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II

(Atti mhux legizlattivi)

REGOLAMENTI

REGOLAMENT TA’ IMPLIMENTAZZJONI TAL-KUMMISSJONI (UE) 2016/635
tat-22 ta’ April 2016

li jemenda l-Anness tar-Regolament (KE) Nru 2870/2000 rigward certi metodi ta’ referenza ghall-
analizi tal-ispirti

IL-KUMMISSJONI EWROPEA,
Wara li kkunsidrat it-Trattat dwar il-Funzjonament tal-Unjoni Ewropea,

Wara li kkunsidrat ir-Regolament (KE) Nru 110/2008 tal-Parlament Ewropew u 1-Kunsill tal-15 ta’ Jannar 2008 dwar id-
definizzjoni, id-deskrizzjoni, il-prezentazzjoni, l-ittikkettar u l-protezzjoni ta’ indikazzjonijiet geografici, ta’ xorb spirituz
u li jhassar ir-Regolament tal-Kunsill (KEE) Nru 1576/89 (') u b’mod partikolari l-Artikolu 28(2) tieghu,

Billi:

(1)  Ir-Regolament tal-Kummissjoni (KEE) Nru 2870/2000 (%) isemmi u jiddeskrivi I-metodi ta’ referenza ghall-analizi
tal-ispirti. Madankollu, uhud mill-metodi elenkati fl-Anness ta’ dak ir-Regolament, fosthom il-metodi biex tigi
ddeterminata l-acidita volatili u z-zokkor totali fl-ispirti, ghadhom ma gewx deskritti.

(2)  Il-metodi ghad-determinazzjoni tal-acidita volatili u z-zokkor totali fcerti spriti gew soggetti ghal zewg studji
internazzjonali ta’ validazzjoni li twettqu skont proceduri miftiehma internazzjonalment u nstab li l-parametri tal-
prestazzjoni analitika taghhom huma accettabbli. L-istudji twettqu bhala parti minn progett ta’ ricerka skont il-
Programm Qafas IV tal-Kummissjoni Ewropea (KE) ghall-Istandards fil-Kejl u lttestjar (SMT). Ghaldagstant, id-
deskrizzjoni ta’ dawk il-metodi ghandha tigi inkluza fl-Anness tar-Regolament (KE) Nru 2870/2000.

(3)  Ir-Regolament (KE) Nru 110/2008 jistabbilixxi r-rekwiziti ghal xi kategoriji ta’ spirti li jithallew jimmaturaw fl-
injam u jistipula li xi spirti ohra jistghu jithallew jimmaturaw bl-istess mod. L-analizi tal-komposti principali li
jaghti l-injam tista’ tkun ta’ ghajnuna meta jigu kkunsidrati jekk kampjun ikunx konsistenti mad-definizzjoni
korrispondenti tal-kategorija rilevanti tal-ispirtu. L-Organizzazzjoni Internazzjonali tad-Dielja u l-Inbid (OIV)
irrikonoxxiet metodu ta’ analizi ghad-determinazzjoni ta’ dawk il-komposti fir-Rizoluzzjoni taghha OIV/OENO
382A/2009. Ir-rikonoxximent tal-metodu kien ibbazat fuq id-dejta miksuba minn studju internazzjonali tal-
prestazzjoni analitika fuq spirti differenti mwettaq skont proceduri miftichma internazzjonalment. Dan il-metodu
u d-deskrizzjoni tieghu ghandhom ghalhekk jizdiedu mal-metodi ta’ referenza tal-Unjoni ghall-analizi tal-ispirti
stabbiliti fl-Anness tar-Regolament (KE) Nru 2870/2000.

(4)  Ghaldagstant, ir-Regolament (KE) Nru 2870/2000 ghandu jigi emendat skont dan.

(5)  I-mizuri previsti fdan ir-Regolament huma konformi mal-opinjoni tal-Kumitat ghall-Ispirti,

() GUL 39,13.2.2008, p. 16.
() Ir-Regolament tal-Kummissjoni (KE) Nru 2870/2000 tad-19 ta’ Dicembru 2000 li jistabbilixxi I-metodi Komunitarji ta’ referenza ghall-
analizi tax-xorb spirituz (GUL 333, 29.12.2000, p. 20).
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ADOTTAT DAN IR-REGOLAMENT:

Artikolu 1

L-Anness tar-Regolament (KE) Nru 2870/2000 huwa emendat skont l-Anness ta’ dan ir-Regolament.

Artikolu 2

Dan ir-Regolament jidhol fis-sehh fit-tielet jum wara I-pubblikazzjoni tieghu fIl-Gurnal Uffijali tal-Unjoni Ewropea.

Dan ir-Regolament jorbot fl-intier tieghu u japplika direttament fl-Istati Membri kollha.

Maghmul fi Brussell, it-22 ta’ April 2016.

Ghall-Kummissjoni
1l-President
Jean-Claude JUNCKER
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ANNESS

L-Anness tar-Regolament (KE) Nru 2870/2000 huwa emendat kif gej:
(1) I-werrej huwa emendat kif gej:

() fil-punti II1.3 u VIIL, it-terminu “(p.m.)” jithassar;

(b) jizdied il-punt li gej:

“X. Id-determinazzjoni tal-komposti tal-injam: furfural, 5-idrossimetilfurfural, 5-metilfurfural, vanillina,
siringaldeid, koniferaldeid, sinapaldeid, acidu galliku, acidu ellagiku, acidu vanilliku, acidu siringiku u
skopoletina.”

(2) Fil-Kapitolu III tizdied il-parti li gejja:
“lI.3. DETEMINAZZJONI TAL-ACIDI VOLATILI TAL-ISPIRTI
1. Kamp tal-applikazzjoni

II-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 jibga’ 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-inqas tal-grad 3 kif definit fl-ISO 3696:1987.

5.1.  Soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju (NaOH)

5.2.  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.
6. Apparat u Taghmir
Apparat tal-laboratorju indirett, oggetti tal-hgieg tal-kategorija A u dan li gej:

6.1.  Pompa tal-ilma
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6.2.  Evaporatur rotatorju jew banju ultrasoniku

6.3.  Taghmir ghat-titrazzjoni potenzjometrika (fakultattiv)

7. It-tehid tal-kampjuni u I-kampjuni

II-kampjuni jinhaznu ftemperatura tal-kamra qabel l-analizi.

8. Procedura
8.1.  Acidita totali
8.1.1. Preparazzjoni tal-kampjun

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

8.1.2. 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 vijola 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 l-volum tas-soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju mizjud.

8.1.3. Kalkolu
L-acidita totali (AT) espressa fmillickwivalenti ghal kull L ta’ spirtu hija ugwali ghal 0,4 x n,.

L-acidita totali (AT') espressa fmg ta’ acidu acetiku ghal kull L ta’ spirtu hija ugwali ghal 24 x n,

8.2.  Acidita fissa
8.2.1. Thejjija tal-kampjun

Evapora 25 mL tal-ispirtu sa ma jinxef:

B'pipetta igbed 25 mlL tal-ispirtu fdixx cilindriku tal-evaporazzjoni bil-giegh 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 tgieghed id-dixx tal-evaporazzjoni fforn tat-tnixxif b’temperatura ta’ 105 °C ghal saghtejn.
Halli d-dixx tal-evaporazzjoni jiksah fdessikatur.

8.2.2. 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 2 u 6 qgatriet mis-soluzzjoni mhallta tal-indikatur (5.2).

Ittitra bis-soluzzjoni 0,01 M idrossidu tas-sodju (5.1).
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8.2.3.

9.1.

9.2.

9.3.

10.

10.1.

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 fmillickwivalenti 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’ a¢idita volatili
Espressjoni fmilliekwivalenti ghal kull L:
Niehdu:

AT = acidita totali fmilliekwivalenti ghal kull L

AF = acidita fissa fmilliekwivalenti ghal kull L

L-acidita volatili, AV, fmilliekwivalenti ghal kull L hija ugwali ghal:
AT - AF

Espressjoni fmg ta’ acidu acetiku ghal kull L:

Meta:

AT’ = acidita totali fmg ta’ acidu acetiku ghal kull L

AF' = acidita fissa fmg ta’ a¢idu 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 gha A

meta A hija l-qawwa alkoholika skont il-volum tal-ispirtu.

Karatteristici tal-prestazzjoni analitika (Precizjoni)

Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

. TA’=FA’
/X

Din id-dejta nkisbet minn studju internazzjonali ta’ prestazzjoni analitika mwettaq skont il-proceduri

miftiehma internazzjonalment [1] [2].

Sena tat-test interlaboratorju: 2000
Ghadd ta’ laboratorji 18

Ghadd ta’ kampjuni 6
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Kampjuni A B C D E F

Ghadd ta’ laboratorji wara l-eliminazzjoni tal- 16 18 18 14 18 18

eccezzjonijiet

Ghadd ta’ eccezzjonijiet (Laboratorji) 2 4

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, s, [mg/L] 8,0 3,6 15,0 3,7 6,7 8,5

Devjazzjoni standard relattiva ta’ ripetibilita, 3,1 11,8 2,4 8,0 6,2 1,7

RSDr [%]

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

Devjazzjoni standard ta’ riproducibilita, s, 8,5 8,4 25,0 4,55 13,4 24,4

[mg/L]

Devjazzjoni standard relattiva ta’ riproducibi- 3,3 27,8 4,1 9,9 12,5 5,0

lita, RSD,, [%]

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

Tipi ta’ kampjuni:

A Spirtu tal-ghajnbagar; Livell magsum *

=

Rum [; duplikati ghomja
C Rum I livell magsum *

D Slivovitz; duplikati ghomja

m

Brandy; duplikati ghomja

v}

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”.

(3) Jiddahhal il-Kapitolu VIII Ii gej:

“VIIL

ZOKKOR TOTALI

Kamp tal-applikazzjoni

II-metodu HPLC-RI jigi applikat biex jiddetermina t-total ta” zokkor (espress bhala zokkor invertit) fl-ispirti,

bl-eskluzjoni ta’ likuri li fihom il-bajd u l-prodotti tal-halib.

II-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/l
sa 509,7 g/l. Madankollu, il-linearita tar-rispons tal-istrument giet ippruvata 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.



23.4.2016 1l-Gurnal Uffi¢jali tal-Unjoni Ewropea L 108/7

2. Referenzi Normattivi

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

3. Prin¢ipju

Assaggi ta’ kromatografija likwida ta’ prestazzjoni gholja tas-soluzzjonijiet taz-zokkor, biex jigu determinati -
koncentrazzjonijiet tal-glukozju, tal-fruttozju, tas-sukrozju, tal-maltozju u tal-lattozju.

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

4. Reagenti u Materjali

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

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

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

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

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

4.7.  Ilma distillat jew demineralizzat, preferibbilment mikrofiltrat.

4.8.  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 organici b'dags
tal-pori 0,45 pm jew inqas.

4.9.  Etanol assolut (CAS 64-17-5).

4.10. Soluzzjoni ta’ etanol (5 %, v/v).

4.11. 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).

Aggusta ghal 100 mL b’5 % alkohol (4.10), hawwad u ahzen fmadwar + 4 °C. Hejji soluzzjoni ewlenija
¢dida darba fil-gimgha.

4.12. 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 wiehed u ichor b’5 % 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 bfilter b’dags tal-pori
0,45 pm jew anqas (5.3).
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5. Apparat u Taghmir

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

5.1.1. Il-kromatografija likwida ta’ prestazzjoni gholja b'valv tal-injezzjoni b’sitt passaggi mghammar bloop ta’
10 pL jew kwalunkwe apparat ichor, kemm jekk awtomatiku jew manwali, ghall-injezzjoni affidabbli tal-
mikrovolumi.

5.1.2. Sistema ta’ ppumpjar li tippermettilek tilhaq u Zzomm rata ta’ fluss kostanti jew ipprogrammata bi
precizjoni kbira.

5.1.3. Rifrattometru differenzjali.

5.1.4. Integratur jew recorder komputazzjonali, li I-prestazzjoni tieghu hija kompatibbli mal-bqija tas-sistema.

5.1.5. Prekolonna:

Huwa rrakkomandat li tinhemez prekolonna adattata mal-kolonna analitika.
5.1.6. Kolonna (ezempju):
Materjal: azzar inossidabbli jew hgieg.
Dijametru Intern: 2-5 mm.
Tul: 100-250 mm (jiddependi mid-daqs 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 pm.
5.1.7. 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 gabel l-uzu. I¢-cellola ta’
referenza trid timtela bis-solvent ta’ elwizzjoni.

5.2.  Bilan¢ analitiku preciz sa 0,1 mg.

5.3.  Apparat ghall-filtrazzjoni ghal volumi Zghar bl-uzu ta’ mikromembrana 0,45 pm.

6. Hazna tal-kampjuni
Meta jaslu, il-kampjuni jinhaznu ftemperatura tal-kamra qabel l-analizi.

7. Procedura

7.1.  PARTI A: Thejjija tal-Kampjun

7.1.1. Hawwad il-kampjun.

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

7.2. PARTI B: HPLC

7.2.1. 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.
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7.2.2. 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.

Qabbel iz-zewg kromotogrami miksuba mis-soluzzjoni standard u l-ispirtu. Identifika l-qcacet permezz tal-
hinijiet taghhom ta’ retenzjoni. Kejjel l-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

Iz-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-

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

(Piz Molekulari ta’ fruttozju + Piz Molekolari ta’ glukozju)/Piz Molekulari ta’
sukrozju

Karatteristici tal-prestazzjoni analitika (Precizjoni)

8. Kalkolu
invertit fi g/L.
sukrozju prezenti.
Zokkor invertit (g/L) =
1,05

9.

9.1.

Ir-rizultati statistici tat-test interlaboratorju

Din id-dejta nkisbet minn studju internazzjonali ta’ prestazzjoni analitika mwettaq skont il-proceduri
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

L 108/9

Analita Fruttozju Glukozju Maltozju
. Créme de Standard SpArti bit- | e e Standard Spirti bit- Standard
Kampjuni (x 2) Cassi toghma tal- . toghma tal-
assis (50 g/l nizetta Cassis (50 gf)) Snizetta (10 g/l

Valur medju [g/l] 92,78 50,61 15,62 93,16 50,06 15,81 9,32
Ghadd ta’ Laboratorji min- 21 22 21 23 19 21 22
ghajr eccezzjonijiet
Devjazzjoni standard ta’ ri- 2,34 2,12 0,43 3,47 1,01 0,48 0,54
petibilita, s, [g/l]
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Analita Fruttozju Glukozju Maltozju
. Créme de Standard Spirti bit- Créme de Standard Spirti bit- Standard
Kampjuni (x 2) Cassis (50 g/l) toghma tal- Cassis (50 gf) toghma tal- (10 g/l
8 anizetta 8 anizetta 8
Devjazzjoni standard ta’ ri- 2,53 4,2 2,76 3,72 2,03 3,02 5,77
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r [g/1] 6,56 5,95 1,21 9,71 2,84 1,34 1,51
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 7,72 3,13 0,84 9,99 2,7 0,88 1,4
producibilita, s, [g/l]
Devjazzjoni standard relat- 8,32 6,18 5,37 10,72 5,4 5,54 15,06
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproducibilita, R 21,62 8,76 2,35 27,97 7,57 2,45 3,93
(8]
R =28 xsp)
Tabella 2
Sukrozju
Analita Sukrozju
Kampiuni Pastis Ouzo Likur tac- Créme de Creme de Standard
P) ¢irasa Menthe Cassis (100 g/l
Valur medju [g/l] 10,83 29,2 103,33 349,96 319,84 99,83
19,7 (%)
Ghadd ta’ Laboratorji min- 19 19 20 18 18 18
ghajr eccezzjonijiet
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,09 0,75 2,17 5,99 4,31 1,25
petibilita, s, [g/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,81 3,07 2,1 1,71 1,35 1,25
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r [g/1] 0,25 2,1 6,07 16,76 12,06 3,49
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,79 0,92 4,18 9,94 16,11 4,63
producibilita, s, [g/l]
Devjazzjoni standard relat- 7,31 3,76 4,05 2,84 5,04 4,64
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 2,22 2,57 11,7 27,84 45,12 12,97
g/l
R =28 xsp)

(*) livell magsum
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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- . . N N
oo . Likur tac- Créme de Créme de Standard
Kampjuni Pastis Ouzo mgh.“? a tal- ¢irasa Menthe Cassis (220 g/))
anizetta
Valur medju [g/l] 10,86 29,2 31,59 103,33 349,73 509,69 218,78
19,7 (%)

Ghadd ta’ Laboratorji min- 20 19 20 20 18 18 19
ghajr eccezzjonijiet
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,13 0,75 0,77 2,17 5,89 5,59 2,71
petibilita, s, [g/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 1,16 3,07 2,45 2,1 1,69 1,1 1,24
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r [g/1] 0,35 2,1 2,17 6,07 16,5 15,65 7,59
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,79 0,92 1,51 4,18 9,98 14,81 8,53
producibilita s, [g/1]
Devjazzjoni standard relat- 7,25 3,76 4,79 4,04 2,85 2,91 3,9
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD; [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni R 2,21 2,57 4,24 11,7 27,94 41,48 23,89
(/1]
R=2,8xsp)

(*) livell magsum”

(4) Jizdied dan il-Kapitolu X:

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

II-metodu qieghed biex jiddetermina s-sustanzi li gejjin: furfural, 5-idrossimetilfurfural, 5-metilfurfural,
vanillina, siringaldeid, koniferaldeid, sinapaldeid, acidu galliku, acidu ellagiku, a¢idu vanilliku, acidu siringiku
u skopoletina, permezz ta’ kromatografija likwida bi prestazzjoni gholja.

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

“X.

1. Kamp tal-applikazzjoni
2. Referenzi normattivi
3. Prin¢ipju

Id-determinazzjoni bil-kromatografija likwida bi prestazzjoni gholja (HPLC), b’detezzjoni permezz ta’ spettro-
fotometrija ultravjola b'tul ta’ mewg differenti u permezz ta’ spettrofluworimetrija.
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4. 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.

41. 96 % vol. ta’ alkohol.

4.2, Metanol bi kwalita ghall-HPLC (Solvent B).

4.3, Acidu acetiku dilwit ghal 0,5 % vol. (Solvent A).

4.4.  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 um).
Nehhi l-gass fbanju ultrasoniku, jekk ikun mehtieg.

4.5.  Standards ta’ referenza ta’ 99 % puritd minima: furfural, 5-idrossimetil furfural, 5-metilfurfural, vanillina,
siringaldeid, koniferaldeid, sinapaldeid, acidu galliku, acidu ellagiku, acidu vanilliku, acidu siringiku u
skopoletina.

4.6.  Soluzzjoni ta' referenza: is-sustanzi standard mahlula fsoluzzjoni ta’ 50 % vol. soluzzjoni ta’ alkohol
milwiema. Il-koncentrazzjonijiet finali fis-soluzzjoni 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; sinapaldeid: 5 mg[L; a¢idu galliku: 10 mg/L; acidu ellagiku: 10 mg/L; acidu
vanilliku: 5 mg/L; a¢idu siringiku: 5 mg/L; skopoletina: 0,5 mg/L.

5. Taghmir
Apparat standard tal-laboratorju

5.1.  Kromatografija likwida bi prestazzjoni gholja li tista’ tahdem fmodalita ta’ gradjent binarju u mghammra bi:

5.1.1. 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.

5.1.2. Ditettur spettrofloworimetriku — tul ta’ mewg ta’ eccitament: 354 nm, tul ta’ mewg ta’ emissjoni: 446 nm
(ghad-determinazzjoni ta’ tracci ta’ skopoletina; li huwa wkoll osservabbli £313 nm bl-ispettrofotometrija).

5.1.3. Apparat ta’ injezzjoni li jista’ jintroduci 10 jew 20 pl (perezempju) tal-kampjun tat-test.

5.1.4. Kolonna ta’ kromatografika likwida bi prestazzjoni gholja, tip RP C18, daqs massimu tal-particella 5 pm.

5.2.  Siringi ghal HPLC.

5.3.  Apparat ghall-filtrazzjoni b’'membrana ta’ volumi zghar.

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

6. Procedura

6.1.  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 pm.
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6.2.  Kundizzjonijiet tat-thaddim kromatografiku: aghmel l-analizi ftemperatura 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 fcerti kazijiet dan il-gradjent ghandu jigu modifikat biex tevita I-koelwizzjoni.

6.3.  Determinazzjoni
6.3.1. Injetta l-istandards ta’ referenza separatament, imbaghad imhallta.

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

6.3.2. Injetta l-kampjun kif imhejji fil-6.1.

6.3.3. Kejjel iz-zona tal-qcacet fis-soluzzjoni ta’ referenza u fl-ispirtu u kkalkula l-koncentrazzjonijiet.

7. Prezentazzjoni tar-rizultati

Ipprezenta l-koncentrazzjoni ta’ kull kostitwent fmg|l.

8. Karatteristici tal-prestazzjoni tal-metodu (precizjoni)

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

8.1.  Furfural

Analita Furfural

Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 15 15 15 15 15 15
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 14 12 13 14 13 13
(laboratorji)
Valur medju [mg/]] 2,9 1,2 1,7 10,6 15,3 13,9
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,04 0,05 0,04 0,18 0,23 0,20
petibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 1,4 4,5 2,3 1,7 1,5 1,5
petibilita, RSD, [%]
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Analita Furfural
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,1 0,2 0,1 0,5 0,6 0,6
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,24 0,18 0,09 1,4 0,49 0,69
producibilita, s; [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 8 15 5 13 3 5
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD; [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,7 0,5 0,3 3,8 1,4 1,9
g/l
R =128 xsp)
8.2.  5-idrossimetilfurfural
Analita 5-idrossimetilfurfural
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 16 16 16 16 16 16
panti
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’ ri- 0,09 0,09 0,09 0,42 0,07 0,13
petibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 1,7 0,8 1,0 1,3 1,2 0,8
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,2 0,3 0,3 1,2 0,2 0,4
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,39 1,01 0,50 4,5 0,4 1,6
produc¢ibilita, s; [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 8 9 5 13 7 9
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD; [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 1,1 2,8 1,4 12,5 1,1 4,6
g/l
R =128 xsp)
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8.3.  5-Metilfurfural
Analita 5-Metilfurfural
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 11 11 11 11 11 11
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 11 11 8 11 10 11
(laboratorji)
Valur medju [mg/]] 0,1 0,2 0,1 0,5 1,7 0,8
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,01 0,01 0,02 0,02 0,03 0,07
petibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 10,7 6,1 13,6 4,7 2,0 10,0
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 60 60 0,1 0,1 0,1 0,2
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,03 0,04 0,03 0,18 0,20 0,26
producibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 35 18 22 39 12 35
tiva ta’ riproducibbilita,
RSDy; [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,1 0,1 0,1 0,5 0,6 0,7
[g/l]
R =28 xsp)
8.4.  Vanillina
Analita Vanillina
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 16 15 16 16 16 16
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 16 15 16 16 16 16
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 0,5 0,2 1,2 1,2 3,2 3,9
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,03 0,02 0,06 0,11 0,11 0,09
petibilita, s, [mg/l]




L 108/16 1l-Gurnal Uffi¢jali tal-Unjoni Ewropea 23.4.2016
Analita Vanillina
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2

Devjazzjoni standard ta’ ri- 6,8 9,6 4,6 8,9 3,5 2,3
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,1 0,1 0,2 0,3 0,3 0,3
[mgll]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,09 0,06 0,18 0,27 0,41 0,62
producibilita, s, [mg/fl]
Devjazzjoni standard relat- 19 25 15 22 13 16
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,3 0,2 0,5 0,8 1,2 1,7
(g/l]
R =28 xsp)

8.5.  Siringaldeid

Analita Siringaldeid
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2

Ghadd ta’ laboratorji parteci- 16 15 16 16 16 16
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 13 13 13 12 14 13
(laboratorji)
Valur medju [mg]/]] 1,0 0,2 4,8 3,2 10,5 9,7
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,03 0,02 0,04 0,08 0,10 0,09
petibilita, s, [mg/1]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 2,6 8,1 0,8 2,6 0,9 0,9
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,1 0,1 0,1 0,2 0,3 0,3
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,08 0,07 0,23 0,19 0,39 0,43
producibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 8 33 5 6 4 4
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,2 0,2 0,7 0,5 1,1 1,2
[g/l]
R =28 xsp)
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8.6.  Koniferaldeid
Analita Koniferaldeid
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 13 12 13 12 13 13
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 12 12 13 12 13 13
(laboratorji)
Valur medju [mg/]] 0,2 0,2 0,6 0,8 4,6 1,3
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,02 0,02 0,03 0,03 0,09 0,06
petibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 9,2 9,8 4,6 4,3 1,9 4,5
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,04 0,04 0,07 0,09 0,24 0,16
[mg1]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,04 0,04 0,11 0,18 0,38 0,25
producibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 23 27 21 23 8 19
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD,, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,1 0,1 0,3 0,5 1,1 0,7
[g/l]
R =28 xsp)
8.7.  Sinapaldeid
Analita Sinapaldeid
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 14 14 14 14 15 14
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 14 13 12 13 13 12
(laboratorji)
Valur medju [mg/l] 0,3 0,2 0,2 1,6 8,3 0,3
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,02 0,01 0,02 0,06 0,14 0,03
petibilita, s, [mg/l]
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Analita Sinapaldeid
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Devjazzjoni standard ta’ ri- 7,5 4,6 11,2 3,7 1,6 11,4
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,06 0,03 0,06 0,17 0,38 0,08
[mgll]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,09 0,05 0,08 0,20 0,81 0,18
producibilita, s, [mg/fl]
Devjazzjoni standard relat- 31 27 46 13 10 73
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,2 0,2 0,2 0,6 2,3 0,5
(g/l]
R =28 xsp)
8.8.  acidu galliku
Analita Acidu galliku
Kampjun Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 16 15 16 16 16 16
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 15 14 16 16 16 16
(laboratorji)
Valur medju [mg]/]] 1,2 0,4 2,0 6,1 7,3 21,8
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,07 0,04 0,06 0,18 0,18 0,60
petibilita, s, [mg/1]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 6,1 8,1 2,9 3,0 2,4 2,8
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,2 0,1 0,2 0,5 0,5 1,7
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,43 0,20 0,62 3,3 2,2 7,7
producibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 36 47 31 53 30 35
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 1,2 0,6 1,7 9,1 6,2 21,7
[g/l]
R =28 xsp)




23.4.2016 1-Gurnal Uffi¢jali tal-Unjoni Ewropea L 108/19
8.9.  Acidu ellagiku
Analita Acidu ellagiku
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 7 7 7 7 7 7
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 7 7 7 7 7 6
(laboratorji)
Valur medju [mg/]] 3,2 1,0 9,5 13 13 36
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,20 0,16 0,30 0,41 0,95 0,34
petibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 6,3 16 3,2 3,2 7,4 1,0
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,6 0,4 0,9 1,1 2,7 1,0
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 1,41 0,42 4,0 5,0 49 14
producibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 44 43 42 39 39 40
tiva ta’ riproducibbilita,
RSDy; [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 4,0 1,2 11 14 14 40
[g/l]
R =28 xsp)
8.10. Acidu vanilliku
Analita Acidu vanilliku
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 15 15 15 15 15 15
panti
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’ ri- 0,03 0,04 0,03 0,10 0,13 0,21
petibilita, s, [mg/l]
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Analita Acidu vanilliku
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Devjazzjoni standard ta’ ri- 14,2 16,5 2,3 12,6 53 7,7
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,1 0,1 0,1 0,3 0,4 0,6
[mgll]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,06 0,05 0,51 0,2 1,22 0,70
producibilita, s, [mg/fl]
Devjazzjoni standard relat- 28 20 35 31 51 26
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,2 0,1 1,4 0,7 3,4 2,0
(g/l]
R =28 xsp)
8.11. Acidu siringiku
Analita Acidu siringiku
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2
Ghadd ta’ laboratorji parteci- 16 15 16 16 16 16
panti
Ghadd ta’ rizultati accettati 16 15 15 15 16 15
(laboratorji)
Valur medju [mg]/]] 0,4 0,2 2,5 1,4 3,4 4,8
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,03 0,02 0,06 0,13 0,08 0,11
petibilita, s, [mg/1]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 6,7 12,6 2,3 9,0 2,3 2,3
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,1 0,1 0,2 0,4 0,2 0,3
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,08 0,05 0,29 0,26 0,43 0,67
producibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 19 29 11 18 13 14
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,2 0,1 0,8 0,7 1,2 1,9
[g/l]
R =28 xsp)
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8.12. Skopoletina
Analita Skopoletina
Kampjuni Whisky Brandy Rum Cognac 1 Bourbon Cognac 2

Ghadd ta’ laboratorji parteci- 10 10 10 10 10 10
panti
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’ ri- 0,0024 0,0008 0,0018 0,0014 0,0054 0,0040
petibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard ta’ ri- 2,6 2,2 1,6 3,3 0,8 2,7
petibilita, RSD, [%]
Limitu ta’ ripetibilita, r 0,007 0,002 0,005 0,004 0,015 0,011
[mg/l]
(r=28xs)
Devjazzjoni standard ta’ ri- 0,01 0,01 0,03 0,01 0,09 0,02
producibilita, s, [mg/l]
Devjazzjoni standard relat- 15 16 23 17 15 15
tiva ta’ riproducibbilita,
RSD, [%]
Limitu ta’ riproduzzjoni, R 0,04 0,02 0,07 0,02 0,26 0,06
(gl
R=28xs)
[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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