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NARIZENI KOMISE (ES) &. 440/2003
ze dne 10. bfezna 2003,

kterym se méni nafizeni (EHS) & 2676/90, kterym se stanovi metody Spolecenstvi pouZivané pro
rozbor vin

KOMISE EVROPSKYCH SPOLECENSTVI,
s ohledem na Smlouvu o zaloZeni Evropského spolecenstvi,

s ohledem na nafizeni Rady (ES) ¢ 1493/1999 ze dne
17. kvétna 1999 o spolecné organizaci trhu s vinem ('), na-
posledy pozménéné nafizenim (ES) ¢. 2585/2001 (%), a ze-
jména na ¢l. 46 odst. 3 prvni pododstavec uvedeného nafi-
zeni,

vzhledem k t&¢mto ddvodim:

(1) Natizeni Komise (EHS) ¢. 2676/90 (}), naposledy pozmé-
néné nafizenim (ES) ¢. 1622/2000 (%), popisuje v pii-
loze metody rozboru.

(2)  Metoda rozboru pro kyselinu D-jable¢nou, vhodnd pro
méfeni nizkych obsahti kyseliny ve ving, byla vypraco-
vana a vyvinuta a validovdna v souladu s mezindrodné
uzndvanymi kritérii. Popis této nové metody ptijal Mezi-
ndrodni tifad pro révu a vino na svém valném shromaz-
déni v cervenci 2002.

(3)  Novd metoda pro stanoveni poméru isotoptt uhliku
v ethanolu ve viné nebo ethanolu ziskaném zkvagenim
hroznovych mostd, zahusténych hroznovych mosta
nebo rektifikovanych mostovych koncentratt byla vyvi-
nuta a validovina v souladu s mezindrodné uzndva-
nymi kritérii. Popis této nové metody pfijal Mezindrodni
ufad pro révu a vino na svém valném shromazdéni
v roce 2001.

(4)  Pouzivani téchto metod miiZe zabezpelit lepsi kontrolu
jakosti a pravosti vina a zabrdnit sportim vyplyvajicim
z pouziti méné presnych kontrolnich metod, zejména
pokud jde o obohacovani smésmi cukrti razného
ptvodu a prikyselovani vin kyselinou jable¢nou.

(5)  Stavajici metodu stanoveni kyseliny D-jable¢né,
popsanou v piiloze nafizeni (EHS) ¢. 2676/90 je tieba
doplnit popisem postupu pro stanoveni nizkych obsahii
a je tfeba piipojit popis nové isotopové metody pro
uhlik v ethanolu.

(6)  Opatieni tohoto nafizen{ jsou v souladu se stanoviskem
Ridictho vyboru pro vino,

PRIJALA TOTO NARIZENT:

Cldnek 1
Priloha nafizen{ (EHS) ¢. 267690 se méni takto:

1. v kapitole 20 ,Kyselina D-jablecnd“ se bod 8 nahrazuje
pilohou I tohoto nafizent;

2. vklada se kapitola 45 uvedend v piiloze II tohoto nafizeni.

Cldnek 2

Toto nafizeni vstupuje v platnost sedmym dnem po vyhldseni
v Ufednim véstniku Evropskych spolecenstvi.

Toto nafizeni je zdvazné v celém rozsahu a pfimo pouzitelné ve vSech ¢lenskych statech.

V Bruselu dne 10. bfezna 2003.

.vést. L 179, 14.7.1999, s. 1.
. vést. L 345, 29.12.2001, s. 10.
. vést. L 272, 3.10.1990, s. 1.
. vést. L 194, 31.7.2000, s. 1.

Za Komisi
Franz FISCHLER

clen Komise
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PRILOHA I

STANOVENI NfZKYCH OBSAHU KYSELINY D-JABLECNE (KYSELINY D(+)-JABLECNE) VE VINECH

OBLAST POUZITI

Popsand metoda se pouzivd na stanoveni kyseliny D-jablecné enzymatickymi prostfedky u vin s obsahy do
50 mg/l.

PRINCIP

Princip metody je popsdn v bodu 1. Tvorba NADH poté, co se do kyvety vnese roztok kyseliny D-jable¢né
50 mg/l, je pfimo imérnd mnozstvi pfitomného D-jable¢nanu a mé&ii se na zdkladé vzristu absorbance pfi vlnové
délce 340 nm.

CINIDLA

Roztok kyseliny D-jablecné o koncentraci 0,199 g/l a ¢inidla uvedend v bodu 2.

VYBAVENI
Uvedeno v bodu 3.

PRIPRAVA VZORKU
Uvedena v bodu 4.

POSTUP
Postup je stejny jako v bodu 5, ale v méfici kyveté se pouzije roztok kyseliny D-jable¢né 50 mg/l (pouziti

0,025 ml roztoku kyseliny D-jable¢né 50 mg/l, kterym se nahradi stejny objem vody); ziskané hodnoty se zmensi
o 50 mg/l

VNITRN{ VALIDACE

Nize uvedend tabulka shrnuje soubor informaci vnitini validace o metodé pro stanoveni kyseliny D(+)-jable¢né po
pfidani 50 mg/l tohoto isomeru.

Pracovni rozsah 0 mg az 70 mg kyseliny D-jable¢né na litr
V téchto mezich je metoda linedrni s korela¢nim koeficientem
v rozmezi od 0,990 do 0,994.

Mez kvantifikace 24,4 mgll

Mez detekce 8,3 mg|l

Citlivost 0,0015 jednotek absorbance na mg/l

Vytéznost 87,5 az 115,0 % pro bild vina a 75 az 105 % pro Cervend vina
Opakovatelnost 12,4 mg(l u bilych vin (podle metody OIV = 12,5 mg]l)

12,6 mg(l u ¢ervenych vin (podle metody OIV = 12,7 mg/l)

Varia¢ni koeficient 4,2 % az 7,6 % (bild vina a Cervend vina)

Odchylka mezi laboratofemi VK =7,4%(s= 44 mgl; primér = 59,3 mg/l"
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PRILOHA II

STANOVENI POMERU _BC[12C V ETHANOLU VE VINE NEBO ETHANOLU ZISKANEM ZKVASENIM
MOSTU, ZAHUSTENYCH HROZNOVYCH MOSTU NEBO REKTIFIKOVANYCH MOSTOVYCH

KONCENTRATU ISOTOPOVOU HMOTNOSTNI SPEKTROMETRI{

OBLAST POUZITI

Metoda umoziuje méfeni poméru isotopt *C['2C v ethanolu ve viné a ethanolu ziskaném kvaSenim vinai-
skych produktti (mostd, zahusténych hroznovych mostd, rektifikovanych mostovych koncentrata).

REFERENCNI NORMY

ISO: 5725:1994  ,Pfesnost ~a  spravnost méficich  metod
a vysledkt: Zdkladni metoda pro stanoveni opakovatelnosti a
reprodukovatelnosti standardni metody méfeni*

V-PDB: Vidensky belemnit Pee-Dee (RPDB = 0,0112372)

Metoda 8 piilohy tohoto nafizeni ,Zjistovani obohaceni hroznovych mostt, zahu$ténych hrozno-

vych mostd, rektifikovanych mostovych koncentrdtd a vin
méfenim nukledrni magnetické rezonance deuteria (SNIF-NMR/

RMN-FINS)*
TERMINY A DEFINICE
BC1C: pomér isotopu uhliku 13 (:3C) k uhliku 12 (12C) v daném vzorku
dBC: obsah uhliku 13 (*C), vyjadfeny v promile (%o)

SNIF-NMR:  stanoveni podild jednotlivého pFirozeného isotopu nukledrni magnetickou resonanci

V-PDB: Vidensky belemnit Pee-Dee. PDB je primdrni referen¢ni materidl pro méfeni pfirozenych
zmén obsahu isotopu uhliku 13, sestdvajici z uhli¢itanu vdpenatého z lomu na kiidovy
belemnit z Gtvaru Pee Dee v Jizni Karolin¢ (USA). Jeho pomér isotopt *C/'2C, neboli RPDB,
je 0,0112372. Zdsoby PDB jsou uz dlouho vycerpdny, ale zastal primarnim referenénim
materidlem pro vyjadreni pfirozenych zmén obsahu isotopu *C, na ktery je kalibrovan refe-
ren¢ni materidl, dostupny u Mezindrodni{ agentury pro atomovou energii (MAAE) ve Vidni
(Rakousko). Isotopové udaje pro pfirozené se vyskytujici uhlik 13 se dohodou vyjadfuji
v poméru k V-PDB.

m/z pomér hmotnosti k néboji.

PRINCIP

Pii fotosyntéze probihd asimilace oxidu uhli¢itého rostlinami dvéma zédkladnimi formami metabolismu,
metabolismem C, (Calvinovym cyklem) a metabolismem C, (podle Hatche a Slacka). Tyto dva mechanismy
fotosyntézy prinaseji odlisny typ vzdjemného podilu isotopt. Produkty rostlin C,, jako jsou cukry a alkohol
ziskany kvaenim, maji vy$3i podil uhliku C nez podobné produkty rostlin C,. Vétsina rostlin, véetné révy
vinné a fepy cukrovky, ndlezi ke skupiné .. Cukrova titina a kukufice nilezeji do skupiny C,. Méfeni
obsahu uhliku 13 umoznuje detekci a vyhodnoceni cukrti ptivodem z C, (z cukrové titiny nebo isoglu-
kosy z kukufice), ptidanych do produktt pochdzejicich z hroznii (hroznového mostu, vina atd.). Informace
o obsahu uhliku 13 ve spojeni s obsahem ziskanym ze SNIF-NMR umozZiuje stanovit pfidand mnozstvi
smési cukri ¢ alkoholtt odvozenych z rostlin C;a C,.

Obsah uhliku 13 se stanovi v oxidu uhli¢itém, ziskaném dokonalym spélenim vzorku. Relativni zastoupen{
zdkladnich isotopomerti o molekulovych hmotnostech 44 (12C'60,), 45 (*C'%O, a 2CV0'0) a 46
(12C160180), které vznikaji z rtznych moznych kombinaci isotop 0, 7O, 6O, 13C a 2C, se stanovi
z jontovych proudii, méfenych na tfech raznych kolektorech hmotnostniho isotopového spektrometru.
Prispévek isotopomerti *C70'"0 a 2C70, muze byt vzhledem k jejich nizkym obsahiim zanedbén.
Iontovy proud pro mjz = 45 se koriguje na piispévek 12C7060, ktery se vypocte podle proudové inten-
zity, naméfené pro mfz = 46, pficemZ se vezme v Uvahu relativni zastoupeni O a O (Craigova
korekce). Porovndni s referenénim vzorkem kalibrovanym na mezindrodni referenéni materidl V-PDB
umoziuje vypocet obsahu uhliku 13 na relativni stupnici §"*C.

CINIDLA

Materidl a spotfebni material zdvisi na pfistroji (bod 6), ktery laboratof pouzivd. Obecné pouzivany systém
je zaloZen na pfistrojich na elementdrn{ analyzu. Tyto systémy mohou byt vybaveny tak, aby umoznovaly
vna$eni vzorkd uloZenych v uzavienych kovovych kapslich nebo vstiikovani kapalnych vzorkd pres
septum pomoci injeként stitkacky.
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6.1

6.2

6.2.1

Podle druhu pouzivaného piistroje mohou byt pouziviny tyto referencni materidly, ¢inidla a spotfebni
materidl:

— referen¢ni materidly

— dostupné z MAAE:

Nézev Materidl 813C v poméru k V-PDB (9)
— IAEA-CH-6 sacharosa - 10,4 %o
- IAEA-CH-7 polyethylen - 31,8 %o
- NBS22 olej - 29,7 %o
- USGS24 grafit - 16,1 %o

— dostupné z IRMM v Geelu (Belgie) (Ustav pro referenéni materidly a méfeni)

Nazev Materidl 88C vzhledem k V-PDB (9)
— CRM/BCR 656 vinny alkohol - 26,93 %o
— CRM/BCR 657 glukosa - 10,75 %o
— CRM/BCR 660 vodny roztok alkoholu (12 % - 26,72 %o
obj.)

— standardni pracovni vzorek o zndmém poméru *C[12C, kalibrovany na mezindrodni referen¢ni stan-

dard,

— toto je informativni seznam spotiebnich material pro systémy s kontinualnim pratokem:
— helium pro analyzu (CAS 07440-59-7),
— kyslik pro analyzu (CAS 07782-44-7),

— oxid uhli¢ity pro analyzu, pouzivany jako sekunddrni referen¢ni plyn pro obsah uhliku 13 (CAS
00124-38-9),

— oxida¢ni ¢inidlo pro pec spalovacitho systému, napiiklad oxid médnaty pro elementdrni analyzu
(CAS 1317-38-0),

— susici prostiedek pro odstranovani vody vznikajici spalovanim, napiiklad anhydron pro elementdrni
analyzu (chloristan hofecnaty) (CAS 10034-81-8). (Neni nezbytny pro pfistroje vybavené zafizenim
pro odstraniovani vody, napt. vymrazovaci odlucovace nebo selektivné propustné kapilary).

PRISTROJ A ZARIZENI
Hmotnostni spektrometr isotopovych poméri (IRMS)

Hmotnostni spektrometr isotopovych pomérti (IRMS) schopny stanovit relativni obsah *C v pfirozené se
vyskytujicim plynném CO, s vnitini pfesnosti 0,05 %o nebo lepsi, vyjadieny jako pomérnd hodnota (bod
9). Vnitini pfesnost je tu definovdna jako rozdil dvou méfeni téhoz vzorku CO,. Hmotnostni spektrometr
isotopovych pomért je obecné vybaven trojitym kolektorem pro soubézné méfeni intenzit pro mjz = 44,
45 a 46. Hmotnostni spektrometr isotopovych pomért musi byt vybaven bud dvojim vstupem pro stiidavé
méfeni nezndmého vzorku a referencniho vzorku, nebo pouzivat integrovany systém, ktery provadi kvanti-
tativn{ spalovani vzorkd a oddéluje oxid uhli¢ity od ostatnich produktd spalovani pfed méFenim na hmot-
nostnim spektrometru.

Spalovaci pfistroj

Spalovaci pfistroj schopny kvantitativné pfemeénit ethanol na oxid uhli¢ity a eliminovat viechny ostatni
produkty spalovéni, véetné vody, bez jakékoli frakcionace isotopt. Tento pfistroj muze byt bud systém
s nepfetrzitym prutokem spojeny s hmotnostnim spektrometrem (bod 6.2.1), nebo samostatny spalovaci
systém (bod 6.2.2). P¥istroj musi umozilovat presnost nejméné takovou, jakd je uvedena v bodu 11.

Systémy s nepretrZitym priitokem

Takovym systémem je bud piistroj na elementdrni analyzu nebo plynovy chromatograf se sprazenym spalo-
vacim systémem.
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6.2.2

Pro systémy, vybavené pro vnaseni vzorka v kovovych kapslich je potfebné toto laboratorni zafizeni:
— kalibrovand mikrostitkacka nebo mikropipeta s vhodnymi hroty (jehlami),

— véhy vézici s presnosti na pg nebo vyssi,

— klesté pro uklddani vzorka do kapsli,

— cinové kapsle pro kapalné vzorky,

— cinové kapsle pro pevné vzorky.

Pozndmka: Pro snizeni rizika odpafeni ethanolovych vzork miize byt do kapsli vlozen absorbujici materidl
(napf. Chromosorb W 45-60 mesh). Je vSak tieba nejdiive ovéfit méfenim bez vzorku, zda
neobsahuje vyznamné mnozstvi uhliku, které by mohlo ovlivnit vysledek.

Pouzivé-li se pfistroj na elementdrni analyzu vybaveny vstfikovacim zafizenim na kapaliny, nebo v piipadé
piipravného systému pro spalovaci chromatografii, je potfebné toto laboratorni vybaveni:

— injekéni stifkacka na kapaliny,

— banky opatfené vzduchotésnym uzdvérem a inertni piepazkou.

Laboratorni vybaveni zminéné vy3e je uvedeno jen jako piiklad a maZe byt nahrazeno jinym vybavenim
rovnocennych uzitkovych vlastnosti podle druhu spalovacitho zafizeni a hmotnostniho spektrometru, které
laboratof pouziva.

Samostatny pripravny systém

Vzorky oxidu uhli¢itého vzniklé spdlenim vzorkd, které maji byt analyzovany, a referencni vzorek se
zachyti do banék, které se pak umisti do dvojitého vstupu spektrometru k isotopovému rozboru. Mize se
pouzivat nékolik spalovacich piistroji popsanych v literatute:

— uzavieny spalovaci systém naplnény cirkulujicim kyslikem,
— piistroj na elementdrni analyzu s proudem helia a kysliku,

— tésné uzaviend (zatavend) sklenénd bafika obsahujici oxid médnaty jako oxida¢ni ¢inidlo.

PRIPRAVA VZORKU

Pfed isotopovym rozborem analyzou musi byt z vina ziskdn ethanol. To se provadi destilaci vina, popsanou
v bodu 3.1 metody ¢. 8 (SNIF-NMR).

V piipadé hroznovych mostd, zahusténych hroznovych mosta a rektifikovanych mostovych koncentrita
musi byt cukry nejdfive zkvaseny na ethanol podle bodu 3.2 metody ¢. 8.

POSTUP

Vsechny kroky piipravy musi byt provedeny bez jakékoli vyznamné ztrity ethanolu odpafenim, kterd by
mohla zptisobit zménu isotopového slozeni vzorku.

Ndsledujici popis se tykd postupti, které se obecné pouzivaji pro spalovéni ethanolovych vzorkii pomoci
komer¢nich automatickych spalovacich systémd. Pro pifpravu oxidu uhli¢itého pro isotopovy rozbor
mohou byt pouziviny i viechny ostatni metody, které zajistuji, Ze se veskery vzorek ethanolu pfeméni na
oxid uhlicity beze ztrdt ethanolu odpafovanim.

Experimentdlni postup zaloZeny na pouziti piistroje pro elementdrni analyzu:

a) ulozeni vzorkt do kapsli:
— poutzijte kapsle, klesté a piipravnou misku, vie musi byt Cisté,
— vezméte klestémi kapsli vhodné velikosti,
— vneste mikropipetou do kapsle patfi¢né mnozstvi kapaliny,

— Pozndmka: Pro ziskdni 2 mg uhliku je nutné mnozstvi 3,84 mg absolutniho ethanolu nebo
4,17 mg destilitu s obsahem alkoholu 92 % m/m. Patii¢né mnozstvi destilatu musi byt
vypocteno na tomto zdkladé podle mnozstvi uhliku, které je nutné s ohledem na citlivost
hmotnostniho spektrometru,

— kapsli zaviete klestémi,
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— kazda kapsle musi byt dokonale tésnd. Pokud neni, musi byt vyfazena a piipravena novi,
— pro kazdy vzorek musi byt pfipraveny dvé kapsle,

— kapsle vlozte na patfi¢né misto na misce automatického vzorkovactho zafizeni p¥istroje na elemen-
tarn{ analyzu. Kazdd kapsle musi byt jednozna¢né identifikovdna poradovym ¢islem,

— na zacdtek a konec kazdé série vzorki systematicky vkladejte kapsle obsahujici pracovni referen¢ni
vzorky,

— do fady vzorkd pravidelné vkladejte kontrolni vzorky.

b) kontrola a sefizeni pfistrojii na elementdrni analyzu a hmotnostni spektrometrii:

— sefidte teplotu peci piistroje na elementdrni analyzu a prtitoky helia a kysliku pro optimdln{ spaleni
vzorku,

— zkontrolujte systém elementdrni analyzy a hmotnostni spektrometrie na netésnosti (napt. kontrolou
iontového proudu, kde m/z = 28 pro N,),

— sefidte hmotnostni spektrometr, aby méfil iontové proudy, kde mfz = 44, 45 a 46,

— pred vlastnim méfenim vzorka zkontrolujte systém pomoci zndmych kontrolnich vzorkd.

¢) provadéni fady méfent:

Vzorky uloZené na automatickém vzorkovacim zafizeni piistroje na elementdrni analyzu (nebo chroma-
tografu) se zavdd&ji postupné. Oxid uhli¢ity ze spdleni kazdého vzorku se vymyva do hmotnostniho
spektrometru, ktery méif iontové proudy. P¥ipojeny pocita¢ iontové proudy zaznamendvd a vypocitdva

hodnotu & pro kazdy vzorek (bod 9).

VYPOCET

Cilem této metody je zméfit pomér isotoptt *C['2C ethanolu ziskaného z vina nebo z produktid ziskanych
z hroznd kvasenim. Pomér isotopti 1*C/[*2C Ize vyjadFit jeho odchylkou od pracovniho referencniho vzorku.
Potom se vypocitd isotopickd odchylka uhliku 13 (3'*C) na stupnici delta v promile (§/1000) porovndnim
vysledkit méfeného vzorku s vysledky pracovniho referencniho vzorku, pfedem kalibrovaného na zdkladé
primédrniho mezindrodniho standardu (V-PDB). Hodnoty 8'C se vyjadi{ v poméru k pracovnimu referenc-
nimu vzorku takto:

81C, e %0 = 1000 x (R

sam,

~R)/R

sam ref

kde R, a Rref jsou pfislusné poméry isotopti *C['2C ve vzorku a v oxidu uhli¢itém, pouzitém jako refe-

sam

renéni plyn.
Hodnoty §°C se ve vztahu k V-PDB vyjadfuji takto:

Bncsam/v-PDB %o = §13C dC +(d1°C Bncsam/V-PDB)/lOOO’

sam|ref + ref[V-PDB sam|ref x

kde 813C, o5 j€ Predem stanovend isotopickd odchylka pracovniho referenéniho vzorku od V-PDB.

sam|

Pfi méfeni mohou vzniknout malé odchylky, zpusobené zménami podminek piistrojového vybaveni.
V tomto piipadé musi byt hodnoty §°C vzorkd opraveny podle rozdilu hodnoty §*C namétené pro stan-
dardni pracovni vzorek a jeho skute¢né hodnoty predem zkalibrované na V-PDB porovndnim s jednim
z mezindrodnich referen¢nich materidli. MaZe se predpoklddat, Ze mezi dvéma méfenimi standardniho
pracovniho vzorku bude zména a tudiZ i oprava, kterou je nutno pouzit na vysledky ziskané od vzorkd,
linedrni. Standardni pracovni vzorek musi byt méfen vzdy na zacdtku a konci kazdé série vzorktl. Opravu
lze potom pro kazdy vzorek vypocitat linedrni interpolaci.

ZABEZPECOVANI A KONTROLA JAKOSTI

Zkontrolujte, zda se hodnota *C pro pracovni referen¢ni vzorek nelisi od pipustné hodnoty o vice nez
0,5 %o. Jestlize se lisf, je tieba zkontrolovat nastaveni spektrometru, a p¥ipadné je sefidit.

Pro kazdy vzorek zkontrolujte, Ze je rozdil vysledki obou kapsli méfenych po sobé mensi nez 0,3 %o.
Konecny vysledek pro urcity vzorek je primérnd hodnota z obou kapsli. Je-li odchylka vétsi nez 0,3 %o,
musi byt méfeni zopakovéno.

Kontroly méfeni na spravnost lze zaloZit na iontovém proudu, kde mjz = 44, ktery je piimo Gmérny
mnozstvi uhliku, vstitknutého do pfistroje na elementdrni analyzu. Za normalizovanych podminek ma byt
iontovy proud pro analyzované vzorky téméf konstantni. Vyznamnd odchylka muaze ukazovat na odpafeni
ethanolu (napiiklad kvuli nedokonalému utésnéni kapsle) nebo nestabilitu pfistroje na elementdrni analyzu
¢i hmotnostniho spektrometru.
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11.

PRACOVNI CHARAKTERISTIKY METODY (Sprévnost)

Vychozi spolecnd studie (bod 11.1) byla provedena na destilitech obsahujicich alkohol vinného pivodu
a alkohol z cukrové titiny a fepy cukrovky, a ddle pak rtizné smési alkoholt z téchto tif zdroji. Protoze
tato studie nebrala v Gvahu proces destilace, byly ddle zvdZeny informace z jinych mezilaboratornich studii
vina (bod 11.2) a zejména byla vzata také v tvahu fada zkousek odborné drovné provadéni isotopovych
méfeni (bod 11.3). Vysledky ukdzaly, Ze za uspokojivych podminek a zejména za podminek pouzivanych
pro méfeni SNIF-NMR, riizné systémy destilace nezptsobuji vyznamné odchylky ve stanoveni hodnoty §*C
v ethanolu ve vin€. Parametry spravnosti, sledované u vina, jsou téméf shodné s parametry ziskanymi ve
spole¢né studii na destildtech (bod 11.1).

Spolecnd studie na destildtech

Rok mezilaboratornich zkousek: 1996

Pocet laboratofi:
Pocet vzorkii:

Piedmét rozboru:

20

Sest vzorkd v dvakrét slepém porovnani

813C ethanolu

Kéd vzorku

Alkohol vinného ptivodu

Alkohol z fepy

Alkohol z titiny

A&G

80 %

10 %

10 %

B&C

90 %

10 %

0%

D&F

0%

100 %

0 %

E&lI

90 %

0%

10 %

H &K

100 %

0%

0%

J&L

0%

0%

100 %

Vzorky

Pocet laboratoii po vylou-
¢eni odlehlych vysledkd

19 18

17 19

19

19

Pocet zahrnutych vysledka

38 36

34 38

38

38

Stiedni hodnota (63C) %o

-25,32 -26,75

-27,79 -25,26

-26,63

-12,54

Sr?

0,0064 0,0077

0,0031 0,0127

0,006

0,0041

Smérodatnd odchylka za
podminek opakovatelnosti
(S1) %o

0,08 0,09

0,06 0,11

0,08

0,06

Mez  opakovatelnosti
(2.8 x S) %o

0,22 0,25

0,16 0,32

0,23

0,18

Sg?

0,0389 0,0309

0,0382 0,0459

0,0316

0,0584

Smérodatnd odchylka za
podminek reprodukovatel-
nosti (Sy) %o

0,20 0,18

0,20 0,21

0,18

0,24

Mez  reprodukovatelnosti
R (28x8S,)

0,55 0,49

0,55 0,60

0,50

0,68
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11.2

Mezilaboratorni studie na dvou vinech a jednom alkoholu

Rok mezilaboratornich zkousek: 1996
Pocet laboratofi: 14 pro destilaci vina, z nichz sedm také méfilo §°C etanol ve viné

Osm pro méfeni §'°C alkoholu

Pocet vzork: Tfi (bilé vino o obsahu alkoholu 9,3 % objemovych, bilé vino o
obsahu alkoholu 9,6 % objemovych a alkohol o 93 % hmotnostnich
Piedmét rozboru: 813C z ethanolu
Vzorky Cervené vino Bilé vino Alkohol
Pocet laboratofi 7 7 8
Pocet zahrnutych vysledki 7 7 8
Stedni hodnota (6 1>C) %o -26,20 -26,20 -25,08
Druhd mocnina smeéro- 0,0525 0,0740 0,0962

datné odchylky za
podminek reprodukovatel-
nosti Sy?

Smérodatnd odchylka za 0,23 0,27 0,31
podminek reprodukovatel-
nosti (S;) %o

Mez  reprodukovatelnosti 0,64 0,76 0,87
R (2,8 x Sp) %o

Zicastnéné laboratore pouzivaly riizné destilacni systémy. Isotopickd stanoveni (5'*C) provddénd v jediné
laboratofi na celém poctu destildtd vracenych ucastniky neodhalila Zddné abnormalni hodnoty nebo
hodnoty, které by se vyznamné odchylovaly od stfednich hodnot. Odchylka ve vysledcich (S2 = 0,0059) je
srovnatelnd s druhou mocninou smérodatné odchylky Sr2 opakovatelnosti ze spolecné studie na destilitech
(bod 11.1).

Vysledky zkouSek provddénych kviili monitorovini odborné trovné providéni isotopovych
rozbort

Od prosince 1994 se pravidelné organizuji mezindrodni zkousky odborné drovné pro stanoveni isotopic-
kych méfeni pro vino a alkohol (destility o obsahu alkoholu 96 % objemovych). Vysledky umoziuji
zicastnénym laboratofim kontrolovat jakost svych rozborti. Statistické vysledky dovoluji posoudit odchylky
méfeni za podminek reprodukovatelnosti a tedy odhad parametrti odchylky a mez reprodukovatelnosti.
Vysledky ziskané pro stanoveni 6°C pro alkohol z vina a destildt jsou uvedeny v ndsledujici tabulce:

Vina Destilaty
Datum
N Sy S R N Sy s, R
prosinec 1994 6 0,210 0,044 0,59 6 0,151 0,023 0,42
cerven 1995 8 0,133 0,018 0,37 8 0,147 0,021 0,41
prosinec 1995 7 0,075 0,006 0,21 8 0,115 0,013 0,32
bfezen 1996 9 0,249 0,062 0,70 11 0,278 0,077 0,78
cerven 1996 8 0,127 0,016 0,36 8 0,189 0,036 0,53
zaif 1996 10 0,147 0,022 0,41 11 0,224 0,050 0,63
prosinec 1996 10 0,330 0,109 0,92 9 0,057 0,003 0,16
bfezen 1997 10 0,069 0,005 0,19 8 0,059 0,003 0,16
cerven 1997 11 0,280 0,079 0,78 11 0,175 0,031 0,49
zaf 1997 12 0,237 0,056 0,66 11 0,203 0,041 0,57
prosinec 1997 11 0,127 0,016 0,36 12 0,156 0,024 0,44
biezen 1998 12 0,285 0,081 0,80 13 0,245 0,060 0,69
cerven 1998 12 0,182 0,033 0,51 12 0,263 0,069 0,74
zafif 1998 11 0,264 0,070 0,74 12 0,327 0,107 0,91
vazeny prameér 0,215 0,046 0,60 0,209 0,044 0,59

N: pocet zacastnénych laboratofi
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11.4 Meze opakovatelnosti a reprodukovatelnosti

Na zédkladé adaju z raznych mezilaboratornich zkousek uvedenych v predchozich tabulkdch lze pro tuto
metodu stanovit meze opakovatelnosti a reprodukovatelnosti, véetné faze destilace:
mez opakovatelnosti r: 0,24

mez reprodukovatelnosti R: 0,6.



