3. Ethanol 96 % vol. (CAS 64-17-5)

4.4. Soluzzjoni 15 % magnesium acetate (CAS 16674-78-5)
4.5. 10 % sulphuric acid (CAS 7664-93-9)

4.6. 1 N sulphuric acid.

4.7. 0,16 g/l potasssium dihydrogen phosphate (CAS 778-77-0), soluzzjoni
KH2PO4

4.8. Reagent ghad-determinazzjoni tal-fosfat:

dewweb 20g ta' ammonium  molybdate (CAS  12054-85-2),
(NH4)6M07,0,4.4H,0 400 ml ilma f'temperatura ta' 50°C;

dewweb, fkontenitur iehor, gramma ta' ammonium vanadate (CAS
7803-55-6), NH4VO3, 300 ml ilma jahraq, hallih jibred, imbaghad zid
140 ml ta' nitric acid koncentrat (CAS 7697-37-2). Hallat is-soluzzjoni-
jiet imberrda f'volumetric flask ta' 1-1 000 ml u kompli sal-marka ta' 1-
1 000 ml.

5. Apparat
5.1. Conical flask tal-100 ml

5.2. Ultrasonic bath (jew magnetic stirrer)
5.3. Volumetric flask tal-100 ml

5.4. Banju bl-ilma f'temperatura ta' 20 °C
5.5. Filter (Whatman N° 4 jew ekwivalenti)
5.6. Crucible tal-porcellana (jew tal-platinum)
5.7. Banju bl-ilma jaghli

5.8. Hot plate

5.9. Muffle furnace

5.10.  Volumetric flask tal-50 ml

5.11.  Volumetric flask ta' 1-20 ml

5.12.  Spectrophotometer issettjat fuq 420 nm

5.13.  Cuvette ta' ¢entimetru.
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7.1.
7.1.1.

7.2.
7.2.1.
7.2.1.1.

7.2.1.2.

7.2.1.3.

7.2.1.4.

7.2.2.
7.2.2.1.

Kampjuni

Il-kampjuni huma mahzuna f'temperatura ambjentali qabel l-analizi.

Proc¢edura
Preparazzjoni tal-kampjun

Izen 10 g tal-kampjun f'conical flask tal-100 ml (5.1).

Zid gradwalment 70 ml ta' ethanol (4.3) fporzjonijiet zghar, hawwad ma'
kull zieda, u poggi f'banju ultrasoniku (5.2) ghal 15-il minuta (jew
hawwad it-tahlita b'magnetic stirrer (5.2) ghal 10 minuti f'temperatura
ambjentali).

Ittrasferixxi 1-kontenut tal-flask fvolumetric flask tal-100 ml (5.3)
b'washings ta' ethanol (4.3). Aggusta sal-calibration mark b'ethanol
(4.3) u poggi -flasks f'water bath f'temperatura ta' 20 °C (5.4). Aggusta
sal-calibration mark f'temperatura ta' 20 °C.

Zid ammont zghir ta' diatomaceous earth (4.2) u ffiltra (5.5), u armi I-
ewwel 20ml.

Ittrasferixxi 25 ml tal-likwidu filtrat f'crucible tal-porcellana (jew tal-
platinum) (5.6). Il-likwidu filtrat irid imbaghad jigi koncentrat b'gentle
evaporation f'boiling water bath (5.7), biz-zieda ta' 5Sml ta' soluzzjoni
15 % magnesium acetate (4.4).

Poggi l-crucibles fuq hot plate (5.8) u sahhan sakemm jixxuttaw.

Gib ir-residwu rmied billi ssahhan sa l-inkandexxenza f'temperatura ta'
600 °C f'muffle furnace(5.9) sakemm l-irmied isir abjad, minimu ta'
siegha u nofs imma jista' jithalla matul il-lejl.

Hu l-irmied ma' 10ml ta' 10 % sulphuric acid (4.5) u ttrasferich
b'washings ta' ilma distillat (4.1) fvolumetric flask ta' 50 ml (5.10), u
imla sal-marka f'temperatura ambjentali b'ilma distillat (4.1).Parti ta' 5 ml
ta' din is-soluzzjoni ta' rmied ghandha tintuza biex tkun ippreparatas-
soluzzjoni tal-kampjun tad-determinazzjoni tal-koncentrazzjoni tal-fosfat
bil-fotometrija.

Determinazzjoni tal-koncentrazzjoni tal-fosfat bil-fotometrija
Soluzzjoni komparattiva

Poggi 10 ml ta' 10 % sulphuric acid (4.5) fvolumetric flask tal-50 ml
(5.10) u imla sal-marka b'ilma distillat (4.1).

Zid ma' parti ta' 5ml ta' din is-soluzzjoni (7.2.1.1.), li qieghda f'volu-
metric flask ta' 1-20 ml (5.11), millilitru ta' | N sulphuric acid (4.6) u
2 ml tar-reagent tal-fosfat (4.8) u kompli sa 20 ml b'ilma distillat (4.1).

Ghalaq b'tapp mhux issikat, hawwad u sahhan f'banju bl-ilma jaghli
(5.7) ghal 10 minuti, imbaghad berred fbanju bl-ilma ftemperatura ta'
20 °C (5.4) ghal 20 minuta.

Imla cuvette ta' centimetru (5.13) b'din is-soluzzjoni komparattiva.

Soluzzjoni tal-kampjun

Zid ma' parti ta' 5 ml tas-soluzzjoni ta' l-irmied (7.1.8), li gieghda f'volu-
metric flask ta' 1-20 ml (5.11), millilitru ta' 1 N sulphuric acid (4.6) u
2 ml tar-reagent tal-fosfat (4.8) u kompli sa 20 ml b'ilma distillat (4.1).
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7222.

7.2.2.3.

7.2.3.
7.23.1.

7.2.3.2.

7.2.3.3.

Ghalaq b'tapp mhux issikat, hawwad u sahhan f'banju bl-ilma jaghli
(5.7) ghal 10 minuti, imbaghad berred fbanju bl-ilma ftemperatura ta'
20 °C (5.4) ghal 20 minuta.

Is-soluzzjoni safra li tizviluppa hija analizzata mmedjatament bl-ispec-
trophotometry (5.12) f'cuvette ta' ¢entimetru (5.13) b'420 nm kontra s-
soluzzjoni komparattiva (7.2.1.4.).

Calibration curve

Biex tibni l-calibration curve, zid partijiet ta' 2 ml tar-reagent tal-fosfat
(4.8) f'volumetric flasks ta' 1-20 ml (5.11) u 1i kull wiehed fih 1 N sulp-
huric acid (4.6) u 0, 2, 4, 6, 8u 10 ml tas-soluzzjonita' potassium
dihydrogen phosphate (4.7) rispettivament, u kompli sal-marka ta'
20 ml b'ilma distillat (4.1).

Ghalaq b'tapp mhux issikat, hawwad u sahhan f'banju bl-ilma jaghli(5.7)
ghal 10 minuti, imbaghad berred f'banju bl-ilma ftemperatura ta' 20 °C
(5.4) ghal 20 minuta u analizza bl-ispectrophotometry (5.12) fcuvette ta'
centimetru(5.13) b'420 nm kontra s-soluzzjoni komparattiva (7.2.1.4).

Binja tal-calibration curve:

soluzzjoni ta' dihy- 0 2 4 6 8 10
drogen phosphate(ml)

P205 (mg) 0 0,167 0,334 0,501 0,668 0,835

Espressjoni tar-rizultati

Il-kontenut ta' isfar tal-bajd fi g/l huwa kkalkulat mill-formola li gejja:

110 x density

1ta’ isfar tal — bajd = mg P
G/l ta’ isfar tal — bajd = mg P,Os x E/40

Fejn:

110 conversion factor ghal total P,Os fi g 100 g ta' isfar tal-
bajd

mg P,Os  valur stabbilit mill-calibration curve

density massa per unit volume (g/ml) tal-likur ibbazat fuq il-bajd
f'temperatura ta' 20 °C

E piz tal-likur ibbazat fuq il-bajd fi g
40 dilution factor ghal parti ta' 5Sml ta' soluzzjoni ta' rmied.

Karatteristi¢i ta' (precizjoni)

Rizultati statisti¢i tat-test interlaboratorju:
It-tabella li gejja taghti I-valuri ghall-isfar tal-bajd.

L-informazzjoni li gejja ttiehdet minn studju internazzjonali ta' method
performance maghmul skond proc¢eduri miftichma internazzjonalment.

Sena ta' test interlaboratorju 1998
Numru ta' laboratorji 24
Numru ta' kampjuni 5

Analyte isfar tal-bajd
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Kampjuni A B C D E
Numru ta' laboratorji mizmuma wara li gew 19 20 22 20 22
eliminati dawk li varjaw hafna
Numru ta' dawk 1i varjaw hafna minn ohrajn 3 4 2 4 2
(laboratorji)
Numru ta' rizultati accettati 38 40 44 40 44
Valur medju g/1 147,3 | 241,1 | 2274 |51,9 (*)| 191,1

72,8 (%)

Repeatability standard deviation (Sr) g/l 2,44 4,24 3,93 1,83 3,25
Repeatability relative standard deviaton 1,7 1,8 1,8 2,9 1,7
(RSDr) (%)
Repeatability limit (r) g/l 6,8 1,9 11,0 5,1 9,1
Reproducibility standard deviation (SR) g/l 5,01 6,06 6,66 3,42 6,87
Reproducibility relative standard deviation 34 2,5 2,9 5,5 3,6
(RSDR) (%)
Reproducibility limit (R) g/l 14,0 17,0 18,7 9,6 19,2

Tipi ta' kampjuni

A Advocaat, blind duplicates
Advocaat, blind duplicates
Advocaat, blind duplicates

Advocaat (diluted), split levels (*)

m g o w

Advocaat, blind duplicates
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

. DETERMINAZZJONI TAL-KOMPOSTI TAL-INJAM LI GEJJIN FL-

ISPIRTI PERMEZZ TA' KROMATOGRAFIJA LIKWIDA BI

PRESTAZZJONI GHOLJA (HPLC): FURFURAL, 5-

IDROSSIMETILFURFURAL, 5-METILFURFURAL, VANILLINA,

SIRINGALDEID, KONIFERALDEID, SINAPALDEID, ACIDU

GALLIKU, ACIDU ELLAGIKU, ACIDU VANILLIKU, ACIDU
SIRINGIKU U SKOPOLETINA

Kamp tal-applikazzjoni

II-metodu qieghed biex jiddetermina s-sustanzi li gejjin: furfural, 5-idros-
simetilfurfural, S-metilfurfural, vanillina, siringaldeid, koniferaldeid, sina-
paldeid, acidu galliku, acidu ellagiku, acidu vanilliku, acidu siringiku u
skopoletina, permezz ta' kromatografija likwida bi prestazzjoni gholja.

Referenzi normattivi

Il-metodu analitiku rikonoxxut mill-Assemblea Generali tal-Organizzaz-
zjoni Internazzjonali tad-Dielja u I-Inbid (OIV) u ppubblikat mill-OIV
bir-referenza OIV-MA-BS-16: R2009.

Principju

Id-determinazzjoni bil-kromatografija likwida bi prestazzjoni gholja
(HPLC), b'detezzjoni permezz ta' spettrofotometrija ultravjola b'tul ta'
mewg differenti u permezz ta' spettrofluworimetrija.

Reagenti

Ir-reagenti kollha jridu jkunu ta' kwalita analitika. L-ilma uzat irid ikun
ilma distillat jew ilma b'tal-anqas purita ekwivalenti. Preferibbilment
jintuza ilma mikroffiltrat b'qawwa ta' rezistenza ta' 18,2 M Q.cm.

96 % vol. ta' alkohol.

Metanol bi kwalita ghall-HPLC (Solvent B).
Acidu acetiku dilwit ghal 0,5 % vol. (Solvent A).
Fazijiet mobbli: (moghti biss bhala ezempju)

Solvent A (0,5 % acidu acetiku) u solvent B (metanol pur). Iffiltra minn
membrana (b'porozita ta' 0,45 pm). Nehhi 1-gass f'banju ultrasoniku, jekk
ikun mehtieg.

Standards ta' referenza ta' 99 % purita minima: furfural, 5-idrossimetil
furfural, S-metilfurfural, vanillina, siringaldeid, koniferaldeid, sinapaldeid,
acidu galliku, acidu ellagiku, ac¢idu vanilliku, a¢idu siringiku u skopole-
tina.

Soluzzjoni ta' referenza: is-sustanzi standard mahlula f'soluzzjoni ta' 50 %
vol. soluzzjoni ta' alkohol milwiema. Il-konc¢entrazzjonijiet finali fis-soluz-
zjoni ta' referenza ghandhom ikunu fl-ordni ta':

furfural: 5 mg/L; 5-idrossimetil furfural: 10 mg/L; 5-metilfurfural 2 mg/L;
vanillina: 5 mg/L; siringaldeid: 10 mg/L; koniferaldeid: 5 mg/L; sinapal-
deid: 5 mg/L; acidu galliku: 10 mg/L; ac¢idu ellagiku: 10 mg/L; acidu
vanilliku: 5 mg/L; acidu siringiku: 5 mg/L; skopoletina: 0,5 mg/L.

Taghmir

Apparat standard tal-laboratorju

Kromatografija likwida bi prestazzjoni gholja li tista' tahdem f'modalita ta'
gradjent binarju u mghammra bi:

.1. Ditekter spettrofotometriku li jista' jkejjel tul ta' mewg bejn 260 u 340 nm.

Madankollu, preferibbilment ikun jahdem b'ditekter ta' tul ta' mewg
multiplu b'arrangament dijodu jew simili, biex jikkonferma l-purita tal-
qcacet.
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5.2.

5.3.

5.4.

6.2.

6.3.
6.3.1.

8.1.

. Ditettur spettrofloworimetriku — tul ta' mewg ta' eccitament: 354 nm, tul

ta' mewg ta' emissjoni: 446 nm (ghad-determinazzjoni ta' tracci ta' skopo-
letina; li huwa wkoll osservabbli 313 nm bl-ispettrofotometrija).

. Apparat ta' injezzjoni li jista' jintroduci 10 jew 20 ul (perezempju) tal-

kampjun tat-test.

. Kolonna ta' kromatografika likwida bi prestazzjoni gholja, tip RP CI8,

dags massimu tal-particella 5 pm.
Siringi ghal HPLC.
Apparat ghall-filtrazzjoni b'membrana ta' volumi zghar.

Kompjuter-integratur jew rekorder bi prestazzjoni kompatibbli mal-apparat
kollu, u b'mod partikolari, ghandu jkollu diversi kanali ta' akkwist.
Procedura

Thejjija tas-soluzzjoni li ghandha tigi injettata

Is-soluzzjoni ta' referenza u l-ispirtu huma ffiltrati, jekk ikun mehtieg,

permezz ta' membrana b'dijametru massimu tal-pori ta' 0,45 um.

Kundizzjonijiet tat-thaddim kromatografiku: aghmel l-analizi f'temperatura
ambjentali permezz tat-taghmir deskritt £(5.1) u bl-uzu tal-fazijiet mobbli
f(4.4) bi fluss ta' madwar 0,6 ml kull minuta b'segwiment tal-gradjent ta'
hawn taht (moghti biss bhala ezempju)

Hin: 0 min 50 min 70 min 90 min
Solvent A (acidu-ilma): 100 % 60 % 100 % 100 %
solvent B (metanol): 0% 40 % 0 % 0 %

Innota li f'certi kazijiet dan il-gradjent ghandu jigu modifikat biex tevita I-
koelwizzjoni.

Determinazzjoni

Injetta l-istandards ta' referenza separatament, imbaghad imhallta.

Adatta l-kundizzjonijiet operattivi biex il-fatturi tar-rizoluzzjoni tal-q¢acet
tal-komponenti kollha jkunu tal-anqas 1.

. Injetta 1-kampjun kif imhejji fil-6.1.

. Kejjel iz-zona tal-qcacet fis-soluzzjoni ta' referenza u fl-ispirtu u kkalkula

I-kon¢entrazzjonijiet.

Prezentazzjoni tar-rizultati

Ipprezenta 1-koncentrazzjoni ta' kull kostitwent fmg/1.

Karatteristi¢i tal-prestazzjoni tal-metodu (precizjoni)

Din id-dejta nkisbet minn studju internazzjonali ta' prestazzjoni analitika
mwettaq skont il-proceduri miftichma internazzjonalment [1], [2].

Furfural

Analita Furfural

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 15 15 15 15 15 15
Ghadd ta' rizultati  accettati | 14 12 13 14 13 13
(laboratorji)
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8.2.

8.3.

Analita Furfural

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Valur medju [mg/l] 2,9 1,2 1,7 10,6 15,3 13,9
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, [ 0,04 | 0,05 | 0,04 0,18 0,23 0,20
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, 1,4 4.5 2,3 1,7 1,5 1,5
RSD, [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] 0,1 0,2 0,1 0,5 0,6 0,6
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- | 0,24 | 0,18 | 0,09 1,4 0,49 0,69
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' 8 15 5 13 3 5
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,7 0,5 0,3 3,8 1,4 1,9
(R = 2,8 x sR)
S-idrossimetilfurfural

Analita S-idrossimetilfurfural

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 16 16 16 16 16 16
Ghadd ta' rizultati  accettati 14 14 14 14 14 14
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 5,0 11,1 9,4 33,7 5,8 17,5
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, [ 0,09 | 0,09 | 0,09 0,42 0,07 0,13
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, 1,7 0,8 1,0 1,3 1,2 0,8
RSD, [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/l] 0,2 0,3 0,3 1,2 0,2 0,4
(r=28xs,)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,39 1,01 | 0,50 4,5 0,4 1,6
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' 8 9 5 13 7 9
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 1,1 2,8 1,4 12,5 1,1 4,6
(R =28 x sg)
5-Metilfurfural

Analita 5-Metilfurfural

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 11 11 11 11 11 11
Ghadd ta' rizultati  accettati 11 11 8 11 10 11

(laboratorji)
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8.4.

8.5.

Analita 5-Metilfurfural
Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Valur medju [mg/l] 0,1 0,2 0,1 0,5 1,7 0,8
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 0,01 0,01 | 0,02 0,02 0,03 0,07
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 10,7 6,1 13,6 4,7 2,0 10,0
RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] [sR4) 86 0,1 0,1 0,1 0,2
(r=2,8xs,)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,03 [ 0,04 | 0,03 0,18 0,20 0,26
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' [ 35 18 22 39 12 35
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,1 0,1 0,1 0,5 0,6 0,7
(R =28 x sg)
Vanillina
Analita Vanillina
Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 16 15 16 16 16 16
Ghadd ta' rizultati  accettati 16 15 16 16 16 16
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 0,5 0,2 1,2 1,2 32 3,9
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 0,03 | 0,02 | 0,06 0,11 0,11 0,09
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 6,8 9,6 4,6 8,9 3,5 2,3
RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] 0,1 0,1 0,2 0,3 0,3 0,3
(r=2,8xs,)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,09 | 0,06 | 0,18 0,27 0,41 0,62
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' [ 19 25 15 22 13 16
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,3 0,2 0,5 0,8 1,2 1,7
(R = 2,8 % sg)
Siringaldeid
Analita Siringaldeid
Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 16 15 16 16 16 16
Ghadd ta' rizultati  accettati 13 13 13 12 14 13
(laboratorji)
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8.6.

8.7.

Analita Siringaldeid

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Valur medju [mg/l] 1,0 0,2 4.8 3,2 10,5 9,7
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, [ 0,03 | 0,02 | 0,04 0,08 0,10 0,09
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 2,6 8,1 0,8 2,6 0,9 0,9
RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] 0,1 0,1 0,1 0,2 0,3 0,3
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- | 0,08 | 0,07 | 0,23 0,19 0,39 0,43
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' 8 33 5 6 4 4
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,2 0,2 0,7 0,5 1,1 1,2
(R = 2,8 x sR)
Koniferaldeid

Analita Koniferaldeid

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 13 12 13 12 13 13
Ghadd ta' rizultati  accettati 12 12 13 12 13 13
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 0,2 0,2 0,6 0,8 4.6 1,3
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 0,02 | 0,02 | 0,03 0,03 0,09 0,06
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 9,2 9,8 4.6 43 1,9 4,5
RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/l] 0,04 | 0,04 | 0,07 0,09 0,24 0,16
(r=28xs,)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,04 | 0,04 | 0,11 0,18 0,38 0,25
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' | 23 27 21 23 8 19
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,1 0,1 0,3 0,5 1,1 0,7
(R =28 x sg)
Sinapaldeid

Analita Sinapaldeid

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 14 14 14 14 15 14
Ghadd ta' rizultati  accettati 14 13 12 13 13 12
(laboratorji)
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8.8.

8.9.

Analita Sinapaldeid

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Valur medju [mg/l] 0,3 0,2 0,2 1,6 8,3 0,3
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, [ 0,02 | 0,01 | 0,02 0,06 0,14 0,03
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 7.5 4.6 11,2 3,7 1,6 11,4
RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] 0,06 | 0,03 | 0,06 0,17 0,38 0,08
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,09 | 0,05 | 0,08 0,20 0,81 0,18
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' | 31 27 46 13 10 73
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,2 0,2 0,2 0,6 2,3 0,5
(R = 2,8 x sR)
acidu galliku

Analita Acidu galliku

Kampjun Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 16 15 16 16 16 16
Ghadd ta' rizultati  accettati 15 14 16 16 16 16
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 1,2 0,4 2,0 6,1 7,3 21,8
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 0,07 | 0,04 | 0,06 0,18 0,18 0,60
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 6,1 8,1 2,9 3,0 2,4 2,8
RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] 0,2 0,1 0,2 0,5 0,5 1,7
(r=2,8xs,)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,43 | 0,20 | 0,62 3,3 2,2 7,7
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' [ 36 47 31 53 30 35
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 1,2 0,6 1,7 9,1 6,2 21,7
(R = 2,8 % sg)
Acidu ellagiku

Analita Acidu ellagiku

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 7 7 7 7 7 7
Ghadd ta' rizultati  accettati 7 7 7 7 7 6
(laboratorji)
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Analita Acidu ellagiku

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Valur medju [mg/l] 32 1,0 9,5 13 13 36
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, [ 0,20 | 0,16 | 0,30 0,41 0,95 0,34
s [mg/1]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, [ 6,3 16 3,2 3,2 7,4 1,0
RSD; [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] 0,6 0,4 0,9 1,1 2,7 1,0
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- | 1,41 0,42 4,0 5,0 49 14
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' | 44 43 42 39 39 40
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 4,0 1,2 11 14 14 40
(R = 2,8 x sR)

8.10. Acidu vanilliku

Analita Acidu vanilliku

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 15 15 15 15 15 15
Ghadd ta' rizultati  accettati 12 11 14 14 15 14
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 0,2 0,2 1,5 0,8 2,4 2,7
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 0,03 | 0,04 | 0,03 0,10 0,13 0,21
s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 14,2 16,5 2,3 12,6 5,3 7,7
RSD, [%]
Limitu ta' ripetibilita, r [mg/l] 0,1 0,1 0,1 0,3 0,4 0,6
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,06 | 0,05 | 0,51 0,2 1,22 0,70
bilita, sg [mg/l]
Devjazzjoni standard relattiva ta' | 28 20 35 31 51 26
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,2 0,1 1,4 0,7 34 2,0
(R =28 x sg)

8.11. Acidu siringiku

Analita Acidu siringiku

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 16 15 16 16 16 16
Ghadd ta' rizultati  accettati | 16 15 15 15 16 15
(laboratorji)
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Analita Ac¢idu siringiku
Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Valur medju [mg/l] 0,4 0,2 2,5 1,4 3,4 4.8

Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, [ 0,03 | 0,02 | 0,06 0,13 0,08 0,11
s [mg/1]

Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 6,7 12,6 2,3 9,0 2,3 2,3
RSD; [%]

Limitu ta' ripetibilita, r [mg/I] 0,1 0,1 0,2 0,4 0,2 0,3
(r=28xs)

Devjazzjoni standard ta' riproduci- [ 0,08 | 0,05 | 0,29 0,26 0,43 0,67
bilita, sg [mg/l]

Devjazzjoni standard relattiva ta' 19 29 11 18 13 14
riproducibbilita, RSDg [%]
Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,2 0,1 0,8 0,7 1,2 1,9
(R = 2,8 x sg)
Skopoletina
Analita Skopoletina

Kampjuni Whisky | Brandy | Rum | Cognac 1 | Bourbon | Cognac 2
Ghadd ta' laboratorji partecipanti 10 10 10 10 10 10
Ghadd ta' rizultati  accettati 9 8 9 8 8 8
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 0,09 [ 0,04 | 0,11 0,04 0,65 0,15

Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 0,0024 |0,0008 [0,0018| 0,0014 | 0,0054 | 0,0040
s [mg/1]

Devjazzjoni standard ta' ripetibilita, | 2,6 2,2 1,6 3,3 0,8 2,7

RSD, [%]

Limitu ta' ripetibilita, r [mg/l] 0,007 | 0,002 | 0,005 | 0,004 0,015 0,011
(r=28xs,)

Devjazzjoni standard ta' riproduci- | 0,01 | 0,01 | 0,03 0,01 0,09 0,02
bilita, sg [mg/l]

Devjazzjoni standard relattiva ta' 15 16 23 17 15 15

riproducibbilita, RSDg [%]

Limitu ta' riproduzzjoni, R [g/1] 0,04 | 0,02 | 0,07 0,02 0,26 0,06
(R =28 x sg)

[1] “Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method-
Performance Studies” Horwitz, W. (1995) Pure and Applied
Chemistry 67, 332-343

[2] Horwitz, W. (1982) Analytical Chemistry 54, 67 A-76 A.
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4.2.

4.3.

4.4.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

XI. DETERMINAZZJONI TAL-KONTENUT '“C FL-ETANOL

Introduzzjoni

Id-determinazzjoni tal-kontenut "*C fl-etanol tippermetti li ssir distinzjoni
bejn alkohol minn karburant tal-fossili (sintezi tal-alkohol) u alkohol minn
materja prima recenti (fermentazzjoni ta’ alkohol).

Definizzjoni

Il-kontenut ta’ '*C ta’ etanol ghandu jitgies bhala 1-kontenut ta’ '*C idde-
terminat bl-uzu tal-metodu deskritt hawnhekk jew il-metodu deskritt fI-
istandard EN 16640 Metodu C.

Tl-kontenut naturali ta’ '*C fl-atmosfera (il-valur ta’ referenza), li huwa
assorbit minn vegetazzjoni hajja permezz ta’ assimilazzjoni, mhuwiex
valur kostanti. Ghalhekk, il-valur ta’ referenza huwa iddeterminat fuq
etanol minn materja prima tal-aktar perjodu recenti ta’ vegetazzjoni. Dan
il-valur annwali ta’ referenza huwa iddeterminat skont I-istandard EN
16640. Madankollu, valur ta’ referenza iehor jista’ jigi accettat meta jigi
c¢certifikat minn korp akkreditat.

Principju

Il-kontenut "C ta’ kampjuni 1i jkun fihom alkohol b’massa ta’ etanol ta’
mill-anqas 85 % huwa iddeterminat direttament permezz ta’ ghadd bix-
xintillazzjoni likwida.

Reagenti
Xintillatur tat-toluwen
5,0 g 2,5-difeniloxazol (PPO)

0,5g p-bis-[4-metil-5-feniloxazolil(2)]-benzen (dimetil-POPOP) f’litru
wiehed tat-toluwen ta’ grad analitiku.

Xintillaturi tat-toluwen kummercjali lesti ghall-uzu ta’ din il-kompozizzjoni
jistghu jintuzaw ukoll.

Standard '*C

n-Ezadekan '*C b’attivita ta’ madwar 1 x 10° dpm/g (madwar 1,67 x 10°
cBg/g) u ezattezza garantita ta’ attivita iddeterminata ta’ + 2 % rel.

etanol hieles mill-'*C

Alkohol ta’ sintezi minn materja prima ta’ origini mill-fossili b’massa ta’
etanol ta’ mill-inqas 85 %, biex jigi iddeterminat l-isfond.

Alkohol minn materja prima recenti tal-aktar perjodu recenti ta’ vegetaz-
zjoni b’massa ta’ etanol ta’ mill-inqas 85 %, bhala materjal ta’ referenza.

Apparat

Spettrometru ta’ xintillazzjoni ta’ likwidu minn diversi kanali bi processur
u standardizzazzjoni awtomatika esterna u wiri tal-istandard estern/pro-
porzjon ta’ kanal (disinn normali: kanal ta’ tlett metri u zewg kanali esterni
standard).

Tubu b’ghadd ta’ potassju baxx adattat ghall-ispettrometru, b’tappijiet
oskuri bil-kamin li jkun fihom dahla tal-polietilen.

Pipetti volumetri¢i, 10 ml.
Dozatur awtomatiku ta’ 10 ml.
Flixkun ta’ 250 ml bil-qiegh tond b’tapp ta’ hgieg matt.

Apparat tad-distillazzjoni tal-alkohol b’mantell tat-tishin, perezempju tip
Micko.

Siringa mikrolitru ta” 50 pl.
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5.8.

5.9.

6.2.

6.3.

6.4.

7.2.

Lembut tal-piknometru, piknometri, 25 ml u 50 ml. Jenhtieg li jkun
permess taghmir ekwivalenti alternattiv, bhal densimetrija elettronika.

Termostat bi stabilita tat-temperatura ta’ = 0,01 °C.

Procedura
Aggustament tat-taghmir

It-taghmir ghandu jkun aggustat skont l-istruzzjonijiet tal-manifattur. Il-
kondizzjonijiet tal-kejl ikunu l-ahjar meta l-valur E,/B, l-indi¢i tal-kwalita,
jkun fl-agwa tieghu.

E = efficjenza
B = sfond

Kanali ta’ zewg metri biss huma ottimizzati. It-tielet wiehed jithalla miftuh
kollu ghall-finijiet ta” kontroll.

Ghazla ta’ tubi tal-ghadd

Numru akbar ta’ tubi tal-ghadd milli jkun mehtieg aktar tard jigu mimlija
kull wiched b’10 ml ta’ etanol sintezzizat hieles mill-'*C u 10 ml ta’
xintillatur tat-toluwen. Kull wiehed jitkejjel ghal tal-anqas 4 c¢ikli x 100
minuta. It-tubi li l-isfondi taghhom ivarjaw b’aktar minn + 1 % rel. mill-
medja jitwarrbu. Tubi godda mill-fabbrika u mill-istess lott biss jistghu
jintuzaw.

Determinazzjoni tal-istandard estern/proporzjon tal-kanal (ESCR).

Matul il-process tal-issettjar tal-kanali (punt 6.1) I-ESCR jigi iddeterminat
billi jintuza I-programm adattat tal-komp[juter meta tigi iddeterminata I-
efficjenza. L-istandard estern uzat huwa '*’cesju, li jkun diga gie inkluz

mill-manifattur.

Preparazzjoni tal-kampjun

Kampjuni 1i jkollhom kontenut ta’ etanol ta’ massa ta’ mill-anqas 85 % u
hieles minn impuritajiet, 1i jassorbu f’tul tal-mewga ta’ inqas minn 450 nm
jistghu jitkejlu. Ir-residwu baxx ta’ esteri u aldeidi ma jkollu l-ebda effett
ta’ tfixkil. Il-kontenut tal-alkohol tal-kampjun huwa iddeterminat minn
qabel b’approssimazzjoni ta’ 0,1 %.

Kejl tal-kampjuni billi jintuza l-istandard estern

Kampjuni b’assorbenza baxxa kif deskritti fil-punt 6.4 b’valur ESCR ta’
madwar 1,8 jistghu jitkejlu permezz tal-ESCR, li jipprovdi mizura tal-
proporzjon tal-efficjenza.

Kejl

10 ml minn kul wiehed mill-kampjuni preparati skont il-punt 6.4 jigu
migbuda b’pipetti ftubu tal-ghadd maghzul ivverifikat ghall-isfond u
jizdiedu 10 ml ta’ xintillatur tat-toluwen permezz ta’ dozatur awtomatiku.
Il-kampjuni fit-tubi jigu omogenizzati permezz ta’ movimenti ta’ tidwir
adattati; il-likwidu m’ghandux jithalla jxarrab il-polietilen imdahhal fit-
tap bil-kamin. Tubu i jkun fih etanol fossili hieles mill-'*C jigi preparat
bl-istess mod biex ikejjel l-isfond. Sabiex tivverifika l-valur rilevanti
annwali ta’ '*C jigi preparat duplikat ta’ etanol recenti mill-ahhar perjodu
ta’ vegetazzjoni, b’tubu jigi mhallat bl-istandard intern, ara l-punt 8.

Il-kampjuni ta’ kontroll u tal-isfond jitqieghdu fil-bidu tas-serje ta’ kejl, li
ghandu jkun fiha mhux aktar minn 10 kampjuni ghall-analizi. Il-hin totali
ta’ kejl ghal kull kampjun huwa tal-anqas ta’ 2 x 100 minuta, bil-kampjuni
individwali jitkejlu f’partijiet ta’ stadji ta’ 100 minuta sabiex xi ¢aqliq tat-
taghmir jew xi difett ichor jinkixef. (Ghalhekk ¢iklu wiehed jikkorrispondi
ma’ intervall ta’ kejl ta’ 100 minuta ghal kull kampjun).

Il-kampjuni tal-isfond u ta’ kontroll ghandhom jithejjew friski kull erba’
gimghat.
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8.2.

9.2.

9.3.

9.4.

Fil-kaz ta” kampjuni estinti (ESCR madwar 1,8) l-effi¢jenza hija affettwata
b’mod negligibbli bil-bidla f’dan il-valur. Jekk il-bidla hija fil-limitu ta’ +
5% rel. tista’ tkun mistennija l-istess effi¢jenza. Ghal kampjuni aktar
estinti, bhal alkohol znaturat, l-efficjenza tista’ tigi iddeterminata permezz
tal-korrezzjoni tal-estinzjoni tal-graff. Jekk programm adattat tal-kompjuter
ma jkunx disponibbli ghandu jintuza l-istandard intern, u dan jaghti rizultat
mhux ambigwu.

Kampjuni ta’ kejl billi jintuza l-istandard intern ezadekan'*C
Procedura

Kampjuni ta” kontroll u tal-isfond (etanol recenti u mill-fossili) u lI-materjal
mhux maghruf jitkejlu bhala duplikati. Kampjun tad-duplikat jigi preparat
ftubu mhux maghzul u kwantitd dozata ezatta (30 pl) ta’ ezadekan'*C
tizdied bhala standard intern (attivita mizjuda ta’ madwar 26 269 dpm/gC
bejn wiehed u iehor 43 782 c¢Bq/gC). Ghall-preparazzjoni tal-kampjun u 1-
hin tal-kejl tal-kampjuni l-ohra ara l-punt 7.2, izda l-hin ta’ kejl ghall-
kampjuni bl-istandard intern jista’ jitnaqqas b’xi hames minuti bi ssettjar
minn gabel £10° tahbita. Jintuza duplikat wiehed ghal kull kampjun tal-
isfond u ta’ kontroll jintuzaw ghas-serje tal-kejl; dawn jitqieghdu fil-bidu
tas-serje tal-kejl.

Immaniggar tal-istandard intern u t-tubi tal-ghadd

Biex tigi evitata l-kontaminazzjoni waqt il-kejl bl-istandard intern dawn
ghandhom jinhaznu u jigu mmaniggati ’l boghod miz-zona fejn il-kampjuni
ghall-analizi huma preparati u mkejla. Wara I-kejl it-tubi uzati ghall-isfond
jistghu jergghu jintuzaw. Il-tappijiet bil-kamin u t-tubi li jkun fihom I-
istandard intern ghandhom jintremew.

Espressjoni tar-rizultati

L-unita tal-attivita ta’ sustanza radjuattiva hija I-becquerel; 1 Bq = 1 dizin-
tegrazzjoni/sec.

L-indikazzjoni tar-radjuattivita specifika hija espressa bhala becquerels
relattivi ghal gramma wahda karbonju = Bq/gC.

Biex jinkisbu rizultati aktar prattici, dawn ghandhom jigu espressi f’centi-
bequerels = cBq/gC.

Id-deskrizzjonijiet u 1-formoli uzati fil-letteratura, ibbazati fuq dpm, jistghu
jintuzaw ukoll. Biex tikseb figuri li jikkorrispondu f’cBq semplicement
immoltiplika 1-figura dpm b’100/60.

Espressjoni tar-rizultati bl-istandard estern

(cpmp — cpmyg) * 1,918 - 100
V-F-Z 60

cBq/gC =

Espressjoni tar-rizultati bl-istandard intern

(cpmp; — cpmyg) * dpmyg * 1,918 - 100

B C=
cBa/e (cpmys — cpmy) © V- F+ 60

Abbrevjazzjonijiet

cpmy, = ir-rata medja tal-ghadd tal-kampjun fuq il-hin totali tal-kejl.
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10.
10.1.

10.2.

cpmNE = ir-rata medja tal-isfond tat-tahbit kalkolata bl-istess mod.
cpmlS = ir-rata tal-ghadd tal-kampjuni, bl-istandard intern.

dpmIS = il-kwantita ta’ standard intern mizjud (kalibrazzjoni dpm ta’
radjuattivita).

= il-volum tal-kampjuni uzati f'ml.

F = il-kontenut fi grammi ta’ alkohol ghal kull ml 1i jikkorrispondi
mal-konc¢entrazzjoni tieghu.

V4 = l-effi¢jenza li tikkorrispondi mal-valur ESCR.

1,918 = in-numru ta’ grammi ta’ alkohol ghal kull gramma ta’ karbonju.

Affidabbilta tal-metodu

Ripetibbilta (r)

r = 0,632 cBq/g C; S¢y = = 0,223 cBg/g C
Riproducibilita (R)

S = £ 0,821 ¢Bq/g C Sry = + 0,290 cBg/g C.
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