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KOMMISSIONENS FORORDNING (EG) nr 2870/2000
av den 19 december 2000

om faststillande av gemenskapens referensmetoder for analys av
spritdrycker

Artikel 1

Gemenskapens referensmetoder for analys av spritdrycker skall

— vid officiella kontroller, eller

— da tvister uppstar,

enligt bestimmelserna i forordning (EEG) nr 1576/89 och forordning
(EEG) nr 1014/90 vara de som anges i bilagan till den hér forordningen.

Artikel la

1. Denna forordning ar tillimplig pa jordbruksalkohol enligt defini-
tionen 1 artikel 5 1 Europaparlamentets och radets forordning
(EU) 2019/787 (1).

2. Unionsreferensmetoderna for analys av jordbruksalkohol ska vara
de som anges i bilagan till denna férordning.

3. Vid tillimpning av denna forordning ska jordbruksalkohol betrak-
tas som ett destillat vars alkoholhalt i volymprocent ska mitas direkt i
enlighet med bilaga II 1 kapitel I i bilagan.

Om alkoholprovet inte har klarnat eller om suspenderade partiklar &r
synliga ska dock provet destilleras.

4.  For bestimning av flyktiga dmnen ska kalibrering med standard-
16sning C beredd i absolut etanol krivas for att uppna ldmplig matris-
matchning mellan prover och standardldsningar sa som anges i kapitel
II1.2 i bilagan.

(") Europaparlamentets och rddets forordning (EU) 2019/787 av den 17 april

2019 om definition, beskrivning, presentation och markning av spritdrycker,
anvindning av namn pa spritdrycker i presentationen och mérkningen av
andra livsmedel, skydd av geografiska beteckningar for spritdrycker, anvind-
ning av jordbruksalkohol och destillat av jordbruksprodukter i alkoholhaltiga
drycker samt om upphédvande av forordning (EG) nr 110/2008 (EUT L 130,
17.5.2019, s. 1).
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5. For bestimning av furfural, s& som anges i kapitel X i bilagan, ska
jordbruksalkohol spéddas tvd ganger med vatten sd att den ursprungliga
volymen fordubblas och nar en alkoholhalt i volymprocent som &ver-
ensstimmer med kalibreringslosningarna. Resultatet fran analysen av
furfural ska omvandlas till gram per hektoliter alkohol (100 volympro-
cent) enligt ekvationen “koncentration av furfural i gram per hektoliter
100 vol-% alkohol = koncentration av furfural i mg/l x 10/alkoholhalt i
volymprocent”, dar alkoholhalten i volymprocent (vol-%) ar alkoholhal-
ten hos det uppmitta provet sa som faststills i kapitel I i bilagan.

6.  For bestimning av '*C-halten i etanol ska den metod som anges i
kapitel XI i bilagan anvéndas.

Artikel 2

Genom undantag fran artikel 1, forsta strecksatsen skall andra analys-
metoder tillatas, pa laboratoriechefens ansvar och pa villkor att meto-
dernas tillforlitlighet och noggrannhet (repeterbarhet och reproducerbar-
het) dr atminstone likvidrdiga med dessa egenskaper hos de referensana-
lysmetoder av samma slag som anges i bilagan.

Artikel 3

Om inga referensanalysmetoder for gemenskapen har faststillts for pa-
visande och kvantifiering av d&mnen i en viss spritdryck, skall foljande
metoder anvéndas:

a) Analysmetoder som har godkénts enligt internationellt erkdnda for-
faranden och som uppfyller kraven 1 bilagan till direktiv
85/591/EEG.

b) Analysmetoder som foljer de standarder som rekommenderas av
Internationella standardiseringsorganisationen (ISO).

¢) Analysmetoder som godkints och offentliggjorts av Internationella
vinkontorets (OIV:s) generalforsamling.

d) I avsaknad av de metoder som anges i a, b och c¢ skall ndgon av
foljande metoder anvédndas, forutsatt att metoden i fraga uppfyller
kraven pa tillforlitlighet, repeterbarhet och reproducerbarhet.

— En analysmetod som godkénts av den berdérda medlemsstaten.

— Om ndédvindigt, en annan ldmplig metod.

Artikel 4

I denna forordning avses med

a) repeterbarhetsgrdns: kravet pa repeterbarhet ar uppfyllt da den ab-
soluta skillnaden mellan resultaten fran tva bestdmningar som utforts
med kort mellanrum av en och samma person pa samma laborato-
rium och med samma utrustning inte Overstiger repeterbarhetsgrin-
sen i mer dn 5 % av fallen {ISO 3534-1}.
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b) reproducerbarhetsgrdns: kravet pa reproducerbarhet &r uppfyllt da
den absoluta skillnaden mellan resultaten fran tva bestimningar
som utforts av olika personer pa olika laboratorier och med olika
utrustning inte verstiger reproducerbarhetsgrinsen i mer dn 5 % av
fallen {ISO 3534-1}.

c) tillforlitlighet. ett matt pa hur mycket ett testresultat avviker fran det
géllande referensvérdet {ISO 3534-1}.

Artikel 5
Denna forordning trider i kraft den sjunde dagen efter det att den har
offentliggjorts i Europeiska gemenskapernas officiella tidning.
Den skall tillimpas fran och med den 1 januari 2001.

Denna forordning é&r till alla delar bindande och direkt tillimplig i alla
medlemsstater.
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BILAGA

BESKRIVNING AV ANALYTISKA REFERENSMETODER FOR:

II.

I

1I.1

1.2

1.3

Iv.

VL

VIL

VIIL

IX.

XI.

Bilaga I: Beredning av destillat

Bilaga II: Métning av destillatets densitet

— Metod A = pyknometri

— Metod B = elektronisk densitetsmétning

— Metod C = densitetsmitning med hydrostatisk vag
Bestdmning av total torrsubstanshalt genom gravimetri
Bestamning av flyktiga &mnen och metanol

Allmént

Flyktiga kongener: aldehyder, hogre alkoholer, etylacetat och metanol (gas-
kromatografi)

Flyktig syra PM2 ——— «

Vitecyanid p.m.

Anetol PM]l ———— «
Glycyrrhizinsyra M1l ———— «
Chalkon PM1 —— «

Total sockerhalt PM2 ———— <
Aggula PM1 ————— <

Bestdmning av traforeningar: furfural, 5-hydroximetylfurfural, 5-metylfur-
fural syringaldehyd, coniferaldehyd, sinapinaldehyd, gallussyra, ellagsyra,
vanillinsyra, syringinsyra och scopoletin

Bestimning av '*C-halten i etanol
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I. BESTAMNING AV ALKOHOLHALTEN (VOLYMPROCENT) I
SPRITDRYCKER

Inledning

Referensmetoden beskrivs i foljande tva bilagor:

Bilaga I: Beredning av destillat

Bilaga II: Mitning av destillatets densitet

1. Tillimpningsomrade

Metoden avser bestdimning av verklig alkoholhalt (volymprocent) i
spritdrycker.

2.  Referenser

ISO 3696:1987: Water for analytical laboratory use — Specifications and test
methods.

3. Termer och definitioner
3.1 Referenstemperatur:

Referenstemperaturen vid bestdmning av alkoholhalt (volymprocent), densi-
tet samt specifik vikt for spritdrycker ar 20 °C.

Anmirkning 1: Begreppet “vid t °C” anvinds vid alla bestdmningar (av
densitet eller alkoholhalt i volymprocent) och alla tempera-
turer utom referenstemperaturen 20 °C.

3.2 Densitet:

En spritdrycks densitet definieras som massan per volymenhet i vakuum vid
20 °C. Den uttrycks i kg/rn3 och betecknas pyg oc eller pyg.

3.3 Specifik vikt:

Med specifik vikt avses forhéllandet, uttryckt som ett decimalbrak, mellan
densiteten hos en spritdryck vid 20 °C och densiteten av vatten vid samma
temperatur. Som beteckning anvdnds nagon av symbolerna dyg /20 oc»
ds0/20, eller — om det inte finns nagon risk for forvaxling — bara d. Angi-
velsen pa analysintyget av vilka parametrar som mitts skall endast goras
med de symboler som definieras ovan.

Anmirkning 2: Det dr mdjligt att berdkna den specifika vikten fran densi-
teten p,o vid 20 °C:

P20 = 998,203 x dag/2 eller dyg/20 = P20/998,203 dir 998,203 dr vatt-
nets densitet vid 20 °C.

3.4 Verklig alkoholhalt i volymprocent

En spritdrycks verkliga alkoholhalt i volymprocent motsvarar antalet liter
etylalkohol i 100 1 av en vatten/alkohol-blandning med samma densitet som
alkoholen eller spriten efter destillering. Referensvérdena for alkoholhalt i
volymprocent (vol- %) vid 20 °C i forhallande till densiteten vid 20 °C for
de olika vatten/alkohol-blandningar som skall anvéndas framgar av den
internationellt anvinda tabell som faststéllts i Rekommendation nr 22 fran
Internationella organisationen for legal metrologi.

Det allménna sambandet mellan alkoholhalt i volymprocent och densitet hos
en vatten/alkohol-blandning vid en given temperatur anges pa sidan 40 i
kapitel 3 ”Alkoholhalt i volymprocent” i bilagan till férordning (EEG) nr
2676/90 (EGT L 272, 3.10.1990, s. 1) eller i OIV:s handbok med analys-
metoder (1994) (s. 17).
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Anmirkning 3: Det dr mycket svart att gora en korrekt bestimning av
volymen for vissa likdrer och “crémes”. 1 dessa fall skall
provet vigas och alkoholhalten forst berdknas utifrdn mas-
san.

Omvandlingsformel:

ASM (mass-%) x p,, (prov)
p,, (alkohol)

alkoholhalt (vol-%) =

dér

ASM = alkoholhalten i massprocent,
pao (alkohol) = 789,24 kg/m’
Princip

Destillatets alkoholhalt i volymprocent bestdims genom pyknometri, elektro-
nisk densitetsmétning eller densitetsméitning med hydrostatisk vag.
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4.1

4.2

43

BILAGA I: BEREDNING AV DESTILLAT
Omfattning

Metoden omfattar beredning av destillat som skall anvéndas for att be-
stimma den verkliga alkoholhalten (volymprocent) i spritdrycker.

Princip

Spriten destilleras for att separera etylalkohol och andra flyktiga dmnen
fran icke-flyktiga bestandsdelar.

Reagens och material

Kokstenar.
Antiskumningsmedel i koncentrerad form (for likorer av typen “crémes”).

Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning, och sérskilt foljande:
Vattenbad med termostat for temperaturintervallet 10-15 °C.
Vattenbad med termostat for temperaturen 20 °C (+ 0,2 °C).

Meitkolvar av klass A, 100 och 200 ml, kalibrerade till en noggrannhet av
+ 0,1 % respektive 0,15 %.

Destillationsapparat:
Allménna krav.
Den destillationsapparat som skall anvindas skall uppfylla foljande krav:

— Antalet skarvar skall inte dverstiga det minsta antal som krédvs for att
systemet skall vara tétt.

— Anvindning av en anordning for att forhindra skumbildning (genom
att dngan for med sig kokande vétska) och for att jaimna ut destilla-
tionshastigheten hos spritdrycker med hog alkoholhalt.

— Snabb och fullstindig kondensering av alkoholangan.
— De forsta destillationsfraktionerna skall samlas upp i en vattenldsning.

Viarmekéllan skall vara forsedd med en dndamaélsenlig varmefordelare for
att forhindra pyrogena reaktioner i de icke-flyktiga kemiska dmnena.

Ett exempel pa en anvindbar destillationsapparat visas i figur 1. Den
omfattar foljande delar:

— Rundkolv, 1 liter, med slipad hals av standardtyp.

— Rektifieringskolonn med en hdjd pa minst 20 cm (t.ex. en Vigreuxko-
lonn).

— Kniror forsett med en cirka 10 cm West-kylare med rak kant. Roret
skall anslutas vertikalt.

— Kylslinga, 40 cm.

— Utdraget ror genom vilket destillatet fors ned i ett graderat uppsam-
lingskarl som innehaller en mindre méangd vatten.

Anmirkning: Den apparat som beskrivs ovan skall anvindas for prov-
miéngder pd minst 200 ml. Apparaten kan dock anpassas
for mindre provvolymer genom att en mindre destillations-
kolv anvidnds. Detta forutsitter att apparaten ar utrustad med
ett stinkskydd eller annan anordning for att forhindra att
angan for med sig kokande vitska.
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6.1

6.2

6.3

Lagring av testprovet

Proven skall forvaras i rumstemperatur fore analys.

Utforande

Anmirkning:

Destillation kan ocksa ske enligt den metod som publicerats av [UPAC
(1968).

Destillationsapparaten

Apparaten skall uppfylla foljande krav:

Destilleringen av 200 ml vatten/alkohol-16sning av kdnd koncentration
(ungefdar 50 volymprocent) far inte leda till alkoholforluster pd mer dn
0,1 volymprocent.

Spritdrycker med en alkoholhalt under 50 volymprocent.

Mait upp 200 ml spritdryck i en métkolv.

Notera vitskans temperatur eller hall vitskan vid standardtemperaturen
(20 °C).

For over provet till destillationsapparatens rundkolv och skolj métkolven
med 20 ml destillerat vatten. Upprepa skéljningen tva ganger. For 6ver allt
skoljvatten till destillationskolven.

Anmirkning: For spritdrycker som innehaller mindre &n 250 g torrsubstans
per liter riacker det med 60 ml skoljvatten. For att forhindra
pyrolys skall i dvriga fall atminstone 70 ml skoljvatten an-
viandas om torrsubstanshalten ar 300 g/l, 85 ml vid 400 g/l
och 100 ml vid 500 g/l (vissa fruktlikérer och “crémes”).
Volymen skall vara proportionell mot provvolymen.

Lagg i nagra kokstenar (3.1) (och antiskumningsmedel for “crémes”).

For 6ver 20 ml destillerat vatten till den ursprungliga 200 ml métkolven
(som senare ocksa skall anvdndas for att samla upp destillatet). Placera
kolven i ett kallt vattenbad (4.1) (10—15 °C for spritdrycker som &r smak-
satta med anis).

Vid destilleringen bér man undvika bubbelbildning och forkolning. Skaka
kolven med jamna mellanrum. Avbryt destilleringen da destillatets yta
befinner sig nagra millimeter under mitkolvens marke.

Vinta tills destillatet har svalnat till vétskans utgangstemperatur = 0,5 °C.
Spid till market med destillerat vatten och blanda omsorgsfullt.

Destillatet anvédnds for bestdmning av alkoholhalten (volymprocent) (bi-
laga II).

Spritdrycker med en alkoholhalt pa mer @n 50 volymprocent.

Mat upp 100 ml spritdryck, for 6ver den till en 100 ml métkolv och sedan
till destillationsapparatens rundkolv.

Skolj maitkolven upprepade ganger med destillerat vatten och for Gver
skoljvattnet till rundkolven i destillationsapparaten. Anvidnd sd mycket
vatten att kolven totalt kommer att innehélla 230 ml vitska.
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For 6ver 20 ml destillerat vatten till en 200 ml métkolv (som senare ocksa
skall anvindas for att samla upp destillatet). Placera kolven i ett kallt
vattenbad (4.1) (10-15 °C for spritdrycker som &r smaksatta med anis).

Skaka mitkolven med jamna mellanrum under destilleringen. Avbryt des-
tilleringen da destillatets yta befinner sig nagra millimeter under mitkol-
vens mirke (200 ml).

Vinta tills destillatet har svalnat till vétskans utgangstemperatur = 0,5 °C.
Spad till mérket med destillerat vatten och blanda omsorgsfullt.

Destillatet anvinds for bestimning av alkoholhalten i volymprocent (bi-
laga 1II).

Anmaérkning: Spritdryckens alkoholhalt (volymprocent) dr dubbelt sd hog
som destillatets.
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BILAGA II: MATNING AV DESTILLATETS DENSITET

METOD  A: BESTAMNING AV VERKLIG ALKOHOLHALT
(VOLYMPROCENT) I SPRITDRYCKER -
PYKNOMETRISK MATNING

A.l Princip

Alkoholhalten (volymprocent) kan berdknas utifrdn det véirde pa des-
tillatets densitet som erhallits med pyknometri.

A2 Reagens och material

Vid analysen skall bara anvdndas — om inget annat sdrskilt anges —
reagens som &r sérskilt avsedda for analysdndamal och vatten som
héller minst klass 3 enligt definitionen i ISO 3696:1987.

A2.1 Natriumkloridlsning, 2 vikt- %.

For att bereda 1 liter, viag upp 20 g natriumklorid och 16s i vatten till
en slutvolym av 1 liter.

A3 Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning, och sérskilt foljande:
A3.1 Analysvidg med en kénslighet pa 0,1 mg.

A32 Termometer med slipad anslutningsfog och med en skala i tiondels
grader fran 10 till 30 °C. Termometern skall vara godkdnd eller ka-
librerad mot en godkdnd termometer.

A33 Pyknometer i pyrexglas med en volym pa ungefdar 100 ml. Den skall
vara utrustad med en 19stagbar termometer med slipad anslutningsfog
(A.3.2). Pyknometern skall ocksa ha ett 25 mm langt sidordr med en
inre diameter pa (hogst) 1 mm som slutar i en slipad konisk anslut-
ningsfog. Andra pyknometrar d4n de som beskrivs i ISO 3507, till
exempel sddana med en volym pa 50 ml, far ocksd anvdndas om
de &r lampliga for dndamaélet.

A34 Tareringsflaska med samma yttre volym (= 1 ml) som pyknometern
och med samma massa som pyknometern da denna &r fylld med en
vitska med densiteten 1,01 (natriumkloridlosning A.2.1).

A35 Viarmeisolerad mantel som 4r exakt avpassad efter pyknometerns
form.

Anmérkning 1: For bestdmningen av spritdryckers densitet under
vakuum behovs en vag med tva vagskalar, en pyk-
nometer och en tareringsflaska med samma yttre
volym for att neutralisera effekten av luftens varie-
rande lyftkraft. Denna enkla teknik kan ocksa an-
vindas i kombination med en vdg med en vagskal,
forutsatt att tareringsflaskan kontinuerligt vdgs om
sa att fordndringar av luftens lyftkraft kan registre-
ras.

A4 Utforande

Anmérkningar:

For bestimning av alkoholhalten anvinds en 100 ml pyknometer,
eftersom detta ger hogst tillforlitlighet. Det gar ocksd bra att anvédnda
en mindre pyknometer, till exempel pa 50 ml.

A4l Kalibrering av pyknometern

Pyknometern kalibreras genom att foljande parametrar bestams:
— Den tomma pyknometerns egenvikt.
— Pyknometerns volym vid 20 °C.

— Den vattenfyllda pyknometerns vikt vid 20 °C.
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A4.1.1

A4.1.1.1

A4.1.12

A4.1.13

A4.1.14

A4.12

A4.121

Kalibrering med hjélp av en vag med en enda vagskal:
Bestam foljande vérden:

— Den rena, torra pyknometerns vikt (P).

— Den vattenfyllda pyknometerns vikt vid t °C (P1).
— Tareringsflaskans vikt (T0).

Vig den rena, torra pyknometern (P).

Fyll pyknometern forsiktigt med destillerat vatten av rumstemperatur
och sdtt 1 termometern.

Torka forsiktigt av pyknometern sa att den blir torr och placera den i
den vdrmeisolerade manteln. Blanda innehallet genom att vinda upp
och ned pa karlet till dess att termometerns utslag stabiliserats.

Placera pyknometern i jamnhojd med sidororets ovre kant. Lids av
temperaturen t °C noggrant och korrigera om sa kréavs for eventuella
felaktigheter i temperaturskalan.

Vig den vattenfyllda pyknometern. Den erhallna vikten betecknas P1.
Vig tareringsflaskan. Vikten betecknas TO.

Beridkning av resultat

— Den tomma pyknometerns egenvikt = P — m
ddr m &r massan av luften i pyknometern:
m = 0,0012 x (P1 — P)

Anmaérkning 2: 0,0012 &r densiteten hos torr luft vid 20 °C och
trycket 760 mm Hg.

— Pyknometerns volym vid 20 °C:

Vypee = [P1 = (P -m)] x F,

20°C ©

dér F, dr temperaturfaktorn t °C som erhallits fran tabell I i kapitel
1 ”Densitet och specifik vikt” i bilagan till forordning (EEG) nr
2676/90 (s. 10).

Virdet pd V,ooc skall anges med en noggrannhet av 0,001 ml.
— Massan av vattnet i pyknometern vid 20 °C:

Mygec = Vagee X 0,998203

déar 0,998203 ar vattnets densitet vid 20 °C.

Anmérkning 3: Om det 4r nodvindigt kan vardet 0,99715 anvéndas
for densiteten i luft, och alkoholhalten beriknas ut-
ifran ett viarde for motsvarande densitet i luft som
hémtas fran tabellerna frain HM Customs and Excise
tables. I sadana fall skall ingen korrigering goras for
massan av den luft som tringts undan i pyknometern.

Kalibrering med hjélp av en vag med tva vagskalar:

Placera tareringsflaskan pa vénster vagskal och den rengjorda, torra
pyknometern med dess uppsamlingspropp pa hoger vagskal. De bada
vagskalarna balanseras genom att vikter placeras pa pyknometersidan.
Vikten i gram betecknas p.
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A4.122

A4.123

A42
A42.1

A42.1.1

A4212

A4213

Fyll pyknometern forsiktigt med destillerat vatten av rumstemperatur
och sitt i termometern. Torka forsiktigt av pyknometern sd att den
blir helt torr och placera den i den védrmeisolerade manteln. Blanda
innehallet genom att vinda upp och ned pa kirlet till dess att termo-
meterns utslag stabiliserats.

Placera pyknometern i jaimnhojd med sidordrets ovre kant. Rengor
sidordret och stoppa i uppsamlingsproppen. Lés av temperaturen t °C
noggrant och korrigera om sa krivs for eventuella felaktigheter i
temperaturskalan.

Vig den vattenfyllda pyknometern och ldt massan p' gram motsvara
jamviktslaget.

Beridkning av resultat

— Den tomma pyknometerns egenvikt = p + m
dér m dr massan av luften i pyknometern.
m = 0,0012 x (p — p")

— Pyknometerns volym vid 20 °C:

Ve =(ptm—p)xF

20°C ~

dér F, ar temperaturfaktorn t °C fran tabell I i kapitel 1, ”Densitet
och specifik vikt”, i bilagan till forordning (EEG) nr 2676/90
(s. 10).

Viérdet pa V,poc skall vara kint med en noggrannhet av
0,001 ml.

— Massan av vattnet i pyknometern vid 20 °C:

Mygec = Vagoc % 0,998203

dar 0,998203 &r vattnets densitet vid 20 °C.

Bestdmning av testprovets alkoholhalt

Anvind en vag med en enda vagskal.
Vig tareringsflaskan. Vikten betecknas T1.

Vig pyknometern med det beredda destillatet (se bilaga I). Vikten vid
t °C betecknas P2.

Berékning av resultat

— dT=T1-TO0

— Massan av den tomma pyknometern dd métningen gors
=P-m+dT

— Massan av vitskan i pyknometern vid t °C
=P2-(P-m+dT)

— Densiteten vid t °C (g/ml)

— pec =[P, = (P-m+dD)]V,,..

— Virdet for densiteten vid t °C omvandlas till kg/m® genom att p,
oc multipliceras med 1 000. Det erhallna vérdet betecknas p,.

— Rékna om py till poy med hjélp av densitetstabellen pT for vatten/
alkohol-blandningar (tabell II i bilaga II till OIV:s handbok med
analysmetoder (1994), s. 17-29).
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A42.14

A422

A4221

A4222

A5
A5l

Leta ratt pa den horisontella rad i tabellen som motsvarar tempe-
raturen T i1 hela grader och som befinner sig direkt under t °C,
dvs. den ldgsta densitet som &r hogre dn p,. Anvind det tabell-
virde som anges under denna densitet for att berdkna spritdryc-
kens densitet (p,) vid temperaturen T (hela grader).

— Berdkna med hjélp av temperaturkurvan i dess helhet skillnaden
mellan densiteten p', som i tabellen ligger direkt ovanfor p,, och
den berdknade densiteten p'. Dividera denna skillnad med det
tabellvarde som aterfinns till hger om densiteten p'. Kvoten ger
decimaldelen av alkoholhalten medan heltalet aterfinns overst i
kolumnen dér p' star (Dt, alkoholhalten).

Anmirkning 4: Alternativt kan pyknometern std i ett vattenbad med
temperaturen 20+ 0,2 °C vid péafyllningen upp till
market.

Resultat

Da densiteten p,, dr kdnd kan den verkliga alkoholhalten beriknas
med hjélp av de tabeller som anges nedan:

I tabellen anges alkoholhalten i volymprocent (vol- %) vid 20 °C i
forhallande till densiteten hos olika vatten/alkohol-blandningar vid
20 °C. Tabellen har faststillts i Rekommendation nr 22 fran Interna-
tionella organisationen for legal metrologi och anvinds internationellt.

Kalibrering med hjélp av en vag med tva vagskalar.

Vig pyknometern tillsammans med det beredda destillatet (se del I).
Massan vid t °C betecknas p".

Berikning av resultat

— Massan av vitskan i pyknometern vid t °C.

=p+m-p"

— Densiteten vid t °C (g/ml)

Proc = (p tm-— p")/Vzo °C

— Densiteten vid t °C skall uttryckas i kg/m’. Korrigera for tempera-
turen och rdkna sedan fram alkoholhalten vid 20 °C pa det sitt
som anges ovan for anvdndning av en vag med endast en vagskal.

Metodutvirdering (noggrannhet)
Statistiska resultat fran provningsjamforelsen

Foljande data erholls fran en internationell metodstudie som utfordes
enligt internationellt vedertagna forfaranden [1] [2].

Ar da provningsjimfdrelsen gjordes 1997
Antal laboratorier 20

Antal prov 6
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Prov A B C D E F
Antal kvarvarande laboratorier 19 20 17 19 19 17
efter eliminering av avvikande
matvirden
Antal avvikande métvérden (la- 1 — 2 1 1 3
boratorier)
Antal godkdnda resultat 38 40 34 38 38 34
Medelvirde (X) vol-% 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03

26,51 (%) 42,93 (*)]45,73 (*)| 63,03 (*)

Standardavvikelse, repeterbarhet [ 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
(S;y) vol-%
Relativ standardavvikelse, repe- 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
terbarhet (RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) vol-% 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Standardavvikelse,  reproducer- [ 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
barhet (Sg) vol-%
Relativ standardavvikelse, repro- 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
ducerbarhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrans (R) vol- 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

%

Provtyper:

Fruktlikor, “split level” (*).
Konjak, dubbel-blind-forsok.
Whisky, dubbel-blind-forsok.
Grappa, “split level” (*).
Akvavit, “split level” (*).
Rom, ”split level” (*).

mTm g QW

METOD B: BESTAMNING AV VERKLIG ALKOHOLHALT (VOLYM-
PROCENT) I SPRITDRYCKER - ELEKTRONISK DENSI-
TETSMATNING BASERAD PA
OSCILLATION HOS ETT PROV I EN OSCILLERANDE

B.1 Princip

MATCELL

RESONANSFREKVENS-

Vitskans densitet bestdims genom elektronisk métning av oscillationerna
hos ett vibrerande U-format ror. Provet overfors till ett oscillerande
system vars specifika frekvens dérigenom forandras.

B.2 Reagens och material

Vid analysen skall bara anvandas — om inget annat sérskilt anges —
reagens som dr sérskilt avsedda for analysdndamal och vatten som héller
minst klass 3 enligt definitionen i ISO 3696:1987.

B.2.1  Aceton (CAS 666-52-4) eller absolut alkohol.

B.2.2  Torr luft.

B.3 Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning, och sarskilt foljande:

B.3.1  Densitetsmitare med digital display.

Den elektroniska densitetsméitare som anvéinds skall kunna ange densi-

teten i g/ml med fem decimalers noggrannhet.
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Anmirkning 1: Densitetsmétaren skall placeras i en stabil hallare som &r
helt vibrationsisolerad.

B.3.2  Termostat.

De virden som erhélls fran densitetsmétarens dr bara anvidndbara om
matcellen ar kopplad till en inbyggd termostat som haller en konstant
temperatur £+ 0,02 °C.

Anmirkning 2: Det dr mycket viktigt att temperaturen i métcellen stills
in exakt och att den kan kontrolleras med stor nog-
grannhet, eftersom ett fel pd 0,1 °C kan leda till densi-
tetsforéindringar i storleksordningen 0,1 kg/m®.

B.3.3  Autosampler eller sprutor for injicering av prov.

B4 Utforande

B.4.1  Kalibrering av densitetsmétaren

Da instrumentet anvinds for forsta gangen skall det kalibreras i enlighet
med tillverkarens instruktioner. Det skall omkalibreras med jamna mel-
lanrum och kontrolleras mot en godkénd referensstandard eller en labo-
ratorieintern referenslosning, baserad pa en godkédnd referensstandard.

B.4.2  Bestdmning av provets densitet

B.4.2.1 Om sa krdvs skall cellen fore mitningen rengdras med aceton eller
absolut alkohol samt torkas med torr luft. Skolj cellen med provet.

B.4.2.2 Injicera provet i cellen (med hjélp av en spruta eller autosampler) till
dess att den ar helt fylld. Det &r viktigt att inga luftbubblor foljer med.
Provet skall vara homogent och far inte innehalla nagra fasta partiklar.
Innan provet analyseras skall darfor eventuella suspenderade partiklar
avldgsnas genom filtrering.

B.4.2.3 Vinta tills métvardet stabiliserats. Notera densiteten p,o eller den alko-
holhalt som densitetsmétaren anger.

B.43  Resultat

Daé densiteten pyo dr kind kan den verkliga alkoholhalten beriknas med
hjélp av de tabeller som anges nedan.

I tabellen anges alkoholhalten i volymprocent (vol- %) vid 20 °C i
forhallande till densiteten hos olika vatten/alkohol-blandningar vid
20 °C. Tabellen har faststéllts i Rekommendation nr 22 frén Internatio-
nella organisationen for legal metrologi och anvinds internationellt.

B.S Metodutvirdering (noggrannhet)
B.5.1  Statistiska resultat fran provningsjaimforelsen

Foljande data erholls fran en internationell metodstudie som utfordes
enligt internationellt vedertagna forfaranden [1] [2].

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997

Antal laboratorier 16

Antal prov 6

Prov A B C D E F

Antal kvarvarande laboratorier ef- 11 13 15 16 14 13
ter eliminering av avvikande mat-
vérden
Antal avvikande métvirden (labo- 2 3 1 — 1 2
ratorier)
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Prov A B C D E F
Antal godkdnda resultat 22 26 30 32 28 26
Medelvirde (x) vol-% 23,81 40,12 40,35 39,27 42,39 56,99
26,52 (*) 43,10 (*)]45,91 (*)|63,31 (*)

Standardavvikelse, repeterbarhet | 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
(S;) vol-%

Relativ standardavvikelse, repeter- 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
barhet (RSD,) (%)

Repeterbarhetsgréins (r) vol-% 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40

Standardavvikelse, reproducerbar- | 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
het (Sg) vol-%

Relativ standardavvikelse, repro- 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
ducerbarhet (RSDg) (%)

Reproducerbarhetsgrins (R) vol-% 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Provtyper:

Fruktlikor, “’split level” (¥*).
Konjak, dubbel-blind-forsok.
Whisky, dubbel-blind-forsok.
Grappa, “split level” (¥).
Akvavit, split level” (¥*).
Rom, 7split level” (*).

THOOw >

METOD C: BESTAMNING AV VERKLIG ALKOHOLHALT (VOLYM-
PROCENT) I SPRITDRYCKER - DENSIMETRISK MAT-
NING MED HYDROSTATISK VAG

C.1 Princip

Alkoholhalten i spritdrycker kan faststéllas genom densitetsmétning med
en hydrostatisk vdg, som bygger pad Arkimedes princip. Enligt denna
princip paverkas en kropp som nedsénks i vétska av en uppdtriktad kraft
som motsvarar massan av den undantrdngda vétskan.

C2 Reagens och material

Vid analysen skall bara anvandas — om inget annat sérskilt anges —
reagens som dr sérskilt avsedda for analysdndamal och vatten som héller
minst klass 3 enligt definitionen i ISO 3696:1987.

C.2.1  Rengoringslosning avsedd for flottdren (natriumhydroxid, 30 vikt- %)

For att bereda 100 ml 16sning, vdg upp 30 g natriumhydroxid och spéad
till méirket med 96 % etanol (volymprocent).

C3 Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning, och sérskilt foljande:

C.3.1  Hydrostatisk vag med en enda vdgskél och med en kénslighet pd = 1 mg.

C.3.2  Flottér som har en volym pa minst 20 ml och som é&r sdrskilt anpassad
till vagen. Den trdd som flottdren dr upphéngd i far ha en diameter pa
hogst 0,1 mm.

C.3.3  Mitcylinder med nivamarkering. Flottoren skall rymmas helt och hallet i
den del av cylindern som befinner sig under méarket. Vitskeytan far bara
brytas av den trad som flottéren dr upphingd i. Métcylinderns innerdia-
meter skall vara atminstone 6 mm storre dn flottorens diameter.
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C3.5

C4

C4.1

C4.2

C4.2.1

C4.22

C43

C43.1

C432

C4.4

C44.1

C442

C443

C4.5

C4.5.1

Termometer (eller sond for temperaturmétning) som &r indelad i grader
och tiondels grader fran 10 till 40 °C och kalibrerad till en noggrannhet
av 0,05 °C.

Vikter som kalibrerats av ett officiellt certifieringsorgan.

Anmirkning 1: Det gér ocksa att anvdnda en vdg med tvd vagskalar;
principen for detta beskrivs i kapitel 1, “Densitet och
specifik vikt”, i bilagan till forordning (EEG) nr
2676/90 (s. 7).

Utforande

Flottéren och métcylindern skall mellan varje mitning rengdras med
destillerat vatten, torkas av med luddfritt mjukt papper for laboratorie-
bruk och sedan skdljas med den 10sning vars densitet skall bestimmas.
For att minimera forlusterna av alkohol genom avdunstning skall mat-
ningarna goras sa snart apparaten visar stabila varden.

Kalibrering av vagen

Aven om de flesta vagar har inbyggda kalibreringssystem skall den
hydrostatiska vagen ocksa kunna kalibreras med vikter som 1 sin tur
kalibrerats av ett officiellt certifieringsorgan.

Kalibrering av flottéren

Fyll métcylindern till mirket med dubbeldestillerat vatten (eller vatten
av samma renhetsgrad, t.ex. mikrofiltrerat vatten med konduktiviteten
18,2 MQ/cm) som héller en temperatur pa mellan 15 och 25 °C, dock
helst 20 °C.

Sénk ned flottdren och termometern. Roér om. Lis av viétskans densitet
och korrigera om nddvéndigt det avldsta vdrdet sa att det motsvarar
vérdet for vatten vid mittemperaturen i friga.

Kontroll med en vatten/alkohol-16sning

Fyll métcylindern till mérket med en vatten/alkohol-blandning av kénd
alkoholhalt och med en temperatur pa 15-25 °C, dock helst 20 °C.

Sank ned flottéren och termometern. Ror om. Lis av vitskans densitet
(eller alkoholhalten om detta dr mojligt) fran instrumentet. Det erhédllna
vérdet pa alkoholhalten bor motsvara den alkoholhalt som tidigare fast-
stillts.

Anmaérkning 2: Denna 16sning med kénd alkoholhalt kan ocksa anvén-
das 1 stillet for dubbeldestillerat vatten da flottoren ka-
libreras.

Mitning av destillatets densitet (eller av dess alkoholhalt, om sadan
utrustning finns)

Fyll mitcylindern med testprovet upp till market.

Sank ned flottéren och termometern. Ror om. Lds av vétskans densitet
(eller alkoholhalten om detta dr mojligt) fran instrumentet. Notera tem-
peraturen om densiteten méts vid t °C (p,).

Rékna om py till pyo med hjdlp av densitetstabellen pT for vatten/alko-
hol-blandningar (tabell II i bilaga II till OIV:s handbok med analys-
metoder (1994) s. 17-29).

Rengoring av flottéren och mitcylindern

Fyll métcylindern med den sérskilda rengoringslosningen for flottorer.
Sank ned flottoren i 16sningen.
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C.4.5.2 Lat flottoren ligga i vitskan i 1 tim. Rotera den med jamna mellanrum.

C.4.5.3 Skolj av flottoren. Anvénd rikligt med kranvatten och darefter destillerat
vatten.

C.4.5.4 Torka med luddfritt mjukt papper for laboratoriebruk.

Rengoringen skall goras forsta gangen som flottéren anvénds och dér-
efter vid behov.

C.4.6  Resultat

Da densiteten p,q dr kidnd kan den verkliga alkoholhalten berdaknas med
hjdlp av de tabeller som anges nedan.

I tabellen anges alkoholhalten i volymprocent (vol- %) vid 20 °C i
forhallande till densiteten hos olika vatten/alkohol-blandningar vid
20 °C. Tabellen har faststéllts i Rekommendation nr 22 fran Internatio-
nella organisationen for legal metrologi och anvénds internationellt.

CS5 Metodutvirdering (noggrannhet)
C.5.1  Statistiska resultat fran provningsjamforelsen

Foljande data erholls fran en internationell metodstudie som utfordes
enligt internationellt vedertagna forfaranden [1] [2].

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997

Antal laboratorier 12

Antal prov 6

Prov A B C D E F
Antal kvarvarande laboratorier ef- 12 10 11 12 11 9
ter eliminering av avvikande maét-
virden
Antal avvikande métvirden (labo- — 2 1 — 1 2
ratorier)
Antal godkénda resultat 24 20 22 24 22 18
Medelvirde (X) vol-% 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51 (*) 43,09 (*)]45,89 (*)|63,44 (*)

Standardavvikelse, repeterbarhet | 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
(S;) vol-%

Relativ standardavvikelse, repeter- 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
barhet (RSD;) (%)

Repeterbarhetsgréins (r) vol-% 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30

Standardavvikelse, reproducerbar- | 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
het (Sg) vol-%

Relativ standardavvikelse, repro- 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
ducerbarhet (RSDg) (%)

Reproducerbarhetsgrins (R) vol-% 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Provtyper:
Fruktlikor, “split level” (*).

Konjak, dubbel-blind-forsok.
Whisky, dubbel-blind-forsok.
Grappa, “split level” (*).

Akvavit, split level” (¥*).

o™ m g O w o>

Rom, 7split level” (*).
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Figur 1. Destillationsapparat for métning av verklig alkoholhalt (volymprocent) i
spritdrycker

1. Rundkolv, 1 liter, med slipad hals av standardtyp.
2. Rektifieringskolonn, 20 cm, av typen Vigreux.
3. West-kylare, 10 cm, med rak kant.

4. Kylslinga, 40 cm.
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II. BESTAMNING AV TOTAL TORRSUBSTANSHALT 1

52

53

5.4

5.5

5.6

7.2

SPRITDRYCKER GENOM GRAVIMETRI
Omfattning
I forordning (EEG) nr 1576/89 anges att metoden bara skall anvindas for
akvavit vars torrsubstanshalt inte dverstiger 15 g/l.
Referenser

ISO 3696:1987 Water for analytical use — Specifications and test methods

Definition

Begreppet total mdngd torrsubstans inbegriper alla dmnen som inte ar flyk-
tiga under vissa angivna forhéllanden.

Princip

Viégning av den rest som aterstar efter det att alkoholen avdunstat pa ett
kokande vattenbad och provet torkats i ugn.

Utrustning

Flatbottnat runt indunstningskarl, 55 mm i diameter.
Kokande vattenbad.

Pipett, 25 ml, klass A.

Torkugn.

Exsickator.

Analysvag med en kénslighet pad 0,1 mg.

Insamling och forvaring av prov

Proven forvaras vid rumstemperatur i véntan pa analys.

Utforande

Pipettera 6ver 25 ml sprit med en torrsubstanshalt pa mindre dn 15 g/1 till ett
flatbottnat, runt indunstningskérl med diametern 55 mm diameter och med
kind vikt. Under avdunstningsprocessens forsta timme skall indunstnings-
karlet sta pa locket till ett kokande vattenbad. Vitskan i karlet far inte koka,
eftersom detta kan leda till forluster genom stdnk. Lat sta ytterligare 1 tim. i
direktkontakt med angan fran det kokande vattenbadet.

Avsluta indunstningen genom att lata indunstningskérlet sta 2 tim. i torkugn
vid 105 °C + 3 °C. Lat indunstningskérlet svalna i en exsickator och vig
sedan kérlet med innehall.

Berikning av resultat

Spritdryckens torrsubstanshalt motsvarar massan av den rest som aterstar i
indunstningskérlet multiplicerat med en faktor 40. Torrsubstanshalten ut-
trycks i g/l med en decimals noggrannhet.

Metodutvirdering (noggrannhet)

. Statistiska resultat fran provningsjamforelsen

Foljande data erholls fran en internationell metodstudie som utférdes enligt
internationellt vedertagna forfaranden [1] [2].

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997
Antal laboratorier 10

Antal prov 4
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Prov A B C D
Antal kvarvarande laboratorier ef- 9 9 8 9
ter eliminering av avvikande mit-
virden
Antal avvikande métvirden (labo- 1 1 2 —
ratorier)
Antal godkdnda resultat 18 18 16 18
Medelvirde (X) g/l 9,0 9,1 10,0 11,8

7,8 9,4 11,1

Standardavvikelse, repeterbarhet | 0,075 0,441 0,028 0,123
(S» @/l
Relativ standardavvikelse, repeter- 0,8 5,2 0,3 1,1
barhet (RSD,) (%)
Repeterbarhetsgrins (r) g/l 0,2 1,2 0,1 0,3
Standardavvikelse, reproducerbar- | 0,148 0,451 0,058 0,210
het (Sg) g/l
Relativ standardavvikelse, repro- 1,6 5,3 0,6 1,8
ducerbarhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrans (R) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

Provtyper:

A Konjak, dubbel-blind-forsok.
B Rom, ”split level”.

C  Grappa, "split level”.

D Akvavit, ”split level”.
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III. BESTAMNING AV FLYKTIGA AMNEN OCH METANOL I
SPRITDRYCKER

1.1 ALLMANNA KOMMENTARER
1. Definitioner

1 forordning (EEG) nr 1576/89 faststills miniminivéer for flyktiga
dgmnen utom etanol och metanol for ett antal spritdrycker (rom, sprit
baserad pa vindruvor, fruktbrannvin etc.). For dessa spritdrycker (men
inte for andra typer) anses de ndmnda miniminivierna normalt sett
motsvara summan av koncentrationerna av foljande d&mnen:

1. Flyktig syra, uttryckt som éttiksyra.

2. Aldehyder uttryckt som etanal, dvs. summan av etanal (acetaldehyd)
och den etanalfraktion som ingér i 1,1-dietoxetan (acetal).

3. Foljande hogre alkoholer: propan-1-ol, butan-1-ol, butan-2-ol och 2-
metylpropan-1-ol, bestimda var for sig, samt 2-metylbutan-1-ol och
3-metylbutan-1-ol, bestdmda tillsammans eller var for sig.

4. Etylacetat.

Det finns tva konventionella metoder for kvantitativ analys av flyktiga
amnen:

— Faststéllande av storheten flyktig syra. Tillimpas pa flyktiga syror.

— Gaskromatografi. Tillimpas pé aldehyder (etanal och acetal), etyla-
cetat samt alkoholer.

2. Gaskromatografisk analys av flyktiga imnen

Gaskromatografisk analys av andra flyktiga dmnen &n de som anges
ovan kan vara en anvéndbar metod for att faststdlla savil ursprunget
for det ramaterial som anvinds vid destilleringen som de faktiska
betingelserna for destilleringen.

Vissa spritdrycker innehaller andra flyktiga bestandsdelar, till exempel
aromatiska &mnen, som sitter sin pragel pa spritdryckens arom. Fore-
komsten av dessa damnen forklaras dels av de rdvaror som anvénts vid
framstéllningen, dels av sjdlva framstillningsmetoden. Dessa d&mnen &r
ocksa av betydelse nir det géller uppfyllandet av kraven i forordning
(EEG) nr 1576/89.

1I1.2 GASKROMATOGRAFISK BESTAMNING AV FLYKTIGA
KONGENER: ALDEHYDER, HOGRE ALKOHOLER,
ETYLACETAT OCH METANOL

1. Omfattning

Metoden avser bestimning av 1,1-dietoxietan (acetal), 2-metylbutan-1-
ol (amylalkohol), 3-metylbutan-1-ol (isoamylalkohol), metanol (mety-
lalkohol), etyletanoat (etylacetat), butan-1-ol (n-butanol), butan-2-ol
(sec-butanol), 2-metylpropan-1-ol (isobutylalkohol), propan-1-ol (n-
propanol) och etanal (acetaldehyd) i spritdrycker genom gaskromato-
grafi. Vid bestdimningen anvénds en inre standard, till exempel pentan-
3-ol. Analyternas koncentration uttrycks i g/100 liter absolut alkohol.
Produktens alkoholhalt skall bestimmas innan analysen paborjas. De
spritdrycker som kan analyseras med denna metod &r bland annat
whisky, konjak, rom, vinsprit, fruktbrdnnvin och sprit tillverkad av
druvrester.

2. Referenser

ISO 3696:1987 Water for analytical use — Specifications and test met-
hods.
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5.1

52

5.3

5.4

5.5

5.6

5.7

5.8

59

5.10

5.11

5.12

5.13

5.13a

Definition

Kongener dr flyktiga dmnen som bildas tillsammans med etanol vid
spritdryckers jasning, destillering och mognad.

Princip

Bestdmning av kongener i spritdrycker gors genom att spriten, i spadd
eller outspiddd form, injiceras i ett gaskromatografiskt system (GC-sy-
stem). Fore injektion blandas spriten med en ldmplig inre standard.
Kongenerna i provet separeras genom att provet kors genom en lamplig
kolonn enligt ett sdrskilt temperaturschema. For den kvalitativa bestdm-
ningen anvéinds en flamjonisationsdetektor. Koncentrationen av varje
kongen bestdms utifrdn de responsfaktorer som erhalls vid en kalibre-
ring med inre standard under forhdllanden som é&r identiska med de
som radde vid analysen av spritdrycken.

Reagens och material

Om inte nagot annat anges skall de reagens som anvinds ha en hogre
renhetsgrad dn 97 %, vara inkopta hos en ISO-godkind leverantdr och
dessutom atfoljas av ett intyg betrdffande renhetsgraden. Det skall vid
en testspadning inte ga att pavisa nigra andra kongener. (Detta kan
bekriftas genom injektion — under de forhéallanden som anges i 6.4 —
av enskilda kongen-standarder som genomgatt testspadning.) Det vat-
ten som anvinds skall halla minst klass 3 enligt definitionen i ISO

3696. Acetal och acetaldehyd skall lagras i morker vid < 5 °C. Ovriga
reagens kan forvaras vid rumstemperatur.

Absolut alkohol (CAS 64-17-5).
Metanol (CAS 67-56-1).
Propan-1-ol (CAS 71-23-8).
2-metylpropan-1-ol (CAS 78-33-1).

Godkénda inre standarder: pentan-3-ol, (CAS 584-02-1), pentan-1-ol
(CAS 71-41-0), 4-metylpentan-1-ol (CAS 626-89-1) eller metylnona-
noat (CAS 1731-84-6).

2-metylbutan-1-ol (CAS 137-32-6).
3-metylbutan-1-ol (CAS 123-51-3).
Etylacetat (CAS 141-78-6).
Butan-1-ol (CAS 71-36-3).
Butan-2-ol (CAS 78-92-2).
Acetaldehyd (CAS 75-07-0).
Acetal (CAS 105-57-7).
Etanollésning, 40 vol- %.

Bered 400 ml/l etanollésning genom att blanda 400 ml etanol (5.1) i en
mitkolv pa 11, fyll pA med 600 ml destillerat vatten och blanda vél.

Endast for jordbruksalkohol: absolut alkohol (CAS 64-17-5).
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5.14

5.14.1

5.14.1a

5.14.2

5.14.2a

Beredning och lagring av standardlosningar (forfarande for validerad
metod).

Alla standardlosningar skall lagras vid < 5 °C och nya ldsningar skall
beredas varje manad. Vikten av olika &mnen och 19sningar skall note-
ras med en noggrannhet av 0,1 mg.

Standardlosning A

Pipettera dver reagenset nedan till en 100 ml métkolv som dessforinnan
fyllts med omkring 60 ml etanollésning (5.13) for att minimera av-
dunstningen. Spéd till méirket med etanollésning (5.13) och blanda
omsorgsfullt. Notera vikten for sjdlva kolven, vart och ett av de tillsatta
amnena samt de tillsatta dmnenas sammanlagda vikt.

Amne Volym (ml)
Metanol (5.2) 3,0
Propan-1-ol (5.3) 3,0
2-metylpropan-1-ol (5.4) 3,0
2-metylbutan-1-ol (5.6) 3,0
3-metylbutan-1-ol (5.7) 3,0
Etylacetat (5.8) 3,0
Butan-1-ol (5.9) 3,0
Butan-2-ol (5.10) 3,0
Acetaldehyd (5.11) 3,0
Acetal (5.12) 3,0

Anmirkning 2: Acetal och acetaldehyd bor tillsdttas sist for att forlus-
terna genom avdunstning skall bli sd sma som mojligt.

Endast for jordbruksalkohol: standardlosning A ska forberedas genom
att pipettera reagensen med reducerade volymer av hogre alkoholer for
att fi standardlosningar med koncentrationer som ligger ndra de lag-
stadgade granserna for jordbruksalkohol.

Standardlosning B

Pipettera 6ver 3 ml pentan-3-ol eller ndgon annan lamplig inre standard
(5.5) till en 100 ml métkolv som innehaller omkring 80 ml etanollds-
ning (5.13). Spid till market med etanolldsning (5.13) och blanda
omsorgsfullt.

Notera kolvens vikt, vikten av den inre standard som anvénts (pentan-
3-ol etc.) samt de tillsatta &mnenas sammanlagda vikt.

Endast for jordbruksalkohol: standardlésning B ska forberedas genom
att pipettera en ldmplig inre standard med reducerade volymer for att fa
standardlosningar med koncentrationer som ligger nira de lagstadgade
granserna for jordbruksalkohol.
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5.14.3

5.14.4

5.14.5

5.14.6

5.14.7

Standardl6sning C

Pipettera 6ver 1 ml av losning A (5.14.1) och 1 ml av l6sning B
(5.14.2) till en 100 ml mitkolv som innehaller omkring 80 ml etanol-
16sning (5.13). Spéd till mérket med etanollosning (5.13) och blanda
omsorgsfullt.

Notera vikten av sjdlva kolven, vart och ett av de tillsatta &mnena samt
de tillsatta @mnenas sammanlagda vikt.

Standardlsning D

For att mojliggéra kontinuitet i analysen, bered en kontrollstandardlds-
ning utifran den tidigare beredda standarden A (5.14.1). Pipettera dver
1 ml av 16sning A (5.14.1) till en 100 ml mitkolv som innehaller
ungefdr 80 ml etanollosning (5.13). Spéd till mérket med etanollosning
(5.13) och blanda omsorgsfullt.

Notera vikten av sjilva kolven, vart och ett av de tillsatta &mnena samt
de tillsatta &mnenas sammanlagda vikt

Standardlosning E

Pipettera dver 10 ml 16sning B (5.14.2) till en 100 ml mitkolv som
innehéller omkring 80 ml etanollosning (5.13). Spéd till market med
etanollosning (5.13) och blanda omsorgsfullt.

Notera vikten av sjdlva kolven, vart och ett av de tillsatta &mnena samt
de tillsatta &mnenas sammanlagda vikt.

Standardlosningar for att kontrollera att flamjonisationsdetektorns re-
spons ar linjar.

Pipettera 6ver 0, 0,1, 0,5, 1,0 respektive 2,0 ml av 16sning A (5.14.1)
samt 1 ml av 16sning B (5.14.2) till separata 100 ml métkolvar som
innehéller omkring 80 ml etanol (5.13). Spéd till market med etanollos-
ning (5.13) och blanda omsorgsfullt.

Notera vikten av sjdlva kolven, vart och ett av de tillsatta &mnena samt
de tillsatta &mnenas sammanlagda vikt.

QC-standardlosning

Pipettera 6ver 9 ml av standardlésning D (5.14.4) och 1 ml av stan-
dardlosning E (5.14.5) till ett kdrl for vigning. Blanda omsorgsfullt.

Notera vikten av sjdlva kolven, vart och ett av de tillsatta &mnena samt
de tillsatta &mnenas sammanlagda vikt.
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6.2

6.3

Utrustning

Instrument for métning av densitet och alkoholhalt.

Analysvag som kan ange viarden med fyra decimalers noggrannhet.

Temperaturprogrammerad gaskromatograf som &r ansluten till en flam-
jonisationsdetektor och en integrator eller till andra databehandlings-
system med vars hjélp toppareor eller topphdjder kan mitas.

Gaskromatografisk(a) kolonn(er) som kan separera analyterna sa att
den ldgsta upplosningen mellan skilda &mnen (utom 2-metylbutan-1-
ol och 3-metylbutan-1-ol) blir d&tminstone 1,3.

Anmirkning 3: Foljande kolonner, temperaturer etc. har visat sig vara
lampliga:

1. "Retention gap” med dimensionerna 1m X
0,32 mm i.d. som ansluts till en kolonn av typen
CP-WAX 57 CB med dimensionerna 50 m %
0,32 mm i.d. som &r belagd med en film av tjock-
leken 0,2 pm (stabiliserad polyetylenglykol) foljt
av en Carbowax 400-kolonn pa 50 m x 0,32 mm
i.d. och med 0,2 um filmtjocklek. (Kolonnerna
kopplas ihop med hjélp av press-fit-anslutningar).

Bérgas och tryck: Helium (135 kPa)

Kolonntemperatur: 35°C i 17 min. Oka dir-
efter med 12 °C/min. till
70 °C. Bibehall denna
temperatur i 25 min.

Injektortemperatur: 150 °C
Detektortemperatur: 250 °C
Injektionsvolym: 1 ul, split 20-100:1

2. ”Retention gap” med dimensionerna 1m X
0,32 mm i.d. som ansluts till en kolonn av typen
CP-WAX 57 CB med dimensionerna 50 m x
0,32 mm i.d. som &r belagd med en film av tjock-
leken 0,2 pm (stabiliserad polyetylenglykol). ("Re-
tention gap” kopplas thop med kolonnen med hjélp
av en press-fit-anslutning).

Bérgas och tryck: Helium (65 kPa)

Kolonntemperatur: 35°C i 10 min. Oka med
5°C/min. till 110 °C.
Oka direfter med 30 °C/

min. till 190 °C. Bibehall
denna temperatur i 2 min.

Injektortemperatur: 260 °C
Detektortemperatur: 300 °C

Injektionsvolym: 1 pl, split 55:1
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8.1.4

8.2

8.2.1

8.2.2

8.2.3

8.2.4

8.3

8.4

3. Packad kolonn (5% CW 20M, Carbopak B), 2 m

x 2 mm i.d.

Kolonntemperatur: 65 °C i 4 min. Oka med
10 °C/min. till 140 °C.
Bibehéll denna tempera-
tur i 5 min. Oka direfter
med  5°C/min. till
150 °C. Bibehéll denna
temperatur i 3 min.

Injektortemperatur: 65 °C

Detektortemperatur: 200 °C

Injektionsvolym: 1wl

Insamling och forvaring av prov

Laboratorieprov.

Da proverna kommer till laboratoriet skall alkoholhalten i varje prov
mitas (6.1).

Utforande (forfarande for validerad metod)

Testportion.

Vig ett vigningskarl som forst forslutits pa lampligt sétt. Notera vik-
ten.

Pipettera dver 9 ml av laboratorieprovet till kirlet och notera vikten
(Mprov).

Tillsdtt 1 ml av standardlésning E (5.14.5) och notera vikten (Mis).

Skaka provet kraftigt (genom att vdnda det upp och ned minst 20
ganger). For att forlusterna genom avdunstning skall bli s& smd som
mojligt skall provet fore analys forvaras vid en ldgre temperatur dn
5°C.

Blankprov

Anvédnd en vag som anger resultat med fyra decimalers noggrannhet
(6.2). Vidg det forslutningsbara uppvégningskarlet och notera vikten.

Pipettera dver 9 ml 40 %-ig etanolldsning (5.13) till kérlet och notera
vikten.

Tillsdtt 1 ml av standardlosning E (5.14.5) och notera vikten.

Testmaterialet skakas omsorgsfullt (genom att kérlet vands upp och ned
minst 20 ganger). For att minimera forlusterna genom avdunstning
skall provet fore analys ha forvarats vid en lagre temperatur dn 5 °C.

Preliminért test

Injicera standardlosning C (5.14.3) for att kontrollera att alla analyter
separeras med en minsta upplosning pa 1,3 (utom 2-metylbutan-1-ol
och 3-metylbutan-1-ol).

Kalibrering

Kalibreringen skall kontrolleras pa foljande satt: Gor en successiv trip-
pelanalys av samtliga standardlosningar (5.14.6) som innehéller den
inre standarden (IS) for att kontrollera att responsen &r linjar. Berdkna
kvoten R for varje kongen med hjélp av de toppareor eller topphojder
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8.5

9.1

som erhélls frdn integratorn efter varje injektion. Rita en kurva dér R
avsitts mot koncentrationskvoten C mellan kongen och inre standard
(IS). Resultatet skall bli en linjar kurva med en korrelationskoefficient
pa atminstone 0,99.

Topparea eller -hojd tor kongen

Topparea eller -hojd for IS

Koncentration av kongen (ug/g)
C =

Koncentration av IS (ug/g)
Bestimning

Injicera standardlosning C (5.14.3) och 2 volymer QC-standardlésning
(5.14.7). Injicera dérefter de prov som skall bestimmas (beredning
enligt 8.1 och 8.2) i omgangar om tio prov. Efter vart tionde prov
injiceras en volym QC-standardlosning for att de analytiska forhéllan-
dena skall hélla sig stabila. Efter vart femte prov injiceras ocksa en
volym standardlosning C (5.14.3).

Beriikning av resultat

Ett automatiskt system for databehandling kan anvdndas forutsatt att
erhéllna data kan kontrolleras enligt de principer som anges i metodbe-
skrivningen nedan.

Mait antingen arean eller hojden for de toppar som svarar mot kon-
genen och den inre standarden.

Beridkning av responsfaktorn.

Berékna utifran kromatogrammet frén injektionen av standardlosning C
(5.14.3) responsfaktorn for varje kongen med hjilp av formel 1.

Topparea eller -hojd, 1S Konc. kongen (ng/g)

1) Responsfakror = Topparea eller -héjd, kongen “ " Konc. IS (ng/g)

dar:

IS = inre standard

Konc. kongen = koncentrationen av kongen i 16sning C (5.14.3)
Kone. IS = koncentrationen av inre standard i l6sning C

(5.14.3).
Analys av provet

Beriikna koncentrationen av varje kongen i proven med hjilp av formel
2 nedan:

2) Koncentration av kongen (ugfg) =

Topparea eller -héjd, kongen M (@)

Topparea eller -hojd, 1S . Mppov (@) x Kone. IS (g [ g) > RF

dar:

Mprov = provets vikt (8.1.2)

Mis = den inre standardens vikt (8.1.3)

Konc. IS = koncentrationen av inre standard i 19sning E

(5.14.5)

RF = responsfaktor som ridknats fram med hjalp av formel 1
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9.13 Analys av standardlosningen for att kontrollera kvaliteten
Berdkna med hjélp av formel 3 nedan det procentuella utbytet i for-
hallande till mélvérdet for varje kongen i kontrollstandardlosningarna
(5.14.7):
b ‘ koncentration av analyt i QC-standard
o) £ . = 100
3) Utbyte (%) for QC-provet koncentration av analyt i 16sning D .
Analyternas koncentration i QC-standarden berdknas med hjilp av
formlerna 1 och 2 ovan.
9.2 Slutlig resultatredovisning
Resultaten omvandlas fran pg/g till g/100 liter absolut alkohol med
hjélp av formel 4:
4) Konc. (g/100 liter absolut alkohol) =
Kone. (pgfg) x p x 10/(alkoholhalt <(vol-%) x 1 000)
dar
p = densiteten i kg/m’.
Resultaten skall anges med tre géllande siffror och hogst en decimal,
t.ex. 11,4 g/100 I absolut alkohol.
10. Kvalitetssiikring och kontroll (for validerad metod)
Rédkna med hjdlp av formel 2 ovan fram koncentrationen av varje
kongen i de kontrollstandardlosningar som bereds enligt 8.1.1-8.1.4.
Berdkna med hjdlp av formel 3 det procentuella utbytet i forhallande
till malvardet. Om det analyserade resultatet motsvarar det teoretiska
virdet for varje kongen + 10 % kan analysen fortsétta. Om detta inte &r
fallet bor orsaken till avvikelsen undersokas och lampliga atgérder
vidtas.
11. Metodutvirdering (noggrannhet)
Statistiska resultat fran provningsjamforelsen: I foljande tabeller redo-
visas vérden for foljande d@mnen: etanol, etylacetat, acetal, totalt etanol,
metanol, butan-2-ol, propan-1-ol, butan-1-ol, 2-metanol-1-o0l, 2 metyl-
butan-1-ol, 3 metyl-butan-1-ol.
Foljande data erhélls fran en internationell metodstudie som utfordes
enligt internationellt vedertagna forfaranden.
Ar da provningsjimfdrelsen gjordes 1997
Antal laboratorier 32
Antal prov 5
Analyt etanal
Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 28 26 27 27 28

minering av avvikande métvirden

Antal avvikande mitviarden (laborato- 2 4 3 3 2

rier)
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Prov A B C D E
Antal godkédnda resultat 56 52 54 54 56
Medelvirde (X) pg/g 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6
13,8 (*) | 52,2 (%)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) ng/g 33 1,9 6,8 4,1 3,6
Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 5,2 2,6 5,2 15,8 8,9
(RSDy) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 9,3 5,3 19,1 11,6 10,1
Standardavvikelse, reproducerbarhet 12 14 22 6,8 8,9
(Sr) nglg
Relativ  standardavvikelse, reproducer- 18,9 19,4 17,1 26,2 222
barhet (RSDR) (%)
Reproducerbarhetsgrians (R) pg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1
Provtyper:
A Konjak, dubbel-blind-forsok.
B Kirsch, dubbel-blind-forsok.
C  Grappa, dubbel-blind-forsok.
D Whisky, “split level” (*).
E  Rom, ”split level” (*).

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997

Antal laboratorier 32

Antal prov 5

Analyt etylacetat

Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 24 24 25 24 24
minering av avvikande métvirden
Antal avvikande métviarden (laborato- 2 2 1 2 2
rier)
Antal godkénda resultat 48 48 50 48 48
Medelvirde (X) pg/g 96,8 1046 120,3 112,5 99,1
91,8 (*) | 117,0 (*)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) pg/g 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
(RSD;) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 6,2 40,7 7,2 5,8 73
Standardavvikelse, reproducerbarhet 6,4 79 8,2 6,2 7,1
(Sr) ng/g
Relativ  standardavvikelse, reproducer- 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
barhet (RSDR) (%)
Reproducerbarhetsgrans (R) pg/g 17,9 2219 22,9 17,5 20,0

Provtyper:

Konjak, dubbel-blind-forsok.
Kirsch, dubbel-blind-forsok.
Grappa, dubbel-blind-forsok.
Whisky, “split level” (*).
Rom, ”split level” (*).

mgoaw»>
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Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997

Antal laboratorier 32

Antal prov 5

Analyt acetal

Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 20 21 22 17 21
minering av avvikande métvarden
Antal avvikande métvirden (laborato- 4 3 2 4 3
rier)
Antal godkénda resultat 40 42 44 34 42
Medelvirde (X) pg/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60 (*) | 28,3 (%)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) pug/g 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 1,7 2.3 2,3 6,1 8,7
(RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 1,6 2,4 4.4 2,3 53
Standardavvikelse, reproducerbarhet 42 4.4 8,9 1,4 3,1
(Sw) nglg
Relativ standardavvikelse, reproducer- 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
barhet (RSDR) (%)
Reproducerbarhetsgrians (R) pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7
Provtyper:
A Konjak, dubbel-blind-forsok.
B Kirsch, dubbel-blind-forsok.
C  Grappa, dubbel-blind-forsok.
D  Whisky, “split level” (¥).
E  Rom, ”split level” (¥).

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997

Antal laboratorier 32

Antal prov 5

Analyt etanal (totalhalt)

Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 23 19 22 21 22
minering av avvikande maétvirden
Antal avvikande méitviarden (laborato- 1 5 2 3 2
rier)
Antal godkdnda resultat 46 38 44 42 44
Medelvirde (X) pg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7
158 (%) | 61.8 (%)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) ng/g 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6
Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 4.6 1,5 42 14,2 7,6
(RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
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Prov A B C D E

Standardavvikelse, reproducerbarhet 13 15 24,1 7,3 9,0
(Sr) ng/g

Relativ  standardavvikelse, reproducer- 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
barhet (RSDg) (%)

Reproducerbarhetsgrins (R) pg/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2

Provtyper:

Konjak, dubbel-blind-forsok.
Kirsch, dubbel-blind-forsok.
Grappa, dubbel-blind-forsok.
Whisky, ”split level” (*).
Rom, 7split level” (*).

mgaw»

Ar da provningsjimforselsen gjordes 1997

Antal laboratorier 32

Antal prov 5

Analyt metanol

Prov A B C D E

Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 26 27 27 28 25
minering av avvikande maétvarden
Antal avvikande métviarden (laborato- 4 3 3 1 4
rier)
Antal godkénda resultat 52 54 54 56 50
Medelvirde (X) pg/g 319,8 2 245 1326 83,0 18,6

61,5 (*) | 289 (%)
Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) pg/g 4,4 27 22 1,5 1,3

Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
(RSDy) (%)

Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8

Standardavvikelse, reproducerbarhet 13 99 60 4,5 2.8
(Sr) ng/g

Relativ standardavvikelse, reproducer- 3,9 44 4.6 6,2 11,8
barhet (RSDR) (%)

Reproducerbarhetsgrians (R) pg/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

Provtyper:

Konjak, dubbel-blind-forsok.
Kirsch, dubbel-blind-forsok.
Grappa, dubbel-blind-forsok.
Whisky, “split level” (¥).
Rom, ”split level” (*).

mogaOw >

Ar da provningsjimforselsen gjordes 1997
Antal laboratorier 32
Antal prov 4

Analyt butan-2-ol
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Prov A B C E
Antal kvarvarande laboratorier ef- 21 27 29 22
ter eliminering av avvikande maét-
varden
Antal avvikande métvirden (labo- 4 3 1 3
ratorier)
Antal godkénda resultat 42 54 58 44
Medelvirde (X) pg/g 5,88 250,2 27,57 5,83

14,12 (%)

Standardavvikelse, repeterbarhet 0,40 2,2 0,87 0,64
(So) ne/g
Relativ standardavvikelse, repeter- 6,8 0,9 32 6,4
barhet (RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 1,1 6,1 2,5 1,8
Standardavvikelse, reproducerbar- 0,89 13 3,2 0,87
het (Sr) pg/g
Relativ standardavvikelse, repro- 15,2 5,1 11,5 8,7
ducerbarhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrians (R) pg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Provtyper:
A Konjak, dubbel-blind-forsok.

B Kirsch, dubbel-blind-forsok.
C  Grappa, dubbel-blind-forsok.
E  Rom, ”split level” (¥).

Ar di provningsjimfdrselsen gjordes 1997

Antal laboratorier 32

Antal prov 5

Analyt propan-1-ol

Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 29 27 27 29 29
minering av avvikande métvirden
Antal avvikande maitviarden (laborato- 2 4 3 2 2
rier)
Antal godkénda resultat 58 54 54 58 58
Medelvirde (X) pg/g 86,4 3541 159,1 272,1 177,1
229,3 (*) | 222,1 (¥)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S;) pug/g 3,0 24 3,6 2,3 3,3
Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 34 0,7 2,3 0,9 1,6
(RSD;) (%)
Repeterbarhetsgréns (r) pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Standardavvikelse, reproducerbarhet 53 150 6,5 9,0 8,1
(Sw) nglg
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Prov A B C D E

Relativ standardavvikelse, reproducer- 6,1 4,1 4.1 3,6 4.1
barhet (RSDg) (%)

Reproducerbarhetsgrians (R) pg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Provtyper:

Konjak, dubbel-blind-forsok.
Kirsch, dubbel-blind-forsok.
Grappa, dubbel-blind-forsok.
Whisky, “split level” (*).
Rom, 7split level” (*).

oo aw»

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997
Antal laboratorier 32
Antal prov 5
Analyt butan-1-ol
Prov A B C
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 20 22 22

minering av avvikande métvirden

Antal avvikande maitviarden (laborato- 4 4 6

rier)

Antal godkédnda resultat 40 44 44
Medelvirde (X) pg/g 3,79 5,57 7,54
Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) 0,43 0,20 0,43
ng/g

Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 11,2 3,6 5,6
(RSDy) (%)

Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 1,1 0,6 1,2
Standardavvikelse, reproducerbarhet 0,59 0,55 0,82
(Sr) ng/g

Relativ standardavvikelse, reproducer- 15,7 9,8 10,8
barhet (RSDg) (%)

Reproducerbarhetsgrians (R) pg/g 1,7 1,5 2,3
Provtyper:

A Konjak, dubbel-blind-forsok.
B Kirsch, dubbel-blind-forsok.
C  Grappa, dubbel-blind-forsok (*).

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997
Antal laboratorier 32
Antal prov 5
Analyt 2-metylpropan-1-ol
Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 28 31 30 26 25

minering av avvikande maétvarden

Antal avvikande métviarden (laborato- 3 0 1 5 6
rier)

Antal godkinda resultat 56 62 60 52 50
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Prov A B C D E

Medelvirde (X) pg/g 1742 | 1117 185,0 291,0 115,99
246,8 (*) [133,87 (*)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
ng/g

Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
(RSD,) (%)

Repeterbarhetsgrins (r) pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1

Standardavvikelse, reproducerbarhet 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
(Sr) ng/g

Relativ  standardavvikelse, reproducer- 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0
barhet (RSDg) (%)

Reproducerbarhetsgrins (R) pg/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Provtyper:

Konjak, dubbel-blind-forsok.
Kirsch, dubbel-blind-forsok.
Grappa, dubbel-blind-forsok.
Whisky, “split level” (¥).
Rom, ”split level” (*).

mogaOw >

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997

Antal laboratorier 32

Antal prov 5

Analyt 2-metyl-butan-1-ol

Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 25 26 25 27 25
minering av avvikande mitvéirden
Antal avvikande mitviarden (laborato- 3 2 3 1 2
rier)
Antal godkdnda resultat 50 52 50 54 50
Medelvirde (X) pg/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5
45,2 (%) | 61,5 (%)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
ng/g
Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
(RSDy) (%)
Repeterbarhetsgréns (r) pg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Standardavvikelse, reproducerbarhet 7.4 3,8 6,6 4.7 4,5
(Sr) ng/g
Relativ standardavvikelse, reproducer- 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
barhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrans (R) pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Provtyper:
A Konjak, dubbel-blind-forsok.
B Kirsch, dubbel-blind-forsok.
C  Grappa, dubbel-blind-forsok.
D  Whisky, ”split level” (*).
E  Rom, ”split level” (*).
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Ar da provningsjimforelsen gjordes 1997

Antal laboratorier 32

Antal prov 5

Analyt 3-metyl-butan-1-ol

Prov A B C D E
Antal kvarvarande laboratorier efter eli- 23 23 24 27 21
minering av avvikande métvirden
Antal avvikande mitviarden (laborato- 5 5 4 1 6
rier)
Antal godkénda resultat 46 46 48 54 42
Medelvirde (X) pg/g 459,4 2427 288,4 142,2 212,3
120,4 (*) | 245,6 (%)

Standardavvikelse, repeterbahret (S,) pg/ 5,0 2.4 3,4 2.4 3,2
g
Relativ standardavvikelse, repeterbarhet 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
(RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Standardavvikelse, reproducerbarhet 29.8 13 21 8,5 6,7
(Sr) ng/g
Relativ  standardavvikelse, reproducer- 6,5 5,2 7,3 6,5 2,9
barhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrians (R) pg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7
Provtyper:

Konjak, dubbel-blind-forsok.
Kirsch, dubbel-blind-forsok.
Grappa, dubbel-blind-forsok.
Whisky, “split level” (*).
Rom, 7split level” (*).

mgoaw»>

IIL.3. BESTAMNING AV HALTEN AV  FLYKTIGA SYROR 1
SPRITDRYCKER

1. Omfattning

Metoden har validerats i en provningsjamforelse for rom, brandy, sprit
tillverkad av druvrester och fruktbrannvin, pa nivaer fran 30 mg/l till
641 mg/l.

2. Referenser

ISO 3696: 1987 Water for analytical use — Specifications and test met-
hods.

3. Definitioner

3.1  Halt av flyktiga syror berdknas genom att halten av icke flyktiga syror
dras ifran den totala syrahalten.

3.2 total syrahalt: summan av titrerbara syror (total syra).

3.3 halt av icke flyktiga syror: syrahalten i den rest som aterstar efter indunst-
ning av spritdrycken till torrhet.

4. Princip

Den totala syrahalten och halten icke flyktiga syror bestdims genom titre-
ring eller potentiometrisk titrering.

5. Reagens och material

Vid analysen ska bara anvidndas — om inte annat anges — reagens som ar
sarskilt avsedda for analysiandamal och vatten som haller minst klass 3
enligt definitionen i ISO 3696:1987.
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5.1

52

6.1

6.2

6.3

8.1
8.1.1

8.2
8.2.1

8.2.2

0,01 M natriumhydroxidlosning (NaOH)
Blandindikatorlosning:

Vig upp 0,1 g indigokarmin och 0,1 g fenolrétt.
Los 1 40 ml vatten och fyll med etanol till 100 ml.

Utrustning

Indirekt laboratorieutrustning, laboratorieglas (klass A) och foljande:
Vattenpump

Rotationsindunstare eller ultraljudsbad

Utrustning for potentiometrisk titrering (fakultativt)

Insamling och forvaring av prov

Proven forvaras vid rumstemperatur i vintan pa analys.

Utforande
Total syrahalt
Beredning av provet

Spritdrycken behandlas med ultraljud (sonikering) eller omrdrning i tva
minuter under vakuum for att avldgsna eventuell koldixoid.

Titrering

Pipettera dver 25 ml av spritdrycken i en 500 ml Erlenmayerkolv.

Tillsétt ca 200 ml avsvalnat kokt destillerat vatten (nyberett samma dag)
och 2—6 droppar av blandindikatorlsningen (5.2).

Titrera med 0,01 M natriumhydroxidlosning (5.1) tills den gulgrona fargen
slar om till violett for farglosa spritdrycker, alternativt den gulbruna férgen
slar om till rédbrunt for brunfirgade spritdrycker.

Titreringen kan dven utforas potentiometriskt till pH 7,5.

Den tillsatta volymen 0,01 M natriumhydroxidlésning betecknas n; ml.

Berédkning
Den totala syrahalten (TS) uttryckt i milliekvivalenter per liter spritdryck
ar lika med 0,4 x n;.

Den totala syrahalten (TS') uttryckt i milligram éattiksyra per liter
spritdryck ar lika med 24 x n;.

Halt av icke flyktiga syror

Beredning av provet

Indunsta 25 ml spritdryck till torrhet:

Pipettera 6ver 25 ml spritdryck till en flatbottnad cylindrisk indunstnings-
skal, 55 mm i diameter. Under indunstningsprocessens forsta timme pla-

ceras indunstningsskalen pa locket till ett kokande vattenbad. Vitskan i
skélen far inte koka, eftersom detta kan leda till forluster genom sténk.

Avsluta indunstningen genom att lata indunstningsskélen std tva timmar i
torkugn vid 105 °C. Lat indunstningsskalen svalna i en exsickator.

Titrering

Los den rest som éaterstar efter indunstning med avsvalnat kokt destillerat
vatten (nyberett samma dag), spad till en volym pa cirka 100 ml och
tillsatt 2—6 droppar blandindikatorlosning (5.2).
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823

9.2

9.3

10.
10.1

Titrera med 0,01 M natriumhydroxidlosning (5.1).
Titreringen kan dven utforas potentiometriskt till pH 7,5.

Den tillsatta midngden 0,01 M natriumhydroxidlosning betecknas n, ml.

Berikning

Den totala halten av icke flyktiga syror (TIFS) uttryckt i milliekvivalenter
per liter spritdryck &r lika med 0,4 X n,.

Den totala halten av icke flyktiga syror (TIFS) uttryckt i milligram &ttik-
syra per liter spritdryck dr lika med 24 x n,.

Berikning av halten av flyktiga syror

Uttryckt i milliekvivalenter per liter:
Foljande bendmningar géller:

TS

total syrahalt i milliekvivalenter per liter

TIFS = total halt av icke flyktiga syror i milliekvivalenter per liter
Halt av flyktiga syror, FS i milliekvivalenter per liter dr lika med:
TS — TIFS

Uttryckt i milligram attiksyra per liter:

Foljande bendmningar giller:

TS' = total syrahalt i milligram &ttiksyra per liter

TIFS'= total halt av icke flyktiga syror i milligram éattiksyra per liter
Halt av flyktiga syror, FS i milligram éattiksyra per liter &r lika med:

TS" — TIFS'

Uttryckt i gram éttiksyra per hl ren alkohol 100 volymprocent &r lika med:

TS' — TIFS’

— X
A

dar A dr spritdryckens alkoholhalt i volymprocent.

10

Metodutvirdering (precision)
Statistiska resultat fran provningsjamforelsen

Foljande data erholls frén en internationell metodutvirderingsstudie som
utfordes enligt internationellt vedertagna forfaranden [1] [2].

Ar di provningsjimforelsen gjordes 2000
Antal laboratorier 18
Antal prov 6

Prov A B C D E F
Antal kvarvarande laboratorier efter 16 18 18 14 18 18
eliminering av avvikande métvir-
den
Antal avvikande métvérden (labora- 2 4
torier)
Antal godkdnda resultat 32 36 36 28 36 36
Medelvirde (X) [mg/1] 272% 30 591* 46 107 492

241* 641*

Standardavvikelse for repeterbarhet, 8,0 3,6 15,0 3,7 6,7 8,5
s, [mg/l]
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Prov A B C D E F

Relativ standardavvikelse for repe- 3,1 11,8 2,4 8,0 6,2 1,7
terbarhet, RSDr [%)]

Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 23 10 42 10 19 24

Standardavvikelse for reproducer- 8,5 8,4 25,0 4,55 13,4 244
barhet sg [mg/1]

Relativ standardavvikelse for repro- 3,3 27,8 4.1 9,9 12,5 5,0
ducerbarhet, RSDg [%]

Reproducerbarhetsgrans, R [mg/1] 24 23 70 13 38 68

Provtyper:

A Plommonsprit, ’split level” *

B Rom I, dubbelblindprov

C Rom II, ”split level” *

D Slivovitz, dubbelblindprov

E Brandy, dubbelblindprov

F  Sprit av druvrester, dubbelblindprov

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

[2] Horwitz, W. (1982) ”Analytical Chemistry 54, 67A-76A”.
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V. ANETOL. GASKROMATOGRAFISK BESTAMNING AV TRANS-

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

ANETOL I SPRITDRYCKER
Tillimpningsomrade

Metoden anvénds for att med hjdlp av kapilldr gaskromatografi bestimma
koncentrationen av trans-anetol i spritdrycker smaksatta med anis.

Referenser

ISO 3696:1987 Vatten for analys - Krav och provningsmetoder

Princip

Koncentrationen av trans-anetol i spritdrycken bestims med gaskromato-
grafi (GC). Samma kvantitet av en inre standard, t.ex. 4-allylanisol (estra-
gol) nédr ingen estragol finns naturligt i provet, sitts till provet och till en
referenslosning med kdnd koncentration av trans-anetol. Bada spids se-
dan med en 45-procentig etanollosning och sprutas direkt in i GC-syste-
met. For likorer som innehéller hdga halter av socker kravs extration
innan provet forbereds och analyseras.

Reagens och material

Vid analysen skall endast reagens med en renhetsgrad pa minst 98 %
anvindas. Vatten med en renhetsgrad av minst 3 enligt ISO 3696 skall
anvindas.

Referenskemikalierna bor lagras kallt (cirka 4 °C), skyddade fran ljus, i
aluminiumbehallare eller i fargade (bruna) reagensflaskor av glas. Prop-
parna bor helst forseglas med aluminium. Trans-anetolen maste “tinas”
fran kristallform fore anvdndning, men temperaturen far dé aldrig over-
skrida 35 °C.

Etanol, 96 % (vol.) (CAS 64-17-5)

1-metoxi-4-(1-propenyl)-bensen (trans-anetol) (CAS 4180-23-8)

4-allylanisol (estragol) (CAS 140-67-0), foreslagen inre standard (IS)

Etanol, 45 % (vol.)

Tillsatt 560 g destillerat vatten till 378 g 96-procentig etanol (vol.).

Beredning av standardldsningar

Alla standardlésningar bor forvaras i rumstemperatur (15-35 °C), skyd-
dade fran ljus, i aluminiumbehallare eller i fargade (bruna) reagensflaskor
av glas. Proppen bor helst forseglas med aluminium.

Trans-anetol och 4-allylanisol &r praktiskt taget olosliga i vatten och
maste darfor 16sas upp i lite 96-procentig etanol (4.1) innan 45-procentig
etanol (4.4) tillsatts.

Nya stamlosningar maste beredas varje vecka.

Standardlosning A

Stamldsning av trans-anetol (koncentration: 2 g/l)

Vig upp 40 mg trans-anetol (4.2) i en 20 ml métkolv (eller 400 mg i en
200 ml mitkolv etc.). Tillsdtt 96-procentig etanol (4.1) och spad till
mirket med 45-procentig etanol (4.4). Blanda omsorgsfullt.
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4.5.2.

5.2.

5.3.

5.4.

Standardldsning B, inre standard

Stamlosning av inre standard, t.ex. estragol (koncentration: 2 g/l)

Viag upp 40 mg estragol (4.3) i en 20 ml matkolv (400 mg i en 200 ml
matkolv etc.). Tillsdtt 96-procentig etanol (4.1) och spad till méirket med
45-procentig etanol (4.4). Blanda omsorgsfullt.

Losningar for att kontrollera att flamjonisationsdetektorns respons ér lin-
jar

En kontroll av att flamjonisationsdetektorns respons ar linjar maste goras
for analysen med beaktande av olika koncentrationer av trans-anetol i
sprit, mellan 0 g/l upp till 2,5 g/l. Vid analysforfarandet skall de okidnda
proven som skall analyseras spddas tio ganger (8.3). For villkoren for den
analys som anges i metoden skall standardldsningar, som motsvarar kon-
centrationer pa 0; 0,05; 0,1; 1,15; 0,2 respektive 0,25 g/l av trans-anetol i
det prov som skall analyseras, forberedas pa foljande sétt: Méat upp 0,5;
1; 1,5; 2 och 2,5ml av standardlosning A (4.5.1) och for over till i
matkolvar som rymmer 20 ml. Pipettera upp 2 ml inre standardldsning
B (4.5.2) i varje mitkolv och spad till market med 45-procentig etanol
(4.4). Blanda omsorgsfullt.

Blanklosningarna (8.4) skall anvindas pa samma sitt som 0 g/I-16sning-
en.

Standardlosning C

Pipettera upp 2 ml av standardlosning A (4.5.1) i en 20 ml matkolv,
tillsdtt sedan 2 ml inre standardlosning B (4.5.2) och spidd till market
med 45-procentig etanol (4.4). Blanda omsorgsfullt.

Utrustning

En kapillar gaskromatograf med flamjonisationsdetektor (FID) och integ-
rator eller annat databehandlingssystem for méatning av topphdjder och
toppareor och med automatisk provvéxlare eller den utrustning som kravs
for manuell injektion.

Injektor av typen splitless/split
Kapillarkolonn, till exempel:
Langd: 50 m

Inre diameter: 0,32 mm
Filmtjocklek: 0,2 pm

Stationdr fas: FFAP - modifierad TPA-polyetylenglykol, en tvarbunden
pords polymer

Vanlig laboratorieutrustning: métkolvar av klass A, analysvig (noggrann-
het: £ 0,1 mg).

Betingelser for gaskromatografi

Kolonntypen, kolonnens dimensioner och GC-betingelserna bor vara sé-
dana att anetol och inre standard separeras fran varandra och fran even-
tuella interfererande dmnen. Typiska data for exempelkolonnen i 5.3 é&r:
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

8.2.

8.3.

8.4.

8.5.

Birgas: analytiskt ren helium

Flodeshastighet: 2 ml/min

Injektortemperatur: 250 °C

Detektortemperatur: 250 °C

Data for ugnstemperatur: isotermisk, 180 °C, kortid 10 minuter

Injektionsvolym: 1 pl, split 1:40

Prov

Proven skall forvaras i rumstemperatur, skyddade mot ljus och kyla.

Utférande
Kontroll av estragol i proven

For att kontrollera att ingen estragol finns naturligt i provet skall ett
blankprov analyseras utan tillsats av inre standard. Om estragol finns
naturligt i provet méste en annan inre standard viljas (t.ex. mentol).

Pipettera upp 2 ml prov i en 20 ml métkolv och spid till méirket med 45-
procentig etanol (4.4). Blanda omsorgsfullt.

Beredning av okénda prov

Pipettera upp 2 ml prov i en 20 ml métkolv, tillsatt 2 ml inre standardlos-
ning B (4.5.2) och spéd till market med 45-procentig etanol (4.4). Blanda
omsorgsfullt.

Blankprov

Pipettera upp 2 ml inre standardlosning B (4.5.2) i en 20 ml métkolv och
spad till mérket med 45-procentig etanol (4.4). Blanda omsorgsfullt.

Test av linjar respons

Innan analysen pédbérjas skall man kontrollera att flamjonisationsdetek-
torns respons dr linjir genom att tre identiska prov av var och en av
standardlosningarna (4.5.3) analyseras.

Anvind integratorns topphdjder eller toppareor for att konstruera en
kurva med stamldsningens koncentration i g/l mot kvoten R for varje
prov.

R = topphdjden eller topparean for trans-anetol dividerat med topphdjden
respektive topparean for estragol.

En rét linje skall erhallas.

Bestdmning

Injicera forst blanklosningen (8.4), sedan standardlosning C (4.5.4) och
dérefter en av standardlosningarna for linearitetstest (4.5.3), som kommer
att fungera som en kvalitetskontroll (standardlosningen kan viljas efter
den troliga koncentrationen av trans-anetol i det okdnda provet). Injicera
slutligen fem okédnda prov (8.3). Injicera ett linearitetsprov (kvalitetskont-
roll) efter vart femte oként prov for att kontrollera att analyskvaliteten &r
jamn.
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9.1.

9.2.

9.3.

11.

Berikning av responsfaktor

Mit antingen topparea (med en integrator eller andra datasystem) eller
topphdjd (manuell integration) for trans-anetol och inre standard.

Beridkning av responsfaktor (RF;)
Responsfaktorn berdknas pa foljande sitt:
RF; = (C;/area eller hojd;)*(area eller hojdis/Cis)

dar

C; ar koncentrationen av trans-anetol i standardlosning A
4.5.1)

Cis ar koncentrationen av inre standard i standardlosning B
(45.2)

area ; ar topparean (eller topphdjden) for trans-anetol

area;g ar topparean (eller topphdjden) for den inre standarden

RF; beréknas fran fem prov av 16sning C (4.5.4)

Analys av l0sningarna for linearitetstest

Injicera testlosningarna for linearitet (4.5.3).

Analys av provet

Injicera det okénda provet (8.2)

Resultatberikning
Anvind foljande formel for att berdkna koncentrationen av trans-anetol:

¢; = Cjs * (area eller hojd; /area eller hojdis)*RF;

dar

C; dr koncentrationen av trans-anetol i det okénda pro-
vet

Cis ar koncentrationen av inre standard i det okédnda
provet (4.5.2)

Area eller hojd; dr topparean eller topphdjden for trans-anetol

Area eller hojd;;  ar topparean eller topphdjden for den inre standarden

RF; ar responskoefficienten (berdknad enligt 9.1)

Koncentrationen av trans-anetol uttrycks i gram per liter, med en deci-
mals noggrannhet.

Kbvalitetssiikring och kvalitetskontroll

I kromatogrammen skall anetol och inre standard vara étskilda fran va-
randra och fran eventuella interfererande &mnen. RF;-virdet berdknas fran
resultatet av fem injektioner av 16sning C (4.5.4). Om variationskoeffi-
cienten (CV % = (standardavvikelse/medelvirde) * 100)) ligger inom +
1% &ar genomsnittsvirdet for RF; godtagbart.
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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.

Berikningen ovan skall anvindas for att fa fram koncentrationen av
trans-anetol i det prov av linearitetslosningarna (4.5.3) som valts ut for
kvalitetskontroll.

Om de genomsnittliga berdknade resultaten fran analysen av den linea-
ritetslosning som valts ut som prov for intern kvalitetskontroll (IQC)
ligger inom + 2,5% av de teoretiska vidrdena kan resultaten for de
okdnda proven godtas.

Behandling for GC-analys av prov av sprit med hogt sockerinnehall
och av prov av likérer

Extraktion av alkohol frédn en sockerrik spritdryck for att det skall ga att
bestimma koncentrationen av trans-anetol med kapilldr gaskromatografi.

Princip

En alikvot tas ut av provet fran likéren och till denna tillsétts inre stan-
dard i en koncentration motsvarande analytkoncentrationen (koncentratio-
nen av trans-anetol) i likoren. Till detta tillsétts natriumfosfat-12-hydrat
och vattenfritt ammoniumsulfat. Denna blandning skakas val och kyls,
varvid tva skikt bildas. Det 6vre skiktet, som bestar av alkohol, avlags-
nas. En alikvot av detta alkoholskikt tas ut och spdds med 45-procentig
etanol (4.4) (Anm: ingen inre standard tillsdtts i detta skede, eftersom
sadan redan har tillsatts). Den 16sning som erhalls analyseras med gas-
kromatografi.

Reagens och material

Vid extraktionen skall man endast anvidnda reagens med en renhetsgrad
péa over 99 %.

Vattenfritt ammoniumsulfat (CAS 7783-20-2)

Dibasisk natriumfosfat-12-hydrat (CAS 10039-32-4)

Utrustning

E-kolvar, separerkolvar, kylningsutrustning.

Utforande
Kontroll av estragol i proven

For att kontrollera att ingen estragol finns naturligt i provet skall extrak-
tion (12.6.2) av ett blankprov goéras utan tillsats av inre standard. Om
estragol finns naturligt i provet maste en annan inre standard véljas.

Extraktion

Pipettera upp 5 ml 96-procentig etanol (4.1) i en E-kolv, vdg upp 50 mg
inre standard (4.3) i E-kolven och tillsitt 50 ml prov. Tillsitt 12 g vat-
tenfritt ammoniumsulfat (12.2.1) och 8,6 g dibasisk natriumfosfat-12-
hydrat (12.2.2). Sitt propp i E-kolven.

Skaka E-kolven i minst 30 minuter. En mekanisk skak far anvidndas, men
inte en magnetomrorare med teflonhdlje, eftersom teflonet absorberar en
del av analyten. Observera att de tillsatta salterna inte 16ses upp helt.

Lat den tillslutna E-kolven sta i kylskap (T < 5 °C) i minst tva timmar.
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12.4.3.

12.5.

12.6.

12.7.

13.

Efter tva timmar skall det finnas tvd distinkta skikt och en fast fillning.
Alkoholskiktet skall ha klarnat. Om sa inte ar fallet, stdll tillbaka E-
kolven i kylskapet tills all grumling &r borta och skikten &r helt atskilda.

Nar alkoholskiktet har klarnat tar man forsiktigt ut en alikvot (t.ex.
10 ml) utan att rora vattenskiktet, hdller upp den i ett morkfargat karl
och tillsluter detta ordentligt.

Beredning av det extraherade provet for analys

Lat extraktet (12.4.2) anta rumstemperatur.

Ta ut 2 ml av alkoholskiktet i det tempererade provet och pipettera upp
det i en 20 ml mitkolv. Spéd till mérket med 45-procentig etanol (4.4)
och blanda omsorgsfullt.

Bestdmning

F6lj anvisningarna i 8.5.

Resultatberdkning

Anvénd foljande formel for att berdkna resultaten:

Ci = (mjs/V) * (area;/area;s) * RF;

dar

myg ar den inre standardens (4.3) vikt (12.4.2) (i mg)
\% ar det okdnda provets volym (50 ml)

RF; ar responsfaktorn (9.1)

area; dr topparean for trans-anetol

area;g toppenarean for den inre standarden

Resultaten uttrycks i g/l, med en decimals noggrannhet.

Kvalitetskontroll och kvalitetssikring

Folj anvisningarna i punkt 11.

Metodutvirdering (noggrannhet)

Statistiska resultat fran provningsjamforelsen:

Virdena for anetol anges i tabellerna nedan.

Féljande data erholls fran en internationell metodstudie som utfordes
enligt internationellt vedertagna forfaranden.

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1998
Antal laboratorier 16
Antal prov 10

Analyt anetol
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Pastis:

Prov A B C D E F
Antal laboratorier efter eliminering 15 15 15 13 16 16
av sadana med avvikande métvér-
den
Antal laboratorier med avvikande 1 1 1 3 — —
métvirden
Antal godkénda resultat 30 30 30 26 16 16
Medelvirde g/l 1,477 | 1,955 | 1,940 | 1,833 | 1,741 | 1,754
Standardavvikelse, repeterbarhet | 0,022 | 0,033 | 0,034 | 0,017 — —
(S gl
Relativ standardavvikelse, repeter- 1,5 1,7 1,8 0,9 — —
barhet (RSD;) (%)
Repeterbarhetsgréns (r) g/l 0,062 | 0,093 | 0,096 | 0,047 — —
Standardavvikelse, reproducerbar- | 0,034 | 0,045 | 0,063 | 0,037 | 0,058 | 0,042
het (Sg) g/l
Relativ  standardavvikelse, repro- 2,3 2,3 32 2,0 33 2,4
ducerbarhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrians (R) g/l 0,094 | 0,125 | 0,176 | 0,103 | 0,163 | 0,119
Provtyper:
A Pastis, dubbelblindprov
B Pastis, dubbelblindprov
C Pastis, dubbelblindprov
D Pastis, dubbelblindprov
E Pastis, ett prov
F Pastis, ett prov
Andra spritdrycker smaksatta med anis:

Prov G H I J
Antal laboratorier efter elimine- 16 14 14 14
ring av sddana med avvikande
mitvirden
Antal laboratorier med avvikande — 2 1 1
maétvirden
Antal godkdnda resultat 32 28 28 28
Medelvirde g/ 0,778 1,742 | 0,351 | 0,599

0,530 (*)

Standardavvikelse, repeterbarhet | 0,020 0,012 | 0,013 | 0,014
(S gl
Relativ standardavvikelse, repe- 3,1 0,7 3,8 2,3
terbarhet (RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréns (r) g/l 0,056 0,033 | 0,038 | 0,038
Standardavvikelse,  reproducer- | 0,031 0,029 | 0,021 0,030
barhet (Sg) g/l
Relativ standardavvikelse, repe- 4.8 1,6 5,9 5,0
terbarhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrans (R) g/1 0,088 0,080 | 0,058 | 0,084

Provtyper:

G Ouzo, 7split levels” (*)

H Anis, dubbelblindprov

I Likor smaksatt med anis, dubbelprov

J  Lik6r smaksatt med anis, dubbelprov
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VI. GLYCYRRHIZINSYRA. BESTAMNING AV GLYCYRRHIZINSYRA

4.1.

4.2.

43.

4.4.

4.5.

4.6.
4.6.1.

4.6.2.

4.7.

4.7.1.

MED HPLC
Tillimpningsomrade

Metoden anvinds for att med hjdlp av HPLC bestimma koncentrationen
av glycyrrhizinsyra i spritdrycker smaksatta med anis. Enligt férordning
(EEG) nr 1576/89 skall alla spritdrycker smaksatta med anis som gar
under bendmningen “pastis” innehélla mellan 0,05 och 0,5 g glycyrrhizin-
syra per liter.

Referenser

ISO 3696:1987 Vatten for analys — Krav och provningsmetoder

Princip
Koncentrationen av glycyrrhizinsyra bestims med HPLC med UV-detek-

tion. En standardlosning och provet filtreras och injiceras separat direkt i
HPLC-systemet.

Reagens och material

Vid analysen skall endast reagens av HPLC-kvalitet, absolut etanol och
vatten av klass 3 enligt ISO 3696 anvéindas.

96-procentig etanol (vol.) (CAS 64-17-5)

Ammoniumglycyrrhizinat, C4,Hg016.NH; (ammoniumsaltet av glycyrr-
hizinsyra)

(Molekylvikt 839,98) (CAS 53956-04-0): renhet minst 90 %
(Molekylvikt for glycyrrhizinsyra 822,94)

Iséttika, CH;COOH, (CAS 64-19-7)

Metanol, CH;0H, (CAS 67-56-1)

50-procentig etanol (vol.)

For 1 000 ml vid 20°C:

— 96-procentig etanol (4.1): 521 ml

— Vatten (2.0): 511 ml

Beredning av elueringslosningar for HPLC
Elueringslosning A (exempel):

80 delar (volym) vatten (2.0)
20 delar (volym) attiksyra (4.3)
Avlufta elueringslosningen i fem minuter.

Anm. Om det vatten som anvénds inte har mikrofiltrerats bor den fardig-
beredda elueringslosningen filtreras genom ett filter for organiska
16sningsmedel med en porstorlek pad hogst 0,45 pm.

Elueringslosning B

Metanol (4.4)

Beredning av standardldsningar

Alla standardlosningar maste beredas pa nytt efter tva manader.

Referenslosning C

Vig upp 25 mg ammoniumglycyrrhizinat (4.2) till ndrmaste 0,1 mg i en
100 ml métkolv. Tillsétt lite S0-procentig etanol (4.5) och 16s upp ammo-
niumglycyrrhizinatet. Nér saltet har 16sts, spad till mérket med 50-procen-
tig etanol (4.5).
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4.7.2.

5.1
5.1.1.

5.1.4.

5.2.

5.3.

5.4.
5.4.1.

5.4.2.

5.4.3.

6.2.

Filtrera genom ett filter for organiska 16sningsmedel.

Standardldsningar (anvénds for att kontrollera att analysutrustningen ger
en linjdr respons)

Bered en 1,0 g/l stamlsning genom att viga upp 100 mg ammoniumgly-
cyrrhizinat till ndrmaste 0,1 mg i en 100 ml mitkolv. Tillsétt lite 50-pro-
centig etanol (4.5) och 16s upp ammoniumglycyrrhizinatet. Niar saltet har
16sts, spad till mérket med 50-procentig etanol (4.5).

Forbered minst fyra andra losningar som motsvarar koncentrationer pa
0,05; 0,1; 0,25 och 0,5 g/l ammoniumglycyrrhizinatet genom att pipettera
upp 5 ml, 10 ml, 25 ml respektive 50 ml av 1,0 g/l-l6sningen i separata
100 ml maétkolvar. Spad sedan till méarket med 50-procentig etanol (4.5)
och blanda omsorgsfullt.

Filtrera samtliga l6sningar genom ett filter for organiska 16sningsmedel.

Utrustning
Separationssystem

HPLC-system

. Pumpsystem som ger ett konstant eller programmerat fldde med stor nog-

grannhet

. Detektionssystem som bygger pa UV-spektrofotometri: skall stillas in pa

254 nm

Avluftningssystem for 16sningsmedel

Integrator eller skrivare som ar kompatibel med resten av systemet
Kolonn (exempel):

Material: rostfritt stal eller glas

Inre diameter: 4-5 mm

Langd: 100-250 mm

Stationédr fas: tvdarbunden silica med en (helst sférisk) oktadekan (C18)
som funktionell grupp, maximal partikelstorlek: 5 um.

Laboratorieutrustning

Analysvdg med en noggrannhet pa 0,1 mg
Mitkolvar av glas av A-klass
System for mikromembranfiltrering for smd volymer

Betingelser for kromatografi

Elueringsdata (exempel):

— Flodeshastighet 1 ml/minut
— Losningsmedel A = 30 %

— Losningsmedel B = 70 %

Detektion:

— UV =254 nm

Utforande
Beredning av prov

Filtrera vid behov genom ett filter for organiska losningsmedel (pordia-
meter: 0,45 pm).
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7.2.  Bestimning
Nar kromatografibetingelserna ar stabila:
— Injicera 20 pl av referenslosning C (4.7.1).
— Injicera 20 ul av provldsningen.

— Jamfor de tva kromatogrammen. Identifiera glycyrrhizinsyratopparna
med hjilp av deras retentionstider. Mét deras area (eller hojd) och
berdkna koncentrationen i g/l med tva decimalers noggrannhet med
foljande formel:

hxPx823
X—
H x 100 x 840

dar

c ar koncentrationen glycyrrhizinsyra i gram per liter i den
spritdryck som analyseras,

C  dr koncentration ammoniumglycyrrhizinat i gram per liter i refe-
renslosningen,

h ar glycyrrhizinsyratoppens area (eller hojd) for den spritdryck
som analyseras,

H  éar glycyrrhizinsyratoppens area (eller hojd) for referenslosningen,

P ar renhetsgraden hos det ammoniumglycyrrhizinat som anvénds
som referens (i %),

823 dr massan av en mol glycyrrhizinsyra,
840 &4r massan av en mol ammoniumglycyrrhizinat.
8. Metodutvirdering (noggrannhet)
Statistiska resultat fran provningsjaimforelsen:
Virdena for glycyrrhizinsyra anges i tabellen nedan.

Foljande data erhélls fran en internationell metodstudie som utfordes en-
ligt internationellt vedertagna forfaranden.

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1998
Antal laboratorier 16
Antal prov 5
Analyt glycyrrhizinsyra

Prov A B C D F
Antal laboratorier efter eliminering 13 14 15 16 16
av sadana med avvikande matvirden
Antal laboratorier med avvikande 3 2 1 — —
matvarden
Antal godkidnda resultat 26 28 30 32 32
Medelvirde g/l 0,046 0,092 0,089 0,249 0,493

(*) 0,099

Standardavvikelse, repeterbarhet (S;) | 0,001 0,001 0,001 0,002 0,003
g/l
Relativ standardavvikelse, repeterbar- 1,5 1,3 0,7 1,0 0,6

het (RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréns (r) g/l 0,002 0,004 0,002 0,007 0,009

Standardavvikelse, reproducerbarhet | 0,004 0,007 0,004 0,006 0,013
(Sr) g/l
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Prov A B C D F
Relativ  standardavvikelse, repro- 8,6 7,2 4,0 2,5 2,7
ducerbarhet (RSDg) (%)
Reproducerbarhetsgrans (R) g/l 0,011 0,019 0,010 0,018 0,037
Provtyper:
A Pastis, dubbelblindprov

W g O w

Pastis, split levels” (*)
Pastis, dubbelblindprov
Pastis, dubbelblindprov
Pastis, dubbelblindprov
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VII. CHALKONER. HPLC-METOD FOR KONTROLL AV NARVARON

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.6.1.

4.6.2.

4.6.3.

AV CHALKONER I PASTIS
Tillimpningsomrade

Metoden anvénds for att bestimma om drycker smaksatta med anis inne-
héller chalkoner. Chalkoner &r naturliga flavonoidfirgdmnen som finns i
lakritsrot (Glycyrrhiza glabra).

For att en spritdryck smaksatt med anis skall fa kallas “pastis” maste den
innehélla chalkoner (férordning (EEG) nr 1576/89).

Referenser

ISO 3696:1987 Vatten for analys — Krav och provningsmetoder

Princip

En referenslosning av extrakt av lakritsrot bereds. Nérvaron eller frdnvaron
av chalkoner bestdims med HPLC med UV-detektion.

Reagens och material

Vid analysen skall endast reagens av HPLC-kvalitet anvdndas. Etanolen
skall vara 96-procentig (vol.). Endast vatten av klass 3 enligt ISO 3696
skall anvéndas.

Etanol, 96 % (vol.) (CAS 64-17-5)
Acetonitril, CH;CN, (CAS 75-05-8)
Referensamne: Glycyrrhiza glabra: (lakritsrot)

Grovmalen lakritsrot (Glycyrrhiza glabra). Genomsnittlig storlek pa de
stavformade partiklarna: langd: 10-15 mm; tjocklek: 1-3 mm.

Natriumacetat, CH;COONa, (CAS 127-09-3)
Iséttika, CH;COOH, (CAS 64-19-7)

Beredning av 19sningar
Etanol, 50 % (vol.)
Fér att bereda 1 000 ml vid 20 °C:

— 96-procentig (vol.) etanol (4.1): 521 ml
— Vatten (2.0): 511 ml

Losningsmedel A: acetonitril

Acetonitril (4.2) av HPLC-kvalitet
Avlufta

Losningsmedel B: 0,1 M natriumacetatbuffert, pH 4,66

Vig upp 8,203 g natriumacetat (4.4), tillsitt 6,005 g isittika (4.5) och spad
till 1 000 ml med vatten (2) i en mitkolv.

Beredning av referensextrakt av Glycyrrhiza glabra (4.3)

Viag upp 10 g mald lakritsrot (Glycyrrhiza glabra) (4.3) och for over till
en destilleringsrundkolv.

— Tillsatt 100 ml 50-procentig etanol (4.6.1).
— Aterloppskoka i en timme.
— Filtrera.

— Spara filtratet.
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.1.
6.1.1.

6.4.

6.4.1.

6.4.2.

6.4.3.

6.44.

6.5.
6.5.1.

Ta vara pa lakritsrotextraktet fran filtret.

— Placera det i en destilleringsrundkolv.

— Tillsatt 100 ml 50-procentig etanol (4.6.1).

— Aterloppskoka i en timme.

— Filtrera. Spara filtratet.

Extraktionen av lakritsrot skall goras tre ganger i foljd.

Sl& samman de tre filtraten.

Lat 16sningsmedelsfasen (fran 5.4) avdunsta i en rotationsindunstare.
Los resterande extrakt (fran 5.5) i 100 ml 50-procentig etanol (4.6.1).

Utrustning
Separationssystem

HPLC-system

. Pumpsystem som ger ett konstant eller programmerat flode med stor nog-

grannhet

. Spektrofotometriskt detektionssystem med UV/synligt ljus som kan stillas

in pa 254 och 370 nm

. Avluftningssystem for 16sningsmedel

. Kolonnugn som kan stéllas in pa 40 + 0,1 °C.

Integrator eller skrivare som ar kompatibel med resten av systemet.

Kolonn

Material: rostfritt stal eller glas
Inre diameter: 4-5 mm

Stationdr fas: tvdrbunden silica med en oktadekan (C18) som funktionell
grupp, maximal partikelstorlek: 5 um (tvdarbunden fas).

Vanlig laboratorieutrustning, bland annat:

Analysvag (noggrannhet: + 0,1 mg)

Destillationsapparat med &terloppskondensator, som bestar av exempelvis
— en 250 ml rundkolv med standardkoppling av slipat glas,

— en 30 cm lang aterloppskondensator, och

— en varmekilla (utrustningen maste vara utformad sa att pyrogena re-
aktioner med extraktet undviks).

Rotationsindunstare
Filtreringsanordning (Buchner-tratt)

Kromatografibetingelser (exempel):

Elueringsegenskaper hos 16sningsmedlen A (4.6.2) och B (4.6.3)
— Ga fran en gradient pa 20/80 (v/v) till 50/50 (v/v) pa femton minuter.
— G4 fran en gradient pa 50/50 (v/v) till 75/25 (v/v) pa fem minuter.

— Hall samma koncentration 75/25 (v/v) i fem minuter.
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— Stabilisering av kolonnen mellan injektioner:

— Samma koncentration, 20/80 (v/v), i fem minuter.
6.5.2. Flodeshastighet: 1 ml/minut
6.5.3. Instéllning for UV-detektor:

Detektorn skall stdllas in pa 370 nm for detektion av chalkoner och sedan
pé 254 nm for bestdmning av glycyrrhizinsyra.

Anm.: Andringen av véglingd (frin 370 nm till 254 nm) skall géras 30
sekunder innan toppen for glycyrrhizinsyra borjar komma.
7. Utforande
7.1.  Beredning av prov
Filtrera genom ett filter for organiska losningsmedel (pordiameter:
0,45 um).
7.2.  Beredning av resterande lakritsrotsextrakt (5.6)

Spad 1:10 med 50-procentig etanol (4.6.1) fore analys.

7.3. Bestimning
7.3.1. Injicera 20 pl av det beredda lakritsrotsextraktet (7.2). Gor analysen under

de kromatografibetingelser som beskrivs ovan (6.5).

7.3.2. Injicera 20 pl av provet (7.1) (prov av spritdryck smaksatt med anis). Gor
analysen under de kromatografibetingelser som beskrivs ovan (6.5).

7.3.3. Jamfor de tva kromatogrammen. Det skall finnas stora likheter mellan dem
i slutzonen for chalkoner (vid detektion vid 370 nm under ovan beskrivna
analysbetingelser) (se figur 1).

8. Typiskt kromatogram for pastis
Figur 1
Kromatogram erhallet med den ovan beskrivna metoden som

visar att en pastis innehaller chalkoner. Topparna 1-8 &r chalko-
ner och topp 9 glycyrrhizinsyra.
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Metodutvirdering (noggrannhet)

Resultat fran provningsjadmforelsen:

Tabellen nedan visar resultaten av analyser avseende chalkoner i pastis
och spritdrycker smaksatta med anis.

Foljande data erhélls fran en internationell metodstudie som utfordes en-
ligt internationellt vedertagna forfaranden.

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1998
Antal laboratorier 14
Antal prov 11

Analyter chalkoner

Prov A B C D E F

Antal kvarvarande laboratorier efter 14 14 14 14 14 13
eliminering av sddana med avvikande
matvirden

Antal laboratorier med avvikande [ — — — — — 1(*)
métvirden

Antal godkdnda resultat 28 14 14 28 28 26

Antal resultat som visade nédrvaro av 28 14 14 0 28 0
chalkoner

Antal resultat som visade franvaro av 0 0 0 28 0 26
chalkoner

Procentandel korrekta resultat (%) 100 100 100 100 100 100

(*) Inkonsekventa resultat pd grund av provtagningsfel for dubbelprov.

Prov G H 1 J K

Antal laboratorier efter eliminering av sa- 14 14 14 14 14
dana med avvikande métvirden

Antal laboratorier med avvikande métvarden — — — — —

Antal godkénda resultat 28 14 14 28 28
Antal resultat som visade nérvaro av chalko- 0 0 0 0 0
ner

Antal resultat som visade franvaro av chal- 28 14 14 28 28
koner

Procentandel korrekta resultat (%) 100 100 100 100 100
Provtyper :

A Pastis, dubbelblindprov

B Pastis, ett prov

C Pastis, ett prov

D ”Pastis” (utan chalkoner), dubbelblindprov
E ”Pastis” (utan chalkoner), dubbelblindprov

F Likor smaksatt med anis (utan chalkoner), dubbelblindprov
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G Likor smaksatt med anis (utan chalkoner), dubbelblindprov

H Ouzo (utan chalkoner), ett prov

Ouzo (utan chalkoner), ett prov
Anis (utan chalkoner), dubbelblindprov

”Pastis” (utan chalkoner), dubbelblindprov
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4.2

43

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

4.10

4.11

VIII. TOTAL SOCKERHALT
Omfattning

HPLC-RI-metoden tillimpas for bestimning av den totala sockerhalten
(uttryckt som invertsocker) i spritdrycker, med undantag av likdr innehal-
lande dgg och mjolkprodukter.

Metoden har validerats i en provningsjamforelse for pastis, destillerad
anis, korsbérslikor, créme de (foljt av namnet pa en frukt eller den ravara
som anvénts) och créme de cassis, pa nivaer fran 10,86 g/l till 509,7 g/1.
Instrumentets métresultat kunde visas vara linjdra i koncentrationsinterval-
let 2,5-20,0 g/l.

Denna metod ar inte avsedd for bestimning av laga halter av socker.

Referenser

ISO 3696:1987 Water for analytical use — Specifications and test methods.

Princip

Analys av sockerlosningar med hjélp av vitskekromatografi (HPLC) i
syfte att bestimma koncentrationen av glukos, fruktos, sackaros, maltos
och laktos.

Denna metod anvinder alkylamin som stationér fas och refraktionsindex-
detektor, och anges som exempel. Anviandning av anjonbytarhartser som
stationdr fas dr ocksd mojligt.

Reagens och material

Glukos (CAS 50-99-7) med en renhet pa minst 99 %.

Fruktos (CAS 57-48-7) med en renhet pd minst 99 %.

Sackaros (CAS 57-50-1) med en renhet pa minst 99 %.

Laktos (CAS 5965-66-2) med en renhet pd minst 99 %.
Maltosmonohydrat (CAS 6363-53-7) med en renhet pa minst 99 %.
Ren acetonitril (CAS 75-05-8) for HPLC-analys.

Destillerat eller avmineraliserat vatten, helst mikrofiltrerat.

Losningsmedel (exempel)

Elueringslosningen bestar av:
75 volymdelar acetonitril (4.6)
25 volymdelar destillerat vatten (4.7)

Avldgsna gaser genom att lta helium passera igenom ldngsamt under
5-10 minuter foére anviandning.

Om det vatten som anvénds inte har mikrofiltrerats bor 16sningsmedlet
filtreras genom ett filter for organiska 16sningsmedel med en porstorlek pa
hogst 0,45 um.

Absolut etanol (CAS 64-17-5).
Etanollosning (5 volymprocent).

Beredning av stamldsning (20 g/l)

Vig upp 2 g av varje sockerart som ska analyseras (4.1-4.5), och for over
utan forlust till en 100 ml méatkolv. (Anm.: 2,11 g maltosmonohydrat mot-
svarar 2 g maltos).
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4.12

52

5.3

7.
7.1
7.1.1

Justera upp till 100 ml med 5 volymprocent alkohollosning (4.10), skaka
och forvara vid cirka + 4 °C. Bered en ny stamlsning en géng i veckan.
Beredning av arbetslosningar (2,5, 5,0, 7,5, 10,0 och 20,0 g/l)

Spad stamlosningen, 20 g/l, (4.11) med 5 volymprocent alkoholldsning
(4.10) sa att det rdcker till fem arbetslosningar pa 2,5, 5,0, 7,5, 10,0
och 20,0 g/l. Filtrera med ett filter med en porstorlek pa hogst 0,45 pm
(5.3.)

Utrustning

HPLC-system med en upplosning som ger baslinjeseparation for alla soc-
kerarter.

HPLC-kromatograf med en sexvégsventil for injektion forsedd med en 10
ul rérslinga eller annan anordning, automatisk eller manuell, for tillforlitlig
injektion av mikrovolymer.

Pumpsystem som goér det mojligt att upprétthalla ett konstant eller pro-
grammerat flode med stor noggrannhet.

Differentialrefraktometer.

Integrator eller skrivare med prestanda som dr kompatibla med resten av
systemet.

Forkolonn:

Det rekommenderas att en lamplig forkolonn anbringas pa analyskolon-
nen.

Kolonn (exempel):

Material: rostfritt stal eller glas.
Invindig diameter: 2-5 mm.
Langd: 100-250 mm (beroende pa de pac-

kade partiklarnas storlek), till exempel
250 mm om partiklarna dr 5 pm i dia-
meter.

Stationar fas: Alkylamin som funktionella grupper

bundna till kiselgel, maximal par-
tikelstorlek: 5 um.

Kromatografibetingelser (exempel):
Elueringslosning (4.8), flodeshastighet: 1 ml/minut.

Detektion: Differentialrefraktometri.

For att det ska vara sdkert att detektorn ar helt stabil bor den slas pa nagra
timmar fore anvdndning. Referenskyvetten maste vara helt fylld med elue-
ringslosningen.

Analysvag med en noggrannhet av 0,1 mg.
Filtreringsanordning for sma volymer med ett 0,45 pm mikromembran.

Lagring av prover

Efter mottagandet forvaras proven vid rumstemperatur i véntan pa analys.

Utforande
DEL A: Provberedning

Skaka provet.
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7.1.2 Filtrera provet med ett filter med en porstorlek pa hogst 0,45 pm (5.3.).

7.2 DEL B: HPLC
7.2.1 Bestdmning

Injicera 10 pl av standardlosningarna (4.12) och proven (7.1.2). Utfor
analysen under lampliga betingelser for kromatografi, t.ex. de betingelser
som beskrivs ovan.

7.2.2 Om ett prov har en topp med storre area (eller hojd) dn motsvarande topp i
den mest koncentrerade standardlgsningen bor provet spiadas med destil-
lerat vatten och analyseras pa nytt.

8. Berikning

Jamfor de tva kromatogram som erhalls for standardlosningen och
spritdrycken. Identifiera topparna med hjilp av deras retentionstider. Mat
deras area (eller hojd) for berdkning av koncentrationerna enligt metoden
for extern standard. Ta hédnsyn till eventuella utspadningar av provet.

Slutresultatet &r summan av sackaros, maltos, laktos, glukos och fruktos,
uttryckt som invertsocker i g/l.

Invertsocker berdknas som summan av alla monosackarider och reduce-
rande disackarider i provet, utover den stokiometriska méingden glukos
och fruktos berdknad utifran méngden sackaros i provet.

Invertsocker (g/1) = glukos (g/1) + fruktos (g/l) + maltos (g/1) + laktos
(g/l) + (sackaros (g/1) x 1,05)

1,05 = (molekylvikten for fruktos + molekylvikten for
glukos)/molekylvikten for sackaros
9. Metodutvirdering (precision)
9.1  Statistiska resultat fran provningsjamforelsen

Foljande data erholls fran en internationell metodutvarderingsstudie utford
enligt internationellt vedertagna forfaranden [1] [2].

Ar da provningsjimforelsen gjordes 2000
Antal laboratorier 24
Antal prov 8

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

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

Tabell 1

Fruktos, glukos, maltos

Analyt Fruktos Glukos Maltos
Aniskrvd Anisk-
Prov (x 2) Créme de | Standard daI(]ilss rr}llt d_— Créme de |Standard| ryd- | Standard
Cassis (50 g/ P Cassis (50 g/1) |dadsprit-| (10 g/1)
ryck d
ryck
Medelvirde [g/1] 92,78 50,61 15,62 93,16 50,06 | 15,81 9,32
Antal laboratorier utan 21 22 21 23 19 21 22
avvikande mitvirden
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Analyt Fruktos Glukos Maltos
Aniskryd Anisk-
P % Creme de | Standard d r(lils r‘i]d_ Créme de |Standard| ryd- | Standard
rov (x 2) Cassis | (s0gn |93dsPritdel “eicsis | (50 @y |dadsprit-| (10 g/1)
yck d
ryck
Standardavvikelse for re- 2,34 2,12 0,43 3,47 1,01 0,48 0,54
peterbarhet, s, [g/1]
Relativ standardavvi- 2,53 4,2 2,76 3,72 2,03 3,02 5,77
kelse for repeterbarhet,
RSD;, [%]
Repeterbarhetsgrins, r 6,56 5,95 1,21 9,71 2,84 1,34 1,51
(/]
(r = 2,8 x s1)
Standardavvikelse for re- 7,72 3,13 0,84 9,99 2,7 0,88 1,4
producerbarhet,g [g/1]
Relativ standardavvi- 8,32 6,18 5,37 10,72 5,4 5,54 15,06
kelse for reproducerbar-
het, RSDy [%]
Reproducerbarhetsgrins, 21,62 8,76 2,35 27,97 7,57 2,45 3,93
R [g/1]
(R =28 x sR)
Tabell 2
Sackaros
Analyt Sackaros
Créme
. Korsbérs- | Créme de Standard
Prov Pastis Ouzo likér Menthe deSiCsas- (100 g/1)
Medelvirde [g/1] 10,83 29,2 103,33 349,96 | 319,84 | 99,83
19,7 (*)
Antal laboratorier utan avvikande 19 19 20 18 18 18
matvirden
Standardavvikelse for repeterbar- 0,09 0,75 2,17 5,99 431 1,25
het, s, [g/1]
Relativ standardavvikelse for re- 0,81 3,07 2,1 1,71 1,35 1,25
peterbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [g/1] 0,25 2,1 6,07 16,76 12,06 3,49
(r=28xs,)
Standardavvikelse for reproducer- 0,79 0,92 4,18 9,94 16,11 4,63
barhet,g [g/1]
Relativ standardavvikelse for re- 7,31 3,76 4,05 2,84 5,04 4,64
producerbarhet, RSDy [%]
Reproducerbarhetsgrins, R [g/1] 2,22 2,57 11,7 27,84 45,12 | 12,97
(R =28 x sp)

(*) 7split level”
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Tabell 3
Total sockerhalt

(Anm.: Dessa uppgifter berdknades for total sockerhalt, inte invertsocker enligt definitionen i
punkt 8.)

Aniskryd- s 1 Créme | Créme
Prov Pastis Ouzo dad spritd- Korls(b'arsll- de de Cas- Szt;r(l)da/rld
ryck or Menthe sis (220 ¢/h)
Medelvirde [g/1] 10,86 29,2 31,59 103,33 | 349,73 | 509,69 | 218,78
19,7(%)

Antal laboratorier utan 20 19 20 20 18 18 19
avvikande maétvirden
Standardavvikelse for re- 0,13 0,75 0,77 2,17 5,89 5,59 2,71
peterbarhet, s, [g/1]
Relativ standardavvi- 1,16 3,07 2,45 2,1 1,69 1,1 1,24
kelse for repeterbarhet,
RSD; [%]
Repeterbarhetsgréns, r 0,35 2,1 2,17 6,07 16,5 15,65 7,59
(/1]
(r=28%s)
Standardavvikelse for re- 0,79 0,92 1,51 4,18 9,98 14,81 8,53
producerbarhet,g [g/1]
Relativ standardavvi- 7,25 3,76 4,79 4,04 2,85 2,91 3.9
kelse for reproducerbar-
het, RSDy [%]
Reproducerbarhetsgrins, 2,21 2,57 4,24 11,7 2794 | 41,48 | 23,89
R [g/]
(R =2,8x sR)

(*) 7split level”
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IX. Aggula. Bestimning av koncentrationen av iggula i spritdrycker —

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.10.

S.11.

5.12.

5.13.

fotometrisk metod
Tillimpningsomrade

Metoden anvinds for att bestimma koncentrationen dggula i intervallet
40-250 g/l i agglikor och likor med dgg.

Referenser

ISO 3696:1987 Vatten for analys — Krav och provningsmetoder

Princip

De etanollgsliga fosforhaltiga &mnen som finns i dggula extraheras och
bestdms fotometriskt i form av ett komplex av fosfor och molybdat.

Reagens och material

Dubbeldestillerat vatten

Kiselgur

Etanol, 96 % (vol.) (CAS 64-17-5)

15-procentig 16sning av magnesiumacetat (CAS 16674-78-5)
10-procentig svavelsyra (CAS 7664-93-9)

1 N svavelsyra

0,16 g/l 16sning av kaliumdivatefosfat (CAS 778-77-0), KH,PO,
Reagens for fosfatbestimning:

L6s 20 g ammoniummolybdat (CAS 12054-85-2), (NH4)sMo0,0,4.4H,0,
i 400 ml vatten vid 50 °C.

Los i ett annat kdrl 1 g ammoniumvanadat (CAS 7803-55-6), NH,VOs, i
300 ml hett vatten, lat svalna och tillsitt sedan 140 ml koncentrerad
salpetersyra (CAS 7697-37-2). Blanda de tva avsvalnade l6sningarna i
en 1 000 ml mitkolv och spéd till market.

Utrustning

100 ml E-kolv

Ultraljudsbad (eller magnetomrorare)
100 ml mitkolv

20 °C vattenbad

Filter (Whatman nr 4 eller motsvarande)
Degel i porslin (eller platina)
Kokande vattenbad

Virmeplatta

Forbranningsugn (muffelugn)

50 ml matkolv

20 ml matkolv

Spektrofotometer instilld pd 420 nm

1 cm kyvett
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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.

7.2.14.

7.2.2.
7.2.2.1.

Prov

Proven skall lagras vid rumstemperatur fore analys.

Utférande:
Beredning av prov

Viag upp 10 g prov i en 100 ml E-kolv (5.1).

Tillsdtt stegvis 70 ml etanol (4.3) i sma portioner, rotera kolven mellan
tillsatserna, och placera den sedan i ett ultraljudsbad (5.2) i femton
minuter (eller ror om med magnetomrorare (5.2) i tio minuter vid rums-
temperatur).

Overfor kolvens innehall till en 100 ml mitkolv (5.3) genom att skolja
med etanol (4.3). Spad till market med etanol (4.3) och placera mitkol-
ven 1 ett 20 °C vattenbad (5.4). Spad till mérket vid 20 °C.

Tillsdtt en liten méngd kiselgur (4.2) och filtrera (5.5). Hall bort de
forsta 20 ml.

Overfor 25 ml av filtratet till en degel av porslin (eller platina) (5.6).
Filtratet skall sedan koncentreras genom varsam avdunstning i ett ko-
kande vattenbad (5.7), med tillsats av 5 ml 15-procentig magnesiumace-
tatlosning (4.4).

Placera degeln pa en vdrmeplatta (5.8) och vidrm tills filtratet precis har
torkat.

Forbrann filtratet till aska genom att hetta upp det till glodpunkten vid
600 °C i en forbranningsugn (5.9) tills endast vit aska aterstar. Forbrén-
ningen skall paga minst 1,5 timmar, men 6ver natt gar ocksa bra.

Los askan i 10 ml 10-procentig svavelsyra (4.5) och overfor 16sningen
till en 50 ml métkolv (5.10) genom att skolja upprepade ganger med
destillerat vatten (4.1). Spdd till market vid rumstemperatur med des-
tillerat vatten (4.1). En 5 ml alikvot av denna l6sning av askan skall
anvindas for att bereda provldsningen for fotometribestimning.

Fotometrisk fosfatbestimning
Referenslosning

Hall 10 ml 10-procentig svavelsyra (4.5) i en 50 ml métkolv (5.10) och
spad till mérket med destillerat vatten (4.1).

Tillsdtt 1 ml 1 N svavelsyra (4.6) och 2 ml fosfatreagens (4.8) till en
5 ml alikvot av denna 16sning (7.2.1.1), i en 20 ml matkolv (5.11). Spad
till mérket med destillerat vatten (4.1).

Forslut med en 10st sittande propp, skaka och hetta upp i kokande
vattenbad (5.7) i tio minuter. Kyl sedan l6sningen i 20 °C vattenbad
(5.4) i tjuga minuter.

Fyll en 1 cm kyvett (5.13) med denna referenslosning.

Provldsning

Tillsdtt 1 ml 1 N svavelsyra (4.6) och 2 ml fosfatreagens (4.8) till en
5 ml alikvot av asklosningen (7.1.8) i en 20 ml métkolv (5.11). Spad till
mirket med destillerat vatten (4.1).
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7222.

7.2.2.3.

7.2.3.
7.2.3.1.

7.2.3.2.

7.2.3.3.

Forslut med en 16st sittande propp, skaka och hetta upp i kokande
vattenbad (5.7) i tio minuter. Kyl sedan I6sningen i 20 °C vattenbad
(5.4) i tjugo minuter.

Den gula 16sning som erhalls skall genast analyseras spektrofotometriskt
(5.12) i en lcm kyvett (5.13) vid 420 nm mot referenslosningen
(7.2.1.4).

Kalibreringskurva

Gor losningar till kalibreringen genom att tillsdtta 2 ml alikvoter av
fosfatreagenset (4.8) till 20 ml métkolvar (5.11) som var och en inne-
héller 1 ml 1N svavelsyra (4.6) och 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 ml
kaliumdivétefosfatlosning (4.7). Spad till market med destillerat vatten

@.1).

Forslut med en 16st sittande propp, skaka och hetta upp i kokande
vattenbad (5.7) i tio minuter. Kyl sedan lsningarna i 20 °C vattenbad
(5.4) 1 tjugo minuter. Analysera spektrofotometriskt (5.12) i en 1 cm
kyvett (5.13) vid 420 nm mot referenslosningen (7.2.1.4).

Konstruera kalibreringskurvan

Divitefosfatlosning 0 2 4 6 8 10
(ml)
P,0s (mg) 0 0,167 0334 0,501 0,668 0,835

Redovisning av resultaten

Koncentrationen av dggula uttryckt i g/l berdknas med foljande formel:

110 x densitet

1 dggula = mg P,0, x
g/l dgg g P, T

dar

110 ar konverteringsfaktorn for total méngd av P,Os i gram i
100 g dggula,

mg P,Os &r vdrdet som erhalls fran kalibreringskurvan,

densitet massa per volymsenhet (g/ml) av dggbaserad likor vid 20 °C,
E den dggbaserade likorens vikt i g,

40 spadningsfaktorn for en 5 ml alikvot av askldsning.

Metodutvirdering (noggrannhet)

Statistiska resultat fran provningsjamforelsen:
Virdena for dggula anges i tabellen nedan.

Foljande data erholls fran en internationell metodstudie som utfordes
enligt internationellt vedertagna forfaranden.

Ar da provningsjimforelsen gjordes 1998
Antal laboratorier 24
Antal prov 5

Analyt: dggula
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Prov A B C D E
Antal laboratorier efter eliminering av sé- 19 20 22 20 22
dana med avvikande maitvirden
Antal laboratorier med avvikande matvirden 3 4 2 4 2
Antal godkdnda resultat 38 40 44 40 44
Medelvirde 147,3 | 241,1 | 2274 |51,9 (*)| 191,1

72,8 (%)

Standardavvikelse, repeterbarhet (S,) g/l 2,44 424 3,93 1,83 3,25
Relativ  standardavvikelse, repeterbarhet 1,7 1,8 1,8 2,9 1,7
(RSD,) (%)
Repeterbarhetsgréins (r) g/l 6,8 11,9 11,0 5,1 9,1
Standardavvikelse, reproducerbarhet (Sg) g/l | 5,01 6,06 6,66 3,42 6,87
Relativ standardavvikelse, reproducerbarhet 34 2,5 2,9 5,5 3,6
(RSDR) (%)
Reproducerbarhetsgrians (R) g/l 14,0 17,0 18,7 9,6 19,2

Provtyper:

A Advocaat, dubbelblindprov

B Advocaat, dubbelblindprov

C  Advocaat, dubbelblindprov

D Advocaat, (utspadd) split levels” (*)
E

Advocaat, dubbelblindprov
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4.1

4.2

43

4.4

4.5

4.6

5.1

. BESTAMNING AV FOLJANDE TRAFORENINGAR I SPRITDRYC-

KER GENOM VATSKEKROMATOGRAFI (HPLC): FURFURAL, 5-

HYDROXIMETYLFURFURAL, S5-METYLFURFURAL, VANILLIN,

SYRINGALDEHYD, CONIFERALDEHYD, SINAPINALDEHYD,

GALLUSSYRA, ELLAGSYRA, VANILLINSYRA, YRING-
INSYRA OCH SCOPOLETIN

Omfattning

Metoden avser HPLC-bestdmning av furfural, 5-hydroximetylfurfural, 5-
metylfurfural, vanillin, syringaldehyd, coniferaldehyd, sinapinaldehyd, gal-
lussyra, ellagsyra, vanillinsyra, syringinsyra och scopoletin.

Referenser

Analysmetod som godkénts av Internationella vinorganisationens (OIV)
generalforsamling och offentliggjorts av OIV under referensnumret O/V-
MA-BS-16: R2009.

Princip

Bestdamning genom vitskekromatografi (HPLC), med detektion genom
spektrofotometri med ultraviolett strdlning vid flera vdglangder och spekt-
rofluorometri.

Reagens

Reagensen maste vara av analytisk kvalitet. Vattnet ska vara destillerat
vatten eller vatten med minst motsvarande renhetsgrad. Det dr bést att
anvianda mikrofiltrerat vatten med resistivitet 18,2M Q.cm

96 volymprocent alkohol.

Metanol med HPLC-kvalitet (I6sningsmedel B).

Attiksyra, utspidd till 0,5 volymprocent (16sningsmedel A).
Mobila faser: (anges endast som exempel).

Losningsmedel A (0,5 % éttiksyra) och l6sningsmedel B (ren metanol).
Filtrera genom ett membran (porstorlek 0,45 um). Avlufta i ultraljudsbad,
vid behov.

Referensstandarder med minst 99 % renhetsgrad: furfural, 5-hydroximetyl-
furfural, 5-metylfurfural, vanillin, syringaldehyd, coniferaldehyd, sinapi-
naldehyd, gallussyra, ellagsyra, vanillinsyra, syringinsyra och scopoletin

Referenslosning: standardsubstanserna dr 16sta i en 50 volymprocent vat-
ten/alkohollosning. De slutliga koncentrationerna i referenslosningen bor
vara f6ljande:

furfural: 5 mg/l; 5-hydroximetylfurfural: 10 mg/l; 5-metylfurfural: 2 mg/l;
vanillin: 5 mg/l; syringaldehyd: 10 mg/l; coniferaldehyd: 5 mg/l; sinapinal-
dehyd: 5 mg/l; gallussyra: 10 mg/l; ellagsyra: 10 mg/l; vanillinsyra: 5 mg/l;
syringinsyra: 5 mg/l; scopoletin: 0,5 mg/l.

Utrustning

Vanlig laboratorierutrustning

Ett HPLC-system som kan fungera med bindra gradienter och utrustat
med:

.1 En spektrofotometrisk detektor som kan mita vid vagliangder i intervallet

260-340 nm. Det ar dock bést att arbeta med en detektor for flera véag-
langder med en diodmatris eller liknande, i syfte att bekrifta topparnas
renhet.
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5.1.2 En spektrofluorometrisk detektor — excitationsvaglingd: 354 nm, emis-
sionsvaglingd: 446 nm (for sparbestimning av scopoletin; som dven &r
péavisbar genom spektrofotometri, vid 313 nm).

5.1.3 En injektor som kan fora in 10 eller 20 pl (exempelvis) av provet.
5.1.4 En HPLC-kolonn av typen RP C18, maximal partikelstorlek 5 pm.
5.2 Injektionssprutor for HPLC.

5.3 Anordning fér membranfiltrering av sma volymer.

5.4  Integrator eller skrivare med prestanda som dr kompatibla med hela utrust-
ningen, och som i synnerhet méste ha flera kanaler for registrering av data.

6. Utforande
6.1  Beredning av den 16sning som ska injiceras

Referenslosningen och spritdrycken filtreras vid behov genom ett mem-
bran med en pordiameter pd hogst 0,45 um.

6.2  Kromatografibetingelser: utfér analysen vid rumstemperatur med den ut-
rustning som beskrivs i 5.1 dér de mobila faserna (4.4) anvénds vid ett
flode pa ungefdr 0,6 ml/min enligt gradienten nedan (anges endast som
exempel):

Tid: 0 min 50 min 70 min 90 min
Losningsmedel A (vatten-syra): 100 % 60 % 100 % 100 %
Losningsmedel B: metanol. 0 % 40 % 0 % 0 %

Observera att i vissa fall bor denna gradient dndras for att undvika sam-
tidiga elueringar.

6.3  Bestimning

6.3.1 Injicera referensstandarderna separat, sedan blandade.

Anpassa driftsforhallandena sé att 16sningsfaktorerna for topparna ar minst
1 for samtliga foreningar.

6.3.2 Injicera provet som beretts enligt 6.1.

6.3.3 Mit areorna for topparna i referenslosningen och spritdrycken och berdkna
koncentrationerna.
7. Redovisning av resultaten

Uttryck koncentrationen for varje bestandsdel i mg/l.

8. Metodutvirdering (precision)

Féljande data erholls under 2009 fran en internationell metodutvarderings-
studie for flera olika spritdrycker, genomford enligt f6ljande internationellt
overenskomna forfaranden [1], [2].

8.1  Furfural

Analyt Furfural
Prov Wl? is- | Bran- Rom | Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
y dy
Antal deltagande laboratorier 15 15 15 15 15 15
Antal godkdnda resultat (laborato- | 14 12 13 14 13 13
rier)
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8.2

8.3

Analyt Furfural
Prov Whis- | Bran- | ) Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
ky dy
Medelvérde [mg/1] 2,9 1,2 1,7 10,6 15,3 13,9
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,04 | 0,05 | 0,04 0,18 0,23 0,20
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 1.4 4,5 2,3 1,7 1,5 1,5
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,1 0,2 0,1 0,5 0,6 0,6
(r=28x%s)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,24 | 0,18 | 0,09 1,4 0,49 0,69
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- 8 15 5 13 3 5
ducerbarhet, RSDy [%]
Reproducerbarhetsgréins, R [g/1] 0,7 0,5 0,3 3,8 1,4 1,9
(R =2.8x sg)
5-hydroximetylfurfural
Analyt 5-hydroximetylfurfural
Prov Whis- | Bran- Rom | Konjak 1 |Bourbon| Konjak 2
ky dy
Antal deltagande laboratorier 16 16 16 16 16 16
Antal godkdnda resultat (laborato- | 14 14 14 14 14 14
rier)
Medelvirde [mg/l] 5,0 | 11,1 9.4 33,7 5,8 17,5
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,09 | 0,09 | 0,09 0,42 0,07 0,13
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 1,7 0,8 1,0 1,3 1,2 0,8
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,2 0,3 0,3 1,2 0,2 0,4
(r=2,8x%s)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,39 | 1,01 | 0,50 4.5 0,4 1,6
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- 8 9 5 13 7 9
ducerbarhet, RSDg [%)]
Reproducerbarhetsgrians, R [g/1] 1,1 2,8 1,4 12,5 1,1 4.6
(R = 2,8 X SR)
5-metylfurfural
Analyt S-metylfurfural
Prov Whis- | Bran- Rom | Konjak 1 |Bourbon| Konjak 2
ky dy
Antal deltagande laboratorier 11 11 11 11 11 11
Antal godkénda resultat (laborato- | 11 11 8 11 10 11

rier)
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8.4

8.5

Analyt S-metylfurfural
Prov Whis- | Bran- | ) Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
ky dy
Medelvérde [mg/1] 0,1 0,2 0,1 0,5 1,7 0,8
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,01 [ 0,01 | 0,02 0,02 0,03 0,07
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 10,7 6,1 13,6 4,7 2,0 10,0
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/1] 0,0 0,0 0,1 0,1 0,1 0,2
(r=28xs,)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,03 [ 0,04 | 0,03 0,18 0,20 0,26
barhet, sg [mg/1]
Relativ standardavvikelse for repro- | 35 18 22 39 12 35
ducerbarhet, RSDg [%]
Reproducerbarhetsgrins, R [g/1] 0,1 0,1 0,1 0,5 0,6 0,7
(R =28 x sg)
Vanillin
Analyt Vanillin
Prov Wl? is- | Bran- Rom | Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
y dy
Antal deltagande laboratorier 16 15 16 16 16 16
Antal godkidnda resultat (laborato- | 16 15 16 16 16 16
rier)
Medelvirde [mg/1] 0,5 0,2 1,2 1,2 3,2 3,9
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,03 | 0,02 | 0,06 0,11 0,11 0,09
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 6,8 9,6 4,6 8,9 3,5 2,3
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/1] 0,1 0,1 0,2 0,3 0,3 0,3
(r=28xs,)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,09 [ 0,06 | 0,18 0,27 0,41 0,62
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- | 19 25 15 22 13 16
ducerbarhet, RSDg [%]
Reproducerbarhetsgréins, R [g/1] 0,3 0,2 0,5 0,8 1,2 1,7
(R =2.8x sg)
Syringaldehyd
Analyt Syringaldehyd
Prov Wl? is- | Bran- Rom | Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
y dy
Antal deltagande laboratorier 16 15 16 16 16 16
Antal godkdnda resultat (laborato- | 13 13 13 12 14 13

rier)
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8.6

8.7

Analyt Syringaldehyd
Prov Whis- | Bran- | ) Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
ky dy
Medelvérde [mg/1] 1,0 0,2 4,8 32 10,5 9,7
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,03 | 0,02 | 0,04 0,08 0,10 0,09
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 2,6 8,1 0,8 2,6 0,9 0,9
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,1 0,1 0,1 0,2 0,3 0,3
(r=28xs,)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,08 [ 0,07 | 0,23 0,19 0,39 0,43
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- 8 33 5 6 4 4
ducerbarhet, RSDy [%]
Reproducerbarhetsgréins, R [g/1] 0,2 0,2 0,7 0,5 1,1 1,2
(R =2.8x sg)
Coniferaldehyd
Analyt Coniferaldehyd
Prov Whis- | Bran- Rom | Konjak 1 |Bourbon| Konjak 2
ky dy
Antal deltagande laboratorier 13 12 13 12 13 13
Antal godkdnda resultat (laborato- | 12 12 13 12 13 13
rier)
Medelvirde [mg/l] 0,2 0,2 0,6 0,8 4.6 1,3
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,02 [ 0,02 | 0,03 0,03 0,09 0,06
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 9,2 9,8 4,6 4,3 1,9 4,5
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,04 | 0,04 | 0,07 0,09 0,24 0,16
(r=28xs)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,04 | 0,04 | 0,11 0,18 0,38 0,25
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- | 23 27 21 23 8 19
ducerbarhet, RSDg [%)]
Reproducerbarhetsgrians, R [g/1] 0,1 0,1 0,3 0,5 1,1 0,7
(R = 2,8 X SR)
Sinapinaldehyd
Analyt Sinapinaldehyd
Prov Whis- | Bran- Rom | Konjak 1 |Bourbon| Konjak 2
ky dy
Antal deltagande laboratorier 14 14 14 14 15 14
Antal godkénda resultat (laborato- | 14 13 12 13 13 12
rier)
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8.8

8.9

Analyt Sinapinaldehyd
Prov Whis- | Bran- | ) Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
ky dy
Medelvérde [mg/1] 0,3 0,2 0,2 1,6 8,3 0,3
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,02 [ 0,01 | 0,02 0,06 0,14 0,03
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 7,5 4,6 11,2 3,7 1,6 11,4
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/1] 0,06 | 0,03 | 0,06 0,17 0,38 0,08
(r=28xs,)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,09 [ 0,05 | 0,08 0,20 0,81 0,18
barhet, sg [mg/1]
Relativ standardavvikelse for repro- | 31 27 46 13 10 73
ducerbarhet, RSDg [%]
Reproducerbarhetsgrins, R [g/1] 0,2 0,2 0,2 0,6 2,3 0,5
(R =28 x sg)
Gallussyra
Analyt Gallussyra
Prov Wl? is- | Bran- Rom | Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
y dy
Antal deltagande laboratorier 16 15 16 16 16 16
Antal godkdnda resultat (laborato- | 15 14 16 16 16 16
rier)
Medelvirde [mg/1] 1,2 0,4 2,0 6,1 7,3 21,8
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,07 | 0,04 | 0,06 0,18 0,18 0,60
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 6,1 8,1 2,9 3,0 2.4 2,8
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/1] 0,2 0,1 0,2 0,5 0,5 1,7
(r=28xs,)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,43 [ 0,20 | 0,62 3,3 2,2 7,7
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- | 36 47 31 53 30 35
ducerbarhet, RSDg [%]
Reproducerbarhetsgréins, R [g/1] 1,2 0,6 1,7 9,1 6,2 21,7
(R =2.8x sg)
Ellagsyra
Analyt Ellagsyra
Prov Wl? is- | Bran- Rom | Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
y dy
Antal deltagande laboratorier 7 7 7 7 7 7
Antal godkdnda resultat (laborato- 7 7 7 7 7 6
rier)
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8.10

8.11

Analyt Ellagsyra
Prov Whis- | Bran- | ) Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
ky dy
Medelvérde [mg/1] 3,2 1,0 9,5 13 13 36
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,20 [ 0,16 | 0,30 0,41 0,95 0,34
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 6,3 16 3,2 3,2 7.4 1,0
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,6 0,4 0,9 1,1 2,7 1,0
(r=28xs)
Standardavvikelse for reproducer- | 1,41 | 0,42 4,0 5,0 49 14
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- | 44 43 42 39 39 40
ducerbarhet, RSDg [%)]
Reproducerbarhetsgréins, R [g/1] 4,0 1,2 11 14 14 40
(R =28 x sp)
Vanillinsyra
Analyt Vanillinsyra
Prov Whis- | Bran- Rom | Konjak 1 |Bourbon| Konjak 2
ky dy
Antal deltagande laboratorier 15 15 15 15 15 15
Antal godkdnda resultat (laborato- | 12 11 14 14 15 14
rier)
Medelvirde [mg/l] 0,2 0,2 1,5 0,8 2,4 2,7
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,03 [ 0,04 | 0,03 0,10 0,13 0,21
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 14,2 | 16,5 2,3 12,6 5,3 7,7
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,1 0,1 0,1 0,3 0,4 0,6
(r=28xs)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,06 [ 0,05 | 0,51 0,2 1,22 0,70
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- | 28 20 35 31 51 26
ducerbarhet, RSDg [%)]
Reproducerbarhetsgrians, R [g/1] 0,2 0,1 1,4 0,7 34 2,0
(R = 2,8 X SR)
Syringinsyra
Analyt Syringinsyra
Prov Whis- | Bran- Rom | Konjak 1 |Bourbon| Konjak 2
ky dy
Antal deltagande laboratorier 16 15 16 16 16 16
Antal godkdnda resultat (laborato- | 16 15 15 15 16 15
rier)
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8.12

Analyt Syringinsyra
Prov Whis- | Bran- | ) Konjak 1 | Bourbon | Konjak 2
ky dy

Medelvérde [mg/1] 0,4 0,2 2,5 1,4 34 4.8
Standardavvikelse for repeterbarhet, | 0,03 | 0,02 | 0,06 0,13 0,08 0,11
sy [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 6,7 126 | 2,3 9,0 2,3 2,3
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,1 0,1 0,2 0,4 0,2 0,3
(r=28xs,)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,08 | 0,05 | 0,29 0,26 0,43 0,67
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- | 19 29 11 18 13 14
ducerbarhet, RSDg [%)]
Reproducerbarhetsgréins, R [g/1] 0,2 0,1 0,8 0,7 1,2 1,9
(R =28 x sp)
Scopoletin

Analyt Scopoletin

Prov Whis- | Bran- Rom | Konjak 1 |Bourbon| Konjak 2

ky dy

Antal deltagande laboratorier 10 10 10 10 10 10
Antal godkdnda resultat (laborato- 9 8 9 8 8 8
rier)
Medelvirde [mg/l] 0,09 | 0,04 [ 0,11 0,04 0,65 0,15
Standardavvikelse for repeterbarhet, |0,0024(0,000810,0018| 0,0014 | 0,0054 0,0040
s, [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repe- | 2,6 2,2 1,6 3,3 0,8 2,7
terbarhet, RSD, [%]
Repeterbarhetsgréns, r [mg/l] 0,007 | 0,002 | 0,005 [ 0,004 0,015 0,011
(r=2,8x%s)
Standardavvikelse for reproducer- | 0,01 [ 0,01 | 0,03 0,01 0,09 0,02
barhet, sg [mg/l]
Relativ standardavvikelse for repro- | 15 16 23 17 15 15
ducerbarhet, RSDg [%)]
Reproducerbarhetsgrians, R [g/1] 0,04 | 0,02 | 0,07 0,02 0,26 0,06

(R = 2,8 X SR)

[1] ”Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method- Per-
formance Studies”, Horwitz, W. (1995) Pure and Applied Chemistry

67, 332-343.

[2] Horwitz, W. (1982) ”Analytical Chemistry 54, 67A-76A”.
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XI. BESTAMNING AV '“C-HALTEN I ETANOL

Inledning

Bestimning av "*C-halten i etanol gor det méjligt att skilja mellan alkohol
av fossila ramaterial (s.k. syntetisk alkohol) och alkohol frén nyligen er-
héllna ramaterial (s.k. jasningsalkohol).

Definition

“C-halten i etanol ska anses vara den '*C-halt som bestims med metoden
som beskrivs hér eller den metod som beskrivs i standarden EN 16640,
metod C.

Den naturliga '*C-halt i atmosfiren (referensviirdet) som upptas av levande
véxter vid assimilation dr inte nagot konstant varde. Darfor bestdms refe-
rensvardet av etanol som harrdr fran ramaterial fran den senaste vaxtpe-
rioden. Detta érliga referensvirde bestdms varje ar i enlighet med standar-
den EN 16640. Ett annat referensvirde kan dock godtas om det godkénns
av ett ackrediterat organ.

Princip

14C-halten bestims direkt med hjilp av en vitskescintillometer i alkohol-
haltiga prover med minst 85 viktprocent etanol.

Reagens

Toluenscintillator

5,0 g 2,5-difenyloxazol (PPO).

0,5 g p-bis-[4-metyl-5-fenyloxazolyl(2)]-bensol (dimetyl-POPOP) i 11 ana-
lytiskt ren toluen.

Bruksklara toluenscintillatorer med denna sammansittning som finns i
handeln fér ocksd anvdndas.

14C-standard

n-Hexadekan '*C med en aktivitet pa ca 1x 10° dpm/g (ca 1,67 x 10°
cBg/g) och en garanterad tillforlitlighet vad géller den bestimda aktiviteten
pa = 2 % rel.

4C_fri etanol

Syntetisk alkohol av fossila rdmaterial med minst 85 viktprocent etanol for
bestdmning av bakgrundsvardet.

Alkohol fran nyligen erhéllna ramaterial frdn den senaste vixtperioden med
minst 85 viktprocent etanol som referensmaterial.

Utrustning

Flerkanaliga vitskescintillationspektrometrar med processorer och auto-
matisk extern standardisering samt indikatorer for forhallandet extern stan-
dard/kanal (normalutforande: tre mitkanaler och tva kanaler for extern
standard).

Kaliumfattiga rdknerdr som passar till spektrometrarna, med morka skruv-
lock med polyeteninldgg.

Pipetter, 10 ml.

Automatisk doseringsanordning, 10 ml.

250 ml rundkolv med inslipad glaspropp.

Apparatur till destillering av alkohol med virmemantel, t.ex. Micko.

Mikroliterspruta, 50 pl.
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5.8

5.9

6.2

6.3

6.4

72

Pyknometertratt, pyknometrar, 25 ml och 50 ml. Alternativt bor likvérdig
utrustning, sasom elektroniska densitetsmétare, tillatas.

Termostat med en temperaturstabilitet pa = 0,01 °C.

Utforande
Instéllning av utrustningen

Utrustningen ska stéllas in i enlighet med tillverkarens instruktioner. Mat-
forhallandena &r optimala nér vérdet E,/B — kvalitetsindexet — dr maximalt.

E = Efficiency (verkningsgrad)
B = Bakgrundsvirde

Endast tva métkanaler optimeras. Den tredje méatkanalen lamnas helt 6ppen
for kontrollindamal.

Urval av rdakneror

Ett storre antal raknerdr én vad som kommer att behovas fylls med 10 ml
C-fri syntetisk etanol och 10 ml toluenscintillator. Varje ror mits under
minst 4 cykler x 100 minuter. Rér med bakgrundsvérden som avviker med
mer dn = 1 % rel. frdn medelvirdet kasseras. Endast fabriksnya riknerér
frdn samma produktionsserie far anvdndas for samma urval.

Bestamning av forhallandet extern standard/kanal (ESKF)

Vid kanalinstillningen (punkt 6.1) bestims ESKF med hjilp av det rele-
vanta datorprogrammet samtidigt med kontrollen av verkningsgraden. Som
extern standard anvinds cesium-137, som redan har byggts in av tillver-
karen.

Beredning av prover

Prover med en etanolhalt av minst 85 viktprocent och fria frdn orenheter
som absorberar vid ldgre véglingder dn 450 nm kan mitas. Den laga
resthalten av aldehyder och estrar har ingen skadlig effekt. Provets alko-
holhalt bestams i ett tidigare skede med en noggrannhet pa 0,1 %.

Miitning av proven med extern standard

Prover med ringa absorbans enligt punkt 6.4, med ett ESKF-virde pa ca
1,8, kan mitas genom ESKF, som ger ett matt pa verkningsgraden.

Mitning

10 ml av de prov som har beretts enligt punkt 6.4 pipetteras i ett utvalt
rakneror, vars bakgrundsvérde har kontrollerats, och 10 ml toluenscintill-
lator tillsdtts med hjélp av en automatisk doseringsanordning. Proven i
roren homogeniseras med ldmpliga roterande rorelser; Vitskan fér inte
fukta polyeteninldgget i skruvlocket. P4 samma sétt bereds ett ror med
C-fri fossil etanol for bestimning av bakgrundsvirdet. For kontroll av
14C-arsvirdet bereds ett dubbelprov av etanol fran nyligen erhdllna ramate-
rial frén den senaste véxtperioden genom att ett roér blandas med en inre
standard enligt punkt 8.

Kontroll-och bakgrundsproven placeras forst i métningsserien, som inte far
omfatta mer &n tio analysprover. Den samlade mittiden per prov dr minst
2 x 100 minuter, varvid méatningen av varje prov utfors i faser pa 100
minuter var for att gora det mojligt att fastsla eventuell avdrift hos utrust-
ningen eller annat fel. (En cykel omfattar séledes ett métningsintervall pa
100 minuter per prov.)

Bakgrunds- och kontrollprover ska fornyas efter fyra veckor.
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8.2

9.2

9.3

9.4

Nir det giéller prover med ringa absorbans (ESKF-virde ca 1,8) paverkas
verkningsgraden endast obetydligt av en dndring i detta virde. Om &nd-
ringen ligger inom + 5 % rel. kan samma verkningsgrad forvintas. Vad
giller prover med stdrre absorbans, t.ex. denaturerad alkohol, kan verk-
ningsgraden faststillas med hjalp av korrektionskurvan for absorbans. 1
avsaknad av ett lampligt datorprogram ska métningen utforas med den
inre standarden, som ger en otvetydig bestimning av verkningsgraden.

Miitning av proven med den inre standarden hexadekan'*C
Utforande

Kontroll- och bakgrundsprover (fossil etanol och etanol fran nyligen er-
héllna ramaterial) och det okédnda materialet méts som dubbelprov. Det ena
av dubbelproven bereds i ett icke utvalt ror, som tillsdtts en noggrant
doserad mingd (30 pl) hexadekan'*C som inre standard (tillsatt aktivitet
ca 26 269 dpm/g C, ca 43 782 cBq/g C). Provberedningen och mittiden for
ovriga prover faststdlls i punkt 7.2, dock kan méttiden for proven med inre
standard begrinsas till ca fem minuter genom forinstillning pa 10° pulser.
Ett dubbelprov av kontroll- och bakgrundsproven bereds for varje métserie
och dessa placeras forst i métserien.

Hantering av den inre standarden och ridknerdren

For att undvika fororeningar vid matning med inre standard ska lagring och
hantering dga rum i lokaler som &r noggrant skilda fran de lokaler dér
beredning och métning av analysproven dger rum. Efter matning kan de
bakgrundskontrollerade roren ateranvéndas. Skruvlocken och réren innehél-
lande inre standard ska kastas.

Redovisning av resultaten

Aktiviteten i ett radioaktivt dmne uttrycks i becquerel, dir 1 Bq = 1 son-
derfall/sek.

Den specifika radioaktiviteten anges i becquerel for 1 g kol = Bq/g C.

For att uppna mera realistiska védrden ska dessa anges i centibecquerel =
cBg/g C.

De beteckningar och berdkningsformler som hittills har anvénts i littera-
turen, och som bygger pa dpm, kan ocksé anvdndas. For att erhalla mot-
svarande vérden i ¢Bq ska man multiplicera det uppnadda dpm-resultatet
med 100/60.

Redovisning av resultaten med extern standard:

(cpmpy — cpmyg) * 1,918 - 100

Bq/g C —
cBa/e V-F-Z- 60

Redovisning av resultaten med inre standard:

(cpmp; — cpmyg) © dpmyg * 1,918 - 100

cB C=
a/e (cpmyg — cpmy,) © V- F - 60
Forkortningar
cpm,, = det genomsnittliga pulstalet for provet under hela métnings-

tiden.
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10.
10.1

10.2

cpmNE = det genomsnittliga pulstalet for bakgrundsvirdet berdknat pa
samma sitt.

cpmlIS = pulstalet for prover med tillsatt inre standard.

dpmIS = mingden tillsatt inre standard (kalibrerad radioaktivitet dpm).

v = provvolymen i ml.

F = den halt i g av ren alkohol per ml som motsvarar koncentratio-
nen.

V4 = den verkningsgrad som motsvarar ESKF-virdet.

1,918 = g alkohol/g kol.

Metodens palitlighet

Repeterbarhet (r)

r = 0,632 cBq/g C Sy = £ 0,223 cBq/g C
Reproducerbarhet (R)

R = 0,821 cBg/g C SRy = £ 0,290 cBg/g C.
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