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A BIZOTTSAG 2870/2000/EK RENDELETE
(2000. december 19.)

a szeszesitalok elemzésére vonatkozo kozosségi referenciamodszerek
megallapitasarél

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Europai Kozosséget 1étrehozo szerzddésre,

tekintettel az Ausztria, Finnorszag és Svédorszag csatlakozasi okma-
nyaval moédositott, a szeszesitalok meghatarozasara, megnevezésére és
kiszerelésére vonatkozo altalanos szabalyok megallapitasarol szolo,
1989. majus 29-i 1576/89/EGK tanacsi rendeletre (1) és kiilonosen
annak 4. cikkének (8) bekezdésére,

mivel:

(1) Az 1576/89/EGK rendelet 4. cikkének (8) bekezdése rendelkezik
a szeszesitalok elemzésénél alkalmazandé modszerek megallapi-
tasarol. A referenciamodszereket azért kell hasznalni, hogy a vizs-
galatok Osszhangban legyenek az 1576/89/EGK rendelettel, vala-
mint a legutobb a 2140/98/EK rendelettel (?) modositott, a szesze-
sitalok meghatarozasara, megnevezésére és kiszerelésére vonat-
kozd részletes végrehajtasi szabalyok megallapitasardl szolo,
1990. aprilis 24-i 1014/90/EGK bizottsagi rendelettel (}) minden
hivatalos ellenérzés vagy vitas ligy esetén.

(2)  Amennyire lehetséges, hasznos lenne az altalanosan elfogadott
modszereket a kozosség elemzési referenciamodszereként elfo-
gadni és meghatarozni.

(3) A tudomany fejlodésének és a hivatalos laboratdriumok kiilon-
bozé felszereltségének figyelembevétele érdekében, meg kell
engedni a mellékletben leirt referenciamodszerekétdl eltéré mérési
elveken alapulé modszerek hasznalatat is a laboratorium vezetd-
jének felelGsségvallalasaval, ha e modszerek megfeleld garanciat
jelentenek az eredmények megbizhatosagara és kiilondsen, ha
megfelelnek az emberi fogyasztasra szant élelmiszerek ellendrzé-
sére szolgald kozosségi mintavételi és vizsgalati modszerek beve-
zetésérdl szolo, 1985. december 20-i 85/591/EGK tanacsi irany-
elvben (%) rogzitett kritériumoknak, illetve, ha kimutathaté, hogy a
kapott eredmények pontossaganak, megismételhetoségének és
megbizhatosaganak kiilonbségei nem haladjak meg az e rende-
letben leirt referenciamodszerekéit. Ha ez a feltétel teljesiil, akkor
mas elemzési modszerek hasznalata is megengedhetS. Fontos
azonban megjegyezni, hogy vitds ligy esetén a referenciamod-
szerek nem helyettesithet6k mas modszerekkel.

(4) Az e rendeletben eldirt intézkedések Osszhangban vannak a
Szeszesitalok Végrehajtasi Bizottsagnak a véleményével,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

1. cikk

A szeszesitalok az 1576/89/EGK rendeletnek és az 1014/90/EGK rende-
letnek megfeleld elemzéséhez hasznalhatd kozosségi referenciamod-
szerek:

(') HL L 160., 1989.6.12., 1. o.
@) HL L 270., 1998.10.7., 9. o.
¢) HL L 105., 1990.4.25., 9. o.
() HL L 372., 1985.12.31., 50. o.
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— barmilyen hivatalos ellendrzés, vagy
— vita esetén,

ezen rendelet mellékletében meghatarozott modszerek.

2. cikk

Az 1. cikk els6 francia bekezdésétdl eltérden, a laboratérium vezetd-
jének felelosségére mas elemzési modszerek is megengedettek, feltéve,
hogy e mddszerek pontossaga és precizitasa (megismételhetGsége és
megbizhatosaga) legalabb azonos a mellékletben megadott elemzési
referenciamodszerekével.

3. cikk

Ha egy adott szeszesitalban talalhat6 anyagok kimutatasara és mérésére
nem Aallapitottak meg kozosségi elemzési referenciamodszert, akkor a
kovetkezé6 modszereket kell hasznalni:

a) nemzetkdzileg elismert eljarasokkal hitelesitett elemzési modszerek,
amelyek megfelelnek kiilondsen a 85/591/EGK irdnyelv mellékle-
tében leirt kritériumoknak;

b) a Nemzetkozi Szabvanyligyi Szervezet (ISO) ajanlott szabvanyainak
megfeleld elemzési modszerek;

c) a Nemzetkdzi Sz6lészeti és Boraszati Hivatal (OIV) kozgyiilése altal
elfogadott és kozzétett elemzési modszerek;

d) az a), b) vagy c) pontban felsorolt modszerek hidnyaban a pontossag,
megismételhetoség és megbizhatdsag miatt az alabbiak:

— az ¢rintett tagallam altal elismert elemzési modszer,

— sziikség esetén barmilyen egyéb megfeleld elemzési modszer.

4. cikk

E rendelet alkalmazasaban:

a) ,ismételhetdségi hatar”: az az érték, amely kisebb vagy egyenld,
mint az ismételhetdség feltételei (azonos vizsgald, azonos eszkdzok,
azonos laboratorium és rovid idokiilonbség) mellett végzett két vizs-
galat eredménye kozotti abszolut kiilonbség 95 %-os valdszintiségi
szint mellett varhato értéke (ISO 3534-1);

b) ,reprodukalhatosagi hatar”: az az érték, amely kisebb vagy egyenlo,
mint a reprodukalhatosag feltételei (kiillonbozo vizsgalok, kiilonbozo
eszkozok, kiilonbozd laboratoriumok) mellett végzett két vizsgalat
eredménye kozotti abszolut kiilonbség 95 %-os valdszinliségi szint
mellett varhat6 értéke (ISO 3534-1);

c) ,,pontossadg”: a vizsgalati eredmény és az elfogadott referenciaérték
egyezOségének kozelsége (ISO 3534-1).

5. cikk
Ez a rendelet az Furopai Kézosségek Hivatalos Lapjaban vald kihirde-
tését kovetd hetedik napon 1ép hatlyba.
Ezt a rendeletet 2001. januar 1-jétdl kell alkalmazni.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazando
valamennyi tagallamban.



2000R2870 — HU — 04.12.2002 — 001.001 — 4

II.
ML

II.1.
1L.2.

IL3.

Iv.

VI
VIL

VIIIL

IX.

MELLEKLET

AZ ELEMZESI REFERENCIAMODSZEREK LEiRASA

Az alkoholtartalom meghatarozasa térfogatszazalékban
I. fiiggelék: A desztillatum eldéllitasa

II. figgelék: A desztillatum siriiségének mérése

— A. modszer = piknometria

— B. mddszer = elektronikus stiriiségmérés

— C. mddszer = hidrosztatikai mérleggel végzett stiriségmérés
Az Osszes szaraz extrakt gravimetrias meghatarozasa

Az illéanyagok és a metanol meghatarozasa

Altaldnos megjegyzések

116 rokon vegyiiletek: aldehidek, nagyobb szénatomszamu alkoholok,
etil-acetat és metanol (gazkromatografia)

Il6savak (p.m.)

Hidrogén-cianid (p.m.)

Anetol PM1 ———— <
Glycyrrihizasav M1 ———— «
Kalkonok M1l ———— «
Osszes cukortartalom (p.m.)

Tojassargja PM1 ———— <
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1. AZ SZESZESITALOK TERFOGATSZAZALEKBAN KIFEJEZETT

Bevezetés

ALKOHOLTARTALMANAK MEGHATAROZASA

A referencia-modszerhez két fliiggelék tartozik.

L. fiiggelék: Desztillatumkészités

II. fiiggelék: A desztillatum stirliségének mérése

3.2.

3.3.

3.4.

Alkalmazhatésag

A modszer szeszesitalok térfogatszazalékban kifejezett valodi alkohol-
tartalmanak meghatarozasara alkalmas.

Rendelkezé hivatkozasok

I1SO 3696:1987: Viz: analitikai laboratoriumi hasznalatra. Kovetelmé-
nyek és vizsgalati modszerek

Szakkifejezések és meghatarozasok
Referencia-hémeérséklet:

Szeszesitalok térfogatszazalékban kifejezett alkoholtartalma, stirlisége
és fajlagos slirlisége meghatarozasanak referenciahémérséklete 20 °C.

1. megjegyzés: a ,t °C-on” kifejezést akkor hasznaljuk, amikor a
meghatarozas (stirliség vagy térfogatszazalékban kife-
jezett alkoholtartalom), hémérséklete eltér a 20 °C-os
referencia hémérséklettdl.

Stirtiség:

A slirliség a szeszesitalok vakuumban mért térfogategységére esé
tomege, 20 °C-on. Ertékét kg/m3-ben fejezik ki, és jele: pyg oc vagy
P20-

Fajlagos siiriiség:

A fajlagos stirliség a szeszesitalok 20 °C-on mért stiriiségének és a viz
ugyanazon a hémérsékleten mért stirliségének hanyadosa. Jele dyq -
cnoec vagy dogno vagy egyszerlien d, ha nem értelemzavard. A mért
értéket a vizsgalati tanusitvanyon kizardlag a fent meghatarozott
jelekkel kell megadni.

2. megjegyzés: a fajlagos siirliség kiszamithatd 20 °C-on mért p,
stirtiségbol:

P20 = 998,203 kg/m3 d20/20 vagy d20/20 = p20/998,203
ahol a viz stirisége 20 °C-on: 998,203.
Térfogatszazalékban kifejezett valodi alkoholtartalom:

A szeszesitalok térfogatszazalékban kifejezett valodi alkoholtartalma
egyenl6 annak a 100 liter viz-alkohol elegynek a literekben mért etil-
alkohol-tartalmaval, amelynek stirisége megegyezik az alkohol vagy
szeszesital parlatanak a strtiségével. A kiilonbozo viz-alkohol elegyek
20 °C-on mért strisége ¢és a megfeleld, 20 °C-ra vonatkoztatott,
térfogatszazalékban kifejezett alkoholtartalom referenciaértékei a
Nemzetkozi Torvényszéki Méréstechnikai Szervezet 22. ajanlasaban
elfogadott nemzetkozi tablazatban talalhatok.

A térfogatszazalékban kifejezett alkoholtartalom és a viz—alkohol
keverék adott hdmérsékleten vald siirliségének altalanos egyenlete a
2676/90/EGK bizottsagi rendelet mellékletének 40. oldalan, a ,, Térfo-
gatszazalékban kifejezett alkoholtartalom” cimii 3. fejezetben (HL
L 272., 1990.10.3., 1. 0.) vagy az OIV elemzési modszereket tartal-
mazé kézikonyvének (1994) 17. oldalan talalhaté.

3. megjegyzés: A likrok és emulzios likérok esetén, ahol a térfogat
pontos mérése nagyon nehéz, a mintanak eldszor a
tomegét kell megmérni, és az alkoholtartalmat eldszor
tomegszazalékban kell kiszamitani.
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Atszamitasi képlet:

ASM (tomeg %) x P (minta)

térfogatszazalékban kifejezett alkoholtartalom (% V/V):
P (alkohol)

ahol

ASM = alkoholtartalom, % (m/m),
P,y (alkohol)= 789.24 kg/m?

A médszer elve

A desztillalast kovetéen a parlat térfogatszazalékban kifejezett alko-
holtartalmat piknométerrel, elektromos siirliségmérével vagy hidrosz-
tatikai mérleggel végzett stiriségméréssel hatarozzuk meg.
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3.1

3.2.

4.1.

4.2.

4.3.

43.1.

I. FUGGELEK: PARLAT KESZITESE

Alkalmazasi teriilet

A modszer szeszesitalok térfogatszazalékban kifejezett valodi alkohol-
tartalmanak meghatarozasahoz hasznalt parlat elkészitésére alkalmas.

A modszer elve

A szeszesitalokat leparoljak az etil-alkohol és mas illo vegyiiletek,
valamint a szarazanyag (nem illo Osszetevok) elvalasztasa céljabol.

Vegyszerek és anyagok

Forrast segitd granulatum (forrko).

Tomény habzasgatlo emulzio (emulzios 1ikérokhoz).
Késziilékek és eszkozok

A szokasos laboratoriumi eszk6zok és kiilonosen a kovetkezok:
Vizfiird6, 10-15 °C hémérsékletre beszabalyozhato.

Vizfiirdd, 20 °C-ra beszabalyozhat6 (= 0,2 °C).

,A” osztalyd mérélombikok 100 ml és 200 ml-es, amelyeknek térfo-
gattiirése rendre 0,1 %, illetve 0,15 %.

Desztillalokésziilék:
Altaldnos kévetelmények

A desztillalokésziiléknek a kovetkezd kovetelményeknek kell megfe-
lelnie:

— a rendszerben a szivargasok megakadalyozasa céljabol csak a
feltétleniil sziikséges szamu csatlakozas legyen,

— a késziilék része legyen egy olyan eszkdz, amely megakadalyozza,
hogy a gdz folyadékcseppeket ragadjon magaval és szabalyozza az
alkoholban dus gézok desztillalasi sebességét,

— biztositani kell az alkoholgézok gyors és teljes lecsapodasat,

— biztositani kell az els6¢ desztillacios frakciok gyijtését vizes
kozegben.

A héforras megfeleld hdelosztd eszkozzel rendelkezzen az oldott
anyagok lesiilésének megakadalyozasa céljabol.

A megfeleld desztillalokésziilék egyik lehetséges valtozata az 1. abran
lathato, és a kovetkezd részekbdl all:

— 1 literes gdmblombik, normalcsiszolattal,
— legalabb 20 cm magas rektifikalo oszlop (pl. Vigreux-oszlop),

— konyokesatlakozas, koriilbeliil 10 cm hossza  (West-tipusu),
egyenes hiitszakasszal,

— 40 cm hosszu fiiggbleges spiralhiito,

— kifolyocs6, amely a parlatot egy kevés vizet tartalmazo, beosz-
tassal ellatott gytijtélombik aljara vezeti.

Megjegyzés: a fent leirt késziilék esetében legalabb 200 ml minta
sziikséges. Ennél kisebb mintamennyiség (100 ml) desz-
tillalasakor kisebb, cseppfogoval vagy mas, froccsenés-
gatld eszkozzel ellatott desztillalo lombikot kell hasz-
nalni.

A vizsgalati mintak tarolasa

Vizsgalatig a mintakat szobahémérsékleten taroljuk.
Eljaras

Bevezetd megjegyzés:

A desztillaciot az IUPAC altal kozzé tett eljaras szerint is el lehet
végezni (1968).
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6.2.

6.3.

A desztillald késziilék ellenérzése

A hasznalt késziilék alkalmas legyen a kovetkezokre:

desztillacidja esetén az alkoholveszteség legfeljebb 0,1 % (V/V) lehet.
50 térfogatszazaléknal kisebb alkoholtartalmi szeszesitalok
Mérjiink ki 200 ml szeszesitalt mérélombikba.

Jegyezziik fel a folyadék hémérsékletét vagy allitsuk be standard
hémérsékleten (20 °C).

Ontsiik a mintat a desztillalokésziilék gémblombikjaba, és koriilbeliil
20-20 ml desztillalt vizzel haromszor 6blitsiik ki mér6lombikot. Mind
a harom vizes 6blité oldatot toltsiik a desztillalo gdmblombikba.

Megjegyzés: Ez a 60 ml-es higitas olyan szeszesitalokhoz elegendd,
amelyeknek 250 g/l-nél kevesebb a szarazanyag-
tartalma. Mas esetekben a szarazanyag pirolizisét
nagyobb mennyiségli 6blitéviz alkalmazasaval akada-
lyozhatjuk meg, igy legalabb 70 ml vizet kell hasznal-
nunk 300 g/l, 85ml-t 400 g/l és 100 ml-t 500g/1 szaraz-
anyag tartalom (egyes gylimdlcs-, illetve emulzios likor)
esetében. Eltéré mintatérfogat alkalmazasakor az obli-
toviz térfogatat a fentieknek megfelelden, aranyosan
valtoztassuk.

Adjunk az oldathoz néhany forrkdovet (3.1.) (és emulzids likéroknél
habzasgatlot).

Ontsiink 20 ml desztillalt vizet ugyanabba a 200 ml-es mérélombikba,
amelyben a parlatot gyQjtjiik. Ezt a lombikot hideg vizes fiirdébe kell
helyezni (4.1.) (10-15 °C-os anizsizesitésli szeszesitaloknal).

A desztillalo lombik tartalmat idénként mozgatva desztillaljuk mind-
addig, amig a parlat szintje néhany milliméterrel a mérélombik kalib-
racios jele alatt lesz, kozben tigyeljiink arra, hogy a desztillalé lombik
tartalma ne siiljon le, illetve ne fusson at a szedélombikba.

Ha a parlat hémérséklete és a folyadék kezdeti hdmérséklete kozotti
kiilénbség 0,5 °C-on belill lesz, desztillalt vizzel toltsik jelig a
lombikot, és a tartalmat alaposan keverjiik 6ssze.

Ezt a parlatot hasznaljuk a térfogatszazalékban kifejezett alkoholtar-
talom meghatarozasara (II. fiiggelék).

50 térfogatszazaléknal nagyobb alkoholtartalmu szeszesitalok

Meérjiink ki 100 ml szeszesitalt egy 100 ml-es mérélombikba és ezt
ontsiik a desztillalokésziilék gomblombikjaba.

Oblitsiik ki tobbszor a mérélombikot desztillalt vizzel, és toltsiik
ezeket az Oblitd oldatokat a desztillalo gomblombik tartalmahoz. Az
oblitéshez hasznaljunk annyi vizet, hogy a lombik tartalma koriilbeliil
230 ml legyen.

Toltsiink 20 ml desztillalt vizet abba a 200 ml-es mér6lombikba,
amelyben a parlatot majd gytjtjiik. Ezt a lombikot hideg vizfiirdébe
kell helyezni (4.1.) (10-15 °C-ra anizsizesitésii szeszesitaloknal).

Desztillaljuk a desztillalo lombik tartalmat idénként megmozgatva
addig, amig a parlat szintje néhany milliméterrel a 200 ml-es mérd-
lombik kalibracios jele alatt lesz.

Amikor a parlat hdmérséklete és a folyadék kezdeti homérséklete
kozotti kiilonbség 0,5 °C-on beliil lesz, desztillalt vizzel toltsiik jelig
a lombikot, és tartalmat alaposan keverjiik dssze.

Ezt a parlatot hasznaljuk a térfogatszazalékban kifejezett alkoholtar-
talom meghatarozasahoz (II. fliggelék).

Megjegyzés: a szeszesital térfogatszazalékban kifejezett alkoholtar-
talma a parlat alkoholtartalmanak kétszerese.
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II. FUGGELEK: A PARLAT SURUSEGENEK MERESE

A. MODSZER: SZESZESITALOK TERFOG,ATSZAZALEKB/,&N KIFE-
JEZETT, VALODI ALKOHOLTARTALMANAK MEGHATAROZASA
— PIKNOMETERES MERES

Al

A2.

A2.1.

A3.

A3l
A3.2.

A33.

A34.

A35s.

A4

A4.l.

A4.1.1.

A modszer elve

A térfogatszazalékban kifejezett alkoholtartalom meghatdrozasa a
parlat stiriiségének piknométeres mérésével torténik.

Vegyszerek és anyagok

Az vizsgalat soran, hacsak nincs masképpen elbirva, csak ismert anali-
tikai mindségli vegyszereket és az ISO 3696:1987 szabvany szerinti
legalabb 3-as tisztasagi fokozatnak megfeleld vizet hasznaljunk.

Natrium-klorid oldat (2 w/v %)

1 liter elkészitéséhez mérjiink le 20 g natrium-kloridot, és vizben valod
oldas utan toltsiik fel 1 literre.

Késziilékek és eszkozok
A szokasos laboratoriumi eszk6zok és kiilonosen a kovetkezok:
0,1 mg hibahatarral mérd analitikai mérleg.

Ho6mérd, csiszolatos, amely tizedfokokra van kalibralva 10-30 °C
kozott. Ezt a homér6t egy hitelesitett hdmérével hitelesiteni vagy
ellendrizni kell.

100 ml-es pirexiivegbdl késziilt piknométer, eltdvolithatd csiszolatos
hémérével (A.3.2.). A piknométernek 25 mm hosszii és 1 mm
(maximum) bels6é atmérdjii oldalaga van, amely konuszos alaki,
csiszolt csatlakozassal végzodik. Sziikség esetén, az ISO 3507-ben
leirt egyéb piknométerek (pl. 50 ml-es) is hasznalhatok.

A piknométer kiils6 térfogataval megegyez$ méretli (1 ml-nél kisebb
eltéréssel) és 1,01-es stirtiségii folyadékkal (natrium-klorid oldattal,
A.2.1.) megtoltott piknométer tomegével egyezd tomegli taraedény.

Hdszigetel burkolat, amely pontosan illeszkedik a piknométertestre.

1. megjegyzés: a szeszesitalok vakuumbeli sliriségének meghataroza-
sara kétkara mérlegre, illetve azonos kiils6 térfogatu
piknométerre és taraiivegre van sziikség ahhoz, hogy
levegé felhajtoereje kikiiszobolhetd legyen a méré-
seknél. Ez az egyszeri eljards egykaru mérleggel is
alkalmazhato, feltéve, hogy a taraliveget ismét
megmérik, és megfigyelik a levegd felhajtoerejének
idébeli valtozasat.

Eljaras
El6zetes megjegyzések:

A kovetkez6 eljaras 100 ml-es piknométer hasznalatat irja le az alko-
holtartalom meghatarozasa céljabol. Ezzel érheté el a legnagyobb
pontossag. Mindamellett kisebb, példaul 50 ml-es piknométer is hasz-
nalhato.

A piknométer kalibralasa

A piknométert a kovetkezé paraméterek meghatarozasaval kell kalib-
ralni:

— az lres piknométer taratdmege,

— a piknométer térfogata 20 °C-on,

— a vizzel toltott piknométer tomege 20 °C-on.
Kalibralas egykaru mérleg hasznalataval:

Hatarozzuk meg:

— a tiszta, szaraz piknométer tomegét (P),

— a vizzel t6ltott piknométere tomegét t °C-on (P1),

— a taraedény tomegét (TO).
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A4.1.1.1.
A4.1.1.2.

A4.1.13.
A4.1.14.

A4.1.2.
A4.12.1.

A4.122.

A4.123.

Meérjik le a tiszta, szaraz piknométert (P).

Gondosan t6ltsiik meg a piknométert desztillalt vizzel szobahdmérsék-
leten és helyezziik be a hémérét.

Gondosan toroljikk szarazra a piknométert, és helyezziik be a hészi-
getelt burkolatba. Forgatassal razzuk Gssze a tartalyt, amig a hdmérén
a leolvasott hdmérséklet mar nem valtozik.

A piknométer oldaldgdban pontosan allitsuk be a folyadékszintet a
jelhez. Olvassuk le pontosan a t °C homérsékletet gondosan, és ha
sziikséges, korrigaljuk a hdmérsékletskala pontatlansagait.

Mérjiik le a vizzel megtoltott piknométert (P1).
Mérjiik le a taraedény tomegét (TO).
Szamitas
— az lres piknométer taratdmege = P — m
ahol ,,m” a piknométerben 1év6 levegd tomege.
m = 0,0012 x (P1 — P)

2. megjegyzés: 0,0012 a szaraz levegd siirlisége 20 °C-on 760
Hgmm nyomason

— a piknométer térfogata 20 °C-on:

VZO"C: [Pl —(P—m)] XFtl

ahol F; a t °C hémérsékletfaktor a 2676/90/EGK rendelet mellék-
lete 1. fejezetének (cime: Stirtiség és fajlagos striiség) 1. tablaza-
tabol (10. oldal) szarmazik.

A Vy oc-értéket 0,001 ml-es pontossaggal kell megadni.

— a piknométerben 1évé viz témege 20 °C-on:

Mpoc = Vigocx 0,998203

ahol 0,998203 a viz siirGisége 20 °C-on.

3. megjegyzés: Sziikség esetén a levegében mért 0,99715 siiriiségi
érték is hasznalhatd, és ekkor a ,,HM Customs and
Excise” (vamstatisztikai) tablazatainak levegében
mért stiriiségi értekek figyelembevételével kell az
alkoholtartalmat kiszamitani.

Kalibralas kétkartt mérleg hasznalataval:

Helyezziik a taraedényt a baloldali serpenyére és a tiszta, szaraz
piknométert és a dugojat a jobboldali serpenydbe. Egyensulyozzuk
ki a két tomeget igy, hogy sulyokat tesziink a piknométer mellé: p
gramm.

Gondosan toltsik meg a piknométert szobahémérsékletii desztillalt
vizzel, és helyezzilk bele a hémér6t, ovatosan tordljik szarazra a
piknométert és helyezziik a hdszigetel$ burkolatba. Forgatassal razzuk
Ossze a tartdlyt, amig a homérén a leolvasott hémérséklet mar nem
valtozik.

A piknométer oldalagaban pontosan allitsuk be a folyadékszintet a
jelhez. Olvassuk le gondosan a t °C homérsékletet és ha sziikséges,
korrigaljuk a hémérsékletskala pontatlansagait.

Mérjiik le a vizzel megtoltott piknométert, p” az a grammban kifejezett
tomeg, amely az egyensulyhoz sziikséges.

Szamitas
— Az ires piknométer taratbmege = p + m,
ahol ,,m” a piknométerben 1évé levegd tomege.

m = 0,0012 x (p —p’)
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A4.2.
A42.1.
A42.1.1.
A42.12.

A42.13.

A42.14.

A422.
A422.1.

A4222.

— A piknométer térfogata 20 °C-on:
Vagee=(p+m-p)xFl

ahol F a t °C homérséklethez tartozé faktor a 2676/90/EGK rend-
elet mellékletének 1. fejezetében (cime: Sirliség és fajlagos
stiriség) 1évo 1. tablazatabol (10. oldal) szarmazik.

A Vo ¢ értéket 0,001 ml-es pontossaggal kell megadni.
— A piknométerben 1évd viz tomege 20 °C-on:

Mogoc = VagecX 0,998203
ahol 0,998203 a viz siirlisége 20 °C-on.

A minta alkoholtartalmanak meghatarozasa
Egykarti mérleg hasznalata
Meérjiik le a taraedényt: T1 tomeg.

Mérjiik le a piknométert az elkészitett parlattal (1d. I. fiiggelék),
tomege t °C-on P2.

Szamitas

— dT =TIl - TO

— Az iires piknométer tdmege a mérés pillanataban
=P-m+dT

— folyadék tomege a piknométerben t °C-on:
=P2 - (P-m+dT)

— Stiriiség t °C-on g/ml-ben:

— Pec= [P~ (P-m+dT)]/Vaoc

— Fejezziik ki a stiriséget t °C hémérsékleten kg/m3egységben
megszorozva a p;oc-ot 1 000-rel, és ezt az értéket nevezziik pi-nek.

Korrigaljuk a pi-t 20-ra, felhasznalva a viz—alkohol elegyek sfirii-
ségi tablazatat (az OIV Elemzési modszerek kézikonyve II. fliigge-
lékének II. tablazata (1994), 17-29. oldal).

A tablazatban keressik meg a T homérsékletnek megfeleld
vizszintes vonalat egész fokban kozvetleniil a t °C alatt, a legki-
sebb siirliséget a p, felett.

Hasznaljuk a tablazatban az adott siirliség alatt talalhato kiilonb-
séget, hogy kiszamithassuk a szeszesital p; stiriiségét T hémérsék-
leten egész fokokban.

— Felhasznalva az egész homérsékleti sort szamitsuk ki a p’ folotti
tablazatos érték €s a szamitott a p, kiilonbségét. Osszuk el ezt a
kiilonbséget a tablazatban megadott kiilonbséggel, amely a p’
stirliség jobb oldalan talalhato. A hanyados felel meg a p’ siiriség
oszlopanak tetején taldlhatd egész alkoholtartalom érték tizedes
részének (Dt az alkoholtartalom).

4. megjegyzés: Eljarhatunk gy is, ha a jelig valo toltésig a pikno-
métert 20 °C-on (+ 0,2 °C) vizfiirdében tartjuk.

Eredmény

A py stirliség felhasznalasaval szamitsuk ki a valodi alkoholtartalmat
az alabbi tablazatokat hasznalva:

Az alkohol-viz elegyek alkoholtartalmat (térfogatszazalék) 20 °C-on a
20 °C-on mért sliriiség fliggvényében megado tablazat a Nemzetkozi
Torvényszeki Mérésiigyi Szervezet 22. ajanlasaban elfogadott nemzet-
kozi tablazat.

A kétkard mérleget alkalmazd modszer

Meérjiik le a piknométert az elkészitett parlattal (lasd az 1. részt), p a
tomege t °C-on.

Szamitas

— A piknométerben 1év6 folyadék tomege t °C-on:
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=p + m — p

— Sirtiség t °C-on g/ml-ben
Prc=(p+ m-pVaoec

— Fejezziik ki a stirliséget t °C-on kg/m3-ben, és végezziik el a
hémérsékleti korrekcidt, hogy ki tudjuk szamolni az alkoholtar-

talmat 20 °C-on, ugyanigy, mint azt az egykari mérleg hasznala-
tanal ismertettiik.

AS. A modszer teljesitoképességi jellemz6i (pontossag)
AS5.1. A korvizsgalat statisztikai eredményei

A kovetkez6 adatokat egy olyan nemzetkdzi modszertani korvizsga-
latbol szarmaznak, amelyet nemzetkdzileg egyeztetett eljarasok szerint
végeztek [1] [2].

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratériumok szédma: 20

Mintédk széma: 6

Mintak A B C D E F
Laboratoriumok szama a kies6k 19 20 17 19 19 17
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 1 - 2 1 1 3
Elfogadott eredmények szama 38 40 34 38 38 34
Atlagérték (X)térfogatszazalékban 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03
26,51 (*) 42,93 (*) 45,73 (*)] 63,03 (¥)

Az ismételhetéség szorasa (S, | 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190
térfogatszazalékban

Az ismételhetdség relativ szorasa 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
(RSD,) (%)

Az ismételhetdségi hatar (r) térfo- 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
gatszazalékban

A reprodukalhatosag szorasa (Sg) 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322
térfogatszazalékban

A reprodukalhatosag relativ szorasa 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53
(RSDg) térfogatszazalékban

A reprodukalhatosagi hatar (r) 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90
térfogatszazalékban

Mintatipusok:

A gyiimolcslikor: osztott szintek (*)
B borparlat: rejtett parhuzamosok
C whisky: rejtett parhuzamosok

D grappa: osztott szintek (*)

E aquavit: osztott szintek (*)

F rum: osztott szintek (*)

B. MODSZER: A SZESZESITALOK TERFOGATSZAZALEKBAN KIFE-

JEZETT VALODI ALKOHOLTARTALMANAK MEGHATAROZASA

— ELEKTRONIKUS SURUSEGMEROVEL (REZGO CELLABAN

LEVO MINTA REZONANCIAFREKVENCIAJANAK MERESE
ALAPJAN)

B.1. A modszer elve

A folyadék stiriségét egy rezgd U-kiivetta oszcillaciojanak elektromos
mérése alapjan hatarozzak meg. A mérés végrehajtasahoz a mintat egy
rezgd rendszerbe teszik, amely kiilon specifikus rezgési frekvenciaja a
hozzaadott tomeg hatdsara modosul.

B.2. Vegyszerek és anyagok

Az vizsgalat soran, hacsak masképp nincs eldirva, csak elismert anali-
tikai mindségli vegyszerek és az ISO 3696:1987 szabvany szerinti
legalabb 3-as tisztasagi fokozati viz hasznalhato.
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B.2.1.

B.2.2.

B.3.

B.3.1.

B.3.2.

B.3.3.

B.4.
B.4.1.

B.4.2.

B.4.2.1.

B.4.2.2.

B.4.2.3.

B.4.3.

B.5.
B.5.1.

Aceton (CAS 666-52-4) vagy abszolut alkohol
Széraz levego.

Késziilékek és eszkozok

A szokasos laboratdriumi eszk6zok hasznalandok kiilonos tekintettel a
kovetkezokre:

Digitalis kijelzével rendelkez6 siirliségmérd

Olyan elektromos siirliségmérd, amely alkalmas a g/ml-ben kifejezett
stirliség 5 tizedesjegy pontossagig vald kijelzésre.

1. megjegyzés: a sirliségmérét tokéletesen stabil allvanyzaton kell
elhelyezni, amely mindenféle rezgéstdl szigetelve
van.

A homérséklet szabalyozasa

A stirliségméré mérései csak akkor érvényesek, ha a méréeella Gssze
van kapcsolva egy olyan beépitett homérsékletszabalyozoval, amely
alkalmas 0,02 °C vagy ennél jobb homérsékleti stabilitas biztositasara.

2. megjegyzés: Nagyon fontos a hémérséklet pontos beallitasa ¢és
ellenérzése a mérécellaban, mivel egy 0,1 °C-os
hiba 0,1 kg/m? nagysagrendii siiriiségeltérést okozhat.

Mintaadagol6 fecskend$ vagy automata mintaadagold
Eljaras
A striiségmérd kalibralasa

A berendezés kalibralasat a gyartd el6irasai szerint kell elvégezni az
elsé tizembehelyezés idején. Rendszeresen 0jbol kell kalibralni, 6ssze-
hasonlitva egy tanusitott referenciaszabvannyal vagy egy referencia-
szabvanyon alapul6 belsé laboratoriumi referenciaoldattal.

A minta striiségének meghatarozasa

Ha sziikséges, a mérés elott tisztitsuk meg a mérdcellat, és szaritsuk ki
acetonnal vagy vizmentes alkohollal és szaraz levegdvel. Oblitsiik ki a
cellat a mintaval.

Injektaljuk a mintat a mérdcellaba fecskenddvel vagy automata
mintaadagoloval, amig a cella teljesen meg nem telik. A megtdltés
soran lgyeljiink arra, hogy ne maradjanak légbuborékok. A minta
legyen homogén és nem tartalmazhat semmilyen szilard részecskét.
Az esetlegesen lebegd anyagokat a vizsgalat eldtt szliréssel el kell
tavolitani.

Ha a kijelzett érték mar nem valtozik, jegyezziik fel a siirliségmérén
lathatd p,q stirliséget vagy az alkoholtartalmat.

Eredmény

pyo surliség esetén szamitsuk ki a valddi alkoholtartalmat az alabb
megadott tablazatbol:

Az alkohol-viz elegyek alkohol térfogatszazalékat 20 °C-on, a 20 °C-
on mért sirliség fliggvényében megadd tablazat a Nemzetkdzi
Torvényszéki Mérésiigyi Szervezet 22. ajanlasaban elfogadott nemzet-
kozi tablazat.

A modszer teljesitképességi jellemz6i (pontossag)
A korvizsgalat statisztikai eredményei
A kovetkezd adatokat egy olyan nemzetkdzi modszertani korvizsga-

latbol szarmaznak, amelyet nemzetkdzileg egyeztetett eljarasok szerint
végeztek [1] [2].
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A korvizsgalat éve: 1997

A laboratoriumok szama: 16

Mintak szama: 6

Mintak A B C D E F
Laboratériumok szama a kiesdk 11 13 15 16 14 13
nélkiil
A kies6k (laboratoriumok) szama 2 3 1 - 1 2
Elfogadott eredmények szama 22 26 30 32 28 26
Atlagérték (X)térfogatszazalékban 23,81 40,12 40,35 39,27 42.39 56,99
26,52 (*) 43,10 (*) 45,91 (*)| 63,31 (*)

Az ismételhetdség szorasa (S, | 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144
térfogatszazalékban

Az ismételhetdség relativ szoérasa 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
(RSD)) (%)

Az ismételhetéségi hatar (r) térfo- 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
gatszazalékban

A reprodukalhatosag szorasa (Sg) 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205
térfogatszazalékban

A reprodukalhatosag relativ szorasa 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
(RSDg) térfogatszazalékban

Reprodukalhatosagi hatar (r) térfo- 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58
gatszazalékban

Mintatipusok:

A gylimdleslikér: osztott szintek (*)
borparlat: rejtett parhuzamosok
whisky: rejtett parhuzamosok
grappa: osztott szintek (*)
aquavit: osztott szintek (*)

rum: osztott szintek (*)

Tmg QW

C. MODSZER: A SZESZESITALOK VALODI, TERFOGATSZAZA-
LEKBAN KIFEJEZETT ALKOHOLTARTALMANAK
MEGHATAROZASA, SURUSEGMERES HIDROSZTA-

TIKAI MERLEGGEL

C.1. A modszer elve

A szeszesitalok alkoholtartalma mérhetd hidrosztatikai mérleggel stirii-
ségméréssel Archimédesz torvénye alapjan, amely szerint a folyadékba
meritett testre hat6 felhajtoeré megfelel a kiszoritott folyadék tomeg-
ének.

C.2. Vegyszerek és anyagok

Az elemzés soran, hacsak masképp nincs eldirva, csak elismert anali-
tikai mindségii vegyszerek és az ISO 3696:1987 szabvanya szerinti
legalabb 3-as tisztasagi fokozati viz hasznalhato.

C.2.1. Az 1576 tisztitooldat: natrium-hidroxid, 30 % (V/V)

100 ml elkészités¢hez mérjiink le 30 g natrium-hidroxidot és 96 térfo-
gatszazalékos etanollal toltsiik fel 100 ml-re.

C3. Késziilékek és eszkozok
A szokasos laboratoriumi eszko6zok, kiilonosen a kovetkezok:
C3.1. Egykart, 1 mg érzékenységli hidrosztatikai mérleg.

C3.2. Legalabb 20 ml térfogatll Usz6, amely a mérleg specialis tartozéka, és
legfeljebb egy 0,1 mm atmér6jii drotra van felfliggesztve.

C.3.3. Szintjelzéssel ellatott mér6henger. Az uszd teljesen meriiljon el a
méréhengerben, méghozza a szintjelzés alatti részébe. A folyadék
felszinén csak az Usz6t tartd drot hatol at. A mérShenger atmérdje
legalabb 6 mm-rel nagyobb legyen, mint az sz6é.

C.34. Egész- és tizedfokos osztaskozokkel ellatott hémérd (vagy hémér-
séklet érzékeld), amely 10-40 °C tartomanyban képes mérni, 0,05 °
C-ra van kalibralva.
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C35s.

C4.

C4.l.

C4.2.

C4.2.1.

C4.22.

C43.

C4.3.1.

C.4.3.2.

C44.

C4.4.1.
C.44.2.

C.4.4.3.

C45s.

C4.5.1.
C45.2.
C.4.5.3.
C454.

C4.6.

Sulyok, amelyeket egy elismert tanusito testiilet kalibralt.

1. megjegyzés: Kétkart mérleg hasznalata szintén lehetséges, az
alapelv leirasa a 2676/90/EGK rendelet mellékle-
tének 1. fejezetében talalhatd, amelynek cime
Suriiség és fajlagos stiriség” (7. oldal).

Eljaras

Az Gsz0t és a méréhengert minden egyes mérés utan ki kell tisztitani
desztillalt vizzel, és meg kell szaritani nem hullaté puha papirtorlével.
Ezutan ki kell obliteni a vizsgalandd oldattal. Mihelyt a késziilék
nyugalmi allapotba keriil, a méréseket azonnal el kell végezni, hogy
korlatozzuk a parolgassal bekovetkezd alkoholveszteséget.

A mérleg kalibralasa

Bar a mérlegek altalaban rendelkeznek belsé kalibrald rendszerrel, a
hidrosztatikai mérlegnek alkalmasnak kell lennie hivatalos tanusito
testiilet altal hitelesitett sulyokkal valo kalibralasra.

Az 1sz6 kalibralasa

Toltsiik meg a mérShengert a jelig kétszer desztillalt vizzel (vagy
hasonl6 tisztasagu vizzel, pl. mikrosziirén atengedett vizzel, amelynek
vezetoképessége 18,2 MQ/cm) 15-25 °C homérsekleten, de lehetdség
szerint 20 °C-on.

Meritsiik az uszot és a hdmérdt a folyadékba, mozgassuk meg abban,
olvassuk le a folyadék siirliségét, ¢s sziikség esetén korrigaljuk a
leolvasott értéket ugy, hogy egyenld legyen a viznek a mérési hémér-
séklethez tartozo stiriiségértékével.

Ellen6rzés viz—alkohol eleggyel

Toltsiik meg a méréhengert a jelig ismert alkoholtartalmu viz—alkohol
eleggyel 15-25 °C kozotti homérsékleten, de lehetség szerint 20 °C-
on.

Meritsiik be az szot és a hémérét a folyadékba, mozgassuk meg
abban, olvassuk le a siirliségét (vagy az alkoholtartalmat, ha lehet-
séges.) Az igy leolvasott alkoholtartalom-értéknek egyenlének kell
lenni a korabban meghatarozott alkoholtartalom-értékkel.

2. megjegyzés: Ez az ismert alkoholtartalmu oldat az Gszo kalibrala-
sara is felhasznalhato a kétszeresen desztillalt viz
helyett.

A parlat stirliségének mérése (vagy alkoholtartalmanak mérése, ha a
berendezés ezt lehetdvé teszi)

Toltsiik a vizsgalandé mintat a méréhengerbe a felsd jelzésig.

Meritsiik bele az szot és a hémér6t a folyadékba, mozgassuk meg
abban, olvassuk le a berendezésrdl a folyadék stirtiségét (vagy alko-
holtartalmat, ha lehetséges). Jegyezziik fel a hdmérsékletet, ha a siirii-
séget t °C-on mértiik (py).

Korrigéljuk a pi-t 20 °C-ra a viz—alkohol elegyek pT striiség—hémér-
séklet tablazata segitségével (az OIV elemzési modszereinek kézi-
konyve II. figgelékének II. tablazata (1994), 17-29. oldal).

Az 1sz6 és a méréhenger tisztitasa

Meritsiik az uszot a méréhengerben 1évé tisztitooldatba.

Hagyjuk az Gsz6t azni egy oraig, és idonként forgassuk meg.
Oblitsiik le bdséges mennyiségii csapvizzel, majd desztillalt vizzel.
Szaritsuk meg anyagat nem hullatd, puha papirtorlével.

Végezzik el ezt az eljarast az uszo elsé hasznalatanal, majd utana
sziikség szerinti rendszerességgel.

Eredmények

A py stirliség felhasznalasaval szamoljuk ki a valédi alkoholtartalmat
az alabbi tablazat segitségével:

Az alkohol-viz elegy alkoholtartalmét ( %V/V) 20 °C-on a 20 °C-on
mért sliriség fliggvényében magado tablazat, a Nemzetk6zi Torvény-
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sz€ki Mérésiigyi Szervezet 22. ajanlasaban elfogadott nemzetkozi

tablazat.
C5. A modszer teljesitéképességi jellemzdi (pontossag)
C5.1. A korvizsgalatok statisztikai eredményei

A kovetkezd adatokat egy olyan nemzetkdzi modszertani korvizsga-

latbol szarmaznak, amelyet nemzetkdzileg egyeztetett eljarasok szerint

végeztek [1] [2].

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratériumok szama: 12

Minték széma: 6

Mintak A B C D E F
Laboratoriumok  szama  kies6k 12 10 11 12 11 9
nélkiil
A kies6k (laboratoriumok) szama - 2 1 - 1 2
Elfogadott eredmények szama 24 20 22 24 22 18
Atlagérték (X)térfogatszazalékban 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16
26,51 (*) 43,09 (*) 45,89 (*)| 63,44 (*)

Az ismételhetéség szorasa (S, | 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106
térfogatszazalékban
Az ismételhetdség relativ szorasa 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
(RSD,) (%)
Az ismételhetdségi hatar (r) térfo- 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
gatszazalékban
A reprodukalhatosag szorasa (Sg) 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125
térfogatszazalékban
A reprodukalhatosag relativ szorasa 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
(RSDg) (%0)
Reprodukalhatosagi hatar (r) térfo- 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35
gatszazalékban

Mintatipusok:

A gylimdleslikér: osztott szintek (*)
B borparlat: rejtett parhuzamosok
C whisky: rejtett parhuzamosok

D grappa: osztott szintek (*)

E aquavit: osztott szintek (¥)

F rum: osztott szintek (*)
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1. abra: Destilacijska aparatura za merjenje dejanske volumske vsebnosti alkohola
v Zganih pijacah

1. 1 literes gdmblombik, normal félgémb csiszolattal.
2. 20 cm-es Vigreux-rektifikalooszlop.

3. 10 cm-es West-hiit6.

4. 40 cm-es hiitdspiral.
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II. SZESZESITALOK OSSZES SZARAZEXTRAKT-TARTALMANAK

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.2.

GRAVIMETRIKUS MEGHATAROZASA
Alkalmazhatésag

Az 1576/89/EGK rendelet ezt a mddszert csak olyan aquavitminta
vizsgalatara irja el6, amelynek szarazextrakt-tartalma nem haladja
meg a 15 g/l-t.

Rendelkezé hivatkozasok

I1SO 3696:1987: Viz: analitikai laboratoriumi hasznalatra. Kovetelmé-
nyek és vizsgalati modszerek.

Fogalommeghatarozas

Az Osszes szarazextrakton vagy 0sszes szrazanyagon a meghatarozott
fizikai koriilmények kozott nem illo Gsszes anyagot értjiik.

A modszer elve

Megmérjilk a szeszesitalnak a forrasban 1évé vizfiirddben torténd
beparldsa és a maradék szaritokamraban torténd szaritdsa utdn megma-
rado extraktumat.

Késziilékek és eszkozok

55 mm atmérdji, lapos fenekii, hengeres beparlocsésze.

Forrasban 1évé vizflirdd.

A. osztalyu, 25 mm-es pipetta.

Szaritoszekrény.

Exszikkator.

0,1 mg pontossagll analitikai mérleg

Mintavétel és mintak

A mintakat elemzés elott taroljuk szobahémérsékleten.

Eljaras

Pipettazzunk egy el6zbleg lemért, lapos fenekii, hengeres, 55 mm
atmérdjii beparlocsészébe 25 ml szeszesitalt, amelynek szarazanyag-
tartalma legfeljebb 15 g/l. A beparlas elsé orajaban a parologtatd
csészét a forrasban 1évo vizfiirdd fedelére helyezziik, ugy, hogy a
folyadék ne legyen forrasban, mivel a kifrdccsenés veszteséget
okozhat. Hagyjuk a csészét még egy oraig kozvetleniil a forrasban
1évd vizflirdé gézében.

A szaritast Ggy fejezziik be, hogy a beparldcsészét szaritoszekrénybe
helyezziik 105 °C + 3 °C-on 2 odrara. A beparlocsészét egy exszikka-
torban hagyjuk lehtilni, majd mérjiikk le annak tomegét.

Szamitas

A maradék tomegét 40-nel megszorozva megkapjuk a szeszesital
szérazanyag-tartalmat, és ezt g/l-ben kell megadni egy tizedes jegyre
megadva.
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9. A modszer teljesitoképességi jellemz6i (pontossag)
9.1. A korvizsgalatok statisztikai eredményei

A kovetkezd adatokat egy olyan nemzetkdzi modszertani korvizsga-
latbol szarmaznak, amelyet nemzetkozileg egyeztetett eljarasok szerint
végeztek [1] [2].

A korvizsgalat éve: 1997
A laboratériumok szama: 10
A mintak szama: 4
Mintak A B C D
Laboratoriumok szama a kiesdk 9 9 8 9
nélkiil
A kies6k (laboratoriumok) szama 1 1 2 -
Elfogadott eredmények szama 18 18 16 18
Atlagérték(X) g/l 9,0 9,1 10,0 11,8
7,8 9,4 11,1
Az ismételhetdség szorasa (S,) g/l 0,075 0,441 0,028 0,123
Az ismételhetdség relativ szorasa 0,8 5,2 0,3 1,1
(RSD,) (%)
Az ismételhetdségi hatar (r) g/l 0,2 1,2 0,1 0,3
A reprodukalhatosag szorasa (Sg) 0,148 0,451 0,058 0,210
g/l
A reprodukalhatdsag relativ szorasa 1,6 5,3 0,6 1,8
(RSDy) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6
Mintatipusok:

A borparlat: rejtett parhuzamosok:
B rum: osztott szintek

C  grappa: osztott szintek

D  aquavit: osztott szintek
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III. SZESZESITALOK ILL(’)ANYA(;- ES'METANOLTARTALMANAK
MEGHATAROZASA

III.1. ALTALANOS MEGJEGYZESEK
1. Fogalommeghatarozasok

Az 1576/89/EGK rendelet meghatarozza az etanol és metanol mellett
eléforduld illékony Osszetevok minimadlis szintjeit szdmos szeszesital
esetében (rum, boraszati eredetli szeszesitalok, gyiimdlcsparlat, stb.).
Kizarolag e szeszesitalok tekintetében ezek az illdanyag-szintek
megallapodas szerint egyenldnek tekinthet6k a kovetkezd vegyliletek
koncentracioinak Osszegével:

1. ill6 savak ecetsavban kifejezve;

2. aldehidek etanalban kifejezve, az etanal (acetaldehid) és az 1,1-
dietoxi-etanban (acetal) 1évé etanal-frakcid Osszegeként kifejezve;

3. a kovetkez6, hosszabb szénlancu alkoholok: egyedileg meghataro-
zott propan-1-ol, butan-1-ol, butan-2-ol, 2-metil-propan-1-ol és
egyedileg vagy a kettd Osszegeként meghatarozott 2-metil-butan-
1-0l és 3-metil-butan-1-ol;

4. etil-acetat.
Az ill6 vegyiiletek mérésének hagyomanyos modszerei a kovetkezok:
— az illésavak meghatarozasa az illésav-tartalom mérésével,

— aldehidek (etanal és acetal), etil-acetat és alkoholok gazkromatog-
rafias (GC) mérésével.

2. Az illé vegyiiletek gazkromatografias vizsgalata

A fent meghatarozott anyagoktol eltérd illo vegyiiletek gazkromatog-
rafias elemzése kiilonosen érdekesnek bizonyulhat, mert meghataroz-
hato vele a leparlaskor felhasznalt nyersanyag eredete és a leparlas
tényleges koriilményei.

Néhany szeszesital mas illoanyagokat is tartalmazhat, pl. aromas
vegylileteket, amelyek az alkohol erjesztésé¢hez hasznalt alapanyag-
okra, a szeszesitalban hasznalt aromajara és a szeszesital egyéb kiilon-
leges tulajdonsagaira jellemzdéek. Ezek a vegyiiletek fontosak az
1576/89/EGK rendelet altal meghatarozott kovetelmények értékelé-
s¢hez.

2. AZ ILLO  ROKONVEGYULETEK  GAZKROMATOGRAFIAS
MEGHATAROZASA: ~ ALDEHIDEK, NAGYOBB SZENATOMSZAMU
ALKOHOLOK, ETIL-ACETAT ES METANOL

1. Alkalmazhatésag

Ez a modszer alkalmas szeszesitalokban a kovetkezd vegyiiletek gazk-
romatografidas meghatarozasara: 1,1-dietoxi-etan (acetal), 2-metil-
butan-1-ol (aktiv amil-alkohol), 3-metil-butan-1-o0l (izo-amil-alkohol),
metanol (metil-alkohol), etil-etanoat (etil-acetat), butan-1-ol (n-
butanol), butan-2-ol (sec-butanol), 2-metil-propan-1-ol (izo-butil-
alkohol), propan-1-ol (n-propanol) és etanal (acetaldehid). A
moddszernél belsd standardot hasznalnak, példaul pentan-3-ol-t. A vizs-
egységben fejezziik ki, és az elemzés eldtt meg kell hatarozni a termék
alkoholtartalmat. Ezzel a modszerrel a kovetkezd szeszesitalok
elemezhet6k: whisky, borparlat, rum, borszesz, gyiimdlcsparlat és a
torkolyparlat.

2. Rendelkez6 hivatkozasok

ISO 3696/1987: Viz: analitika laboratoriumi hasznalatra. Kovetelmé-
nyek és vizsgalati modszerek.

3. Fogalommeghatarozas

A rokonvegyiiletek olyan ill6 vegyiiletek, amelyek szeszesitalok erje-
dése, leparlasa és érlelése soran az etanol mellett képzddnek.

4. A modszer elve

A szeszesitalokban 1év6 rokonvegyiileteket tigy hatarozzak meg, hogy
a szeszesitalt vagy annak megfelelden higitott valtozatat gazkromatog-
rafias (GC) rendszerbe kozvetleniil injektaljak. Az injektalas eldtt a
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5.1.
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.

5.6.
5.7.
5.8.
5.9.
5.10.
5.11.
5.12.
5.13.

5.14.

5.14.1.

szeszesitalhoz megfeleld belsé standardot adnak. A rokonvegyiileteket
hémérsékletprogram segitségével megfeleld oszlopon valasztjak szét,
és langionizacios detektorral (FID) érzékelik. Az egyes rokonvegyii-
tényezOkbdl, amelyeket a szeszesital vizsgalati koriilményeivel azonos
koriilmények kozott végzett kalibracioval kapunk.

Vegyszerek és anyagok

Hacsak a modszerleirds mashogy nem rendelkezik, csak 97 %-nal
nagyobb tisztasagi reagenseket lehet hasznalni, amelyek egy ISO
altal mindsitett szallitotdl szarmaznak, mindségi bizonyitvannyal
rendelkeznek, valamint a vizsgalatnal hasznalt higitasnal mentesek
egyéb rokonvegyiiletekt6l (ezt ugy lehet ellendrizni, hogy az egyes
rokonvegyiiletek standardjait teszthigitasban a 6.4. pontban leirtaknak
megfeleléen kromatografias koriilmények kozott vizsgaljuk), és csak
az ISO 3696 szabvanya szerinti legalabb 3-as tisztasagi fokozatu vizet
hasznaljunk. Az acetalt és az acetaldehidet s6tét helyen kell tarolni 5 ©
C-nél alacsonyabb hémérsékleten. Az Gsszes tobbi reagens tarolhatod
szobahdmérsékleten.

abszolut etanol (CAS 64-17-5).
metanol (CAS 67-56-1).
propan-1-ol (CAS 71-23-8).
2-metil-propan-1-ol (CAS 78-33-1).

Elfogadhato belsé standardok: pentan-3-ol (CAS 584-02-1), pentan-1-
ol (CAS 71-41-0), 4-metil-pentan-1-ol (CAS 626-89-1) vagy metil-
nonanoat (CAS 1731-84-6).

2-metil-butan-1-ol (CAS 137-32-6).
3-metil-butan-1-ol (CAS 123-51-3).
etil-acetat (CAS 141-78-6).
butan-1-ol (CAS 71-36-3).
butan-2-ol (CAS 78-92-2).
acetaldehid (CAS 75-07-0).

acetal (CAS 105-57-7).

40 térfogatszazalékos etanol-oldat

400 ml/l etanol-oldat elkészitéséhez ontsiink 400 ml etanolt (5.1.) egy
1 literes mérélombikba, és desztillalt vizzel toltsiik fel a jelig, majd
keverjiik Ossze.

A standard oldatok elkészitése és tarolasa (a hitelesitett modszerhez
hasznalt eljaras)

Az Osszes standardoldatot 5 °C-nal alacsonyabb homérsékleten kell
tarolni, és havonta frissen kell elkésziteni. A komponensek és oldatok
tomegét 0,1 mg pontossaggal fel kell jegyezni.

A standardoldat

Pipettazzuk a kovetkezd reagenseket egy 100 ml-es mérélombikba,
amelyben kb. 60 ml etanol-oldat (5.13.) van, hogy minimalisra csok-
kentsiik a komponensek parolgasat, majd etanol-oldattal (5.13.) toltsiik
fel a jelig, és alaposan keverjik Ossze. Jegyezzik fel a mér6lombik
tomegét, valamint az egyes hozzaadott komponens tomegét és a
lombik teljes tartalméanak végsé tomegét.

Osszetevd Mennyiség (ml)
metanol (5.2.) 3,0
propan-1-ol (5.3.) 3,0
2-metil-propan-1-ol (5.4.) 3,0
2-metil-butan-1-ol (5.6.) 3,0
3-metil-butan-1-ol (5.7.) 3,0
etil-acetat (5.8.) 3,0
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5.14.2

5.14.3

5.14.4.

5.14.5

5.14.6

5.14.7

6.1.
6.2.

Osszetevo Mennyiség (ml)
butan-1-ol (5.9.) 3,0
butan-2-0l (5.10.) 3,0
acetaldehid (5.11.) 3,0
acetal (5.12.) 3,0

1. megjegyzés: Ajanlatos az acetalt és az acetaldehidet adagolni utol-
jara, hogy minimalizaljuk a parolgasi veszteséget.

B standardoldat

Pipettaval toltsink 3 ml pentan-3-ol-t vagy egyéb megfeleld belsd
standardot (5.5.) egy 100 ml-es mérélombikba, amelyben kb. 80 ml
etanol-oldat van (5.13.), majd etanol-oldattal (5.13.) toltsiik fel a jelig,
és alaposan keverjiik Ossze.

Jegyezziikk fel a lombik tomegét, a pentan-3-ol tomegét vagy, mas
belsd standard haszndlata esetén, annak a tomegét és végiil a lombik
teljes tartalmanak végsé tomegét.

C standardoldat

Pipettaval toltsink 1 ml 4 oldatot (5.14.1.) és 1 ml B oldatot (5.14.2.)
egy 100 ml-es mér6lombikba, amelyben koriilbeliil 80 ml etanol-oldat
van (5.13.), toltsiik fel a jelig etanol-oldattal (5.13.), majd alaposan
keverjiik Ossze.

Jegyezziik fel a lombik, az egyes hozzaadott komponensek és a teljes
tartalom végsé tomegét.

D standardoldat

Az analitikai folyamatossag betartasa céljabol készitsiink mindség-
ellenérzési standardot (ME) az el6zdleg elkészitett A4 standardbol
(5.14.1.). Pipettaval toltsiink 1 ml 4 oldatot (5.14.1.) egy 100 ml-es
mérélombikba, amely koriilbeliil 80 ml etanol-oldatot (5.13.)
tartalmaz, majd toltsiik fel a lombikot a jelig etanol-oldattal (5.13.),
és alaposan keverjiik Gssze.

Jegyezziik fel a lombik, az egyes hozzaadott komponensek és a teljes
tartalom végso tomegeét.

E standardoldat

Pipettaval toltsiink 10 ml B oldatot (5.14.2.) egy 100 ml-es mérélom-
bikba, amelyben koriilbeliil 80 ml etanol-oldat van (5.13.), és etanol-
oldattal (5.13.) toltsiik fel a jelig az oldatot, majd alaposan keverjiik
ossze.

Jegyezziik fel a lombik, az egyes hozzaadott komponensek és a teljes
tartalom végsdé tomegét.

A langionizécios detektor (FID) jele linearitasanak ellendrzésére szol-
galo standardoldatok

Kiilon 100 ml-es mérélombikokba, amelyek koriilbeliil 80 ml etanolt
(5.13.) tartalmaznak, pipettaval toltsiink az 4 oldatbol 0; 0,1; 0,5; 1,0;
2,0 ml 4 oldatot (5.14.1.) és 1 ml B oldatot (5.14.2.), majd etanol-
oldattal (5.13.) toltsiik fel a lombikot a jelig, és alaposan keverjiik
Ossze.

Jegyezziik fel a lombik, az egyes hozzaadott komponensek, ¢s a teljes
tartalom végsé tomegét.

Minéség-ellendrzési (ME) standardoldat

Pipettaval toltsiink 9 ml D standardoldatot (5.14.4.) és 1 ml E stan-
dardoldatot (5.14.5.) egy méréedényben, és alaposan keverjiik Ossze.

Jegyezziik fel a lombik, az egyes hozzaadott komponensek és a teljes
tartalom végsé tomegét.

Késziilékek és eszkozok
A stirliség ¢és az alkoholtartalom mérésére alkalmas késziilék

Analitikai mérleg, amely négy tizedesjegy pontossagig mér.
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6.3.

Hoémérséklet-programozoval ellatott gazkromatograf, amelyhez langio-
nizécios detektor, integrator vagy egyéb adatfeldolgozorendszer csat-
lakozik, és mellyel mérhet6k a csucsteriiletek, illetve a csucsmagas-
sagok.

Gazkromatografias oszlopok, amelyekkel Ggy valaszthatok szét a vizs-
galt anyagok, hogy legalabb 1,3 legyen a minimalis felbontas az egyes
komponensek kozott (a 2-metil-butan-1-ol és 3-metil-butan-1-ol kivé-
telével).

2. megjegyzés: A kovetkezd oszlopok és GC koriilmények megfeleld
példak:

1. 1 m hosszu, 0,32 mm belsé atmérdjii retencios
oszlop, amely egy CP-WAX 57 CB oszlophoz
kapcsolodik, amely 50 m hossza, 0,32 mm bels6
atmérdjic és 0,2 pm filmvastagsagn (stabilizalt
polietilén-glikol), majd ezt koveti egy Carbowax
400-as oszlop, amely 50 m hossza, 0.32 bels6
atmérdji és 0,2 um filmvastagsagh. (Az oszlopok
specialis ,,press-fit” csatlakozokkal vannak Ossze-
kapcsolva.)

VivOgaz és nyomas:

Az oszlop hémérsék-
lete:

hélium (135 kPa)

35 °C 17 percig, 35-70 °
C 12 °C/perc fiitési sebes-

séggel és 70 °C 25 percen

keresztiil.
Az injektor hémérsék- 150 °C
lete:
A detektor hémérsék- 250 °C
lete:

Az injektalt térfogat: 1 upl, 20-100:1 aranya
osztas

2. 1 m hosszf, 0,32 mm belsé atmérgjii iires reten-
cios oszlop, amelyhez egy 50 m hossza, 0,32 mm
bels6 atmérdjii és 0,2 um filmvastagsagi CP-WAX
57 CB oszlop kapcsolodik (stabilizalt polietilén-
glikol). (Az oszlopok specialis ,,press-fit” csatlako-

zokkal vannak sszekapcsolva.)

VivOgaz és nyomas:

Az oszlop hémérsék-
lete:

Az injektor homérsék-
lete:

Az detektor hOmérsék-
lete:

Az injektalt térfogat:

hélium (65 kPa)

35 °C 10 percig, 35-110 °
C 5 °C/perc fiitési sebes-
séggel, 110-190 °C, 30 °
C/perc fiitési sebességgel,
190 °C 2 percen keresztiil.

260 °C
300 °C

1 pl, elosztva 55:1

3. Toltott oszlop (5 % CW 20M, Carbopak B) 2 m
hosszt, 2 mm belsé atméroji

Az oszlop hémérsék-
lete:

Az injektor homérsék-
lete:

Az detektor hémérsék-
lete:

Az injektalt térfogat:

65 °C 4 percig, 65-140 °
C 10 °C/perc fiitési sebes-
séggel, 140 °C 5 percen
keresztil, 140-150 °C 5
°C/perc flitési sebességgel,
150 °C 3 percen keresztiil.

65 °C

200 °C

1 ul
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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.

8.5.

Mintavétel és mintak
Laboratoriumi minta

A beérkezést kdvetden minden egyes minta alkoholtartalmat meg kell
mérni (6.1.).

Eljaras (validalt médszer esetében)
Vizsgalt mintarész

Mérjiink le egy megteleld, légmentesen zarddé mérdedényt, és jegy-
ezziik fel a tomegét.

Pipettaval mérjiink 9 ml laboratériumi mintat az edénybe és jegyezziik
fel a tomegét (Mpinta)-

Adjunk hozzd 1 ml E standaroldatot (5.14.5.) és jegyezzik fel a
tomegét (Mig).

Razzuk o0ssze erdteljesen a vizsgalati anyagot (legalabb 20 forga-
tassal). A mintdkat 5 °C-nal alacsonyabb homérsékleten kell tarolni
az illdanyag veszteségek csokkentése céljabol.

Vakproba

Négy tizedes pontossagi mérlegen (6.2.), mérjiink le egy megfeleléen
zarodd mérdedényt és jegyezziik fel a tomegét.

Pipettaval mérjiink 9 ml 400 ml/l toménységli etanol-oldatot (5.13.) a
mérdedénybe és jegyezziik fel a tomegét.

Adjunk hozza 1 ml E standardoldatot (5.14.5.) és jegyezzik fel a
tomeget.

Razzuk Ossze erdteljesen a vizsgalandd anyagot (legalabb 20 forga-
tassal). A mintakat 5 °C-nal alacsonyabb homérsékleten kell tarolni az
illoanyag veszteségek csokkentése céljabol.

El6zetes vizsgalat

Injektaljunk a késziilékbe C standardoldatot (5.14.3.) annak ellenérzé-
sére, hogy az Osszes vizsgalt anyag minimum 1,3-as felbontassal szét-
valik (kivéve a 2-metil-butan-1-ol-t és a 3-metil butan-1-ol-t).

Kalibralas

A Kkalibralast a kovetkez6 eljarassal kell ellenérizni. A detektorjel
linearitasat bels6é standardot (BS) tartalmazé standardoldatokbol
(5.14.6) harom parhuzamos injektalassal ellendrizziik. Az integrator
csUcstertiletekbdl vagy cstucsmagassagokbol mindegyik injektalasra
szamitsuk ki mindegyik rokon vegyiiletre az R hanyadost, és abra-
zoljuk azt a rokon vegyiilet és a belsé standard (BS) koncentraciovi-
szonyanak fliggvényében. Linedris gorbét kell kapnunk, amelynek
korrelacios koefficiense legalabb 0,99.

A rokonvegyiilet cstcsteriilete vagy -magassaga

Az BS csiicsteriilete vagy -magassdga

A rokonvegyiilet koncentracidja (1g/g)

Az BS koncentréci6ja (ugfg)

Meghatarozas

Injektaljunk a C standardoldatbol (5.14.3.) és kétszer a mindség-ellen-
Orzési standardoldatbol (5.14.7.). Ezt kovetéen ismeretlen mintakkal
folytassuk (melyeket a 8.1. és a 8.2. pontok szerint készitenek el), és
iktassunk be 1 minéség-ellendrzési standardoldatot minden 10. minta
utan az analitikai stabilitas ellendrzésére. Injektaljunk C standardol-
datot (5.14.3.) minden 5. minta utan.

Szamitasok

Automatikus adatfeldolgozé rendszer hasznalhato, feltéve, hogy az
adatok az alabbi modszerben leirt alapelveket felhasznalva ellendriz-
hetdk.
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Meérjik meg a rokonvegyiilet és a belsd standard csiicsmagassagait
vagy csucstertileteit.

9.1. A detektor valasztényezdjének szamitésa

A C standardoldat (5.14.3.) kromatogramjabol szamitsa ki a valasz-
tényez6t minden egyes rokonvegyiiletre az (1) egyenletet hasznalva.

Az BS csticstertilete vagy csticsmagassiga A rokonvegyiilet koncentraciéja (ug/g)
(1) Valasztényezd = x
A rokonvegyiilet csticsteriilete vagy csiicsmagassaga Az BS koncentracidja (ug/g)
ahol:
BS = belsd standard
rokonvegyiilet
koncentracidja = a rokonvegyiilet koncentraciéja a C oldatban
(5.14.3)
BS koncentracidja= a belsd standard koncentra-
cioja a C oldatban (5.14.3.).
9.1.2. A mintak vizsgalata

Az alabb megadott (2) egyenlettel szamitjuk ki a mintakban 1évo

(2) A rokonvegyiilet koncentricidja (ng/g) =

A rokonvegyiilet csticsteriilete vagy magassiga M (g)
X

x BS konc. (1g/g) x RF

Az BS csticsteriilete vagy magassiga M, nra (@)
ahol
Mninta = a minta tdmege (8.1.2.);
Mgg = a bels6é standard tomege (8.1.3.);
BS konc. = a belsé standard koncentracioja az E oldatban (5.14.5.);
RF = az (1) egyenletbdl kiszamitott valasztényezd.
9.1.3. A minéség-ellenérzési standardoldat vizsgalata

Az alabbi (3) egyenletet hasznalva szamitsuk ki minden egyes rokon-
vegylilet szazalékos visszanyerését a minGség-ellendrzési standar-
dokban (5.14.7)

Az analizdtum koncentracidja a ME standard oldatban
(3) Az ME minta visszanyerési szazaléka = x100

Az analizdtum koncentraciéja a D oldatban

A vizsgalt anyag koncentracidja a mindség-ellendrzési standardol-
datban a fenti (1) és (2) egyenletbdl szamithato ki.

9.2 A végeredmények megadasa

A mintak eredményei a (4) egyenlet felhasznalasaval /g egységbdl a
g/100 liter abszolut alkohol egységre szamitsuk at:

(4) Concentration in g per 100 literes absolute alcohol =
Conc ( pg/g) x p x 10/(strengh (% vol) x 1 000)
ahol p a siirtiség kg/m>-ben

Az eredményeket haromértékes szamjegyig és maximum egy tizedes
jegyre adjuk meg, pl. 11,4 g/100 1 abszolut alkohol.

10. Minéségbiztositas és minéségellendrzés (validalt modszerhez hasz-
nalt)

A fent megadott (2) egyenlet felhasznalasaval szamitsa ki az egyes
tokban, amelyeket a 8.1.1-8.1.4. pontokban leirt eljaras alapjan kell
elkésziteni. A (3) egyenlettel szamitsa ki a szazalékos visszanyerést.
Ha a gyakorlati értékek az dsszes rokonvegyiiletnél maximum + 10 %-
kal térnek el az elméleti értékektdl, a vizsgalat elfodadhatd. Ha az
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eltérés nagyobb, a pontatlansag okat ki kell deriteni és megfeleld,
hibajavito intézkedést kell tenni.

11. A modszer teljesitoképességi jellemzdi (pontossag)

A Kkorvizsgalatok statisztikai eredményei: a kdvetkezd tablazatokban
az alabbi vegyiiletek vizsgalati értékeit adjuk meg: etanal, etil-acetat,
acetal, abszolut etanal, metanol, butan-2-ol, propan-1-ol, butan-1-ol, 2-
metilpropan-1-ol, 2-metilbutan-1-ol, 3-metilbutan-1-ol.

A kovetkezé adatokat egy olyan nemzetkdzi modszertani korvizsga-
latbol szarmaznak, amelyet nemzetkdzileg egyeztetett eljarasok szerint

végeztek.

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratoriumok szama: 32

A mintdk szdma: 5

Vizsgalt anyag: eta nal

Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kies6k 28 26 27 27 28
nélkiil
A kies6k (laboratoriumok) szama 2 4 3 3 2
Elfogadott eredmények szama 56 52 54 54 56
Atlagérték(X)ug/g 63,4 71,67 1304 38,4 28,6
13,8 (*) 52,2 (%)

Az ismételhetdség szorasa (S,) ng/g 33 1,9 6,8 4,1 3,6
Az ismételhet6ség relativ szorasa 5,2 2,6 5,2 15,8 8,9
(RSD,) (%)
Az ismételhet6ségi hatar (r) pg/g 9,3 53 19,1 11,6 10,1
A reprodukalhatosag szorasa (Sp) pg/ 12 14 22 6,8 8,9
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 18,9 19,4 17,1 26,2 222
(RSDg) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1
Mintak tipusa:
A borparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
D  whisky: osztott szintek (*)
E  rum: osztott szintek (*)

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratériumok szama: 32

A mintak szama: 5

Vizsgalt anyag: etil-acetat

Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesdk 24 24 25 24 24
nélkiil
A kies6k (laboratoriumok) szama 2 2 1 2 2
Elfogadott eredmények szama 48 48 50 48 48
Atlagérték(X)ug/g 96,8 1 046 120,3 112,5 99,1
91,8 (*) 117,0 (*)

Az ismételhetdség szorasa (S;) pg/g 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Az ismételhetdség relativ szorasa 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4
(RSD;) (%)
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Mintak A B C D E
Az ismételhetdségi hatar (r) pg/g 6,2 40,7 7,2 5,8 73
A reprodukalhatosag szorasa (Sg) pg/ 6,4 79 8,2 6,2 7,1
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6
(RSDg) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 17,9 221,9 229 17,5 20,0
Mintak tipusa:
A borparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
D  whisky: osztott szintek (*)
E  rum: osztott szintek (*)
A korvizsgalat éve: 1997
A laboratériumok szama: 32
A mintdk szama: 5
Vizsgalt anyag acetal
Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesk 20 21 22 17 21
nélkiil
A kies6k (laboratoriumok) szama 4 3 2 4 3
Elfogadott eredmények szama 40 42 44 34 42
Atlagérték(X)ug/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1
6,60 (*) 28,3 (*)
Az ismételhet6ség szorasa (S,) pg/g 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Az ismételhet6ség relativ szorasa 1,7 2,3 2.3 6,1 8,7
(RSDy) (7o)
Az ismételhetdségi hatar (r) pg/g 1,6 2,4 4.4 2,3 53
A reprodukalhatosag szorasa (Sp) pg/ 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
(RSDg) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7
Mintak tipusa:
A Dborparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
D  whisky: osztott szintek (*)
E  rum: osztott szintek (*)
A korvizsgalat éve: 1997
A laboratériumok széama: 32
A mintdk szdma: 5
Vizsgalt anyag: 0 sszes etanal
Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesok 23 19 22 21 22
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 1 5 2 3 2
Elfogadott eredmények szama 46 38 44 42 44
Atlagérték(f)pg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7
15,8 (*) 61,8 (*)
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Mintak A B C D E

Az ismételhet6ség szorasa (S,) pg/g 3,5 1,3 6,5 4.4 3,6
Az ismételhet6ség relativ szorasa 4,6 1,5 42 14,2 7,6
(RSD,) (%)

Az ismételhetségi hatar (r) pg/g 9,8 35 18,3 12,2 10,0
A reprodukalhatosag szorasa (Sg) pg/ 13 15 24,1 7,3 9,0
g

A reprodukalhatosag relativ szorasa 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
(RSDg) (%)

Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2

Mintak tipusa:

A borparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
D  whisky: osztott szintek (*)
E  rum: osztott szintek (*)

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratériumok szama: 32

A mintdk szdma: 5

Vizsgalt anyag m eta nol

Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesdk 26 27 27 28 25
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 4 3 3 1 4
Elfogadott eredmények szama 52 54 54 56 50
Atlagérték(X)ug/g 319,8 2245 1326 83,0 18,6
61,5*% 28,9%

Az ismételhetdség szorasa (S;) pg/g 4.4 27 22 1,5 1,3
Az ismételhetéség relativ szorasa 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
(RSD;) (%)
Az ismételhetOségi hatar (r) pg/g 12,3 74,4 62,5 43 3,8
A reprodukalhatosag szorasa (Sp) pg/ 13 99 60 4,5 2,8
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 3,9 4.4 4,6 6,2 11,8
(RSDy) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 352 2783 169,1 12,5 7,9

Mintak tipusa:

A borparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
D  whisky: osztott szintek *
E  rum: osztott szintek *

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratériumok szama: 32

A mintdk szdma: 4

Vizsgalt anyag: butan-2-ol

Mintak A B C E

Laboratoriumok szama a kiesdk 21 27 29 22
nélkiil
A kiesok (laboratoriumok) szama 4 3 1 3
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Mintak A B C E
Elfogadott eredmények szama 42 54 58 44
Atlagérték(X)ug/g 5,88 250,2 27,57 5,83
14,12 (*)
Az ismételhet6ség szorasa (S,) pg/g 0,40 2,2 0,87 0,64
Az ismételhetdség relativ szorasa 6,8 0,9 32 6,4
(RSD,) (%)
Az ismételhetdségi hatar (r) pg/g 1,1 6,1 2,5 1,8
A reprodukalhatosag szorasa (Sg) pg/ 0,89 13 32 0,87
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 15,2 5,1 11,5 8,7
(RSDg) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Mintak tipusa:
A Dborparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
E  rum: osztott szintek (*)
A korvizsgalat éve: 1997
A laboratériumok szama: 32
A mintdk szdma: 5
Vizsgélt anyag propa n-1 -ol
Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesk 29 27 27 29 29
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 2 4 3 2 2
Elfogadott eredmények szama 58 54 54 58 58
Atlagérték(X)ug/g 86,4 3541 159,1 272,1 177,1
2293 (*) | 222,1 (*)
Az ismételhet6ség szorasa (S,) pg/g 3,0 24 3,6 2,3 33
Az ismételhet6ség relativ szorasa 34 0,7 2.3 0,9 1,6
(RSDy) (%)
Az ismételhetéségi hatar (r) pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
A reprodukalhatosag szorasa (S;) pg/ 53 150 6,5 9,0 8,1
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
(RSDy) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7
Mintak tipusa:
A borparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
D  whisky: osztott szintek (*)
E  rum: osztott szintek (*)
A korvizsgalatok éve: 1997
A laboratériumok szédma: 32
A mintdk szdma: 5

Vizsgalt anyag

pr opa n-1 -ol



2000R2870 — HU — 04.12.2002 — 001.001 — 30

Mintak A B C
Laboratoriumok szama a kies6k 20 22 22
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 4 4 6
Elfogadott eredmények szama 40 44 44
Atlagérték(X)ug/g 3,79 5,57 7,54
Az ismételhet6ség szorasa (S,) pg/g 0,43 0,20 0,43
Az ismételhetdség relativ szorasa 11,2 3,6 5,6
(RSD,) (%)

Az ismételhet6ségi hatar (r) pg/g 1,1 0,6 1,2
A reprodukalhatosag szorasa (Sg) pg/ 0,59 0,55 0,82
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 15,7 9,8 10,8
(RSDg) (%0)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 1,7 1,5 2,3
Mintak tipusa:
A Dborparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok (*)

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratoriumok szama: 32

A mintdk szdma: 5

Vizsgalt anyag 2-metil-propan-1-ol

Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kies6k 28 31 30 26 25
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 3 0 1 5 6
Elfogadott eredmények szama 56 62 60 52 50
Atlagérték(X)ug/g 174,2 111,7 185,0 291,0 115,99

246,8 (*) | 133,87 (*)

Az ismételhet6ség szorasa (S;) pg/g 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74
Az ismételhet6ség relativ szorasa 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
(RSDy) (%)

Az ismételhetdségi hatar (r) pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1

A reprodukalhatosag szorasa (Sp) pg/ 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2

g

A reprodukalhatosag relativ szorasa 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0
(RSDy) (%)

Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 249 24,9 27,2 16,9 17,4

Mintak tipusa:

borparlat: rejtett parhuzamosok
cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
grappa: rejtett parhuzamosok

whisky: osztott szintek (*)

rum: osztott szintek (*)

moQw >

A korvizsgalat éve:
A laboratériumok szama:
A mintak szama:

Vizsgalt anyag

1997
32
5

2-metil-butan-1-ol
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Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesk 25 26 25 27 25
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 3 2 3 1 2
Elfogadott eredmények szama 50 52 50 54 50
Atlagérték(X)ug/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5

45,2 (%) 61,5 (%)

Az ismételhet6ség szorasa (S;) pg/g 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Az ismételhet6ség relativ szorasa 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
(RSD,) (%)
Az ismételhetdségi hatar (r) pg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
A reprodukalhatosag szorasa (Sg) pg/ 7,4 3,8 6,6 4,7 4,5
g
A reprodukalhatosag relativ szorasa 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
(RSDy) (%)
Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Mintak tipusa:
A borparlat: rejtett parhuzamosok
B cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
C  grappa: rejtett parhuzamosok
D  whisky: osztott szintek (*)
E  rum: osztott szintek (*)

A korvizsgalat éve: 1997

A laboratoriumok szama: 32

A mintdk szama: 5

Vizsgalt anyag 3-metil-butan-1-ol

Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesk 23 23 24 27 21
nélkiil
A kiesdk (laboratoriumok) szama 5 5 4 1 6
Elfogadott eredmények szama 46 46 48 54 42
Atlagérték(X)ug/g 4594 2427 288.4 142,2 2123

120,4 (*) | 245,6 (%)

Az ismételhet6ség szorasa (S,) pg/g 5,0 2,4 34 2,4 32
Az ismételhet6ség relativ szorasa 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
(RSDy) (%)

Az ismételhetdségi hatar (r) pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1

A reprodukalhatosag szorasa (Sg) pg/ 29,8 13 21 8,5 6,7

g

A reprodukalhatosag relativ szorasa 6,5 5,2 7,3 6,5 2,9
(RSDy) (%)

Reprodukalhatosagi hatar (r) pg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

Mintak tipusa:

borparlat: rejtett parhuzamosok
cseresznyepalinka: rejtett parhuzamosok
grappa: rejtett parhuzamosok

whisky: osztott szintek (*)

rum: osztott szintek (*)

moOw >




2000R2870 — HU — 04.12.2002 — 001.001 — 32

V. ANETOL. A SZESZESITALOKBAN TALALHATO TRANSZANETOL

4.1.
4.2.
4.3.
44.

4.5.

MEGHATAROZASA GAZKROMATOGRAFIAVAL
Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer az anizsizesitésii szeszesitalokban talalhatd transzanetol
kapillaris gazkromatografidval torténé meghatarozasara szolgal.

Rendelkez6 hivatkozasok

ISO 3696: 1987 Viz: analitikai laboratoriumi hasznalatra. Meghataro-
zasok és vizsgalati modszerek.

Elv

matografiaval (GC) torténik. Egyforma mennyiségii belsd standardot —
pl. 4-allil-anisol (esztragol), amennyiben a minta nem tartalmaz termé-
szetes el6fordulasu esztragolt — kell adni a vizsgalati mintdhoz és egy
45 %-os etanol oldattal kell felhigitani és kozvetleniil a gazkromatog-
rafias rendszerbe injektalni. A nagy mennyiségli cukrot tartalmazo
likérok esetében a minta elkészitése és az elemzés elvégzése eltt
extrahalasra van sziikség.

Reagensek és anyagok

Az elemzés sordan csak minimum 98 %-os tisztasagu reagenseket
szabad hasznalni. Az ISO 3696 szerinti legalabb 3-as tisztasagi foko-
zatu vizet kell hasznalni.

A referenciaanyagokat hiivos (4 °C) helyen, fénytdl védve, aluminium
taroloedényben vagy szinezett livegli (borostyaniiveg) reagensiive-
gekben kell tarolni. A dugokat lehetdség szerint aluminiumtomitéssel
kell ellatni. Hasznalat el6tt a transzanetolt ki kell ,,0lvasztani” krista-
lyos allapotabol, de ebben az esetben a hémérséklet soha nem halad-
hatja meg a 35 °C-ot.

96 % (V/V) etanol (CAS 64-17-5)

1-metoxi-4-(1-propenil) benzol; (transzanetol) (CAS 4180-23-8)
4-allilanisol (esztragol) (CAS 140-67-0), javasolt belsé standard (IS)
45 % (V/V) etanol

Adjunk 560 g desztillalt vizet 378 g 96 % (V/V) etanolhoz.

Standardoldatok készitése

Valamennyi standardoldatot szobahdmérsékleten (15-35 °C), fényt6l
védve, aluminium taroléedényben vagy szinezett livegli (borostyan-
iiveg) reagensiivegben kell tarolni. A dugdt lehetség szerint alumi-
niumtémitéssel kell ellatni.

Mivel a transzanetol €s a 4-allilanisol vizben gyakorlatilag oldhatatlan,
igy azokat a 45 % (V/V) etanol (4.4.) hozzaadasa el6tt 96 % (V/V)
etanolban (4.1.) kell feloldani.

A torzsoldatokat minden héten frissen kell elkésziteni.
,,A” standardoldat
Transzanetol torzsoldat (koncentracio: 2 g/l)

Meérjiink be 40 mg transzanetolt (4.2.) egy 20 ml-es mérélombikba
(vagy 400 mg-ot egy 200 ml-esbe stb.). Adjunk hozza 96 % (V/V)
etanolt (4.1.), majd toltsiik fel jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és
alaposan keverjiik Ossze.

,,B” belsd standardoldat
Bels6 standard torzsoldat, pl. esztragol (koncentracio: 2 g/l)

Mérjiink be 40 mg esztragolt (4.3.) egy 20 ml-es mér6lombikba (vagy
400 mg-ot egy 200 ml-esbe stb.). Adjunk hozzd 96 % (V/V) etanolt
(4.1.), majd toltsiik fel jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és alaposan
keverjiik Ossze.
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5.2.
5.3.

5.4.

6.1.
6.2.
6.3.
6.4.
6.5.
6.6.

A langionizacios detektor linedris érzékenységének ellendrzésére szol-
galo oldatok

Ellendrizni kell a langionizacioés detektor linedris érzékenységét a

2,5 g/l kozott) elemzése érdekében. Az elemzési eljaras soran az
elemezendd szeszesital-vakprobak tizszeres higitasra keriilnek (8.3.).
A modszerben leirt elemzési koriilmények alapjan az elemezendd
mintaban levé transzanetol 0, 0,05, 0,1, 0,15, 0,2 és 0,25 g/l koncent-

szerint: vegylink az ,,A” torzsoldatbol (4.5.1.) 0,5, 1, 1,5, 2 és 2,5
ml-t, majd pipettazzuk be ezeket egy-egy 20 ml-es mér6lombikba;
mindegyik lombikba pipettazzunk be 2 ml-t a ,,B” bels6 standardol-
datbol (4.5.2.), majd toltsiik fel jelig 45 térfogatszazalékos etanollal
(4.4.), és alaposan keverjiik Ossze.

,,C” standardoldat

Vegyiink az ,,A” torzsoldatbol (4.5.1.) 2 ml-t, és pipettazzuk be ezt
egy 20 ml-es mérélombikba, majd adjunk hozza 2 ml-t a ,,B” belsd
standardoldatbdl (4.5.2.), majd toltsiik fel jelig 45 % (V/V) etanollal
(4.4.), és alaposan keverjik Ossze.

Késziilékek és berendezések

Kapillaris gazkromatograf langionizacios detektorral és integratorral,
illetve a csucsmagassagok vagy teriiletek mérésére képes egyéb adat-
kezel6 rendszerrel, valamint egy automata mintavevével vagy a kézi
mintainjektalashoz sziikséges berendezéssel kiegészitve.

Split/splitless injektor
Kapillaris kolonna, példaul:
Hosszusag: 50 m

Bels6 atmér6: 0,32 mm
Filmvastagsag: 0,2 um

Allofazis: FFAP — moédositott TPA, polietilén-glikol tipusa térhalos
pordzus polimer.

Altaldnos laboratoriumi berendezés: precizios mérdiivegek, analitikai
mérleg (mérési pontossag: = 0,1 mg).

Kromatogrifias koriilmények

A kolonna tipusanak és méreteinek, valamint a gazkromatografias
koriilményeknek olyanoknak kell lenniiik, hogy az anetol és a bels
standard elvaljanak egymastol és minden egyéb zavard anyagtol. Az
5.3. pontban példaként megadott kolonnaval kapcsolatos tipikus koriil-
mények a kovetkezok:

Vivogaz: analitikai tisztasagi hélium

Aramlasi sebesség: 2 ml/perc

Injektor homérséklet: 250 °C

Detektor homérséklet: 250 °C

Széritdegység hémérséklet: izotermikus, 180 °C, iddtartam: 10 perc
Injektalasi volumen: pl, split: 1:40.

Mintak

A mintakat szobahémérsékleten, fénytdl és hidegtél védve kell tarolni.
Eljaras

Mintavizsgalat az esztragol jelenlétének meghatarozasa céljabol

Bels6 standard hozzaadasa nélkiili vakprobat kell végezni, hogy
meggy6z6djiink arr6l, hogy a mintdban nem fordul el természetes
esztragol. Ha a mintdban természetes esztragol fordul eld, akkor egy
masik bels6 standardot kell valasztani (példaul mentolt).
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8.2.

8.3.

8.4.

8.5.

9.1.

9.2.

9.3.

Pipettazzunk be 2 ml mintat egy 20 ml-es mér6lombikba, majd tdltsiik
fel jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és alaposan keverjiik dssze.

Ismeretlen mintak készitése

Pipettazzunk be 2 ml mintat egy 20 ml-es mérélombikba, adjunk
hozza 2 ml-t a ,,B” bels6 standardoldatbdl (4.5.2.), majd toltsiik fel
jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és alaposan keverjiik dssze.

Vakoldat

Pipettdzzunk be 2 ml-t a ,,B” belsé standardoldatbol (4.5.2.) egy 20
ml-es mér6lombikba, majd toltsiik fel jelig 45 % (V/V) etanollal
(4.4.), és alaposan keverjikk Ossze.

Linearis érzékenységteszt

Az elemzés megkezdése el6tt ellendrizziik a langionizacios detektor
linearis érzékenységét ugy, hogy egymas utan haromszor elvégezziik
minden egyes linearis standardoldat (4.5.3.) elemzését.

Az integrator altal az egyes injektalasokra vonatkozodan adott csucste-
riilletek vagy csticsmagassagok alapjan abrazoljuk grafikonon az anya-
oldat-koncentraciot (g/l) az egyes R-aranyok fliggvényében.

R = a transzanetol csicsmagassaga vagy teriilete osztva az esztragol
csticsmagassagaval vagy teriiletével.

Eredményként egy linearis grafikont kell kapnunk.
Meghatarozas

Injektaljuk be a vakoldatot (8.3.), majd a ,,C” standardoldatot (4.5.4.),
majd az egyik linearis standardoldatot (4.5.3.) — ami minéségellenérzo
mintaként funkcional (ennek kivalasztidsa az ismeretlen mintaban levd

torténhet), majd az 6t ismeretlen mintat (8.2.); az analitikai stabilitas
biztositasa érdekében minden 6t ismeretlen minta utan iktassunk be
egy linearis (mindségellenérz4) mintat.

Az érzékenységi tényezo Kkiszamitasa

Mérjiik meg vagy a cstcsteriileteket (integrator vagy mas adatkezel
rendszer segitségével) vagy a csucsmagassagokat (manualis integralas)
a transzanetolra és a belsé standardra vonatkozoan.

Az érzékenységi tényezd (RF;) kiszamitasa
Az érzékenységi tényez$ kiszamitasa az alabbiak szerint torténik:

RF; = (Cj/teriilet vagy magassag;) x (terlilet vagy magassag;/C;,)

ahol:

C; a transzanetol koncentracidja az ,,A” standardoldatban
45.1)

Cis a belsé standard koncentracioja a ,,B” standardoldatban
4.5.2)

tertilet; a transzanetol cstcsanak teriilete (vagy magassaga)

teriilet;;  a belsd standard cstcséanak teriilete (vagy magassaga)

Az RF; kiszamitasa a ,,C” oldat 6t mintajabol (4.5.4.) torténik.

A linedrisérzékenység-tesztoldatok elemzése

Injektaljuk be a linearisérzékenység-tesztoldatokat (4.5.3.).

A minta elemzése

Injektaljuk be az ismeretlen mintaoldatot (8.2.).

Az eredmények kiszamitasa

A transzanetol-koncentracidé kiszamitasa az alabbi képlettel torténik:
¢; = Ci x (teriilet vagy magassag;/teriillet vagy magassag;,) x RF;,
ahol:

¢ az ismeretlen transzanetol-koncentraci6
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11.

12.

12.1.

12.2.

12.2.1.
12.2.2.

12.3.

12.4.

12.4.1.

12.4.2.

Cis a belso standard koncentracioja az ismeretlen
mintaban (4.5.2.)

teriilet vagy magassag; a transzanetol csticsanak teriilete vagy magas-
saga

teriilet vagy magassag;;a belsd standard csucsanak teriilete vagy
magassaga

RF; az érzékenységi koefficiens (a 9.1. szerint
szamitva)

A transzanetol-koncentracié kifejezése gramm/literben torténik, egy
tizedesjegy pontossaggal.

Mindéségbiztositas és -ellendrzés

A kromatogramoknak olyanoknak kell lenniiik, hogy az anetol és a
belsd standard elvaljanak egymastol és minden egyéb zavard anyagtol.
Az RF; érték kiszamitasa a ,,C” oldat (4.5.4.) 6t injektalasara kapott
eredményekbdl torténik. Ha a szorasi koefficiens (CV % = (standard
eltérés/kozépérték)*100)) + 1 %-on belill van, akkor az RF; atlagér-
téke elfogadhato.

A fenti szamitast a linearisérzékenység-tesztoldatokbol (4.5.3.)
mindség-ellendrzés céljabol vett mintdban taldlhatdo transzanetol

Ha a belsd minéség-ellendrzéshez kivalasztott linedris oldat elemzé-
sébdl szamitott kozépértekek az elméleti értékikk + 2,5 %-an beliil
vannak, akkor az ismeretlen mintdkra vonatkozo eredmények elfogad-
hatok.

A nagy mennyiségli cukrot tartalmazé szeszesitalmintiak és a
likérmintak gazkromatografias elemzés el6tti kezelése

Alkohol extrahalasa a magas cukortartalm® szeszesitalbol annak érde-
kében, hogy kapillaris gazkromatografia segitségével meghatarozhato
legyen a transzanetol-koncentracio.

Elv

A likérminta aliquot mennyiségéhez hozzaadjuk a belsd standardot,
hasonlé koncentracioban. Ehhez natrium-foszfat-dodekahidratot és
vizmentes ammonium-szulfatot adunk. Az igy kapott elegyet jol
felrazzuk ¢és lehiitjiik, majd hagyjuk két réteg kialakulasat, amelyek
koziil a felsé alkoholréteget eltavolitjuk. Ennek az alkoholrétegnek az
aliquot mennyiségét 45 térfogatszazalékos etanol oldattal (4.4.)
higitjuk. (Megjegyzés: ekkor nem adunk hozzd belsé standardot,
mert annak hozzaadasa mar megtortént.) Az igy kapott oldatot gazk-
romatografias ton elemezziik.

Reagensek és anyagok

Az extrahalas soran csak minimum 99 %-os tisztasagii reagenseket
szabad hasznalni.

Ammonium-szulfat, vizmentes (CAS 7783-20-2).

Kétbazisu natrium-foszfat-dodekahidrat (CAS 10039-32-4).
Késziilékek és berendezések

Erlenmeyer-lombikok, valasztolombikok, hiitészekrény.

Eljaras

Mintavizsgalat az esztragol jelenlétének meghatirozasa céljabol

Bels6 standard hozzaadasa nélkiili vak extrahalast (12.6.2.) és elem-
zést kell elvégezni, hogy meggy6zddjiink arrdl, hogy a mintdban nem
fordul elé természetes esztragol. Ha a mintaban természetes esztragol
fordul el6, akkor egy masik belsé standardot kell valasztani.

Extrahéalas

Pipettdzzunk 5 ml 96 % (V/V) etanolt (4.1.) egy Erlenmeyer-
lombikba, mérjiink be ebbe a lombikba 50 mg belsdé standardot
(4.3.), majd adjunk hozza 50 ml mintat. Adjunk hozza 12 g vizmentes



2000R2870 — HU — 04.12.2002 — 001.001 — 36

12.4.3.

12.5.

12.6.

12.7.

13.

ammonium-szulfatot (12.2.1.) és 8,6 g kétbazisu natrium-foszfat-dode-
kahidratot (12.2.2.). Zarjuk le dugdval az Erlenmeyer-lombikot.

Razzuk a lombikot legalabb 30 percen keresztiil. Ehhez hasznalhatd
valamilyen mechanikus razoeszkoz, kivéve a teflonbevonati magneses
keverérudat, mivel a teflon felszivja az analit egy részét. Megjegy-
zendd, hogy a hozzaadott sok nem oldodnak fel maradéktalanul.

A dugodval lezart lombikot helyezziik legalabb két orara hiitdszek-
rénybe (T < 5 °C).

Ezt kévetden két jol elkiiloniild folyadékrétegnek és egy szilard mara-
déknak kell latszania. Az alkoholrétegnek tisztanak kell lennie; ellen-
kez6 esetben addig kell a hiitést folytatni, amig a szeparalodas mara-
déktalanul végbe nem megy.

Amikor az alkoholréteg mar tiszta, vegyiink ki abbdl aliquot mennyi-
séget (pl. 10 ml) a vizes réteg felzavarasa nélkiil, tegyiik azt egy
borostyaniiveg fiolaba, és jol zarjuk le.

Az elemzend6 extrahalt minta elkészitése
Hagyjuk, hogy az extraktum (12.4.2.) szobahémérsékletiivé valjon.

Vegyiink ki 2 ml-t a szobahémérsékletiivé valt extrahalt minta alko-
holrétegébdl, pipettazzuk azt be egy 20 ml-es mérSlombikba, majd
toltsiik fel jelig 45 térfogatszazalékos etanollal (4.4.), és alaposan
keverjiik Ossze.

Meghatarozas

Kovessiik a 8.5. pontban leirt eljarast.

Az eredmények kiszamitasa

Az eredmények kiszamitasa az alabbi képlettel torténik:

C; = (my/V)* (teriilety/teriilet ;) * RF,

ahol:

mg a kivett (12.4.2.) bels6 standard (4.3.) tomege (mg)
v az ismeretlen minta térfogata (50 ml)

RF; az érzékenységi tényezd (9.1.)

tertilet; a transzanetol csicsanak teriilete

tertilet;g a belsd standard csucsanak teriilete

Az eredmények kifejezése gramm/literben torténik, egy tizedesjegy
pontossaggal.

Minéség-ellendrzés és -biztositas

Kovessiik a fenti 11. pontban leirt eljarast.

A modszer teljesitéképességi jellemz6i (pontossaga)

A laboratoriumok kozotti korvizsgalatok statisztikai eredményei:
az anetolra vonatkozo értékeket az alabbi tablazatok tartalmazzak.

Az alabbi adatok egy a modszer teljesitoképességi jellemzGire vonat-
kozd, nemzetkdzileg egyeztetett eljarasok szerint elvégzett korvizsga-
latbol szarmaznak.

A korvizsgalat éve 1998
Laboratoriumok szama 16
Mintak szama 10
Analit ane tol
Pastis:
Mintak A B C
Laboratoriumok szama a kies6k | 15 15 15 13 16 16
nélkiil
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Mintak A B C D E F
A kies6k szama (laboratoriumok) 1 1 1 3 - -
Az elfogadott eredmények szama 30 30 30 26 16 16
Kozépértek, g/l 1,477 1,955 1,940 1,833 1,741 1,754
Az ismételhetség szorasa (S,), g/l 0,022 0,033 0,034 0,017 - -
Az ismételhetdség relativ szoérasa 1,5 1,7 1,8 0,9 - —
(RSD,), %

Ismételhetdségi hatar (r), g/l 0,062 0,093 0,096 0,047 - —

A reprodukalhatosag szorasa (Sg), 0,034 0,045 0,063 0,037 0,058 0,042
g/l

A reprodukalhatosag relativ szorasa 2,3 2,3 3,2 2,0 3,3 2,4
(RSDgR), %

Reprodukalhatosagi hatar (R), g/l 0,094 | 0,125 0,176 0,103 0,163 0,119
Mintatipusok:

A pastis, kettés vakproba

B pastis, kettés vakproba

C pastis, kettés vakproba

D pastis, kettds vakproba

E pastis, egyszeres

F pastis, egyszeres

Egyéb anizsizesitésti szeszesitalok:

Mintak G H I J
Laboratoriumok szama a kiesék | 16 14 14 14
nélkiil
A kies6k szama (laboratoriumok) - 2 1 1
Az elfogadott eredmények szama 32 28 28 28
Kozépérték, g/l 0,778 1,742 0,351 0,599

0,530 (*)
Az ismételhetség szorasa (S,), g/l 0,020 0,012 0,013 0,014
Az ismételhetdség relativ szorasa 3,1 0,7 3,8 2,3
(RSD,), %
Ismételhet6ségi hatar (1), g/l 0,056 0,033 0,038 0,038
A reprodukélhatosag szorasa (Sg), 0,031 0,029 0,021 0,030
g/l
A reprodukalhatosag relativ szorasa 4.8 1,6 5,9 5,0
(RSDgR), %
Reprodukalhatosagi hatar (R), g/l 0,088 0,080 0,058 0,084

Mintatipusok:

G ouzo, osztott*

H anizs, kettds vakproba

1 anizsizesitési likor, kettds

J  anizsizesitési likor, kettOs.
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VI. GLYCYRRHIZIN-SAV. A i  GLYCYRRHIZIN-SAV
MEGHATAROZASA NAGY TELJESITMENYU FOLYADEK-

4.1.
4.2.

43.
4.4.
4.5.

4.6.

4.6.1.

4.6.2.

4.7.

4.7.1.

KROMATOGRAFIAVAL
Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer az anizsizesitésii szeszesitalokban talalhatd glycyrrhizin-
sav nagy teljesitményl folyadék-kromatografiaval (HPLC) torténd
meghatarozasara szolgal. A 1576/89/EGK rendelet eldirja, hogy a
,,pastis” néven ismert valamennyi anizsizesitésli szeszesitalnak literen-
ként 0,05 és 0,5 g kozotti mennyiségli glycyrrhizin-savat kell tartal-
maznia.

Rendelkezé hivatkozasok

ISO 3696: 1987: Viz: analitikai laboratoriumi hasznalatra. Kovetelmé-
nyek és vizsgalati modszerek.

Elv

ményl folyadékkromatografiaval térténik, UV-detektalas mellett. A
standardoldatot és a vizsgalati mintat sziirjiikk, majd kiilon-kiilon injek-
taljuk be kozvetleniil a HPLC rendszerbe.

Reagensek és anyagok

Az elemzés soran csak HPLC mindségili reagenseket, abszolut etanolt
és az ISO 3696 szerinti 3-as tisztasagi fokozatu vizet szabad hasz-
nalni.

96 % (V/V) etanol (CAS 64-17-5).

Ammonium-glycyrrhizinat, Cy4HgO16.NH; (A glycyrrhizin-sav
ammoniumsoja)

(Molekulastly: 839,98) (CAS 53956-04-0): legalabb 90 %-os tisztasag
(A glycyrrhizin-sav molekulastlya: 822,94)
Jégecet, CH;COOH (CAS 64-19-7).

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

50 % (V/V) etanol

1 000 ml térfogathoz 20 °C-on:

— 96 % (V/V) etanol (4.1.): 521 ml

— Viz (2.0): 511 ml

A HPLC eltcios oldatok elkészitése

,,A” elucios oldat (példa)

80 (térfogat)rész viz (2.0)

20 (térfogat)rész ecetsav (4.3.)

Gaztalanitsuk az elucios oldatot 6t percen keresztiil.

Megjegyzés:Ha az alkalmazott viz nem esett at mikrosziirésen, akkor
ajanlatos az elkésziilt elucios oldatot minimum 0,45 pm
poérusméretli, szerves oldoszerekhez hasznalt sziiron
atszlirni.

,,B” elucids oldat

Metanol (4.4.)

Standardoldatok készitése

Két honap elteltével valamennyi standardoldatbol frisset kell késziteni.
,,C” referenciaoldat

Mérjiink be 0,1 mg pontossaggal 25 mg ammonium-glycyrrhizinatot
(4.2.) egy 100 ml-es mérélombikba. Adjunk hozza 50 % (V/V) etanolt
(4.5.) ¢és oldjuk fel az ammoénium-glycyrrhizinatot. Ezt kovetden
toltsiik fel jelig 50 % (V/V) etanollal (4.5.).

Sziirjiikk at szerves olddszerekhez hasznalt szlir6n.
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4.7.2.

5.1

5.1.1.
5.1.2.

5.14.

5.2.

5.3.

5.4.

5.4.1.
5.4.2.
5.4.3.

6.1.

6.2.

7.2.

Standardoldat a miiszerek linedris érzékenységének ellendrzéséhez

Készitsiink 1,0 g/l toménységii torzsoldatot tigy, hogy 100 mg ammo-
nium-glycyrrhizinatot 0,1 mg pontossaggal bemériink egy 100 ml-es
mér6lombikba. Adjunk hozza 50 % (V/V) etanolt (4.5.) és oldjuk fel
az ammonium-glycyrrhizinatot. Ezt kovetéen toltsiik fel jelig 50 %
(V/V) etanollal (4.5.).

Készitsiink legalabb négy masik oldatot — amelyek az ammonium-

meg — ugy, hogy az 1,0 g/l toménységli torzsoldatbol rendre 5 ml-t,
10 ml-t, 25 ml-t és 50 ml-t pipettdzunk be egy-egy 100 ml-es mérd-
lombikba. Ezt kdvetden toltsiik fel jelig S0 % (V/V) etanollal (4.5.), és
alaposan keverjiik Ossze.

Valamennyi oldatot sziirjilk at szerves oldoszerekhez hasznalt sziir6n.
Késziilékek és berendezések

Elvalaszté rendszer

Nagy teljesitményti folyadék-kromatograf.

Allandé vagy programozott dramlési sebesség elérését és fenntartisat
biztositdé nagy pontossagu szivattyirendszer.

UV spektrofotometrias detektald rendszer: 254 nm hullamhosszra alli-
tando.

Oldoszer-gaztalanité rendszer.

Szamitasra alkalmas integrator vagy adatrogzitd, amelynek teljesit-
ménye illeszkedik a rendszer tobbi részéhez.

Kolonna (példa):

Anyag: rozsdamentes acél vagy liveg
Belsé atmérd: 4-5 mm

Hosszusag: 100-250 mm

Allofazis: oktadecillel modositott keresztkotésti  szilikagél (C18),
(lehet6ség szerint gdmb alakl) maximalis szemcseméret: 5 pum.

Laboratoriumi berendezés

0,1 mg mérési pontossagu analitikai mérleg
Precizios mérdiivegek, A pontossagi fok
Mikromembranos szliré kis volumenek esetén.
Kromatogrifias koriilmények

Elucios jellemzok: (példa)

— aramlasi sebesség: 1 ml/perc,

— ,,A” oldészer = 30 %

— ,,B” olddszer = 70 %.

Detektalas:

— UV =254 nm

Eljaras

A szeszesital-minta elkészitése

Sziikség esetén szlrjiik at 0,45 pum porusméretii, szerves oldosze-
rekhez hasznalt sziiron.

Meghatarozas

A kromatografias koriilmények stabilizalasat kovetden,
— injektaljunk be 20 pl ,,C” referenciaoldatot (4.7.1.),
— injektaljunk be 20 pl mintaoldatot,

— hasonlitsuk 0ssze a két kromatogramot. A retencids idok alapjan
hatarozzuk meg a glycyrrhizin-sav cstcsait. Mérjilk meg a teriile-
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tilket (vagy magassagukat) €s az alabbi egyenlet segitségével két
tizedesjegy pontossaggal szamitsuk ki a koncentraciot (g/l):

C o ox hxPfi823
N Hx100n840
ahol:
c az elemzett szeszesitalban levé glycyrrhizin-sav koncentracioja
(g
C a referenciaoldatban levé ammoénium-glycyrrhizin koncentra-
cioja (g/l)
h az elemzett szeszesitalban levd glycyrrhizin-sav cstcsanak terii-

lete (vagy magassaga)

H a referenciaoldatban levé glycyrrhizin-sav csucsanak teriilete
(vagy magassaga)

P a referencia ammonium-glycyrrhizin tisztasaga (%)
823  a glycyrrhizin-sav moélsulya

840 az ammonium-glycyrrhizinat moélsilya.

A médszer teljesitoképességi jellemz6i (pontossaga)

A korvizsgalatok statisztikai eredményei:

a glycyrrhizin-savra vonatkozd értékeket az alabbi tablazat tartal-
mazza.

Az alabbi adatok egy a modszer teljesitoképességi jellemzire vonat-
kozd, nemzetkozileg egyeztetett eljarasok szerint elvégzett korvizsga-
latbol szarmaznak.

A korvizsgalat éve 1998
Laboratoriumok szama 16
Mintak szdma 5
Analit g lyc yrr hiz in- sav

Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kiesdk | 13 14 15 16 16
nélkiil
A kies6k szama (laboratoriumok) 3 2 1 - -
Az elfogadott eredmények szama 26 28 30 32 32
Kozépérték, g/l 0,046 0,092 0,089 0,249 0,493

0,099 (*)

Az ismételhetség szorasa (S,), g/l 0,001 0,001 0,001 0,002 0,003
Az ismételhetdség relativ szorasa 1,5 1,3 0,7 1,0 0,6
(RSD,), %
Ismételhet6ségi hatar (r), g/l 0,002 0,004 0,002 0,007 0,009
A reprodukalhatosag szorasa (Sg), 0,004 0,007 0,004 0,006 0,013
g/l
A reprodukalhatdsag relativ szorasa 8,6 7,2 4.0 2,5 2,7
(RSDg), %
Reprodukalhatosagi hatar (R), g/l 0,011 0,019 0,010 0,018 0,037
Mintatipusok:

A pastis, kettés vakproba
B pastis, osztott*

C pastis, kettés vakproba
D pastis, kettés vakproba

E pastis, ketts vakproba
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VII. KALKONOK. ~ NAGY ,TELJESiTMENY["J FOLYADEK-
KROMATOGRAFIAS MODSZER A PASTIS

4.1.
4.2.
4.3.

44.
4.5.
4.6.

4.6.1.

4.6.2.

4.6.3.

5.2.

KALKONTARTALMANAK MEGHATAROZASAHOZ
Alkalmazasi teriilet

Ez a mddszer annak meghatarozasara alkalmas, hogy az anizsizesitésii
szeszes italokban talalhatok-e kalkonok vagy nem. A kalkonok a
flavonoidok kozé tartozd olyan természetes szinezGanyagok, amelyek
az édesgyokérben (Glycyrrhiza glabra) fordulnak eld.

Ahhoz, hogy egy anizsizesitésii szeszes ital a ,pastis” nevet kapja,
tartalmaznia kell kalkonokat (1576/89/EGK).

Rendelkezé hivatkozasok

ISO 3696: 1987: Viz: analitikai laboratoriumi hasznalatra — Kovetel-
mények ¢és vizsgalati modszerek.

Elv

Az édesgyokér exraktumabol referenciaoldatot készitlink. A kalkonok
jelenlétének vagy hidnyanak a meghatdrozasa nagy teljesitményii
folyadék-kromatografiaval (HPLC) torténik, UV-detektorral.

Reagensek és anyagok

Az elemzés soran csak HPLC mindségli reagenseket szabad hasznalni.
Az etanolnak 96 térfogatszazalékosnak kell lennie. Kizarolag az ISO
3696 szerinti 3-as tisztasagi fokozatl vizet szabad hasznalni.

96 % (V/V) etanol (CAS 64-17-5).
Acetonitril, CH;CN, (CAS 75-05-8)
Referenciaanyag: Glycyrrhiza glabra: ,.£&desgyokér”

Durvara 6rolt édesgyokér (Glycyrrhiza glabra). Pélcika alakq, atlagos
méretll részecskék: hosszusag: 10-15 mm, vastagsag: 1-3 mm.

Natrium-acetat, CH;COONa, (CAS 127-09-3)
Jégecet, CH;COOH, (CAS 64-19-7)

Oldatok készitése

50 % (V/V) etanol

1 000 ml térfogathoz 20 °C-on:

— 96 % (V/V) etanol (4.1.): 521 ml,

— Viz (2.0): 511 ml.

,,A” oldoszer: acetonitril

HPLC analitikai mindségli acetonitril (4.2.).
Gaztalanitani.

,,B” oldoszer: 0,1 M natrium-acetat pufferoldat, pH 4,66.

Mérjiink egy mér6lombikban 8,203 g natrium-acetatot (4.4.), adjunk
hozza 6,005 g jégecetet (4.5.), majd vizzel (2) toltsiik fel 1 000 ml-re.

A Glycyrrhiza glabra referenciaextraktumanak (4.3.) elkészitése

Mérjiink le 10 g 6rolt édesgyodkeret (Glycyrrhiza glabra) (4.3.), és
tegyiik desztillald gémblombikba

— adjunk hozza 100 ml 50 % (V/V) etanolt (4.6.1.),
— forraljuk visszafoly6 hiitén egy oran keresztiil,

— szirjiik le,

— tegylik el a sziirletet a késébbi hasznalathoz.
Vegyiik ki a sziir6b6l az édesgyokér extraktumat

— tegylik egy desztillalo gémblombikba,

— adjunk hozza 100 ml 50 % (V/V) etanolt (4.6.1.),

— forraljuk visszafoly6 hiitén egy oran keresztiil,
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5.3.
5.4.
5.5.
5.6.

6.4.

6.4.1.
6.4.2.

6.4.3.
6.4.4.

6.5.

6.5.1.

— sziirjiik le és tegyiik el a filtrdtumot a késébbi hasznalathoz.

Az édesgyokér extrahalasat egymas utan haromszor kell elvégezni.
Egyesitsiik a harom filtratumot.

Pérologtassuk el az elegy (5.4.) olddszerfazisat korforgd evaporatorral.

Vegyiik fel az elegy (5.4.) maradék extraktumat 100 ml 50 % (V/V)
etanollal (4.6.1.).

Késziilékek és berendezések
Elvalasztd rendszer
Nagy teljesitményti folyadék-kromatograf.

Allando vagy programozott aramlési sebesség nagy nyomas melletti
elérését és fenntartasat biztositd szivattytrendszer.

Spektrofotometrias  detektalorendszer UV-/lathatd  tartomanyban,
amely 254 és 370 nm ko6zotti hullamhosszra allithatd be.

Oldoszer-gaztalanité rendszer:
40 + 0,1 °C hémérséklettire allithaté kolonna szarito.

Szamitasra alkalmas integrator vagy adatrogzitd, amelynek teljesit-
ménye illeszkedik az elvalasztd rendszer tobbi részéhez.

Kolonna
Anyag: rozsdamentes acél vagy iiveg
Belsé atmérd: 4-5 mm

Allofazis: oktadecillel modositott keresztkdtésii szilikagél (lehetéség
szerint gébmb alak(l) (C18), maximalis szemcseméret: 5 um (kereszt-
kotést fazis).

Altalénos laboratériumi berendezés, kiilondsen:
analitikai mérleg (pontossag: = 0,1 mg);

desztillalo késziilek visszafolyos hiitdvel és — példaul — az alabbi
elemekkel:

— 250 ml-es gémblombik normél iivegcsiszolattal,
— 30 cm hosszusagu visszafolyos hiito, és

— hoforras (megfeleld eszkoz alkalmazasaval kell elkeriilni azt, hogy
az extraktum tiizet fogjon).

Rotacids parologtatd késziilék.

Sziiréeszkoz (pl. Biichner-tdlcsér).

Kromatografias koriilmények (példa).

Az ,,A” (4.6.2.) és ,,B” (4.6.3.) oldoszer elucids jellemzdi:

— gradiens elmozdulasa 20/80 (v/v) értékrdl 50/50 (v/v) értékre 15
perc alatt,

— gradiens elmozdulasa 50/50 (v/v) értékrdl 75/25 (v/v) értékre &t
perc alatt,

— egyenld erdsség 75/25 (v/v) értéken 6t percen keresztiil,
— kolonnastabilizalas az injektalasok kozott,

— egyenld erdsség 20/80 (v/v) értéken Gt percen keresztiil.
Aramlési sebesség: 1 ml/perc.

Az UV-detektor beallitasai:

A detektort 370 nm hullamhosszra kell beallitani a kalkonok, majd
254 nm hullamhosszra a glycyrrhizin-sav jelenlétének detektalasahoz.
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7.2.

7.3.
7.3.1.

0.0500 0.1000

Abszorbancia

0.0000

Megjegyzés: a hullamhossz megvaltoztatasat (370 nm-rél 254 nm-re)
a glycyrrhizin-sav eluciés cstcsanak kezdete el6tt 30
masodperccel kell elvégezni.

Eljaras
A probaminta elkészitése

Sziirjiikk 4t szerves oldoszerekhez hasznalt sziirén (porusatmérd: 0,45
pm).

A maradék édesgyokér-extraktum (5.6.) elkészitése

Az elemzés el6tt készitsiink 1:10 aranyu higitast 50 % (V/V) etanollal
(4.6.1.).

Meghatarozas

Injektaljunk be 20 pl-t az elkészitett édesgyokér-extraktumbol (7.2.).
Az elemzést a fenti (6.5.) kromatografias korilmények kozott
végezziik el.

Injektaljunk be 20 pl-t a mintabol (7.1.) (anizsizesitésii szeszesital-
minta). Az elemzést a fenti (6.5.) kromatografias koriilmények kozott
végezziik el.

Hasonlitsuk Osszes a két kromatogramot. A kalkonkilépési zonaban
nagy hasonlosagnak kell lennie a két kromatogram kozott (a fenti
elemzési koriilmények kozott 370 nm-es hulldmhossznal végzett
detektalas soran) (lasd az 1. abréat).

Egy pastis jellemzé kromatogramja

1 Glyeyrrhizin

5.00
10.00 -

A médszer teljesitoképességi jellemz6i (pontossaga)
A korvizsgalatok eredményei:

az alabbi tablazat a kalkonok pastisban és anizsizesitésii szeszesita-
lokban vald jelenlétét vagy hianyat kimutatdé modszer teljesitményét
tartalmazza.

Az alabbi adatok egy, a modszer teljesitoképességi jellemzdire vonat-
kozd, nemzetkdzileg egyeztetett eljarasok szerint elvégzett korvizsga-
latbol szarmaznak.

A korvizsgalatok éve 1998
Laboratoriumok szama 14

Mintak szama 11

15.00

0.0500
Abszorbancia

0.0000
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Analit ka lko nok

Mintak A B C D E F
Laboratoriumok szama a kies6k 14 14 14 14 14 13
nélkiil
A kies6k szama (laboratoriumok) - - - - - 1(%)
Az elfogadott eredmények szama 28 14 14 28 28 26
A kalkonok jelenlétére utald ered- 28 14 14 0 28 0
mények szama
A kalkonok hianyara utalé eredmé- 0 0 0 28 0 26
nyek szama
A helyes eredmények szazalékos 100 100 100 100 100 100
aranya (%)

(*) A két ismétlés kozotti eredmények ellentmondasa a mintavétel soran tortént hiba miatt

Mintak G H I J K
Laboratoriumok szama a kies6k 14 14 14 14 14
nélkiil
A kies6k szama (laboratoriumok) - - - - -
Az elfogadott eredmények szama 28 14 14 28 28
A kalkonok jelenlétére utald ered- 0 0 0 0 0
mények szama
A kalkonok hianyara utalo eredmé- 28 14 14 28 28
nyek szama
A helyes eredmények szazalékos 100 100 100 100 100
aranya (%)

Mintatipusok:

A pastis, kettds vakproba

B pastis, egyszeres

pastis, egyszeres

pastis” (kalkonokat nem tartalmaz), kettés vakproba

,pastis” (kalkonokat nem tartalmaz), kettds vakproba
anizsizesitésti likor (kalkonokat nem tartalmaz), kettés vakproba

anizsizesitésii likdr (kalkonokat nem tartalmaz), kettds vakproba

T O m m g 0

ouzo (kalkonokat nem tartalmaz), egyszeres

p—

ouzo (kalkonokat nem tartalmaz), egyszeres

—

anizs (kalkonokat nem tartalmaz), kettés vakproba

K ,pastis” (kalkonokat nem tartalmaz), ketts vakproba.
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IX. TOJASSARGAJA. A SZESZESITALOKBAN  TALALHATO
TOJASSARGAJA KONCENTRACIOJANAK MEGHATAROZASA -

4.1.
4.2.
43.
44.
4.5.
4.6.
4.7.

4.8.

5.1
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.
5.6.
5.7.
5.8.
5.9.

5.10.
S.11.
5.12.
5.13.

7.1.

7.1.1.

FOTOMETRIAS MODSZER
Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer a tojaslikérben és a tojasalapt likdrben talalhatd tojas-

meghatarozasara alkalmas.
Rendelkez6 hivatkozasok

ISO 3696: 1987: Viz: analitikai laboratériumi hasznélatra — Meghata-
rozasok ¢és vizsgalati modszerek.

Elv

A tojassargajaban talalhato, etanolban oldhato foszforvegyiileteket
extrahaljuk és foszfor-molibdat komplexként fotometridasan mérjiik.

Reagensek és anyagok

Kétszer desztillalt viz

Kovafold

96 % (V/V) etanol (CAS 64-17-5)

15 %-os magnézium-acetat (CAS 16674-78-5) oldat
10 %-os kénsav (CAS 7664-93-9)

1 N kénsav

0,16 g/l toménységl kalium-dihidrogén-foszfat (CAS 778-77-0),
KH2PO4 oldat

Reagens a foszfat meghatarozasahoz:

oldjunk fel 20 g ammonium-molibdatot (CAS 12054-85-2), (NHy)
§M070,4.4H,0 400 ml vizben, 50 °C hémérsékleten;

egy masik edényben oldjunk fel 1 g ammonium-vanadatot (CAS
7803-55-6), NH4VO; 300 ml forrd vizben, hagyjuk kihiilni, majd
adjunk hozza 140 ml tomény salétromsavat (CAS 7697-37-2). Egye-
sitsiik a kih{ilt oldatokat egy 1 000 ml-es mérélombikban, és toltsiik
fel az 1 000 ml-es jelig.

Késziilékek és berendezések

100 ml-es Erlenmeyer-lombik

Ultrahangos fiird6 (vagy magneses keverd)

100 ml-e mérélombik

20 °C-os vizfiirdg

Sziiré (4. sz. Whatman vagy ezzel egyenértékii)
Porcelan (vagy platina) tégely

Forr6 vizfiird6

Foz6lap

Tokos kemence

50 ml-es mérélombik

20 ml-es mérélombik

420 nm-es hullamhosszra beallitott spektrofotométer
1 cm-es kiivetta.

Mintak

Elemzésiik el6tt a mintak tarolasa szobahémérsékleten torténik.
Eljaras

Minta eldkészitése

Mérjiink be 10 g mintat egy 100 ml-es Erlenmeyer-lombikba (5.1.).
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7.1.2.

7.2.
7.2.1.

7.2.1.1.

7.2.1.2.

7.2.1.3.

72.14.

7.2.2.

7.2.2.1.

7.2.2.2.

7.2.2.3.

7.2.3.

7.2.3.1.

7.2.3.2.

Apré adagokban adjunk hozzd keverés mellett fokozatosan 70 ml
etanolt (4.3.), és tegyiik ultrahangos fiirdébe (5.2.) 15 percre (vagy
keverjilk az elegyet magneses keverdvel (5.2.) 10 percen keresztiil
szobahdmérsékleten).

Toltsiik at a lombik tartalmat egy 100 ml-es mér6lombikba (5.3.),
etanolos (4.3.) oblités mellett. Toltsiik fel jelig etanollal (4.3.), és
tegyiik a lombikokat 20 °C homérsékletli vizfiirddbe (5.4.). Toltsiik
fel jelig 20 °C-on.

Adjunk hozza kis mennyiségii kovafoldet (4.2.), és sziirjik le (5.5.)
ugy, hogy az elsé 20 ml-t eldobjuk.

Toltsiink at 25 ml-t a filtratumbol egy porcelan (vagy platina) tégelybe
(5.6.). A filtratumot ezutan forrd vizfurdében (5.7.) végzett enyhe
parologtatas mellett kell bestiriteni 5 ml 15 %-o0s magnézium-acetat
oldat (4.4.) hozzaadasa mellett.

Tegylik a tégelyeket f6z6lapra (5.8.), és megszaradasig melegitsiik
azokat.

Tokos kemencében (5.9.) 600 °C-ra izzitva hamvasszuk el a mara-
dékot — amig a hamu fehér szinlivé nem valik — minimum masfél oran
keresztiil, vagy egy éjszakan at.

A hamut vegyiik fel 10 ml 10 %-os kénsavval (4.5.), és desztillalt
vizzel (4.1.) kioblitve toltsiik at egy 50 ml-es mérélombikba (5.10.),
majd desztillalt vizzel (4.1.) toltsik fel jelig szobahémérsékleten.
Ennek a hamuoldatnak 5 ml-es aliquot mennyiségét kell felhasznalni
a fotometrias foszfatmérés mintaoldatanak az elkészitéséhez.

Fotometrias foszfatmérés
Osszehasonlitd oldat

Tegytink 10 ml 10 %-os kénsavat (4.5.) egy 50 ml-es mérélombikba
(5.10.), és toltsiik fel jelig desztillalt vizzel (4.1.).

Ennek az oldatnak (7.2.1.1.) egy 20 ml-es mér6lombikban (5.11.)
levé, 5 ml-es aliquot részéhez adjunk 1 ml 1 N kénsavat (4.6.) és
2 ml foszfatreagenst (4.8.), majd toltsiik fel 20 ml-re desztillalt vizzel
(4.1.).

Zérjuk le lazan behelyezett dugoéval, razzuk fel és melegitsiik forro
vizfiirdében (5.7.) 10 percen keresztiil, majd hiitsiik le 20 °C hémér-
sékletli vizfiirdében (5.4.) 20 percen keresztil.

Toltsiink meg ezzel az Osszehasonlitd oldattal egy 1 cm-es kiivettat
(5.13)).

Mintaoldat

A hamuoldatnak (7.1.8.) egy 20 ml-es mérélombikban (5.11.) levd, 5
ml-es aliquot részéhez adjunk 1 ml 1 N kénsavat (4.6.) és 2 ml foszfat
reagenst (4.8.), majd toltsiik fel 20 ml-re desztillalt vizzel (4.1.).

Zarjuk le lazan behelyezett dugoéval, razzuk fel és melegitsiik forro
vizfiirdében (5.7.) 10 percen keresztiil, majd hiitsiik le 20 °C homér-
sékletli vizfiirdében (5.4.) 20 percen keresztiil.

A Kkapott sarga szini oldatot egy 1 cm-es kiivettaban (5.13.) azonnal
vessiik ala spektrofotometrias (5.12.) elemzésnek 420 nm-es hullam-
hosszon az Osszehasonlitd oldattal (7.2.1.4.) szemben.

Kalibracios gorbe

A kalibracios gorbe elkészitése érdekében adjunk a foszfat reagensbél
(4.8.) 2 ml-es aliquot részeket olyan 20 ml-es mérélombikokba
(5.11.), amelyek 1 ml 1 N kénsavat (4.6.) és egyenként 0, 2, 4, 6,
8 ¢és 10 ml kalium-dihidrogén-foszfat oldatot (4.7.) tartalmaznak, majd
toltsiik fel azokat jelig desztillalt vizzel (4.1.).

Zérjuk le lazan behelyezett dugoéval, razzuk fel és melegitsiik forro
vizfirdében (5.7.) 10 percen keresztiil, majd hiitsiik le 20 °C hémér-
sékletli vizfliirdében (5.4.) 20 percen keresztiil, és egy 1 cm-es kiivet-
taban (5.13.) vessiik ala spektrofotometrias (5.12.) elemzésnek 420
nm-es hullamhosszon az Gsszehasonlitd oldattal (7.2.1.4.) szemben.
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7.2.3.3.

A kalibralo gorbe elkészitése:
kalium-dihidrogén-foszfat oldat (ml) 0 2 4 6 8 10
P,05 (mg) 0 0,167 0,334 0,501 0,668 0,835

Az eredmények megadasa

A tojassargaja tartalom (g/l) kiszamitisa az alabbi képlettel torténik:

110 x stirliség

tojissrgila (/1) = (mg) P0s  —p

ahol:

110 a 100 g tojassargajaban levo osszes P,O5 (g) konverzids
tényezdje

P,0O5 (mg) a kalibracios gorbébdl meghatarozott érték

stirliség a tojasalapt likor egységnyi térfogatra es6 tomege (g/ml)
20 °C homérsékleten

E a tojasalapu likor tomege (g)
40 az 5 ml-es aliquot mennyiségli hamuoldat higitasi ténye-
z6je.

A modszer teljesitoképességi jellemz6i (pontossaga)
A korvizsgalat statisztikai eredményei:
a tojassargajara vonatkozo értékeket az alabbi tablazat tartalmazza.

Az alabbi adatok egy a modszer teljesitményjellemzdire vonatkozo,
nemzetkozileg egyeztetett eljarasok szerint elvégzett korvizsgalatokbol
szarmaznak.

A korvizsgalat éve 1998
Laboratoriumok szama 24
Mintak szdma 5
Analit toj ass arg aja

Mintak A B C D E
Laboratoriumok szama a kies6k 19 20 22 20 22
nélkiil
A kies6k szama (laboratoriumok) 3 4 2 4 2
Az elfogadott eredmények szama 38 40 44 40 44
Kozépérték 147,3 241,1 2274 51,9 (%) 191,1

72,8 (*)

Az ismételhetdség szorasa (S,), g/l 2,44 4,24 3,93 1,83 3,25
Az ismételhetdség relativ szordsa 1,7 1,8 1,8 2,9 1,7
(RSD)), %
Ismételhet6ségi hatar (1), g/l 6,8 11,9 11,0 5,1 9,1
A reprodukalhatosag szorasa (Sg), 5,01 6,06 6,66 3,42 6,87
g/l
A reprodukalhatdsag relativ szorasa 3,4 2,5 2,9 5,5 3,6
(RSDg), %
Reprodukalhatosagi hatar (R), g/l 14,1 17,0 18,7 9,6 19,2
Mintatipusok:

A Advocaat, kettés vakproba
B Advocaat, kettds vakproba

C Advocaat, kettds vakproba
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D Advocaat (higitott), osztott*

E Advocaat, kettds vakproba



