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SLUZBENI GLASNIK BiH

Utorak, 21.6.2011.

Na osnovu ¢l. 16. i 17. stav 2. i ¢lana 72. Zakona o hrani
("Sluzbeni glasnik BiH", broj 50/04), i ¢lana 17. Zakona o Vije¢u
ministara Bosne i Hercegovine ("Sluzbeni glasnik BiH", br.
30/03, 42/03, 81/06, 76/07, 81/07, 94/07 i 24/08), Vijece
ministara Bosne i Hercegovine, na prijedlog Agencije za
sigurnost hrane Bosne i Hercegovine u saradnji s nadleZnim
organima entiteta i Br¢ko Distrikta Bosne i Hercegovine, na 144.
sjednici odrzanoj 24. februara 2011. godine, donijelo je

PRAVILNIK

O ANALITICKIM METODAMA ZA JAKA
ALKOHOLNA I ALKOHOLNA PICA

I. OPCE ODREDBE

Clan 1.
(Predmet)

Pravilnikom o analitickim metodama za jaka alkoholna i
alkoholna pica (u daljnjem tekstu: Pravilnik) propisuju se metode
uzimanja uzoraka i fizikalno-hemijske metode analize jakih
alkoholnih i alkoholnih pi¢a (u daljnjem tekstu: alkoholna pica).

Clan 2.
(Pojmovi)

Pojmovi koriSteni u ovim pravilnikom imaju sljedece

znacenje:

a) granica ponovljivosti je vrijednost manja ili jednaka
apsolutnoj razlici izmedu dva rezultata ispitivanja
dobivena pod uslovima ponovljivosti (isti analiticar, isti
uredaji, isti laboratorij i kratak vremenski interval) uz
vjerovatnost 95 %(BAS ISO 3534-1);

b) granica obnovljivosti je vrijednost manja ili jednaka
apsolutnoj razlici izmedu dva rezultata ispitivanja
dobivena pod uslovima obnovljivosti (razli€iti analiti¢ari,
razli¢iti uredaji i razli¢iti laboratoriji) uz vjerovatnost 95%
(BAS ISO 3534-1);

c) tacnost je bliskost rezultata mjerenja i prihvacene
referentne vrijednosti (BAS ISO 3534-1);.

d) proizvodna serija alkoholnih pica podrazumijeva
odgovarajuu  koli¢inu  proizvoda iste vrste i
odgovarajuéeg volumena.

e) ambalazne jedinice alkoholnih pica su utvrdene koli¢ine
proizvoda iste vrste pakovane u pojedinacna ambalazna
pakovanja odgovarajueg volumena, s obaveznom
oznakom za identifikaciju.

II. METODE UZIMANJA UZORKA
Clan 3.
(Vrste uzorka)
Uzorak alkoholnih pi¢a uzima se:
a) uproizvodnji - iz proizvodnih serija,
b) u prometu - iz ambalaznih jedinica posiljke.
Clan 4.
(Prosjecan uzorak)

Uzorak alkoholnih pic¢a za ispitivanje mora predstavljati
prosjecni sastav cjelokupne koli¢ine proizvoda od kojeg se
uzorak uzima, u koli¢ini koja je potrebna za fizikalno-hemijsku
analizu.

Clan 5.
(Broj primjeraka uzorka)

(1) Uzorak alkoholnih pi¢a mora sadrZavati najmanje dva
primjerka uzetih pojedinacno i to za analizu i superanalizu, s
tim $to oni moraju biti identi¢ni po sastavu i jednaki po masi.

(2) Fizicko ili pravno lice od kojeg se uzorak uzima ima pravo
traziti jo§ jedan uzorak koji ostaje kod njega.

Clan 6.
(Pakovanje uzorka)

Ispitni uzorci alkoholnih pi¢a koji nisu u originalnom
pakovanju pakuju se u posude koje osiguravaju ocuvanje
kvaliteta do trenutka analize.

Clan 7.
(Broj uzoraka)

Broj uzoraka zavisi od veli¢ine proizvodne serije, a utvrduje

se na osnovu Tabele 1.

Tabela 1.

Koli¢ina od koje se
uzima uzorak

Alkoholna pi¢a Broj uzoraka

Uzimanje uzoraka u
originalnom pakovanju

a) broj ambalaznih jedinica |iz posiljke do 100
ambalaznih jedinica

najmanje 1

b) broj ambalaznih jedinica |iz posiljke od 100 do
500 ambalaznih jedinica
¢) broj ambalaznih jedinica |za svakih sljedec¢ih 500
ambalaznih jedinica

najmanje 2

najmanje 2

Uzorak mora biti dovoljan za provodenje analize.

Clan 8.
(Primjerak uzorka)
Ako ukupno uzeti uzorci alkoholnih pi¢a iznose vise od dva
pojedinacna primjerka - jedinice, formira se jedan uzorak, s tim
Sto svaki primjerak moZze biti izdvojen za uzorak.

Clan 9.
(Zapisnik uzorkovanja)

(1) Zapisnik o uzimanju uzoraka alkoholnih pi¢a obavezno
sastavlja lice koje uzima uzorak za ispitivanje i u njega unosi
podatke: mjesto, datum i vrijeme uzimanja uzorka, svrha
uzimanja uzorka, vrsta i koli¢ina alkoholnih pi¢a od kojih se
uzima uzorak, broj pojedinac¢no uzetih uzoraka i koli¢ina
ukupno uzetog uzorka, oznake za identifikaciju uzoraka i
koli¢ina uzorka koji se dostavlja na ispitivanje.

(2) Zapisnik potpisuje lice koje uzima uzorak i lice od kojeg se
uzorak uzima.

III. REFERENTNE FIZIKALNO-HEMIJSKE METODE
ANALIZE

Clan 10.
(Vrste metoda)

(1) Za utvrdivanje uskladenosti alkoholnih pi¢a s propisanim
op¢im zahtjevima kvaliteta u svrhu sluzbene kontrole koriste
se sljede¢e metode:

a) odredivanje stvarne alkoholne jakosti izraZene
volumenom (u daljnjem tekstu: alkoholna jakost) u
alkoholnim pi¢ima piknometrijom, elektronskom
denzimetrijom i denzimetrijom uz upotrebu hidrostatske
vage;

b) odredivanje ukupnog suhog ekstrakta gravimetrijskom
metodom;

¢) odredivanje hlapivih komponenata i metanola metodom
plinske hromatografije;

d) odredivanje trans-anetola
kromatografije;

e) odredivanje glicirizinske kiseline metodom tekucinske
hromatografije visoke djelotvornosti;

f) odredivanje kalkona metodom tekuéinske hromatografije
visoke djelotvornosti;

g) odredivanje koncentracije Zumanca fotometrijskom
metodom;

h) odredivanje hlapive kiselosti;

i)  odredivanje cijanovodonicne kiseline;

j)  odredivanje ukupnih Secera.

(2) Dozvoljene su i druge analiti¢ke metode pod uslovom da su
tacnost i preciznost (ponovljivost i obnovljivost) metoda
ekvivalentni onima dobivenim primjenom referentnih
analitickih metoda koje su date u Aneksu 1.

metodom plinske



Utorak, 21.6.2011.

SLUZBENI GLASNIK BiH

Broj 50 - Stranica 157

(3) Aneksi L, IL., III., IV. i V sastavni dio su ovog pravilnika.

Clan 11.
(Druge analiticke metode)

Kada nisu date analiticke metode za odredivanje prisustva i
koli¢ine tvari koje se nalaze u pojedinim alkoholnim pi¢ima,
mogu se koristiti sljedece metode:

a) analiticke metode koje su potvrdene prema medunarodno

priznatim postupcima;

b) analiticke metode uskladene s preporu¢enim standardima
Medunarodne organizacije za standardizaciju (ISO);

¢) analiticke metode koje je priznala Generalna skupstina
Medunarodnog ureda za vinogradarstvo i vinarstvo (OIV)
i koje je taj ured objavio;

d) ako odredena metoda nije obuhvacenatac. 1.,2.1li3.,au
svrhu ta¢nosti, ponovljivosti i obnovljivosti metode,
moZze se Koristiti bilo koja druga prikladna analiticka
metoda.

IV. PRIJELAZNE I ZAVRSNE ODREDBE
Clan 12.
(Izuzeci od primjene)
Odredbe ovog pravilnika ne primjenjuju se na piva, vina,
vocna vina i druge proizvode od groZda, vina i vo¢na vina i
njihove proizvode koji su uredeni posebnim propisima.

Clan 13.
(SluZbena kontrola i inspekcijski nadzor)
Sluzbene kontrole i inspekcijski nadzor nad primjenom ovog
pravilnika provodi se u skladu s vaZe¢im zakonskim propisima.

Clan 14.
(Prestanak vaZenja propisa)

Danom stupanja na snagu ovog pravilnika prestaje vaziti
Pravilnik o metodama uzimanja uzoraka i vrSenja hemijskih i
fizickih analiza alkoholnih pi¢a ("Sluzbeni list SFRJ", broj
70/87) .

Clan 15.
(Prijelazne i zavr$ne odredbe)

Jako alkoholno i alkoholno pi¢e uzorkovano i analizirano u
skladu s odredbama Pravilnika iz ¢lana 14. ovog pravilnika moze
se stavljati na trZiSte 12 mjeseci od dana stupanja na snagu ovog
pravilnika.

Clan 16.
(Stupanje na snagu)
Ovaj pravilnik stupa na snagu osmog dana od dana
objavljivanja u "Sluzbenom glasniku BiH".
VM broj 68/11
24. februara 2011. godine
Sarajevo

Predsjedavajuci
Vije¢a ministara BiH
Dr. Nikola Spiri¢, s. 1.
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ANEKS I
ANALITICKE METODE ANALIZE ALKOHOLNIH PICA
ODREBIVANJE ALKOHOLNE JAKOSTI U ALKOHOLNIM PICIMA
Uvod

Referentna metoda ukljucuje dva dodatka;
Dodatak I: Priprema destilata
Dodatak 11: Mjerenje gustoce destilata

L. Oblast primjene
Ova metoda pnkladna je za odredivanje stvame alkoholne jakosti u alkoholnim picima

- Referentni standardi
[SO 3696: 1987 Voda za upotrebu v analitickim laboratonjima — Zahtjevi 1 test metode.

3 lzrazi i definicije

Al Referenmtna temperatura:
Relerentna temperatura za odredivanje alkoholne jakost, gustoée i relativne gustode
alkoholnih pica je 20°C.
Napomena |.: lzraz »na t “Ca namijenjen je #a sva odredivanja (zustoce ili alkoholne jakosti)
izraZzen na temperatun razliéito] od referentne temperature od 20°C,

32  Gustoda:
Gustoda je masa po jedinici volumena alkoholnih piéa na 20°C u vakuumu, leraZava se u

kilogramima po kubiénom metru i njen simbol je p-C ili pa.

33 Relarbma gustoca;
Relativna gusioéa je omjer, 1zrazen kao decimalni broj, gustoée alkoholnih pi¢a na 20°C §
pustode vode na isto) temperatun. Oznacava se simbolom dagcaec ili dao . ili jednostavno d
kada ne postoji moguénost zabune. Karakieristika koja je mjerena mora bin navedena na
certifikatu samo uz koritenje navedenih simbola
Napomena 2.: Moguce je dobiti relativnu gusioéu iz gustoce px na 20°C:
Px= Q98203 = d3| i) ili d'_va m= Pﬂ%.zl‘;
gdje je 998,203 gustoéa vode na 20°C.

34, Srvarna alkeholna jakost:
Stvama alkoholna jakost u alkoholnim picima jednaka je broju litara etilnog alkohola
sadrzanog u 100 | mjetavine voda-alkohol koja ima istu gustoéu kao i alkehel ili alkoholno
pi¢e nakon destilacije. Referenine vrijednosii #a alkoholnu jakost (% vol) na 20°C u odnosu na
gustodu na 20°C za razliite mjedavine voda-alkohol koje se moraju koristiti su ong date u
Aneksu 1.
Opéa jednatina koja se odnosi na alkoholnu jakost i gustoéu mjetavine voda-alkohol na
datoj temperaturi data je u Aneksu 1.
Mapomena 3. Za likere 1 emulzijske likere kod kojih je vrlo tesko 1zmjeriti tadan volumen
uzorak se mora prvo izvagali i alkoholna jakost se prvo ratuna po masi.
Jednatina za pretvorbu:
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AIM (%omase)= puluzorka)

alkoholna jakost (% vol) =
paotalkohola)

adie je AIM = alkohelna jakost po masi
120 (alkohola) = 789,24 kg/m’

4. Princip

MNakon destilacije, alkoholna jakosi u destilatu odreduje se piknometrijom, elekironskom
denzimetrijom ili denzimetrijom uz koriftenje hidrostatske vage.

DODATAK I: PRIPREMA DESTILATA
1. Oblast primjene

Ova metoda prikladna je za pripremu destilata koji se korniste za odredivanje stvarne
alkoholne jakosti u alkoholnim picima,

- Princip

Alkoholna pica destiliraju se radi odvajanja etilnog alkohola 1 drugih hlapivih spojeva iz
ekstrakta (ivan koje se ne destiliraju),

3 Reagensi

31, Kuglice za vrenje
3.2 Koncenirirana emulzja protiv pjenjenja (za emulzjske likere)

4, Aparatura

Uobiéajena laboratorijska oprema. a posebno:
41 Vodeno kupatilo koje moe odrzavati temperaturu izmedu 101 15°C,
Vodeno kupatilo koje moZe odrzavat temperaturu na 200C (£ 0,2°C).
42 Odmjerne tikvice klase A, od 100 ml 1 200 ml. koje su umjerene na 0.1 % odnosno na
0,15 o
4.3.  Aparatura za destilaciju:
4.3.1. Opéi zahtyevi
Aparatura za destilaciju mora zadovoljavati sljedeée zahijeve;

- broj spojeva ne smije bit veci od strogo odredenog minimuma koji je potreban da se osigura
nepropusnost sistema,

~ ukljuéenje uredaja namijenjenog za spreéavanje bumog vrenja (gubitak vrele tekucine
isparavanjem) 1 radi reguliranja breine destilacije para bogatih alkoholom,

— brzai potpuna kondenzacija alkoholnih para,

= skupljanje prvih frakcija destilacije u vodenom mediju
levor toplote mora se koristin uz odgovarajuén difuzor toplote da se sprijeée sve pirogene
reakeije u ekstrakiu

4.3.2. Primjer prikladne aparature za destilaciju je dat na Slici 1. i ukljutuje sljedece dijelove:
~ tikvica s okruglim dnom od 1 1 1 spojevima od brudenog siakla,
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- rektifikacijska kolona visine najmanje 20 cm (npr, Vigreux kolona),
- koljenasti konektor s priblizno 10 cm dugim hladilom s ravaim rubom (hladilo tipa West)
koji je postavljen okomito,
— spiralna cijev #a hladenje duga 40 cm,
~ i1spusna cijev kojom se destilat dovodi do dna prihvatne graduirane tikvice u kojoj se nalazi
mala keliina vode.
MNapomena: Opisana aparatlura namijenjena je za uzorak od nggmanje 200 ml, Medutim,
manja koli¢ina uzorka (100 ml) moZe se destilirati uz upotrebu manje tikvice za destilaciju, pod
uslovom da se koristi stakleni balon #a destilaciju il neki drugi ureday koji sprecava prelazak
smjese lekudéine i pare u hladilo.

5 Skladitenje uzoraka za testiranje
Uzorci se skladidte na sobnoj temperatun prije analize.
6. Postupak

Uvodna napomena;
Destilacija se takoder moZe provodili prema postupku koji je objavie IUPAC {Intemational
Union of Pure and Applied Chemisiry, 1968).

6.1, Provjera aparature za destilaciju.
Aparatura koja se koristi mora imati sljedeca svojstva:
Destilacija 200 ml rasivora voda-alkohol posnate koncentracije od priblizno 30 % vol ne smije
uerokovati gubitak alkohola vedi od 0.1 % vol.

6.2, Alkoholna piéa &ija je alkoholna jakost manja od 50 % vol.
Odmjeri se 200 ml alkoholnog piéa u odmjemu tikvicu,
Zabiljer se temperatura te tekucine ili se odrzava na standardno) temperatun (20°C),
Uzorak se izlije u tikvicu s okruglim dnom aparature #a destilaciju, a odmjema tikvica se ispere
s tri alikvota od kojih svaki sadr?i priblizno 20 ml destilirane vode. Svaki alikvot vode za
ispiranje doda se sadrzaju destilacijske tikvice.
Napomena: To razrjedenje od 60 ml dovoljno je #a alkoholna piéa koja sadrze manje od 250 g
suhog ekstrakia po litri. U protivnom, da bi se sprijecila piroliza, volumen vode #a ispiranje
mora biti najmanje 70 ml ako je koncentracija suhog eksirakia 300 g/l. 85 ml za 400 g/l suhog
ekstrakta i 100 ml za 500 g/l suhog ekstrakta (neki vocn 1 emuljski liken). Ti volumeni
podese se proporcionalno razlicitim volumenima wrorka
Doda se nekoliko kuglica za vrenje (3. 1) (i sredstvo protiv pjenjenja za emulzijske likere),
Ulije se 20 ml destilirane vode u originalnu odmjemu tikvicu koja ¢e se konstiti za pnhvatanje
destilata. Ta tikvica se zatim mora staviti u hladno vodeno kupatilo (4.1) (10 do 15°C
#a alkoholna pi¢a s okusom anisa).
Destilira se izbjegavajuéi burno vrenje 1 karbonizaciju, povremeno mijeSajuci sadrzaj tikvice,
sve dok nivo destilata ne bude nekoliko milimetara ispod kalibracijske oenake odmjerne
tikvice. Kada temperatura ovog destilata padne za priblizno 0.5°C poteine temperature tekudine,
dopuni se do cenake destiliranom vodom i dobro promijeia,
Takav destilat koristi se #za odredivanje alkoholne jakost (Dodatak 11).

6.3, Alkoholna pica &ija je alkoholna jakost veéa od 50 % vol.
Odmjeri se 100 ml alkoholnog pi¢a u odmjernu tikvicu od 100 ml i izlije u tikvicu s okruglim
dnom aparature za destilaciju
Odmjemna tkvica ispere se nekoliko puta destiliranom vodom 1 1a) sadrzay dodaje se sadrzaju
destilacijske tikvice s okruglim dnom. Mora se koristiti dovoljno vode da sadrizaj tikvice
dosegne pribliZno 230 ml.
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Ulije se 20 ml destilirane vode u odmjernu tikvicu od 200 ml koja ée se koristiti za prihvatanje
destilata. Ta tikvica se zatim mora staviti u hladno vodeno kupatilo (4.1) (10 do 15°C
#a alkoholna pic¢a s okusom anisa).
Destilira se. uz povremeno mijedanje sadrzaja. sve dok nivo destilata ne bude nekoliko
milimetara ispod kalibracijske oznake odmjerne tikvice od 200 ml.
Kada temperatura ovog destilata padne za pnblizno 0.5°C pofetne lemperature lekudine,
dopuni se do oeznake destiliranom vodom i dobro promijesa
Takav destilat konisti se za odredivanje alkoholne jakosti (Dodatak 11),
MNapomena: Alkoholna jakost alkoholnih pica dva puta je jaca od alkoholne jakost destlata

DODATAK 1L
MIJERENJE GUSTOCE DESTILATA

METODA A: ODREBRIVANIE STVARNE ALKOHOLNE JAKOSTI U ALKOHOLNIM PICIMA
= MIERENJE PIKNOMETROM
1. Princip
Alkoholna jakost dobije se 12 gustoce destilata 1zmjerene piknometnjom.

2.  Reagensi

Tokom analize, osim ako nije drugaéije odredeno, koriste se samo reagensi potvrdenog
analititkog kvaliteta 1 voda &iji je stepen kvaliteta naymanje 3 v skladu s definicijom iz
standarda 150 36961987,

2.1. Rastvor natrijevog hlorida (2 % m/V)
Za pripremu 1 litre odvaZe se 20 g natrijevog hlonda i otopi do | litre vodom.

3. Aparatura

Uobiéajena laboratorijska oprema, a posebno:

3.1. Analiticka vaga s preciznodéu ofitanja od 0,1 mg,

3.2, Termometar, sa spojem od brufenog stakla, kalibriran na desetinke stepeni od 10 do 30°C,
Tay termomelar mora s¢ umjeriti ili provjenti u odnosu na umjereni lermometar.

3.3, Piknometar od Pyrex stakla, &iji kapacitet je priblizno 100 mi, opremljen s odvojivim
bruftenim termometrom {(A.3.2.). Piknometar ima boénu cijev duZine 25 mm i unutradnjeg
promjera | mm (maksimalno) koja zavriava konusnim brufenim spojem. Drugi piknometr
kao Sto je opisano u ISO 3507, npr. od 50 ml mogu se koristiti ako je prikladno.

3.4. Tara posuda istog vanjskog volumena (do | ml) kao i piknometar i s masom jednakom masi
piknometra napunjenog tekuéinom gusioée 1,01 (rastvor natrijevog hlonda A2, 1.).

3.5. Termigki izolirana posuda koja 1aéno pristaje uz tijelo piknometra
Napomena |, Metoda za odredivanje gustoée alkoholnih pica u vakuumu zahtijeva upotrebu
vage s dvije plitice, piknometra i tara posude istog vanjskog volumena kako bi se ponidtio
utica) pritiska zraka u bilo kojem trenutku. Ova jednostavna tehnika moZe se pnmijeniti
upotrebom vage s jednom pliticom, pod uslovom da se tara posuda izvake ponovo kako bi se
pratile promjene pritiska sraka tokom vremena,
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4.  Postupak

Uvodne napomene:
Sljedeci postupak opisan je za upotrebu piknometra za odredivanje alkoholne jakosti; daje
najvedu tadnost. Medutim, takoder je moguce Koristit manji pitknometar, naprimjer od 50 ml.
4.1. Umjeravanje piknometra
Piknometar se umjerava odredivanjem sljedecih parametara;
- lara praznog piknometra,
- volumena piknometra na 20°C,
- mase pitknometra napunjenog vodom na 20°C.
4.1.1. Umjeravanje upotrebom vage s jednom pliticom:
Odredi se:
— masa &istog. suhog piknometra (P),
~ masa piknometra napunjenog vodom na t°C (P1),
- masa lara posude (T0).
. levake se Eisti, subi piknometar (P).
1.2, Piknometar se pazljivo napuni destiliranom vodom na sobnoj temperaturi | namjesti
se lermometar. Piknometar se pazljivo obride 1 stavi u termicki
izoliranu posudu. Mijesa se okretanjem posude dok olitanje lemperature na lermometry
ne bude konstantne,
Poravna se nivo vode na vrhu boéne gevéice. Pazljivo se ofita temperatura 1°C 1 ako je
potrebno korigira s obezirom na laénost skale termometra.
levaZe se ptknometar napunjen vodom (P1).
4.1.1.3. levake se tara posuda (T0).
4.1.1.4. lzralunavanje
- Tara prazmog piknometra=P - m
gdje je m masa zraka u piknometru.
m= 00012 = (Pl - P)
Napomena 2.; 0,0012 je gustoéa suhog #raka na 20°C kod pristiska od 760 mmHg
- Volumen piknometra na 20°C:
Vaee= [Pl —(P-m)] = Fyl
Gdje je Faktor za temperaturu I°C iz Aneksa [V
0*C se mora odrediti s taéno&céu 0,001 ml.
— Masa vode u piknometru na 20°C:
Mare= Ve * 0,998203
gdje je 0,998203 gustoda vode na 20°C.
4.1.2.  Metwoda za umjeravanje uz upotrebu vage s dvije plitice:
4.1.2.1.  Tara posuda stavi se na lijevu pliticy, a €sti, suhi piknometar s prihvatnim tepom na
desnu pliticu. Balansiraju se stavljanjem utega na stranu piknometra: p grami,
4.1.2.2.  Piknometar se pazljive napuni s destiliranom vodom na sobnoj temperatur 1 namjesti
termometar; piknometar se pazljivo obnde i stavi u termicki izoliranu posudu; mijeda se
okretanjem posude dok olitanje temperature na termometru ne bude konstanino.
Poravna se nivo vode na vrhu bogne cjevéice. Ogisti se bocna cijev, namjesti prihvatni
Cep: padljivo se ofita temperatura 1°C 1 ako je potrebno konigira se s obzirom na taénost
skale termometra. lzvake se piknometar napunjen vodom, s p’ tefinom u gramima koja
uspostavlja ravnoteZu,
4.1.23. leralunavanje
— Tara praznog piknometra = p + m
gdje je m masa zraka u piknometru,
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m=0,0012 = (p-p")
- Volumen piknometra na 20°C:
V2FC={p+m-p’) = Frl
gdje je Fi fakior za temperaturu 1°C uzel 12 Aneks 1V,
Vapec s mora odrediti s taénodéu 0,001 ml,
— Masa vode u piknometru na 20°C:
M:n:p = erp b {:.‘J‘JHIIB
gdje je 0,998203 gustoca vode na 20°C,

42 Odredivanje alkoholne jakost test weorka
4.2.1. Upotreba vage s jednom pliticom
4.2.1.1.  lzva¥e se tara posuda, terina T1.
4212 lzvare se piknometar s pripremljenim destilatom (vidi Dodatak 1), P2 je njegova tefinan
1°C.
4213 lzrafunavanje
-dT=TI1-TO
- Masa praznog plknometra u trenuthu mjerenja
=P-m+dT

~ Masa tekucine u piknometru na t°C
=P2-(P-m+dT)
— Gustoca na 1°C u g/ml
= prec = [P2 = (P - m+ dT)}/Vare
- Gustoéa na 1°C se izrazi u kilogramima po m’ mnoZenjem pec s 1 000, vrijednost koja
je ponata kao py.
~  se korigira na 20°C koriStenjem tabele gustoda py za mjeSavinu voda-alkohol koja je
data u Aneksu V.
U vodoravngj koloni te tabele koja odgovara temperaturi T u cijelim stepenima
neposredno 1spod 1°C pronade se naymanja gustoéa koja je veda od py. Tabelamu razliku
ispod ove gustode upotrijebimo za izralunavanje gustode py alkoholnih piéa
pri temperatun T u cijelim stepenima
- Konétenjem cijele lemperaturne linijje teracuna se razlika izmedu gustoée p’ iz labele
odmah iznad pt i izratunate gusioée L Ta raxlika podijeli se s tabelarnom razlikom koja
se nalazi desno od gusioce . Kvocijent je decimalni omjer alkoholne jakosti, dok se
cijeli broj alkcholne jakosti nalazi na vrhu stupea u kojem se nalaz gustoéa p” (i,
alkoholna jakost).
Napomena 4 Alternativno se piknometar moZe drZati u vodenoj kupki na 20°C (= 2°C)
kada se nadopunjava do omake,
4214 Reslial
Konflenjem gustoée pap izratuna se stvama alkoholna jakost upotrebom tabela s
alkoholnim jakostima koje su niZe navedene:
Tabela koja navodi vrjednosi alkeholne jakost (% vol) na 20°C kao funkeiju gusioce na
20°C mjedavine voda-alkohol data je u Aneksu Il
422 Metoda uz upotrebu vage s jednom pliticom
4221, levare se piknometar s pripremljenim destilatom (vidi dio 1), p*” je masana 1°C.
4.2.2.2.  lesratunavanje
— Masa tekuéine u piknometru na 1°C
=p+m-p”
- Gustocana 1°C u g/ml
pec=(p+m-p~)¥Vare
- Gustoéa na t°C se izrazi u kilogramima po m’ i provodi se korekeija
temperature s ciljem izraéunavanja alkoholne jakost na 20°C, kao 3o je
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navedeno ranije kod upotrebe vage s jednom pliticom.
5, Karakienstike pnmjene metode (preciznosi)
51. Stausti¢ki rezuliati medulaboratorijskog testiranja
Sledeéi podaci dobiveni su medunarodnim istraivanjem primjene metode koje je
provedeno u skladu s medunarodno dogovorenim postupcima
Godina medulaboratonjskog testiranga 1997,

Broj laboratorija 20
Broj uzoraka 6
Uzorci A| B|C D E F
Broj laboratorja
preostalih nakon
bdbacivanja ekstremnih 19| 20 | 17 19 19 17
vrijednosti
Broj odbacivanja
ekstremmh vrijednost | - 2 | | 3
{laboratorija)
Py prtivatenh 38|40 | 34 | 38 | 38 | 34
resullata
Srednja vrijednost (%) 23,77 402 39,20 42,24 57,03
B4 vol 26,51 (40,04 " 7 (4293|4573 |63,03
| U ® ® L]
Standardna 0,17
jivost {Sr}%\'ﬂlm‘lm 6 007210103 10,1710,190
Relativna standardna
devijacija ponovljivosti | 0,42 | 0,44 | 0,18 | 0,25 | 0,39 | 0,32
(RSDr) (%)
Granica ponovljivost
() u% vol 0,30 049 | 0,20 0,29 | 0,48 | 0,53
Standardna devijacija 094
obnovljivost (Sg) % 0,131 6 0,154 0233|0238 0,322
vol
Relativna standardna
devijacija obnovljivosti | 0,52 | 0,39 [ 0,38 | 0,57 | 0,54 | 0,33
(RSDy) (%)
Ciranica obnovljivost .
(R) u% vol 0,37 ] 0,66 | 043 | 065 | 0.67 | 0,90
Vrsle uzoraka

A = voéni liker; mvo rardiobe (*).
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B = brandy: dvostruke slijepe probe
C = whisky: dvosiruke slijepe probe.
D = grapa; nivo razdiobe (*).

E = akvavit; mvo rasdiobe (*).

F = rum; nivo razdiobe (*),

METODA B: ODREBIVANIE STVARNE ALKOHOLMNE JAKOSTI U ALKOHOLNIM PICIMA
~ MIERENIE ELEKTRONSKOM DENZIMETRIJIOM (NA OSNOVU REZONANTNE
FREKVENCISKE OSCILACLE UZORKA U OSCILACHSKOM MODULLY)

1. Princip

Gustoca tekudine odreduje se elekironskim mjerenjem oscilacija vibrirajuée U-cijevi. Da bi se
provelo ovo mjerenje, uzorak se dodaje oscilirajuéem sistemu &ija je specifi&na oscilacijska
frekvencija take modificirana zbog dodate mase,

2.  Reagensi

Tokom analize, osim ako nije drugatije odredeno, korisie se samo reagensi polvrdenog
analititkog kvaliteta i voda €iji je stepen kvaliteta najmanje 3 v skladu s definicijom iz
standarda [SO 3696 1987

2.1, Aceton (CAS 666-52-4) ili apsolutni alkohol

2.2, Subhi zrak,

3. Aparatura

Uohi¢ajena laboratorijska oprema, a posebno:
3.1. Digitalni denzimetar
Elektronski denzimelar za provodenje takvih mjerenja mora moéi izraziti gusiocu u g/ml na 3
decimalnih mjesta
MNapomena |: Denzimetar mora bili smjesten na savrieno stabilnom stalku koji je tzoliran od
svih vibracija.
3.2 Regulacija temperature
Rad denzimetra je valjan samo ako je mjerm modul spajen s ugradenim regulatorom
temperature koji moze postici stabilnost temperature od £ 0,02°C ili bolju.
Napomena 2: Precizmo podeSavanje i pracenje temperature u mjemom modulu vrlo su vaini
Jer greska od 0,1°C moZe dovesti do vanjacije u gustoéi od otpnlike 0,1 kg/m.
3.3 Spnica #ninjektiranje weorka ili automatski uzorkivag,

4. Postupak
4.1. Kalibriranje denezimetra
Uredaj mora biti kalibriran u skladu s uputsivima proizvodaéa prilikom prve upotrebe. Nakon
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toga mora se redovno kalibrirati 1 provjeravati u odnosu na referentni standard ili interni
laboratonjski referentni rastvor pripremljen od certificiranog referentnog standarda.

4.2 Odredivanje gustote uzorka

4.2.1. Ako je potrebno. prije mjerenja modul se odisti acetonom ili apsolulnim alkoholom i osusi
suhim zrakom. lspere se urorkom.

4.2.2. Uzorak se injektira u modul (Kornstenjem Sprice il automatskog usorkivaga) tako da je
modul potpuno napunjen. Tokom postupka punjenja mora se paxiti da se poipuno uklone
mjehuri¢i zraka. Uzorak mora biti homogen 1 ne smije sadrzavati &vrste Gestice, Sve
suspendirane ¢estice treba da budu uklonjene filtracijom prije analize.

4.2.3. Kada se vrijednost oditanja stabilizira, #abilje# se gusioéa 20 ili alkoholna jakost prikazana
na denzimetru.

4.3 Kada se koristi gustoca 20, izratuna se sivama alkoholna jakost upotrebom tabela s

alkoholnim jakostima koje su niZze navedene:
Tabela koja navodi vrjednosti alkoholne jakosti (% vol) na 20°C kao funkeiju gusioce na
20°C mjesavine voda-alkohol data je u Aneksu 11,

5. Karakteristike primjene metode (preciznost)

5.1, Statistiki rezuliati medulaboratonijskog testiranja
Sljededi podaci dobiveni su medunarodnim istraZivanjem primjene metode koje je
provedeno u skladu s medunarodno dogovorenim postupcima

Godina medulaboratorijshog testiranja 1997
Broj laboratorija 16
Broj uroraka [

Llzorci A B C D E F

Broj laboratorija
preostalih nakon
odbacivanja 11 13 15 16 14 13
ekstremnih
vrijednost

Broj odbacivanja
ekstremnih
vrijednost
(laboraiorija)
Broj prihvacenih
rezullata

Srednja vrijednost (%) (23,81 3927142395699

Yo vol 26,52(40,12140,35{43.10145,91 63,31
* * * .

22 | 26 | 30 | 32| 28 | 26

Standardna devijacija
ponovijivosti (5,) % [0.044/0,046/0,027)0,079/0,17210.144
vol

Relativna standardna | 017 | 0,12 [ 0,07 | 0,19 | 0,39 | 0,24
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devijacija
ponovljivost (RSDr)
(%)

Ciranica ponovljivosh

obnovljivosti (RSDy)
(o)

g 0,12 0,13 [ 0,08 | 022 | 0.48 | 0.40
Standardna devijacija

obnovljivosti (Si) % |0,034]0,069/0,083(0,141{0,197|0,205
vol

Relativna standardna

devijacija 021 (007021034 045034

Giranica obnovljivost

(R} % vol

Vrsle uzoraka

A =voiéni liker; nivo razdiobe (*).

B = brandy: dvostruke slijepe probe.
C = whisky: dvostruke slijepe probe.
D = grapa: nivo razdiobe (%),

E = akvavil; nivo rasdiobe (*).

F = rum; nivo razdiobe (*).

0,15 0,19 | 0,23 | 0,40 | 0,55 | 0,58

METODA C: LODREDIVANJE STVARNE ALKOHOLNE JAKOSTI U ALKOHOLNIM PICIMA

13

3.
32

33

34

— MJERENJE DENZIMETRIJOM UZ UPOTREBU HIDROSTATSKE VAGE

Princip
Alkoholna jakost u alkoholnim piéima moke se mjenl denzimetrijom uz upotrebu hidrostatske
vage koja se zasniva na Arhimedovom zakonu po kojem svako tijelo uronjeno u vodu istisne
masu vode proporcionalnu masi tog tijela

Reagensi

Tokom analize, osim ako nije drugadije odredeno. korisle se samo reagensi potvrdenog
analitikog kvaliteta i voda &iji stepen kvaliteta je najmanje 3 u skladu s definicijom iz
standarda IS0 3696: 1987,

Rastvor za diséenje plovka (natrijev hidroksid, 30 % m/V)

Za pripremu 100 ml odva’e se 30 g natrijevog hidroksida i dopuni do ommake 96 % vol
elanolom.

Aparatura
Uobiajena laboratorijska oprema, a posebno:

Hidrostatska vaga s jednom pliticom 1 osjetljivost | mg.

Plovak volumena naymanje 20 ml, posebno prilagoden vagi, objeden na niti &iji promjer ne
prelazi 0,1 mm,

Mjerni cilindar sa oznakama nivoa. Plovak mora biti u moguénosti potpuno zauzeti volumen
cilindra ispod o#nake; kroz povriinu tekuéine mode prolaziti samo nit. Mjemi cilindar mora
imati unutradnji promjer najmanje & mm vedi od unutradnjeg promjera plovka.

Termometar (ili sonda za mjerenje temperature) oznaen u stepenima i desetinkama
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stepeni od 10 do 40°C, kalibriran na 0,05°C,

3.5, Utex, koje je kalibriralo priznato certificirano tijelo,
Napomena |- Koristenje vage s dvije plitice je takoder moguée u skladu s medunarodno
vazecim metodama.

4. Posiupak
Plovak i myermi cilindar moraju se &istiti izmedu svakog mjerenja destiliranom vodom,
osudili mekanim laboratorijskim papirom koji ne ostavlja vlakna i isprati rastvorom &ija
sustoca se odreduje. Mjerenje se mora izvediti ¢im se postigne stabilnost uredaja kako bi se
ogranidio gubitak alkohola isparavanjem

4.1. Kalibriranje vage
lako vage obiéno imaju unutradnji sistem kalibriranja, hidrostatska vaga mora imati
sposobnost kalibriranja s utezima koje je umjerilo sluzbeno certificirano tijelo,

4.2. Kalibriranje plovka

4.2.1. Mjerni cilindar napuni se do oznake redestiliranom vodom (ili vodom ekvivalenine istoce,
npr. mikrofiltriranom vodom &ija provodljivost iznosi 18,2 Mfem) na temperatun tzmedu 15
i 25°C, ali najbolje na 20°C.

4.2.2. Uroni se plovak i termometar, promijeda, ofita gustoca tekuéine s uredaja te, ako je
potrebno, ispravi ofitana vrjednost tako da bude jednaka vrijednosti vode pri mjerenju
lemperature,

4.3, Provjera konitenjem rastvora voda-alkohol

4.3.1. Mjemi cilindar nadopuni se do ornake mjedavinom voda-alkohol posnate alkoholne jakosti
na temperatur tzmedu 15 1 25°C, ali najbolje na 20°C.

4.3.2. Uroni se plovak i termometar, promijeda, ofila gusioca tekucine (ili alkoholna jakost ako je
to moguée) s uredaja. Alkoholna jakosi, utvrdena na taj nadin, bit ée jednaka prethodno
utvrdenoj alkcholngj jakost,

Napomena 2; Taj rastvor pornate alkoholne jakost takoder se moZe koristiti za kalibniranje
plovka umjesto redestilirane vode.

44. Mijerenje gustoce destilata (ili njegove alkoholne jakosti, ako to uredaj omogucava)

4.4.1. Uzorak zatestiranje ulije se u mjerni cilindar do graduirane oeznake,

4.4.2. Uromi se plovak 1 termomelar, promijeda, ofita gustoéa tekucine (ili alkoholna jakost ako je
to moguée) s uredaja. Zabiljesi se temperatura ako je gustoéa mjerena na 1°C (Py).

4.4.3. Ispravi se P, na 20 kondtenjem tabele s vrjednostima gusioée T za smjese vode i alkohola
koja je data u Tabeli Aneksa V.

45 Ciséenje plovka i mjemnog cilindra.

4.5.1. Plovak se uroni u rastvor za &iScenje plovka u mjemom cilindru

4.5.2. Plovak se ostavi da se namade sat vremena uz periodiéno okretanje,

4.5.3. Ispere se velikom koliéinom pitke vode, a nakon toga destiliranom vodom.

4.5.4. Osusi se mekanim laboratorijskim papirom koji ne ostavlja viakna
Ovay postupak provodi se prilikom prve upotrebe plovka, a zatim redovno po potrebi.

4.6, Rezultat
Kada se koristi gusioéa 20, izraduna se sivama alkcholna jakost upoirebom tabela s
alkoholnim jakostima koje su niZe navedene;

Tabela koja navodi vrijednosti alkoholne jakosti (%6 vol) na 20°C kao funkeiju gustoce na
20°C mjesavine voda-alkohol daia je u Aneksu I1.

5. Karakteristike primjene metode (preciznost)

5.1, Statistick rezultati medulaboratorijskog testiranja
Sljedeéi podaci dobiveni su medunarodnim istrazivanjem pnimjene metode koje je
provedeno u skladu s medunarodno dogovorenim postupcima

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997,
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Broj laboratorija 12
Broj weoraka [

Uszorci A|lB|Cc|D|E|F

Broj laboratorija
preostalih nakon
odbacivanja

ekstremnih vrjednosti | 12 | 10 | 11| 12 | 11 y

|Broj odbacivanja
ekstremnih vrijednosti
(laboratorija) - 2 1 - | _ 2

Broj prihvacenih
rexultata 24 | 20 | 22| M4 2 1%

= 23,80 39,26/42,38 57,16
Srednja vrijednost (%) (o' 40,2 |43,09(45,89 63,44
% vol + |40.09 9 * . |

Standardna devijacija
ponovijivesti (Sr) % 0,04
val 00480065 2 [0,099 0,094 0,106
|Relativna standardna
devijacija

ponovljivosti (RSDr)
(%) 019 [ 0.16 [0.10] 0.24 | 021 | 0,18

\Granica ponovijivost [

{r) % vol 013 0,18 (0,12 0,28 | 0.26 | 0,30
Standardna devijacija
iobnovjivosti (Sg) %o 0,07
vol 00600076 3 |0.118/0,103 0,125

Relativna standardna
devijacija

wbnovljivosti (RSDy)
(%) 024 10,19 )|0,18( 0,29 | 0,23 | 0,21

Giranica obnovljivosh
(R) % vol 0.17 | 021|020 033 u.zs:|u+35

Vrste uzoraka

A = votni liker; nive razdiobe (*).

B = brandy: dvostruke slijepe probe.
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C = whisky: dvostruke slijepe probe.
3 = grapa; mivo razdiobe (*).
E = akvavil; mivo razdiobe (*).

F = rum; mivo razdiobe (*).

Slika 1. APARATURA ZA DESTILACIU ZA MIERENJE STVARNE ALKOHOLNE JAKOSTI
U ALKOHOLNIM PICIMA

1. Tikvica s okrughm dnom od 1 | sa standardiziranim oblim bruSenim spojem;
2, Vigreux rektificirajuca kolona duga 20 cm,

3. West hladilo s ravnim rubom dugo 10 em;

4. Spiralna cijev za hladenje duga 40 cm.

II. ODREDIVANIJE UKUPNOG SUHOG EKSTRAKTA U ALKOHOLNIM PICIMA
GRAVIMETRIJOM

1. Oblast primjene
Ova metoda primjenjuje se samo #a akvavil u kojem je suhi ekstrakt ograniéen na 1.5 g na 100 ml.

2. Referenini standardi
IS0 3696: 1987 Voda za upotrebu v analitékom laboratonju — Zahtjevi 1 test metode

3. Definicija
Ukupni suhi ekstrakt il ukupna suha tvar ukljuéuje sve tvan koje nisu hlapive pod specifiénim
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fzikalmm uslovima
4. Princip

Vaganje ostatka zaostalog nakon isparavanja alkoholnog pica na kipucoj vodenoj kupki i
susenje u suSioniku

5, Aparature i pribor
5.1 Cilindriéna posuda #a isparavanje s raviim dnom prednika 55 mm.

52 Kipuée vodeno kupatilo,
53 Pipeta od 25 ml, klase A,

54, Sufionik.

35 Eksikator.

5.6.  Analiticka vaga s preciznoicu od 0,1 mg,
[ Uizorkovangje § uzorci

Uzorci se Euvaju na sobnoj lemperaturi prije analize.
. Postupak

7.1, Otpipetira se 25 ml alkoholnog pica koje sadrzi manje od 15 g/l suhe tvan u prethodno
tevaganu cilindriénu posudu za isparavanje § ravium dnom promjera 55 mm. Tokom prvog
sala isparavanja, posuda #a isparavanje smjestena je na poklopeu kiputeg vodenog
kupatila tako da tekuéina ne vrije jer bi o moglo dovest do gubitka usljed prskanja.
Ostavi se jof sat vremena u direkinom kontakiu s parom kipuéeg vodenog kupatila
7.2, Sufenje se zavrii stavljanjem posude za isparavanje u sufionik na 105°C = 3°C dva sata. Posuda
#a isparavanje stavi se u eksikator na hladenje 1 izvaZe se sa sadrzajem.
& lzradunavanje
Masa ostatka pomnoZena s 40 jednaka je suhom ekstrakiu u alkoholnom piéu | mora se izraziti u
2/l na jedno decimalno mjesto.
9 Karakteristike primjene mefode {preciznost)
9.1, Statistéki rexuliati medulaboratorijskog testiranja
Sljededi podaci dobiveni su medunarodnim istraZivanjem primjene metode koje je provedeno
u skladu s medunarodno dogovoremim postupcima.
Godina medulaboratorijskog testiranja 1997,

Broj laboratorija 10
Broj wsoraka 4
Uszorci A B C D

Broj laboratorija preostalih nakon
iodbacivanja ekstremnih vrijednosti 9 9 8 9

Broj odbacivanja ekstremnih

vijednost (laboralonja) I 1 2 -
Broj prihvacenih rezultata I8 18 16 18
Srednja vrijednost (=) g 90 | 91 | 100|118

TR | 94 |11

#
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Standardna devijacija ponovljivosti

(Sr) o/l 0,075 | 0,441 | 0,028 0,123
Relativna standardna devijacija

ponovijivost (RSDr) (%) 0% | 52|03 11
Granica ponovljivost (r) g/l 02 | L2 | 0l | 03
Standardna devijacia obnovljivost

(5x) g/l 0,148 | 0,451 | 0,058 | 0,210
Relativna standardna devijacija

obnovljivosti (RSDy) (%) 16 |53 06 | L&
Granica obnovljivost (R) g/l 04 | 13| 02 | 06
Vrsie uzoraka

A = brandy; dvostruke slijepe probe.

B = rum: nivo razdiobe.
C = grapa: mivo razdiobe.

D = akvavit; nivo razdiobe.

111. ODREDIVANJE HLAPIVIH KOMPONENATA | METANOLA U ALKOHOLNIM PICIMA

1. Definicije

L1, OPCE NAPOMENE

Pravilnik o jakim alkohelnim 1 alkoholnim picima (_Sluzbeni glasnik BiH", broj 87/08) odreduje
minimalne nivoe hlapivih spojeva osim etanola i metanola #a niz alkoholnih pi¢a Samo #a ovu

grupu pica, Ui nivoi se konvencionalno smatraju jednakim #biru koncentracija:

1. hlapivih kiselina izraZenih kao siréetna kiselina;
2. aldehida izrakemh kao etanal zbrajanjem etanala (acetaldehida) i frakcije elanala sadrzane u
1. I-dietoksielanu (aceialu);

3. sljedecih vigih alkohola; propan-1-ol, butan-1-ol, butan-2-ol, 2-metilpropan-1-ol, analizirani
kao pojedinaéni alkohol i 2-metilbutan-1-ol 1 3-metilbutan-1-ol, analizirani kao pojedinaéni
alkohol il zbir dva alkohola:

4. etil acetata.

Sljedece metode su konvencionalne metode »a mjerenje hlapivih spojeva:

— hlapive kiseline pomodu hlapive kiselosti,

~ aldehidi (etanal i acetal), el acetat i alkoholi pomocu plinske hromatografije (GC).

2, Analiza hlapivih spojeva plinskom hromatografijom

Analiza hlapivih spojeva plinskom hromatografijom, osim spojeva navedenih u

prethodnom tekstu, moze se pokazati posebno zanimljivom kao sredsivo za odredivanje kako

pornjekla sirovine koja se korist u destilaciji, tako 1 stvamih uslova destilacije.
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MNeka alkoholna pica sadrie druge hlapive komponente, kao $to su aromatski spojevi, koji su
karaktenistiéni za sirovine koje se koniste za dobivanje alkohola, aromu alkoholnih piéai
specifiénost pripreme alkoholnog pica

1.2 ODREDIVANIJE HLAPIVIH SRODNIH SPOJEV A PLINSKOM HROMATOGRAFLIOM:
ALDEHIDA, VISIH ALKOHOLA, ETIL ACETATA | METANOLA

1. Oblast primjene

Ova metoda prikladna je za odredivanje 1,1-dietoksietana (acetala), 2-metilbutan-1-ola
{aktivno amilnog alkohola), 3-metilbutan-1-ola (izoamilnog alkehola), metanola (metilnog alkohola).
elil  etanoata (etil acetata). butan-l1-ola (n-butanola). butan-2-ola (sekundarnog bulanola), 2-
metilpropan-1-ola (izobutil alkohela), propan-l-ola (n-propanola) i etanala (acetaldehida) u
alkoholnim picima upotrebom plinske hromatografije. U ovoj metodi konsti se interni standard, npr.
penian-3-ol. Koncentracije analita izra#avaju se u gramima na 100 litara apsoluinog
alkohola; alkoholna jakost alkoholnih pi¢a mora se odrediti prije analize. Alkoholna pica koja se
mogu analizirati primjenom ove metode su viski, brendi, rum, rakija od grodda, voéna rakija i
lozovata.

2. Referentni standardi
IS0 3696: 1987 Voda #a upotrebu u analiti¢kom laboratoriju — Zahtjevi i test metode
3. Definicija

Srodni spojevi su hlapive tvan koje se zajedno s etanolom sivaraju tokom fermentacije.
destilacije i zrenja alkoholnih pica.

4. Princip

Srodni spojevi u alkoholnim picima odreduju se direkinim injektiranjem alkoholnog pica, ili
prikladno raznjedenog alkoholnog pica, u sistem za plinsku hromatografiju (GC). Prikladni interni
standard treba se dodati alkoholnom pi¢u prije injektiranja. Srodni spojevi odvajaju se temperaturmim
programiranjem na odgovarajuéoj koloni i detektiraju se primjenom plamenojonizacijskog detektora
(FID). Kencentracija svakog srodnog spoja odreduje se u odnosu na interni standard i1 faktora odeiva
detekiora, koji se dobiju tokom Kalibriranja pod istim hromatografskim uslovima kakvi se
primjenjuju i uanalizi alkoholnih piéa.

5. Reagensi

Ako nije drugadije navedeno, koriste se samo reagensi Cija je distoéa veéa od 97 %, kupljeni od
ovladtenog dobavljada koji posjeduje 150 certifikat s potvrdom o €istodi, bez drugih srodnih spojeva
pri test razrjedenju (to se mode potvrditi injektiranjem pojedinih standarda srodnih spojeva pri test
razrjedenju uz kromatografske uviete kao pod 6.4.), te voda &ji je kvalitet naymanje 3 u skladu sa
standardom 150 3696, Acetal i acetaldehid moraju biti skladisteni na tamnom mjestu 1 na temperaturi
<= 5°C, svi drugi reagensi mogu se skladistiti na sobnoj temperaturi.

5.1, Apsolutni etanol (CAS 64-17-5),
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52 Metanol {CAS 67-56-1).

53 Propan-1-ol (CAS 71-23-8).

54 Z-metlpropan-1-ol (CAS 78-33-1).

55 Prihvatlivi interni standardi: pentan-3-ol (CAS 584-02-1), pentan-1-ol (CAS 71-41-0), 4-
metilpentan-1-o0l (CAS 626-89-1) ili metil nonanoat (CAS 1 731-84-6),

56, 2-metlbutan-1-ol (CAS 137-32-0).

57 3-metilbutan-1-ol (CAS 123-51-3).

58  Eul acetat (CAS 141-78-6).

549  Butan-1-ol (CAS 71-36-3).

510, Butan-2-ol (CAS 78-92-2),

511,  Acetaldehid (CAS 75-07-0).

512,  Acetal (CAS 105-57-T).

513 40% V/V rastvor etanola
Za pripremu 400 ml/ rastvora elanola. ulije se 400 ml etanola (5.1.) u odmjernu tikvicu od 1
litre, dopuni do oznake destiliranom vodom 1 promijeda.

5.14.  Priprema i skladiftenje standardnih rastvora (postupak koji se koristi #a validiranu metodu).
Svi standardni rastvori moraju se skladitn na < 5°C i pripremali se sviete jednom mjesedno.
Mase komponenti i rastvora moraju se zaokruziti na 0,1 mg,

5.14.1. Standardni rastvor - A
Otpipetiraju se slieded reagensi u odmjernu tikvicu od 100 ml, koja sadrii priblizno 60 ml
rastvora etanola (5.13.) kako bi se smanjilo isparavanje komponenti, dopuni se do oznake
rastvorom elanola 1 dobro promijeia Zabiljed se tezina tikvice, svake dodate komponente i
ukupna konaéna teFina sadriaja.

Komponenta Yolumen (ml)

Metanol (5.2.) 3.0

Propan-1-ol {5.3.) 30

2-metilpropan-1-ol 30

(5.4.)

2-metilbutan-1-ol (5.6.) 30

J-metilbutan-1-0l (5.7.) 30

Etil acetat (5.8.) 30

Butan-1-ol (5.9.) 30

Butan-2-ol (5.10.) 30

Acetaldehid (5.11.) 30

Acelal (5.12) 30

MNapomena 1: Pozeljno je acetal i acetaldehid dodati na kraju da bi se smanjili gubici isparavanjem.

5.14.2.

Standardni rastvor - B
Otpipetira se 3 ml pentan-3-ola ili drugog odgovarajuéeg intemog standarda (5.5.) u odmjernu
tikvicu od 100 mi, keja sadr#i priblizno 80 ml rastvora etanola (5.13.), dopuni se do o#nake
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rastvorom etancla 1 dobro promijesa
Zabilje# se terina tikvice, teZina pentan-3-ola ili drugog internog standarda i ukupna konaéna
ledina sadriraja.
5.14.3. Standardni rasivor — C
Otpipetira se 1 ml rastvora A (5.14.1.) 1 1 ml rastvora B (5.14.2.) u odmjernu tikvicu
od 100 ml
koja sadr priblizno 80 mi rastvora etanola (5.13.). nadopuni se do oznake rasivorom
etanola i dobro promijeda.
Zahiljen se tesina tikvice, svake dodate komponente i ukupna konaéna teZina sadrrzaja
5. 14.4. Standardni rastvor - D
§ ciljem zadrzavanja analitickog kontinuiteta, pripremi se standard #a provjeru rada sistema
upotrebom prethodno pripremljenog standarda A (5.14.1.). Otpipetira se | ml rastvora A u
odmjemu tikvicu od 100 ml koja sadr?i priblizno 80 ml rastvora etanola (5.13.), dopuni se
do ornake rastvorom etanola i dobro promijesa.
Zabilje#i se teina tikvice, svake dodate komponente i ukupna kenaéna tefina sadrzaja,
5.14.5. Standardni rastvor - E
Onpipetira se 10 ml rastvora B (5.14.2.) u odmjernu tikvicu od 100 ml koja sadrii priblizno 80
ml rastvora etanola (5. 13 ), nadopuni se do oznake rastvorom etanola i dobro promijesa
Zabiljer se teZina tikvice, svake dodate komponente i ukupna konaéna teZina sadrzaja.
5.14.6. Rastvori standarda koji se koniste #a provjeru linearmosti odsiva plamenojonizacijskog
detektora (FID).
U advojene edmjerne tkvice od 100 ml koje sadrze pnblizno 80 ml rastvora etanola {anola {
otpipetirase 0; 0,1; 0,3; 1,0; 2,0 ml rastvora A (5.14.1.)1 1 ml rastvora B (5.14.2.), dopuni
se do oznake rasivoromom etanola i dobro promijesa
Zabiljedi se tekFina likvice, svake dodaie komponenie i ukupna konaéna tefina sadrizaja
5.14.7. Rastvor standarda za provjeru rada sistema (QC)
Otpipetira se 9 ml standardnog rastvora D (5. 14,431 | ml standardnog rastvora E (5.14.5.)u
posudu za vaganje | dobro promijeta
Zabiljedi se tefina tikvice, svake dodate komponente i ukupna konadna teZina sadrZaja,

6. Aparatura

6.1, Uredaj za mjerenje gusioce i alkoholne jakosti.

6.2, Analiti¢ka vaga s mogucno$éu ofitavanja do éetin decimalna mjesta.

6.3, Temperatumo programiran plinski hromatografl opremljen plamenaojonizacijskim detekiorom i
integratorom ili drugim sistemom «a obradu podataka koji moZe mjeriti povrdine ili visine
pikova

6.4, Kolona plinskog hromatografa koja moke odvajaii analite tako da je najmanja reolucija
izmedu pojedinaénih komponenti (osim 2-metilbutan-1-ola i 3-metilbutan-1-ola) barem 1,3,
Napomena 2; Sljedece kolone 1 uslovi plinske hromatografije su prikladni primjen:

1. Pretkolona (1 m = 0,32 mm} spojena na kolonu CP-WAX 57 CB (50 m = 0,32 mm) 1
debljinom filma od 0.2 m (stabilizirani polietilen glikol). te zatim kolonu Carbowax 400
(50m = 0,32 mm} i debljine filma od 0,2 pm. (Kolone su spojene kondtenjem press-fit
konektora)

Plin nosaé i pritisak: helij (135 kPa)

Temperatura kolone: 35°C tokom 17 min., 35-70°C po 12°C/min., zadrzavanje
na 70°C tokom 25 nun,

Temperatura injektora: 150°C

Temperatura detektora: 250°C

Volumen injektiranja: 1 pl, split 20 do 100:1
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2. Pretkolona (1 m = (,32 mm), spojena na kolonu CP-WAX 57 CB (50 m = 0,32 mm)} i
debljinom filma od 0.2 pum (stabilizirani polietilen glikol). (Pretkolona je spojena
konstenjem press-fit konekiora.)

Plin nosa i pritisak: helij (65 kPa)

Temperatura kolone: 35°C tokom 10 min., 35-110 po 5°C/min., 1 10-190°C po
30°C/min., radrzavanje na 190°C tokom 2 min.

Temperatura injekiora: 260°C

Temperatura detektora: 3(0°C

Volumen injektiranga: 1 pl, split 55:1

3. MNapunjena kolona (3 % CW 200, Carbopak B) 2 m = 2 mm.

Temperatura kolone: 65°C tijekom 4 min., 65-140°C po 10°C/min., zadrzavanje na 140°C
tokom 3 min., 140-150°C po 5°C/min., zadrzavanje na 1 50°C tokom 3 min,

Temperatura injektora: 65°C

Temperatura detektora: 200°C

Volumen injektiranja: 1 pl

7. Uzorkovanje i uzorci

7.1, Laboratonjski wesorak
Po prijemu. alkeholna jakost svakog weorka se mjen. (6.1.),

8. Postupak (koji se koristi za validiranu metodu)

8.1. Diotesia

8.1.1. lzvare se zatvorena posuda za vaganje i zabiljedi tefina.

81.2. Otpipetira se 9 ml laboratorijskog uzorka u posudu i zabiljedi tezina (Mygi.).

8.1.3. Dodase | ml standardnog rastvora E (5.14.5.) 1 zabilje#i teFina (mys).

8.1.4. Test materijal se dobro promudka (najmanje 20 puta). Urorci moraju biti skladisteni na manje
od 3°C prije analize s ciljem smanjivanja gubitka hlapljenjem.

82 Slijepa proba

8.2.1. Upotrebom vage s moguénodéu oditanja do &etin decimalna mjesta (6.2.), izvaZe se zatvorena
posuda #a vaganje i zabilje# teina

8.2.2. Oupipetira se 9 ml 400 ml/l rastvora etanola (3.13.) u posudu i zabiljei teXina.

8.2.3. Dodase | ml standardnog rastvora E (5. 14.5.) 1 zabilje#i teZina.

824, Test materijal se dobro promucka (najmanje 20 puta). Uzorci moraju biti skladiftem na manje
od 5°C prije analize s ciljem smanjivanja gubitka hiapljenjem.

8.3 Uvedni test
Injektira se standardni rastvor C (5.14.3.) kako bi se osiguralo odvajanje svih analita uz
minimalnu rezoluciju od 1.3 {osim 2-metilbutan-1-ola | 3-metilbutan-1-ola).

84.  Kalibriranje
Kalibriranje se mora provjenti upotrebom sljedeceg postupka. Provjerava se lineamost odziva
detekiora sukcesivnom analizom svakog rastvora standarda #a provjeru lineamosti (5.14.6.)
koja sadr# interni standard (15) u triplikatu. 12 povrdina pika integratora ili visina pika za
svako injektiranje izraduna se omjer R za svaki srodni spoj 1 napravi grafi¢ki pnkaz R u
odnosu na omjer koncentracije srodnog spoja i internog standarda (15),C. Treba se dobiti
lingarna krivulja, s koeficijentom korelacije od najmanje 0,99,

Povriina ili visina pika srodnog spoja

Povrdina ili visina pika 1S
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Koncentracija srodnog spoja (pg/g)

Koncentracija IS (ug/e)

85  Odredivanje
Injektira se standardni rastvor C (5.14.3.) 1 2 rastvora standarda #a provieru rada sistema
(5.14.7.). Slijede nepornati uzorci (pripremijeni u skladu s 8,11 8.2.) uz umetanje jednog
standarda #a provjeru rada sistema na svakih 10 uzoraka kako bi se osigurala analinéka
stabilnost. Injektira se standardni rastvor C (5.14.3.) nakon svakih pel uzoraka.

9. lzrafunavanje

Moie se koristiti aulomatizirani sistem #a obradu podataka, pod uslovom da se podaci mogu
pravjeriti upotrebom principa opisanih u dolje navedeno) metodi,
Lemjere se povrine ili visine pikova srodnih spojeva i pikova intemog standarda
9.1.  Ratunanje laktora odziva deteklora
Iz hromatograma s injektiranom standardnim rastvorom C (5.14.3.) izratuna se fakior odziva
detektora 2a svaki srodni spoj primjenom jednagine (1),

(1) Faktor od#iva detekiora =
Povriina ili visina pika IS

Povriina ili visina pika srodnog spoja

Koncentracija srodnog spoja (pz/z)

Koncentracija 1S (pg/z)

Gidje je:
IS = interni standard,
Kone. srodnog spoja = Koneentracija srodnog spoja u rastvoru C (5.14.3.);
Kone. IS = Kencentracija internog standarda u rastvoru C.
9.1.2. Analiza uzorka
Primjenom donje jednadine (2) izratuna se koncentracija svakog srodnog spoja u uzorcima

{2) Koncentracije srodnih spojeva (eg/g) =
Povrdina ili visina pika srodnog spoja

5

Povriina il visina pika 15
mys(2)
* Kone. 1S (pg/g) < RF

Gdje je:

Migpora = Miasa weorka (8.1.2.),

mys = masa internog standarda (8.1.3.);

Kone. 1S = Koncentracija intemog standarda u rastvoru E (5.14.5.),

RF = Faktor odziva detekiora izraéunai konitenjem jednadine 1.
91.3, Analiza rastvora standarda za provjeru rada sistema
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Primjenom donje jednadine (3) izraduna se postotak iskonstenja ciljane vnjednost za
svaki srodni spoj u rastvorima standarda za provjeru rada sistema (5.14.7.).
(3) % iskori$ienja weorka #a provjeru rada sistema =

Koncentracija analita u standardu za provjeru rada sistema

Koncentracija analita u rastvoru D = 100

Konecentracija analita u standardu za provjeru rada sistema tzrafuna se primjenom gore
navedene jednadine (1)1 (2).
9.2 Konaéni prikaz rezultata
Rezultati se preradunaju iz g/g u g na 100 litara apsolutnog alkohola za vzorke primjenom
jednagine (4).
{4) Koncentracija u g na 100 litara apsolutnog alkohola =
Kone. (pg/g) = p =10/ jakost (% vol) 1000]
Gdje je:
p = gustoéa u kg/m’.
Rezultati se izraZavaju do 3 /mafajne znamenke 1 maksimalno jednog decimalnog myjesta,
npr. 11,4 g na 100 | apsolutnog alkohola.

10, Osiguranje kvaliteta i kontrola (korifteni za validivanu metodu)

Primjenom navedene jednadine (2), izraduna se konceniracija svakog srodnog spoja u rastvonma
standarda #a provjeru rada sistema koji su pripremljeni kako je opisano od 3.1.1. do 8.1.4. Primjenom
jednagine (3). izratuna se posiotak iskoriftenja ciljane vnjednosti. Ako su analitiéki reuliati unutar
10 % njihovih teoretskih vrijednosti za svaki srodni spoj, analiza se moZe nastaviti. Ako nisu, mora
se istraziti werok odstupanja te predueeti potrebne korektivne mjere.

1. Karakteristike primjene metode (preciznost)

Statistilki rezultatt medulaboratorijskog testiranja: sljedece tabele daju vrijednosti #a sljedace
spojeve: etanal, elil acetal, acetal, ukupni etanal, metanol, butan-2-ol, propan-1-ol, butan-1-ol, 2-
melil-propan-1-ol, 2-metil-butan-1-ol, 3-metil-butan-1-ol.

Sljedeci podaci dobiveni su medunarodnim istraZivanjem primjene metode koje je provedeno u
skladu s medunarodnodogovorenim postupcima.

Godina medulaboratorjskog testiranja 1997

Broj laboratorija 32
Broj uzoraka 5
Analit etanal
Lizorc A B C (b] E

Brojg laboratorija preostalih
nakon odbacivanja
ekstremnih vrijednosti 28 26 27 |27 28

Broj odbacivanja
ekstremnih vrijednosti 2 4

Lad
Lad
(]
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{laboratorija)
{Broj prihvacenih rezultata | 56 52 bt 54 hlil
384 | 286
Srednja vrijednost (%) pg/g| 63,4 | 7167 | 1304 | 13.8(*|52.2(*
) ]
Standardna devijacija
ponovljivost (Sr) pe's i3 1.9 6,8 4.1 X
Relativna standardna
devijacija ponovljivosti
(RSDr) (%a) 52 | 26 | 52 | 158 | 89
Granica ponovijivosti (r)
gz 93 | 53 | 191 | 116 | 10,1
Standardna devijacija
iobnovljivosti (SR) pg/e 12 | 14 | 22 | 68 | 89
Relativna standardna
devijacija obnovljivost
(RSDg) (%) 189 | 1924 | 171 | 262 | 222
Granica obnovljivost (R)
pe's 33,5 | 389 | 624 | 19,1 | 25,1
Vrste uzoraka
A = brandy; dvostruke slijepe probe.
B = kirsch; dvostruke slijepe probe.
( = grapa; dvostruke slijepe probe.
D = viski; nivoi razdiobe (*),
E = rum; mivol razdicbe (*).
Godina medulaboratonijskog testiranja 1997
Broj laboratorija 32
Broj uroraka 5
Analit elil acetat
Urorci A B c D
Broj laboratorija preostalih|
nakon odbacivanja
stumnih vrijednost 24 24 25 24
o) odbacivanja
kstremnih vrijednost
laboratorija) 2 2 1 2
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Broj prihvaéenih rezultata | 4% 48

A0

48

Srednja vrijednost (x) pg/e| 96,8 | 1 046

120.3

1125
D1B(*

Standardna devijacija
ponovljivost (5r) pe/'g 22 15

2.6

2.1

Relativna standardna
devijacija
ponov ljionovljiRSDr) (%) | 2,3 1.4

21

Granica ponovljivost (r)
pae 6,2 | 407

7.2

Standardna devijacija
obnovljivost (SR) pg/e 64 | T9

82

Relativna standardna
devijacija obnovljivosti
(RSDy) (%) 66 | 76

6.8

62

Granica obnovljivost (R)
He's 17,9 | 2219

229

17,5

Vrsta wrorka

A = brandy; dvostruke slijepe probe.
B = kirsch; dvostruke slijepe probe.
C = grapa: dvosinuke slijepe probe.
D = viski; nivon razdiobe (*).

E = rum; mivoi razdiobe (*).

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997
Broj laboratorija 32

Broj weoraka

5

Analil acetal

Uzorci Al B

|Broj laboratorija
preostalih nakon
odbacivanja ekstremnih
vrijednosti 20 | 21

22

Broj odbacivanja
ekstremnih vrijednosti
{laboratorija) 4 | 3
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Broj prilvacenih 40 | 42 | 44 | 34 | 42
rezullata

Srednja vrijednost (x)  [35.04 | 36,46 | 68.5 |20,36| 15,1
pes 6,60(*|28,3(*

Standardna devijacija
ponovljivosti (Sr) pg/e | 038 084 | 16 | 082 19
Relativina standardna
devijacija ponovljivost
(RSDr) (%) 1,7 | 23 23 | 61 8.7

Granica ponovljivost (1)
ugle 16 | 24 | 44 | 23 | 53
Standardna devijacija
obnovljivosti (Sp) pg/e | 42 | 44 | 89 | 14 | 31
|Relativia standardna
devijacija obnovljivost
{RSDy) (%) 12,1 | 120 | 130 | 10,7 | 142
Granica obnovljivost
(R) ug/g 11,8 | 122|250 40 | 87
Wrsta usorka

A = brandy; dvostruke slijepe probe.

B = kirsch: dvostruke slijepe probe.

C = grapa: dvostruke slijepe probe.

D = viski; nivoi razdiobe (*).

E = rum; nivoi razdiobe (*).

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997
Broj laboratorija 32
Broj uzoraka 5
Analit ukupni etanal

Uzorci A B c D E

Broj laboratorija
preostalih nakon
odbacivanja ekstremnih
vrijednosti 23 19 22 21 22

Broj odbacivanja
ekstremnih vrijednosti
(laboraiorija) l 3 2 3 2
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Broj prihvacenih 46 | 38 | 44 | 42 | M
rezultata
Srednja vrijednost (%) 76.5 156,5 | 45.4 | 32,7
pe's 85,3 15,8(* | 61,8(*

) )|
Standardna devijacija
iponovljivosti (Srjpg/e | 35 | 13 | 65 | 44 | 36
Relativina standardna
devijacija ponovljivosi
(RSDr) (%) 4.6 1.5 42 [ 142 | 7.6
Granica ponovljivost (1)
nglz 98 | 35 (183|122 100
Standardna devijacija
obnovljivest (Sg) pg/e 13 15 41| 73 9.0
|Relativia standardna
devijacija obnovljivost
{RSDy) (%) 164 | 17.5 | 154 | 23,7 | 19,1
Granica obnovljivost
(R)pg'e 352 | 41,8 | 674 | 203 | 25.2
Wrsta usorka

A = brandy; dvostruke slijepe probe.
B = kirsch: dvostruke slijepe probe.
C = grapa: dvostruke slijepe probe.
D = viski; nivoi razdiobe (*).

E = rum; nivoi razdiobe (*).

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997
Braj laboratorija 32
Broj uroraka 5
Analit metanol

Lzora A B C D E

Broj laboratorija
preostalih nakon
odbacivanja ekstremnih
vrijednosti 2 | 27 | 27 | 28 | 25

Broj odbacivanja
eksiremnih vrijednosti
(laboratorija) 4 3 3 | 4
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Broj prihvacenih
rezultata 52 34 54 36 30
Srednja vrijednost (%) 830 | 186
ez 319.8 | 2245 | 1326 [61,5(*)(28,9(%)
Standardna devijacija
[ponovijivosti (Sripgle | 44 | 27 22 I
Relativna standardna
devijacija ponovljivost
(RSDr) (%) 1.4 1.2 1,7 2.1 3.6

1.3

L¥ 1

Granica ponovljivosti (1)
pe/g 123 | 744 | 625 | 43 | 38
Standardna devijacija
iobnovljivosti (SR) pg'g | 13 99 60 45 28
Relativia standardna
devijacija obnovljivosti
(RED) (%) 39 44 4.6 6,2 11.8
Granica obnovljivost
(R) pg'e 352 | 2783 | 1691 | 125 | 79
Vrsta uzorka

\A =brandy; dvostruke slijepe probe.

|B = kirsch: dvostruke slijepe probe.

C = grapa; dvostruke slijepe probe,

D = viski; mven razdiobe (*),

E = rum: nivol razdicbe (*),

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997
Broj laboratorija 32
Broj weoraka 4
Analit butan-2-ol

Uzore A B C E

{Broj laboratorija preostalih
nakon odbacivanja
iekstremnih vrijednosti 21 27 29 |22

Broj odbacivanja ekstremnih
vrijednosti (laboralorija) 4 3 1 3

Broj pribvacenih reaultata | 42 | 54 | 58 | 44
Srednja vrijednost (%) pe/e | 588 | 2502 | 2757 | 583
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14.12(*)

Standardna devijacija 2,20.87
ponovljivesti (Sr) pe/e 0,40 0,64
Relativna standardna

devijacija ponovljivosh
(RSDr) (%) 6,8 0.9 32 6.4

Grramica ponovljivost (r)
pe's L1 | 61 | 25 1.8
Standardna devijacija
obnovljivosti (55 pe/e 0.89 13 32 | 087
Relativia standardna
devijacija obnovljivost 152
((RSDy) (%) 51 | 115 | &7
Ciranica obnovljivost (R)
nelz 25 | 355 | 89 | 24
Wrsta usorka

A = brandy. dvostruke slijepe probe.

B = kirsch: dvostruke slijepe probe.

C = grapa: dvostruke slijepe probe.

E = rum; mvol razdiobe (*),

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997
Braj laboratorija 32
Broj ueoraka 5
Analit propan-1-ol

Usorci Al B EC D E

Broj laboratorija
preostalih nakon
iodbacivanga ekstremnih
vrijednost 9127127 29 29
Broj edbacivanja
iekstremnih vrijednosti
(laboratorija) 2 4 3 2 2
Broj prihvacenih rezultata | 38 | 54 | 54 | 58 58
- 2721 [ 1771
Srednja vrijednost (%) 3 | 159, 22030 222.1¢
ne'e 864541 1
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Standardna devijacija
ponovljivosti (Sr) pg/le 30|24 |36 23 | 33
{Relativia standardna

devijacija ponovljivosti
(RSD,) (%) 3407123 09 1.6

Grranica ponovljivost (r)
pgle 83 (685100 64 | 9,1
Standardna devijacija
obnovljivosti (SR) pe/e | 53 [150{ 65| 90 | 8.1

Relativna standardna
devijacija obnovljivosti
(RSDg) (%) 61 |41 (41 36 | 4,1
Ciranica obnovljivost (R) 407,
nglz 48| 2 |182] 252 | 227
Vrsta uzorka

A = brandy; dvostruke slijepe probe.

B = kirsch; dvostruke slijepe probe.

C = grapa; dvostruke slijepe probe.

D = viski; nivoi razdiobe (*),

E = rum; mivoi razdiobe (*),

Godina medulaboratonjskog testiranja 1997

Braoj laboratorija 32
Broj uroraka 3
Analit butan-1-ol
Usorci A B &
Broj laboratorija preoja preonakon 20 22 2

odbacivanja ekstremnih vrijednosti

Broj odbacivanja ekstremnih vrijednost

(laboratorija) A
[Broj prihvaéenih rezultata 0 | 4 | «
Srednja vrijednost (%) pe'e 379 | 557 | .54
Standardna devijacija ponovljivost (Sr) 043 | 020 | 043
pne'g ’ ’ z
Relativna standardna devijacija a2l 36 | s6
ponovljivosti (RSDr) (%) i :

Granica ponovljivost (r) pg/g 1,1 0.6 1,2
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Standardna devijacija obnovjivost (SR)
pes

|Relativea standardna devijacija
obnovljivosti (RSDR) (%)

Granica obnovljivost (R) pg/e L7 | L5 | 23
Vrsla uzorka

A = brandi; dvostruke slijepe probe.

B = kirsch; dvostruke slijepe probe.

C = grapa; dvostruke slijepe probe (*).

059 | 0,55 | 0,82

157 | 9.8 | 108

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997

Broj laboratorija 32
Broj uzoraka 5
Analit 2-metilpropan-1-ol
Lizorci Al B |C D E
Broj laboratorija
preostalih nakon
odbacivanja ekstremnih
vrijednosti 28|31 |30 26 | 25
Broj odbacivanja
ekstremnih vrijednosti
{laboratoria) k 0 | 5 6

Broj prihvacenih rezultata| 56 | 62 | 60 | 52 S0
2910 | 115,99

Srednja vrjednost (%)

174, 185, |246,8(%| 13387
he'e 2 mal o ) |9
Standardna devijacija
iponovljivosti (Sr) ug/s 231625 L& | 0.4
{Relativna standardna
devijacija ponovljivosh
(RSDr) (%) L3 L4 L3 07 X
Ciranica ponovljivost (r)
pe's 6414569 50 21
Standardna devijacija

obnovljivosti (Sp) ug/e | 89 | 89 (97| 60 | 62
Relativna standardna 518052 22 5.0
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devijacija obnovljivosti
(RSD) (%)

Ciranica obnovljivost (R)
pels 24912491272 169 |174
Vrsta uzorka

A = brandi: dvostruke slijepe probe.

B = kirsch: dvostruke slijepe probe.

C = grapa: dvostruke slijepe probe,

[ = viski; nivod razdiobe (*).

E = rum: nivoi razdiobe (*).

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997
Broj laboratorija 32

Broj uzoraka 5
Analit 2-metil-butan-1-ol
Uiorci A|B|C| D E

Broj laboratorija
preostalih nakon
wdbacivanja ekstremnil
vrijednosti 25 | 26 | 25| 27 25
Broj odbacivanja
ekstremnih vrijednosti
(laboratorija) 3 2 3 1 2
Broj prihvacenih rezultata| 30 | 52 | 50 | 54 | 350

— 72,1 | 395
Srednja vrjednost (%) 45204 61,50+
he'e 13,0 483 [916) ) | )
Standardna devijacija
ponovljivosti (Snpgle | 21 | 1,5 | 1,7 ] 23 | 23
Relativna standardna
devijacija ponovljivost
(RSDr) (%) 19 [ 3,1 (18] 39 | 45
Ciranica ponovljivost (r)
ngle 60 | 42 | 47| 64 | 63
Standardna devijacija
obnovljivosti (8, ., 74 | 38 (66| 47 | 45
Relativna standardna 66 | 79|72 81 | &8
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devijacijn obnovljivosti
(RSDy) (%)

Ciranica obnovljivost (R)
pnelg 20,8 [ 10,7 [184] 133 | 12,5

Vrsta usorka

A = brandy. dvostruke slijepe probe.
B = kirsch; dvosiruke slijepe probe.
C = grapa: dvostruke slijepe probe,
[ = viski; nivol razdiobe (*).

E = rum: nivoi razdiobe (*).

Godina medulaboratorijskog testiranja 1997

Broj laboratorija 32
Broj uzoraka 5
Amnalit J-menl-butan-1-ol
Uzorci A B C D E
Broj laboratorija
preostalih nakon
odbacivanja
ekstremnih vrjjednosti | 23 | 23 | 24 27 21
Broj odbacivanja
ekstremnih vrijednosti
(laboratorija) 5 5 4 1 [
Broj prihivacenih
rezultala 46 46 | 48 34 42
- 142,2 | 2123
wﬂmdnjamjednnsl %) 120.4( 2456+
g 4594 2427|2884 ) )
Standardna devijacija
ponovljivest (Sr) pg'e |5.0 24 | 34| 24 32
Relativna standardna
devijacija
ponovljivosti (RSDr)
(o) L1 | 10| 12| 18 14
Granica ponovljivost
(r)pe's 139 | 66 | 96 | 66 9.1
Standardna devijacija | 298 | 13 21 8.5 6,7
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obnovjivosti (Sg) pe/e

Relativna standardna
devijacija

obnovljivosti (RSDy)
(%) 65 | 52|73 | 65 29

Giranica obnovljivosi
(R) pg/e 834 | 354 [ 588 | 238 | 187

Vrsta urorka

A = brandy; dvostruke slijepe probe.
B = kirsch: dvostruke slijepe probe.
C = grapa; dvostruke slijepe probe.
D = viski; nivoi razdiobe (¥},

E = rum; nivoi razdiobe (*).

ANETOL: ODREDIVANIE TRANSANETOLA PLINSKOM HROMATOGRAFLIOM U
ALKOHOLNIM PICIMA

1. Oblast primjene

Ova metoda prikladna je #a odredivanje transanetola u alkoholnim pi¢ima s aromom anisa
primjenom plinske hromatografije.

2. Referentni standardi
IS0 3696: 1987: Voda #a upotrebu u analiti¢kim laboratorijima — Zahtjevi i test metode.
3. Princip

Koncentracija transanetola u alkoholnim picima odreduje se plinskom hromatografijom (GC).
Ista koliéina intemog standarda, npr. 4-alilanizola (estragola) kada estragol nije prirodno prisutan v
wrorku, dodaje se test weorku i referentnom rastvoru transanetola pomate konceniracije le se oba
razrjede pomodéu 43%-nog rastvora etanola i injektiraju direkine u GC sistem. Prije pnpreme uzorka
i analize likera koji sadrZe velike koli¢ine $ecera poirebna je ekstrakeija.

4. Reagensi

Tokom analize koriste se samo reagensi ¢ija je éistoéa naymange 98 %. Mora se konstii voda
&iji je stepen kvaliteta najmanje 3 prema definiciji standarda 150 369,
Referentne hemikalije treba Suvati na hladnom mjestu (na 4°C), ber prisusiva svietlosti, u
aluminijskim posudama ili u bodicama za reagense od obojenog (jantamog) stakla, Zatvaradi treba da
imaju aluminijski zaptivaé. Transanetol je neophodno rastopin prije upotrebe, ali u ovom slutaju
njegova lemperatura ne smije nikad preci 35°C.
4.1.  Etanol 96 % vol, (CAS 64-17-5)
4.2, 1-metoksi-4-( | -propeml) benzen; (trans-anetol ) (CAS 4180-23-5)
43 d-alilanizol, (estragol) (CAS 140-67-0), preporudeni interni standard (15)
44 Etanol 45 % vol,
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Doda se 560 g destilirane vode u 378 g etanola 96 % vol.
45 Priprema standardnih rastvora
Svi standardmi rastvon treba da se Cuvaju na sobnoj temperaturi (15 do 35°C), udaljem od
sviellosti u aluminijskim posudama ili u bodicama #a reagense od obojenog (jantamog) stakla.
PoZeljno je da zatvaradi imaju aluminijski zaptivag,
Trans-anetol i 4-alilanizol su praktéki netopivi u vodi, pa je stoga potrebno olopili trans-
anetol 1 4-alilanizol u 96 %-tnom etanolu (4.1.) prije dodatka 45 %-nog elanola (4.4.).
Matiéni rastvor moraju se pripremati svje’e svake sedmice.
4.5.1. Standardm rastvor A
Mati&ni rastvor trans-anetola (koncentracije: 2 g/1)
lzvare se 40 mg trans-anetola (4.2.) u odmjernu tikvicu od 20 ml (ili 400 mg u 200 ml, iwd.).
Doda se nesto 96 %-tnog etanola (4.1} 1 nadopuni do oznake s 43 % vol etanolom (4.4.) te
dobro promijesa.
4.5.2. Intemni standardni rastvor B
Matiéni rastvor internog standarda, npr. estragola (koncentracije: 2 g/1)
lzvake se 40 mg estragola (4.3.) u odmyemu tkvicu od 20 mi (400 mg u 200 ml, i1d.). Doda
se nedto 9% % vol etanola (4.1.). nadopuni do osnake 45 % vol elanolom (4.4.) te dobro
promijeia.

4.5.3.  Rastvor koji se koniste za provjeru linearmost odava plamenojonizacijskog detekiora (FID)
Lineamost od#iva plamenojonizacijskog detekiora mora se provjerili #a analizu uzimajuéi u
obeir raspon koncentracija trans-anetola u alkoholnim piéima od 0 g/l do 2.5 g/l U postupku
analize. neposnati weorel alkoholnih pica koji se moraju analizirati razrjede se 10 puta (8.3.).
Za uslove analize opisane u metodi, matiéni rastvori koji odzovaraju koncentracijama 0;
0,05; 0,10, 0,15; 0,201 0,25 g/1 trans-anetola u uzorcima koji se analiziraju su pripremljeni na
sliededi nacin: uzme se 0,5 1.0; 1,5; 2,01 2.5 ml mati¢nog rastvora A (4.5.1.) i olpipetira u
odvojene odmjeme tikvice od 20 ml; u svaku tikvicu se otpipetira po 2 ml inteme standardnog
rastvora B (4.5.2.), nadopuni do oznake s 45 % vol etanolom (4.4.) te dobro promijesa.
Slijepe probe (8.4.) koniste se kao rastvorn s 0 g/l.

4.5.4. Standardni rastvor C
Uzme se 2 ml standardnog rastvora A (4.5.1.) 1 otpipetira u odmjernu tikvicu od 20 ml,
tada se doda 2 ml interne standardnog rastvora B (4.5.2.) 1 nadopun do osnake
545 % vol etanolom (4.4.) te dobro promijeda

5 Aparatura

5.1 Plinski hromatografl opremljen s kapilamom kolonom i plamenojonizacijskim detektorom
(FID) i integratorom ili drugim sistemom za obradu podataka koji moZe mjenti visinu il
povrdinu pikova te automatskim weorkivaéem ili potrebnom opremom #za ruéno injektiranje
urorka
52 Splivsplitless injektor
53 Kapilama kolona, naprimjer:
Duzina: 50 m
Unutradnji promjer; 0,32 mm
Debljina filma: 0,2 pm
Stacionama faza: FFAP - modificirani TPA polietilen glikol umrezeni poroeni polimer.
54.  Uobiéajena laboratorijska oprema: bakdareno laboratonjsko posude, analiticka vaga
(preciznost: = 0,1 mg).
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6. Hromatografski uslovi

Vrsta kolone i dimenzije te uslovi plinske hromatografije moraju biti 1akvi da se anetol
i interni standard odvajaju jedan od drugog i od bilo kojih interfenrajucih tvar. Tipiéni
uslovi #a kolonu koja je data kao pnmyjer pod 5.3, su
6.1, Plin nosad: analiticki helij
6.2, Brzina protoka: 2 ml/min
6.3, Temperatura injektora: 250°C
6.4.  Temperatura detektora: 250°C
6.5 Temperatumni uslovi lermosiatiranog prosiora: izotermalni, 180°C, trajanje analize 10 min
6.6, Volumen injektiranja: 11, split 1:40.

7. Uzorci
Uzorke treba éuvali na sobnoj temperatun, udaljene od svjetlosti i hladnoce.
8. Postupak

8.1.  Pretrazivanje uzorka na estragol
Da b se osiguralo da estragol nije prirodno prisutan v uzorku, treba se provesti slijepa proba
bez dodatka bilo kojeg intemog standarda. Ako je estragol prirodno prisutan u uzorku, lada se
mora odabrat drugi intermi standard (naprimyjer mentol),
Olpipetira se 2 ml ueorka v odmjemu tikview od 20 ml | nadopuni do oznake s 45 % vol
elanolom (4.4.) te dobro promijesa
82 Priprema nepoznatih uzoraka
Otpipetira se 2 ml vzorka v odmjernu tikvicu od 20 ml, zatim se doda 2 ml
interme standardnog rastvora B (4.5.2.) 1 nadopuni do ommake s 43 % vol etanolom (4.4.)
te dobro promijeia.
83.  Slijepa proba
Otpipetira se 2 ml inteme standardnog rastvora B (4.5.2.) u odmjemu tikvicu od 20 ml i
nadepuni do oznake s 45 % vol etanolom (4.4.) te dobro promijesa.
84 Test lineamosti
Prije pofetka analize, linearnost odziva plamenojomizacijskog detekiora mora se provjerit
sukeesivnom analizom u triplikatu svakog standardnog rasivora za provjeru
linearnosti (4.5.3.)
Lz povriine ih visine pika integratora #a svako se injektranje napravi graficki pnkaz
koncentracija njihovog matiénog rastvora u g/l u odnosu na omjer R za svaku,
R = visina ili povriina pika trans-anetola podijeljena s visinom ili povrdinom pika estragola
Mora se dobiti lineama krivulja.
8.5  Odredivanje
Injektira se slijepa proba (8.3.), zatim standardni rasivor C (4.5.4.), zatim jedan od rasivora
standarda za provjeru lineamosti (4.5.3.) koji ée djelovati kao weorak za provjeru
rada sistema (moZe se odabrati s obzirom na vjerovatnu koncentraciju trans-anetola
u nepoznatom weorku), zatim pet nepoznatih uzoraka (8.2 ). umetne se urorak 2a
provjeru lineamosti (provjeru rada sistema) nakon svakog petog nepoznatog uzorka
da se osigura analiticka stabilnost.

9. Izratunavanje faktora odziva detektora
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lzmjere se ili povriine pikova (koristenjem integratora ili drugog sistema #a obradu podataka)
ili visine pikova (rufna integracija) za pikove transanetola ili internog standarda.
9.1, lezratunavanje fakiora odziva detekiora (RF)
Faktor odziva detektora izratunava se na sljededi natin:
RF; = (Ci/povriina ili visinai) * (povrdina ili visinas/os)
Gdje je:
C; = koncentracija transanetola u standardnom rastvoru A (4.5.1.)
Cjis = koncentracija intemog standarda v standardnom rastvoru B (4.5.2.)
Povriing; = povrsina (1l visina) pika transanetola
Povriinas = povrdina (ili visina) pika internog standarda
RF; se rafuna iz pet uzoraka rastvora C (4.5.4.).
92 Analiza lineamost odziva detekiora test rastvorom
Injektiraju se test rastvoru za provjeru lineamost odziva detektora (4.5.3.).
93 Analiza uzorka
Injektira se neposnaii rastvor uzorka (8.2.),

10, lzratunavanje rezultata

Formula #a izratunavanje koncentracije transanelola je sljedeca:

¢ = Oy * (poveEina ili visinai/povedina ili visinalS) * RF;

Gdje je:

€; = neposnata koncentracija trans-anetola

(s = koncentracija internog standarda u neposnatom rastvoru (4.5.2)

Povrdina ili visingi = povrsina ili visina pika transanetola

Povrdina ili visinags = povedina ili visina pika internog standarda

RF;= koeficijent odziva detekiora (izrafunat kao u 9.1.)

Koncentracija transanetola izrazava se u granmima po litri s jedmm decimalnim mjestom.

11, Osiguranje kvaliteta i kontrola

Hromatogrami moraju biti takvi da su anetol 1 intermi standard odvojeni jedan od drugog i od bilo
kojih interferirajucih tvan. Vrijednost RF; se izratunava iz rezuliata za pel injektiranja rastvora C
{4.5.4.). Ako je koeficijent vanjacije [CV % = (standardna devijacija/srednja vrijednost) * 100)]
unutar plus ili minus | %, prosjeéna vrijednost RF1 je pnhvatljiva
Gomyji ratun mora se konstili #za izratunavanje koncentracije transanelola u uzorku izabranom za
provjeru rada sistema i rasivora za kontrolu lineamosti (4.5.3.).

Ako je srednja vijednost izraéunatih rezuliata iz analize rastvora za kontrolu linearnost izabrane za
provjeru rada sisiema intemog weorka (IQC) unutar plus ili minus 2.5 % njihove teoreiske
vrjednosti, tada rezultati za nepomate uzorke mogu biti prihvaéeni,

12. Tretiranje uzorka alkoholnih pi¢a koja sadrze velike kolifine 3efera i uzorka likera
prije analize plinskim hromatografijom (GC)
Ekstrakcija alkohola iz alkoholnih pica koja sadrZe velike kolidine Secera, da bi se mogla
odrediti koncentracija transanetola primjenom plinske hromatografije.

12.1. Prncip

Ako veme alikvot uzorka likera 1 doda se interni standard, u koncentraciji koja je slitna
koncentraciji analita (trans-anetola) u likeru. Tome se dodaje natnjeyv fosfat dodekahidrat i
bezvodni amonijev sulfal. Dobivena myjesavina se dobro promucka 1 ohladi, nastaju dva
sloja, a gomiji alkeholni sloj se odvoji. Usme se alikvol tog alkoholnog sloja i razrijedi s 45 %
rastvorom elanola (4.4.). (Napomena: Intemi standard se ne dodaje u ovoj laz jer je ved
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dodat ). Dobiveni rastvor se analizira plinskom kromatografijom.
122, Reagensi
Tokom ekstrakeije koriste se reagensi ¢ija je ¢istoca veda od 99 %,
12.2.1. Amonijev sullal, beevodni, (CAS 7783-20-2),
12.2.2. Natrijev fosfat dibaziéni dodekahidrat, (Na;HPOy = 12 H20), (CAS 10039-32-4),

12.3.  Aparatura
Konusne tikvice, tikvice za odjeljivanje, hladnjak.
124, Postupak

12.4.1. Pretrazivanje uzoraka na estragol
Da bi se osiguralo da estragol nije prirodno prisutan u ueorku, treba se provesti ekstrakcija
(12.6.2.) 1 analiza slijepe probe bez dodatka bilo kojeg intemog standarda. Ako je estragol
prirodno prisutan u uzorku, tada se mora odabrati drugi interni standard.
12.4.2. Ekstrakeija
Otpipetira se 5 ml 96 %o-inog etanola (4. 1.) u konusnu tikvicu, odvaze se 50 mg inlemog
standarda (4.3.) v istu tikvicw, i doda 50 ml veorka. Zatim se doda 12 g amonijevog sulfata,
bezvodnog (12.2.1.), 1 8,6 g dibariénog natrijevog fosfata, dodekahidraia (12.2.2.). Konusna
tikvica se zadepi.
Tikvica se mucka najmanje 30 minuta. MoZe se koristiti mehanicki uredaj za muckanje, ali ne
i magnetska poluga za mijeSanje obloZena teflonom jer teflon apsorbira neke analite, Treba
uoditi da se dodate soli neée polpuno otopiti.
Zatepljena tikvica stavi se u hladnjak (T < 5°C) najmanje dva sata.
MNakon tog vremena, treba da postoje dva odvojena tekuca sloja 1 évrst ostatak. Alkoholm slog
treba bili bistar; ako mije, stavi se ponovo u hladnjak dok se ne postigne jasno odvajanje
slojeva.
Kada je alkoholni sloj bistar, paZljivo se weme alikvot (npr. 10 ml), bex diranja vodenog sloja.
stavi se u boicu s jantamim staklom i zatvor sigumosnim zalvaratem.
12.4.3. Priprema ekstrahiranog uzorka za analizu
Pusti se da ekstraki (12.4.2.) postigne sobnu temperaturu.
Uzme se 2 ml alkoholnog sloja temperiranog ekstrahiranog uzorka i olpipetira u odmjemu
tikvicu od 20 ml, nadopuni se do oznake 5 45 %-tnim etanolom (4.4.) te dobro promijeia.
12.5. Odredivanje
Slijedi se postupak opisan pod 8.5,
12.6.  lzratunavanje rezuliaia
Za tzratunavanje rezultata koristi se sljedeca formula:
Ci = (mys/V) * {povrdinai/povrdinas) * RF;
Gidje je:
mys = masa internog standarda (4.3.) weetog (12.4.2.) (u miligramima)
V = volumen neposnatog urzorka (50 ml)
RF; = faktor odziva detekiora (9.1.)
Povriing; = povrSina pika transanetola
Povriings = povriina pika intemog standarda
Rezullati se irrazavaju u gramima po litr s jednim decimalnim mjestom.
12.7,  Kontrola i osiguranje kvalitela
Slijedi se postupak naveden pod 11,

13. Karakteristike primjene metode (preciznost)

Statisuéki rezultati medulaboratorijskog testiranja:
sljedeée tabele daju vrijednosti za anetol.
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Sljedeci podaci dobiveni su medunarodnim istraZivanjem primjene metode koje je provedeno u
skladu s medunarodno dogovorenim postupcima

Godina medulaboratonijskog testiranja 1998

Braoj laboratorija 16

Broj uroraka 10

Analit anetol

Pasus:

Lizorci A|B|C|D|E|F
Broj laboratorija

preostalih nakon

odbacivanja ekstremnih

vrijednosti 15| 15151 13] 16| 16
Broj odbacivanja

iekstremnih vrijednost

{laboratorija) 1 1 1 3 - -

{Broj pribvacenth resultata|3p | 30 | 30 | 26 | 16 | 16
Srednja vrijednost (=) g1 | 1,47 195 1,94 | 183 | 1,74| 1,75

Standardna devijacija 0021003 |0,03|0.01

ponovljivosti (Sr) g/l 213|147} -
Relativna standardna

devijacija ponovljivost

(RSDr) (%a) 1511718109 - | -
Ciranica ponovljivosti (r) | 0,06 0,08 | 0,09 | 0,04

e AEAREE A
Standardna devijacija 0,03 | .04 | 0,06 | 0,03 | 0,05 | 0,04
obnovljivosti (Sy) /] 4 | s | 3|78 2
Relativina standardna

devijacija obnovljivosti

(RSDy) (%) 23123322033 |24
Ciranica obnovljivosti (R) [0,09)0,12|0,17|0,10|0,16|0,11
el 4 5 fy 3 3 9
Vrste uzoraka

A = pastis; dvostruke slijepe probe.
B = pastis. dvosiruke slijepe probe.
C = pastis; dvostruke slijepe probe.
D = pastis; dvostruke slijepe probe,
E = paslis; jedno ponavljanje.
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F = pastis. jedno ponavljanje.

Druga pica s okusom anisa;

Uzora G H 1 ]

Broj laboratorija preostalih
nakon odbacivanja ekstremnih

vrijednost 16 14 14 14
Broj edbacivanja ekstremnih

vrijednosii (laboratorija) = 2 1 |
Brog prihvacenth rezultata 32 28 28 28
Srednja vrijednost (x) g/ hiie

0.5300*) | 1,742 | 0,351 0,599

Standardna devijacija

ponovijivosti (Sr) g/l 0,020 | 0,012 | 0,013 (0,014
Relativna standardna

devijacija ponovljivosh

(RSDr) (%) il 07 | 38 | 23

Granica ponovljivost (r) g/ 0036 | 0,033 | 0,038 0,038
Standardna devijacija

obnovljivosti (Sg) g/ 0,031 0,029 (0,021 [ 0,030
Relativna standardna

devijacija obnovljivosti

(RSDg) (%) 4.8 16 | 59 | 50
Granica obnovljivost (R) g/l 0088 | 0,080 0,058 | 0,084
YWrsle uzorka

G = ouro; razine razdiobe (*).

H = amis; dvostruke slijepe probe.

| = liker s okusom anisa. ponavljanje.
1 = liker s okusom anisa; ponavljanje.

GLICIRIZINSKA KISELINA: ODREBRIVANJE GLICIRIZINSKE KISELINE PRIMJENOM
TEKUCINSKE HROMATOGRAFUE VISOKE DIELOTVORNOSTI

1. Oblast primjene
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Ova metoda prikladna je za odredivanje glicinzinske kiseline u alkoholnim picima s aromom
anisa pnmjenom tekuc¢inske hromatografije visoke djelotvomostu (HPLC).

2. Referentni standardi
IS0 36%6: 1987 Voda #a upotrebu u analititkom laboratoriju — Zahijevi i lest metode
3. Princip

koncentracija glicirizinske Kiseline odreduje se primjenom tekucinske hromatografije visoke
djelotvornosti (HPLC) s UV detekeijom. Standardni rastvor i test uzorak filinraju se i odvojeno
injektiraju direkino u sistem HPLC.

4. Reagensi

Tokom analize konste se samo reagensi za HPLC, apsolutni etanol i voda &iji stepen kvalitela
maora biti 3 prema definiciji standarda 1SO 3696,
4.1.  Etanol 96 % vol (CAS 64-17-5).
4.2 Amonijev glicirizinal, Cy:He06. NH: (amonijeva so glicinzinske kiseling)
(Molekulama teZina: 839,98) (CAS 53956-04-0); &istoce najmanje 90 %
(Molekulama tefina: glicinzinska Kiselina 822,94,
4.3.  Ledenasiréetna kiselina, CH3COOH, (CAS 64-19-T).
44 Metanol, CH30H (CAS 67-56-1).
45 Etanol 50 % vol.
Za 1000 ml na 20°C:
- 96 % vol, Etanol (4.1.);: 521 ml
~Voda (2.0 511 ml
4.6.  Pripr; PriprC rastvor za eluaciju
4.6.1. Rastvarat za eluaciju A (primjer)
&0 dijelova (po volumenu) vode (2.0.)
20 dijelova {po volumenu) siréeine kiseline (4.3.).
Rastvarad za eluaciju se otplinjava u trajanju od pet minuta,
MNapomena: Ako voda koja se koristi nije mikrofiltnirana, preporuéuje se filtrirati pripremljeni
rastvarad #a eluaciju na filieru #a organske rasivarate s veli¢inom pora koja je manja
ili jednaka 0.45 pm.
4.6.2. Rastvaraé za eluaciju B
Metanol (4.4.).
4.7, Priprema standardnih rasivora
Swvi standardni rastvori moraju biti svjere pnpremljeni nakon dva mjeseca.
4.7.1. Referentm rastvor C
levaze se s preciznodéu 0.1 mg, 25 mg amonijevog glicirzinata (4.2.) u odmjernu tikvicu
od 100 ml, Doda se nedto 50 % vol etanola (4.5.) 1 otopi amonij glicirizinal.
Kada se otopi, dopuni se do osnake s 50 % vol etanolom (4.5.).
Filtrira se kroz filter za organske rastvarade.
4.7.2. Standardni rastvon koji se konste za provjeru lineamosti odziva detektora
1,0 g/l matiénog rastvora se pripremi vaganjem, s preciznodéu 0,1 mg, 100 mg amonijevog
glicirizinata u odmjernu tikvicu od 100 ml. Doda se nesto 50 % vol etanola (4.5.) 1 olopi
amonijev glicirizinal. Kada se olopi, nadopuni se do oznake 50 % vol etanolom (4.5.).
Pipetiranjem se pripreme najmanje Setiri druga rastvora koji sadrke 0,05, 0,10; 0,25 1 0,50 g/]



Utorak, 21.6.2011. SLUZBENI GLASNIK BiH Broj 50 - Stranica 197

amonij glicinzinata odnosno 5, 10, 251 50 ml 0,1 g/ matiénog rastvora u odvojene odmjeme
tikvice od 100 ml. Zatim se nadopuni do o#nake s 50 % vol etanolom te dobro promijesa.
Svi rastvori se filtriraju kroz filter za organske rastvarade.

5. Aparatura

5.1.  Sistem za odjeljivanje.
5.1.1. Tekucinski kromatogral visoke djelotvomosii.
5.1.2. Sistem pumpi koji omogucéava postizanje i zadr#avanje konsianine ili programirane brzine
protoka s visokom preciznodcéu
5.1.3. UV spekirofotometrijski sistem detekecije: mora biti postavljen na 254 nm.
5.1.4. Sistem za otplinjavanje rastvaraéa.
52 Ratunalni integrator ili ureda) za smimanje &ji rad je kompatibilan sa ostatkom sistema.
53 Kolona (primjer):
Materjjal: nehrdajué celik 1h staklo
Unutradnji promjer: 4 do 5 mm
Duzina: 100 do 250 mm
Stacionama [aza: umrefeni silicij s (poZeljno sfenénom) ckiadecilnom funkcionalnom
grupom (C18), maksimalne velifine &estica: 5 um.
54 Laboratorijska oprema
54.1. Anahtcka vaga s preciznoséu 0,1 mg
542, Odmjerno posude stepena A
5.4.3. Mikromembranska filtracija pogodna za male volumene.

6. Kromatografski uvjeti
6.1, Karakteristike (primjer):
breina protoka: 1 ml/minuti,
— rasivaral A = 30 %,
~ rastvaral B = T0 %,
6.2 Detekeija:
- UV =154 nm

T Postupak

7.1, Priprema uzorka alkoholnog pica
Filtrira se, ako je potrebno, kroz filter #za organske rastvore (promjer pora: 0,45 &m),
7.2 Odredivanje
Kada se hromatografski uslovi stabiliziraju,
- injektira se 20 pl referentnog rastvora C (4.7.1.),
— injektira se 20 pl rastvora uzorka,
— usporede se dva hromatograma. Identificiraju se pikovi glicinizinske kiseline na osnovu
njihovih vremena zadravanja. [zmjere se njihove povriine (ili visine) i izrafuna se
koncentracija u g/l na dva decimalna mjesta pnmjenom sljedece jednadine:;

h=P =823
c=Cx
H = 104 = 840

gdje je:
¢ = koncentracija u gramima po litri glicirizinske kiseline u alkoholnom picu koje se analizira
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C = koncentracija u gramima po litn amonij glicinzinata u refereninom rastvora

h = povriina (ili visina) pika glicirizinske kiseline u alkcholnom picu koje se analizira
H = povriina (1li visina) pika glicirizinske kiseline u referentnom rasivora

P = {istoéa referentnog amonijevog glicirizinata (u %)

823 = masa jednog mola glicirizinske kiseline

840 masa jednog mola amonijevog gheinzinata

8. Karakteristike primjene metode (preciznost)

Statisticki rezultati medulaboratorijskog lestiranja:
sljedeéa tabela daje vrijednosti za glicinzinsku kiselinu.
Sljedeci podaci dobiveni su medunarodnim istraZivanjem primjene metode koje je provedeno u
skladu s medunarodno dogovorenim postupeima
Godina medulaboratonijskog testiranja 1998

Broj laboratorija 16
Broj wroraka 5
Analil glicirizinska kiselina
Uzorci A B C|D|E

Broj laboratorija preostalih
nakon odbacivanja
ekstremnih vrijednosti 13 14 15| 16 | 16

Broj odbacivanja

ekstremnih vrijednosti

{laboratorija) 3 2 | - -
Broj pribvacenih rezultata | 26 | 28 | 30 | 32 | 32

0,092
Srednja vrijednost (%) g1 | 0,04 |(*)0,09 0,08
(3] 9 9 0,249 0,493

Standardna devijacija 01,00 0,00 :
ponovljivosti (S,) g/l 10001 1 |0,002 0,003
Relativina standardna

devijacija ponovljivost

(RSD,) (%) 1.5 1.3 |07 10| 06
Ciranica ponovljivosn (r) | 0,00 0,00

e/l 2 10004 | 2 (0,007 009
Standardna devijacija 0,00 0,00 :
obnovljivosti (Sy) g/ 4 10007 4 |0,006 0013
Relativna standardna '
devijacija obnovljivost

{RSDg) (") 86| 72 (40| 25 | 27
Grranica obnovljivost (R) | 0,01 001

ol 1| 0019 0 |0.018 0037
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Vrsta uzorka
A = pastis; dvostruke slijepe probe.

B = pastis; razine razdiobe (*).
C = pastis; dvostruke slijepe probe.
D = pastis: dvostruke slijepe probe.

E = pastis; dvostruke slijepe probe,

KALKONI: METODA TEKUCINSKE HROMATOGRAFIE VISOKE DJELOTVORNOSTI ZA
PROVIERU PRISUSTVA KALKONA U PASTISU

1. Oblast primjene

Ova metoda prikladna je #a odredivanje prisusiva kalkona u alkoholnim pi¢ima s okusom anisa.
Kalkoni su prirodne boje iz porodice flavonoida koje su prisutne u slatkom korijenu (Glycyrrhiza
glabra).

. Referentni standardi
IS0 3696: 1987, Voda za upotrebu u analinékom laboratoriju — Zahyevi 1 test metode

3. Princip

Pripremi se referenini rasivor ekstrakia slatkog korjena. Prisusivo ili odsustve kalkona
odreduje se pimjenom tekucinske hromatografije visoke djelotvornosti (HPLC) s UV detekeijom,

4 Reagensi

Tokom analize koriste se samo reagensi za HPLC. Etanol mora biti 96 % vol. Treba se
koristiti samo voda siepena kvaliteta 3 u skladu s definicijom standarda 1SO 3696
41 Etanol 96 % vol, (CAS 64-17-5)
42 Acetonitril, CH3CN, (CAS 75-05-8)
4.3, Referentna tvar: Glvewrrhiza glabra: slatki korijen
Grubo mljeveni slatki konjen (Glyoyrrfiiza glabra). Prosjetne dimenzije Stapicastih Cestica:
duina; 10do 15 mm, debljina: | do 3 mm.
44. MNatrijev acetal, CH3COONa, (CAS 127-09-3)
4.5 Ledenasiréena kiselina, CH3COOH, (CAS 64-19-T)
4.6, Priprema rasivora
4.6.1. Etanol 50 % vol
Za 1000 ml na 20°C:
— 96 % vol etanol (4.1.): 521 ml,
~Voda (2.0 511 ml
4.6.2. Rastvaraé A: acetoniinl
Acetonitril (4.2.) HPLC analiticke Sisioce.
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Otplinjava se.
4.6.3. Rastvarag B: 0,1 M pufer rastvor natrijevog acetata, pH = 4,66,
U edmjemu tikvicu od 1000 ml izvaze se 8,203 g nainjevog acetata (4.4.),
doda se 6,005 g ledene siréeine kiseline (4.5.) 1 nadopuni do osmake s vodom (2),

5. Priprema referentnog standarda iz Glycvrrhiza glabra (4.3.)

51 levaze se 10 g mljevenog slatkog korijena (Glvevrrhiza glabra) (4.3.) 1 stavi u destilacijsku
tikvicu s okruglhim dnom
— doda se 100 ml 50 % vol etanola (4.6.1.),
- refluksira se sat vremena,
— filtrira se,
— filirat se odlo#i #a kasniju upotrebu.
52 5 filtera se skine eksiraki slatkog korijena
~ stavi se u destilacijsku tikvicu s okruglim dnom,
— doda se 100 ml 50 % vol etanola (4.6.1.),
— refuksira se sal vremena,
~ filtrira se, Filtrat se odlodi za kasniju upotrebu.
5.3 Ekstrakeija slatkog korijena se mora provest tri puta zaredom.
54. Spoje setr Nltrata
55 NMarotaciskom isparivadu se ispan faza rastvora (12 5.4.).
5.6,  Zaostali ekstraki (iz 5.5.) pomije$a se 8 100 ml 50 % vol etanola (4.6.1.).

6. Aparatura

6.1 Sistem za odjeljivanje.
6.1.1. Teém hromatogral visoke djelotvornosti,
6.1.2. Sistem za pumpanje koji moke postici i odrzati konstaninu ili programiranu breinu protoka pni
visokom pritisku
6.1.3, Sistem detekcije UVividljivim spektrofotometrom koji moZe biti postavljen na 2541 370 nm.
6.1.4. Sistem za otplinjavanje rastvaraéa;
6.1.5. Termostatirani prostor 5 kelonom lemperiran na 40 £ 0,1°C,
6.2 Ratunalni integrator ili uredaj za biljeZenje &iji rad je kompatibilan sa ostatkom sistema za
odjeljivanje.
6.3 Kolona
Materijal: nehrdajuéi celik ili staklo
Unutrasnji promjer; 4 do 5 mm
Stacionama faza: umrefeni silicij s okladecilnom lunkcionalnom grupom (C18), Veligine
Cestica: najvife 3 pm (umreZena Faza),
6.4, Uocbiéajena laboratonjska oprema, ukljuéujuéi:
6.4.1. Analiticka vaga, (preciznost: £ 0,1 mg);
6.4.2. Aparatura #a destilaciju s povrainim hladilom koji se sastoji od, naprimjer:
~tikvice s okruglim dnom od 250 ml sa standardnim spojem od brudenog stakla,
- 30 ¢m dugog povratnog hladila, i
— izvora loplote (bilo kakva pirogena reakeija koja ukljutuje ekstrakl mora se izbjedi
upotrebom prikladnog sistema)
6.4.3. Rotacijski uredaj za isparavanje.
6.4.4. Prnbor za Gliriranje (). Buchneroy lijevak).
6.5 Hromaiografski uslovi (primjer),
6,51, Karakteristike eluacije rastvaraia A (4.6.2)i B (463}
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~ pomak s gradijenta 20/80 (V/V) na 30/50 (V/V) za 15 minuta,
- pomak s gradijenta 50/30 (V/V) na 75/25 (V/V) za pet minuta,
— jednaka jakost na 75/25 (V/V) #a pet minuta,
- stabilizacija kolone 1zmedu injektiranja,
~ jednaka jakost na 20/80 (V/V) za pet minuta.
6.52. Breina protoka; | ml/minuti.
6,53, Podedavanje UV detekiora:
Detektor mora biti postavljen na 370 nm za detekeiju prisustva kalkona i zalim na 254 nm za
detekeyju gherznske kiseline.
MNapomena: Promjena talasne dufine (s 370 na 234 nm) mora biti provedena 30 sekundi prije
potetka pika eluacije glicinzinske kiseline,

. Postupak

7.1, Priprema uzorka alkeholnog pica
Filirira se kroz filter #a organske rastvarate (promjer pora: 0,45 ém).

7.2, Priprema residualnog ekstrakia slatkog kornjena (5.6.)
Prije analize napravi se razrjedenje jedan naprema deset s 50 % vol etanolom (4.6.m
(4.6.pan>

7.3 Odredivanje

7.3.1. Injektira se 20 &l pripremljenog ekstrakia slatkog konjena (7.2.). Analiza se provod
primjenom hromatografskih uslova koji su opisani (6.5.).

732 Injektira se 20 & vrorka (7.1.) (uzorak alkoholnog pia s okusom anisa). Analiza se provodi
primjenom hromatografskih uslova koji su opisani (6.5.)

7.3.3. Uporede se dva kromatograma. Mora postojati velika sliénost izmedu dva hromatograma u
zoni 17laza kalkona (lokom detekeije na 370 nm pod uslovima analize koji su opisani)
(vidjeti Sliku 2.).

8. Karakteristitni hromatogram za pastis
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Slika 2. HROMATOGRAM DOBIVEN OPISANOM METODOM, PRIKAZUIE PRISUSTVO
KALKONA U »PASTISU«. PIKOVI | DO 8 SU KALKONI, A PIK 9 JE GLICIRIZINSKA
KISELINA

2, Karakteristike primjene metode (preciznost)

Rezultati medulaboratorijskog testiranja:

sljedeca tabela daje reruliate za potvrdivanje prisusiva ili odsusiva kalkona u pastisu i alkcholmm
picima § okusom anisa.

Sliededi podaci dobiveni su medunarodnim istraZivanjem primjene melode koje je provedeno u
skladu s medunarodno dogovorenim postupcima

Godina medulaboratorijskog testiranja 1998,
Broj laboratorija 14
Broj uzoraka 11
Analit kalkoni

Uzorei A|B|C|D|E]|F

Broj laboratorija preostalih
nakon odbacivanja ekstremnih
vrijednosti 14 | 14 ) 14 ) 14| 14|13

Broj odbacivanja ekstremnih
vrijednosti (laboratorija) - - - - - [ 1{*}
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Broj prihvaéenih rezuliata 26 | 14| 14 (28 | 28 | 26

Broj recullata za prisusivo

kalkona B 14140 | 280
Broj rezultata 2a odsustvo
kalkona 0| 0|0 |28) 0|26

Postotak taénih rezultata (%) | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

{*) Nedosljedni rezultati izmedu dva duplikata koji se pripisuju
pogresci kod uzorkovanja

Uzorci G H I J K
Broj laboratonja precstalih
nakon odbacivanja ekstremnih
vrijednosti 14 14 14 14 14

Broj odbacivanja ekstremnih
vrijednosti {laboratorija) : % = n =

Broj prihvacenih rezultata 2% 14 14 28 28
Broj rezultata za prisustvo

kalkona 0 0 0 0 0
Broj rezultata #a odsustvo kalkona 28 | 14 | 14 | 28 | 28
Postotak tatnih rezultata (%) 100 | 100 | 100 | 100 [ 100
Vrsta uzoraka:

A = pastis; dvostruke slijepe probe.

B = pastis: jedan uzorak.

C = pastis; jedan urzorak.

D = wpastis« (koji ne sadri kalkone), dvostruke slijepe probe.

E = wpastis« (koji ne sadr?i kalkone). dvostruke slijepe probe.

F = liker s okusom anisa (koji ne sadrzi kalkone), dvostruke slijepe probe.
G = liker s okusom anisa (koji ne sadr# kalkone); dvostruke slijepe probe,
H = ouzo (koji ne sadri kalkone): jedan weorak.

I = ouzo (koji ne sadr?i kalkone): jedan weorak.

J = anis (koji ne sadr#i kalkone); dvosiruke slijepe probe.

K = npastis« (koji ne sadrai kalkone): dvostruke slijepe probe.

ZUMANCE: ODREPIVANIE KONCENTRACIE ZUMANCA U ALKOHOLNIM PICIMA ~
FOTOMETRISEA METODA

1. Oblast primjene
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Ova metoda prikladna je za odredivanje konceniracije Zumanca u rasponu od 40 do 250 g/l u
likeru od jaja i likeru s jajima

2, Referentni standardi
IS0 3696: 1897 Voda za upotrebu u analitiékom laboratorju — Zahtjevi 1 1est metode.
3. Princip

Fosformi spojevi topivi u elanolu koji su pronadeni u Fumancu ekstrahiraju se i analiziraju
fotometnjski kao kompleks fosfomog molibdata

4. Reagensi

4.1.  Redestilirana voda

4.2, Dijatomejska zemlja

4.3 Ewanol 96 % vol (CAS 64-17-5)

4.4 15 %-ina otopina magnezij acetata (CAS 16674-T8-5)

4.5 10 %-tna sumporna kiselina (CAS 7664-93-9)

4.6, 1 Nsumpome kiselina

4.7 0,16 g1 kalij dihidrogen fosfata (CAS 778-77-0), otopina KH2PO4

4.8 Reagens #a odredivanje fosfata:
Otop se 20 g amonij molibdata (CAS 12054-85-2), (NH)sMo7O2 = 4 HzO u 400 ml vode na
S0PC; Olopi se, wdrugo) posudi, 1 g amonij vanadata (CAS 7803-35-6), NH,V 05, u 300 ml
vrude vode, ostavi se da se ohladi, | zatim doda 140 ml konceninrane nitratne kiseline (CAS
T697-37-2). Ohladeni rastvori spoje se u odmjernu tikvicu od 1000 ml i dopuni do oenake.

5. Aparatura

5.1.  Konusna tikvica od 100 ml

52 Ultrazvuéno kupatilo (il magnetski myesaé)
53 Odmjernatikvica od 100 ml

54.  Vodeno kupatilo na 20°C

55  Filtar (Whatman br. 4 ili ekvivalentni)
5.6, Porculanski (il platinasti) lonéic

57. Kipuée vodeno kupatilo

58 Zagnjana elektniéna ploca s regulacijom
59 Mufolna peé

510, Odmjerna tikvica od 50 ml

5.11. Odmijerna tikvica od 20 ml

512, Spektrofotometar podeden na 420 nm
5.13. Kivetaod | em.

6. Uzorci
Prije analize uzorci se skladidte na sobnoj temperatun,
T Postupak

7.1, Priprema uzorka
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Odvare se 10 g uzorka u konusnu tikview od 100 ml (5.1.).

7.1.2. Postepeno se dodaje 70 ml etanola (4.3.) u malim kolid¢inama, promucka se nakon svakog
dodavanja, i stavi u ultrazvuéno kupatilo (5.2.) na 15 minuta (ili se promijesa s magnetskim
mjedadem (5.2.) 10 minuta na sobngj lemperatun ).

7.1.3. Sadrzaj se iz konusne tikvice prebaci u odmjermu tikvicu od 100 ml (5.3.) uz ispiranje
elanolom (4.3.). Do kalibracijske oznake se nadopuni etanolom (4.3.) 1 tikvica se stavi u
vodeno kupatilo na 20°C (5.4.). Podesi se do kalibracijske osnake na 20°C,

7.1.4. Doda se mala koli¢ina dijatomejske zemlje (4.2.) 1 filtrira (5.5.), uz odbacivanje prvih 20 ml,

7.1.5. 25 ml filtrata se prebaci u porculanski (ili platinasti) lonéid (5.6.). Filtrat se zatim mora
koncentrirati polaganim isparavanjem u kipuéem vodenom kupatilu (5.7.). uez dodatak
5ml 15 %- tnog rastvora magnezijevog acetata (4.4.).

7.1.6. Lonéiéi se stave na zagrijanu elekiriénu plodu s regulacijom (5.8.) i zagrijavaju se dok se ne

dobije suha tvar,

7.1.7. Ostatak se spali do urarenosti na 600°C u mufolnoj pedi (5.9.) dok pepeo ne pobijeli,
najmanje 1,5 sati, ali se moZe ostaviti i preko noéi,

7.1.8. Uszme se pepeo s 10 ml 10 %e-ine sumpome kiseline (4.5.)1 prebaci se uz ispiranje
destiliranom vodom u odmjernu tikvieu od 50 ml (5. 10.), dopuni se do osnake destiliranom
vodom na sobnoj temperaturi (4.1.). 5 ml alikvota tog rastvora pepela koristi se za pripremu
rastvora uwzorka za analizu foslata fotometnjom,

7.2 Analiza fosfala folometrijom

7.2.1. Komparativimi rastvor

7.2.1.1. Stavi se 10 ml 10 %-tne sumpome kiseline (4.5.) u odmjernu tkvicu od 50 ml (5.10.)1

dopuni do owmake destiliranom vodom (4.1.).
7.2.1.2. U5 mil alikvota tog rastvora (7.2.1.1.) koja se nalaz u odmjemnoj tikvici od 20 ml
(5.11), doda se | ml | N sumpomne kiseline (4.6.) 1 2 ml reagensa losfata (4.8.) i dopuni
do osake od 20 ml destiliranom vodom (4.1.),
7.2.1.3. Zatepi se labavo umetnutim éepom, promudka i zagrijava u kipuéem vodenom
kupatilu (3.7.) 10 minuta, zatim se hladi u vodenom kupatilu na 20°C (5.4.) 20 minuta.
7.2.1.4. Napuni se kivela od 1 em (5.13.) 5 tom komparativnim rastvorom,
7.2.2. Rastvor uzorka
7.2.2.1. U5 ml alikvota rastvora pepela (7.1.8.) koji se nalazi v odmjemaoy tikvici od 20 ml (5.11.),
doda se | ml 1 N sumporne kiseline (4.6.) 1 2 ml reagensa losfata (4.8.) 1 dopumi do osnake
od 20 ml destiliranom vodom (4.1.).
7.2.2.2, Zatepi se labavo umetnutim éepom, promudka i zagrijava u kipuéem vodenom
kupatilu (3.7.) 10 minuia, zatim se hladi u vodenom kupatilu na 20°C (5.4.) 20 minuta.
7.2.2.3. Zuti rastvor koji se dobije odmah se analizira spektrofotometrijski (5.12.) u kiveli od 1 cm
{5.13.) na 420 nm v odnosu na komparativni rastvor (7.2.1.4.).
7.23. Kalibracijska krivulja

7.2.3.1. Da bi se konstruirala kalibracijska krivulja, doda se po 2 ml alikvota reagensa fosfata (4.8 ) u
odmjeme tikvice od 20 ml (5.11.) od kojih svaka sadra po | ml | N sumpome Kiseline (4.6.)
10,2, 4 6 8i 10 ml otopine kalij dihidrogen fosfata (4.7.) i nadopuni do o#nake od 20 ml 5
destiliranom vedom (4.1.).

7.2.3.2, Zatepi se labavo umetnutim éepom, promucka i zagrijava u kipuéem vodenom
kupatilu (5.7.)10 minuta, zatim s¢ hladi u vodenom kupatilu na 20°C (5.4.) 20 minuta
i analizira spektrofotometrijski u kiveti od 1 cm (3.13.) na 420 nm u odnosu na
komparativni rastvor (7.2.1.4.).
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7233 Konstruiranje kalibracijske krivulje:

Otopina dihidrogen M

fosfata (ml) 0 F 4 0 8 ]
0,16 0,33 | 0,50 | 0,66 | 0,

P.0s (mg) 0 il b

8. lzrazavanje rezultata

Sadrraj Zumanca u g/l izraéuna se iz sljedece formule:

2/1 Fumanca = mg P50; =

110 * pustoéu

edie je:

110 = fakior konverzije za ukupni P20s u g u 100 g zumanca

E/Md0

mg P20 = vijednost utvrdena iz kalibracijske krivulje

gusioéa = masa po jedinici volumena (g/ml) likera na bazi jaja na 20°C

E = te¥ina likera na baxi jajau g
40 = faktor razrjedenja za 5 ml rasivora pepela.

9, Karakteristike primjene metode (preciznost)

Statisticki rezultati medulaboratonjskog lestiranja:

sljedeca tabela daje vrjednosh za Fumance.
Sljededi podaci dobiveni su medunarodnim istraZivanjem primjene metode koje je provedeno u
skladu s medunarodno dogovorenim postupcima

Godina medulaboratonijskog testiranja 1998,

Broj laboratorija 24
Broj uroraka 5
Analil Fumanjak
Uszorci AlB|lc|D|E|
Broj laboratorija preostalih
nakon odbacivanja
ekstremnih viyjednost 19 (20 | 22| 20 | 22 |
Broj odbacivanja ekstremnih
wrijednosti (laboratorija) 3 (4|24 2)|
Broj prihvacenih rezultata | 38 | 40 | 44 | 40 | 44 |
5L |
*®
R )
e LA il 147, {241, 227, 72.8( | 191, |
3 1141 % 1|
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Standardna devijacija
ponovljivost (Sr) g/l 2,44 (4.24(3,93) 1,83 3,25
{Relativna standardna '
devijacija ponovljivost
(RSDr) (%) L7188 18] 29|17
Granica ponovljivosti (rj g | 6.8 |19/ 11,0] 51 | 91 |
Standardna devijacija .
obnovljivosti (SR) g/l 5.01|6.06)6,66| 342 | 6,87
Relativna standardna '
devijacija obnovljivost
(RSDy) (Ya) 34 125|29]| 55|36
Granica obnovljivosti (R) g/1| 14.0 | 17,0/ 18.7] 9.6 I‘).IE
Wrste uroraka '
A = advocaat; dvostruke slijepe probe.
B = advocaat; dvost slijepe probe.
C = advocaat; dvostruke slijepe probe.
D = advocaal (rasijedeni); nivol raediobe (*).
E = advocaat; dvostruke slijepe probe.

Aneks 11,

Tablica, GUSTOCA KAO FUNKCIJA TEMPERATURE | ALKOHOLNE JAKOSTI IZRAZENE
VOLUMENOM

p=piLq

interval: 1°C: 1 % vol

temperatura: od — 20°C do + 40°C

Simboli i mjemne jedinice:

p = gustoéa (kg/m’)

q = alkoholna jakost 1zraZena volumenom (% vol)
1 = temperatura (“C)
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SLUZBENI GLASNIK BiH

Utorak, 21.6.2011.

Aneks IIL.

FORMULA PO KOJOJ SU IZRACUNATE VRIJEDNOSTI KOJE SE NALAZE U TABELI
ALKOHOLNIH JAKOSTI MJESAVINE ETANOL-VODA

Gustoéa (p) u kilogramima po metru kubnom (kg/m*) mjesavine etanol-voda na temperaturi t u °C
je odredena formulom koja je ispod navedena kao funkcija:

— alkoholne jakosti po teZini (p) izraZena kao decimalni broj "',
— temperature (t) u °C (EIPT 68),
— brojéanih koeficijenata koji su navedeni v tabeli.
(1) = npr. za alkoholnu jakost od 12 % po teZini, p = 0,12.

Formula vrijedi za temperature izmedu — 20°C i + 40°C.

s

12

e

L )
A‘pl-t + Eﬁlb*m ¥

kul

Gdieje:n=5m=115m=10;m;=9 my=4;ms=2.

Brojéani koeficijenti u formuli:

" -Cr s-30CT
+§§ P

8164 = 10°

Ay Cix Cau Cax L Css
k By
kg/m? kgl x°C) | kglm*x°CY) | kgm*x°C?) | kghm?x°CY) | kg/m® x°C%)
g - - -
L | A oC) | 0087w tgt | 119301300057 | 68029857535038 | 4.075376756200 | 2788074354782
010 = 107 03 % 107" 27x10° 409 x 10
1929769496 x| -5,2682542 * 10° - 2,517399633803 | 1,8768377902896 X 1,34561288349
2 e 104691474345 e 7790289 | § 7630585734711 4
10° kg/m? xocy) | MO G| 461 %10 64 % 10 bl 3354 % 10
3,801238958 = | 3,6130013 = 107 |7,19635346954 . ¥ 6,5150313600993
3 | * 34 2,170575700536 | 2,0025618137341 | & v
10° ki xoc) | gszzxa0l | 2170 e 68 10
-1,668103923 x| -3,8957702 x 107 > 1,353034988843 | 1,0229929667192 :
4 o ' = T.0474T805427 | 7 G apl ' 1,5157848369872
F 1 kg/m® x°ca) | oo 029 % 10 20 Sigam
e - -
g IR Ti:,:xﬁ"f T;'s': 3,92409043003 | 5,029988758547 | 2,8956964839036
5045 = 10 014 = 10' 8
2 R _
8,829278388 | 7729231 * 10 . 1,096355666577 | 4,8100605843006
6 i ke/(m? x 121016465906 | 0000 =
class=SpellE>C6) | 8747 x 10°
j [ B oY | 1422753946421 | 4,6721474407946
| T 8
| o 1-6,138381234 = ‘ 108043594285 | 2,4580431059034
| B ]ﬂ" 2,60556298218 6210 x 10° 6l
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L e oy o Lot " | 4414153236817 | 5,4112276214368
392 =10 12=10"
" -5,413?3 1354 x T | 14257 ;J{IIEE
0137 x 10°
1 1'23""1‘;?33‘ % 128561784199
8974 % 10°
" -354113?:;425 x

(1) =npr. za alkeholnu jakost od 12 % po tekini, p = 0,12.
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SLUZBENI GLASNIK BiH

Utorak, 21.6.2011.

izratunavanje volumena piknometra pri 20°C

Ancks 1V,

Tabela I:
Faktor F, s kojim se mno#i masa vode u Pyrex piknometru pri t°C za

t'c F c F r'c F tc F t'c F o ¥ F r'c F
10,0]1.000328{13,0{1 000891 |16.01 1,001097 | 18,0 1,001608 | 22,0 | 1,002215 | 25,0 | 1.002918 | 28.0 | 1, 03704
A |ioo0408] 1 |1ooo7oa] 4 | ,000003] 0 [romeer] 4 [1o0ezsa| 0 [ioo2asi] 1 [1.00073i
2 |1.000414] 2 |1.000714] 2 [ 1001128 2 [100iess| 2 |1o0o2e0| 2 [1002088] 2 |1.000750
A 000422 3 [1.000726] 3 | 1001144 | 3 1000685 3 [1.002282) 3 |1,002980) 3 |1.0037EV
A 1000430 4 [1.000738] 4 | 1.001158 | 4 |1006Ba| 4 [1002304] 4 |100301%] 4 |1.003315
10,5]1.000438]13,501 000752 [16,5 1,001175 [ 18,5]1,001703 [ 22,5 [ 1.002326 | 25,5 [ 1,003041 | 28.5 [ 1.003843
& [1.000447] 6 [1,000784] & [ 1001181 | & [1001722] 5 [1002348] & [1,003088] 5 [1,003871
7 |1.000458] 7 hvooorrr| 7 | 1001207 | 7 [1ooi7ai| 7 |1.p02ar2| 7 [1.0osoe2| 7 |4.000800
8 |1.o0048s] 8 |1ooo7es| B | 1001223 & |10m7e1| 8 [1002304| B [1.003117] B [1.000028
8 |1.000474] 8 |10o00803] 8 | 1001230 8 [100780| & [1.000417] & [1.003143] & 1000056
19,001, 000483014001 00081617 0 1,001287 | 20,0 | 1,001800 | 23,0 | 1,002439 | 260 | 1,003168 | 29.0 [ 1,003584
A |1.000482] 1 |1oo0828] 1 | 1.009273] 0 [1o;sie| o [1o004ea| 1 [1.003194] 1 [1.004013
2 |roooson| 2 hooossz| 2 [ 1009280 2 |1o;maas| 2 [1ooeees| 2 [i000232] 2 |1.004042
3 |i.ooosi1] . |ioooass] 3 | 1.001308| 3 |1.00iesa| 3 [ipoesoa| 3 [i1.o03247] 3 [4.004070
A |1.000520] .4 |1.000888] 4 | 1001323 4 [100m880| 4 [1002531| 4 [1.003273] a4 |1.004000
19,511, 0008530014, 51, 00088217 5 1,001340 | 20,5 | 1.001800 | 23,5 | 1.002585 | 26,5 | 1,000256 ] 29.5 [ 1.004128
B J1.000540) B |1.000895) 6 | 1.001357 | & |1.000820( B [1002578| & |1.003328) & |1.004158
7 |r.o00s50] 7 |oooe08] 7 | 1.004374 | 7 [1.00ea1| 7 [100@s0e| 7 [1.003352] 7 [1.004187
B 1000250 8 [1.000623] 8 1001351 | B 100881 | B [1002625) & |1.003378] B |1.004218
8 00T 8 [1.000937] & | 1.001408 | & 11000582 ( & [1.002849] 9 |1,003403] 9 |1.004245
12,001,000580115,041,000951 18,0 1,001427 | 21,0 1.002002 | 24,0 | 1,002672 | 27.0 | 1,003432 | 300 | 1.004275
A |rooose1| 1 |voooess| 1 | 1009445 | 1 |1.002023| 1 [100@885| 1 |1.003458

2 00osdt) 2 (1000879 2 | 1.001462 | 2 [1.002044] 2 |1.002720| 2 [1,003285

A No00s12| 3 1000893 3 11001480 | 3 |1.002085] 3 |1002745| 3 [1,003513

4 |iooosza| 4 lvootoos| 4 | 1,001488 | 4 |100z088| 4 |100z7en| 4 |1.000s40

12,51 .0o0634{15 501 pot1ozz|ia, 5 1,001518 | 21,5 1,002107 | 24.5 | 1,002783 | 27.5 | 1,003567

5 |1.000645| 6 |1.001007] B 1001534 | & |1oomze| 6 |ro0zer7| 6 |1.009584

7 I.(:IJOGSG[.? 1,001082] 7 | 1.001552 | 7 1002181 7 |1.002842) 7 | 9,003621

A 1.WOGB8| A MooiosT| & 100570 | & 1002172 & (1002885 B | 1003845

8 1mus?s-| 8 |1ootoez| o | 1001588 | o |1002104]| 8 1002891 0 |1,003876
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