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ΚΑΝΟΝΙΣΜΟΣ (ΕΚ) αριθ. 2870/2000 ΤΗΣ ΕΠΙΤΡΟΠΗΣ

της 19ης ∆εκεµβρίου 2000

για καθορισµό των κοινοτικών µεθόδων αναφοράς που εφαρµόζονται στις αναλύσεις στον τοµέα των
αλκοολούχων ποτών

Η ΕΠΙΤΡΟΠΗ ΤΩΝ ΕΥΡΩΠΑΪΚΩΝ ΚΟΙΝΟΤΗΤΩΝ,

Έχοντας υπόψη:

τη συνθήκη για την ίδρυση της Ευρωπαϊκής Κοινότητας,

τον κανονισµό (ΕΟΚ) αριθ. 1576/89 του Συµβουλίου, της 29ης
Μαΐου 1989, για τη θέσπιση των γενικών κανόνων σχετικά µε τον
ορισµό, το χαρακτηρισµό και την παρουσίαση των αλκοολούχων
ποτών (1), όπως τροποποιήθηκε µε την πράξη προσχώρησης της
Αυστρίας, της Φινλανδίας και της Σουηδίας, και ιδίως το άρθρο 4
παράγραφος 8,

Εκτιµώντας τα ακόλουθα:

(1) Το άρθρο 4 παράγραφος 8 του κανονισµού (ΕΟΚ) αριθ.
1576/89 προβλέπει τη θέσπιση µεθόδων που πρέπει να
χρησιµοποιούνται για την ανάλυση των αλκοολούχων
ποτών. Οι µέθοδοι αναφοράς πρέπει να χρησιµοποιούνται,
για να εξασφαλίζεται η συµµόρφωση µε τον κανονισµό
(ΕΟΚ) αριθ. 1576/89 και τον κανονισµό (ΕΟΚ) αριθ. 1014/
90 της Επιτροπής, της 24ης Απριλίου 1990, περί λεπτο-
µερών κανόνων εφαρµογής για τον ορισµό, το χαρακτηρι-
σµό και την παρουσίαση των αλκοολούχων ποτών (2), όπως
τροποποιήθηκε τελευταία από τον κανονισµό (ΕΚ) αριθ.
2140/98 (3), όταν διενεργείται επίσηµος έλεγχος ή σε
περίπτωση διαφοράς.

(2) Είναι σκόπιµο, στο µέτρο του δυνατού, να υιοθετηθούν και
να περιγραφούν ως κοινοτικές αναλυτικές µέθοδοι αναφο-
ράς, οι µέθοδοι που τυγχάνουν γενικής αναγνώρισης.

(3) Προκειµένου να ληφθεί υπόψη η επιστηµονική πρόοδος και
οι διαφορές εξοπλισµού των επισήµων εργαστηρίων, σκό-
πιµο είναι να επιτραπεί, υπό την ευθύνη των υπευθύνων του
εργαστηρίου, η εφαρµογή µεθόδων βασιζόµενων σε άλλες
αρχές µέτρησης, εκτός των µεθόδων που περιγράφονται στο
παράρτηµα του παρόντος κανονισµού, όταν οι µέθοδοι
αυτές προσφέρουν επαρκείς εγγυήσεις όσον αφορά το απο-
τέλεσµα και ανταποκρίνονται, ιδίως, στα κριτήρια που καθο-
ρίζονται στο παράρτηµα της οδηγίας 85/591/ΕΟΚ του
Συµβουλίου, της 20ής ∆εκεµβρίου 1985, για την
καθιέρωση κοινοτικών τρόπων δειγµατοληψίας και µεθόδων
ανάλυσης για τον έλεγχο των τροφίµων (4) και εφόσον µπο-
ρεί να αποδειχθεί ότι η διακύµανση στην ακρίβεια, στην
επαναληψιµότητα και στην αναπαραγωγιµότητα των αποτε-
λεσµάτων που λαµβάνονται µε τις µεθόδους αυτές ευρίσκο-
νται εντός των ορίων των αποτελεσµάτων που έχουν ληφθεί
µε τις µεθόδους αναφοράς, οι οποίες περιγράφονται στον
παρόντα κανονισµό. Εφόσον τηρείται ο όρος αυτός, µπορεί
να επιτραπεί η εφαρµογή άλλων µεθόδων ανάλυσης. Σηµα-
σία έχει ωστόσο, να διευκρινισθεί ότι σε περίπτωση διαφο-
ράς, οι προαναφερθείσες άλλες µέθοδοι δεν µπορούν να
αντικαταστήσουν τις µεθόδους αναφοράς.

(4) Τα µέτρα που προβλέπονται στον παρόντα κανονισµό είναι
σύµφωνα µε τη γνώµη της επιτροπής εφαρµογής αλκοο-
λούχων ποτών,

ΕΞΕ∆ΩΣΕ ΤΟΝ ΠΑΡΟΝΤΑ ΚΑΝΟΝΙΣΜΟ:

Άρθρο 1

Οι κοινοτικές µέθοδοι αναφοράς που εφαρµόζονται στις αναλύσεις
στον τοµέα των αλκοολούχων ποτών:

— σε περίπτωση διεξαγωγής επισήµου ελέγχου, ή

— σε περίπτωση διαφοράς,

για να διασφαλίσουν την τήρηση των διατάξεων που προβλέπονται
στον κανονισµό (ΕΟΚ) αριθ. 1576/89 και στον κανονισµό (ΕΟΚ)
αριθ. 1014/90, σε περίπτωση διεξαγωγής επισήµων ελέγχων ή σε
περίπτωση διαφοράς, είναι αυτές που περιλαµβάνονται στο
παράρτηµα του παρόντος κανονισµού.

Άρθρο 2

Κατά παρέκκλιση προς το άρθρο 1 πρώτη περίπτωση, επιτρέπονται
άλλες µέθοδοι ανάλυσης, υπό την ευθύνη των υπευθύνων του
εργαστηρίου, υπό τον όρο ότι η ακρίβεια και η πιστότητα (επα-
ναληπτικότητα και αναπαραγωγιµότητα) αυτών είναι τουλάχιστον
ισοδύναµη µε εκείνη των αντιστοίχων αναλυτικών µεθόδων αναφο-
ράς που περιλαµβάνονται στο παράρτηµα.

Άρθρο 3

Όταν δεν υπάρχουν κοινοτικές αναλυτικές µέθοδοι αναφοράς, για
την ανίχνευση και τον ποσοτικό προσδιορισµό των περιεχοµένων
ουσιών σε συγκεκριµένο αλκοολούχο ποτό, τότε εφαρµόζονται οι
ακόλουθες µέθοδοι:

α) µέθοδοι ανάλυσης που έχουν καταστεί έγκυρες βάσει διεθνώς
αναγνωρισµένων διαδικασιών, και ιδίως ανταποκρίνονται στα
κριτήρια που έχουν τεθεί στο παράρτηµα της οδηγίας 85/591/
ΕΟΚ·

β) µέθοδοι ανάλυσης σύµφωνες προς τα συνιστώµενα πρότυπα του
∆ιεθνούς Οργανισµού Τυποποίησης (ISO)·

γ) µέθοδοι ανάλυσης που έχουν αναγνωρισθεί από τη Γενική Συνέ-
λευση του ∆ιεθνούς Γραφείου Αµπέλου και Οίνου (OIV) και
έχουν δηµοσιευθεί µε επιµέλειά του·

δ) εν απουσία µιας των µεθόδων όπως αναφέρονται στα στοιχεία
α), β) και γ) και µε τις προϋποθέσεις της ακρίβειας, της επα-
ναληψιµότητας και της αναπαραγωγιµότητάς της:

— µία µέθοδος ανάλυσης, η οποία έχει εγκριθεί από το ενδια-
φερόµενο κράτος µέλος,

— σε περίπτωση ανάγκης, οποιαδήποτε άλλη κατάλληλη µέθο-
δος ανάλυσης.

(1) ΕΕ L 160 της 12.6.1989, σ. 1.
(2) ΕΕ L 105 της 25.4.1990, σ. 9.
(3) ΕΕ L 270 της 7.10.1998, σ. 9.
(4) ΕΕ L 372 της 31.12.1985, σ. 50.
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Άρθρο 4
Για την εφαρµογή του παρόντος κανονισµού:
α) «όριο επαναληψιµότητας» είναι η τιµή, µικρότερη η ίση της

οποίας αναµένεται, σε διάστηµα εµπιστοσύνης 95 %, η απόλυτη
τιµή της διαφοράς δύο µεµονωµένων αποτελεσµάτων τα οποία
έχουν ληφθεί βάσει µετρήσεων που πραγµατοποιήθηκαν κάτω
από τις ίδιες συνθήκες (ίδιος τεχνικός εργαστηρίου, ίδια
συσκευή, ίδιο εργαστήριο και βραχύ µεσολαβούν χρονικό
διάστηµα) (ISO 3534-1)·

β) «όριο αναπαραγωγιµότητας» είναι η τιµή, µικρότερη η ίση της
οποίας αναµένεται, σε διάστηµα εµπιστοσύνης 95 %, η απόλυτη
τιµή της διαφοράς δύο µεµονωµένων αποτελεσµάτων που λαµ-
βάνονται κάτω από διαφορετικές συνθήκες (διαφορετικοί τεχνι-

κοί εργαστηρίου, διαφορετικές συσκευές, ή/και διαφορετικά
εργαστήρια,ή/και διαφορετικές χρονικές στιγµές) (ISO 3534-1)·

γ) «πιστότητα» είναι η εγγύτητα του αποτελέσµατος της ανάλυσης
σε σχέση µε την τιµή αναφοράς (ISO 3534-1).

Άρθρο 5

Ο παρών κανονισµός αρχίζει να ισχύει την έβδοµη ηµέρα από τη
δηµοσίευσή του στην Επίσηµη Εφηµερίδα των Ευρωπαϊκών Κοι-
νοτήτων.

Εφαρµόζεται από την 1η Ιανουαρίου 20001.

Ο παρών κανονισµός είναι δεσµευτικός ως προς όλα τα µέρη του και ισχύει άµεσα σε κάθε κράτος
µέλος.

Βρυξέλλες, 19 ∆εκεµβρίου 2000.

Για την Επιτροπή

Franz FISCHLER

Μέλος της Επιτροπής
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ΠΑΡΑΡΤΗΜΑ

ΠΕΡΙΓΡΑΦΗ ΑΝΑΛΥΤΙΚΩΝ ΜΕΘΟ∆ΩΝ ΑΝΑΦΟΡΑΣ:

I. Προσδιορισµός αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκον

Προσάρτηµα Ι: Παρασκευή του αποστάγµατος

Προσάρτηµα ΙΙ: Μέτρηση της µάζας κατ’ όγκον του αποστάγµατος

— Μέθοδος Α = µέτρηση µε λήκυθο

— Μέθοδος Β = ηλεκτρονικό πυκνόµετρο

— Μέθοδος Γ = πυκνοµετρική µέτρηση µε τη βοήθεια υδροστατικού ζυγού

II. Προσδιορισµός ολικού ξηρού εκχυλίσµατος µε σταθµική µέθοδο

III. Προσδιορισµός πτητικών και µεθανόλης

III.1. Γενικές παρατηρήσεις

III.2. Πτητικά συστατικά: αλδεΰδες, ανώτερες αλκοόλες, οξικός αιθυλεστέρας και µεθανόλη (αέρια χρωµατογραφία)

III.3. Πτητική οξύτητα (p.m.)

IV. Υδροκυανικό οξύ (p.m.)

V. Ανηθόλη (p.m.)

VI. Γλυκυρριζικό οξύ (p.m.)

VII. Χαλκόνες (p.m.)

VIII. Ολικά ζάχαρα (p.m.)

IX. Κρόκος αυγού (p.m.)
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I. ΜΕΘΟ∆ΟΣ ΑΝΑΦΟΡΑΣ ΓΙΑ ΤΟΝ ΠΡΟΣ∆ΙΟΡΙΣΜΟ ΤΟΥ ΑΛΚΟΟΛΙΚΟΥ ΤΙΤΛΟΥ ΚΑΤ’ ΟΓΚΟ ΤΩΝ ΑΛΚΟΟ-
ΛΟΥΧΩΝ ΠΟΤΩΝ

Εισαγωγή

Η µέθοδος αναφοράς περιλαµβάνει δύο προσαρτήµατα:

Προσάρτηµα I: Παρασκευή αποστάγµατος

Προσάρτηµα II: Μέτρηση της πυκνότητας αποστάγµατος

1. Πεδίο εφαρµογής

Η µέθοδος εφαρµόζεται για τον προσδιορισµό του αληθούς αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκο των αλκοολούχων ποτών.

2. Παραποµπή σε προδιαγραφές

ISO 3696:1987 Νερό αναλυτικής καθαρότητας — Προδιαγραφές και µέθοδοι δοκιµής

3. Όροι και ορισµοί

3.1. Θερµοκρασία αναφοράς:

Η θερµοκρασία αναφοράς για τον προσδιορισµό του αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκον, της πυκνότητας και του ειδικού
βάρους των αλκοολούχων ποτών είναι εκείνη των 20 °C.

Σηµείωση 1: Ο όρος «σε t °C» επιφυλάσσεται για όλους τους προσδιορισµούς (της πυκνότητας ή του αλκοολικού
τίτλου κατ’ όγκον) που γίνονται σε θερµοκρασίες άλλες, πλην της θερµοκρασίας αναφοράς των 20 °C.

3.2. Πυκνότητα:

Πυκνότητα είναι η µάζα ανά µονάδα όγκου των αλκοολούχων ποτών, στο κενό και στη θερµοκρασία των 20 °C.
Εκφράζεται σε χιλιόγραµµα ανά κυβικό µέτρο και συµβολίζεται µε το ρ20 °C ή ρ20.

3.3. Σχετική πυκνότητα:

Σχετική πυκνότητα στους 20 °C είναι ο λόγος, εκφραζόµενος µε δεκαδικό αριθµό, της πυκνότητας του αλκοολούχου
ποτού στους 20 °C προς την πυκνότητα του νερού στην ίδια θερµοκρασία. Παριστάνεται µε το σύµβολο d20 °C/20 °C ή
d20/20, ή απλώς d όταν δεν υπάρχει πιθανότητα σύγχυσης. Το (χαρακτηριστικό) µέγεθος που εκάστοτε µετράται πρέπει
να αναγράφεται στο πιστοποιητικό ανάλυσης µε τη χρησιµοποίηση των προαναφεροµένων και µόνο συµβόλων.

Σηµείωση 2: Είναι δυνατή η εύρεση της σχετικής πυκνότητας από την πυκνότητα ρ20 στους 20 °C:

ρ20 = 998,203 × d20/20 ή d20/20 = ρ20/998,203,

όπου 998,203 η πυκνότητα του νερού σε 20 °C.

3.4. Αληθής αλκοολικός τίτλος κατ' όγκο:

Ο αληθής αλκοολικός τίτλος κατ' όγκο των αλκοολούχων ποτών είναι ίσος προς τον αριθµό λίτρων αιθυλικής
αλκοόλης που περιέχονται σε 100 l µείγµατος νερού-αλκοόλης που έχει την ίδια πυκνότητα µε αυτήν του
αλκοολικού αποστάγµατος που προκύπτει µετά από απόσταξη του αλκοολούχου ποτού. Οι τιµές αναφοράς για τον
αλκοολικό τίτλο κατ' όγκο (% vol) στους 20 °C συναρτήσει της πυκνότητας στους 20 °C, για διάφορα µείγµατα
νερού-αλκοόλης, που πρέπει να χρησιµοποιούνται, είναι αυτές που περιλαµβάνονται στον διεθνή πίνακα που έχει
αναγνωρισθεί από την International Legal Metrology Organisation στη σύστασή της µε αριθ. 22.

Η γενική εξίσωση που συνδέει τον αλκοολικό τίτλο κατ' όγκο και την πυκνότητα µειγµάτων νερού-αλκοόλης, σε
δεδοµένη θερµοκρασία, περιλαµβάνεται στο κεφάλαιο 3 «Αλκοολικός τίτλος κατ' όγκο» του παραρτήµατος του
κανονισµού (ΕΟΚ) αριθ. 2676/90 (ΕΕ L 272 της 3.10.1990, σ.1) ή στο εγχειρίδιο αναλυτικών µεθόδων του OIV
(1994) (σ. 17).

Σηµείωση 3: Προκειµένου για τα λικέρ και τις κρέµες για τα οποία είναι δύσκολο να µετρηθεί ο όγκος µε ακρίβεια,
το δείγµα πρέπει να ζυγίζεται και προσδιορίζεται, κατ’ αρχήν, ο αλκοολικός τίτλος κατά βάρος.

Τύπος µετατροπής:

Αλκοολικός τίτλος κατ' όγκον (% vol) =
ΑΤΜ (% µάζα) × ρ20 (δείγµα)

ρ20 (αλκοόλη)

όπου

ΑΤΜ = αλκοολικός τίτλος κατά βάρος.

ρ20 (αλκοόλη) = 789,24 kg/m3

4. Αρχή

Ο αλκοολικός τίτλος κατ’ όγκον του αποστάγµατος προσδιορίζεται, µετά από απόσταξη, µε λήκυθο, ηλεκτρονικό
πυκνόµετρο η µε υδροστατικό ζυγό.
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ΠΡΟΣΑΡΤΗΜΑ I: ΠΑΡΑΣΚΕΥΗ ΑΠΟΣΤΑΓΜΑΤΟΣ

1. Πεδίο εφαρµογής

Σύµφωνα µε τη µέθοδο, παρασκευάζονται αποστάγµατα, που θα χρησιµοποιηθούν στη συνέχεια για τον προσδιορισµό
του αληθούς αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκο των αλκοολούχων ποτών.

2. Αρχή

Τα αλκοολούχα ποτά αποστάζονται, προκειµένου να διαχωρισθεί η αιθυλική αλκοόλη και οι άλλες πτητικές ουσίες
από το εκχύλισµα (ουσίες µη αποστάζουσες).

3. Αντιδραστήρια και υλικά

3.1. Κόκκοι οµαλού βρασµού.

3.2. Πυκνό αντιαφριστικό γαλάκτωµα (για λικέρ κρέµας).

4. Συσκευές και εξοπλισµός

Συνήθεις συσκευές εργαστηρίου και ειδικότερα τα εξής:

4.1. Υδρόλουτρο ικανό να διατηρείται σε θερµοκρασία από 10 °C έως 15 °C.

Υδρόλουτρο ικανό να διατηρείται σε θερµοκρασία 20 °C (± 0,2 °C).

4.2. Ογκοµετρικές φιάλες 100 ml και 200 ml κλάσης Α, διακριβωµένες µε ακρίβεια ± 0,1 % και 0,15 % αντίστοιχα.

4.3. Συσκευή απόσταξης:

4.3.1. Γενικές απαιτήσεις

Η χρησιµοποιούµενη αποστακτική συσκευή πρέπει να τηρεί τις εξής απαιτήσεις:

— ο αριθµός των συνδεσµολογιών πρέπει να είναι ο ελάχιστος δυνατός και να εξασφαλίζεται η στεγανότητα του
συστήµατος,

— ύπαρξη µηχανισµού για την αποτροπή κοχλασµού (το ζέον υγρό συµπαρασύρεται από τον ατµό) και για την
οµαλή ρύθµιση της ταχύτητας απόσταξης των πλούσιων σε αλκοόλη ατµών,

— ταχεία και ολοκληρωτική συµπύκνωση των ατµών της αλκοόλης,

— συλλογή των πρώτων κλασµάτων της απόσταξης σε υδατικό µέσο.

Η χρησιµοποιούµενη πηγή θερµότητας πρέπει να περιλαµβάνει και κατάλληλη διάταξη για τη διάχυση της θερµότη-
τας, ώστε να αποφεύγονται οι πυρολύσεις του εκχυλίσµατος.

4.3.2. Μία κατάλληλη συσκευή απόσταξης παρουσιάζεται στην εικόνα 1 και περιλαµβάνει τα εξής µέρη:

— σφαιρική φιάλη του ενός λίτρου, µε τυποποιηµένο σύνδεσµο από εσµυρισµένο γυαλί,

— στήλη απόσταξης, ύψους τουλάχιστον 20 cm (για παράδειγµα στήλη Vigreux),

— κεκαµµένος σύνδεσµος µε ευθύγραµµο συµπυκνωτή µήκους 10 cm περίπου (τύπου West), κάθετης προσαρ-
µογής,

— ψυκτήρας µήκους 40 cm,

— σωλήνας απαγωγής, µέσω του οποίου απάγεται το απόσταγµα προς τον πυθµένα βαθµονοµηµένης φιάλης, η
οποία περιέχει µικρή ποσότητα νερού.

Σηµείωση: Η συσκευή που περιγράφεται παραπάνω έχει προβλεφθεί για δείγµα τουλάχιστον 200 ml. Ωστόσο, η
συσκευή µπορεί να δέχεται µικρότερα δείγµατα, µε τη χρησιµοποίηση µικρότερης σφαιρικής φιάλης, αρκεί
να χρησιµοποιηθεί κατάλληλο επίθεµα ή άλλος µηχανισµός, ώστε να αποφεύγεται η διαφυγή υγρού.

5. Φύλαξη των δειγµάτων

Τα δείγµατα φυλάσσονται σε θερµοκρασία δωµατίου πριν υποστούν ανάλυση.

6. ∆ιαδικασία

Προκαταρκτική παρατήρηση:

Η απόσταξη µπορεί επίσης να γίνει µε την διαδικασία που δηµοσιεύτηκε από τη IUPAC (1968).

6.1. Έλεγχος της συσκευής απόσταξης

Η χρησιµοποιούµενη συσκευή πρέπει (να είναι σε θέση να):

Κατά την δι’ αυτής απόσταξη 200 ml διαλύµατος νερού-αλκοόλης, γνωστής συγκέντρωσης, κοντά στο 50 % κατ’
όγκο, να µην παρατηρούνται απώλειες αλκοόλης ανώτερες του 0,1 % κατ’ όγκον.
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6.2. Αλκοολούχα ποτά αλκοολικού τίτλου κάτω του 50 % κατ’ όγκον.

200 ml του αλκοολούχου ποτού φέρονται σε ογκοµετρική φιάλη.

Σηµειώνεται η θερµοκρασία του υγρού ή διατηρείται σταθερή στη θερµοκρασία αναφοράς (20 °C).

Το δείγµα εισάγεται στη σφαιρική φιάλη της αποστακτικής συσκευής και η ογκοµετρική φιάλη εκπλένεται τρις, µε
ποσότητα 20 ml περίπου αποσταγµένου νερού, κάθε φορά. Τα υγρά της έκπλυσης προστίθενται κάθε φορά στο
περιεχόµενο της φιάλης απόσταξης.

Σηµείωση: Η αραίωση αυτή στα 60 ml είναι επαρκής για αλκοολούχα που περιέχουν λιγότερο από 250 g ξηρού
εκχυλίσµατος ανά λίτρο. Άλλως, για να αποφευχθεί η πυρόλυση, ο όγκος των υγρών της έκπλυσης πρέπει
να είναι τουλάχιστον 70 ml, αν η συγκέντρωση του ξηρού αποστάγµατος είναι 300 g/l, 85 ml για
400 g/l ξηρού εκχυλίσµατος και 100 ml για 500 g/l ξηρού εκχυλίσµατος (π.χ. σε ορισµένα λικέρ
φρούτων ή κρέµες). Οι όγκοι αυτοί προσαρµόζονται αναλόγως, στην περίπτωση διαφορετικού όγκου του
δείγµατος.

Προστίθενται µερικοί κόκκοι, για την αποφυγή βιαίου βρασµού (3.1) (και αντιαφριστικό για λικέρ κρέµας).

Εισάγονται 20 ml αποσταγµένο νερό στην αρχική ογκοµετρική φιάλη των 200 ml που θα χρησιµοποιηθεί και για τη
συλλογή του αποστάγµατος. Η φιάλη αυτή πρέπει, κατόπιν, να τοποθετηθεί σε κρύο υδρόλουτρο (4.1) (10 °C έως
15 °C για αλκοολούχα µε γλυκάνισο).

Το όλο περιεχόµενο της φιάλης αποστάζεται προσεκτικά, κατά περίπτωση δε και υπο ανάδευση, ώστε να αποφεύγο-
νται οι απώλειες και η απανθράκωση, µέχρις ότου το επίπεδο του αποστάγµατος βρεθεί µερικά χιλιοστά κάτω από τη
χαραγή βαθµονόµησης της ογκοµετρικής φιάλης συλλογής του.

Όταν η θερµοκρασία του αποστάγµατος φθάσει σε ± 0,5 °C σε σχέση µε την αρχική θερµοκρασία του υγρού, τούτο
συµπληρώνεται µέχρι τη χαραγή βαθµονόµησης µε αποσταγµένο νερό και το όλον αναµιγνύεται καλά.

Το απόσταγµα αυτό χρησιµοποιείται για τον προσδιορισµό του αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκο (παράρτηµα II).

6.3. Αλκοολούχα ποτά αλκοολικού τίτλου άνω του 50 % κατ’ όγκον.

Παραλαµβάνονται 100 ml από το αλκοολούχο ποτό σε ογκοµετρική φιάλη των 100 ml, και στη συνέχεια
µεταφέρονται στη σφαιρική φιάλη της αποστακτικής συσκευής.

Η ογκοµετρική φιάλη ξεπλένεται, µερικές φορές, µε αποσταγµένο νερό και τα υγρά της έκπλυσης προστίθενται στο
περιεχόµενο της σφαιρικής φιάλης απόσταξης. Χρησιµοποιείται αρκετό νερό, ώστε το περιεχόµενο της φιάλης να
φθάσει στα 230 ml περίπου.

Σε ογκοµετρική φιάλη των 200 ml φέρονται 20 ml αποσταγµένου νερού. Σ’ αυτήν θα συλλεγεί το απόσταγµα. Η
φιάλη τοποθετείται κατόπιν σε υδρόλουτρο κρύου νερού (4.1) (10 έως 15 °C για αλκοολούχα ποτά µε γλυκάνισο).

Το περιεχόµενο αποστάζεται, υπο συχνή ανάδευση, µέχρις ότου η στάθµη του αποστάγµατος βρεθεί µερικά χιλιοστά
κάτω από τη χαραγή βαθµονόµησης της ογκοµετρικής φιάλης των 200 ml.

Όταν η θερµοκρασία του αποστάγµατος φθάσει σε ± 0,5 °C σε σχέση µε την αρχική θερµοκρασία του υγρού,
συµπληρώνεται µέχρι τη χαραγή µε αποσταγµένο νερό και το όλον αναµειγνύεται καλά.

Το απόσταγµα αυτό χρησιµοποιείται για τον προσδιορισµό του αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκον (παράρτηµα II).

Σηµείωση: Ο αλκοολικός τίτλος κατ’ όγκον του αλκοολούχου ποτού είναι ο αλκοολικός τίτλος του αποστάγµατος
επί δύο.
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ΠΡΟΣΑΡΤΗΜΑ II: ΜΕΤΡΗΣΗ ΠΥΚΝΟΤΗΤΑΣ ΤΟΥ ΑΠΟΣΤΑΓΜΑΤΟΣ

ΜΕΘΟ∆ΟΣ Α: ΠΡΟΣ∆ΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΑΛΗΘΟΥΣ ΑΛΚΟΟΛΙΚΟΥ ΤΙΤΛΟΥ ΚΑΤ’ ΟΓΚΟΝ ΤΩΝ ΑΛΚΟΟΛΟΥΧΩΝ
ΠΟΤΩΝ — ΜΕΤΡΗΣΗ ΜΕ ΛΗΚΥΘΟ

A.1. Αρχή

Ο αλκοολικός τίτλος κατ’ όγκον ευρίσκεται από την πυκνότητα του αποστάγµατος, η οποία προσδιορίζεται µε τη
λήκυθο.

A.2. Αντιδραστήρια και υλικά

Κατά την ανάλυση, εκτός αν άλλως ορίζεται, χρησιµοποιούνται µόνο αντιδραστήρια αναγνωρισµένης αναλυτικής
καθαρότητας και νερό βαθµού τουλάχιστον 3, όπως καθορίζεται στην προδιαγραφή ISO 3696:1987.

A.2.1. ∆ιάλυµα χλωριούχου νατρίου (2 % w/v)

Για την παρασκευή ενός λίτρου του διαλύµατος, ζυγίζονται 20 g χλωριούχου νατρίου και διαλύονται σε νερό µέχρις
όγκου 1 λίτρου.

A.3. Συσκευές και εξοπλισµός

Συνήθης εξοπλισµός εργαστηρίου, και ειδικότερα τα εξής:

A.3.1. Ζυγός αναλυτικός µε δυνατότητα ζύγισης 0,1 mg.

A.3.2. Θερµόµετρο, µε σύνδεσµο από εσµυρισµένο γυαλί, βαθµονοµηµένο σε δέκατα του βαθµού, από 10 έως 30 °C. Το
θερµόµετρο αυτό πρέπει να είναι διακριβωµένο ή να έχει ελεγχθεί µε διακριβωµένο άλλο.

A.3.3. Γυάλινη λήκυθος, πυρέξ, χωρητικότητας 100 ml περίπου, εξοπλισµένη µε κινητό θερµόµετρο από εσµυρισµένο γυαλί
(Α.3.2). Η λήκυθος φέρει πλευρικό σωλήνα µήκους 25 mm και εσωτερικής διαµέτρου 1 mm (το ανώτερο), που
καταλήγει σε κωνικό εσµυρισµένο σύνδεσµο. Άλλες λήκυθοι, όπως περιγράφονται στην ISO 3507, π.χ. 50 ml,
µπορούν να χρησιµοποιηθούν αν χρειάζεται.

A.3.4. Φιάλη-αντίβαρο, του αυτού εξωτερικού όγκου (µε ακρίβεια 1 ml) µε τη λήκυθο και µάζας ίσης προς τη µάζα αυτής
γεµάτης µε υγρό πυκνότητας 1.01 (διάλυµα χλωριούχου νατρίου, Α.2.1).

A.3.5. Θερµοµονωτικό περίβληµα που προσαρµόζεται ακριβώς στο σώµα της ληκύθου.

Σηµείωση 1: Κατά τη µέθοδο προσδιορισµού των πυκνοτήτων εν κενώ των αλκοολούχων ποτών γίνεται χρήση ζυγού
δύο δίσκων, ληκύθου και (µιας) φιάλης-αντίβαρου του ίδιου εξωτερικού όγκου, ώστε να εξουδετερώνε-
ται η επίδραση της άνωσης του αέρα στο σύστηµα ανά πάσα στιγµή. Αυτή η απλή τεχνική µπορεί να
εφαρµοστεί και µε τη χρησιµοποίηση ζυγού ενός δίσκου, αρκεί η φιάλη-αντίβαρο να ζυγίζεται και πάλι,
ώστε να ελέγχονται οι µεταβολές της άνωσης κατά τη διάρκεια του πειράµατος.

A.4. ∆ιαδικασία

Προκαταρκτικές παρατηρήσεις:

Στην ακόλουθη µέθοδο χρησιµοποιείται, για τον προσδιορισµό του αλκοολικού τίτλου, λήκυθος των 100-ml· µε
αυτήν επιτυγχάνεται η καλύτερη ακρίβεια. Ωστόσο, µπορεί, επίσης, να χρησιµοποιηθεί και µικρότερη λήκυθος, π.χ.
των 50 ml.

A.4.1. Βαθµονόµηση ληκύθου

Η λήκυθος βαθµονοµείται µε τον προσδιορισµό των εξής παραµέτρων:

— βάρος κενής ληκύθου,

— όγκος ληκύθου στους 20 °C,

— µάζα ληκύθου γεµάτης µε νερό στους 20 °C.

A.4.1.1. Βαθµονόµηση µε τη χρήση ζυγού ενός δίσκου:

Προσδιορίζεται:

— η µάζα της καθαρής, στεγνής ληκύθου (P),

— η µάζα της ληκύθου γεµάτης µε νερό σε t °C (P1)

— η µάζα της φιάλης-αντίβαρου (T0).

A.4.1.1.1. Ζυγίζεται η καθαρή, στεγνή λήκυθος (P).
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A.4.1.1.2. Η λήκυθος πληρούται προσεκτικά µε αποσταγµένο νερό σε θερµοκρασία δωµατίου και προσαρµόζεται το θερµόµε-
τρο.

Η λήκυθος στεγνώνεται προσεκτικά και τοποθετείται στο θερµοµονωτικό περίβληµα. Το περιεχόµενο αναδεύεται δι’
ανακινήσεως της ληκύθου, µέχρις ότου σταθεροποιηθεί η ένδειξη της θερµοκρασίας, στο θερµόµετρο.

Η λήκυθος φέρεται στο ίδιο επίπεδο µε το ανώτερο χείλος του πλευρικού σωλήνα. ∆ιαβάζεται προσεκτικά η
θερµοκρασία t °C και διορθώνεται ενδεχοµένως κατά το σφάλµα ακριβείας της κλίµακας του θερµοµέτρου.

Ζυγίζεται η γεµάτη µε νερό λήκυθος (P1).

A.4.1.1.3. Ζυγίζεται η φιάλη-αντίβαρο (T0).

A.4.1.1.4. Υπολογισµός:

— βάρος της κενής ληκύθου = P + m

όπου m είναι η µάζα του αέρα που περιέχεται στη λήκυθο

m = 0,0012 × (P1 – P)

Σηµείωση 2: 0,0012 είναι η πυκνότητα του ξηρού αέρα σε 20 °C και σε πίεση 760 mm Hg.

— Όγκος της ληκύθου στους 20 °C:

V20 °C = [P1 – (P – m)] × Ft

όπου Ft είναι ο συντελεστής για τη θερµοκρασία t °C, ο οποίος λαµβάνεται από τον πίνακα I του κεφαλαίου 1
«Πυκνότητα και ειδικό βάρος» του παραρτήµατος του κανονισµού (ΕΟΚ) αριθ. 2676/90 (σ. 10).

Ο όγκος στους 20 °C πρέπει να είναι γνωστός µε προσέγγιση 0,001 ml.

— µάζα του νερού στο πυκνόµετρο στους 20 °C:

M20 °C = V20 °C × 0,998203

όπου 0,998203 είναι η πυκνότητα του νερού στους 20 °C.

Σηµείωση 3: Εναλλακτικά, µπορεί να χρησιµοποιηθεί η τιµή 0,99715 της πυκνότητας στον αέρα και να υπολογιστεί
ο αλκοολικός τίτλος συναρτήσει της αντίστοιχης πυκνότητας στον αέρα, από τους τελωνειακούς και
δασµολογικούς πίνακες του Ηνωµένο Βασιλείου. Στην περίπτωση αυτή, δεν χρειάζεται διόρθωση για τη
µάζα του περιεχοµένου στη λήκυθο αέρα.

A.4.1.2. Μέθοδος βαθµονόµησης µε ζυγό δύο δίσκων:

A.4.1.2.1. Η φιάλη-αντίβαρο τοποθετείται στον αριστερό δίσκο του ζυγού και η καθαρή και στεγνή λήκυθος µε το πώµα-δέκτη
στο δεξιό δίσκο. Επιτυγχάνεται ισορροπία των δύο δίσκων τοποθετώντας, δίπλα στη λήκυθο, σταθµά ακριβείας: έστω
p γραµµάρια (p).

A.4.1.2.2. Η λήκυθος πληρούται, προσεκτικά, µε αποσταγµένο νερό, σε θερµοκρασία δωµατίου και τοποθετείται το θερµόµετρο·
στη συνέχεια η λήκυθος σκουπίζεται προσεκτικά, για να στεγνώσει, και τοποθετείται στο θερµοµονωτικό περίβληµα.
Το περιεχόµενο αναδεύεται, δι’ ανακινήσεως της ληκύθου, µέχρις ότου σταθεροποιηθεί η ένδειξη της θερµοκρασίας,
στο θερµόµετρο.

Η λήκυθος φέρεται στο ίδιο επίπεδο µε το ανώτερο χείλος του πλευρικού σωλήνα. Ο πλευρικός αυτός σωλήνας
σπογγίζεται και τοποθετείται το πώµα-δέκτης. ∆ιαβάζεται προσεκτικά η θερµοκρασία t °C και διορθώνεται ενδεχο-
µένως κατά το σφάλµα ακριβείας της κλίµακας του θερµοµέτρου.

Η λήκυθος ζυγίζεται γεµάτη µε νερό και έστω p� το βάρος σε γραµµάρια για το οποίο επιτυγχάνεται η ισορροπία των
δίσκων.

A.4.1.2.3. Υπολογισµοί:

— βάρος της κενής ληκύθου = p + m

όπου m είναι η µάζα του αέρα που περιέχεται στη λήκυθο.

m = 0,0012 × (p – p�)

— Όγκος ληκύθου στους 20 °C:

V20 °C = (p + m – p�) × Ft

όπου Ft είναι ο συντελεστής για τη θερµοκρασία t °C, λαµβανόµενος από τον πίνακα I του κεφαλαίου 1
«Πυκνότητα και ειδικό βάρος» του παραρτήµατος του κανονισµού (ΕΟΚ) αριθ. 2676/90 (σ. 10).

Ο όγκος στους 20 °C πρέπει να είναι γνωστός µε προσέγγιση 0,001 ml.

— Μάζα του νερού στη λήκυθο στους 20 °C:

M20 °C = V20 °C × 0,998203

όπου 0,998203 είναι η πυκνότητα του νερού στους 20 °C.
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A.4.2. Προσδιορισµός αλκοολικού τίτλου του δείγµατος

A.4.2.1. Χρησιµοποίηση ζυγού ενός δίσκου.

A.4.2.1.1. Ζυγίζεται η φιάλη-αντίβαρο, έστω βάρος T1.

A.4.2.1.2. Η λήκυθος γεµάτη µε το παρασκευασθέν απόσταγµα ζυγίζεται (βλέπε παράρτηµα I), έστω δε P2 το βάρος της στους
t °C.

A.4.2.1.3. Υπολογισµοί

— dT = T1 – T0

— Μάζα της κενής ληκύθου κατά τη στιγµή της µέτρησης = P – m + dT

— Μάζα του υγρού στη λήκυθο στους t °C = P2 – (P – m + dT)

— Πυκνότητα στους t °C, σε g/ml

— ρt °C = [P2 – (P – m + dT)]/V20 °C

— Η πυκνότητα στους t °C εκφράζεται σε χιλιόγραµµα ανά m3, πολλαπλασιάζοντας το ρt °C επί 1 000, η δε ούτω
λαµβανόµενη τιµή ορίζεται ως ρt.

— Από την πυκνότητα ρt προσδιορίζεται δι’ αναγωγής η πυκνότητα ρ20 µε χρησιµοποίηση του πίνακα πυκνοτήτων
ρ-T για µείγµατα νερού-αλκοόλης [πίνακας II του παραρτήµατος II του εγχειριδίου αναλυτικών µεθόδων του OIV
(1994), σ. 17-29].

Στον εν λόγω πίνακα αναζητείται στην οριζόντια γραµµή που αντιστοιχεί στη θερµοκρασία T, εκφραζόµενη σε
ακέραιο αριθµό, που είναι αµέσως µικρότερη από την t °C, η µικρότερη τιµή πυκνότητας που είναι µεγαλύτερη
από την ρt. Για τον υπολογισµό της πυκνότητας ρ του αλκοολούχου ποτού στη θερµοκρασία Τ, χρησιµοποιείται η
διαφορά που αναγράφεται στον πίνακα κάτω από την πυκνότητα αυτή.

— Στη γραµµή της θερµοκρασίας Τ, αναζητείται η πυκνότητα ρ� που είναι αµέσως µεγαλύτερη από την ρ και
υπολογίζεται η διαφορά µεταξύ τους. Η διαφορά αυτή διαιρείται µε τον αριθµό που αναγράφεται δεξιά της
πυκνότητας ρ� στον πίνακα. Το πηλίκο δίνει το δεκαδικό µέρος του αλκοολικού τίτλου, ενώ το ακέραιο µέρος
του αλκοολικού τίτλου αναγράφεται στην κορυφή της στήλης στην οποία ευρίσκεται η πυκνότητα ρ� (Dt, ο
αλκοολικός τίτλος).

Σηµείωση 4: Εναλλακτικά, η λήκυθος, κατά τη συµπλήρωσή της µέχρι τη χαραγή, τηρείται σε υδρόλουτρο σταθερής
θερµοκρασίας 20 °C ± 0,2 °C.

A.4.2.1.4. Αποτελέσµατα

Ο αληθής αλκοολικός τίτλος υπολογίζεται από την πυκνότητα ρ20, µε χρήση των πινάκων του αλκοολικού τίτλου που
περιλαµβάνονται παρακάτω:

Ο πίνακας που παρέχει την τιµή του αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκον (% vol) στους 20 °C συναρτήσει της πυκνότητας
στους 20 °C µειγµάτων νερού-αλκοόλης, είναι ο διεθνής πίνακας που θεσπίστηκε από την International Legal
Metrology Organisation στη σύστασή της µε αριθ. 22.

A.4.2.2. Χρησιµοποίηση ζυγού ενός δίσκου.

A.4.2.2.1. Ζυγίζεται η λήκυθος γεµάτη µε το παρασκευασθέν απόσταγµα (βλέπε µέρος I), έστω p� η µάζα στους t °C.

A.4.2.2.2. Υπολογισµός

— Μάζα του περιεχοµένου στη λήκυθο υγρού σε t °C

= p + m – p

— Πυκνότητα t °C σε g/ml

Ρt °C = (p + m – p�)/V20 °C

— Η πυκνότητα στους t °C εκφράζεται σε χιλιόγραµµα ανά m3 και διορθώνεται ως προς τη θερµοκρασία,
προκειµένου να υπολογισθεί ο αλκοολικός τίτλος στους 20 °C, όπως αναφέρεται παραπάνω για τη χρησιµο-
ποίηση ζυγού ενός δίσκου.

A.5. Χαρακτηριστικά επιδόσεων της µεθόδου (πιστότητα)

A.5.1. Στατιστικά αποτελέσµατα διεργαστηριακών δοκιµών.

Τα παρακάτω στοιχεία ελήφθησαν από µια διεθνή µελέτη των επιδόσεων της µεθόδου µε βάση διεθνώς αναγνωρισµέ-
νες διαδικασίες [1] [2].
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Έτος των διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 20

Αριθµός δειγµάτων 6

Αριθµός προεκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 19 20 17 19 19 17

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 1 — 2 1 1 3

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 38 40 34 38 38 34

Μέση τιµή (×– ) % vol 23,77 40,04 40,29 39,20 42,24 57,03

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

Τυπική απόκληση επαναληψιµότητας (sr) % vol 0,106 0,176 0,072 0,103 0,171 0,190

Σχετική τυπική απόκληση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32

Όριο επαναληψιµότητας (r) % vol 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53

Τυπική απόκληση αναπαραγωγιµότητας (sR) % vol 0,131 0,236 0,154 0,233 0,238 0,322

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 0,52 0,59 0,38 0,57 0,54 0,53

Όριο αναπαραγωγικότητας (R) % vol 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90

Τύποι δειγµάτων:
Α Λικέρ φρούτου· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Β Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Γ Ουίσκυ· διπλά τυφλά.
∆ Γκράπα· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ακουαβίτ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ζ Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).

ΜΕΘΟ∆ΟΣ B: ΠΡΟΣ∆ΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΑΛΗΘΟΥΣ ΑΛΚΟΟΛΙΚΟΥ ΤΙΤΛΟΥ ΚΑΤ’ ΟΓΚΟ ΤΩΝ ΑΛΚΟΟΛΟΥΧΩΝ
ΠΟΤΩΝ — ΜΕΤΡΗΣΗ ΜΕ ΗΛΕΚΤΡΟΝΙΚΟ ΠΥΚΝΟΜΕΤΡΟ (ΒΑΣΙΣΜΕΝΟ ΣΤΟ ΣΥΝΤΟΝΙΣΜΟ ΤΗΣ

ΣΥΧΝΟΤΗΤΑΣ ΤΑΛΑΝΤΩΣΗΣ ΕΝΟΣ ∆ΕΙΓΜΑΤΟΣ ΣΕ ΚΥΨΕΛΙ∆Α ΤΑΛΑΝΤΩΣΗΣ

B.1. Αρχή

Η πυκνότητα του υγρού προσδιορίζεται µε µέτρηση ηλεκτρονικά των ταλαντώσεων ενός ταλαντούµενου υοειδούς
σωλήνα. Κατά τη µέτρηση αυτή, το δείγµα εισάγεται στο ταλαντούµενο σύστηµα, του οποίου έτσι η ιδιαίτερη
συχνότητα (ιδιοσυχνότητα) ταλάντωσης µεταβάλλεται από την προστεθείσα µάζα.

B.2. Αντιδραστήρια και υλικά

Κατά τη διάρκεια της ανάλυσης, εκτός εάν άλλως ορίζεται, χρησιµοποιούνται µόνο αντιδραστήρια αναγνωρισµένης
αναλυτικής καθαρότητας και νερό βαθµού τουλάχιστον 3, όπως καθορίζεται στην προδιαγραφή ISO 3696:1987.

B.2.1. Ακετόνη (CAS 666-52-4) ή απόλυτη αλκοόλη.

B.2.2. Ξηρός αέρας.

B.3. Συσκευές και εξοπλισµός

Συνήθεις εργαστηριακές συσκευές και ειδικότερα τα εξής:

B.3.1. Ψηφιακό πυκνόµετρο

Για την εκτέλεση τέτοιων µετρήσεων, το ηλεκτρονικό πυκνόµετρο θα πρέπει να µπορεί να παρέχει την πυκνότητα σε
g/ml, µε ακρίβεια µέχρι 5ου δεκαδικού ψηφίου.

Σηµείωση 1: Το πυκνόµετρο τοποθετείται σε απόλυτα σταθερή βάση, ώστε να είναι µονωµένο από κάθε είδους
κραδασµούς.

B.3.2. Ρύθµιση θερµοκρασίας

Η λειτουργία του πυκνοµέτρου θεωρείται αποδεκτή µόνο εάν η κυψελίδα µέτρησης συνδέεται σε ειδικό ρυθµιστή
θερµοκρασίας που µπορεί να επιτύχει σταθερότητα θερµοκρασίας µέσα στο όριο των ± 0,02 °C ή καλύτερη.

Σηµείωση 2: Η ακριβής ρύθµιση και παρακολούθηση της θερµοκρασίας στην κυψελίδα µέτρησης είναι απαραίτητη,
καθ’ όσον σφάλµα κατά 0,1 °C µπορεί να οδηγήσει σε διαφορά στην πυκνότητα της τάξης του
0,1 kg/m3.

B.3.3. Σύριγγες έγχυσης του δείγµατος ή αυτόµατη συσκευή/αυτόµατος δειγµατολήπτης.
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B.4. ∆ιαδικασία

B.4.1. Βαθµονόµηση του πυκνοµέτρου

Η συσκευή πρέπει να βαθµονοµείται, σύµφωνα µε τις οδηγίες του κατασκευαστή, όταν τίθεται για πρώτη φορά σε
λειτουργία. Πρέπει να επαναβαθµονοµείται τακτικά και να ελέγχεται µε βάση κάποιο επίσηµο πρότυπο αναφοράς ή
κάποιο διάλυµα εσωτερικού προτύπου του εργαστηρίου ρυθµισµένου µε επίσηµο πρότυπο αναφοράς.

B.4.2. Προσδιορισµός της πυκνότητας του δείγµατος

B.4.2.1. Αν απαιτείται, η κυψελίδα καθαρίζεται και στεγνώνεται µε ακετόνη ή απόλυτη αλκοόλη και ξηρό αέρα και εκπλένεται
µε το δείγµα.

B.4.2.2. Το δείγµα εισάγεται στην κυψελίδα (µε χρησιµοποίηση σύριγγας ή της αυτόµατης συσκευής) η οποία και πληρούται.
Κατά τη διάρκεια της πλήρωσης βεβαιωθείτε ότι δεν έχουν εγκλωβιστεί στο υγρό φυσαλίδες αέρα. Το δείγµα πρέπει
να είναι οµοιογενές και απαλλαγµένο τελείως αιωρηµάτων. Κάθε υλικό εν αιωρήσει πρέπει να αποµακρύνεται µε
διήθηση πριν από την ανάλυση.

B.4.2.3. Η πυκνότητα ρ20 ή ο αλκοολικός τίτλος που παρέχεται από το πυκνόµετρο καταγράφεται, µόλις σταθεροποιηθεί η
σχετική ένδειξη.

B.4.3. Αποτελέσµατα

Εφόσον χρησιµοποιείται η πυκνότητα ρ20 ο αληθής αλκοολικός τίτλος υπολογίζεται µε χρήση των πινάκων του
αλκοολικού τίτλου που παρουσιάζονται παρακάτω:

Ο πίνακας που παρέχει την τιµή του αλκοολικού τίτλου (% vol) στους 20 °C συναρτήσει της πυκνότητας στους
20 °C µειγµάτων νερού-αλκοόλης είναι ο διεθνής πίνακας που θεσπίστηκε από την International Legal Metrology
Organisation, στη σύσταση µε αριθ. 22.

B.5. Χαρακτηριστικά επιδόσεων της µεθόδου (πιστότητα)

B.5.1. Στατιστικά αποτελέσµατα διεργαστηριακών δοκιµών

Τα παρακάτω στοιχεία ελήφθησαν από µια διεθνή µελέτη επιδόσεων της µεθόδου µε βάση διεθνώς αναγνωρισµένες
διαδικασίες [1] [2].

Έτος των διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 16

Αριθµός δειγµάτων 6

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 11 13 15 16 14 13

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 2 3 1 — 1 2

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 22 26 30 32 28 26

Μέση τιµή (×– ) % vol 23,81 40,12 40,35 39,27 42,39 56,99

26,52 (*) 43,10 (*) 45,91 (*) 63,31 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (sr) % vol 0,044 0,046 0,027 0,079 0,172 0,144

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας(RSDr) (%) 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24

Όριο επαναληψιµότητας (r) % vol 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (sR) % vol 0,054 0,069 0,083 0,141 0,197 0,205

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) % vol 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58

Τύποι δειγµάτων:
Α Λικέρ φρούτου· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Β Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Γ Ουίσκυ· διπλά τυφλά.
∆ Γκράπα· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ακουαβίτ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ζ Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
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ΜΕΘΟ∆ΟΣ Γ: ΠΡΟΣ∆ΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΑΛΗΘΟΥΣ ΑΛΚΟΟΛΙΚΟΥ ΤΙΤΛΟΥ ΚΑΤ’ ΟΓΚΟΝ ΑΛΚΟΟΛΟΥΧΩΝ ΠΟΤΩΝ
— ΠΥΚΝΟΜΕΤΡΙΚΗ ΜΕΤΡΗΣΗ ΜΕ ΤΗ ΒΟΗΘΕΙΑ Υ∆ΡΟΣΤΑΤΙΚΟΥ ΖΥΓΟΥ

Γ.1. Αρχή

Ο αλκοολικός τίτλος αλκοολούχων ποτών µπορεί να µετρηθεί µε πυκνοµετρία και υδροστατικό ζυγό, µε βάση την
αρχή του Αρχιµήδη, σύµφωνα µε την οποία κάθε σώµα βυθιζόµενο σε υγρό δέχεται (κάθετη) άνωση από το υγρό ίση
προς το βάρος του εκτοπιζοµένου υγρού.

Γ.2. Εργαστήρια και υλικά

Κατά τη διάρκεια της ανάλυσης, εκτός εάν άλλως ορίζεται, χρησιµοποιούνται µόνον αντιδραστήρια αναγνωρισµένης
αναλυτικής καθαρότητας και νερό βαθµού τουλάχιστον 3, όπως ορίζεται στην προδιαγραφή ISO 3696:1987.

Γ.2.1. ∆ιάλυµα καθαρισµού πλωτήρα (υδροξείδιο του νατρίου, 30 % w/v)

Για την παρασκευή 100 ml διαλύµατος, ζυγίζονται 30 g υδροξειδίου του νατρίου και συµπληρώνεται ο όγκος µε τη
χρησιµοποίηση αιθανόλης 96 % κατ’ όγκον.

Γ.3. Συσκευές και εξοπλισµός

Συνήθεις εργαστηριακές συσκευές και ειδικότερα τα εξής:

Γ.3.1. Υδροστατικός ζυγός ενός δίσκου µε ευαισθησία 1 mg.

Γ.3.2. Πλωτήρας όγκου τουλάχιστον 20 ml, ειδικά προσαρµοσµένος στη ζυγαριά, ανηρτηµένος µε κλωστή διαµέτρου όχι
ανώτερης του 0,1 mm.

Γ.3.3. Ογκοµετρικός κύλινδρος µε χαραγή. Ο πλωτήρας πρέπει να µπορεί να βυθίζεται τελείως µέσα στον κύλινδρο και
κάτω από τη χαραγή ενώ η επιφάνειά του (προς µέτρηση) υγρού πρέπει να διαπεράται µόνο από το νήµα ανάρτησης.
Ο ογκοµετρικός κύλινδρος πρέπει να έχει εσωτερική διάµετρο µεγαλύτερη από αυτήν του πλωτήρα κατά 6 mm
τουλάχιστον.

Γ.3.4. Θερµόµετρο (ή αισθητήρας θερµοκρασίας) βαθµονοµηµένο σε βαθµούς και δέκατα βαθµού από τους 10 έως τους
40 °C, βαθµονοµηµένο έως 0,05 °C.

Γ.3.5. Βάρη, βαθµονοµηµένα από αναγνωρισµένο επίσηµο φορέα.

Σηµείωση 1: Μπορεί επίσης να χρησιµοποιηθεί ζυγός δύο δίσκων· η αρχή περιγράφεται στο κεφάλαιο 1 «Πυκνότητα
και ειδικό βάρος» του παραρτήµατος του κανονισµού (ΕΟΚ) αριθ. 2676/90 (σ. 7).

Γ.4. ∆ιαδικασία

Ο πλωτήρας και ο ογκοµετρικός κύλινδρος πρέπει να καθαρίζονται µετά από κάθε µέτρηση µε αποσταγµένο νερό, να
σπογγίζονται µε µαλακό εργαστηριακό χαρτί το οποίο δεν ξεφτίζει και να εκπλένονται µε το διάλυµα του οποίου
επιδιώκεται η µέτρηση της πυκνότητας. Οι µετρήσεις πρέπει να γίνονται αµέσως µόλις σταθεροποιηθεί η συσκευή,
έτσι ώστε να περιορίζονται οι απώλειες της αλκοόλης λόγω εξάτµισης.

Γ.4.1. Βαθµονόµηση του ζυγού

Αν και οι ζυγοί συνήθως έχουν ένα εσωτερικό σύστηµα βαθµονόµησης, ο υδροστατικός ζυγός πρέπει να µπορεί να
βαθµονοµηθεί µε βάρη που έχουν ελεγχθεί από επίσηµο φορέα πιστοποίησης.

Γ.4.2. Βαθµονόµηση του πλωτήρα

Γ.4.2.1. Ο ογκοµετρικός κύλινδρος πληρούται, µέχρι τη χαραγή, µε νερό διπλής απόσταξης (ή νερό ισοδύναµης καθαρότητας,
π.χ. νερό διηθηµένο σε µικρο-φίλτρα, αγωγιµότητας 18,2 MΩ/cm) και σε θερµοκρασία µεταξύ 15 και 25 °C, αλλά
κατά προτίµηση στους 20 °C.

Γ.4.2.2. Βυθίζεται ο πλωτήρας και το θερµόµετρο, το όλο αναδεύεται, διαβάζεται η ένδειξη της πυκνότητας του υγρού και αν
χρειασθεί διορθώνεται η τιµή έτσι ώστε να ισούται προς αυτήν της πυκνότητας του νερού στη θερµοκρασία της
µέτρησης.

Γ.4.3. Έλεγχος µε χρήση µείγµατος νερού-αλκοόλης.

Γ.4.3.1. Ο ογκοµετρικός κύλινδρος πληρούται µέχρι τη χαραγή µε µείγµα νερού-αλκοόλης γνωστού τίτλου, σε θερµοκρασία
µεταξύ 15 και 25 °C, αλλά κατά προτίµηση στους 20 °C.

Γ.4.3.2. Βυθίζεται ο πλωτήρας και το θερµόµετρο, το όλο αναδεύεται, διαβάζεται η ένδειξη της πυκνότητας του υγρού (ή του
αλκοολικού τίτλου αναλόγως της συσκευής). Ο αλκοολικός τίτλος που προσδιορίζεται έτσι πρέπει να είναι ίσος προς
τον ευρεθέντα προηγουµένως αλκοολικό τίτλο.

Σηµείωση 2: Το διάλυµα αυτό µε γνωστό τον αλκοολικό τίτλο, µπορεί επίσης να χρησιµοποιηθεί για τη βαθµο-
νόµηση του πλωτήρα, αντί του δις αποσταγµένου νερού.



EL Επίσηµη Εφηµερίδα των Ευρωπαϊκών Κοινοτήτων 29.12.2000L 333/32

∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε Ζ

Γ.4.4. Μέτρηση της πυκνότητας του αποστάγµατος (ή του αλκοολικού του τίτλου, εφόσον το επιτρέπει η συσκευή).

Γ.4.4.1. Το υπό εξέταση δείγµα µεταφέρεται στον ογκοµετρικό κύλινδρο, µέχρι τη χαραγή.

Γ.4.4.2. Βυθίζεται ο πλωτήρας και το θερµόµετρο, το όλο αναδεύεται, διαβάζεται η ένδειξη της πυκνότητας του υγρού (ή του
αλκοολικού τίτλου αναλόγως της συσκευής). Σηµειώνεται η τιµή της θερµοκρασίας, αν η πυκνότητα µετράται σε t °C
(ρt).

Γ.4.4.3. Από την πυκνότητα ρt προσδιορίζεται δι’ αναγωγής η πυκνότητα ρ20 µε χρησιµοποίηση του πίνακα πυκνοτήτων ρT
για µείγµατα νερού-αλκοόλης [πίνακας II του παραρτήµατος II του εγχειριδίου αναλυτικών µεθόδων OIV (1994), σ.
17-29].

Γ.4.5. Ξεπλένεται ο πλωτήρας και ο ογκοµετρικός κύλινδρος.

Γ.4.5.1. Ο ογκοµετρικός κύλινδρος πληρούται µε το διάλυµα καθαρισµού και βυθίζεται σ’ αυτόν ο πλωτήρας.

Γ.4.5.2. Ο πλωτήρας αφήνεται να ξεπλυθεί για µια ώρα, ενώ περιστρέφεται κατά καιρούς.

Γ.4.5.3. Ξεπλένονται µε άφθονο νερό βρύσης και µετά µε αποσταγµένο νερό.

Γ.4.5.4. Στεγνώνονται µε µαλακό εργαστηριακό χαρτί που δεν ξεφτίζει.

Η διαδικασία αυτή ακολουθείται όταν ο πλωτήρας χρησιµοποιείται για πρώτη φορά και κατόπιν τακτικά, όπως
προβλέπεται.

Γ.4.6. Αποτελέσµατα

Ο αληθής αλκοολικός τίτλος υπολογίζεται από την πυκνότητα ρ20 µε χρήση των πινάκων που παρουσιάζονται
παρακάτω:

Ο πίνακας που παρέχει την τιµή του αλκοολικού τίτλου κατ’ όγκο (% vol) στους 20 °C, συναρτήσει της πυκνότητας
στους 20 °C µειγµάτων νερού-αλκοόλης, είναι ο διεθνής πίνακας που θεσπίστηκε από την International Legal
Metrology Organisation, στη σύστασή της µε αριθ. 22.

Γ.5. Χαρακτηριστικά επιδόσεων της µεθόδου (πιστότητα)

Γ.5.1. Στατιστικά αποτελέσµατα διεργαστηριακών δοκιµών

Τα παρακάτω στοιχεία ελήφθησαν από µια διεθνή µελέτη επιδόσεων της µεθόδου µε βάση διεθνώς αναγνωρισµένες
διαδικασίες [1] [2].

Έτος των διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 12

Αριθµός δειγµάτων 6

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 12 10 11 12 11 9

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) — 2 1 — 1 2

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 24 20 22 24 22 18

Μέση τιµή (×– ) % vol 23,80 40,09 40,29 39,26 42,38 57,16

26,51 (*) 43,09 (*) 45,89 (*) 63,44 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (sr) % vol 0,048 0,065 0,042 0,099 0,094 0,106

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18

Όριο επαναληψιµότητας (r) % vol 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (sR) % vol 0,060 0,076 0,073 0,118 0,103 0,125

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) % vol 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Τύποι δειγµάτων:
Α Λικέρ φρούτων· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Β Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Γ Ουίσκυ· διπλά τυφλά.
∆ Γκράπα· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ακουαβίτ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ζ Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).



EL Επίσηµη Εφηµερίδα των Ευρωπαϊκών Κοινοτήτων29.12.2000 L 333/33

Εικόνα 1. Συσκευή απόσταξης για τη µέτρηση του αληθούς αλκοολικού τίτλου των αλκοολούχων ποτών

1. Σφαιρική φιάλη ενός λίτρου και (τυποποιηµένο σφαιρικό) επίθεµα από εσµυρισµένο γυαλί.

2. Στήλη απόσταξης Vigreux των 20 cm.

3. Συµπυκνωτής West µε ευθύγραµµο τµήµα µήκους 10 cm.

4. Ψυκτήρας µε ελικοειδή σωλήνα των 40 cm.



EL Επίσηµη Εφηµερίδα των Ευρωπαϊκών Κοινοτήτων 29.12.2000L 333/34

II. ΜΕΘΟ∆ΟΣ ΠΡΟΣ∆ΙΟΡΙΣΜΟΥ ΤΟΥ ΟΛΙΚΟΥ ΞΗΡΟΥ ΕΚΧΥΛΙΣΜΑΤΟΣ ΑΛΚΟΟΛΟΥΧΩΝ ΠΟΤΩΝ ΜΕ ΣΤΑΘ-
ΜΙΚΗ ΜΕΘΟ∆Ο

1. Πεδίο εφαρµογής

Ο Κανονισµός (ΕΟΚ) αριθ. 1576/89 παρέχει τη νοµική βάση για τη µέθοδο αυτή µόνο για το Ακουαβίτ, στο οποίο
το ξηρό εκχύλισµα περιορίζεται σε 15 g/l.

2. Παραποµπή σε προδιαγραφές

ISO 3696:1987 Νερό αναλυτικής καθαρότητας — Προδιαγραφές και µέθοδοι ανάλυσης

3. Ορισµός

Το ολικό ξηρό εκχύλισµα ή ολικό ξηρό υλικό περιλαµβάνει κάθε υλικό που δεν είναι πτητικό κάτω από συγκεκριµένες
συνθήκες.

4. Αρχή

Ζύγιση του υπολείµµατος που αποµένει µετά από εξάτµιση του αλκοολούχου ποτού, σε ζέον υδρόλουτρο και
ξήρανση σε κλίβανο ξήρανσης.

5. Συσκευές και εξοπλισµός

5.1. Κυλινδρική κάψα επίπεδου πυθµένα διαµέτρου 55 mm.

5.2. Ζέον υδρόλουτρο.

5.3. Σιφώνιο 25 ml, κλάση Α.

5.4. Κλίβανος ξήρανσης.

5.5. Ξηραντήρας.

5.6. Αναλυτικός ζυγός ακριβείας 0,1 mg.

6. ∆ειγµατοληψία και δείγµατα

Τα δείγµατα φυλάσσονται σε θερµοκρασία δωµατίου πριν από την ανάλυση.

7. ∆ιαδικασία

7.1. Μεταφέρονται µε σιφώνιο 25 ml αλκοολούχου που περιέχει λιγότερο από 15 g/l ξηράς ουσίας σε µια προζυγι-
σµένη, επίπεδου πυθµένα, κάψα εξάτµισης διαµέτρου 5 mm. Κατά τη διάρκεια της πρώτης ώρας της εξάτµισης η
κάψα τοποθετείται στο σκέπασµα ενός ζέοντος υδρόλουτρου, ώστε το υγρό να µην φτάσει σε βρασµό, πράγµα που
θα µπορούσε να προκαλέσει απώλειες υγρού. Αφήνεται µια ακόµη ώρα σε κατευθείαν επαφή µε τον ατµό του ζέοντος
υδρόλουτρου.

7.2. Η διαδικασία ξήρανσης συµπληρώνεται µε την εισαγωγή της κάψας σε κλίβανο ξήρανσης στους 105 °C για δύο
ώρες. Η κάψα αφήνεται να κρυώσει σε ξηραντήρα και ζυγίζεται µε το περιεχόµενό της.

8. Υπολογισµοί

Η µάζα του υπολείµµατος πολλαπλασιαζόµενη επί 40 ισούται µε το ξηρό εκχύλισµα που περιέχεται στο αλκοολούχο
ποτό και εκφράζεται σε g/l µε ένα δεκαδικό ψηφίο.

9. Χαρακτηριστικά επιδόσεων των µεθόδων (πιστότητα)

9.1. Στατιστικά αποτελέσµατα των διεργαστηριακών δοκιµών

Τα παρακάτω στοιχεία ελήφθησαν από µια διεθνή µελέτη επιδόσεων της µεθόδου µε διεθνώς αναγνωρισµένες
διαδικασίες [1] [2].
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∆είγµατα Α Β Γ ∆

Έτος των διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 10

Αριθµός δειγµάτων 4

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 9 9 8 9

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 1 1 2 —

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 18 18 16 18

Μέση τιµή (×– ) g/l 9,0 9,1 10,0 11,8

7,8 9,4 11,1

Τυπική απόκληση επαναληψιµότητας (sr) g/l 0,075 0,441 0,028 0,123

Σχετική τυπική απόκληση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 0,8 5,2 0,3 1,1

Όριο επαναληψιµότητας (r) g/l 0,2 1,2 0,1 0,3

Τυπική απόκληση αναπαραγωγιµότητας (sR) g/l 0,148 0,451 0,058 0,210

Σχετική τυπική απόκληση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 1,6 5,3 0,6 1,8

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6

Τύποι δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων.
Γ Γκράπα· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων.
∆ Ακουαβίτ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων.
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III. ΠΡΟΣ∆ΙΟΡΙΣΜΟΣ ΠΤΗΤΙΚΩΝ ΟΥΣΙΩΝ ΚΑΙ ΜΕΘΑΝΟΛΗΣ ΤΩΝ ΑΛΚΟΟΛΟΥΧΩΝ ΠΟΤΩΝ

III.1. ΓΕΝΙΚΕΣ ΠΑΡΑΤΗΡΗΣΕΙΣ

1. Ορισµοί

Στον κανονισµό (ΕΟΚ) αριθ. 1576/89 δίδονται τα ελάχιστα όρια των πτητικών ουσιών, πλην της αιθανόλης και της
µεθανόλης, για µια σειρά αλκοολούχων ποτών (ρούµι, αλκοολούχα οινικής προέλευσης, αλκοολούχα προερχόµενα
από φρούτα κ.λπ.). Για αυτή µόνον τη σειρά των ποτών, τα όρια αυτά λαµβάνονται συνήθως ίσα µε το άθροισµα των
συγκεντρώσεων των:

1. πτητικών οξέων εκφραζοµένων ως οξικό οξύ·

2. αλδεϋδών εκφραζοµένων ως αιθανάλη, από το άθροισµα αιθανάλης (ακεταλδεΰδης) και του κλάσµατος αιθανάλης
που περιέχεται στο 1,1 - διεθόξυ αιθάνιο ( ακετάλη)·

3. εξής ανωτέρων αλκοολών: προπαν-1-όλη, βουταν-1-όλη, βουταν-2-όλη, 2-µεθυλοπροπαν-1-όλη, υπολογιζόµενες
ξεχωριστά και 2-µεθυλοβουταν-1-όλη και 3-µεθυλοβουταν-1-όλη, υπολογιζόµενες ξεχωριστά ή σαν άθροισµα·

4. οξικού αιθυλεστέρα.

Συνήθεις µέθοδοι για τη µέτρηση πτητικών ουσιών είναι οι παρακάτω:

— για τα πτητικά οξέα, η µέτρηση της πτητικής οξύτητας,

— για τις αλδεΰδες (αιθανάλη και ακετάλη), τον οξικό αιθυλεστέρα και τις αλκοόλες, η αέρια χρωµατογραφία (CPG)

2. Αέριο χρωµατογραφική ανάλυση πτητικών ουσιών

Η ανάλυση µε αέριο χρωµατογραφία πτητικών ουσιών άλλων πλην εκείνων που αναφέρθηκαν παραπάνω, µπορεί να
αποδειχθεί ιδιαίτερα ενδιαφέρουσα για τον προσδιορισµό, τόσο της προέλευσης της χρησιµοποιηθείσης πρώτης ύλης
κατά την απόσταξη, όσο και για τις εκάστοτε συνθήκες απόσταξης.

Ορισµένα αλκοολούχα περιέχουν άλλα πτητικά συστατικά, όπως αρωµατικές ενώσεις, που είναι χαρακτηριστικά της
χρησιµοποιηθείσης πρώτης ύλης για την παρασκευή της αλκοόλης, αλλά και χαρακτηριστικά του αρώµατος του
αλκοολούχου ποτού και των ειδικών συνθηκών της παρασκευής του. Οι ουσίες αυτές είναι σηµαντικές για την
αξιολόγηση(όσον αφορά στην τήρηση) των απαιτήσεων που τίθενται στον κανονισµό (ΕΟΚ) αριθ. 1576/89.

III.2. ΠΡΟΣ∆ΙΟΡΙΣΜΟΣ ΜΕ ΑΕΡΙΑ ΧΡΩΜΑΤΟΓΡΑΦΙΑ ΤΩΝ ΠΤΗΤΙΚΩΝ ΣΥΣΤΑΤΙΚΩΝ: ΑΛ∆ΕΫ∆ΕΣ ΑΝΩΤΕΡΕΣ ΑΛΚΟΟΛΕΣ,
ΟΛΙΚΟΣ ΑΙΘΥΛΕΣΤΕΡΑΣ ΚΑΙ ΜΕΘΑΝΟΛΗ

1. Πεδίο εφαρµογής

Η µέθοδος µε τη χρησιµοποίηση της αέριας χρωµατογραφίας είναι κατάλληλη για τον προσδιορισµό του 1,1-διαιθο-
ξυαιθανίου (ακετάλης), 2-µεθυλοβουταν-1-όλης (αµυλική αλκοόλης), 3-µεθυλοβουταν-1-όλης (ισοαµυλική
αλκοόλης), µεθανόλης (µεθυλική αλκοόλης), αιθανικού αιθυλεστέρα (οξεικού αιθυλεστέρα), βουταν-1-όλης (n-βουτα-
νόλης), βουταν-2-όλης (sec-βουτανόλης), 2-µεθυλοπροπαν-1-όλης (ισοβουτυλική αλκοόλης), προπαν-1-όλης (n-προ-
πανόλης) και αιθανάλης (ακεταλδεΰδης),σε αλκοολούχα ποτά. Στη µέθοδο χρησιµοποιείται (ένα) εσωτερικό πρότυπο,
π.χ. η πενταν-3-όλη. Οι συγκεντρώσεις των ουσιών εκφράζονται σε γραµµάρια ανά 100 λίτρα απόλυτης αλκοόλης. Ο
αλκοολικός τίτλος του προϊόντος πρέπει να προσδιοριστεί πριν από την ανάλυση. Τα αλκοολούχα ποτά που µπορούν
να αναλυθούν µε τη µέθοδο αυτή είναι το ουίσκυ, το µπράντυ, το ρούµι, το απόσταγµα σταφυλιού, τα αποστάγµατα
φρούτων και το απόσταγµα από στέµφυλα σταφυλιού.

2. Παραποµπές

ISO 3696:1987 Νερό εργαστηρίου αναλυτικής καθαρότητας, — Προδιαγραφές και αναλυτική µέθοδος.

3. Ορισµός

Τα πτητικά συστατικά είναι οι πτητικές ουσίες που δηµιουργούνται µαζί µε την αιθανόλη κατά τη ζύµωση, την
απόσταξη και την ωρίµανση των αλκοολούχων ποτών.

4. Αρχή

Τα πτητικά συστατικά στα αλκολούχα ποτά προσδιορίζονται µε άµεση έγχυση του αλκοολούχου ποτού ή του
κατάλληλα αραιωµένου αλκοολούχου ποτού, σε συσκευή αέριας χρωµατογραφίας (CPG). Πριν από την έγχυση του
αλκοολούχου προστίθεται σ’ αυτό το κατάλληλο εσωτερικό πρότυπο. Τα πτητικά συστατικά διαχωρίζονται µε τον
κατάλληλο προγραµµατισµό θερµοκρασίας στην ενδεδειγµένη στήλη και ανιχνεύονται µε χρήση ανιχνευτή ιονισµού
φλόγας (FID). Η συγκέντρωση κάθε πτητικού συστατικού προσδιορίζεται σε σχέση προς το εσωτερικό πρότυπο από
τους συντελεστές απόκρισης, οι οποίοι λαµβάνονται κατά τη βαθµονόµηση της µεθόδου σύµφωνα µε (χρωµατογραφι-
κές) συνθήκες παρόµοιες προς αυτές της ανάλυσης του αλκοολούχου ποτού.
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Συστατικό Όγκος (ml)

5. Αντιδραστήρια και υλικά

Εκτός αν άλλως ορίζεται, χρησιµοποιούνται µόνο αντιδραστήρια καθαρότητας ανώτερης του 97 %, διατιθέµενα από
προµηθευτή πιστοποιηµένο κατά ISO και µε πιστοποιητικό καθαρότητας, ελεύθερα από άλλα πτητικά σε συγκεντρώ-
σεις ανάλογες προς τις προσδιοριζόµενες στη µέθοδο (αυτό µπορεί να επιβεβαιωθεί µε την έγχυση προτύπων
διαλυµάτων των πτητικών συστατικών, συγκεντρώσεων αναλόγων προς τις προσδιοριζόµενες στη µέθοδο και στις
κατάλληλες συνθήκες αέριας χρωµατογραφίας, όπως στο σηµείο 6.4) και µόνο νερό καθαρότητας βαθµού τουλάχι-
στον 3,όπως ορίζεται στο πρότυπο ISO 3696. Η ακετάλη και η ακεταλδεΰδη φυλάσσονται στο σκοτάδι σε
θερµοκρασία µικρότερη των 5 °C, ενώ όλα τα άλλα αντιδραστήρια φυλάσσονται σε θερµοκρασία δωµατίου.

5.1. Απόλυτη αιθανόλη (CAS 64-17-5).

5.2. Μεθανόλη (CAS 67-56-1).

5.3. Προπαν-1-όλη (CAS 71-23-8)

5.4. 2-µεθυλοπροπαν-1-όλη (CAS 78-33-1).

5.5. Παραδεκτά εσωτερικά πρότυπα: πενταν-3-όλη (CAS 584-02-1), πενταν-1-όλη (CAS 71-41-0), 4-µεθυλοπενταν-1-όλη
(CAS 626-89-1) και νονανοϊκό µεθύλιο (CAS 1731-84-6).

5.6. 2-µεθυλοβουταν-1-όλη (CAS 137-32-6).

5.7. 3-µεθυλοβουταν-1-όλη (CAS 123-51-3).

5.8. Οξικός αιθυλεστέρας (CAS 141-78-6).

5.9. Βουταν-1-όλη (CAS 71-36-3).

5.10. Βουταν-2-όλη (CAS 78-92-2).

5.11. Ακεταλδεΰδη (CAS 75-07-0).

5.12. Ακετάλη (CAS 105-57-7).

5.13. 40 % v/v διάλυµα αιθανόλης.

Για την παρασκευή 400 ml/l διαλύµατος αιθανόλης, φέρονται 400 ml αιθανόλης (5.1) σε ογκοµετρική φιάλη του
1l, συµπληρώνεται ο όγκος µε αποσταγµένο νερό και αναµειγνύονται προσεκτικά.

5.14. Παρασκευή και φύλαξη προτύπων διαλυµάτων (χρησιµοποιούµενη διαδικασία για την αναγνωρισµένη µέθοδο).

Όλα τα πρότυπα διαλύµατα φυλάσσονται σε θερµοκρασία µικρότερη των 5 °C και παρασκευάζονται σε µηνιαία βάση,
εξαρχής κάθε φορά. Οι µάζες των συστατικών και των διαλυµάτων καταγράφονται µε προσέγγιση 0,1 mg.

5.14.1. Πρότυπο διάλυµα- Α

Εισάγονται µε σιφώνιο τα ακόλουθα αντιδραστήρια σε ογκοµετρική φιάλη των 100 ml που περιέχει ήδη 60 ml
διαλύµατος αιθανόλης (5.13) ώστε να αποφεύγεται κατά το δυνατόν η εξάτµιση, συµπληρώνεται ο όγκος µε διάλυµα
αιθανόλης (5.13) και το όλο αναµειγνύεται προσεκτικά. Καταγράφεται το βάρος της φιάλης, το βάρος κάθε
προστιθέµενου υλικού και το τελικό συνολικό βάρος του όλου.

Μεθανόλη (5.2) 3,0

Προπαν-1-όλη (5.3) 3,0

2-µεθυλοπροπαν-1-όλη (5.4) 3,0

2-µεθυλοβουταν-1-όλη (5.6) 3,0

3-µεθυλοβουταν-1-όλη (5.7) 3,0

Οξεικός αιθυλεστέρας (5.8) 3,0

Βουταν-1-όλη (5.9) 3,0

Βουταν-2-όλη (5.10) 3,0

Ακεταλδεΰδη (5.11) 3,0

Ακετάλη (5.12) 3,0

Σηµείωση 1: Η ακετάλη και η ακεταλδεΰδη θα πρέπει να προστίθενται στο τέλος, προκειµένου να ελαχιστοποιούνται
οι απώλειες από εξάτµιση.
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5.14.2. Πρότυπο διάλυµα — B

Με σιφώνιο εισάγονται 3 ml πενταν-3-όλης, ή άλλου κατάλληλου εσωτερικού προτύπου (5.5) σε ογκοµετρική φιάλη
των 100 ml που περιέχει ήδη περίπου 80 ml διαλύµατος αιθανόλης (5.13), συµπληρώνεται ο όγκος µε διάλυµα
αιθανόλης (5.13) και το όλο αναµειγνύεται προσεκτικά.

Καταγράφεται το βάρος της φιάλης, το βάρος της πενταν-3-όλης ή του άλλου προστεθέντος εσωτερικού προτύπου,
καθώς και το τελικό συνολικό βάρος του όλου.

5.14.3. Πρότυπο διάλυµα — Γ

Εισάγονται µε σιφώνιο 1 ml διαλύµατος Α (5.14.1) και 1 ml διαλύµατος B (5.14.2) σε ογκοµετρική φιάλη των
100 ml που περιέχει ήδη περίπου 80 ml διαλύµατος αιθανόλης (5.13), συµπληρώνεται ο όγκος µε διάλυµα
αιθανόλης (5.13) και το όλο αναµειγνύεται προσεκτικά.

Καταγράφεται το βάρος της φιάλης, το βάρος κάθε προστιθεµένου συστατικού και το τελικό συνολικό βάρος του
όλου.

5.14.4. Πρότυπο διάλυµα — ∆

Προκειµένου να διατηρείται η αναλυτική συνέχεια, παρασκευάζεται πρότυπο ελέγχου ποιότητας µε την χρησιµο-
ποίηση του προηγουµένως παρασκευασθέντος προτύπου Α (5.14.1). Εισάγονται µε σιφώνιο, 1 ml διαλύµατος Α
(5.14.1) σε ογκοµετρική φιάλη των 100 ml που περιέχει ήδη 80 ml περίπου διαλύµατος αιθανόλης (5.13),
συµπληρώνεται ο όγκος µε διάλυµα αιθανόλης (5.13) και το όλο αναµειγνύεται προσεκτικά.

Καταγράφεται το βάρος της φιάλης, το βάρος κάθε προστιθεµένου συστατικού και το τελικό συνολικό βάρος του
όλου.

5.14.5. Πρότυπο διάλυµα — Ε

Εισάγονται µε σιφώνιο 10 ml διαλύµατος B (5.14.2) σε ογκοµετρική φιάλη των 100 ml που περιέχει ήδη 80 ml
περίπου διαλύµατος αιθανόλης (5.13), συµπληρώνεται ο όγκος µε διάλυµα αιθανόλης (5.13) και το όλο αναµειγνύε-
ται προσεκτικά.

Καταγράφεται το βάρος της φιάλης, το βάρος κάθε προστιθεµένου συστατικού και το τελικό συνολικό βάρος του
όλου.

5.14.6. Πρότυπα διαλύµατα χρησιµοποιούµενα για τον έλεγχο της γραµµικότητας της απόκρισης του ανιχνευτή ιοντισµού
φλόγας.

Σε χωριστές ογκοµετρικές φιάλες των 100 ml που περιέχουν 80 ml περίπου αιθανόλης (5.13), εισάγονται µε
σιφώνιο 0, 0.1, 0.5, 1.0, 2.0 ml διαλύµατος Α (5.14.1) και 1 ml διαλύµατος B (5.14.2), συµπληρώνεται ο όγκος
µε διάλυµα αιθανόλης (5.13) και το όλο αναµειγνύεται προσεκτικά.

Καταγράφεται το βάρος της φιάλης, το βάρος κάθε προστιθεµένου συστατικού και το τελικό συνολικό βάρος του
όλου.

5.14.7. Πρότυπο διάλυµα ελέγχου ποιότητας

Εισάγονται µε σιφώνιο 9 ml πρότυπου διαλύµατος ∆ (5.14.4) και 1 ml πρότυπου διαλύµατος Ε (5.14.5) σε ένα
µικρό ποτηράκι και αναµειγνύονται προσεκτικά.

Καταγράφεται το βάρος της φιάλης, το βάρος κάθε προστιθεµένου συστατικού και το τελικό συνολικό βάρος του
όλου.

6. Συσκευές και εξοπλισµός

6.1. Συσκευή κατάλληλη για τη µέτρηση της πυκνότητας και του αλκοολικού τίτλου.

6.2. Αναλυτικός ζυγός, ακριβείας τεσσάρων δεκαδικών ψηφίων.

6.3. Αέριος χρωµατογράφος µε πρόγραµµα θερµοκρασίας εξοπλισµένος µε ανιχνευτή ιονισµού φλόγας και ολοκληρωτή ή
άλλο σύστηµα λήψεως δεδοµένων για µετρήσεις εµβαδού και ύψους κορυφών.

6.4. Στήλες αέριας χρωµατογραφίας, κατάλληλες για το διαχωρισµό ουσιών, ώστε η ελάχιστη διαχωριστική ικανότητα
µεταξύ µεµονωµένων συστατικών, (άλλων πλην των 2-µεθυλοβουταν- 1-όλης και 3-µεθυλοβουταν-1-όλης) να είναι
τουλάχιστον 1.3.

Σηµείωση 2: Οι ακόλουθες στήλες και συνθήκες αέριας χρωµατογραφίας βρέθηκαν κατάλληλες:

1. Στήλη κατακράτησης (προστήλη) του 1 m και εσωτερικής διαµέτρου 0,32 mm, συνδεδεµένη µε
µια στήλη CP-WAX 57 CB των 50 m, εσωτερικής διαµέτρου 0,32 mm που περιέχει σταθερο-
ποιηµένη πολυαιθυλενογλυκόλη πάχους 0,2 µm και στη συνέχεια µε µια στήλη Carbowax 400
των 50 m και εσωτερικής διαµέτρου 0,32 mm, µε υλικό πάχους 0,2 µm. (Οι στήλες συνδέονται
µεταξύ τους µε συνδέσµους κατάλληλους για τη σύνδεση στηλών, όπως π.χ. τύπου «press-fit»).
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Φέρον αέριο και πίεση: Ήλιον (135 kPa)

Θερµοκρασία στήλης: 35 °C για 17 λεπτά, 35 °C έως 70 °C σε 12 °C/min.,
σταθερή θερµοκρασία στους 70 °C για 25 λεπτά.

Θερµοκρασία εισαγωγής: 150 °C

Θερµοκρασία ανιχνευτή: 250 °C

Όγκος ενιέµενου δείγµατος: 1 µl, split από 20 έως 100:1

2. Στήλη κατακράτησης (προστήλη) του 1 m και εσωτερικής διαµέτρου 0,32 mm, συνδεδεµένη µε
στήλη CP-WAX 57 CB των 50 m, εσωτερικής διαµέτρου 0,32 mm, που περιέχει σταθεροποιη-
µένη πολυαιθυλενογλυκόλη πάχους 0,2 µm. (Οι στήλες συνδέονται µεταξύ τους µε συνδέσµους
κατάλληλους για τη σύνδεση στηλών, όπως π.χ. τύπου «press-fit»).

Φέρον αέριο και πίεση: Ήλιον (65 kPa)

Θερµοκρασία στήλης: 35 °C για 10 min., 35 °C έως 110 °C σε 5 °C/min., 110 °C
έως 190 °C σε 30 °C/min., διατηρείται στους 190 °C για
2 min.

Θερµοκρασία εισαγωγής: 260 °C

Θερµοκρασία ανιχνευτή: 300 °C

Όγκος ενιέµενου δείγµατος: 1 µl, split 55:1

3. Στήλη πληρωµένη («Packed») (5 % CW 20M, Carbopak B), 2 m και εσωτερικής διαµέτρου
2 mm

Θερµοκρασία στήλης: 65 °C για 4 min., 65 °C έως 140 °C σε 10 °C/min., διατη-
ρείται στους 140 °C για 5 min., 140 °C ως 150 °C σε 5 °C/
min., διατηρείται σε 150 °C για 3 min.

Θερµοκρασία εισαγωγής: 65 °C

Θερµοκρασία ανιχνευτή: 200 °C

Όγκος ενιέµενου δείγµατος: 1 µl

7. ∆ειγµατοληψία και δείγµατα.

7.1. Εργαστηριακό δείγµα

Κατά την παραλαβή, µετράται ο αλκοολικός τίτλος κάθε δείγµατος (6.1).

8. ∆ιαδικασία (χρησιµοποιούµενη για την αναγνωρισµένη µέθοδο)

8.1. Εργαστηριακό δείγµα

8.1.1. Ζυγίζεται ένα κατάλληλο σφραγιζόµενο δοχείο και καταγράφεται το βάρος.

8.1.2. Εισάγονται µε σιφώνιο 9 ml εργαστηριακού δείγµατος στο δοχείο και καταγράφεται το βάρος του όλου (M∆ΕΙΓΜΑ).

8.1.3. Προστίθεται 1 ml προτύπου διαλύµατος Ε (5.14.5) και καταγράφεται το νέο βάρος (MΕΠ).

8.1.4. Το δείγµα αναδεύεται ζωηρά (τουλάχιστον 20 αναστροφές). Τα δείγµατα φυλάσσονται σε θερµοκρασία µικρότερη των
5 °C πριν αναλυθούν, ώστε να ελαχιστοποιηθούν οι απώλειες λόγω εξάτµισης.

8.2. Τυφλό δείγµα

8.2.1. Με τη χρησιµοποίηση ζυγού ακριβείας τεσσάρων δεκαδικών ψηφίων (6.2), ζυγίζεται ένα κατάλληλο σφραγιζόµενο
δοχείο και καταγράφεται το βάρος του.

8.2.2. Εισάγονται, µε σιφώνιο, σ’ αυτό 9 ml από το διάλυµα αιθανόλης των 400 ml/l (5.13) και καταγράφεται το βάρος
του όλου.

8.2.3. Προστίθεται 1 ml προτύπου διαλύµατος E (5.14.5) και καταγράφεται το νέο βάρος.

8.2.4. Το όλον αναδεύεται ζωηρά (τουλάχιστον 20 αναστροφές). Τα δείγµατα πρέπει να φυλάσσονται σε θερµοκρασία
µικρότερη των 5 °C πριν αναλυθούν, ώστε να ελαχιστοποιηθούν οι απώλειες λόγω εξάτµισης.

8.3. Προκαταρκτική δοκιµή

Το πρότυπο διάλυµα Γ (5.14.3) ενίεται, προκειµένου να εξασφαλισθεί ότι όλα τα συστατικά διαχωρίζονται µε
ελάχιστη διαχωριστική ικανότητα 1.3 (εξαιρουµένης της 2- µεθυλοβουταν-1-όλης και της 3-µεθυλοβουταν-1-όλης).
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8.4. Βαθµονόµηση

Ελέγχεται η βαθµονόµηση µε την εξής διαδικασία: Εξασφαλίζεται το ότι η απόκριση της συσκευής είναι γραµµική, µε
την ανάλυση, διαδοχικά και εις τριπλούν, των προτύπων διαλυµάτων (5.14.6) που περιέχουν εσωτερικό πρότυπο (ΕΠ).
Από τα εµβαδά των κορυφών ή τα ύψη των κορυφών για κάθε (ενιέµενο) διάλυµα υπολογίζεται ο λόγος R για το
κάθε πτητικό συστατικό και γίνεται η γραφική παράσταση του R ως προς τo λόγο της συγκέντρωσης του κάθε
πτητικού συστατικού προς τη συγκέντρωση του εσωτερικού προτύπου (ΕΠ), Γ. Θα πρέπει τότε να λαµβάνεται ευθεία
γραµµή, µε συντελεστή συσχέτισης τουλάχιστον 0,99.

R =
Εµβαδόν ή ύψος κορυφής πτητικού συστατικού

Εµβαδόν ή ύψος κορυφής ΕΠ

Γ =
Συγκέντρωση πτητικού συστατικού (µg / g)

Συγκέντρωση ΕΠ (µg / g)

8.5. Προσδιορισµός

Ενίενται το πρότυπο διάλυµα Γ (5.14.3) και 2 πρότυπα διαλύµατα ποιοτικού ελέγχου (5.14.7). Στη συνέχεια ενίενται
τα άγνωστα δείγµατα (που παρασκευάστηκαν σύµφωνα µε το 8.1 και 8.2), καθώς και ένα πρότυπο ποιοτικού ελέγχου
για κάθε 10 δείγµατα, ώστε να εξασφαλίζεται η αναλυτική σταθερότητα. Επίσης, ενίεται και ένα πρότυπο διάλυµα Γ
(5.14.3) για κάθε 5 δείγµατα.

9. Υπολογισµός

Μπορεί να χρησιµοποιηθεί αυτόµατο σύστηµα καταγραφής των δεδοµένων, αρκεί να είναι εφικτός ο έλεγχος τούτων
µε βάση τις αρχές που περιγράφονται παρακάτω, στη µέθοδο.

Μετρώνται, είτε τα εµβαδά, είτε τα ύψη των κορυφών των πτητικών, ως και των κορυφών του εσωτερικού προτύπου.

9.1. Υπολογισµός του συντελεστή απόκρισης.

Από το χρωµατογράφηµα του προτύπου διαλύµατος Γ (5.14.3), υπολογίζονται οι συντελεστές απόκρισης της
συσκευής για κάθε πτητικό συστατικό, µε χρήση της εξίσωσης (1).

(1) Συντελεστής απόκρισης =
Εµβαδόν ή ύψος κορυφής ΕΠ

Εµβαδόν ή ύψος κορυφής πτητικού συστατικού
×

Συγκέντρωση πτητικού συστατικού (µg / g)

Συγκέντρωση ΕΠ (µg / g)

όπου:

ΕΠ = Εσωτερικό πρότυπο

Συγκέντρωση πτητικού συστατικού = η συγκέντρωση πτητικού συστατικού στο διάλυµα Γ (5.14.3)

Συγκέντρωση ΕΠ = η συγκέντρωση εσωτερικού προτύπου στο διάλυµα Γ (5.14.3).

9.1.2. Ανάλυση δείγµατος

Με χρήση της παρακάτω εξίσωσης (2), υπολογίζεται η συγκέντρωση του κάθε πτητικού συστατικού στα δείγµατα.

(2) Συγκέντρωση πτητικού συστατικού, (µg/g) =

Εµβαδόν ή ύψος κορυφής πτητικού συστατικού

Εµβαδόν ή ύψος κορυφής ΕΠ
×

MΕΠ (g)

M∆ΕΙΓΜΑ (g)
× Συγκέντρωση ΕΠ (µg / g) × RF

όπου:

Μ∆ΕΙΓΜΑ = βάρος δείγµατος (8.1.2)·

ΜΕΠ = βάρος εσωτερικού προτύπου (8.1.3)·

ΣυγκέντρωσηΕΠ = συγκέντρωση εσωτερικού προτύπου στο διάλυµα E (5.14.5)·

RF = συντελεστής απόκρισης, υπολογιζόµενος, από την εξίσωση 1.

9.1.3. Ανάλυση του προτύπου ποιοτικού ελέγχου

Με χρήση της παρακάτω εξίσωσης (3), υπολογίζεται η ανάκτηση τοις % επί της τιµής στόχου (επιθυµητής τιµής), για
κάθε πτητικό συστατικό στα πρότυπα διαλύµατα ποιοτικού ελέγχου (ΠΕ) (5.14.7):

(3) % ανάκτηση του δείγµατος ΠΕ =
συγκέντρωση της ουσίας στο πρότυπο ΠΕ

συγκέντρωση της ουσίας στο διάλυµα ∆
× 100

Η συγκέντρωση της ουσίας στο πρότυπο ΠΕ υπολογίζεται µε χρήση των παραπάνω εξισώσεων (1) και (2).
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9.2. Τελική παρουσίαση αποτελεσµάτων

Τα αποτελέσµατα, προκειµένου για τα δείγµατα, εκφράζονται σε g ανά 100 λίτρα απόλυτης αλκοόλης, εκ µετατροπής
από µg/g, µέσω της εξίσωσης (4):

(4) Συγκέντρωση σε g ανά 100 λίτρα απόλυτης αλκοόλης =

Συγκέντρωση (µg / g) × ρ × 10/[αλκοολικός τίτλος (% vol) × 1 000]

όπου p = πυκνότητα σε kg/m2.

Τα αποτελέσµατα θα παρουσιάζονται µε τρία, το πολύ, σηµαντικά ψηφία εκ των οποίων ένα δεκαδικό το ανώτερο,
π.χ. 11,4 g ανά 100 l απόλυτης αλκοόλης.

10. ∆ιασφάλιση και έλεγχος ποιότητας (χρησιµοποιούνται για την αναγνωρισµένη µέθοδο)

Χρησιµοποιώντας την παραπάνω εξίσωση (2), υπολογίζεται η συγκέντρωση κάθε πτητικού συστατικού στα πρότυπα
διαλύµατα ελέγχου ποιότητας που παρασκευάστηκαν σύµφωνα µε τις διαδικασίες 8.1.1 έως 8.1.4. Με χρήση της
εξίσωσης (3), υπολογίζεται η τοις % ανάκτηση επί της τιµής στόχου. Αν, για κάθε πτητικό συστατικό, τα ευρισκόµενα
αποτελέσµατα κυµαίνονται εντός του ± 10 % των θεωρητικών τους τιµών, η ανάλυση µπορεί να συνεχιστεί. Αν όχι, θα
πρέπει να γίνει έρευνα για να ευρεθεί η αιτία των σφαλµάτων και να ακολουθήσει η ενδεδειγµένη διορθωτική ενέργεια.

11. Χαρακτηριστικά επιδόσεων της µεθόδου (πιστότητα)

Στατιστικά αποτελέσµατα των διεργαστηριακών δοκιµών. Οι παρακάτω πίνακες καταγράφουν τις τιµές των εξής
ουσιών: αιθανόλη, οξικός αιθυλεστέρας, ακετάλη, ολική αιθανόλη, µεθανόλη, βουταν-2-όλη, προπάν-1-όλη, βουτάν-
1-όλη, 2-µεθανολ-1-όλη, 2 µεθυλοβουτάν-1-όλη, 3 µεθυλοβουταν-1-όλη.

Τα παρακάτω στοιχεία ελήφθησαν από µια διεθνή µελέτη επιδόσεων της µεθόδου µε διεθνώς αναγνωρισµένες
διαδικασίες.

Έτος των διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: αιθανάλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 28 26 27 27 28

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 2 4 3 3 2

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 56 52 54 54 56

Μέση τιµή (×– ) µg/g 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6

13,8 (*) 52,2 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (sr) µg/g 3,3 1,9 6,8 4,1 3,6

Σχετική τυπική απόκληση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 5,2 2,6 5,2 15,8 8,9

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 9,3 5,3 19,1 11,6 10,1

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (sR) µg/g 12 14 22 6,8 8,9

Σχετική τυπική απόκληση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
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∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

Έτος των διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία οξικός αιθυλεστέρας

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 24 24 25 24 24

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 2 2 1 2 2

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 48 48 50 48 48

Μέση τιµή (×– ) µg/g 96,8 1 046 120,3 112,5 99,1

91,8 (*) 117,0 (*)

Τυπική απόκληση επαναληψιµότητας (sr) µg/g 2,2 15 2,6 2,1 2,6

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 2,3 1,4 2,1 2,0 2,4

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 6,2 40,7 7,2 5,8 7,3

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (sR) µg/g 6,4 79 8,2 6,2 7,1

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 6,6 7,6 6,8 6,2 6,6

Όριο αναπαραγωγικότητας (R) µg/g 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κρίς· διπλά τυφλά.
Γ Γκραµπα· διπλά τυφλά..
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: ακετάλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 20 21 22 17 21

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 4 3 2 4 3

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 40 42 44 34 42

Μέση τιµή (×– ) µg/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1

6,60 (*) 28,3 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 1,6 2,4 4,4 2,3 5,3

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 4,2 4,4 8,9 1,4 3,1

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
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∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

Έτος των διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: ολική αιθανάλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 23 19 22 21 22

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων 1 5 2 3 2

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 46 38 44 42 44

Μέση τιµή (×– ) µg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7

15,8 (*) 61,8 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 13 15 24,1 7,3 9,0

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: µεθανόλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 26 27 27 28 25

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 4 3 3 1 4

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 52 54 54 56 50

Μέση τιµή (×– ) µg/g 319,8 2 245 1 326 83,0 18,6

61,5 (*) 28,9 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 4,4 27 22 1,5 1,3

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 13 99 60 4,5 2,8

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 3,9 4,4 4,6 6,2 11,8

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7,9

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
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∆είγµατα Α Β Γ Ε

∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 4

Ουσία: βουταν-2-όλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 21 27 29 22

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 4 3 1 3

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 42 54 58 44

Μέση τιµή (×– ) µg/g 5,88 250,2 27,57 5,83

14,12 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 0,40 2,2 0,87 0,64

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 6,8 0,9 3,2 6,4

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 1,1 6,1 2,5 1,8

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 0,89 13 3,2 0,87

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 15,2 5,1 11,5 8,7

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 2,5 35,5 8,9 2,4

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: προπαν-1-όλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 29 27 27 29 29

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 2 4 3 2 2

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 58 54 54 58 58

Μέση τιµή (×– ) µg/g 86,4 3 541 159,1 272,1 177,1

229,3 (*) 222,1 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 3,0 24 3,6 2,3 3,3

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 5,3 150 6,5 9,0 8,1

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
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∆είγµατα Α Β Γ

∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: βουταν-1-όλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 20 22 22

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 4 4 6

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 40 44 44

Μέση τιµή (×– ) µg/g 3,79 5,57 7,54

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 0,43 0,20 0,43

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 11,2 3,6 5,6

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 1,1 0,6 1,2

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 0,59 0,55 0,82

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 15,7 9,8 10,8

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 1,7 1,5 2,3

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά (*).

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: 2-µεθυλοπροπαν-1-όλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 28 31 30 26 25

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 3 0 1 5 6

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 56 62 60 52 50

Μέση τιµή (×– ) µg/g 174,2 111,7 185,0 291,0 115,99

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

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 2,3 1,6 2,5 1,8 0,74

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
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∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

∆είγµατα Α Β Γ ∆ Ε

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: 2-µεθυλοβουταν-1-όλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 25 26 25 27 25

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 3 2 3 1 2

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 50 52 50 54 50

Μέση τιµή (×– ) µg/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5

45,2 (*) 61,5 (*)

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 7,4 3,8 6,6 4,7 4,5

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).

Έτος διεργαστηριακών δοκιµών 1997

Αριθµός εργαστηρίων 32

Αριθµός δειγµάτων 5

Ουσία: 3-µεθυλοβουταν-1-όλη

Αριθµός προκριθέντων εργαστηρίων (παραλείπονται εσφαλµένα αποτελέσµατα) 23 23 24 27 21

Αριθµός εσφαλµένων αποτελεσµάτων (εργαστήρια) 5 5 4 1 6

Αριθµός αποδεκτών αποτελεσµάτων 46 46 48 54 42

Μέση τιµή (×– ) µg/g 459,4 242,7 288,4 142,2 212,3

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

Τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (Sr) µg/g 5,0 2,4 3,4 2,4 3,2

Σχετική τυπική απόκλιση επαναληψιµότητας (RSDr) (%) 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4

Όριο επαναληψιµότητας (r) µg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1

Τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (SR) µg/g 29,8 13 21 8,5 6,7

Σχετική τυπική απόκλιση αναπαραγωγιµότητας (RSDR) (%) 6,5 5,2 7,3 6,5 2,9

Όριο αναπαραγωγιµότητας (R) µg/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7

Τύπος δειγµάτων:
Α Μπράντυ· διπλά τυφλά.
Β Κίρς· διπλά τυφλά.
Γ Γκράπα· διπλά τυφλά.
∆ Ουίσκυ· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).
Ε Ρούµι· διπλά διαφορετικών συγκεντρώσεων (*).


