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Vynos Ministerstva pddohospodarstva Slovenskej republiky a Ministerstva zdravotnictva Slovenske;j
republiky z 15. aprila 2004 ¢. 1010/2004-100, ktorym sa vydava hlava Potravinového kodexu Slovenskej
republiky upravujuca lieh a lichoviny

Vynos Ministerstva pddohospodarstva Slovenskej republiky z 13. aprila& 250$42004-100 o pod-
robnostiach o poskytovani podpory v oblgsinohospodarstva, potravinarstva a lesného hospo-
darstva

Statt komisie Ministerstva pédohospodarstva Slovenskej republiky pre poskytovanie
v pbdohospodarsty@dla usmerneni ministra pddohospodarstva Slovenskej republiky ¢. 1144/04 — 100
z 20. aprila 2004

Usmernenie ministra pddohospodarstva Slovenskej republiky na Gseku Statnepspravyrenie
systému identifikacie nadbyto¢nych mnoZstiev vyrobkov v sektore cukru

Usmernenie ministra pddohospodarstva Slovenskej republpgkytovani podpory na historicky
a spolocensky vyznamné zariadenia Narodnému Zreb¢inu Topol¢ianky, §.p. a Zavodisku, §.p. Bratislava
pri Gcasti na sit'aziach a pre stitaziacich

Usmernenie ministra pddohospodarstva Slovenskej repubfilsykytovani investi¢nej podpory na
historicky a spolocensky vyznamné zariadenia Narodnému zreb¢inu Topol€ianky, §.p. a Zavodisku, $.p.
Bratislava pri u¢asti na sut’aZiach a pre st'aziacich

Usmernenieninistra pddohospodarstva Slovenskej republiky o poskytovani podpory na vyuZivanie
zavlah a zavlahovu vodu

Usmernenieministra pddohospodarstva Slovenskej republiky o poskytovani investi¢nej podpory
na stavby, rekonstrukciu a modernizaciu hydromelioracnych zariadeni suvisiacich s vyuzivanim zavlah
Oznamenie Ministerstva poddohospodarstva Slovenskej republiky o uverejneni odrdd prihlasenych
k pravnej ochrane v Slovenskej republike a o zmenach v registri chranenych odrdd (z 13. aprila 2004
¢.2234/2004-510)
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VYNOS

Ministerstva pddohospodarstva Slovenskej republiky
a Ministerstva zdravotnictva Slovenskej republiky
z 15. aprila 2004 ¢. 1010/2004-100,

podpbr

ktorym sa vydava hlava Potravinového kddexu Slovenskej republiky upravujica

lieh a liehoviny

Ministerstvo podohospodarstva Slovenskej rodnej rady Slovenskej republiky ¢. 152/1995 Z. z.
republiky a Ministerstvo zdravotnictva Slovenskej o0 potravinach ustanovuju:
republiky podl'a § 3 ods. 1 a§ 30 ods. 1 zdkona Na-



TRETIA CAST
OSOBITNE POZIADAVKY

TRIDSIATA HLAVA
LIEH A LIEHOVINY

Prvy oddiel
Zakladné ustanovenia

81
Uvodné ustanovenia

(1) Tato hlava Potravinového kodexu Sloven-
skej republiky (d’alej len ,,potravinovy kodex*)
upravuje poziadavky na vyrobu a dovoz liehu a lie-
hovin, na manipuléciu s nimi a na ich uvadzanie do
obehu.

(2) Ak sa v tejto hlave potravinového kddexu
neustanovuje inak, vzt'ahuji sa na vyrobu a dovoz
lichu a liehovin, na manipuléciu s nimi a na ich uva-
dzanie do obehu ustanovenia prvej a druhej Casti
potravinového kodexu.

(3) Napoje zaradené do kodov kombinovanej
nomenklatury 2203 00, 2204, 2205, 2206 00
a 2207 sanepovazuju za lichoviny.

Druhy oddiel
Lieh

§2
Wmedzenie pojmu

Lieh pol'nohospodarskeho povodu (d’alej len
,,lieh®) je lieh, ktory sa vyraba alkoholovou fer-
mentaciou surovin pol'nohospodarskeho pdvodu
skvasitel'nych na lieh podla prilohy €. 1 k Zmluve
o zaloZeni Eurépskeho Spolo¢enstva v Amster-
damskom zneni a ich naslednou destilaciou.

§3
Poziadavky na kvalitu liechu a oznacovanie
lichu

(1) Poziadavky na kvalitu lichu s uvedené v pri-
lohe ¢. 1.

(2) Lieh, v ktorého obchodnom nazve sauvadza
pouzita surovina, mozno vyrabat’len z tejto suroviny.

Treti oddiel
Liehoviny

§4
Wmedzenie pojmov

(1) Liehovina je kvapalina obsahujtca etanol,
ktora je urena na priamu l'udsku spotrebu alebo
na vyrobu inych poZivatin; ma Specifické organo-
leptické vlastnosti a mnozstvo etanolu najmene]
15 objemovych percent, okrem liechoviny podl'a
§ 5 ods. 20 0o mnozZstve etanolu najmenej 14 ob-
jemovych percent. Vyraba sa podl’a § 6 ods. 2.

(2) Destilat pol'nohospodarskeho pdvodu (d’a-
lej len ,,destilat*) je kvapalina obsahujtica etanol,
ktoréa sa vyraba destilaciou po alkoholovej fermen-
tacii vybranych pol'nohospodarskych produktov
podlaprilohy €. 1 k Zmluve o zalozeni Eurdpskeho
Spolocenstva v Amsterdamskom zneni; nema
vlastnosti liechu ani liehovin a zachovéava si voiu
a chut’ po pouzitych surovinach. Destilat, v ktorého
obchodnom nazve sa uvadza pouZitd surovina,
mozno vyrabat’ len z tejto suroviny.

(3) Rezanie (mieSanie) na ucely tejto hlavy po-
travinového kodexu je postup pozostavajuci z kom-
binovania dvoch alebo viacerych réznych napojov
zaU€elom pripravy nového napoja.

(4) PrimieSavanie liehu je postup pridavania lichu
do lichoviny.



(5) Egalizacia (scel'ovanie alebo blending) je
postup zmiesavania dvoch liechovin alebo viacerych
liehovin patriacich do tej istej kategorie a odli-
Sujucich sa len malymi rozdielmi v zloZeni v do-
sledku
a) spdsobu pripravy,

b) pouzitych destilacnych pristrojov,
c) Casustarenia (zrenia),
d) zemepisnej oblasti vyroby.

(6) Liehovina upravena postupom podl’a od-
seku 5 patri do tej istej kategorie ako povodné
lichoviny pred egalizaciou.

(7) Starenie liehoviny je proces prirodzené¢ho
priebehu urcitych reakcii prebiehajici vo vhodnych
nadobach, pocas ktorého liechovina ziskava nové
organoleptické vlastnosti.

(8) Farbenie lichoviny je pridavanie jedného
farbiva alebo viacerych farbiv do lichoviny v pro-
cese jej vyroby.

(9) Aromatizovanie liehoviny je pridavanie
jednej vonnej latky alebo chut'ovej latky alebo via-
cerych vonnych latok alebo chutovych latok do
lichoviny v procese jej vyroby.

(10) Sladenie liehoviny je pridavanie jedného
sladidla alebo viacerych sladidiel do lichoviny v pro-
cese jej vyroby.

(11) Karamel oby¢ajny (paleny cukor) je vy-
robok, ktory sa vyraba kontrolovanym zahrie-
vanim sachardzy bez pridania zasad, mineralnych
kyselin alebo inych pridavnych 1atok.

(12) Objemova koncentracia etanolu je pomer
objemu 100 percentného etanolu, ktory sa na-
chadza v polovyrobku, v polotovare a vo vyrobku
pri teplote 20 °C k ich celkovému objemu pri tej
istej teplote.

(13) Mnozstvo prchavych latok, inych ako eta-
nol a metanol, je ich mnozstvo nachadzajlce sa
v lichovine. Prchavé 1atky st ziskané vyluéne desti-
laciou pouzitych surovin alebo opakovanou desti-

laciou pouzitych surovin; ich mnoZstvo mozno vy-
jadrovat’' v gnajeden 1100 percentného etanolu.

(14) Miesto vyroby lichoviny je miesto alebo
oblast’, v ktorej prebieha ta faza v procese vyroby,
ktora dava liehovine jej charakter a podstatné ko-
necné vlastnosti.

(15) Kategoria liehoviny je spolocné oznacenie
pre vSetky liehoviny, na ktoré sa vztahuje ta ista
definicia.

§5
Kategorie liehovin

(1) Napriamu l'udskt spotrebu moZno pouZivat’
liechoviny podl'a odsekov 2 az 23, podl'a ktorych
sa Clenia na kategorie lichovin.

(2) Rumje

a) liehovina, ktora sa vyraba z destil4tu ziskané¢ho
alkoholovou fermentéciou a destilaciou melasy
alebo sirupu, ktoré vznikaja pri vyrobe cukru z
cukrovej trstiny, alebo zo zapary z cukrovej trstiny;
musi mat’ menej ako 96,0 objemového percenta
etanolu a mat’ organoleptické vlastnosti rumu,

b) lichovina, ktord sa vyraba z destilatu ziskaného
alkoholovou fermentaciou a destilaciou stavy
ziskanej z cukrovej trstiny, ma organoleptické
vlastnosti rumu a mnozstvo prchavych latok
najmenej 2,25 g na jeden 1 100 percentného
etanolu; mozno ho uvadzat’ do obehu so slov-
nym oznacenim ,,pol'nohospodarsky*, ktoré do-
phﬁa oznacenie ,,rum‘‘; oznacenie mozno dopl-
nit’ aj geografickym oznacenim franctzskych
zamorskych oblasti podl'a prilohy ¢. 2 k tejto
hlave potravinového kodexu.

(3) Whisky alebo whiskey je lichovina, ktora
sa vyraba z destilatu ziskaného destilaciou ceredlnej
zapary scukornatenej diastazou alebo aj s pouZitim
inych prirodnych enzymov, ktora je fermentovana
posobenim kvasiniek a destilovana na najviac 94,8
objemovych percent etanolu tak, ze vona a chut’
pochadza len zo surovin pouZitych na destilaciu;
starenie prebieha najmenej 3 roky v drevenych
sudoch o objeme najviac 700 1.



(4) Obilny destilat je
a) liehovina, ktora sa vyraba z destilatu ziskaného
destilaciou fermentovanej cerealnej zapary a kto-
rej organoleptické vlastnosti pochadzaju len z
pouzitych surovin; mozno ju oznacovat’ ndzvom
,,obilné brandy*, ak sa vyrobila z destilatu o
mnozstve etanolu menej ako 95 objemovych
percent a ak organoleptické vlastnosti pocha-
dzajt len z pouZitych surovin,
b) lichovinasnazvom,,Korm"alebo,,Kornbrand®,
ktora sa vyraba z destilatu vyrabaného v Spol-
kovej republike Nemecko alebo v tych ob-
lastiach, kde nemecky jazyk je jednym z Girad-
nych jazykov; vyrabany je tradicnym sposobom
bez pridavku akychkol'vek inych pridavnych
latok, a to
1. destilaciou fermentovanej zapary celych zin
pSenice, jaémenia, ovsa, ryZe alebo pohanky
so vSetkymi ich zlozkami,

2. opakovanou destilaciou destilatu ziskaného
podlabodu 1.

(5) Vinny destilat je lichovina, ktora sa vyraba
z destilatu ziskaného len destilaciou vina alebo vina
obohatené¢ho destilatom z vina na menej ako 86 ob-
jemovych percent etanolu alebo tiez opakovanou
destilaciou destilatu z vina na menej ako 86 ob-
jemovych percent etanolu; musi obsahovat’ prcha-
vé latky v mnozstve najmenej 1,25 g na jeden
1100 percentného etanolu; mnoZstvo metanolu
mdze byt najviac 2,00 g na jeden I 100 per-
centného etanolu. Pod ndzvom ,,vinovica® ju moz-
no uvadzat’ do obehu, len ak tento destilat vyzrieva
najmenej Sest' mesiacov v dubovom sude o ob-
jeme menej ako 1000 | alebo najmenej jeden rok
v dubovom sude o objeme 1 000 1 alebo vicSom.

(6) Brandy, Weinbrand alebo vinne brandy je
lichovina, ktora sa vyraba z vinovice zmieSane;j
alebo nezmieSane;j s destilatom z vina ziskanym
destilaciou vina na menej ako 94,8 objemovych
percent etanolu, ak mnoZstvo destilatu z vina v ob-
jeme liehoviny nie je vacSie ako 50 objemovych
percent; musi vyzrievat' najmenej Sest' mesiacov
v dubovom sude o0 objeme menej ako 1000 1 alebo
najmenej jeden rok v dubovom sude o objeme
1 000 1 alebo va¢Som. Vinne brandy musi obsa-

hovat prchavé latky v mnoZstve najmenej 1,25 g
najeden 1 100 percentného etanolu a tieto latky
mozno ziskat’ len destilaciou alebo opakovanou
destilaciou pouzivanych surovin; mnoZstvo meta-
nolu méze byt najviac 2,00 gnajeden 1100 per-
centného etanolu.

(7) Destilat z hroznovych vyliskov (matoliny)
je lichovina, ktoré sa vyraba z destilatu ziskaného
z hroznovych vyliskov, ktoré st fermentované
priamo po lisovani a destilované vodnou parou
alebo fermentované po pridani vody a nasledne
destilované. K vyliskom mozZno pridavat’ vinne ka-
ly, pri¢om destilacia sa vykonéava v pritomnosti
hroznovych vyliskov na menej ako 86 objemovych
percent etanolu. Opakovana destilacia je pri-
pustnd. Vinne kaly mozno pridavat’ v mnoZzstve
najviac 25 kgna 100 kg hroznovych vyliskovamnoz-
stvo etanolu ziskaného z kalov nesmie presiahnut’
35 objemovych percent celkového mnoZstva eta-
nolu v liechovine. MnoZstvo prchavych latok musi
byt najmenej 1,40 g na jeden | 100 percentného
etanolu; mnoZstvo metanolu moéZe byt najviac
10,00 gnajeden I 100 percentného etanolu. Nazov
,.destilat z hroznovych vyliskov* mozno nahradit’
obchodnym nézvom ,,Grappa®, len ak ide o
liehovinu vyrobent v Taliansku.

(8) Destilat z ovocnych vyliskov (ovocnej mato-
liny) je lichovina, ktora sa vyraba z destilatu ziska-
ného z ovocnych vyliskov, fermentovanych priamo
po lisovani a destilovanych vodnou parou alebo
fermentovanych po pridani vody a nasledne desti-
lovanych na mnozstvo etanolu najviac 86 obje-
movych percent. Opakovand destilacia je pri-
pustnd. Mnozstvo prchavych latok musi byt naj-
menej 2,00 gnajeden 1100 percentného etanolu;
mnoZstvo metanolu moéze byt najviac 15,00 gna
jeden1100 percentného etanolu. Liehoviny, ktoré
sa vyrabaju z destilatu ziskaného destilaciou vy-
liskov ovocia s kostkami mézu obsahovat’ kyselinu
kyanovodikovi v mnozstve najviac 0,10 g na je-
den 1 100 percentného etanolu. Nazov liechoviny
,destilat z vyliskov* alebo ,,marc spirit™ musi byt’
doplneny ndzvom pouzitého ovocia. Ak sa lieho-
vina vyraba z vyliskov viacerych druhov ovocia,
potom v ndzve staci uviest’ ,,destilat z ovocnych



vyliskov* alebo ,,fruit marc spirit* a jednotlivé
zlozky sauvedu v zloZeni vyrobku v zostupnom
poradi podl'a mnozstva.

(9) Hrozienkovy destilat alebo hrozienkové
brandy je liechovina, ktora sa vyraba z destilatu
ziskaného destilaciou zapary pripravenej alko-
holovou fermentéciou extraktu susenych hrozno-
vych bobil’ odrody Corinth Black alebo Malaga
muscat na menej ako 94,5 objemovych percent
etanolu tak, Ze vona a chut’ lichoviny pochadza
len zo surovin pouzitych na destilaciu.

(10) Ovocny destilat je
a) liehovina, ktora sa vyraba z destilatu ziskané¢ho
alkoholovou fermentéciou z Cerstvého jadro-
vého ovocia, z Cerstvého kostkového ovocia
alebo z ¢erstvého drobného ovocia alebo zo
Stavy z takéhoto ovocia, s kdstkami alebo bez
nich a naslednou destilaciou, ak
1. saprivyrobe pouzije ovocie v mnozstve naj-
menej 5 kgna20 1100 percentného etanolu,
2. sadestiluje na menej ako 86,0 objemového
percenta etanolu, pricom vona a chut’ desti-
latu pochadza len z destilovaného ovocia,
3. mnozstvo prchavych latok je najmenej 2,00 g
najeden 1100 percentného etanolu,
4. mnozstvo metanolu na jeden I 100 percent-
ného etanolu je najviac
4.1. 10,00 g, ak ide o ovocné destilaty vse-
obecne,
4.2. 12,00 g, ak ide o destilaty z malRubus
ideaus L), ¢ernic (Rubus fruticosus }..
sliviek (Prunus domestica),. mirabe-

liek (Prunus domestica L. var. syrigca
bystrickych sliviek Prunus domnestica

L.), jablk (Malus domestica Borkh
alebo z hrusSiekRyrus communis L,.)
4.3. 13,50 g, ak ide destilaty z cervenych ri-
bezli, ¢iernych ribezli (Ribes specids),
bazy Ciernej (Sambucus nigral.alebo

Z hrusiek odrody Williamgyrus commu-

nis Williams L),

5. ide o destilat, ktory sa vyraba z kdstko-
vého ovocia, moZe obsahovat’ kyselinu
kyanovalikovi v mnozstve najviac 0,10 g
najeden 1100 percentného etanolu; takto

vyrabanu liehovinu moZno oznac¢ovat’slo-
vom ,,destilat™ v spojeni s ndzvom ovocia
alebo tradicnym nazvom, ako napr. sliv-
kovy destilat alebo slivovica, CereStiovy
destilat alebo ¢eresnovica, marhul'ovy
destilat alebo marhul'ovica a pod.; ndzov
,»Williams* moZno pouZivat’ len na ozna-
covanie destilatu pripraveného z hrusiek
odrody Williams. Ak sa destiluju dva
druhy ovocia alebo viac druhov ovocia,
vyrobok sa musi oznacovat’ slovnym
spojenim ,,ovocny destilat®. Nazov vy-
robku moZzno doplnit’ ndzvami jednot-
livych druhov ovocia v zostupnom poradi
podl’a ich mnoZstva; slovné oznacenie
,,destilat mozno nahradit’ nazvom ovocia
pre tieto druhy ovocia: mirabelky (Prunus
domestica L. var. syriagaslivky (Pru-
nus domestica ), .bystrické slivky Pru-
nus domestica l.. arbutus Arbutus
unedo L), jablka odrody Golden Delicius,
len ak spotrebitel nebude uvedeny do omylu,
b) liechovina, ktord sa vyraba macerovanim najma
bobul'ového ovocia alebo drobného ovocia,
ako su Cernice, jahody, cucoriedky, maliny,
cervené ribezle, trnky, baza Cierna, Cierne ribezle
apod., a to ¢iasto¢ne fermentovanych alebo
nefermentovanych, v lichu alebo destilate a na-
sledne destilovanych. Ovocie sa musi mace-
rovat’ v pomere najmenej 5 kg na jeden 1100
percentného etanolu; takto vyrabané lichoviny
moZzno oznacovat’ spojenim nazvu ovocia so
slovom . destilat”, len ak sa v oznaceni vyrobku
uvedie aj slovné spojenie ,,vyrobené macera-
ciou adestilaciou a liechovina je ziskana mace-
raciou a destilaciou tychto plodov:
1. cernice (Rubus fruticosus L.),
2. jahody (FragariaL.),
3. culoriedky (Vaccinium myrtilus L.),
4. maliny (Rubus ideaus L.),
5. Cervenej ribezle (Ribes vulgare Lom.),
6. trnky (Prunus espinosa L.),
7. jarabiny domacej (Sorbus domestica L.),
8. cezminy (/llex cassine L.),
9. jarabiny oskoruse (Sorbus turminalis L.),
10. bazy ¢iernej (Sambucus nigra L.),
11. ruze Sipkovej (Rosa canina L.),



12. ¢iernej ribezle (Ribes nigrum L.),
13. bananov (Musa paradisiaca L.),
14. mucenky jedlej (Passiflora edulis L.),
15. mombinu sladkého (Spondias dulcis L.),
16. mombinu Zltého (Spondias mombin L.),
¢) liehovina, ktoré sa vyraba macerovanim ne-
fermentovaného celého ovocia podl'a pismena
b) v lichu a naslednou destilaciou; takto vyra-
bant liehovinu moZzno oznacovat’ ndzvom
,»Geist™ s pouzitim ndzvu prisluSného macero-
vaného ovocia.

(11) Destilat z jabléného vina a destilat z hrus-
kového vina je lichovina, ktora sa vyraba alkoho-
lovou fermentéciou a destilaciou mustu alebo vina
tychto plodov. Destiluje sa na menej ako 86,0 ob-
jemového percenta etanolu a voiia a chut’ destilatu
pochadza len z pouzitého ovocia. Mnozstvo pr-
chavych latok musi byt’ najmenej 2,00 g na jeden
1 100 percentného etanolu; mnozstvo metanolu
moze byt najviac 10,00 g na jeden 1 100 per-
centného etanolu.

(12) Liehovina z horca (encianu) je lichovina,
ktora sa vyraba z destilatu ziskaného destilaciou
fermentovaného korefia horca s moznym pridav-
kom liehu.

(13) Ovocné liechoviny na baze maceratov st
lichoviny, ktoré sa vyrabaji maceraciou ovocia
v liechu alebo v destilate; mozno k nim pridavat’
vonné latky a chutové latky podla § 6 ods. 5 pism.
a) a b) a ods. 6. Charakteristicka farba a chut’
liechoviny musi pochadzat’ z pouzitého macero-
vaného ovocia. V oznaceni takto definovane; lie-
hoviny sa uvedie ndzov macerovaného ovocia v
spojeni so slovom , lichovina*“, ako napr. ,,Ceres-
fova liechovina®. Nazov ,,Pacharan* mozno pouzit,,
len ak ide o ovocni lichovinu vyrobent v Spaniel-
sku macerovanim trniek (Prunus espinosa L.) v po-
mere najmenej 250 g ovocianajeden I 100 per-
centného etanolu.

(14) Liehoviny aromatizované borievkami st
a) liehoviny, ktoré sa vyrabajii aromatizovanim
liehu, obilného destilatu alebo obilného brandy
latkami ziskanymi z bobul’ borievky obycajnej
(Juniperus communis L.); moZno k nim prida-

vat’ vonn¢ latky a chutové latky podl’a § 6 ods.

5 pism. a) ab); vona a chut’ borievok musi byt

rozliSitel'nd; vyrobky mozno oznac¢ovat nazvom

,»Wacholder*, ,,ginebrea®, ,,genebra‘,

b) lichoviny s oznacenim,,genievre®, , jenever*, ,.ge-
never®, ,,peket”, ktoré sa vyrabaji z liehu o
mnoZzstve metanolu najviac 0,05 gnajeden1100
percentného etanolu a o mnoZstve aldehydov
vyjadrenych ako acetaldehyd najviac 0,002 g
najeden | 100 percentného etanolu; aromatizuji
sapodl'a pismena a), chut’ plodov borievky oby-
¢ajnej v lichovine nemusi byt rozlisiteI'na,

c) liehoviny, ktoré sa vyrabaji aromatizovanim
lichu vonnymi latkami a chutovymi latkami
podl'a pismena a) tak, Ze chut’ plodov borievky
obycajnej je prevladajica; liehoviny mozno
oznacovat' ndzvom,,gin®,

d) liehoviny oznacené ako ,,destilovany gin‘, ktoré
sa vyrabaju
1. opakovanou destilaciou liechu o mnoZzstve

etanolu 96,0 objemového percenta v des-
tilaénych zariadeniach obvykle pouZivanych
na vyrobu ginu a bobul’ borievky obycajnej
alebo tiez inych rastlinnych latok, len ak chut’
borievok zostane prevladajica;

2. rezanim destilatu podl'abodu 1 alichu o tom
istom zlozeni, Cistote a mnozstve etanolu; na
aromatizovanie mozno pouZivat’ vonné latky
a chut'ové latky podla pismena a);
,,London gin“ je typom destilovaného ginu.
Gin vyrdbany jednoduchym pridavanim
vonnych latok a chutovych latok do liechu
sanesmie oznacovat’ ako ,,destilovany gin®,

e) liehoviny, ktoré sa vyrabaju na Slovensku aro-
matizovanim liehu, obilného destilatu alebo
obilného brandy latkami ziskanymi z bobul’ bo-
rievky cédrovitej (Juniperus oxicedris L.), do
ktorych mozno pridavat’ vonné a chut’'ové latky
podla § 6 ods. 5 pism. a) a b); vona a chut’
borievok musi byt rozlisiteI'n4; takto vyrobent
liehovinu moZno nazvat’,,borovicka“.

(15) Liehovina aromatizovand rascou je

a) lichovina, ktora sa vyraba aromatizovanim lichu
rascou (Carum carvi L.); pridavanie vonnych
latok a chutovych latok podl’a § 6 ods. 5 pis-
mena a) ab) je pripustné, avSak chut rasce
musi byt'prevladajica,



b) lichovina vyrabana podl'a pismena a) s ndzvom
,,akvavit“alebo ,,aquavit®, ktor mozno aroma-
tizovat’ destilatom z bylin alebo korenia; na do-
plnenie vonnych a chutovych vlastnosti mozno
pouzivat’ vonné latky a chut'ové latky, len ak
charakteristickt vonu a chut’ lichoviny tvoria
vonné latky a chutové latky pochadzajtice z
destilacie rascovych semien alebo kdprovych
semien (Anethum graveolens L.); pouzivanie
esencialnych olejov je nepripustné, pri¢om hor-
ké latky nesmt byt’ v chuti vyrazné a suchy
extrakt moze byt najviac 15 gna jeden l licho-
viny.

(16) Liehovina aromatizovand anizom je

a) lichovina, ktora sa vyraba aromatizovanim liechu
prirodnymi extraktami anizu (Pimpinella
anisum L.), badianu ({llicium verum L.), fe-
niklu (Foeniculum vulgare L.) alebo akej-
kol'vek inej rastliny, ktora obsahuje obdobnt
aromaticku zlozku, pricom vonné latky a chu-
tové latky sa ziskavaju
1. maceraciou,

2. destilaciou,

3. opakovanou destilaciou semien alebo inych
Casti rastlin s prichutou anizu macerovanych
v lichu,

4. pridavanim prirodnych destilovanych ex-
traktov rastlin s prichut'ou anizu,

5. kombindciou postupov podl'abodov 1 az4;

pouzivanie inych prirodnych rastlinnych extrak-

tov alebo aromatickych semien je mozné, len

ak anizova chut’ zostane prevladajuca,

b) lichovina s ndzvom ,,pastis*, ktora obsahuje aj
prirodné extrakty korena sladkého drievka
(Ghyeyrrhiza glabra L.), prirodné farbiva chal-
kony a kyselinu glycyrizinovil v mnoZstve naj-
menej 0,05 gnajeden 1 liechoviny anajviac 0,5 g
najeden | lichoviny. Mnozstvo cukru v lichovine
musi byt menej ako 100 g na jeden | lichoviny
amnozstvo anetolu najmenej 1,5 gnajeden |
anajviac 2,0 gnajeden,

¢) liehovina s ndzvom ,,ouzo* vyraband v Grécku
egalizaciou liehu, ktory je aromatizovany mace-
raciou alebo destilaciou semien anizu alebo aj
semien feniklu, mastixu lentiskusu (Pistacia len-

tiscus Chia alebo Pistacia lentiscus Latifolia)
pochédzajticeho z ostrova Chios alebo inych
aromatickych semien, Casti rastlin alebo ovocia;
mnozstvo etanolu pochadzajuceho z liehu aro-
matizovaného destilaciou musi byt’ najmene;j
20,0 percenta z celkového mnoZstva 100 per-
centného etanolu v lichovine, pri¢om aroma-
tizovany destilat sa vyraba destilaciou v tradic-
nych medenych nekontinualnych destilacnych
pristrojoch o objeme najviac 1 000 1 a obsahuje
najmenej 55,0 objemového percenta etanolu
anajviac 80,0 objemového percenta etanolu;
lichovina s ndzvom ,,ouzo* musi byt’ bezfarebna
a musi obsahovat’ cukor v mnozstve najviac 50 g
najeden | lichoviny,

d) liehovina s ndzvom ,,anizovka“ alebo ,,anis*,
ktorej vona a chut’ pochadza len z anizu, badianu
alebo feniklu; nazov,,destilovana anizovka“
mozno pouZzivat’, len ak lichovina obsahuje lich
destilovany za pritomnosti tychto semien a tento
tvori v lichovine najmenej 20,0 objemového
percenta etanolu.

(17) Liehovina s horkou chut'ou je liechovina
s prevladajiicou horkou chut’ou vyraband aroma-
tizovanim liehu prirodnymi vonnymi latkami a chu-
tovymi latkami, 1atkami identickymi s prirodnymi
alebo ich kombinaciou, ktord mozno oznacit’ na-
zvom ,,horka®, ,,amer*‘ alebo, bitter" a tento mozno
doplnit’ aj d’alsim oznacenim. Toto ustanovenie sa
nevztahuje na pouzivanie slov ,,horka*, ,,amer*“ ale-
bo ,,bitter* na oznacovanie inych potravin.

(18) Vodka je lichovina, ktora sa vyraba z lichu,
ktory je upraveny bud’ rektifikaciou alebo filtraciou
cez aktivne uhlie, po ktorej moZe nasledovat’ des-
tilacia alebo obdobné spracovanie tak, ze sa po-
stupne odstraniuje vona a chut’ pouzitych surovin;
mozno do nej pridavat’ aj vonné latky a chutové
latky podl'a § 6 ods. 5 pism. a) ab), ktorymi lieho-
vina ziska Specidlnu vonu a chut’, najmé jemnu,
lahodnt, harmonickud a vyrovnanu.

(19) Likér je liechovina, ktora obsahuje najmenej
100 g cukru na jeden I lichoviny vyjadreného ako
invertny cukor. Likér sa vyraba najma z liehu,



destilatu, jednej liechoviny alebo z viacerych lichovin

priddvanim vonnych latok a chut'ovych latok podl’a

§ 6 ods. 5 pism. a) a b) a sladidiel; mozno tiez

pridavat’ vyrobky pol'nohospodarskeho povodu,

ako st napr. mlieko, smotana, iné mlie¢ne vyrobky,

ovocie, vino alebo aromatizované vino. Ak ide o

a) horcovy (encidnovy) likér, tento moZze obsa-
hovat najmenej 80 g cukru na jeden 1 liechoviny
vyjadreného ako invertny cukor a musi byt
vyrobeny priddvanim vonnych latok a chut’o-
vych latok ziskanych len z horca (encianu),

b) ceresnovy likér, tento moZe obsahovat’ najme-
nej 70 g cukru na jeden I lichoviny vyjadreného
ako invertny cukor a etanol musi pochadzat’
vylucne z CereSnového destilatu,

c¢) ovocné likéry (krémy) na baze ananésu, Cier-
nych ribezli, ¢eresni, malin, moruse, cucoriedok,
citrusovych plodov, morusky, arktickych ostru-
zin, kl'ukvy, brusnic, rakytnika a bylinné likéry
na baze méty, horca (encianu), anizu, paliny
a bolhoja; tieto moZno aromatizovat’ len pri-
rodnymi vonnymi latkami a chut'ovymi latkami,
pri¢om priddvanie vonnych latok a chutovych
latok identickych s prirodnymi alebo synte-
tickych vonnych latok a chut'ovych latok nie je
pripustné,

d) likér s nazvom , krém*, ,.creme*, ,,créme de*
spojeny s nazvom ovocia alebo pouZitej suro-
viny, okrem mlie¢nych vyrobkov, tento musi
obsahovat’ najmenej 250 g cukru na jeden 1
liehoviny vyjadreného ako invertny cukor,

e) likérsnazvom,cassiscreme*, ,,créme de cassis®,
tento musi obsahovat’ najmenej 400 g cukru
najeden | lichoviny vyjadreného ako invertny
cukor amusi byt vyrobeny z ¢iernych ribezli,

f) likérsnazvom,Jagirtee, , Jagertee* alebo,,Ja-
gatee*, tento musi byt vyrabany v Rakusku, a to
aromatizovanim liechu vonnymi latkami a chuto-
vymi latkami ziskanymi prevazne z ¢ajov alebo
urcitych liehovin, pri¢om musi obsahovat’ naj-
menej 22,5 objemového percenta etanolu a naj-
menej 100 g cukrunajeden | lichoviny vyjadre-
ného ako invertny cukor.

(20) Vajecny likér (advocaat, avocat, Advokat)
je liehovina, ktord sa vyraba z liehu, vajecného vy-

robku" a cukru alebo medu; mozno do nej pri-
déavat’ vonné latky a chutové latky podl'a § 6 ods.
5 pism. a) ab). Mnozstvo cukru alebo medu musi
byt najmenej 150 gnajeden 1liechoviny amnoZzstvo
vajeéného Ztka musi byt najmenej 140 g na jeden |
lichoviny.

(21) Likér s vajcom je lichovina, ktora sa vy-
raba z lichu, vaje¢ného vyrobku" a cukru alebo
medu; mozno do nej pridavat’ aj vonné latky a chu-
toveé latky podl'a § 6 ods. 5 pism. a) ab). Mnoz-
stvo cukru alebo medu musi byt najmenej 150 g
na jeden 1 lichoviny a mnozstvo vajeéného zitka
musi byt najmenej 70 g na jeden 1 lichoviny.

(22) Vikevi glogi a Spiritglogg je lichovina, kto-
rd sa vyraba aromatizovanim liehu prirodnymi
extraktami z klincekov (Eugenia caryophyllata
Thumb. L.) alebo zo Skorice (Cinnamomum zeyla-
nicum L., Cinnamomum loureirii Nees, Cinna-
momum burmanii Blume, Cinnamomum aroma-
ticum Nees Syn. alebo Cinnamomum cassia L.),
pricom vonné latky a chutové latky sa ziskavajii
a) maceraciou,

b) destilaciou,

c) opakovanou destilaciou semien alebo inych
Casti rastlin s prichut'ou klin¢ekov alebo Skorice
macerovanych v liehu,

d) pridavanim destilovanych extraktov rastlin s pri-
chut’ou klin¢ekov alebo Skorice,

e) kombinéciou postupov podl'abodov 1 az4.

Iné rastlinné aromatické extrakty mozno pouzivat’,

len ak chut’ klincekov a Skorice je prevladajuca.

Na vyrobu tejto lichoviny mozno pouzivat’aj vino

alebo vyrobky obsahujuce vino, pri¢om ich mnoz-

stvo mdZe byt’ najviac 50,0 objemového percenta.

(23) Ostatné liehoviny su lichoviny, ktoré
nespiiaja poziadavky uvedené v odsekoch 2 az
22; na ich vyrobu moZno pouZivat’ vonné latky
a chutové latky podl'a § 6 ods. 5.

D § 35 ods. 2 vynosu Ministerstva podohospodarstva Slovenskej
republiky a Ministerstva zdravotnictva Slovenskej republiky
z 22. marca 2000 ¢. 636/2/2000 - 100, ktorym sa vydava
hlava Potravinového kddexu Slovenskej republiky upravujuca
vajcia, vajecné vyrobky a majonézy.



Poziadavky na vyrobu liechovin

§6
Vyroba liehovin

(1) Vyroba liehovin naticely tejto hlavy potra-
vinového kddexu je stthrn vSetkych operécii po-
trebnych na ziskanie liechoviny naplnenej do spo-
trebitel'ského obalu a oznacene;j tak, aby spotre-
bitel’ bol pravdivo informovany o obsahu spotre-
biteI'ského balenia?.

(2) Liehoviny mozZno vyrabat’

a) destilaciou fermentovanych surovin rastlinného
pévodu s moznost'ou pridavku vonnych latok
a chutovych latok a/alebo macerovanim pri-
rodnych surovin rastlinného pdvodu a/alebo s
pridavkom vonnych latok a chutovych latok,
cukru, medu alebo nahradnych sladidiel a/alebo
inych vyrobkov pol'nohospodarskeho povodu
a/alebo do destilatu a/alebo liechoviny,

b) zmieSavanim lichoviny s
1. jednoualebo viacerymi lichovinami,
2. lichom alebo destilatom,
3. jednym alkoholickym napojom alebo via-

cerymi alkoholickymi napojmi,

4. jednym napojom alebo viacerymi ndpojmi.

(3) Na vyrobu liehovin podla § 5 ods. 2 az 23,
okrem liehovin uvedenych v § 5 ods. 14 pism. a)
ab), nariedenie alebo rozpustanie farbiv, vonnych
latok a chutovych latok alebo inych pridavnych
latok mozno pouzivat’ len lieh spiiiajtici fyzikalne
a chemickeé poziadavky uvedené v prilohe €. 1.

(4) Na vyrobu lichovin mozno pouZivat’ pitni
vodu, destilovana vodu alebo demineralizovani
vodu, ktora spiiia hygienické poziadavky a nemeni
charakter lichoviny.

(5) Do liehovin mozno pridavat’ vonné latky
a chut'ové latky, ktoré sa vyrabaju
a) difiznymi operaciami, a to destilaciou alebo
extrakciou, enzymaticky alebo mikrobiologicky
zo surového materialu rastlinného povodu alebo
zivociSneho povodu alebo na poZivanie uprave-

2§ 5 ods. 1 zdkona Narodnej rady Slovenskej republiky ¢. 152/
1995 Z. z. o potravinach v zneni neskorsich predpisov.

ného materialu rastlinného povodu alebo Zivo-
¢iSneho povodu vratane suSenia a fermentécie,

b) chemickou syntézou alebo chemickouizolaciou,
pricom vonna latka a chut'ova latka je chemicky
identicka s prirodnou latkou rastlinného povodu
alebo Zivocisneho povodu podl’a pismena a),

¢) chemickou syntézou, pri¢om vonna latka a chu-
tova latka nie je chemicky identicka s latkou
prirodzene sa vyskytujucou v materidli rastlin-
ného povodu alebo zivocisneho povodu podla
pismena a), ak ide o lichoviny podl’a § 5 ods.
23.

(6) Na aromatizaciu ovocnych liehovin na za-
klade maceratov mozZno pouZzivat’ ako ndhradu
vonné latky a chutové latky, ktoré nepochadzaju
z pouzitého ovocia, pricom farba, vona a chut’ lie-
hoviny musi zodpovedat’ deklarovanému druhu
ovocia. Charakteristicka chut’ lichoviny a jej farba
musi pochadzat’ vyluéne z macerovaného ovocia.

(7) Ak tento vynos neustanovuje inak, na vy-
robu liehovin podl'a § 5 moZno pouZivat’ len pri-
rodné aromatické latky a prirodné aromatické
pripravky podl'a odseku 5 pism. a).

(8) Pri vyrobe lichovin na ich sladenie mozno
pouzivat’ najmé polobiely cukor, biely cukor,
rafinovany biely cukor, dextrézu, fruktozu, glu-
kozovy sirup, tekuty cukor, invertny tekuty cukor,
invertny cukor sirup, rektifikovant koncentrovani
hroznovi stavu, Cerstvii hroznovu st’avu, karamel
obyc¢ajny, med, karobovy sirup, alebo ina prirodna
latka majuce a sladiaci ucinok.

§7
Poziadavky na najmensie mnoZstvo
etanolu v liehovinach

Liehoviny ur¢ené na priamu I'udsku spotrebu
musia obsahovat’ etanol o mnozstve najmene;j
a) 40,0 objemového percenta, ak ide o

1. whisky, whiskey,

2. pastis,
b) 37,5 objemového percenta, ak ide o
1. rum,
2. Rum-Verschnitt,
3. vinovicu,



4. destilat z hroznovych vyliskov,
5. destilat zovocnych vyliskov,
6. hrozienkovu lichovinu,

7. ovocny destilat,

8.

liehovinu z jabik, liehovinu z hrusiek,
9. horcovu (encianovu) lichovinu,
10. gin, destilovany gin,
11. akvavit, aquavit,
12. vodku,
13. grappu,
14. ouzo,
15. Kornbrand,
¢) 36,0 objemového percenta, ak ide o brandy,
Weinbrand,
d) 35,0 objemového percenta, ak ide o
1. obilnu lichovinu, obilné brandy,
2. anizovku, anis,
3. borovicku,
e) 32,0 objemového percenta, ak ide o Korn,
) 30,0 objemového percenta, ak ide o lichoviny aro-
matizované rascou, okrem akvavitu a aquavitu,
2) 25,0 objemového percenta, ak ide o ovocné
liechoviny na baze maceratov,
h) 15,0 objemového percenta, ak ide o
1. liehoviny aromatizované anizom, okrem
ouza, pastisu, anizovky a anisu,
2. liehoviny neuvedené v pismenach a) az g),
3. likérs vajcom.
1) 14,0 objemového percenta, ak ide o vaje¢ny
likér.

§8

Oznacovanie liechovin

(1) V obchodnom nazve liehoviny musi byt
uvedené jej zaradenie do kategdrie podl’a § 5 ods.
2 az22. Néazov mozno doplnit’ oznacenim o ze-
mepisnom povode okrem oznacenia podl'a od-
sekov 4 a 5, len ak spotrebitel'ovi nebude po-
skytnuta nespravna informdacia a ak tymto ozna-
¢enim spotrebitel’ nebude uvedeny do omylu.

(2) Ostatné liechoviny podl’a § 5 ods. 23 musia
mat’ v obchodnom nazve oznacenie ,,lichovina®.
Oznacenie tychto lichovin nesmie obsahovat’ slova
,,ako®, typ®, , Styl“, ,,vyrobené, , prisada‘, ,,druh®,
,»znacka“, alebo in¢ obdobné udaje poukazujuce

10

na obchodny ndzov lichoviny alebo na kategoriu
lichoviny uvedent v § 5 ods. 2 az22.

(3) Prioznacovani liechoviny sa nesmie pouZivat’
nazov kategorie liehoviny v zloZzenom nazve, ani
ako zéklad slova, ak etanol v tejto lichovine nepo-
chadza len z tejto kategorie lichoviny.

(4) Geografické nazvy liehovin podl'a prilohy
¢. 2 mozno nahradit’ ozna¢enim podl'a odseku 1
alebo tieto oznacenia mozno doplnit’ tymito geo-
grafickymi ndzvami a vytvorit’ tak zloZené ozna-
¢enia. Oznacenie liehoviny podla prilohy ¢. 2
k tejto hlave potravinového kddexu vyrobenej vo
Velkovojvodstve Luxembursko mozno nahradit’
alebo dophit’ slovnym spojenim ,,marque nationale
luxembourgeoise®, ktoré nahradza geografické
oznacenie lichoviny.

(5) Geograficky nazov liehoviny podl’a odseku
4 je vyhradeny pre oznacenie lichoviny, pri vyrobe
ktorej ta fdza procesu vyroby, ktorou lichovina zi-
skava charakter a svoje podstatné konec¢né vlast-
nosti sa vykonala na uvedenom (oznacenom) geo-
grafickom uzemi.

(6) Ak su
a) rum,
b) whisky, whiskey,
c) obilny destilat, obilna brandy,
d) vinny destilat, vinna brandy,
e) destilat z hroznovych vyliskov,
f) hrozienkovy destilat,
g) ovocny destilat, okrem § 5 ods. 10 pism. b),
h) jablény destilat a hruskovy destilat
rezané lichom, v obchodnom nazve nesma mat’
oznacenie prislusnej kategorie lichoviny.

(7) Ustanovenie odseku 6 pism. a) sa nevzta-
huje na liehovinu vyrobenu v Spokovej republike
Nemecko rezanim rumu a liehu, v ktorej najmenej
5 objemovych percent etanolu pochadza z rumu.
Takato liehovina sa oznacuje nazvom ,,Rum—
Verschnitt*. Na spotrebitel'skom obale lichoviny
,,Rum—Verschnitt” sa musi uvadzat’ slovo ,, Ver-
schnitt* pismenami toho ist¢ho typu, vel’kosti a farby
ako slovo ,,Rum®, v tom istom riadku a na prednej



etikete. Na spotrebitel'skom obale sa musi uvadzat’
aj zloZenie tejto lichoviny.

(8) Ak je lichovina vyrobena zmieSanim lichoviny
uvedenej v odseku 6 s jednou liehovinou alebo
viacerymi lichovinami, ktoré spiiajti poziadavky
podla § 5 ods. 2 az 22, alebo ak je vyrobena
zmieSanim takejto lichoviny s jednym destilatom
alebo viacerymi destilatmi, v oznaceni takéhoto
vyrobku musi byt uvedeny ndzov , lichovina* alebo
,,Jichovinova zmes* bez akéhokol'vek in€ho nazvu
na prednej etikete a ak vyrobok nevyhovuje ani
jednej z poziadaviek uvedenych v § 5 ods. 2 az
22.

(9) Obchodny nézov lichoviny vyrobenej zmie-
$anim podl'a odseku 8, ktora spiiia poziadavky
na zaradenie do kategorie podl'a § 5 ods. 2 az
22, mdze obsahovat’ len jeden nazov prislusne;j
kategorie, ktory vSak nesmie byt sicastou ozna-
¢enia zloZiek liehoviny, av§ak su¢ast’ou obchod-
ného ndzvu musi byt’ slovné spojenie ,,mieSana
liechovina* alebo ,,mixed spirit drink* s uvedenim
ostatnych liechovinovych zloZiek zmesi v oznacent
zlozenia lichoviny. Udaj o kategorii musi byt uve-
deny pismenami rovnakého typu a farby o vel'kosti
najviac polovice pismen, ako st pouZité na ozna-
¢enie obchodného nazvu lichoviny. Prislusna lieho-
vinova zlozka sa v zloZeni vyrobku vyjadruje v ob-
jemovych percentach 100 percentného etanolu,
ktoré sa nachadzaju v objeme 100 percentného
etanolu danej zmesi, a to v zostupnom poradi po-
dl'a pouzitého mnoZstva.

(10) V obchodnom nazve likérov mozno po-
uzivat’ oznacenie
a) ,,slivkové brandy* alebo ,,prune brandy*,
b) ,,pomarancové brandy* alebo ,,orange brandy*,
c) ,,marhul’ové brandy* alebo ,,apricot brandy*,
d) ,.Ceresiiové brandy* alebo ,,cherry brandy*,
e) ,,rum z ¢iernych ribezli* alebo ,,solbaerrom®,
,,blackcurrant rum®,
ak tento nazov je uvedeny na etikete v jednom
riadku pismenami rovnakej vel’kosti a farby a ozna-
cenie, likér* alebo ,,liqueur* je uvedené v bezpro-
strednej blizkosti tohto zloZeného nazvu pisme-

nami, ktoré nesmu byt mensie ako pismena zlo-
zeného nazvu. Ak vSak etanol nepochadza z des-
tilatu uvedeného ovocia, na etikete sa musi uviest’
v rovnakom riadku, ako je zloZeny nazov a slovo
»»likér* aj idaj o pouziti liehu, ako napr. ,,vyrobené
s, ,,pripravené s*, ,.s* spolu so slovom ,,lichom*.

(11) Ak sa v oznaceni uvadzaju suroviny po-
uzité na vyrobu lichu, musi sa uviest’ aj nazov po-
uzit¢ho liehu vyrobeného z tychto surovin, ato v zo-
stupnom poradi podla pouzitého mnozstva.

(12) Oznacenie lichoviny pripravenej egali-
zaciou mozno doplnit’slovom,,zmes*, ,,blend* ale-
bo,,blended*.

(13) Cas starenia mozno uvadzat' v oznaéeni
liehoviny, len ak sa tento iidaj vztahuje na alkoho-
lovu zloZku s najkratS$im ¢asom starenia a ak sta-
renie prebiehalo pod dohl'adom kontroly?.

(14) Geografické nazvy liechovin uvedené v pri-
lohe €. 3 k tejto hlave potravinového kodexu a ozna-
¢enie ,,Rum-Verschnitt** sanemusia prekladat’ do
Statneho jazyka; tieto ldaje musia byt’ doplnené o
oznacenie v Statnom jazyku tak, aby spotrebitel’
nebol uvedeny do omylu.

(15) PozZiadavky na pouzivanie osobitnych né-
zvov liehovin st uvedené v prilohe €. 3.

(16) Ak tento vynos neustanovuje inak, v ozna-
&eni lichoviny, ktora spiiia poZiadavky na zaradenie
do kategorie liehovin podl'a § 5 ods. 2 az22, sa

nemusi uvadzat’jej zloZenie.

(17) V oznaceni zloZiek liechoviny sa nemusi uva-
dzat’ voda ako jej zlozka.

(18) V oznaceni lichoviny sa musi uvadzat’ sku-
to¢nd objemova koncentrécia etanolu.

(19) Ciselny tidaj vyjadrujiici objemovia kon-

3§ 19 zakona Narodnej rady Slovenskej republiky &. 152/1995
Z. z.
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centréciu etanolu obsahuje najviac jedno desatinné
¢islo, za ktorym nasleduje symbol ,,% obj.*“ alebo
»Y0 vol.“; pricom mu mozZe predchadzat’ aj slovo
,.etanol®, , ,alkohol*“ alebo skratka, et.”, , ,alk.“ alebo
,,vol.“.

(20) Absolutna hodnota odchylky koncentracie
etanolu vyjadrend v objemovych percentach od
koncentracie etanolu deklarovanej na obale moze
byt’ najviac
a) 0,3 objemového percenta, ak ide o lichovinu

vSeobecne,

b) 1,5 objemového percenta, ak ide o liehovinu
obsahujicu macerované ovocie alebo Casti
rastlin.

(21) Odchylky podla odseku 19 sa uplatiuja
bez toho, aby boli dotknuté odchylky analytickych
metod pouzivanych pri stanovovani objemove;j
koncentracie etanolu.

§9
Skladovanie a balenie

(1) Liehoviny sa musia chréanit’ pred priamym
slne¢nym Ziarenim.

(2) Liehoviny mozno plnit’ do spotrebitel'skych
obalov len 0 menovitych objemoch podl’a osobit-
ného predpisu?.

(3) Najvicsia pripustnd odchylka od meno-
vitého objemu lichoviny pri 20 °C je uvedend v pri-
lohe ¢. 4 k tejto hlave potravinového kodexu.

(4) Liehoviny mozno uvadzat’ do obehu, len
ak su plnené do spotrebitel'skych obalov podla
osobitného predpisu®.

(5) Liehoviny sa nesm plnit’, skladovat’ ani
uvadzat’ do obehu v obaloch zabezpecenych uza-
vermi obsahujticimi olovo, ak tieto prichadzaju do
priameho styku s liechovinou.

% Vyhlaska Uradu pre normalizaciu, metrologiu a skuobnictvo
Slovenskej republiky ¢. 207/2000 Z. z. o oznacenom spo-
trebitel'skom baleni v zneni vyhlasky ¢. 420/2001 Z. z.

9§ 10 ods. 3 zakona ¢. 105/2004 Z. z. o spotrebnej dani
z liechu a o zmene a doplneni zdkona ¢. 467/2002 Z. z.
o vyrobe a uvadzani lichu na trh v zneni zakona ¢. 211/
2003 Z. z.
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Stvrty oddiel

Referen¢né metddy skusania
a falSovanie

§ 10
Referen¢né metddy skusania

(1) Na skuSanie kvality liechu sa vzt'ahujt re-
feren¢né metddy skiisania lichu uvedené v prilohe
¢. 5.

(2) Na skusanie kvality liechovin sa vztahuju
referencné metddy skusania lichovin uvedené v pri-
lohe €. 6.

811
FalSovanie

Za falSovanie liechu a liechovin sa povazuje, ak

a) sana vyrobu liehu alebo liehovin pouZzije lieh,
ktory nie je pol'nohospodarskeho povodu, a to
synteticky lieh alebo sulfitovy lieh,

b) jevoznaceni lichoviny uvedeny akykol'vek ne-
pravdivy udaj,

c¢) zaradenie lichoviny do kategorie nezodpoveda
skutocnosti, napriklad ak neboli dodrzané zo
zaradenia do kategorie vyplyvajice predpisané
technologické operacie,

d) sadoliechovin pridaji syntetické vonné latky a chu-
tové latky podla § 6 ods. 5 pism. ¢) a tieto lie-
hoviny patria do kategoérie lichovin podl'a § 5
ods. 2 az 22,

e) absolutna hodnota odchylky koncentracie eta-
nolu vyjadrena v objemovych percentach od
koncentrécie etanolu deklarovanej na obale ne-
spiiia poziadavky ustanovené v § 8 ods. 17.

8§12
Prechodné ustanovenia

(1) Liehoviny, ktoré spinajii poziadavky na
zaradenie do kategorie liechoviny podl'a § 5 ods.
23 a ktorych oznacenie nie je v sulade s ustano-
venim podT’a tejto hlavy, mozno uvadzat’ do obehu
do 31. decembra 2005.



(2) Liehoviny, ktorych absolutna hodnota
odchylky koncentrécie etanolu sa posudzuje podl'a
§ 8 ods. 20 pism. a), mozno vyrabat’ s absolutnou
hodnotou odchylky koncentracie etanolu vyjadrent
v objemovych percentach od koncentracie etanolu
deklarovanej na obale najviac 0,5 objemového
percenta do 30. jiina 2005 a uvadzat’ do obehu
do vypredania zasob.

(3) Liehoviny moZno v Slovenskej republike
plnit’ do spotrebitel’ského obalu 0 menovitom ob-
jeme 0,751do 31. decembra 2007 a uvadzat’ do
obehu do vypredania zasob, ak spotrebitel'ské ba-
lenie nie je oznacené podl’a osobitného predpisu®.

(4) Liehoviny dovezené na izemie Slovenskej
republiky do 31. decembra 2004 v spotrebitel’-
skom obale o menovitom objeme 0,75 1 moZzno
uvadzat’ do obehu do vypredania zasob, ak spo-
trebitel'ské balenie nie je oznacené podl’a osobit-
ného predpisu®.

® § 21 ods. 4 zakona ¢. 142/2000 Z. z. o metrologii a o zmene
a doplneni niektorych zakonov.

Minister zdravotnictva
Slovenskej republiky

Rudolf Zajac, v. .

813
Zaverecéné ustanovenia

Zrusuje sa vynos Ministerstva pddohospodar-
stva Slovenskej republiky a Ministerstva zdra-
votnictva Slovenskej republiky z 3. méja 2001
¢.787/2/2001-100, ktorym sa vydava hlava Po-
travinového kodexu Slovenskej republiky upra-
vujuca lieh a liehoviny (ozndmenie €. 195/2001 Z. z.)
v zneni vynosu ¢. 2800/2002-100 (ozndmenie
¢.635/2002 Z.z.) a vynosu €. 3723/2002-100 (ozné-
menie ¢. 752/2002 Z. z.).

814
Utinnost’

Tento vynos nadobtda G¢innost’ diiom uve-
rejnenia ozndmenia o jeho vydani v zbierke z4-
konov a straca ti€innost’ dilom nadobudnutia plat-
nosti zmluvy o pristiipeni Slovenskej republi-
ky k Eurépskej tnii okrem § 8 ods.16 az 21
ag§ 12.

Minister pddohospodarstva
Slovenskej republiky

Zsolt Simon, v. .
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Priloha ¢. 1

k tridsiatej hlave tretej ¢asti

Poziadavky na kvalitu liechu

potravinového kédexu

Parameter v g na jeden hl 100 percentného | v gnajedenl 100 percentného
etanolu etanolu

Celkova kyslost’ .. .

(ako kyselina octova) najviac 1,5 najviac 0,015
Estery . ..

(ako octan etylnaty) najviac 1,3 najviac 0,013
Aldehydy o o

(ako acetaldehyd) najviac 0,5 najviac 0,005
VysSie alkoholy .. .

(ako 3-metyl-1-butanol) najviac 0,5 najviac 0,005

Metanol najviac 50 najviac 0,5

Susina najviac 1,5 najviac 0,015
Prchavé zlozky obsahujtce . .

dusik (ako dusik) najviac 0,1 najviac 0,001

2- furankarbaldehyd nezistitelny nezistitelny

Najmensie mnozstvo etanolu v lichu je 96,0 objemového percenta.
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Priloha¢. 2
k tridsiatej hlave tretej Casti
potravinového kédexu

Geografické nazvy liehovin

Kategoria liehovin Geografické oznacenie

1. Rum Rhum de la Martinique
Rhum de la Guadeloupe
Rhum de la Reunion
Rhum de la Guyane
(tieto nazvy mozno dopnit’ slovom ,traditionne*)

Ron de Malaga
Ron de Granada
Rum de Madeira

2.  Whisky Scotch Whisky
Irish Whisky
Whisky espanol
(tieto nazvy mozno doplnit’ slovom ,Malt* alebo
Larain®)

Whiskey Irish Whiskey
Uisce Beatha Eierennach/Irish Whiskey
(tento nazov mozno doplnit’ slovami ,,Pot Still*)

3. Obilny destilat Eau-de-vie de seigle, margue nationale
luxembourgeoise

4. Vinny destilat Eau-de-vie de Cognac
Eau-de-vie des Charentes
Cognac
(tieto ndzvy mozno doplnit’ niektorym z tychto
Nazvov:

a) Fine

b) Grande Fine Champagne
c) Petite Champagne

d) Fine Champagne

e) Borderies

f) FinsBois

g) BonsBois)
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5.

6.
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Brandy

Liehovina z vyliskov hroznovych bdal’

Fine Bordeaux

Armagnac

Bas-Armagnac

Haut-Armagnac

Ténarése

Eau-de-vie de vin de la Marne

Eau-de-vie de vin originaire d"Aquitaine
Eau-de-vie de vin de Bourgogne
Eau-de-vie de vin originaire de Centre-Est
Eau-de-vie de vin originaire de Franche-Comté
Eau-de-vie de vin originaire du Bugey
Eau-de-vie de vin de Savoie

Eau-de-vie de vin originaire des Cétes-du-Rhone
Eau-de-vie de vin originaire de Provence
Faugeres or eau-de-vie de Faugéres
Eau-de-vie de vin originaire du Languedoc
Aguardente do Minho

Aguardente do Douro

Aguardente da Beira Interior

Aguardente da Bairrada

Aguardente do Oeste

Aguardente do Ribatejo

Aguardente do Alentejo

Aguardente do Algarve

Brandy de Jerez

Brandy de Pendes

Brandy italiano

Attica Brandy

Peloponese Brandy

Brandy from Central Greece
Deutscher Weinbrand
Karpatské brandy Special

Eau-de-vie de marc de Champagne ou marc de
Champagne

Eau-de-vie de marc originaire d”Aquitaine
Eau-de-vie de marc de Bourgogne

Eau-de-vie de marc originaire du Centre-Est
Eau-de-vie de marc originaire de Franche-Comté
Eau-de-vie de marc originaire de Bugey
Eau-de-vie de marc originaire de Savoie

Marc de Savoie

Marc d”Auvergne

Eau-de-vie de marc originaire des Coteaux de la
Loire

Eau-de-vie de marc des Cétes du Rhéne
Eau-de-vie de marc originaire de Provence



7.

Ovocny destilat

Eau-de-vie de marc originaire du Languedoc
Marc d”Alsace Gewurztraiminer

Marc de Lorraine

Bagaceira do Minho

Bagaceira do Douro

Bagaceira da Beira Interior

Bagaceira da Bairrada

Bagaceira do Oeste

Bagaceira do Ribatejo

Bagaceira do Alantejo

Bagaceira do Algarve

Orujo gallego

Grappa di Barolo

Grappa piemontese or del Piemonte
Grappa lombarda or di Lombardia
Grappa trentina or del Trentino
Grappa friulana or del Friuli

Grappa veneta or del Veneto
Sudtiroler Grappa/Grappa dell”Alto Adige
Tsikoudia from Grete

Tsipouro from Macedonia

Tsipouro from Thessaly

Tsipouro from Tyrnavos

Eau-de-vie de marc marque nationale
Luxembourgeouse

Schwarzwalder Kirschwasser
Schwarzwalder Himbeergeist
Schwarzwaélder Mirabellenwasser
Schwarzwélder Williamsbirne
Schwarzwaélder Zwetschgenwasser
Frankisches Zwetschgenwasser
Frankisches Kirschwasser
Frankischer Obstler

Mirabelle de Lorraine

Kirsch d"Alsace

Quetsch d"Alsace

Framboise d"Alsace

Mirabelle d"Alsace

Kirsch de Fougerolles

Sudtiroller Williams/Williams dell” Alto Adige
Sudtiroler Aprikot or Sudtiroler
Marille/Aprikot dell” Alto Adige or Marille
dell’Alto

Adige

Sudtiroler Kirsch/Kirsch dell”Alto Adige
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8. Liehovina z jabik, liehovina z hrusiek

9.
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Liehovina z horca (encianu)

Sudtiroler Zwetschgeler/Zwetschgeler dell”Alto
Adige

Sudtiroler Obstler/Obstler dell”Alto Adigo
Sudtiroler Gravensteiner/Gravensteiner dell’Alto
Adige

Sudtiroler Golden Delicious/Golden delicious
dell’Alto Adige

Williams friulano or del Friuli

Sliwovitz del Veneto

Sliwovitz del Trentino-Alto Adige

Distillato di mele trentino or del Trentino
Williams trentino or del Trentino

Sliwovitz trentino or del Trentino

Aprikot trentino or del Trentino
Medronheira trentino or del Trentino
Kirsch or Kirschwasser Friulano

Kirsch or Kirschwasser Trentino

Kirsch or Kirschwasser Veneto
Aguardente de péra da Lousa
Eau-de-vie de pommes marque nationale
luxembourgeoise

Eau-de-vie de poires marque nationale
luxembourgeoise

Eau-de-vie,de kirsch marque nationale
Luxembourgeoise

Eau-de-vie de quetsch marque nationale
luxembourgeoise

Eau-de-vie de mirabelle marque nationale
luxembourgeoise

Eau-de-vie de prunelles marque nationale
Luxembourgeoise

BoSéacka slivovica

Calvados du Pays d"Auge
Calvados

Eau-de-vie de cidre de Bretagne
Eau-de-vie de poiré de Bretagne
Eau-de-vie de cidre de Normandie
Eau-de-vie de poiré de Normandie
Eau-de-vie de cidre du Maine
Aguardiente de sidra de Asturias
Eau-de vie do poiré du Maine

Bayerischer Gebirgsenzian
Sudtiroler Enzian/Genziana dell” Alto Adige
Genziana trentina or del Trentino



10. Ovocné liehoviny na baze maceratov

11. Liehoviny aromatizované borievkami

12. Liehoviny aromatizované rascou

13. Liehoviny aromatizované anizom

14. Likéry

15. Likérsvajcom

Pacharan navarro

Ostfriesischer Korngenever
Geniévre Fladres Artois
Hasseltse jenever
Balegemse jenever

Péket de Wallonie
Steinhager

Plymouth Gin

Gin de Mahon

Spisska borovicka

Slovenska borovicka Juniperus
Slovenska borovicka
Inovecka borovicka
Liptovska borovicka

Dansk Akvavit/Dansk Aquavit

Anis espaniol
Evora anisada
Cazalla
Chinchon

Ojén

Rute

Berliner Kummel
Hamburger Kummel
Munchener Kummer
Chiemseer Klosterlikor
Bayerischer Krauterlikor
Cassis de Dijon

Cassis de Beaufort
Irish Cream

Palo de Mallorca
Ginjinha portuguesa
Licor de Singeverga
Benediktbeurer Klosterlikor
Ettaler Klosterlikor
Ratafia de Champagne
Ratafia catalana

Anis portugués
Demaéanovka bylinny likér

Konigsberger Barenfang
Ostpreussischer Barenfang
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16. Liehoviny

17. Vodka

20

Pommeau de Bretagne
Pommeau du Maine
Pommeau de Normandie
Demanovka bylinna horka

Svensk Vodka/Sweish Vodka
Suomalainen Vodka/Finsk Vodka/
Vodka of Finland

Laugaricio vodka



Priloha ¢.3
k tridsiatej hlave tretej Casti
potravinového kédexu

Poziadavky na pouZivanie osobitnych nazvov liehovin

Okrem ndzvov podl'a zaradenia lichovin do kategérie podl'a § 5 ods. 2 aZ 22 moZno pouZivat’ tieto
osobitné nazvy liehovin:

a) ,,Vruchtenjenever alebo ,,Jenever met vruchten* oznacujuce likér alebo int kategériu liechoviny, ktora
1. sa vyrabaaromatizovanim ,,geneveru‘
1.1. ovocim, rastlinami alebo ich ast’ami,
1.2. rezanim s ovocnou §t'avou, ovocnym destilatom alebo destilatom koncentrovanych vonnych
latok a chut'ovych latok z ovocia alebo z rastlin,
1.3. vykazuje organoleptické vlastnosti pouzitej suroviny,
1.4. obsahuje etanol v mnoZstve najmenej 20,0 objemového percenta,
2. moze mat’ vlastnosti upravované pridanim prirodnych vonnych latok a chutovych latok alebo iden-
tickych s prirodnymi vonnych latok a chutovych latok,
3. modZe byt sladend;
oznacenie ,,vruchten* mozno nahradit’ ndzvom spracovanej suroviny (plodu alebo rastliny),

b) ,,Berenburg®, ,.Beerenburg* oznacujuce lichovinu, ktora
1. savyrabazliehu, v ktorom sa maceruje ovocie alebo rastliny alebo ich asti,
2. obsahuje, ako osobitnt vonnt1 latku a chut'ovi latku, destilat z korena horca, borievkovych bobul
avavrinovych listov,
. je svetlohnedej az tmavohnede; farby,
. manajviac 20 g cukrunajeden 1 lichoviny vyjadreny ako invertny cukor; pridavanie cukru je pripustné,
5. musi obsahovat’ etanol o mnoZstve 30,0 objemového percenta,

RENS)

¢) ,,Guignolet* oznacujuci likér, ktory sa vyraba macerovanim cere$ni vo vel'mi jemnom liehu,

d) ,,Pastis de Marseille* oznacuje lichovinu ,,pastis* podl'a § 5 ods. 16 pism. b), ktora obsahuje anetol
v mnoZzstve najmenej 2 g najeden | lichoviny amusi obsahovat’ etanol v mnozstve 45,0 objemového
percenta,

e) ,,Punsch au thum* oznacujtci likér, ktorého etanol pochddza len z pridaného rumu,

f) ,,Sloe Gin“ oznacujuci likér, ktory sa vyraba macerovanim trniek v lichovine ,,gin“ podl'a § 5 ods. 14
pism. ¢), do ktorej mozno pridavat §tavu z trniek; moze byt aromatizovany len prirodnymi vonnymi
latkami a chutovymi latkami a musi obsahovat’ etanol v mnoZstve najmenej 25,0 objemového percenta,

2) ,, Topinambur* oznacujuci liehovinu ktoré sa vyraba len fermentaciou hl'iz topinamburu (Helianthus
tuberosus L.) anaslednou destilaciou; musi obsahovat’ etanol v mnoZzstve najmenej 38,0 objemového
percenta,

h) ,,Hefebrand* oznacujuci lichovinu, ktora sa vyraba z vinneho kalu alebo z ovocného kalu; musi obsahovat’
etanol o mnozstve najmenej 38,0 objemového percenta; oznacenie ,,Hefebrand* musi byt’ doplnené
nazvom pouzitej zakladnej suroviny,
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)

k)
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»sambuca“ oznacujuci bezfarebny likér, ktory sa vyraba aromatizovanim anizom, hviezdicovym anizom
alebo inymi aromatickymi bylinami; musi obsahovat’ etanol v mnoZstve najmenej 38,0 objemového
percenta, cukor v mnozstve najmenej 350 g na jeden 1 lichoviny vyjadreny ako invertny cukor; mnoZstvo
prirodného anetolu musi byt najmenej 1 ganajviac 2 gnajeden | lichoviny,

,»Mistra* oznacujuci bezfarebny likér aromatizovany anizom alebo prirodnym anetolom, pricom mnoZstvo
anetolu musi byt najmenej 1 ganajviac 2 gnajeden 1 lichoviny; méze byt aromatizovany bylinkovym
destilatom; musi obsahovat’ etanol v mnoZstve najmenej 40,0 objemového percenta a najviac 47,0 ob-
jemového percenta; pridavanie cukru nie je pripustné,

,»Maraschino®, ,,Marrasquino* oznacujuci bezfarebny likér, ktorého prichut’ je tvorena prevazne pouzitim
destilatu z dalmatskych visni, destilatom alebo maceratom tohto ovocia; musi obsahovat’ etanol
v mnozstve najmenej 24,0 objemového percenta a cukor najmenej 250 g na jeden | liehoviny vyjadreny
ako invertny cukor,

,,Noccino® oznacujuci likér, ktorého prichut’ sa tvori prevazne macerovanim alebo macerovanim a na-
slednou destilaciou celych jadier vlasskych orechov; musi obsahovat’ etanol v mnoZstve najmenej 30,0 ob-
jemového percentaa cukru najmenej 100 g na jeden 1liehoviny vyjadreny ako invertny cukor.



Priloha ¢&. 4
k tridsiatej hlave tretej ¢asti
potravinového kédexu

Najvicsia pripustna odchylka od menovitého objemu liehoviny pri 20 °C

Menovity objem

Pripustna odchylka, vyjadrena v

v ml objemovych percentach ml
od 5 do 50 -9 -
nad 50do 100 - -4,5
nad 100do 200 -4,5 -
nad 200do 300 - -9
nad 300do 500 -3 -
nad 500do 1000 - -15
nad 1 000 do 10 000 -1,5 -

Vicsi ako deklarovany objem liehovin je pripustny.
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Priloha ¢. 5
k tridsiatej hlave tretej Casti
potravinového kédexu

Referen¢né metody skusania liehu

L. VSEOBECNE USTANOVENIA

Naucely tohto vynosu:

1. Limit opakovatel'nosti je hodnota, ktorej absolltny rozdiel dvoch vysledkov testov ziskanych za
rovnakych podmienok (ten isty vykonavatel’, t4 istd aparatura, to isté laboratorium a kratky ¢asovy
interval) sa nachadza v rozsahu stanovenej pravdepodobnosti.

2. Limit reprodukovatelnosti je hodnota, ktorej absolttny rozdiel dvoch vysledkov testov ziskanych za
rozdielnych podmienok (iny vykonavatel’, ina aparatiira a/alebo iné laboratorium a/alebo iny Casovy

interval) sa nachddza v rozsahu stanovenej pravdepodobnosti.

3. Pojem ,,vysledok testu* znamend hodnotu ziskanti pri uplatneni Standardnej testovacej metody jedenkrat
na jednu vzorku. Ak nie je uréené inak, uvazuje sa s pravdepodobnost'ou 95 %.

Il. METODY_ SKUSANIA

Uvod

1. PRIPRAVA VZORKY NA ANALYZU

1.1. VSeobecné ustanovenia
Objem laboratornej vzorky ur¢enej na analyzu ma byt’ 1,5 1, ak nie je urené vacSie mnozstvo na
Specifické stanovenia.

1.2. Priprava vzorky
Vzorka sa musi pred analyzami homogenizovat’.

1.3. Uchovavanie
Pripravend vzorka sa vzdy ma uchovavat’ vo vzduchotesnej a vlhkotesnej nddobe a tak, aby sa predislo
znehodnoteniu; najmi uzavery z korku, gumy a plastu nesmu prist’ do priameho kontaktu s alkoholom
a pouzitie peCatného vosku sa zakazuje.

2.CINIDLA

2.1. Voda

2.1.1. Ak sav texte uvadzaji slova,,voda na roztoky, rozpust'anie alebo umyvanie*, pouZiva sa destilovana
voda alebo demineralizovana voda rovnakej Cistoty.

2.1.2. Ak sav texte uvadzajti slova ,,roztok* alebo ,,riedenie‘ bez d’alSej Specifikacie Cinidla, tieto oznacuju
vodny roztok.

24



2.2. Chemikalie
Vsetky chemikalie musia mat  analyticku kvalitu okrem pripadov, ak je uvedené inak.

3. ZARIADENIE

3.1. Zoznam zariadenia
Zoznam vybavenia obsahuje iba tie poloZky, ktoré maji Specializované pouzitie s urcitou Specifikaciou.

3.2. Analytické vahy
Analytické vahy st vahy o citlivosti 0,1 mg alebo o citlivosti vacsej.

4. VYJADROWANIE VYSLEDKOV

4.1. Vysledky
Vysledok uvedeny v analytickej sprave je priemerom ziskanym z aspoii dvoch stanoveni, opa-

kovatel'nost’ (r) ktorych je uspokojiva.

4.2. Vypocet vysledkov
Ak nie je uvedené inak, vysledky sa pocitaju v g na hl 100 percentného etanolu.

4.3. Pocet platnych Cislic
Vysledok nebude obsahovat’ viac platnych ¢islic, ako je stanovené presnost'ou pouzitej analyticke;j

metody.

Metéda 1: Stanovenie obsahu alkoholu

Obsah alkoholu sa stanovi v stillade s platnymi ustanoveniami ¢lenského §tatu alebo, v pripade sporu,
alkoholometrami alebo hydrometrami, ako je uvedené v smernici rady 76/765/EHS z 27. jala 1976
0 aproximacii prava ¢lenskych $tatov vo vzt'ahu k alkoholometrom a alkoholovym hydrometrom?.

Obsah alkoholu sa vyjadruje ako objemové percentalial uvedené v smernici Rady 76/766/EHS
z27.jula 1976 o aproximacii zakonov ¢lenskych statov vo vzt'ahu k alkoholovym tabul’kam? .

Uvedené pravne akty Eurdpskych spolocenstiev st transponované v osobitnom predpise?.

Metoda 2: Vyhodnotenie farby a/alebo &irosti

1. ZAMERANIE A OBLAST POUZITIA

Metoda umozituje vyhodnotit’ farbu a/alebo Cirost’ alkoholu.

Vysvetlivky:

b U.v. ES L 262, 27.9.1976, s. 143.

> U.v. ES L 262, 27.9.1976, s. 149.

%  Priloha & 16 k vyhlaske Uradu pre normalizaciu, metrolégiu a skugobnictvo Slovenskej republiky & 210/2000 Z. z. o meradlach
a metrologickej kontrole v zneni neskorSich predpisov.
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2. DEFINICIA
Farba a/alebo ¢irost je farba a/alebo ¢irost’ vyhodnotena uvedenou metddou.
3. PRINCIP

Farba a ¢irost’ sa posudzuji vizualne porovnavanim s vodou oproti bielemu, respektive ¢iernemu
podkladu.

4. PRISTROJOVE VYBAVENIE
Sklenen¢ valce bezfarebné, najmenej 40 cm vysoké.
5. POSTUP

Umiestnite dva valce (4) na biely podklad alebo ¢ierny podklad a napliite jeden valec so vzorkou
aspon do vysky 40 cm a druhy valec s vodou do rovnakej vysky.

Pozorujte vzorku zvrchu, t. j. po diZke valca a porovnajte s porovnavacim valcom.
6. INTERPRETACIA

Zhodnot’te farbu a/alebo ¢irost’ vzorky na zdklade pozorovania podl'a bodu 5.

Metoda 3: Stanovenie fasu Cirenia manganistanu draselného

1. ZAMERANIE A ROZSAH POUZITIA
Metoda stanovuje Cas Cirenia alkoholu od manganistanu draselného.
2. DEFINICIA

Cas &irenia manganistanu draselného, stanoveny uvedenou metédou, je podet miniit potrebnych na to,
aby farba vzorky po pridani 1 ml 1 mmol/l roztoku manganistanu draselného dosiahla farbu Standardu.

3. PRINCIP

Ur¢i sa Cas, za ktory sa vy¢iri vzorka po pridani manganistanu draselného a dosiahne farbu Standardu
a urci sa ako Cas ¢irenia od manganistanu draselného.

4. CINIDLA
4.1.1 mmol/l roztok manganistanu draselného pripraveného tesne pred pouZitim.

4.2. Farebny roztok A (Cerveny)

4.2.1.Odvazte presne 59,50 g CoCL,.6H.O.

4.2.2. Pripravte vodny roztok 25 ml kyseliny chlorovodikovej (P*=1,19 g/ml) a 975 ml vody.

4.2.3. Pridajte chlorid kobaltnaty do trochu vodného roztoku HCl/vody rozmiesajte v 1000 ml odmerne;j
banke a dolejte po znacku zvyskom roztoku pri 20°C.
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4.3. Farebny roztok B (Z1ty)

4.3.1.0dvazte presne 45,00 g FeCl,.6H,O.

4.3.2. Pripravte vodny roztok z 25 ml kyseliny chlorovodikovej (P*= 1,19 g/ml) a 975 ml vody a potom
postupujte s chloridom Zelezitym postupne, ako pri priprave farebného roztoku A.

4.4. Standardny farebny roztok

4.4.1. Pipetujte 13 ml farebného roztoku A a 5,5 ml farebného roztoku B do 100 ml odmernej banky
a doplitte vodou po znacku pri teplote 20°C.

Poznamka:

Farebné roztoky A a B sa mozu skladovat’ chranené pri teplote 4°C niekol’ko mesiacov; Cerstva farba

Standardu sa z ¢asu na ¢as pripravuje.

5.PRISTROJOVE VYBAVENIE

5.1.100 ml Nesslerove skimavky z bezfarebného priesvitného skla, delené po 50 ml, so zatkou so
zabrusom, alebo skimavky s priblizne 20 mm priemerom.

5.2. Pipety o objeme 1 ml, 2 ml, 5ml, 10 mla 50 ml

5.3. Teplomer s rozsahom do 50°C s delenim po 0,1 alebo 0,2°C.

5.4. Analytické vahy.

5.5. Vodny kupel s termostatom na 20+ 0,5 °C.

5.6. Odmerné banky 100 ml a 1000 ml so sklenenou zatkou.

6. POSTUP

6.1. Pipetujte 10 ml vzorky do skiimavky alebo 50 ml do Neeslerovej skiimavky.
6.2. Dajte na vodny kupel’ s 20°C.

6.3. Pridajte 1 ml alebo 5 ml, podl'a pouzitého mnoZstva vzorky, I mmol/l KMnO,, roztok mieSajte a nechajte
na vodnom kupeli pri 20°C.

6.4. Zaznamenajte cas.

6.5. Pipetujte 10 ml farebného Standardu do skiimavky rovnakého priemeru alebo 50 ml do Nesslerovej
skiimavky.

6.6. Sledujte zmenu farby vzorky a porovnavajte z ¢asu na €as s farebnym Standardom oproti bielemu
podkladu.

6.7. Zaznamenajte Cas, kedy bola farba vzorky rovnaka, ako farba farebného Standardu.

Poznamka:
Pocas testu nevystavujte vzorku priamemu slne¢nému Ziareniu.
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7. VYJADROVANIE VYSLEDKOV

7.1. Vyjadrenie ¢asu ¢irenia bude ¢as potrebny na to, aby farba vzorky v skiimavke dosiahla farbu Standardu
v skiimavke. Pre alkohol tento ¢as musi byt najmenej 18 minut pri teplote 20°C.

7.2. Opakovatel'nost’
Rozdiel vo vyslednom ¢ase dvoch testov, uskutocnenych sti€asne alebo rychlo za sebou tym istym
analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, nesmie presiahnut’ dve minuty.

8. POZNAMKY

8.1. Stopy dioxidu manganu majt katalyticky efekt na reakciu, zabezpecte preto, aby pouzité pipety a sku-
mavky boli starostlivo vycistené a ur¢ené vyhradne na tieto Gcely. Vy¢istite ich kyselinou chlo-
rovodikovou a vyplachnite vodou, aby na skle nebolo ziadne hned¢ zafarbenie.

8.2. Kvalita vody na pripravu roztoku manganistanu draselného (4.1) sa musi starostlivo sledovat’; nesmie
sa spotrebovat’ Ziadny hypermangéan. Ak sa pozadovana kvalita nemoze dosiahnut’, destilovana voda
sa privedie do varu a pridd sa malé mnoZstvo manganistanu draselného, aby sa dosiahlo vel'mi slabé
ruzové zafarbenie. Tato voda sa potom schladi a pouzije na pripravu roztoku.

8.3. Pre niektoré vzorky sa odfarbenie méze dostavit’ bez prechodu presného odtiena referen¢ného roztoku.
8.4. Manganistanovy test moze skreslit’ vysledky, ak vzorka nebola uchovavana v uplne Cistej sklenej
nadobe, zatvorend bud’ so sklenenou zatkou, ktora bola oplachnuta alkoholom alebo inou zatkou

podloZenou s tenkou aluminiovou féliou.

Metdda 4: Stanovenie aldehydov

1.ZAMERANIE A OBLAST POUZITIA

Metddou sa stanovia aldehydy vyjadrené ako acetaldehyd v alkohole.
2. DEFINICIA

Obsah aldehydov je obsah aldehydov vyjadrené ako acetaldehyd stanovenych uvedenou metodou.
3. PRINCIP

Farba ziskana po reakcii vzorky so Schiffovym ¢inidlom sa porovna so Standardnym roztokom so
znamym obsahom acetaldehydu.

4. CINIDLA

p-rosanilin hydrochlorid (zakladny fuchsin)
siri¢itan sodny alebo bezvody metabisulfit sodny
kyselina chlorovodikova, hustoty p**=1,19 g/ml
praskovy aktivny uhlik
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roztok Skrobu, ktory sa pripravi z 1 g rozpustného Skrobu a 5 mg Hgl, (konzervacia), zktorych sa vy-
tvori suspenzia v troche studenej vody, zmieSa sa s 500 ml vriacej vody, vari sa 5 mintit a po vychladnuti
prefiltruje.

jodovy roztok 0,05 mol/l

1-amino-etanol CH,.CH(NH,)OH (MW 61.08)

Schiffovo ¢inidlo:

— rozpustite 5,0 g praSkového hdyrochloridu p-rosanilinu v priblizne 1000 ml horacej vody v 2000 ml
odmernej nadobe,

— akjeto potrebné, nechajte na vodnom kupeli az pokial’ sa iplne nerozpusti

— rozpustite 30 g bezvodého siri¢itanu sodného alebo ekvivalentné mnoZstvo metabisulfitu sodného
v priblizne 200 ml vody a pridajte do chladného prosanilinového roztoku,

— nechajte 10 minat postat’,

— pridajte 60 ml kyseliny chlorovodikovej (p*°= 1,19 g/ml),

— akjeroztok bezfarebny (slaby odtiett hnedého zafarbenia je pripustny), dopliite vodou po znacku,

— akjeto potrebné, roztok prefiltrujte cez aktivny uhlik na skladanom filtri, aby sa stal bezfarebnym.

Poznamky:
(1) Schiffovo ¢inidlo sa pripravuje najmenej 14 dni pred pouZzitim.
(2) VoIny SO, obsiahnuty v ¢inidle ma byt medzi 2,8 a 6 mmol/100 ml, pH musi byt’ 1.
Stanovenie volného SO,

— Pipetujte 10 ml Schiffovho ¢inidla do 250 ml Erlenmayerovej banky,

— pridajte 200 ml vody,

— pridajte 5 ml Skrobového roztoku,

— titrujte s 0,05 mol/l joédovym roztokom na kone¢ny bod Skrobu, ak obsah vol'ného SO, je mimo
uvedeného rozsahu bude bud’:
1. zvySeny s vypoCitanym mnozstvom metabisulfitu sodného (0,126 g Na,SO,/100 ml ¢inidla na

mmol SO, chyba), alebo

2. znizeny prebublanim do vzduchu cez ¢inidlo.

Vypocet volného SO, v Cinidle.

mmol volného SO,/100 ml ¢inidla:
(spotrebované ml jédového roztoku (0,05 mol/l) . 3,2.100)/ 64 . 10
= (spotrebované ml jodového roztoku (0,005 mol/1))/2

Dolezite:
Pokial’ sa pouziji iné metddy na pripravu Schiffovho €inidla, citlivost’ ¢inidla sa skontroluje tak, Ze
pocas testu:
- sanesfarbi s referenénym alkoholom bez aldehydu,
- ruzové zafarbenie by malo byt’ viditeI'né od 0,1 g acetaldehydu na hl 100 % alkoholu.
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(3) Cistenie komeréného 1-amino-etanolu

- uplne rozpustite 5Sg 1-amino-etanolu priblizne v 15 ml absolutneho etanolu,

- pridajte asi 50 ml suchého ditetyléteru (1-amino-etanol sa vyzraza),

- nechajte niekol’ko hodin v chladnicke,

- odfiltrujte krystaly a vymyte so suchym dietyléterom,

- suste tri az Styri hodiny v desikatore nad kyselinou sirovou v ¢iastocnom vakuu.

Poznamka:
Cisteny 1-amino-etanol musi byt biely; pokial nie je, opakujte rekrystalizaény proces.

5.PRISTROJOVE VYBAVENIE

5.1. Kolorimetrické skiimavky, kazda so zatkou so zabrusom, s objemom 20 ml.

5.2. 1ml,2ml,3ml, 4 ml, 5mla 10 ml pipety.

5.3. Vodny kupel s termostatom na 20 °C + 0,5 °C.

5.4. Spektrofotometer s kyvetami s 50 mm §irkou (aktivna dizka prechodu svetelného lica).
6. POSTUP

6.1. Predbezna poznamka

Ak sa tito metdda pouZije na stanovenie obsahu aldehydu, zabezpecte, aby obsah alkoholu vo vzorke
bol najmenej 90 objemovych %. Ak tomu tak nie je, koncentracia sa musi zvysit pridanim prisluSného
mnoZzstva etanolu bez aldehydu.

6.2. Kalibracna krivka

6.2.1. OdvéaZzte na analytickych vahach presne 1,3860 g vyc€istené¢ho a vysuSeného 1-amino-etanolu.

6.2.2. Dajte do 1000 ml odmernej banky a pridajte etanol bez aldehydu, dopliite po znacku pri teplote
20°C. Obsah roztoku 1 g/l acetaldehydu.

6.2.3. Pripravte sériu riedeni v dvoch stupiioch na ziskanie 10 referen¢nych roztokov s obsahom od 0,1
do 1,0 mg acetaldehydu na 100 ml roztoku.

6.2.4. Zmerajte absorbanciu pre tieto referencné roztoky podl'a 6.3 a zostrojte graf.

6.3. Urcenie obsahu aldehydu

6.3.1. Pipetujte 5 ml vzorky do kolorimetrickej skimavky.

6.3.2. Pridajte 5 ml vody, mieSajte a udrzujte pri stalej teplote 20°C.

6.3.3.V rovnakom Case urobte slepu vzorku s pouzitim 5 ml etanolu bez aldehydu s koncentraciou 96
objemovych %, pridajte 5 ml vody a udrzujte pri teplote 20°C.

6.3.4. Pridajte 5 ml Schiffovho ¢inidla do kazdej skimavky, zatvorte so sklenymi zatkami a dobre pretraste.

6.3.5. Udrzujte vo vodnom ktipeli 20 minut pri 20°C.

6.3.6. Dajte obsah do kyviet.

6.3.7. Urc¢ite hodnotu absorbancie pri 546 nm.
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Poznamky:

(1) Na stanovenie aldehydov je potrebné skontrolovat’ platnost’ kalibraénych kriviek porovnanim
s testovacim roztokom; ak nie, kalibracna krivka sa musi pripravit znova.

(2) Uistite sa, ze slepy pokus je vzdy bezfarebny.
7.VYJADROVANIE VYSLEDKOV

7.1. Vzorec a metdda vypoctu

Urobte graf optickej hustoty v zavislosti od koncentrécie aldehydov a urcite koncentraciu vo vzorke
z tohto grafu.

Obsah aldehydov, vyjadreny ako acetaldehyd, v g/hl 100 % etanolu je dany vzorcom

100.A
T

kde:

A= obsah v g, na hl acetaldehydu wtodu vzorky, ako je uréené z kalibracnej krivky,
T=obsah alkoholu vzorky uréeny metddou 1.

7.2. Opakovatel'nost’
Rozdiel medzi dvomi vysledkami dvoch testov, uskuto¢nenych stcasne alebo rychlo za sebou tym

istym analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, nesmie prekrocit’ 0,1 g aldehydu na
hl 100 % etanolu .

Metdda 5: Stanovenie vySSich alkoholov

1. ZAMERANIE A ROZSAH POUZITIA

Metoda stanovuje vysSie alkoholy, vyjadrené ako 2 metylpropan-1-ol v alkohole.

2. DEFINICIA

Obsah vyssich alkoholov: obsah vyssich alkoholov, vyjadreny ako 2-metylpropan-1-ol, ako je ur¢ené
touto metodou.

3. PRINCIP

Absorbancia farbenych produktov reakcie vyssich alkoholov a aromatického aldehydu v horcom
roztoku kyseliny sirovej (Komarowského reakcia) sa stanovi pri 560 nm, opravi sa na pritomnost’
akéhokol'vek aldehydu vo vzorke a potom sa porovna s tymi, ktoré sa produkuji s 2-metylpropan-1-
ol, ktory reaguje za rovnakych podmienok.
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4. CINIDLA

4.1. Roztok salicyl aldehydu, 1 hmotnostné %. Pripravte pridanim 1 g salicyl aldehydu do 99 g etanolu
s 96 objemového %, ktory je bez pribudliny.

4.2. Koncentrovana kyselina sirova s hustotou 1,84 g/m?.
4.3. 2-metylpropan-1-ol.

4.4. Standardny roztok 2-metylpropan-1-ol
Rozpustite 2-metylpropan-1-ol (4.3) s vodnym roztokom etanolu o koncentracii 96 objemovych %
na ziskanie série Standardov s mnozstvom 0,1 g,0,2 g,0,4 g,0,6 ga 1,0 g 2-methylpropan-1-ol-u na
hl roztoku.

4.5. Standardné acetaldehydové roztoky.
Pripravte Standardné acetaldehydové roztoky, ako je uvedené v oddieli 6.2 metody 4.

4.6. Etanol o koncentracii 96 objemovych % bez vyssich alkoholov a aldehydov.
5.PRISTROJOVE VYBAVENIE

5.1. UV-VIS spektrofotometer, schopny stanovit’ absorbciu roztokov pri 560 nm.

5.2. Spektrofotometrické kyvety 10, 20 a 50 mm §irky — (aktivna diZka prechodu svetelného lu¢a).
5.3. Vodny kuapel s termostatom na 20 °C = 0,5 °C.

5.4. Kolorimetrické skiimavky z hrubého skla Pyrex alebo podobné so sklenenymi zatkami, s obsahom
asi 50 ml.

6. POSTUP

6.1. Obsah aldehydu
Stanovte obsah aldehydu, vyjadreny ako acetaldehyd vo vzorke s pouZitim metanolu 4.

6.2. Kalibra¢né krivka 2-metylpropéan-1-ol.
Pipetujte 10 ml kazdého Standardu 2-metylpropan-ol (4.4) do 50 ml sklenenych valcov, kazdy so
sklenenou zatkou. Pipetujte 1 ml roztoku salicylaldehydového roztoku (4.1) do valcov a potom 20 ml
kyseliny sirovej (4.2) Starostlivo rozmiesajte obsah s opatrnym pohybovanim valcov dopredu a dozadu
niekol’ko krat (sledujte, aby sa nahodne neuvolnila zatka). Nechajte 10 minut pri izbovej teplote
a potom poloZte na vodny kuapel’ (5.3) pri 20+ 0,5 °C. Po 20 minutach vylejte obsah do série kyviet
spektrofotometra.
Presne 30 minut po pridani kyseliny sirovej stanovte absorbanciu roztoku pri 560 nm s pouzitim vody
v referencnej kyvete spektrofotometra.
Zostrojte kalibra¢nu krivku absorbancie v zavislosti od koncentracie 2-metylpropan-ol.

6.3. Kalibracna krivka aldehydy
Opakujte 6.2 ale s nahradenim kazdého Standardu z 2-metylpropan-1-ol 10 ml acetaldehydovych
vzoriek.
Zostrojte kalibra¢nt krivku absorbancie pri 560 nm v zavislosti na koncentracie acetaldehydu.

32



6.4. Stanovenie vzorky
Opakujte 6.2 ale s nahradenim 10 ml 2-metylpropan-1-ol Standardy 10 ml vzorky.
Ur¢ite absorbanciu vzorky.

7. VYJADROVANIE VYSLEDKOV

7.1. Vzorec a metodda vypoctu

7.1.1.Opravte absorbanciu vzorky od¢itanim hodnoty absorbancie zodpovedajucej aldehydove;
koncentréci vo vzorke (ziskanu z kalibracnej krivky 6.3).

7.1.2. Ur¢ite koncentraciu vyssich alkoholov vyjadrent ako 2-metylpropan-1-ol vo vzorke z kalibra¢nej
krivky skonstruovanej podl'a 6.2, ale s pouzitim spravnej absorbancie (7.1.1).

7.1.3. Koncentracia vys$sich alkoholov, vyjadrend ako 2-metylpropan-1ol v g na hl 100 % etanolu sa
stanovi podla:

A.100
T A . 100/T

kde:

A=koncentracia vyssich alkoholov vo vzorke, ako je vypocitané v 7.1.2.
T=obsah alkoholu vzorky uréeny metddou 1.

7.2. Opakovatel'nost’
Rozdiel medzi vysledkami dvoch testov, uskutocnenych sicasne alebo rychlo za sebou tym istym
analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, nesmie prekroc¢it’ 0,2 g na hl 100 %
etanolu.

Metdda 6: Stanovenie celkovej kyslosti

1. ZAMERANIE A ROZSAH POUZITIA
Metodou sa stanovuje celkova kyslost’, vyjadrena ako kyselina octova v alkohole.
2. DEFINICIA

Celkovy obsah kyslosti, vyjadreny ako kyselina octova: obsah celkovej kyslosti, vyjadreny ako kyselina
octova, ako je stanovené uvedenou metddou.

3. PRINCIP

Vzorka po odplyneni sa titruje s Standardnym roztokom hydroxidu sodného a kyslost’ sa prepocita na
kyselinu octovi.

4. CINIDLA

4.1. Roztoky hydroxidu sodného, 0,01 mol/l a 0,1 mol/l, uskladnené tak, ze sa minimalizuje styk s oxidom
uhlicitym.
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4.2. Indigo karminovy roztok (A)

- Odvézte 0,2 g indigo karminu,
- rozpustite v 40 ml vody a dopliite do 100 g s etanolom.

Roztok fenolovej cervenej (B)
- odvazte 0,2 g fenolovej Cervenej,
- rozpustite v 6 ml hydroxidu sodného 0,1 mol/l a dopliite po znacku s vodou do 100 ml odmerne;j

banky.
5.PRISTROJOVE VYBAVENIE
5.1. Byreta alebo automaticky titrovaci pristroj.
5.2. Pipety 100 ml.
5.3.banka s okrihlym dnom a sklenou zatkou, 250 ml.
5.4. Reflux so sklenenou zatkou.
6. POSTUP

- pipetuyjte 100 ml vzorky do 250 ml, banky s okrahlym dnom,

- pridajte varné kamienky a kratko zohrievajte do varu s refluxom,

- pridajte jednu kvapku kazdého z uvedenych roztokov A a B do horticeho roztoku,

- potom titrujte s hydroxidom sodnym 0,01 mol/l pokial’ sa neobjavia prvé ndznaky zmeny farby zo
zelenozltej na fialova.

7.VYJADROVANIE VYSLEDKOV

7.1. Vzorec a metdda vypoctu
Obsah celkovej kyslosti, vyjadreny ako kyselina octova, v g/hl 100 % etanolu je dany:

V.60
T

kde:
V=mnozstvo v ml 0,01 mol/l hydroxidu sodného potrebného na neutralizaciu.
T= obsah alkoholu vzorky ur¢eny metddou 1.

7.2. Opakovatel'nost’
Rozdiel medzi vysledkami dvoch testov, uskutocnenych sucasne alebo rychlo za sebou tym istym
analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, nesmie prekrocit’ 0,1 gna hl 100 % eta-
nolu.
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Metdda 7: Stanovenie esterov

1. ZAMERANIE A ROZSAH POZITIA

Metoda stanovenia esterov, vyjadrenych ako etylacetat v alkohole.
2. DEFINICIA

Obsah esteru je obsah esterov, vyjadreny ako atylacetat, stanoveny uvedenou metddou.
3. PRINCIP

Estery reaguju kvantitativne s hydrochloridhydroxylaminom v alkalickom roztoku a vytvaraju
hydroxylaminové kyseliny. Tieto vytvéraju farebné komplexy s ionmi Zeleza v kyslom prostredi. Opticka
hustota tychto komplexov sa meria pri 525 nm.

4. CINIDLA

4.1. Kyselina chlorovodikova 4 mol/l.

4.2. Roztok chloridu zelezitého, 0,37 mol/l v 1 mol/l kyseliny chlorovodikove;.
4.3. hydroxylamin hydrochlorid, 2 mol/l. Uskladneny v chladnicke.

4.4. Roztok hydroxidu sodného 3, 5 mol/l.

4.5. Standardné roztoky etylacetatu s obsahom 0,0 g,0,2 g,0,4 g,0,6 g,0,8 ga 1,0 g etyl acetatu na hl 96
objemovych % etanolu bez esterov .

5.PRISTROJOVE VYBAVENIE
5.1. Spektrofotometer s 50 mm irokymi kyvetami (aktivna dizka prechodu svetelného lica).
6. POSTUP

6.1. Kalibracna krivka
- odvézte presne 1,0 g etylacetatu na analytickych véhach,
- pridajte alkohol bez esteru do 1000 ml odmernej banky a dopliite po znacku pri 20°C,
- pripravte série roztokov v dvoch krokoch na ziskanie 20 referen¢nych roztokov s obsahom od
0,1 do 2 mg etylacetatu na 100 ml roztoku,
- urcite absorb&nu hodnotu pre referencné roztoky v sulade s 6.2 a zostrojte graf.

6.2. Stanovenie obsahu esterov
- pipetujte 10 ml vzorky do testovacich skiimaviek so sklenenymi zatkami,
- pridajte 2 ml roztoku hydroxylaminu hydrochloridu,
- v rovnakom Case pripravte slept vzorku s pouZitim 10 ml etanolu bez esteru o koncentracii 96 ob-
jemového % a 2 ml roztoku hydroxylaminu hydrochloridu,
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- potom pridajte 2 ml hydroxidu sodného do kazdého roztoku, zatvorte skiimavky so sklenymi uzavermi
a dobre premiesajte,

- nechajte 15 minat v 20°C vodnom kupeli,

- pridajte 2 ml kyseliny chlorovodikovej do kazdej skimavky a kratko premiesajte,

- pridajte 2 ml roztoku chloridu Zelezitého a dobre premiesajte,

- dajte obsah do kyviet spektrofotometra.

- zmerajte hodnotu absorbancie pri 525 nm.

7.VYJADROVANIE VYSLEDKOV

7.1. Vzorec a metdda vypoctu
Zostrojte kalibracny graf optickej hustoty Standardov v zavislosti od koncentracii.
Obsah esteru (vyjadreny ako etylacetat = A) zodpovedajuci hodnote absorbancie sa ur¢iz grafu
a vypocita podla vzorca:

100.A
T

a stanovi v 9 na hl 100 % etanolu,
kde: T = obsah alkoholu vo vzorke v % obj. stanovené, ako je opisané v metdde 1.

7.2. Opakovatel'nost’
Rozdiel medzi vysledkami dvoch testov uskuto¢nenych sucasne alebo rychlo za sebou tym istym
analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, by nemal byt’ vyssi ako 0,1 g esterov
prepocitanych na etylacetat na hl 100 objemovych % etanolu.

Metoda 8: Stanovenie prchavych zloZiek obsahujucich dusik

1. ZAMERANIE A ROZSAH POUZITIA
Touto metddou sa stanovia prchavé zlozky obsahujtce dusik, vyjadrené ako dusik v alkohole.
2. DEFINICIA

Obsah prchavych zloziek obsahujucich dusik: obsah prchavych zloziek obsahujucich dusik, vyjadrené
ako dusik, ako je stanovené uvedenou metodou.

3. PRINCIP

Vzorka sa vyparuje na maly objem za pritomnosti kyseliny sirovej a obsah amoniaku sa potom stanovi
s pouzitim Conwayovej mikro-difiznej techniky.

4. CINIDLA
4.1. Kyselina sirova 1 mol/l.
4.2. Indikaény roztok kyseliny boritej. Rozpustite 10 g kyseliny boritej, 8 mg bromkrezolovej zelenej

a 4 mg metylovej ¢ervenej v 30% vol propan-2-ol v 1000 ml odmernej banke a dopliite s 30 % vol
propan-2-ol po znacku.
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4.3. Roztok hydroxidu draselného, 500 g/1; bez oxidu uhlicitého.

4.4. Kyselina chlérovodikova 0,02 mol/1.

5.PRISTROJOVE VYBAVENIE

5.1. Odparovacia miska s dostato€nou kapacitou na 50 ml vzorky.

5.2. Vodny kupel’.

5.3. Conwayova banka s tesne prilichajiicim vieckom; pozri obrazok 1, kvoli opisu a predstave rozmerov.
5.4. Mikro byreta, s obsahom od 2 do 5 ml, delend po 0,01 ml.

6. POSTUP

6.1. Pipetujte 50 ml vzorky (pri predpokladanom obsahu dusika menej ako 0,2 g na hl vzorky vezmite
200 ml vzorky) do sklenenej misky pridajte 1 ml 1mol/l kyseliny sirovej (4.1), dajte misku (5.1) na
vodny kupel’ a odparujte pokial’ nezostane iba 1 ml.

6.2. Pipetujte 1 ml indikacného roztoku kyseliny boritej (4.2) do vnutornej komory Conwayovej banky
(5.3) a zmyte zostatkovy roztok z odparovacieho procesu (6.1) do vonkajsej komory. Zl'ahka
premieSajte Conwayovu banku a pridajte asi 1 ml roztoku hydroxidu draselného (4.3) do vonkajsej
komory tak rychlo, ako je to mozZné, ale ¢o najd’alej od vac¢Siny roztoku vo vonkajSej komore, ako je
to mozZné. Okamzite zatvorte Conwayovu banku uzaverom s tesne prilichajucim vieckom potretym
vazelinou.

6.3. PremieSajte dva roztoky vo vonkajsej komore, pricom dajte pozor, aby sa roztoky vo vnutornej
a vonkasej Casti nezmiesSali. Nechajte stat’ dve hodiny.

6.4. Titrujte amoniak vo vnatornej komore s 0,02 mol/l kyselinou chlorovodikovou (4.4) s pouzitim
mikrobyrety (5.4) az do neutralizacie. Objem pouzitej kyseliny méa byt’ od 0,2 ml do 0,9 ml; oznacte
objem pouzitej kyseliny ako V, ml.

6.5. Urobte slept titraciu opakovanim bodov 6.1 az 6.4, ale s nahradenim 50 ml vzorky v bode 6.1 tym
istym objemom vody. Oznacte objem pouZitej kyseliny chlorovodikovej ako V..

7. VYJADROVANIE VYSLEDKOV

7.1. Vzorec a metoda vypoctu.
Obsah prchavych zloZiek obsahujtcich dusik v g na hl 100 objemovych % etanolu, vypocitany
a vyjadreny, ako dusik sa stanovi ako:

(V,.V,).2800
E.T

kde:

V,=objem v ml, kyseliny chlorovodikovej pouzitej na neutraliziciu vzorky.
V,=objem v ml kyseliny chlorovodikovej pouzitej na slepy pokus.

T = obsah alkoholu vzorky ur¢eny metodou 1.

E =mnozstvo pouzitej vzorky v ml.
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7.2. Opakovatel'nost’

Rozdiel medzi vysledkami dvoch testov uskuto¢nenych sucasne alebo rychlo za sebou tym istym
analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, nesmie byt vyssi ako 0,05 g na hl 100
objemov”ch % etanolu.

A \ B
|

Pohlad na flasku zvrchu

- 67 mm -
L 61 mm -

b 40 mm ———=!
lt—— 35 mm ——!

Vertikalna sekcia linie A-B
Typické rozmery

Oba-zok 1: Conwayova flaska
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Metdda 9: Stanovenie metanolu

1. ZAMERANIE A ROZSAH POUZITIA
Metddou sa stanovuje obsah metanolu v alkohole.

2. DEFINICIA

Obsah metanolu: obsah metanolu, ako je stanovené uvedenou metodou.
3. PRINCIP

Koncentracia metanolu sa stanovi priamym vstrekovanim vzorky do plynového chromatografu.
4. POSTUP

Ktorakol'vek GLC metdda je vhodna za predpokladu, Ze plynovy chromatograficky stipec a vytvorené
podmienky st schopné dosiahnut’ vyrazni separaciu medzi metanolom, acetaldehydom a etyl acetatom.
Limit detekcie metanolu v etanole ma byt’ menej ako 2 g/hl.

5. OPAKOVATELNOST
Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutonenych sti€asne alebo rychlo za sebou tym istym
analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, nesmie presiahnut’ 2 g metanoluna hl 100
objemovych % etanolu.

Metéda 10: SANOVENIE SUSINY

1. ZAMERANIE A ROZSAH POUZITIA
Metddou sa stanovuje obsah suSina v alkohole.
2. DEFINICIA
Obsah susiny je obsah suSiny stanovené uvedenou metodou.

3. PRINCIP
Pomernt Cast’ vzorky sa vysusi pri 103°C a suSina sa stanovi gravimetricky.

4. PRISTROJOVE VYBAVENIE
4.1. Vodny kupel’, vriaci.
4.2. Odparovacia miska s vhodnym objemom.

4.3. Exsikétor, ktory obsahuje Cerstvo aktivovany silikagél (alebo ekvivalentny desikant) s indikatorom
vlhkosti.

4.4. Analytické vahy.

4.5. SuSiaren, termostaticky nastavena na 103 °C +2 °C.
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5. POSTUP

Presne odvazte hmotnost Cistej suchej odparovacej misky s presnostouna 0,1 mg (4.2) (m,). Pipetujte
podla potreby na niekol’kokrat vhodny objem vzorky do misky (100 —250 ml) (V ml). Dajte misku
so vzorkou na vriaci vodny kupel’ (4.1) a vysusujte. Dajte do pece (4.5) pri 103 °C +2 °C na 30 mintt
a potom dajte misku s odparkom do exsikatora (4.3). Nechajte misku 30 mintt vychladnat a potom
misku s reziduom m, odvézte s presnostouna 0,1 mg.

6. VYJADROVANIE VYSLEDKOV

6.1. Vzorec a metdda vypoctu
Obsah suchych rezidui v gna hl 100 % etanolu sa stanovi:

(M,.M,).107
v, T

kde:

M, = hmotnost’ suchej Cistej misky,

M,= hmotno st misky s rezidu(_>m po Vysué.eni,
V,=objem vzorky odobratej na susenie a
T = obsahlkoholu vzorky uréeny metodou 1.

6.2. Opakovatel'nost’
Rozdiel medzi vysledkami dvoch testov uskutocnenych stcasne alebo rychlo za sebou tym istym
analytikom, s tou istou vzorkou, za rovnakych podmienok, nesmie presiahnut’ 0,5 g na hl 100 ob-
jemovych % etanolu

Metdda 1.: Limitny test na stanovenie nepritomnosti furfuralu

1. ZAMERANIE A ROZSAH POUZITIA
Metodou sa urci pritomnost’ furfuralu v alkohole.
2. DEFINICIA

Stanovenie limitnych testov koncentracie furfuralu je vysledok limitného testu, stanovené¢ho uvedenou
metodou.

3. PRINCIP

Vzorka alkoholu sa zmieSa s anilinom a 'adovou kyselinou octovou. Pritomnost’ furfuralu indikuje
lososovo ruzové zafarbenie v roztoku do 20 minuat od zmieSania.

4. CINIDLA
4.1. Cerstvo destilovany anilin.

4.2. Padova kyselina octova
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5.PRISTROJOVE VYBAVENIE
Skimavky uzavreté so sklenenymi zatkami.
6. POSTUP

Pipetujte 10 ml vzorky do skimavky (5); pridajte 0,5 ml anilinu a 2 ml 'adovej kyseliny octove;.
Pretrepanim zmieSajte obsah.

7. VYJADROVANIE VYSLEDKOV

7.1. Interpretécia limitného testu
Pokial je sa do 20 minut objavi akékol'vek losovo ruzové zafarbenie v skiimavke, test je pozitivny
a vzorka obsahuje furfural.

7.2. Pozorovania

Vysledky dvoch testov uskutocnenych sucasne alebo rychlo za sebou tym istym analytikom, s tou
istou vzorkou, za rovnakych podmienok, musi byt rovnaky.

Metdda 12: UV test

1.ROZSAH
Této metdda urcuje opticku transparentnost’ alkoholu.
2. PRINCIP

Opticka transparentnost’ vzorky pri vinovej dizke v rozsahu 220 nm az 270 nm sa meria v roznych
referencnych substanciach s vysokou optickou transparentnost’ou.

3. PRISTROJOVE VYBAVENIE
3.1. UV-VIS spektrofotometer
3.2. Kremenné kyvety o dizke 10 mm s rovnakym transmisnym spektrom.
4. CINIDLA
n-hexan pre spektroskopiu.
5. POSTUP
Vyplachnite ¢ista kyvetu s roztokom vzorky a potom napliite vzorkou; vysuste vonkajSok kyviet,

- rovnako urobte s referen¢nou kyvetou a s n-hexdnom a napliite ju n-hexanom,
- stanovte hodnoty absorbancie a zostrojte graf.
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6. VYJADROVANIE VYSLEDKOV
Hodnoty absorbancie pri 270 nm, 240 nm, 230 nm a 220 nm nesmu presiahnut’ tieto hodnoty: 0,02,

0,08, 18 a 0,3.
Krivka absorbancie musi byt plynula a pravidelna.

14
Metdda 13: Stanovenie obsahl v etanole

1. METODA NA STANOVENIE TYPU ALKOHOLU

Stanovenie obsahu '“C v etanole dovol'uje zistit’ alkohol z fosilnych paliv (synteticky alkohol) a alkohol
zo sucasnych surovin (alkohol ziskany kvasenim).

2. DEFINICIA
Obsahom "“C v etanole sa rozumie obsah '“C stanoveny s pouZitim tejto metody.

Prirodzeny obsah '“C v atmosfére (referencna hodnota), ktory sa absorbuje zivymi organizmami
asimilaciou nie je konstantna hodnota. Referenc¢na hodnota sa preto stanovi v etanole zo suroviny z ¢o
najbliz§ieho vegetacného obdobia. Této ro¢na referen¢na hodnota sa stanovi kazdy rok na zéklade
spolo&nych analyz organizovanych Uradom spolo&enstva pre referencie a Spojené vyskumné cen-
trum, Ispra.

3. PRINCIP

Obsah “C vo vzorkach s obsahom alkoholu s najmenej 85% hmotnosti etanolu sa stanovi priamo
od¢itanim scintilacie roztoku.

4. CINIDLA

4.1. Toulénovy scintilator
5,0 g 2,5-difenyloxazol (PPO)
0,5 g p-bis-[4-metyl-5-fenyloxazolyl(2)]-benzén (dimetyl-POPOP) v 1 litri toluénu analytického stupna
Cistoty.
Obchodny, pouzitel'ny toluénovy scintilator tohto zlozenia sa moze tieZ pouZit'.

4.2.1%C standard
n-hexadekan “C s aktivitou asi 1 x 10° dpm/g (priblizne 1,67 x 106 cBg/g) a garantovana presnost’
stanovenia aktivity +2 % rel.

4.3. Etanol bez “C
Synteticky alkohol s povodom z fosilnej suroviny s najmenej 85% hmotnosti etanolu, na stanovenie

pozadia.

4.4. Alkohol zo sucasnych vegetaénych surovin s najmenej 85% hmotnosti etanolu, ako referencny material.
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5. PRISTROJOVE VYBAVENIE

5.1.

5.2

5.3.

54.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

Multikanalovy roztokovy scintila¢ny spektrometer s procesorom a automatickou vonkajSou
Standardizaciou a displejom vonkajSieho pomeru Standardu/kanal (beZzny tvar: tri meracie kanéle
a dva vonkajsie Standardné kanale).

Trubice s nizkym obsahom draslika vhodné pre spektrometer, s tmavymi uzavermi na zavit
s polyetylénovou vlozkou.

Pipety s objemom 10 ml.

Automaticky davkovac¢ 10 ml.

Banka s okruhlym dnom a sklenou zatkou, 250 ml.
Destila¢nd aparatira s vyhrievanim, t. j. typ Micko.
Mikrostriekacka 50 mi.

Nalevka pyknometra, pyknometer na 25 mla 50 ml.

Termostat s tepelnou stabilitou + 0,01 °C.

5.10. Oficiélne alkoholové tabul’ky v stlade so smernicou Rady z 27. jala 1976 o aproximadcii zdkonov

¢lenskych Statov, ktoré sa vzt'ahuju na alkoholové tabul’ky, uverejnené Komisiou Eurdépskych
spolocenstiev (ISBN 92-825-0146-9).
Uvedené pravne akty Eurdpskych spolocenstiev st transponované v osobitnom predpise.

6. POSTUP

6.1. Nastavenie pristrojov

6.2.

6.3.

Pristroje sa majt nastavit’ podl’a pokynov vyrobcu. Meracie podmienky st optimalne, ked’ hodnota
E /B, index kvality je maximalna.

E =1¢innost’

B =pozadie

Optimalizuju sa iba dva meracie kanaly. Treti je uplne otvoreny na ucely kontroly.

Vyber trubic

Viacsi pocet trubic, ktoré budu neskor potrebné sa naplni s 10 ml syntetického etanolu bez *C a 10 ml
toluénového scintilatora. Kazdy sa meria aspoii x 100 minut. Trubice, ktorych pozadie koliSe viac ako
+ 1 % relativne od priemeru sa vylucia. Iba trubice nové od vyrobcu a z tej istej SarZe sa mozu
pouZit..

Stanovenie vonkajSieho pomeru Standard/kanal (ESCR)

Pocas procesov nastavovania kanalov podl'a bodu 6.1. sa ESCR stanovi s pouzitim vhodného
pocitacového programu, kde sa stanovi G€innost’. Ako vonkajsi Standard sa pouzije cézium 137,
ktoré je uz zabudované vyrobcom.

43



6.4. Priprava vzorky

Vzorky s obsahom etanolu najmenej 85% hmotnosti a bez necistot, ktoré absorbuje pri vinovej dizke
menej ako 450 nm sa meria. Malé rezidud esterov a aldehydov nie st problém. Po odpusteni prvych
niekol'ko ml, vzorka sa priamo destiluje do pyknometra a obsah alkoholu sa stanovi pyknometrom.
Hodnoty sa vy¢itaju z Oficidlnych alkoholovych tabuliek.

7. MERANIE VZORIEK S POZITIM VONKAJSIEHO STANDARDU

7.1. Slabo naplnené vzorky, ako je popisané v bode 6.4 s ESCR priblizne 1.8 sa mézu merat’s ESCR,

ktorym sa uskuto¢ni meranie u€innosti.

7.2. Meranie

10 ml kazdej vzorky pripravenej podl’a 6.4 sa pipetuje do vybranej trubice, skontrolovanej na pozadi
a 10 ml toluén scintilatora sa prida cez automatické davkovacie zariadenie. Vzorky v trubiciach sa
homogenizujii vhodnym rotacnym pohybom; roztok nesmie zvlh¢it’ polyetylén vloZeny do vrchnych
uzaverov. Trubica s obsahom alkoholu bez “C sa pripravi rovnako na meranie pozadia. Na meranie
prislusnej ro¢nej hodnoty “C sa pripravi alkohol z najblizsej vegetacie a trubica sa miesa s vnutornym
Standardom (bod 8).

Kontrolné vzorka a vzorka pozadia sa umiestnia na za€iatok meranych sérii, ktoré obsahuju nie viac,
ako 10 vzoriek na analyzy. Celkovy ¢as merania na vzorku je najmenej 2 x 100 mintt, s individudlnymi
vzorkami meranymi v ¢iastocnych Stadiach 100 minut tak, aby sa Ziadne zariadenie neposunulo alebo
aby saneprejavil iny vplyv. (Jeden cyklus teda zodpoveda meraciemu intervalu 100 minut na vzorku).

Vzorky pozadia a kontrolné vzorky sa €erstvo pripravuji kazdé Styri tyZdne.
Téato metdda vyzaduje malo asu a materidlu a je vhodna pre neSpecializované laboratodrid, ktoré
spractivaji vel’ké mnozstvo vzoriek.

Ak ide o slabo naplnené vzorky (ESC asi 1,8), ucinnost’ je iba zanedbateI'ne ovplyvnena zmenou
tejto hodnoty. Pokial’ je zmena v + 5 % rel., mozno o¢akavat’ rovnaku G€¢innost’. Pre ovela viac
ovplyvnené vzorky, ako s denaturované alkoholy, i¢innost mozno zabezpec€it' pomocou korekéného
grafu na odstranenie ovplyvneni. Vo vhodnom pocitacovom programe nie su dostupné vnatorné
Standardy, ktoré sa musia pouzit’, a to ddva neoc¢akavané vysledky.

8. MERANIE VZORIEK S POU+ITIM VNUTORNEHO STANDARDU HEXADEKANU*C

8.1. Postup

Kontrolna vzorka a vzorka pozadia (sucasny a fosilny etanol) a nezndmy material sa duplicitne meria.
Jedna vzorka duplikétu sa pripravi v nevybranej trubici a s presne stanovenym mnozstvom (30 i)
hexadekanu '“C, ktory sa prida, ako vntitorny $tandard (pridana aktivita priblizne 26269 dpm/g C
priemerne 43782 cBq/g C). Na pripravu vzorky a meraci ¢as vzorky, pozri 7.2, ale meraci as vzoriek
s vnatornym Standardom sa mé6ze redukovat’ na asi pat' minut s prednastavenim na 105 pulzov. Jeden
duplikat pozadia s kontrolnou vzorkou sa pouZije na meranie sérif; tieto sa umiestnia na zaciatok
meranych séri.

8.2. Nakladanie s vnutornym Standardom a trubicami
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manipulovat’ dostato¢ne d’aleko od pripravovanych a meranych vzoriek. Po merani sa trubice
skontroluji na pozadie a mézu sa znova pouzit’. Skrutkovacie uzavery trubic s obsahom vnatorného
Standardu sa odnimu.

9. VYJADROVANIE VYSLEDKOV

9.1. Jednotkou aktivity radioaktivnej substancie je becquerel; 1 Bq= 1impulz za sekundu.
Indikécia Specifickej radioaktivity sa vyjadri, ako pomerné becquerely na jeden gram uhlika=Bq/g C.
Na ziskanie praktickejsich vysledkov je najlepsie vyjadrit’ vysledky v centi becquereloch=cBq/g C.
Opis a formulécia vzorca pouzitého v literatlire, zaloZenom na dpm, moZno zatial’ ponechat’. Na ziskanie
zodpovedajicich hodnot v cBq zhruba vynéasobte hodnotu dpm 100/60.

9.2. Vyjadrenie vysledkov s vonkaj$im Standardom

_ [cpime — cpriyg) + 1L91E - 100
cByg C= VF-Z- 60

9.3. Vyjadrenie vysledkov s vnutornym Standardom

{ Cpttyr — Cptiy) - dptrys - 1,018 - 100
[ cpros — cpttg - V- F - 80

cByig C=

kde:

cpm = hlavna vzorka pocitania po¢as meracicho ¢asu.

cpm .= pomer pulzov hlavn¢ho pozadia vypocitany rovnakym spdsobom.

cpm, ;= hodnota pridan¢ho vniitorného Standardu (kalibracna radioaktivita dpm).
dpm = mnozstvo pridaného vnitorn¢ho Standardu (kalibraénd radioaktivita dpm).
E= objem pouzitej vzorky v ml.

F= obsah ¢istého alkoholu v gramoch na ml zodpovedajuce svojej koncentracii.
7= ucinnost’ zodpovedajuca ESCR hodnote.

1,918 = pocet gramov alkoholu na gram uhlika.

10. SPOLAHLIVOST METODY

10.1. Opakovatelnost’ ()
r=0,632 cBg/g C; S(r) =+ 0,223 ¢cBg/g C

10.2. Porovnatel'nost’ (R)
R=0,821cBqg/gC; S(R)=%0,290 cBqg/g C.*
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Priloha¢. 6
k tridsiatej hlave tretej Casti
potravinového kédexu

Referen¢né metody skusania liehovin

1. Referenénymi metddami sktiSania liechovin su metddy pozivané:
a) prikazdej Gradnej kontrole alebo
b) v spornom pripade.

2. Pritradnej kontrole podl'abodu 1 pismena a) sa povol'uje pouzivat’ iné analytické metddy na zodpo-
vednost’ vedlceho laboratdria s podmienkou, Ze spravnost a presnost’ (opakovatelnost’ a repro-
dukovatel'nost’) vysledkov tychto metod je aspon rovnocennd s presnostou a spravnost'ou vysledkov
prislusnych analytickych metdd uvedenych v tejto prilohe.

3. Aknie st stanovené analytické referencné metddy na zistovanie a kvantifikaciu latok obsiahnutych
v konkrétnej lichovine, pouzija sa tieto metody:

a) analytické metddy, ktoré st validované medzinarodne uzndvanymi postupmi a ktoré predovsetkym
spifaju kritéria uvedené v prilohe k smernici 85/591/EHS;

b) analytické metody, ktoré vyhovuji odpori¢anym normam Medzindrodnej organizacie pre normalizaciu
(ISO);

c) analytické metddy, ktoré uznava a uverejituje Valné zhromazdenie Medzinarodného tradu pre vinnu
révu avina (OIV);

d) ak neexistuje metoda podl’a pismen a) aZ c¢), ak ide o presnost’, opakovatel'nost’ a reprodukovatel'nost’:
1. analytickd metoda, ktort schvalil prislusny ¢lensky Stat,
2. vpripade potreby ktorakol'vek ina vhodna analyticka metoda.

4. Natcely tohto vynosu:

a) ,,limit opakovatel'nosti“ je hodnota, pre ktorti je mozné s pravdepodobnost’ou 95 % ocakavat’, ze
absolutna hodnota rozdielu medzi dvomi vysledkami skiSok ziskanymi za podmienok opakovatelnosti,
t.]. ten isty obsluzny pracovnik, ten isty pristroj, to isté laboratorium a kratky ¢asovy interval, je menSia
alebo rovna tejto hodnote® ,

b) ,.limit reprodukovatelnosti* je hodnota, pre ktort je mozné s pravdepodobnostiou 95 % ocakavat’, ze
absolutna hodnota rozdielu medzi dvomi vysledkami sktiSok ziskanymi za podmienok
reprodukovatel'nosti, t. j. r6zni obsluzni pracovnici, rozne pristroje a rozne laboratorid, je mensia alebo
rovna tejto hodnote?),

¢) ,.spravnost™ je blizkost’ zhody medzi vysledkom skuisky a prijatou referen¢nou hodnotou?.

5. Popis analytickych referenénych metod:

I. Stanovenie obsahu etanolu v liechovinach v objemovych percentach alkoholu

L. 1: Priprava destilatu
L. 2: Meranie hustoty destilatu
- Metéda A = pyknometria
- MetédaB = elektronické meranie hustoty
- Metdda C = meranie hustoty pomocou hydrostatickych vah

4 STN 1SO 3534-1.
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II. Stanovenie celkovej suSiny gravimetrickym meranim

III.  Stanovenie prchavych litok a metanolu

III.1 VSeobecné poznamky

III.2 Prchavé spoluvznikajuce zloZky (kogenery): aldehydy, vysSie alkoholy, etylacetat a me-

tanol (plynovou chromatografiou)

III. 3 Prchavé kyseliny (p. m.)

IV.  Kyselina kyanovodikova (p. m.)

V. Anetol

VI.  Kyselina glycyrrhizova

VII. Chlakony

VIII. Celkovy cukor (p. m.)

IX.  Vajetny Zitok

l. STANOVENIE OBSAHU ETANOLU V LIEHOVINACH V OBJEMOVYCH PERCEN-
TACH ALKOHOLU

Uvod

Popis referen¢nej metddy obsahuje dve prilohy, a to:
a) prilohul.l: Priprava destilatu,
b) prilohul.2: Meranie hustoty destilatu

1. Zameranie
Této metdda je vhodna na urcovanie skuto¢ného obsahu etanolu v lichovinach v objemovych percentach
alkoholu.

2. Odkazy na normy
STN EN ISO 3696 Kvalita vody na analytické uéely. Specifikacia a skuisobné metody.

3. Pojmy a definicie

3.1. Referencnd teplota:
Referenc¢na teplota pre stanovenie obsahu etanolu na zéklade objemu, hustoty a mernej tiaze je
20 °C.

Poznamka 1: Pojem ,,prit °C* je vyhradeny pre vSetky pripady, ked’ st ur€ované hodnoty (hustota
alebo obsah etanolu v objemovych percentach alkoholu) vyjadrené pri teplote r6znej
od referen¢ne;j teploty 20 °C.

3.2. Hustota:
Hustota je hmotnost’ na jednotku objemu liehovin vo vakuu (in vacuo) pri 20 °C. Vyjadruje sa
v kilogramoch na meter kubicky a jej symbol jer , .. alebor ..

3.3. Mematiaz:
Merna tiaz je pomer hustoty liehovin pri 20 °C k hustote vody pri tej istej teplote vyjadreny ako

desatinn¢ ¢islo. Oznacuje sa symbolomd, ... alebo d, . , ., alebo jednoducho d, ak neexistuje
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ziadna moznost’ zdmeny. Charakteristika, ktora bola namerand, sa musiuviest’ v protokole zo skusky
iba pomocou vyssie definovanych symbolov.

Poznamka 2: Hodnotu mernej tiaze je mozn¢ ziskat’ z hustoty r, .pri 20 °C:
r,,.= 998,203 x 4., alebo Gepe =1 ,,./998,203

kde 998,203 je hustota vody pri 20 °C

3.4. Skutocny obsah etanolu v liehovindach v objemovych percentach alkoholu:
Skuto¢ny obsah etanolu v liehovinach v objemovych percentach alkoholu sa rovna poctu litrov
etylalkoholu obsiahnutych v 100 1 zmesi vody a alkoholu, ktorda ma rovnaku hustotu ako alkohol alebo
lieh po destilacii. Referen¢né hodnoty obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu (% obj.)
pri 20 °C v zavislosti od hustoty pri 20 °C pre r6zne zloZenia zmesi vody a alkoholu, ktoré sa maju
pouzivat, st uvedené v medzindrodnej tabul’ke, ktort prijala Medzinarodna organizacia legélnej
metrologie vo svojom Odporucani €. 22.

VSeobecna rovnica tykajiica sa obsahu etanolu v liechovinach v objemovych percentach alkoholu a
hustoty zmesi vody a alkoholu pri danej teplote je uvedend na strane 40 v kapitole 3 ‘Obsah etanolu
v liehovinach v objemovych percentach alkoholu’ prilohy k nariadeniu komisie (EHS) ¢. 2676/90
(OJL272,3.10. 1990, s. 1) alebo v prirucke analytickych metod OIV (1994) (s. 17).

Poznamka 3: Ak ide o likéry a krémoveé likéry, ktorym sa vel'mi tazko presne meria objem, vzorka
samusi odvazit’ a najprv sa vypocita obsah etanolu v hmotnostnych percentach alkoholu.

Prevodovy vzorec:

obsah etanolu v lichovine v objemovych percentach ~ ASM (% hmotn.) xr ,, (vzorka)
alkoholu (% obj.) =

r,, (@lkohol)
kde:
ASM = obsah etanolu v hmotnostnych percentach
r,, (@lkohol) =789,24 kg/rh
4. Princip

Po destilacii sa urci obsah etanolu v destilate v objemovych percentach alkoholu pyknometrickym
meranim, elektronickym meranim hustoty alebo meranim hustoty pomocou hydrostatickych vah.

l.1: PRIPRAVA DESTILATU

1. Zameranie
Této metdda je vhodna na pripravu destilatov, ktoré sa pouzivajl pri ur¢ovani skutocného obsahu
etanolu v lichovinach v objemovych percentach alkoholu.

2. Princip
Liehoviny sa destilujt, aby sa oddelil etylalkohol a iné prchavé zluceniny od extrahovateI'nych latok,
t. j. latok, ktoré sa nedestiluju.
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3. Reagenty a materialy

3.1. Granule proti burlivému varu.

3.2. Koncentrovana protipenova emulzia pre krémové likéry.

4. Pristroje a vybavenie
Obvyklé laboratorne pristroje, najma tie, ktoré su uvedené d’ale;j.

4.1. Vodny kupel’, ktory mozno udrziavat pri teplote 10 °C az 15 °C.
Vodny kupel’, ktory mozno udrZziavat pri teplote 20 °C+0,2 °C.

4.2. Odmerné banky triedy A, s objemom 100 ml a 200 ml, ktoré boli tiradne ciachované na 0,1 %
a 0,15 %.

4.3. Destila¢ny pristroj:

4.3.1. VSeobecné poziadavky
Destila¢ny pristroj musi spliiat’ tieto technické poZiadavky:

pocet spojov nesmie byt’ vyssi neZ prisne najmensie mnoZzstvo potrebné na zabezpecenie tesnosti
systemu,

do pristroja musi byt zapojené zariadenie ur¢ené na zabranenie prenikaniu (strhdvaniu vriacej
kvapaliny parami) a zrovnomernenie destilanej rychlosti par s vysokym obsahom alkoholu,
rychla a iplna kondenzécia alkoholovych par,

prvé destilacné frakcie sa musia zachytavat’ vo vodnom prostredi.

Musi sa pouzivat’ tepelny zdroj vybaveny vhodnym tepelnym difiizorom, ktory iplne zabrani moznym
pyrolytickym reakciam pri kontakte s etrahovatelnymi latkami.

4.3.2. Priklad vhodného destilacného pristroja je zndzorneny na obrazku 1. Pristroj sa sklada z tychto
Casti:

banka so zaoblenym dnom, 1 liter, s normalizovanym zabrsenym sklenym spojom,
rektifikana kolona vysokéa najmenej 20 cm, napriklad Vigreuxova kolona,

kolenova spojovacia trubka s priblizne 10 cm dlhym vodorovne osadenym kondenzatorom
s priamym okrajom (kondenzator typu West), nasadend vertikalne,

40 cm dlha chladiaca Spiréla,

odvodna trubka, ktorou sa destilat privadza ku dnu ociachovanej zbernej odmerky obsahujuce;
malé mnozstvo vody.

Poznamka: VysSie popisany pristroj je ureny na pracu so vzorkou s objemom najmenej 200 ml.

Mozno nim vSak destilovat’ aj vzorky s menSim objemom (100 ml) pomocou mensej
destila¢nej banky za predpokladu, Ze sa pouzije rozstrekovacia hlava alebo nejaké iné
zariadenie, ktorym sa zabrani strhavaniu vriacej kvapaliny parami.

5. Skladovanie skuSobnych vzoriek
Vzorky sa pred analyzou skladuja pri izbovej teplote.
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6. Postup
PredbeZzna poznamka:
Destilaciu mozno vykonavat’ aj postupom, ktory uverejnila [UPAC (1968).

6.1.

6.2.

6.3.
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Overenie destila¢ného pristroja.
Pouzity pristroj musi byt’ schopny vykonavat tieto ¢innosti:

Pri destilacii 200 ml vodného roztoku alkoholu so zndmou koncentraciou blizkou k 50 % obj. nesmu
vznikat’ vysSie straty alkoholu ako 0,1 % obj.

Liehoviny s obsahom etanolu menej ako 50 objemovych % alkoholu.
Odmerajte pomocou odmernej banky 200 ml liechoviny.

Zaznamenajte si teplotu tejto kvapaliny, alebo ju udrzujte pri Standardnej teplote (20 °C).

Vylejte vzorku do banky so zaoblenym dnom, ktord je su¢ast’ou destilacného pristroja a vyplachnite
odmernt1 banku tromi davkami po priblizne 20 ml destilovanej vody. Kazdt davku vyplachovej vody
pridajte k obsahu destila¢nej banky.

Poznamka: Takéto 60-ml zriedenie je dostatocné pre lichoviny s mensim obsahom susiny nez 250 g
na liter. V opa¢nom pripade, aby sa zabranilo pyrolyze, musi byt objem vyplachovej
vody aspon 70 ml, ak je koncentracia susiny 300 g/1, 85 ml pri 400 g/l susiny a 100 ml
pre 500 g/ susiny (niektoré ovocné likéry alebo krémové likéry). Upravte tieto objemy
umerne r6znym objemom vzoriek.

Pridajte niekol’ko grantil proti burlivému varu (3.1.), ak ide o krémové likéry aj protipenovi emulziu.

Nalejte 20 ml destilovanej vody do povodnej odmernej banky s objemom 200 ml, v ktorej bude ulo-
zeny destilat. Tito banku potom musite vlozit’ do studeného vodného kupel’a (4.1.) (10°Caz 15 °C
pre lichoviny s anizovou prichut'ou).

Destilujte, davajte pozor na to, aby ste zabranili strhdvaniu vriacej kvapaliny parami a opal'ovaniu
a prilezitostne premieSajte obsah banky, kym hladina destilatu neklesne niekol’ko milimetrov pod
kalibracnti znacku na odmernej banke.

Ked’ teplota tohto destilatu klesne na hodnotu v rozmedzi 0,5 °C od pociato¢nej teploty kvapaliny,
dolejte destilovant vodu aZ po kalibra¢nt znacku a dokladne premiesajte.
Tento destilat sa pouziva na ur¢enie obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu (priloha IT).

Liehoviny s obsahom etanolu viac ako 50 % oby;.
Odmerajte 100 ml lichoviny pomocou odmernej banky s objemom 100 ml a vylejte vzorku do banky
so zaoblenym dnom, ktor4 je sti€ast'ou destilacného pristroja.

Odmernt banku niekol’kokrat vyplachnite destilovanou vodou a vyplachovi vodu pridajte k obsahu
destilacnej banky so zaoblenym dnom. Na vyplachovanie pouZite dostatocné mnoZstvo vody na to,
aby sa objem kvapaliny v banke zvacsil priblizne na 230 ml.



Nalejte 20 ml destilovanej vody do odmernej banky s objemom 200 ml, v ktorej bude uloZeny destilat.

Tato banku potom musite vloZzit’ do studeného vodného kuipel'a (4.1.) (10 °C az 15 °C pre lichoviny
s anizovou prichutou).

Destilujte, prileZitostne premieSajte obsah banky, kym hladina destilatu neklesne niekol’ko milimetrov
pod kalibra¢nt znacku na 200 ml odmernej banke.

Ked’ teplota tohto destilatu klesne na hodnotu v rozmedzi 0,5 °C od pociato¢nej teploty kvapaliny,
dolejte destilovanti vodu aZ po kalibra¢ni znacku a dokladne premiesajte.

Tento destilat sa pouZiva na urcenie obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu (priloha II).

Poznamka: Obsah etanolu v lichovine v objemovych percentach alkoholu je dvojnasobne vacsi nez

obsah etanolu v destilate.

I.2: MERANIE HUSTOTY DESTILATU

A.l

A2,

A2.1.

A3.

A3l

A3.2.

A33.

A34.

A35.

METODA A: STANOVENIE SKUTOCNEHO OBSAHU ETANOLU V LIEHOVINACH
V OBJEMOVYCH PERCENTACH ALKOHOLU - PIKNOMETRICKE MERANIE

Princip
Obsah etanolu v objemovych percentach alkoholu sa ziska z hodnoty hustoty destilatu nameranej
pyknometricky.

Reagenty a materialy
Ak nie je uvedené inak, v priebehu analyzy pouZivajte iba reagenty uznavanej analytickej triedy a
vodu aspon triedy 3 ako je definované v technickej norme” .

Roztok chloridu sodného (2 % w/v)
Na pripravu 1 litra odvaZzte 20 g chloridu sodného a rozpustite ho v 1 litri vody.

Pristroje a vybavenie
Obvyklé laboratorne pristroje, najma tie, ktoré stt uvedené d’alej:

Analytické vahy s rozlisenim 0,1 mg.

Teplomer so zabriisenym sklenym spojom kalibrovany v desatinach stupnia od 10 °C do 30 °C.
Tento teplomer musi byt ciachovany alebo skontrolovany vzhl'adom na ciachovany teplomer.
Pyknometer z pyrexového skla s objemom priblizne 100 ml osadeny odnimatelnym teplomerom
so zabrusenym sklenym spojom (A.3.2). Pyknometer ma bo¢nt trubku dlht1 25 mm s vnatornym
priemerom najviac 1 mm zakonc¢enu zabrisenym kuzel'ovym spojom. In¢ pyknometre st popisané
v technickej norme? , ak je to vhodné, moze sa pouzit’ pyknometer s objemom napriklad 50 ml.
Tarovacia fl'aSa s rovnakym vonkaj$im objemom (do 1 ml) ako pyknometer a s hmotnostou
rovnou hmotnosti pyknometra naplnend kvapalinou s hustotou 1,01 (roztok chloridu sodného A.2.1).
Tepelne izolovany plast,, ktory sa presne hodi na teleso pyknometra.

3 STN EN ISO 3696.
® STN ISO 3507.
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Poznamka 1: Metdda urcovania hustot liehovin vo vakuu (in vacuo) si vyZaduje pouzit’ dvojmiskoveé
véhy, pyknometer a tarovaciu fl'aSu s rovnakym vonkaj$im objemom, ktord bude
v kazdom danom okamihu rusit’ vztlakovy u€inok vzduchu.
Tuto jednoduchu techniku je moZné uplatnit’ pomocou jednomiskovych véh za
predpokladu, Ze sa znova vazi tarovacia fI'asa tak, aby sa sledovali zmeny vztlaku
v Case.

A4. Postup
Predbezné poznamky:

Dalej je popisany postup vyuzivajiici pyknometer s objemom 100 ml pre stanovenie obsahu etanolu
v liehovine v objemovych percentach alkoholu; takym spésobom sa ziska najvyssia presnost’. Mozno
pouzit’ tieZ mensi pyknometer, napriklad s objemom 50 ml.

A.4.1. Kalibracia pyknometra
Pyknometer sa kalibruje ur€enim tychto parametrov:
- hmotnost prazdneho pyknometra,
- objem pyknometra pri 20 °C,
- hmotnost’ pyknometra naplneného vodou pri 20 °C.

A.4.1.1. Kalibracia pomocou jednomiskovych vah:

Urcite hodnotu:

- hmotnosti ¢istého, suchého pyknometra (P),

- hmotnosti pyknometra naplneného vodou prit °C (P1),
- hmotnosti tarovacej fl'ase (TO).

A.4.1.1.1. Odvazte Cisty, suchy pyknometer (P).
A.4.1.1.2. Opatrne napliite pyknometer destilovanou vodou s teplotou okolia a nasad’te teplomer.

Opatrne vytrite pykometer dosucha a vlozte ho do tepelne izolovaného plasta. Miesajte
prevracanim nadoby dovtedy, kym sa neustali hodnota teploty na teplomere.

Hornou hranou bo¢nej trubky nastavte hladinu prepadu v pyknometri. Starostlivo od¢itajte
teplotu t °C a ak treba k®rigujte ju na akékol'vek nepresnosti stupnice teploty.

Odvazte pyknometer naplneny vodou (P1).
A.4.1.1.3. Odvazte tarovaciu fl'asu (TO).

A4.1.1.4. Vypocet
- Hmotnost’ obalu prazdneho pyknometra = P-m
kde m je hmotnost’ vzduchu v pyknometri.
m = 0,0012 x (P1-P)
Poznamka 2: 0,0012 je hustota suchého vzduchu p6 2faku 760 mm Hg stipca.
- Objem pyknometra pri 20 °C:
Ve = [PL-(P-m)] x F1
kde F je faktor teploty tC prevzaty z tabulky I v kapitole 1 ‘Hustota a merna tiaz’
prilohy k nariadeniu (EHS) €. 2676/90 (s. 10).
Hodnota \, .. musi byt zndma s presnost'ou na najblizsiu 0,001 ml.
- Hmotnost vody v pyknometri pri 20 °C:
M =V, .. X 0,998203

20°C 20°C

kde 0,998203 je hustota vody pri 20 °C.
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Poznamka 3: Ak je to potrebné, mozno pouZit hodnotu hustoty vzduchu 0,99715 a vypocitat’

obsah etanolu v liechovine v objemovych percentach alkoholu vzhI'adom na zod-
povedajicu hustotu vzduchu v Tabul’kach ciel a nepriamych dani Jej Velienstva
(HM).

A.4.1.2. Metdda kalibracie pomocou dvojmiskovych vah:

A4.12.1.

A4.122.

A4.123.

Polozte tarovaciu fI'aSu na 'avii misku a €isty, suchy pyknometer s nasadenou zbernou zatkou
na pravi misku. Vyvazte ich poloZenim zavazi na stranu pyknometra: p gramov.

Opatrne napliite pyknometer destilovanou vodou s teplotou okolia a nasad’te teplomer; opatrne
vytrite pyknometer dosucha a vloZte ho do tepelne izolovaného plasta; mieSajte prevracanim
nadoby dovtedy, kym sa neustali hodnota teploty na teplomere.

Presne nastavte hladinu po hornt hranu bo¢nej trubky. Vycistite bocnu trubku, nasad’te zbernu
zatku; od¢itajte opatrne hodnotu teploty t °C a ak treba, skorigujte ju na vSetky nepresnosti
stupnice teploty.

Odvazte pyknometer naplneny vodou tak, Ze dosiahnete rovnovéhu zdvaziami s hmotnostou
p’ gramov.

Vypocet
- Hmotnost obalu prazdneho pyknometra = p+m
kde m je hmotnost’ vzduchu v pyknometri.
m = 0,0012 x (p-p)
- Objem pyknometra pri 20 °C:
Ve = (p+m-p) x £l
kde F. je faktor teploty t °C prevzaty z takky I v kapitole 1 ‘Hustota a mernd tiaz’
prilohy k nariadeniu (EHS) €. 2676/90 (s. 10).
Hodnota \} .. musi byt zndma s presnost'ou na najblizsiu 0,001 ml.
- Hmotnost’ vody v pyknometri pri 20 °C:
M, e =V, X 0,998203
kde 0,998203 je hustota vody pri 20 °C.

A.4.2. Stanovenie obsahu etanolu v skiSobnej vzorke v objemovych percentach alkoholu

A.4.2.1. PouZitie jednomiskovych vah.

A42.1.1.
A42.1.2.

A42.1.3.

OdvéZte tarovaciu fI'asu, jej hmotnost’ oznacte T1.

Odvazte pyknometer s pripravenym destilatom (pozri priloha I), jeho hmotnost prit °C
oznacte P2.

Vypocet

- dT = T1-T0

- Hmotnost’ prazdneho pyknometra v okamihu merania= P -m+dT

- Hmotnost’ kvapaliny v pyknometri prit °C

= P2-(P-m+dT)

- Hustota prit°Cv g/ml
e = [P2-(P-m+dT)]/Y..

- Wjadrite hustotu prit °C v kilogramoch nd wynasobenim, . ¢islom 1000. Tato hodnota
jeznamaakor .

- Skorigujter , na 20°C pomocou tabuliek hustotypre zmesi vody a alkoholu (tabul’ka II
v prilohe k prirucke analytickych metod OIV (1994) s. 17-29).
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V tabul’ke najdite vodorovny riadok, ktory zodpoveda celej hodnote teploty T v stuptioch
hned’ pod hodnotou t °C a najmensiu hustotu nad hodnatpisteny tabul’kovy rozdiel
pod touto hodnotou hustoty vyuZite na vypocet hustoty liehur  pri tej celej hodnote teploty
T v stupnioch.

- Pomocou celého riadku s hodnotami teploty vypocitajte rozdiel medzi hustotou r *, ktorti
najdete v tabul’ke hned’ nad hodnotour  a vypoc€itanou hodnotour . Vydel'te tento rozdiel
zistenym tabul’kovym rozdielom vpravo od hodnoty hustaty Podiel predstavuje desatinni
Cast’ obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu, kym celd ¢ast’ obsahu etanolu
v objemovych percentach alkoholu najdete navrchu toho stipca, v ktorom sa nachadza
hodnotar’ (Dt, sila v objemovych percentach alkoholu).

Poznamka 4: Alternativne, ked’ dolievate pyknometer po znacku, nechajte ho vo vodnom
kuapeli udrziavanom na teplote 20 °C (x 0,2 °C).

A.4.2.1.4. Vysledok
Pomocou hustoty,, vypocitajte skuto¢ny obsah etanolu v objemovych percentach alkoholu
a pouZite pritom d’alej urcené tabul’ky obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu:

Tabul’kou, ktord udéva hodnoty obsahu etanolu v zmesiach vody s alkoholom v objemovych
percentach alkoholu (% obj.) pri 20 °C v zavislosti od hustoty pri 20, fe medzinarodna
tabul’ka, ktort prijala Medzinarodna organizacia legalnej metrologie vo svojom odporti¢ani
¢.22.

A.4.2.2. Metdda vyuZivajuca dvojmiskové vahy
A.4.2.1.1. Odvazte pyknometer s pripravenym destilatom (pozri ¢ast’ I), jej hmotnost’ prit °C je p”.

A4.2.2.2. Vypocet
- Hmotnost’ kvapaliny v pyknometriprit°C= p+m-p”
- Hustota prit°Cv g/ml
Mioc = (p+m- p”)/vzmc
- Privypocte obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu pri 20°C vyjadrite hustotu
pri t °C v kilogramoch na m* a skorigujte teplotu takym sposobom, ako je uvedené

v pripade pouZitia jednomiskovych vah.
A.S. Pracovné charakteristiky metddy (presnost’)
A.5.1. Statistické vysledky medzilaboratdrnej porovnavacej skisky

Dalej uvedené tidaje boli ziskané z medzinarodnej porovnavacej $tadie metody, ktora bola
vypracovand podl'a medzindrodne odstihlasenych postupov [1], [2].

Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skasky 1997
Pocet laboratorii 20
Pocet vzoriek 6
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Vzorky A B C D E F
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vylaceni tych, ktorych hodnoty 19 20 17 19 19 17
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 1 -- 2 1 1 3
Pocet akceptovanych vysledkov 38 40 34 38 38 34
Stredna hodnota (X ) % obj. 23,77 | 40,04 | 40,29 39,20 42.24 57,03

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

Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) % obj. 0,106 | 0,176 | 0,072 | 0,103 0,171 0,190
Relativna Standardna odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 0,42 0,44 0,18 0,25 0,39 0,32
Limit opakovatel'nosti (r) v % obj. 0,30 0,49 0,20 0,29 0,48 0,53
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) % obj. 0,131 0,236 | 0,154 | 0,233 0,238 0,322
Relativna Standardné odchylka reprodukovatelnosti (RSDg) (%) | 0,52 0,52 0,38 0,57 0,54 0,53
Limit reprodukovatelnosti (R) v % obj. 0,37 0,66 0,43 0,65 0,67 0,90
Typy vzoriek
A Ovocny likér; rozdelena troven (split level) (*).
B Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
C Whisky; slepé duplikaty.
D Grappa; rozdelena uroven (*).
E Akvavit; rozdelena uroven (*).
F Rum; rozdelena uroven (*).

METODA B: STANOVENIE SKUTOCNEHO OBSAHU ETANOLU V LIEHOVINACH
V OBJEMOVYCH PERCENTACH ALKOHOLU - ELEKTRONICKE MERANIE
HUSTOTY (ZALOZENE NA OSCILACII VZORKY NA REZONANCNEJ FREKVENCII
V OSCILACNEJ KOMORE)

B.1. Princip

Hustota kvapaliny sa urcuje elektronickym meranim oscilacii vibrac¢nej U-trubky. Kvoli realizacii tohto
merania sa vzorka vkladd do oscilujuceho systému, ktorého Specificka frekvencia oscilacii sa v dosledku
pridanej hmotnosti zmeni.

B.2. Reagenty a materialy
Ak nie je uvedené inak, v priebehu analyzy pouzivajte iba reagenty uznavanej analytickej triedy a vodu aspon

triedy 3 ako je definované v technickej norme”.

B.2.1.Aceton (CAS 666-52-4) alebo absolutny alkohol.
B.2.2.Suchy vzduch.

B.3. Pristroje a vybavenie
Obvyklé laboratérne pristroje, najma tie, ktoré stt uvedené d’ale;j:

B.3.1.Hustomer s digitalnym displejom
Elektronicky hustomer uréeny pre vykonavanie takychto merani musi byt schopny vyjadrit’ hustotu v g/ml na

5 desatinnych miest.

Poznamka 1:Hustomer by mal byt umiestneny na dokonale stabilnom stojane, ktory je oddeleny od vsetkych
vibracii.

) STN EN ISO 3696
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B.3.2. Regulaciateploty

Vysledky ¢innosti hustomera st platné iba vtedy, ked’ je meracia komora pripojena k vstavanému
regulatoru teploty, ktory je schopny dosiahnut’ rovnak teplotnt stabilitu £ 0,02 °C alebo lepSiu.

Pozndmka2: Presné nastavenie a sledovanie teploty v meracej komore je vel'mi doleZité, pretoze
chyba velkosti 0,1 °C mdze viest' k zmene hustoty radovo 0 0,1 kg/m®.

B.3.3. Injekéné striekacky na vstrekovanie vzoriek alebo automaticky davkovac

B.4. Postup

B.4.1. Kalibracia hustomera

Pristroj sa musi kalibrovat’ podl'a pokynov vyrobcu pristroja vtedy, ked’ sa po prvykrat uvadza
do ¢innosti. Potom sa musi pravidelne kalibrovat  a kontrolovat’ vzh'adom na overeny referencny
Standard alebo laboratorny vnutorny referencny roztok zaloZeny na overenom referen¢nom
Standarde.

B.4.2. Urcenie hustoty vzorky

B.4.2.1. Ak je to potrebné, predtym, neZ zacnete merat’, vycistite meraciu komoru acetonom alebo

absolutnym alkoholom a vysuste ju suchym vzduchom. Wplachnite komoru vzorkou.

B.4.2.2. Vstreknite vzorku do komory (pomocou injekcnej striekacky alebo automatickym déavkovacom)

tak, aby sa komora celkom zaplnila. Pocas plnenia sa presvedcte, Ze vSetky vzduchové bublinky
st uplne odstranené. Vzorka musi byt homogénna a nesmie obsahovat’ ziadne tuhé ¢astice.
Vsetky rozptylené latky by sa mali pred zacatim analyzy odstranit’ filtrovanim.

B.4.2.3. Pastaleni meranej hodnoty zaznamenajte husjpilebo obsah etanolu v percentach alkoholu

zobrazenu na displeji hustomeru.

B.4.3. Vysledok

Ked’ pouZivate hustotur ., vypocitajte skuto¢ny obsah etanolu v objemovych percentach alkoholu
a pouzite pritom d’alej uréené tabul’ky obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu:

Tabul'kou, ktora udava hodnoty obsahu etanolu v zmesiach vody s alkoholom v objemovych
percentach alkoholu (% obj.) pri 20 °C v zavislosti od hustoty pri Z0 fe medzinarodna tabul’ka,
ktort prijala Medzindrodna organizécia legalnej metroldgie vo svojom Odportcani €. 22.

B.5. Pracovné charakteristiky metddy (presnost’)

B.5.1. Statistické vysledky medzilaboratérnej porovnavace;j skisky
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Nasledovné tdaje boli ziskané z medzinarodnej porovnédvacej Studie metody, ktord bola
vypracovana podl'a medzinarodne odsuhlasenych postupov [1], [2].

Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 16
Pocet vzoriek 6




Vzorky A B C D E F
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vylaceni tych, ktorych hodnoty 11 13 15 16 14 13
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 2 3 1 -- 1 2
Pocet akceptovanych vysledkov 22 26 30 32 28 26
Stredna hodnota (X ) % obj. 23,81 40,12 | 40,35 39,27 42,39 56,99

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

Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) % obj. 0,044 | 0,046 | 0,027 | 0,079 0,172 0,144
Relativna Standardna odchylka opakovatel'nosti (RSD;) (%) 0,17 0,12 0,07 0,19 0,39 0,24
Limit opakovatel'nosti (r) v % obj. 0,12 0,13 0,08 0,22 0,48 0,40
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) % obj. 0,054 | 0,069 | 0,083 | 0,141 0,197 0,205
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDg) (%)| 0,21 0,17 0,21 0,34 0,45 0,34
Limit reprodukovatelnosti (R) v % obj. 0,15 0,19 0,23 0,40 0,55 0,58
Typy vzoriek
A Ovocny likér; rozdelena troven (split level) (*).
B Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
C Whisky; slepé duplikaty.
D Grappa; rozdelena uroven (*).
E Akvavit; rozdelena uroven (*).
F Rum; rozdelena uroven (*).
METODA C: STANOVENIE SKUTOCNEHO OBSAHU ETANOLU V LIEHOVINACH
V OBJEMOVYCH PERCENTACH ALKOHOLU - MERANIE HUSTOTY POMOCOU
HYDROSTATICKYCH VAH
C1. Princip

Obsah etanolu v liehovinach v objemovych percentach alkoholu moZzno merat odmeranim hustoty pomocou
hydrostatickych vah zalozenych na Archimedovom zakone, podla ktorého teleso ponorené do kvapaliny je
nadl'ahcované silou rovnou hmotnosti kvapaliny telesom vytlacenej.

C.2. Reagenty a materialy
Pokial’ nie je uvedené inak, v priebehu analyzy pouzivajte iba reagenty uznavanej analytickej triedy a vodu
aspoti triedy 3 ako je definované v technickej norme”.

C.2.1.Cistiaci roztok plavaka (hydroxid sodny, 30 %w/v)
Na pripravu 100 ml odvazte 30 g hydroxidu sodného a dolejte do potrebného objemu 96 % obj. etanolu.

C.3. Pristroje a vybavenie
Obvyklé laboratorne pristroje, najma tie, ktoré si uvedené d’alej:

C.3.1.Jednomiskové hydrostatické vahy s citlivostou 1 mg.

C.3.2.Plavék s objemom aspoii 20 ml Specialne prisposobeny vdham zaveseny na vlakne s priemerom najviac
0,1 mm.

C.3.3.Meraci valec, na ktorom je vyznacena vyskova znacka. Plavak sa musi cely vojst’ do objemu valca pod
znackou; cez povrch kvapaliny moze prechadzat’ iba zdvesné vlakno. Meraci valec musi mat’ vnutorny priemer
aspofi 0 6 mm VAacsi ako je priemer plavaka.

) STN EN ISO 3696
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C.3.4. Teplomer alebo sonda na meranie teploty ociachovany v stuptioch a desatinach stupiia od 10 °C
do 40 °C a kalibrovany po 0,05 °C.

C.3.5. Zavaziakalibrované uznavanym certifikacnym organom.

Poznamka 1: Je mozné pouzit’ dvojmiskové vahy. Princip je popisany v kapitole ‘Hustota a mer-
natiaz’ v prilohe k nariadeniu (EHS) €. 2676/90 (strana €. 7).

C.4. Postup
Plavak a meraci valec samusia pred kazdym meranim vy¢istit’ destilovanou vodou, vysusit’ miakkym
laboratornym papierom, ktory nezanechéva vlakna a vyplachnut’ tym roztokom, ktorého hustota sa
ma stanovit’. Merania sa musia vykonavat’ hned’ po ustaleni pristroja, aby sa obmedzili straty alkoholu
vyparovanim.

C.4.1. Kalibraciavah

Hoci vahy st obvykle vybavené vnutornym kalibrac¢nym systémom, musi existovat’ moznost’
kalibrovat’ hydrostatické vahy pomocou zavazi kontrolovanych uradnym certifikacnym organom.

C.4.2. Kalibracia plavaka

C.4.2.1. Napliite meraci valec aZ po znacku dvakrat destilovanou vodou (alebo vodou s ekvivalentnou
Cistotou, napr. mikrofiltrovanou vodou s vodivost'ou 18,2 MWcm) s teplotou medzi 15 °C
a 25 °C, ale najvhodnejSia je 20 °C.

C.4.2.2. Ponorte do valca plavak a teplomer, mieSajte a od¢itajte na pristroji hodnotu hustoty kvapaliny
a ak treba, skorigujte od¢itanti hodnotu tak, aby sa rovnala hustote vody pri teplote merania.

C.4.3. Kontrola pomocou vodného roztoku alkoholu

C.4.3.1. Napliite meraci valec az po znacku zmesou vody a alkoholu so zndmym obsahom etanolua s
teplotou medzi 15 °C a 25 °C, ale najvhodnejSia je 20 °C.

C.4.32. Ponorte do valca plavak a teplomer, mieSajte a odcitajte na pristroji hodnotu hustoty kvapaliny
(alebo obsah etanolu v percentach objemu alkoholu, ak je to mozné). Takto ur¢eny obsah
etanolu v percentach objemu alkoholu by sa mal rovnat’ obsahu etanolu uréenému podla

predchadzajticeho bodu.

Poznamka 2: Tento roztok so znamym obsahom etanolu v objemovych petdrol@binsa
moze pouzit’ aj pri kalibracii plavaka namiesto dvakrat destilovanej vody.

C.4.4. Meranie hustoty destilatu alebo, ak pristitapziiuje, meranie obsahu etanolu v objemovych
percentach alkoholu.

C.4.4.1. Nalejte skasobnu vzorku do meracieho valca az po ciachovnil znacku.
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C.4.4.2. Ponorte do valca plavék a teplomer, premieSajte a od¢itajte na pristroji hodnotu hustoty kvapaliny
(alebo obsah etanolu v percentach objemu alkoholu, ak je to mozné). Ak sa hustota meria pri
t°C (r ), zaznamenajte si hodnotu teploty.

C.4.4.3. Skorigujter nateplotu 20C pomocou tabul’ky hustot r . pre zmesi vody a alkoholu (tabul’ka
[T v prilohe IT k Prirucke analytickych metod OIV(1994), s. 17-29)

C.4.5. Cistenie plavaka a meracieho valca

C.4.5.1. Ponorte plavak do Cistiaceho roztoku plavaka v meracom valci.

C.4.5.2. Nechajte plavak namoceny jednu hodinu a periodicky nim otacajte.

C.4.5.3. Oplachnite vydatnymi mnoestvamivody z vodovodu a po nej destilovanou vodou.

C.4.5.4. Vsuste makkym laboratornym papierom, ktory nezanechava vlakna.
Tento postup absolvujte po prvom pouZiti plavéka a potom pravidelne podl’a potreby.

C.4.6. Vysledok
Pomocou hustoty, vypocitajte skutocny obsah etanolu silu v objemovych percentach alkoholu
a pouZzite pritom d’alej urcené tabul’ky obsahu etanolu v objemovych percentach alkoholu.

Tabul'kou, ktora udava hodnoty obsahu etanolu v zmesiach vody s alkoholom v objemovych
percentach alkoholu (% obj.) pri 20 °C v zavislosti od hustoty pri@0j& medzinarodna tabul’ka,
ktort prijala Medzinarodna organizécia legalnej metroldgie vo svojom odportcani €. 22.

C.5. Pracovné charakteristiky metody (presnost’)
C.5.1. Statistické vysledky medzilaboratornej porovnavacej skisky

Nasledovné udaje boli ziskané z medzinarodnej porovnavacej Stidie metody, ktord bola
vypracovand podl'a medzindrodne odstihlasenych postupov [1], [2].

Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 12
Pocet vzoriek 6
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Vzorky A B C D E F
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vylu€eni tych, ktorych hodnoty 12 10 11 12 11 9
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali -- 2 1 -- 1 2
Pocet akceptovanych vysledkov 24 20 22 24 22 18
Stredna hodnota (X ) % obj. 23,80 | 40,09 | 40,29 | 39,26 42,38 57,16

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

Standardné odchylka opakovatel'nosti (S;) % obj. 0,048 | 0,065 | 0,042 | 0,099 0,094 0,106
Pomerna Standardna odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 0,19 0,16 0,10 0,24 0,21 0,18
Limit opakovatel'nosti (r) v % obj. 0,13 0,18 0,12 0,28 0,26 0,30
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) % obj. 0,060 | 0,076 | 0,073 | 0,118 0,103 0,125
Relativna Standardna odchylka reprodukovatelnosti (RSDg) (%) | 0,24 0,19 0,18 0,29 0,23 0,21
Limit reprodukovatelnosti (R) v % obj. 0,17 0,21 0,20 0,33 0,29 0,35

Typy vzoriek

Ovocny likér; rozdelena uroven (split level) (*).
Ovocna pélenka (brandy); slepé duplikaty.
Whisky; slepé duplikaty.

Grappa; rozdelena uroven (*).

Akvavit; rozdelena aroven (*).

Rum; rozdelena uroven (*).

THgOOwW >

Obrazok ¢.1:Destilacny pristroj na meranie skuto¢ného obsahu etanolu v lichovinach v objemovych percentach

alkoholu
Vysvetlivky k obrazku ¢. 1:

1. 1 litrové banka so zaoblenym dnom a s normalizovanym gu¥ovym zabrasenym sklenym spojom.

2. 20 cm vysoka Vigreuxova rektifikaéna koldna.
3. 10 cm dlhy kondenzator s priamym okrajom typu West.
4. 40 cm chladiaca $pirala.
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II.

5.1.

STANOVENIE CELKOVEJ SUSINY V LIEHOVINACH GRAVIMETRICKYM
MERANIM

. Zameranie

Nariadenie (EHS) ¢. 1576/89 stanovuje, Ze tdto metdda sa pouziva iba pre akvavit, u ktorého je kon-
centracia susiny obmedzenana 15 g/1.

. Odkazy na normy

STN EN ISO Kvalita vody na analytické tidely. Specifikacia a ski§obné metody.

. Definicia

Do celkovej susiny alebo do celkového obsahu suchych latok patria vSetky latky, ktoré v stanovenych
fyzikalnych podmienkach nie s prchavé.

. Princip

Odvazenie zvysku, ktory zostal po odpareni lichoviny vloZenej do kupel’a s vriacou vodou a vysusenie
v susiacej piecke.

. Pristroje a vybavenie

Valcova odparovacia nddoba s plochym dnom a s priemerom 55 mm.

5.2. Kupel's vriacou vodou.

5.3.

Pipeta 25 ml, trieda A.

5.4. SuSiaca piecka.

5.5.

VysuSovac (exsikator).

5.6. Analytické vahy s presnostouna0,1 mg.

6.

Odber vzoriek a vzorky
Vzorky sa pred analyzou skladuja pri izbovej teplote.

7. Postup

7.1

7.2.

. Pipetou preneste 25 ml lichoviny, ktord obsahuje menej ako 15 g/ susiny, do valcovej odparovacej
nadoby s plochym dnom a priemerom 55 mm, ktort ste predtym odvazili. Po¢as prvej hodiny
odparovania je odparovacia nddoba polozené na veku kiipel’a s vriacou vodou tak, aby kvapalina
nevrela, pretoZe by to mohlo viest' k stratam vy3pliechanim. Dal$iu hodinu nechajte nddobu v styku
s parou z ktipel’a s vriacou vodou.

Dokoncite susenie vloZzenim odparovacej nadoby na dve hodiny do suSiacej piecky pri teplote 105
°C =3 °C. Nechajte odparovaciu nadobu vychladniit’ vo vysuSovaci a odvazte ju aj s obsahom.
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8. Vypocet
Hmotnost’ zvySku vynasobena 40 sa rovna koncentracii suSiny obsiahnutej v liechovine a musi
sa vyjadrit’' v g/l na jedno desatinné miesto.

9. Pracovné charakteristiky metody (presnost’)
9.1.Statistické vysledky medzilaboratornej porovnavacej skusky d’alej uvedené udaje boli

ziskané z medzindrodnej porovnédvacej Studie metody, ktora bola vypracovand podla
medzinarodne odsuhlasenych postupov [1], [2].

Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 10
Pocet vzoriek 4

Vzorky A B C D
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyluceni tych, ktorych hodnoty 9 9 8 9
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisSovali 1 1 2 --
Pocet akceptovanych vysledkov 18 18 16 18
Stredna hodnota (X ) g/l 9,0 9,1 10,0 11,8

7,8 9,4 11,1

Standardna odchylka opakovatel'nosti (S;) g/l 0,075 0,041 0,028 0,123
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 0,8 5,2 0,3 1,1
Limit opakovatelnosti (r) g/ 0,2 1,2 0,1 0,3
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) /1 0,148 0,451 0,058 0,210
Relativna Standardna odchylka reprodukovatel'nosti (RSDg) (%) 1,6 5,3 0,6 1,8
Limit reprodukovatelnosti (R) g/l 0,4 1,3 0,2 0,6
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Rum; rozdelena uroven (split level) .
C Grappa; rozdelené urovne..
D Akvavit; rozdelené Grovne.
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III. STANOVENIE PRCHAVYCH LATOK A METANOLU V LIEHOVINACH
II1. 1 VSEOBECNE POZNAMKY

1. Definicie

Nariadenie (EHS) €. 1576/89 stanovuje pre urciti skupinu liechovin, ako napriklad rum, liechoviny

etanolu a metanolu. Pre tato skupinu liehovin sa tieto koncentracie konven¢ne povazuji za rovnocenné

suctu koncentracii:

1. prchavych kyselin vyjadrenych ako koncentracia kyseliny octovej;

2. aldehydov vyjadrenych ako etanal si¢tom koncentracii etanalu (acetaldehydu) a etanalovej frakcie
obsiahnutej v 1,1-dietoxyetane (v acetale);

3. tychto vyssich alkoholov: propan-1-ol, butan-1-ol, butan-2-ol, 2-metylpropan-1-ol, analyzovanych
ako individualny alkohol a 2-metylbutan-1-ol a,, 3-metylbutan-1-ol, analyzovanych ako individualny
alkohol alebo sucet koncentracii tychto dvoch alkoholov;

4. etylacetatu.

Dalej st uvedené konvenéné metédy merania koncentracii prchavych zlagenin:
— prchavé kyseliny prostrednictvom koncentrécie prchavych kyselin,
— aldehydy (etanal a acetal), etylacetat a alkoholy metodou plynovej chromatografie (GPC).

2. Analyza prchavych zli¢enin metédou plynovej chromatografie
Modze sa ukazat, Ze analyzy inych ako vysSie uvedenych prchavych zlu¢enin metédou plynove;j
chromatografie st zv1aSt’ zaujimavé ako prostriedok ur¢ovania pévodu suroviny pouZitej pri destilacii a
skutoénych podmienok destilacie.

Niektoré liechoviny obsahuju1 iné prchavé zlozky, ako st aromatické zluceniny, ktoré su charakteristické
pre suroviny pouzité na ziskanie alkoholu, pre aromu lichoviny a pre zvlastne prvky pripravy lichoviny.
Tieto zIuCeniny st ddlezité pre vyhodnocovanie poziadaviek ustanovenych v tomto vynose.

IIL.2 STANOVENIE PRCHAVYCH ZLOZIEK: ALDEHYDOV, VYSSiCH ALKOHOLOY,
ETYLACETATU A METANOLU METODOU PLYNOVEJ CHROMATOGRAFIE

1. Zameranie

Tato metoda je vhodna na pouzitie pri uréovani koncentracii tychto zlticenin: 1,1-dietoxyetan (acetal),
2-metylbutan-1-ol (aktivny amylalkohol), 3-metylbutan-1-ol (izoamylalkohol), metanol (metylalkohol),
etyl etanoat (etylacetat), butan-1-ol (n-butanol), butan-2-ol (sekundarny butanol), 2-metylpropan-1-
ol (izobutylalkohol), propan-1-ol (n-propanol) a etanal (acetaledhyd) v lichovinach na principe plynovej
chromatografie. Metoda vyuziva vititorny Standard, napriklad pentan-3-ol. Koncentrécie analyzovanych
latok sa vyjadruju v gramoch na 100 litrov absolitneho alkoholu; obsah etanolu v objemovych percentach
alkoholu sa musi ur¢it’ pred vykonanim analyzy. Medzi liechoviny, ktoré moézu byt’ analyzované touto
metodou patria whisky, brandy, vinne lichoviny, ovocné lichoviny a liehoviny z hroznovych vyliskov.

2. Odkazy na normy
STN EN ISO 3696 Kvalita vody na analytické tidely. Specifikacia a skusobné metody.
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3.

5.1.

Definicia
Kongenery (spoluvznikajice zlozky, congeners) st prchavé latky, ktoré vznikaju spolu s etanolom
v priebehu kvasenia, destilacie a dozrievania lichovin.

. Princip

Koncentrécie spoluvznikajtcich zloZiek v liehovinach sa uréuji priamym vstreknutim liechoviny alebo
vhodne zriedenej lichoviny do systému plynovej chromatografie (GC) systému. Pred vstreknutim sa do
liehoviny prid4 vhodny vnutorny Standard. Spoluvznikajice zlozky sa separuji na vhodnej kolone pro-
gramovym riadenim teploty a zistuji sa pomocou plamenového ioniza¢ného detektora (FID).
Koncentracia kazdej spoluvznikajucej zlozky sa uruje vzhl'adom na vnitorny Standard z faktorov
odozvy, ktorych hodnoty sa ziskavaji v priebehu kalibracie v rovnakych chromatografickych pod-
mienkach, ako st tie, ktoré st vytvorené pocas analyzy lichoviny.

. Reagenty a materialy

Ak nie je uvedené inak, pouzivajte iba reagenty s vyssou ¢istotou nez 97 %, kipené od dodavatel’a
s akreditaciou podl'a noriem ISO, s certifikatom Cistoty, ktoré pri skiSobnom zriedeni neobsahujt iné
spoluvznikajtce zloZky, ¢o mozno potvrdit’ vstreknutim Standardov jednotlivych spoluvznikajticich zloziek
pri skiiSobnom zriedeni v podmienkach plynovej chromatografie definovanych v bode 6.4. a iba takii
vodu, ktora ma aspon triedu 3 definovanu v technickej norme”. Acetal a acetaldehyd sa musia skladovat’
v tme a pri teplote menej ako 5 °C. Ostatné reagenty mozno skladovat pri izbove;j teplote.

Absolutny etanol (CAS 64-17-5)

5.2. Metanol (CAS 67-56-1).

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

5.4. 2-metylpropan-1-ol (CAS 78-33-1).

5.5. Prijatelné vnutorné Standardy: pentan-3-ol (CAS 584-02-1), pentan-1-ol (CAS 71-41-0), 4-

metylpentan-1-ol (CAS 626-89-1) alebo metylnonaoat (CAS 1731-84-6).

5.6. 2-metylbutan-1-ol (CAS 137-32-6).

5.7. 3-metylbutan-1-ol (CAS 123-51-3).

5.8. Etylacetat (CAS 141-78-6).

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

5.10. Butan-2-ol (CAS 78-92-2).

5.11. Acetaldehyd (CAS 75-07-0).

5.12. Acetal (CAS 105-57-7).

5.13. 40 % v/v roztok etanolu
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5.14 Priprava a skladovanie Standardnych roztokov (postup pouzivany pre validovani metddu).
Vsetky Standardné roztoky sa musia skladovat pri teplote menej ako 5 °C a kazdy mesiac sa musia
pripravit’ Cerstvé roztoky. Hmotnost’ zloziek a roztokov by sa mala zaznamenavat’ s presnostou na
najblizsiu 0,1 mg.

5.14.1.Standardny roztok — A

Pipetou preneste d’alej uvedené reagenty do odmernej banky s objemom 100 ml, ktora kvoli
minimalizdcii odparovania zloziek uz obsahuje priblizne 60 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte
roztok etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne premiesajte. Zaznamenajte si hmotnost’ odmerne;j
banky, kazdej pridanej zlozky a celkovl kone¢nt hmotnost’ obsahu.

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

Poznamka 1: Kvoli minimalizcii strat odparovanim je lepSie pridat’ acetal a acetaldehyd az
nakoniec.

5.14.2.Standardny roztok — B

Pipetou preneste 3 ml pentan-3-olu alebo in¢ho vhodného vnatorného Standardu (5.5) do odmerne;j
banky s objemom 100 ml, ktord uz obsahuje priblizne 80 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok
etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost odmernej banky, hmotnost pentdn-3-olu alebo iného pridané¢ho
vnutorného Standardu a celkova kone¢ntt hmotnost’ obsahu.

5.14.3.Standardny roztok — C

Pipetou preneste 1 ml roztoku A (5.14.1) a 1 ml roztoku B (5.14.2) do odmernej banky s objemom
100 ml, ktora uz obsahuje priblizne 80 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok etanolu (5.13) do
100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost’ odmernej banky, hmotnost’ kazdej pridanej zlozky a celkovli konecnu
hmotnost’ obsahu.
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5.14.4. Standardny roztok - D

5.14.5.

5.14.6.

5.14.7.

Kvéli udrzaniu analytickej kontinuity pripravte Standardny roztok pre kontrolu kvality pomocou
predtym pripraveného Standardného roztoku A (5.14.1). Pipetou preneste 1 ml roztoku A
(5.14.1) do odmernej banky s objemom 100 ml, ktora uz obsahuje priblizne 80 ml roztoku etanolu
(5.13), dolejte roztok etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne premieSajte.

Zaznamenajte si hmotnost’ odmernej banky, hmotnost’ kazdej pridanej zlozky a celkovi konecnu
hmotnost’ obsahu.

Standardny roztok - E

Pipetou preneste 10 ml roztoku B (5.14.2) do odmernej banky s objemom 100 ml, ktord uz
obsahuje priblizne 80 ml roztoku etanolu (5.13), dolejte roztok etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne
premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost’ odmernej banky, hmotnost’ kazdej pridanej zlozky a celkova konecnti
hmotnost’ obsahu.

Standardné roztoky pouzivané na kontrolu linearity odozvy plamefiového ionizaéného detektora
Do samostatnych odmernych baniek s objemom 100 ml, ktoré uz obsahuji 80 ml roztoku etanolu
(5.13) preneste pipetou 0, 0,1, 0,5, 1,0 a2,0 ml roztoku A (5.14.1) a I ml roztoku B (5.14.2),
dolejte roztok etanolu (5.13) do 100 ml a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost’ odmernej banky, hmotnost’ kazdej pridanej zlozky a celkova konecnti
hmotnost’ obsahu.

Standardny roztok pouzivany na kontrolu kvality
Pipetou preneste 9 ml Standardného roztoku D (5.14.4) a 1 ml Standardného roztoku E (5.14.5)
do navazovacej nadoby a dokladne premiesajte.

Zaznamenajte si hmotnost’ odmernej banky, hmotnost’ kazdej pridanej zlozky a celkovu konecnti
hmotnost’ obsahu.

6. Pristroje a vybavenie

6.1. Pristroj schopny merat hustotu a silu v objemovych percentach alkoholu.

6.2. Analytické vahy schopné merat na $tyri desatinné miesta.

6.3. Plynovy chromatograf's programovym riadenim teploty osadeny plamefiovym ioniza¢nym detektorom
a integratorom alebo inym systémom na spracovanie idajov schopny merat plochy alebo vysky
pikov.

6.4. Plynova(¢) chromatograficka(é) kolona(y) schopné(¢é) separovat’ analyzované latky takym sposobom,
Ze minimalne rozliSenie medzi jednotlivymi zloZkami (okrem 2-metylbutan-1-olu a 3-metylbutan-1-
olu) je najmenej 1,3.
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1.

8.1.2. Pipetou preneste do nddoby 9 ml laboratornej vzorky a zaznamenajte si hmotnost’ (M

Pozndmka 2: Vhodnymi prikladmi su tieto kolony a podmienky plynovej chromatografie:

Predkoléna 1 m x vnutorny priemer 0,32 mm pripojena ku kolone CP-WAX 57 CB50 m x vnu-
torny priemer 0,32 mm s hrabkou vrstvy B2 (stabilizovany polyetylénglykol), za ktorou je za-
pojena kolona Carbowax 400 50 m x vnutorny priemer 0,32 mm s hribkou vrstvg.0,2
Kolény su spojené pomocou lisovanych konektorov.

Nosny plyn a tlak: hélium (135 kPa)

Teplota na koléne: 35 °C miwbu 17 minat, z 35 na 7C€'$ rychlostou
narastu 12 °C/min, drzat' na 70 °C po dobu 25 minat.

Teplota v injektore: 150 °C

Teplota detektora: 250 °C

Vstrekovany objem: firl, split 20 & 100:1

Predkoléna 1 m x vnutorny priemer 0,32 mm pripojena ku kolone CP-WAX 57 CB50 m x vnu-
torny priemer 0,32 mm s hrtbkou vrstvy O18 (stabilizovany polyetylénglykol). Predkolona je
pripojena pomocou lisovaného konektora.
Nosny plyn a tlak: hélium (65 kPa)
Teplota na koléne: 35 °C piwbu 10 minat, z 35 na 110 § rychlost'ou

narastu 5 °C/min, zo 110 na 190 § rychlostou narastu

30 °C/min, drzat’' na 190 °C po dobu 2 minut.

Teplota v injektore: 260 °C
Teplota detektora: 300 °C
Vstrekovany objem: i, split 55:1

Naplniova kolona (5 % CW 20M, Carbopak B), 2 m x vnutorny priemer 2 mm.

Teplota v kolone: 65 °C padobu 4 minut, zo 65 na 14Q § rychlostou
narastu 10 °C/min, drzat’' na 140 °C po dobu 5 minut, zo
140 °C na 150C rychlost’ou narastu 5 °C/min, drzat’ na
150 °C po dobu 3 minat.

Teplota v injektore: 65 °C
Teplota detektora: 200 °C
Vstrekovany objem: ]

7. Odber vzoriek a vzorky

7.1. Laboratorna vzorka
Po prijati sa meria obsah etanolu v kazdej vzorke v objemovych percentach alkoholu (6.1)

8. Postup (pouzivany pre validovani metodu)
8.1. Skusobna vzorka

8.1.1. Odvézte vhodnu utesnent1 navazovaciu nadobu a zaznamenajte si jej hmotnost’.

VZORKA) '

8.1.3 Pridajte 1 ml Standardneho roztoku E (5.14.5) a zaznamenajte sbbiiidp).
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8.1.4. SkuSobny material riadne premiesajte (nddobu aspon 20 krat prevrat'te). Pred analyzou sa vzorky
musia skladovat’ pri teplote menej ako 5 °C, aby sa minimalizovali straty odparovanim.

8.2. Slepy pokus (blank)

8.2.1. Navahach, ktoré su schopné merat’ na Styri desatinné miesta (6.2), odvazte vhodnl navaZovaciu
nadobu a zaznamenajte si jej hmotnost’.

8.2.2. Pipetou preneste do nadoby 9 ml roztoku etanolu (5.13) s koncentraciou 400 ml/l a zaznamenajte
si hmotnost’.

8.2.3. Pridajte 1 ml Standardného roztoku E (5.14.5) a zaznamenajte si hmotnost’.

8.2.4. SkuSobny material riadne premiesajte (nddobu aspon 20 krat prevratte). Pred analyzou sa vzorky
musia skladovat’ pri teplote menej ako 5 °C, aby sa minimalizovali straty odparovanim.

8.3. Predbezna skuska
Vstreknite Standardny roztok C (5.14.3), ¢im sa zabezpeci, Ze vSetky analyzované latky budu
separované s minimalnym rozliSenim 1,3 (okrem 2-metylbutan-1-olu a 3-metylbutan-1-olu).

8.4. Kalibracia
Kalibracia by sa mala skontrolovat’ nasledujiicim postupom. Zabezpecte, aby bola odozva linearna
takym spdsobom, Ze postupne za sebou analyzujete trikrat kazdy zo Standardnych roztokov
pouzivanych na kontrolu linearity (5.14.6), ktory obsahuje vnatorny Standard (IS). Z ploch alebo
vySok pikov, ktoré nameral integrator pre kazdy vstreknuty roztok, vypocitajte pre kazdi spolu-
vznikajicu zlozku (kogener) pomer R a nakreslite graficky priebeh zavislosti R od pomeru koncentracie
spoluvznikajucej zlozky ku koncentracii vntitorného standardu (IS), C. Mali by ste ziskat’ linedrny

Plocha alebo vyska piku spoluvznikajicej zlozky

Plocha alebo vyska piku vntitorného Standardu

Koncentracia spoluvznikajucepzky (nmy/g)
C =

Koncentracia vnutorného Standardyg/@)

8.5. Urcenie (analyza)
Vstreknite Standardny roztok C (5.14.3) a 2 Standardné roztoky pouzivané na kontrolu kvality (5.14.7).
Potom pokracujte nezndmymi vzorkami (pripravenymi podl’a bodov 8.1 a 8.2), pricom po kazdych
10 vzorkach vstreknite jeden Standardny roztok pouzivany na kontrolu kvality, ¢im zabezpecite
analyticku stabilitu. Po kazdych 5 vzorkach vstreknite jeden Standardny roztok C (5.14.3).

9. Vypocet
Je mozné pouzit’ automatizovany systém spracovania udajov za predpokladu, ze idaje moZno
kontrolovat’ na zaklade d’alej uvedenych principov.
Merajte bud’ plochy alebo vysky pikov spoluvznikajucej zlozky a piky vnutornych Standardov.
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9.1. Vypocet faktora odozvy
Z chromatogramu Standardného roztoku C (5.14.3) vypocitajte z rovnice (1) faktory odozvy pre
kazdu spoluvznikajucu zlozku.

Plocha alebo vyska piku IS Konc. spoluvznik. zlozky (ng/g)

(1) Faktor odozvy = X
Plocha alebo vyska piku spoluvznik. zlozky Konc. 1S(g/g)

kde
IS = Vnutorny Standard
Konc. spoluvznik. zlozky = koncentracia spoluvznikajticej zlozky v roztoku C (5.14.3)
Konc. IS = koncentracia vntitorného Standardu v roztoku C (5.14.3)

9.1.2. Analyzavzorky
Z nasledovnej rovnice (2) vypocitajte koncentraciu kazdej spoluvzniknutej oizky vo vzorkach.

(2) Koncentracie spoluvznikajucich zloziek (ng/g) =

Plocha alebo vySka piku spoluvznik.z4g « M) «  Konc.IS fig/g) x RF

Plocha alebo vyska piku IS M, orka (@)
kde:
M, orca = hmotnost vzorky (8.1.2)
" = hmotnost’ vnutorného Standardu (8.1.3);
Konc. IS = koncentracia vnutorného Standardu v roztoku E (5.14.5);

9.1.3. Analyza Standardného roztoku pouZzivaného na kontrolu kvality (QC)
Z d’alej uvedenej rovnice (3) vypocitajte percento vytaznosti ciel'ovej hodnoty kazdej spolu-
vznikajucej zlozky v Standardoch pouZzivanych pre kontrolu kvality (QC) (5.14.7):

koncentracia analyzovanej latky v Standarde QC

3) % obnovy vzorky QC = ) : x 100
(3)% Y yQ koncentracia analyzovanej latky v roztoku D

Koncentracia analyzovanej latky v Standarde pouZivanom na

kontrolu kvality sa vypocita z vysSie uvedenych rovnic (1) a (2).
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9.2. Zaverecna prezentacia vysledkov
Pomocou rovnice (4) sa vysledky prevedu z jednotiek mg/g na g na 100 litrov absolitneho alkoholu:

(@) Koncentracia v g na liter absolutneho alkoholu =
Koncentracia (ug/g) x p x 10 / (obsah etanolu v (% obj.) x 1000)

kde p = hustota v kg/m3.

Vysledky sa uvadzaju na tri platné Cislice a maximalne jedno desatinné miesto, napr. 11,4 g na 100
litrov absolttneho alkoholu.

10. Zabezpecenie kvality a kontrola kvality (pouZivana pre validovani metédu)

Z vyssie uvedenej rovnice (2) vypocitajte koncentraciu kazdej spoluvznikajicej zlozky v Standardnych
roztokoch pouzivanych na kontrolu kvality, ktoré boli pripravené postupom popisanym v bodoch 8.1.1
az 8.1.4. Z rovnice (3) vypocitajte percento vytaznosti cielovej hodnoty. Ak st analyzované vysledky
pre kazdd spoluvznikajucu zlozku vrozmedzi = 10 % od ich teoretickych hodnét, je mozné
pokracovat’ v analyze. Ak nie, mala by sa vySetrit' pri¢ina nepresnosti a vykonat' vhodné napravné
opatrenia.

11. Pracovné charakteristiky metddy (presnost’)

Statistické vysledky medzilaboratornej porovnavacej skusky: d’alej uvedené tabul’ky obsahuji hodnoty
pre tieto zl¢eniny: etanal, etylacetat, celkova koncentracia etanalu, metanol, butan-2-ol, propan-1-ol,
butan-1-ol, 2-metyl-propan-1-ol, 2-metyl-butdn-1-ol, 3-metyl-butan-1-ol. Nasledovné udaje boli
ziskané z medzinarodnej porovnavacej Studie metddy, ktord bola vypracovand podla medzinarodne
odsuhlasenych postupov .

Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka etanal

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyluceni tych, ktorych hodnoty 28 26 27 27 28
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 2 4 3 3 2
Pocet akceptovanych vysledkov 56 52 54 54 56
Stredna hodnota (X ) pg/g 63,4 71,67 130,4 38,4 28,6

13,8 (%) | 52,2 (%)

Standardna odchylka opakovatelnosti (S;) pg/g. 33 1,9 6,8 4,1 3,6
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 5,2 2,6 5,2 15,8 8,9
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 9,3 5,3 19,1 11,6 10,1
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 12 14 22 6,8 8,9
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDg) (%) 18,9 19,4 17,1 26,2 22,2
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 33,5 38,9 62,4 19,1 25,1
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené urovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).




Rok vykonania medzilaboratdrnej porovnavacej skasky

1997

Pocet laboratdrii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka etylcetat

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyluceni tych, ktorych hodnoty 24 24 25 24 24
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 2 2 | 2 2
Pocet akceptovanych vysledkov 48 48 50 48 48
Stredna hodnota (X ) pg/g 96,8 1046 120,3 112,5 99,1

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

Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) pg/g. 2,2 15 2,6 2,1 2,6
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 2.3 1,4 2,1 2,0 2,4
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 6,2 40,7 7,2 5,8 7,3
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 6,4 79 8,2 6,2 7,1
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 6,6 7,6 6,8 6,22 6,6
Limit reprodukovatelnosti (R) ng/g 17,9 221,9 22,9 17,5 20,0
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené urovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).
Rok vykonania medzilaboratornej porovnavacej skusSky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka acetal
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Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyluceni tych, ktorych hodnoty 20 21 22 17 21
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliovali 4 3 2 4 3
Pocet akceptovanych vysledkov 40 42 44 34 42
Stredna hodnota (X ) pg/g 35,04 36,46 68,5 20,36 15,1

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

Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) pg/g. 0,58 0,84 1,6 0,82 1,9
Relativna Standardna odchylka opakovatel'nosti (RSD;) (%) 1,7 2,3 2,3 6,1 8,7
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 1,6 2,4 4.4 2,3 53
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pug/g 4,2 4,4 89 1,4 3,1
Relativna Standardna odchylka reprodukovatel'nosti (RSDg) (%) 12,1 12,0 13,0 10,7 14,2
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 11,8 12,2 25,0 4,0 8,7
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené urovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).
Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka celkova koncentréicia etanalu

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vylu€eni tych, ktorych hodnoty 23 19 22 21 22
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 1 5 2 3 2
Pocet akceptovanych vysledkov 46 38 44 42 44
Stredna hodnota (X ) pg/g 76,5 85,3 156,5 45,4 32,7

158 (%) | 61,8 (%)

Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) pg/g. 3,5 1,3 6,5 4,4 3,6
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 4,6 1,5 4,2 14,2 7,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 9,8 3,5 18,3 12,2 10,0
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 13 15 24,1 7,3 9,0
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 16,4 17,5 15,4 23,7 19,1
Limit reprodukovatelnosti (R) ng/g 35,2 41,8 67,4 20,3 25,2

Typy vzoriek

A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.

C Grappa; slepé duplikaty.

D Whisky; rozdelené urovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).
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Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky

1997

Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka metanol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vylu€eni tych, ktorych hodnoty 26 27 27 28 25
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 4 3 3 1 4
Pocet akceptovanych vysledkov 52 54 54 56 50
Stredna hodnota (X ) ng/g 319,8 2245 1326 83,0 18,6

61,5(%) | 28,9(%)

Standardna odchylka opakovatelnosti (S;) pg/g. 4,4 27 22 1,5 1,3
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 1,4 1,2 1,7 2,1 5,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 12,3 74,4 62,5 4,3 3,8
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 13 99 60 4,5 2,8
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 3,9 4.4 4,6 6,2 11,8
Limit reprodukovatelnosti (R) ng/g 35,2 278,3 169,1 12,5 7.9
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené urovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).
Rok vykonania medzilaboratornej porovnavacej skusSky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 4
Analyzovana latka butén-2-ol
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Vzorky A B C E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vylu€eni tych, ktorych hodnoty 21 27 29 22
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 4 3 1 3
Pocet akceptovanych vysledkov 42 54 58 44
Stredna hodnota (X ) pg/g 5,88 250,2 27,57 5,83

14,12 (*)

Standardna odchylka opakovatelnosti (S;) pg/g. 0,40 2,2 0,87 0,64
Relativna Standardné odchylka opakovatel'nosti (RSD,) (%) 6,8 0,9 3,2 6,4
Limit opakovatelnosti (r) pg/g L1 6,1 2,5 1,8
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 0,89 13 3,2 0,87
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 15,2 5,1 11,5 8,7
Limit reprodukovatelnosti (R) ng/g 2,5 35,5 8,9 2,4
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
E Rum; rozdelené urovne (split levels) (*).
Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka propan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyluceni tych, ktorych hodnoty 29 27 27 29 29
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisSovali 2 4 3 2 2
Pocet akceptovanych vysledkov 58 54 54 58 58
Stredna hodnota (X ) pg/g 86,4 3541 159,1 272,1 177,1

2293 (*) | 222,1 (*)

Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) pg/g. 3,0 24 3,6 2,3 33
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 3,4 0,7 2,3 0,9 1,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 8,3 68,5 10,0 6,4 9,1
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 5,3 150 6,5 9,0 8,1
Relativna Standardné odchylka reprodukovatel'nosti (RSDg) (%) 6,1 4,1 4,1 3,6 4,1
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 14,8 407,2 18,2 25,2 22,7

Typy vzoriek

A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.

C Grappa; slepé duplikaty.

D Whisky; rozdelené arovne (split levels) (¥).
E Rum; rozdelené urovne (*).

74




Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka propén-1-ol

Vzorky A B C
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyluceni tych, ktorych hodnoty sa prilis 20 22 22
odlisovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 4 4 6
Pocet akceptovanych vysledkov 40 44 44
Stredna hodnota (X ) pg/g 3,79 5,57 7,54
Standardna odchylka opakovatelnosti (S,) pg/g. 0,43 0,20 0,43
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 11,2 3,6 5,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 1,1 0,6 1,2
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 0,59 0,55 0,82
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDg) (%) 15,7 9,8 10,8
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 1,7 1,5 2,3
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty (*).
Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5
Analyzovana latka 2-metylpropan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyliceni tych, ktorych hodnoty 28 31 30 26 25
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 3 0 1 5 6
Pocet akceptovanych vysledkov 56 62 60 52 50
Stredna hodnota (X ) pg/g 174,2 111,7 185,0 291,0 115,99

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

Standardna odchylka opakovatelnosti (S;) pg/g. 23 1,6 2,5 1,8 0,74
Relativna Standardna odchylka opakovatel'nosti (RSD;) (%) 1,3 1,4 1,3 0,7 0,6
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 6,4 4,5 6,9 5,0 2,1
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 8,9 8,9 9,7 6,0 6,2
Relativna Standardna odchylka reprodukovatel'nosti (RSDg) (%) 5,1 8,0 5,2 2,2 5,0
Limit reprodukovatelnosti (R) ng/g 24,9 24,9 27,2 16,9 17,4
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené tirovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).
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Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5

Analyzovana latka

2-metyl-butan-1-ol

Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vyluceni tych, ktorych hodnoty 25 26 285 27 25
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratdrii, ktorych hodnoty sa prili§ odlisSovali 3 2 3 1 2
Pocet akceptovanych vysledkov 50 52 50 54 50
Stredna hodnota (X ) pg/g 113,0 48,3 91,6 72,1 39,5

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

Standardna odchylka opakovatelnosti (S;) pg/g. 2,1 1,5 1,7 2,3 2,3
Relativna Standardna odchylka opakovatel'nosti (RSD;) (%) 1,9 3,1 1,8 3,9 4,5
Limit opakovatel'nosti (r) ug/g 6,0 4,2 4,7 6,4 6,3
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 7,4 3,8 6,6 4,7 4,5
Relativna Standardna odchylka reprodukovatel'nosti (RSDg) (%) 6,6 7,9 7,2 8,1 8,8
Limit reprodukovatelnosti (R) pg/g 20,8 10,7 18,4 13,3 12,5
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené urovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).
Rok vykonania medzilaboratérnej porovnavacej skusky 1997
Pocet laboratorii 32
Pocet vzoriek 5

Analyzovana latka

3-metyl-butan-1-ol

76




Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré zostali po vylu€eni tych, ktorych hodnoty 23 23 24 27 21
sa prili§ odliSovali
Pocet laboratorii, ktorych hodnoty sa prili§ odliSovali 5 5 4 1 6
Pocet akceptovanych vysledkov 46 46 48 54 42
Stredna hodnota (X ) pg/g 459,4 242,7 288,4 142,2 2123

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

Standardna odchylka opakovatelnosti (S;) pg/g. 5,0 2,4 34 2,4 32
Relativna Standardnd odchylka opakovatelnosti (RSD;) (%) 1,1 1,0 1,2 1,8 1,4
Limit opakovatelnosti (r) pg/g 13,9 6,6 9,6 6,6 9,1
Standardna odchylka reprodukovatelnosti (Sg) pg/g 29,8 13 21 8,5 6,7
Relativna Standardnd odchylka reprodukovatelnosti (RSDy) (%) 6,5 5,2 7,3 6,5 2.9
Limit reprodukovatelnosti (R) ng/g 83,4 35,4 58,8 23,8 18,7
Typy vzoriek
A Ovocna palenka (brandy); slepé duplikaty.
B Griotka; slepé duplikaty.
C Grappa; slepé duplikaty.
D Whisky; rozdelené tirovne (split levels) (*).
E Rum; rozdelené urovne (*).

V. ANETOL. STANOVENIE TRANS-ANETOLU V LIEHOVINACH PLYNOVOU
CHROMATOGRAFIOU

1. Posobnost’
Tato metéda je vhodnd pre stanovenie trans-anetolu v liehovinach s prichutou anizu
s pouzitim kapilarnej plynovej chromatografie.

2. Odkazy na normy 5
STN EN ISO 3696 Kvalita vody na analytické ti¢ely. Specifikacia a skuSobné metody.

3. Princip

Koncentracia trans-anetolu v liehu sa uréuje plynovou chromatografiou (PC). Do skusobnej
vzorky ado referencného roztoku trans-anetolu znamej koncentracie sa pridd rovnaké
mnozstvo vnutorného Standardu, t.j. 4-alylanizolu (estragolu), ak nie je prirodzene pritomny
vo vzorke, ktoré sa potom zriedia so 45 % roztokom etanolu a vstrekuji priamo do systému
PC. Ak ide o likéry, ktoré obsahuju velké mnozstvo cukru, je pred pripravou vzorky
a analyzou potrebna extrakcia.

4. Cinidla a materialy
Pocas analyzy pouzivame len ¢inidld s Cistotou najmenej 98 %. Mala by sa pouzit' voda
o triede najmene;j 3 podl’a technickej normy.”

Referencné chemikalie by sa mali skladovat’ v chlade (pri 4 °C), chranit’ pred svetlom,
v hlinikovych zasobnikoch, alebo vo farebnych (tmavych) sklenych reagenénych flasiach.
Zatky by mali byt’ vybavené tesnenim, najvyhodnejsie hlinikovym. Pred pouzitim bude treba
previest’ trans-anetol z jeho kryStalického stavu do stavu ,kvapalného®, v takom pripade
teplota nesmie presiahnut’ 35 °C.
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4.1 96 % obj. etanol (CAS 64-17-5)
4.2 1-metoxy-4-(1-propenyl) benzén, (trans-anetol) (CAS 4180-23-8)
4.3 4-alylanizol, (estragol) (CAS 140-67-0), navrhovany vntitorny Standard (IS)

4.4 Etanol 45 % obj.
Pridajte 560 g destilovanej vody do 378 g etanolu 96 % ob.

4.5 Pripravaroztokov Standardu
Vsetky roztoky Standardu treba skladovat’ pri teplote miestnosti (15 °C az 35 °C) chranené pred
svetlom, v hlinikovych zasobnikoch alebo vo farebnych (tmavych) sklenych reagencnych fl'asiach.
Zatky by mali byt’ vybavené prednostne hlinikovym tesnenim.

Trans-anetol a 4-alylanizol su prakticky nerozpustné vo vode a preto ich treba pred pridanim 45 %
etanolu (4.4) rozpustit’ v troske 96 % etanolu (4.4).

Zasobné roztoky sa musia cerstvo pripravit kazdy tyzden.

4.5.1 Roztok Standardu A
Roztok Standardu trans-anetolu (koncentracia 2 g/l)

Odvazte 40 mg trans-anetolu (4.2) v 20 ml odmernej banke (alebo 400 mg v 200 ml, atd’.).
Pridajte trosku 96 % obj. etanolu (4.1) a dopliite po znacku 45 % obj. etanolom (4.4), dokladne
zamiesajte.

4.5.2 Roztok vnutorného Standardu B
Zasobny roztok vnatorného Standardu, t.j. estragolu (koncentracia 2 g/l)

Odvazte 40 mg estragolu (4.3) v 20 ml odmernej banke (alebo 400 mg v 200 ml, atd’.). Pridajte
trosku 96% obyj. etanolu (4.1) a dopliite po znacku 45 % obj. etanolom (4.4), dokladne zamieSajte.

4.5.3 Roztoky, ktoré sa pouzivaji na kontrolu linearity odozvy plamenného ioniza¢ného detektoru (PID)

Linearita odozvy PID pre analyzu sa musi skontrolovat  bertic do tivahy rozsah koncentracii trans-
anetolu v liechovinach od 0 g/l azdo 2,5 g/1. V procese analyzy nezname vzorky liehovin, ktoré sa
maju analyzovat’, sa zried'uji 10 nasobne (8.3). Pre podmienky analyzy opisanej v tejto metode sa
pripravia zasobné roztoky zodpovedajlice koncentraciam 0 g/l trans-anetolu, 0,05 g/l trans-anetolu,
0,1 g/l trans-anetolu, 0,15 g/l trans-anetolu, 0,2 g/l trans-anetolu a 0,25 g/l trans-anetolu vo vzorke,
ktor4 samd analyzovat’, takto: Vezmite 0,5 ml, 1,5 ml, 2 ml a 2,5 ml zdsobného roztoku A (4.5.1)
a pipetujte do oddelenych 20 ml odmernych baniek. Do kazdej banky pipetujte 2 ml roztoku
vnutorného Standardu B (4.5.2) a doplite po znacku 45 % obj. etanolom (4.4) a dokladne
zamiesajte.

Ako slepé vzorky (8.4) sa pouziji roztoky s 0 g/1.
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4.5.4 Roztok Standardu C

Vezmite 2 ml roztoku Standardu A (4.5.Ipigetujte do 20 ml odmernej banky, potom pridajte
2 ml roztoku vnutorného Standardu B (4.5.2) a dopliite po znacku 45 % obj. etanolom (4.4),
dokladne zamiesajte.

5. Pristroj a zariadenie

5.1 Kapilarny plynovy chromatograf vybaveny plamennym ionizacnym detektorom (PID) a integratorom,
alebo inym zariadenim na spracovanie tidajov na meranie vysky piku alebo plochy a s automatickym,
alebo manualnym dévkovacom.

5.2 Injektor split/splitless

5.3 Kapilarna kolona, napriklad:
Dizka: 50 m
Vnutorny priemer: 0,32 mm
Hrabka filmu: 0,2 mm
Stacionarna faza: FFAP —modifikovany TPA polyetylénglykol sietovy, porézny polymér.

5.4 BeZnélaboratore zariadenie: A stupeii kvality odmermych sklenych nadob, analytické vahy (presnost’
+0,1 mg).

6. Chromatografické podmienky
Typ kolony a rozmery a podmienky chromatografie by mali byt také, aby anetol a vnutorny Standard
boli oddelené jeden od druhého a bez akychkol'vek rusiacich latok. Typické podmienky pre kolonu st
uvedené ako priklad v 5.3:

6.1 Nosny plyn: analytické hélium

6.2 Prietok: 2 ml/min

6.3 Teplota injektora: 250 °C

6.4 Teplota detektora: 250 °C

6.5 Teplotné podmienky pece: izotermicky rezim, 180 °C, ¢as chodu 10 minut

6.6 Vstrekovany objem: 1 ml, split 1:40

7. Vzorky
Vzorky by sa mali skladovat’ pri teplote miestnosti, chranené pred svetlom a chladom.
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8. Postup

8.1

8.2

8.3

8.4

8.5

Kontrola vzorky na estragol

Aby sme zabezpecili, Ze vo vzorke nie je pritomny Ziadny estragol, musi sa vykonat’ analyza slepej
vzorky bez pridania vnutorného Standardu. Ak je estragol prirodzene pritomny, potom sa musi vybrat’
iny vnutorny Standard (napriklad mentol).

Pipetujte 2 ml vzorky do 20 ml odmernej banky a dopliite po znacku 45 % obj. etanolom (4.4),
dokladne zamiesajte.

Priprava nezndmych vzoriek

Pipetujte 2 ml vzorky do 20 ml odmernej banky, potom pridajte 2 ml roztoku vnitorného Standardu
B (4.5.2) a dopliite po znacku 45 % obj. etanolom (4.4), dokladne zamiesajte.

Slepy pokus

Pipetujte 2 ml roztoku vntitorného Standardu B (4.5.2) do 20 ml odmernej banky a dopliite po
znacku 45 % obj. etanolom (4.4), dokladne zamieSajte.

Skuska linearity

Pred zacatim analyzy by sa mala skontrolovat’ linearita odozvy PID postupne analyzou v trikrat
opakovanym néstrekom kazdého z roztokov Standardu linearity (4.5.3).

Z ploch pikov alebo z vySok pikov integratora pre kazdy nastrek zostrojte graf koncentrécii ich
materskych roztokov (g/l) vo¢i pomeru R.

R =vyska piku alebo plocha trans-anetolu delend vyskou piku alebo plochou estragolu.
Graf by mal byt linearny.

Stanovenie

Vstreknite roztok slepej vzorky (8.3), po ktorom nasleduje roztok Standardu C (4.5.4), po ktorom
nasleduje jeden z roztokov Standardu pre ur€enie linearity (4.5.3), ktory sa pouzije ako kontrolna
vzorka kvality (tato sa moZe vybrat’ ako referencna k predpokladanej koncentracii trans-anetolu
v neznamej vzorke), po ktorej nasleduje pat neznamych vzoriek (8.2); nastreknite Standard pre
kontrolu linearity (kontrola kvality) po kaZdych piatich neznamych vzorkéch, aby ste zabezpecili
analyticku stabilitu.

9. Vypocet faktoru odozvy
Zmerajte bud’ plochy pikov (pouZitim integratora, alebo inej data stanice) alebo vysky pikov (ru¢né
integracia) pre piky trans-anetolu a vnutorného Standardu.

9.1
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Vypocet faktoru odozvy (RF))

Faktor odozvy sa vypocita takto:



RF, = (C/plocha alebo vyska) * (plocha, alebo vyska /C,)

kde:
C. je koncentrécia trans-anetolu v roztoku standardu A (4.5.1)
C. je koncentrécia vnutorného Standardu v roztoku Standardu B (4.5.2)

pll(s)chai je plocha piku (alebo vyska piku) trans-anetolu
plocha_  jeplocha piku (alebo vyska piku) vnatorného Standardu
RF. sa vypocita z piatich vzoriek roztoku C (4.5.4).

9.2

9.3

10.

11.

12.

Analyza linearity odozvy analyzovanych roztokov
Vstreknite roztoky (4.5.3.) pre skusku linearity odozvy.

Analyza vzorky
Vstreknite neznamy roztok vzorky (8.2).
Vypocet vysledkov

Vzorec pre vypocet koncentracie trans-anetolu je nasledujtci:
¢, = C, * (plocha, alebo vyska /plocha, alebo vyska, )* RF,
kde:
C, Jje neznama koncentrécia trans-anetolu
« je koncentracia vnttorného Standardu v neznamej vzorke (4.5.2)
plocha alebo vyska.  je plocha piku alebo vySka piku trans-anetolu
plochaalebo vySka,  je plocha piku alebo vyska piku vnitorného Standardu
RF. je koeficient odozvy (vypocitany ako v 9.1)

1

Koncentracia trans-anetolu je vyjadrena g/l na jedno desatinné miesto.

Zabezpecovanie a kontrola kvality

Chromatogramy musia byt také, aby anetol a vnutorny Standard boli oddelené jeden od druhého
a od akychkol'vek rusiacich latok. Hodnota RF, sa vypocita z vysledkov pre pit nastrekov roztoku
C (4.5.4). Ak koeficient varidcie (CV % = (Standardna odchylka/strednd) * 100)) je v rozsahu plus,
alebo minus 1 %, priemerna hodnota RF, je prijatelna.

Uvedeny vypocet treba pouZit’ na vypocet koncentracie trans-anetolu vo vzorke vybratej pre kontrolu
kvality z roztokov na kontrolu linearity (4.5.3).

Ak stredné vypocitané vysledky z analyzy roztoku linearity vybratého pre vzorku vnutornej kontroly
kvality (IQC) st v rozsahu plus, alebo minus 2,5 % ich teoretickej hodnoty, potom vysledky pre
nezname vzorky mozu byt prijatelné.

Uprava vzorky liehoviny, ktora obsahuje velké mnoZstvo cukru a so vzorkou likéru pred
analyzou PC

Extrakcia alkoholu z lichového ndpoja obsahujticeho vel’ké mnoZstvo cukru tak, aby bol vhodny na
stanovenie koncentrécie trans-anetolu pouZzitim kapilarnej plynovej chromatografie.
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12.1 Princip

Odoberie sa podiel vzorky likéru a prida sa k nej vnutorny Standard, v koncentracii podobne;j
stanovovanej zlozke (trans-anetol) v likéri. K tomuto sa prida dodekahydrat hydrogenfosfore¢nanu
disodného a bezvody siran amonny. Vysledna zmes sa dobre zamieSa a schladi, vytvoria sa dve
vrstvy a horné alkoholicka vrstva sa odstrani. Odoberie sa podiel tejto alkoholickej vrstvy a zriedi
45 % roztokom etanolu (4.4) (Pozndmka: v tomto stupni sa ziadny vnttorny Standard nepridéava,
pretoZe uz bol pridany). Vysledny roztok sa analyzuje plynovou chromatografiou.

12.2 Cinidla a materialy

Pocas extrakcie pouzivajte len €inidla s Cistotou viac nez 99 %.

12.2.1 Siran aménny, bezvody (CAS 7783-20-2)

12.2.2 Dodekahydrat hydrogenfosfore¢nanu disodného (CAS 10039-32-4).

12.3 Pristroj a zariadenia

Kuzel'ové banky, deliace banky, chladnicka.

12.4 Postup

12.4.1 Kontrola vzorky na estragol

Na zabezpecenie, aby vo vzorke nebol prirodzene pritomny Ziadny estragol, bolo by potrebné
vykonat’ extrakciu slepej vzorky (12.6.2) a analyzu urobit’ bez pridania vnitorného Standardu. Ak
je estragol prirodzene pritomny, potom sa musi vybrat’ iny vnutorny Standard.

12.4.2 Extrakcia

82

Pipetujte 5 ml 96 % etanolu (4.1) do kuzel'ovej banky, navazte do tejto banky 50 mg vnutorného
Standardu (4.3) a pridajte 50 ml vzorky. Pridajte 12 g siranu aménneho, bezvodého (12.2.1)
a 8,6 g dodekahydratu hydrogenfosfore¢nanu disodného (12.2.2). Zazatkujte kuZzel'ova banku.
Traste bankou aspon 30 mintit. MdzZete pouzit’ aj mechanicku trepacku, ale nie magneticki mieSaciu
ty¢inku pokrytt teflonom, pretoZe teflon by mohol absorbovat’ Cast’ stanovovanej zlozKy. Sledujte,
aZ kym sa pridané soli uplne nerozpustia.

Umiestnite zazatkovanu banku do chladni¢ky (T < 5°C) najmenej na dve hodiny.

Po tomto Case by sa mali vytvorit’ dve rozdielne kvapalné vrstvy a pevny zvySok. Alkoholova
vrstva by mala byt’ ¢ira; ak nie je, dajte banku znovu do chladnicky, az kym sa nedosiahne ¢ire
oddelenie.

Ked’ je alkoholova vrstva ¢ira, opatrne odoberte podiel (napr. 10 ml) bez poruSenia vodnej
vrstvy, dajte do vialky z tmavého skla a bezpecne uzatvorte.



12.4.3 Priprava extrahovanej vzorky, ktord sa mé analyzovat’

12.5

12.6

12.7

13.

Nechajte extrakt (12.4.2) tak, aby dosiahol teplotu miestnosti.

Vezmite 2 ml alkoholovej vrstvy temperovanej vzorky a piafia 20 ml odmernej banky, dopliite
po znacku 45 % etanolom (4.4), dokladne zamiesSajte.

Stanovenie
Dodrzujte postup opisany v 8.5.
Vypocet vysledkov

Pouzite nasledujuci vzorec na vypocet vysledkov:

C,=(m/V)* (plocha/plocha, )* RF,

kde:

m, je hmotnost’ (v mg) odobratého (12.4.2) vnutorného Standardu (4.3)
A% je objem nezndmej vzorky (50 ml)

RF, je faktor odozvy (9.1)

plocha.  je plocha piku trans-anetolu

plocha,  je plocha piku vntitorného Standardu

Vysledky st vyjadrené v g/l na jedno desatinné miesto.

Zabezpecovanie a kontrola kvality
Dodrzujte postup opisany v 11.
Charakteristika vybranych metrologickych parametrov metody (presnost)

Statistické vysledky medzilaboratornej skuisky:
nasledujuce tabul’ky uvadzaji hodnoty pre anetol.

Tieto udaje boli ziskané z medzinarodnej Studie vybranych metrologickych parametrov metody
vykonanej medzinarodne dohodnutym postupom.

Rok medzilaboratornej skusky 1998
Pocet laboratorii 16
Pocet vzoriek 10
Sktimana latka anetol
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Pastis:

Vzorky A B C D E F
Pocet laboratorii, ktoré boli 15 15 15 13 16 16
ponechané po odstraneni
odchylenych vysledkov
Pocet odchylenych vysledkov
(laboratéria) 1 1 1 3 - -
Pocet prijatelnych vysledkov

30 30 30 26 16 16
Strednd hodnota g/l

1,477 1,955 [1,940 1,833 |1,741 |[1,754
Standardna odchylka
opakovatel'nosti (S;) g/l 0,022 (0,033 (0,034 |0,017 |- -
Relativna Standardna odchylka
opakovatel'nosti (RSD;) (%)

1,5 1,7 1,8 0,9 - -
Limit opakovatel'nosti (r) g/l
y 0,062 {0,093 0,096 |0,047 |- -
Standardna odchylka
reprodukovatelnosti (Sg) g/l

0,034 10,045 |0,063 |0,037 |0,058 |0,042
Relativna Standardna odchylka
reprodukovatel'nosti (RSDg) (%)

2,3 2,3 3,2 2,0 3,3 2,4
Limit reprodukovatel’nosti (R) g/l

0,094 (0,125 (0,176 |0,103 |0,163 |0,119

Typy vzoriek:

A pastis, slepé duplikaty

B pastis, slepé duplikaty

C pastis, slepé duplikaty

D pastis, slepé duplikaty

E pastis, jednotlivé duplikaty
F pastis, jednotlivé duplikaty
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Ostatné lichové napoje s prichutou anizu:

Vzorky G H I J
Pocet laboratorii, ktoré boli 16 14 14 14
ponechané po odstraneni
odchylenych vysledkov
Pocet odchylenych vysledkov
(laboratoria) - 2 1 1
Pocet prijatelnych vysledkov

32 28 28 28
Stredna hodnota g/l

0,778 |1,742 ]0,351 {0,599
Standardna odchylka 0,530%)
opakovatel'nosti (S;) g/l 0,020 |0,012 0,013 [0,014
Relativna Standardnd odchylka
opakovatel'nosti (RSD;) (%)

3,1 0,7 3.8 2,3
Limit opakovatelnosti (1) g/l
. 0,056 {0,033 (0,038 |0,038
Standardna odchylka
reprodukovatel'nosti (Sg) g/l

0,031 (0,029 |0,021 {0,030
Relativna Standardnd odchylka
reprodukovatel'nosti (RSDg) (%)

4,8 1,6 59 5,0
Limit reprodukovatelnosti (R ) g/l

0,088 10,080 [0,058 {0,084

Typy vzoriek:

G ouzo, delené hladiny *)

H aniz, slepé duplikaty

I likér s prichutou anizu, duplikaty
J likér s prichutou anizu, duplikaty
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VI. GLYCYRIZINOVA KYSELINA. STANOVENIE GLYCYRIZINOVEJ KYSELINY

POUZITIM VYSOKOUCINNEJ KVAPALINOVEJ CHROMATOGRAFIE

. Rozsah

Této metoda je vhodnd na stanovenie glycyrizinovej kyseliny v lichovych napojoch s prichut'ou anizu
pouZzitim vysoko tc¢innej kvapalinovej chromatografie (VUKC). Nariadenie (EHS) €. 1576/89 urcuje,
aby akékol'vek lichovina s prichutou anizu, ktora sa vola ,,pastis* obsahovala glycyrizinovt kyselinu
v rozmedzi 0,005 az 0,5 g/1.

. Odkazy na normy

STN EN ISO 3696 Kvalita vody na analytické ucely. Specifikacia a skagobné metody.

. Princip

Koncentrécia glycyrizinovej kyseliny sa urcuje pouzitim vysoko tcinnej kvapalinovej chromatografie
(VUKC) s UV detekciou. Roztok Standardu a skiiSobnd vzorka sa prefiltruji a oddelene vstrekujia do
systému VUKC.

. Cinidla a materialy

Pocas analyzy pouZivajte len €inidla s triedou €istoty pre VUKC, absolttny etanol a vodu v triede 3
ako ju definuje ISO 3696.

4.1 Etanol 96 % obj. (CAS 64-17-5)

4.2 Glycyrizinatamonny, C,, H, O, .NH, (amo6nna sol kyseliny glycyrizinovej),

(pomerna molekulovd hmotnost’ 839,98) (CAS 53956-04-0), ¢istota minimalne 90 %
kyselina glycyrizinova (pomerna molekulova hmotnost’ 822,94)

4.3 Ladovakyselina octova, CH,COOH,(CAS 64-19-7)

4.4 Metanol, CH,OH (CAS 67-56-1).

4.5 Etanol 50% ob;.

Na 1 000 ml pri 20°C je potrebné:
-96 % obj. etanol (4.1): 521 ml
-voda (2.0): 511 ml.

4.6 Priprava elu¢nych roztokov pre HPLC

4.6.1 Elucné rozpustadlo A (priklad)

80 casti (objemovych) vody (2.0)

20 Casti (objemovych) kyseliny octovej (4.3)
Elu¢né rozptstadlo odplyiujte pat’ mintt.

Poznamka: Ak pouZzitd voda nebola mikrofiltrovand, odporuca sa filtrovat’ pripravené elucné rozpustadlo
na filtri pre organické rozpustadla s vel'kost'ou porov mensich alebo rovnych 0,45 mm.
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4.6.2 Elu¢né rozpustadlo B
Metanol (4.4).

4.7 Pripravaroztokov Standardu
Vsetky roztoky Standardu musia byt po dvoch mesiacoch cerstvo pripravené.

4.7.1 Referencny roztok C
Navazte do odmernej banky s presnost'ouna 0,1 mg, 25 mg glycyrizinatu aménneho (4.2) v 100 ml
odmernej banke. Pridajte trochu 50 % obj. etanolu (4.5) a rozpustite glycyrizinat aménny. Ked’ je
rozpusteny, dopliite po znacku s 50 % obj. etanolom (4.5).
Prefiltrujte cez filter pre organické rozpustadla.

4.7.2 Roztoky Standardu pouzivané na kontrolu linearity odozvy pristrojového vybavenia.
1,0 g/l zasobného roztoku sa pripravi navaZzenim 100 mg glycyrizinatu amoénneho s presnostou na
0,1 mg do 100 ml odmernej banky. Pridajte trochu 50 % obj. etanolu (4.5) a nechajte rozpustit’
glycyrizinat améonny. Ked’ je rozpusteny, dopliite po znacku s 50 % obj. etanolom (4.5).
Pripravia sa minimalne $tyri d’alSie roztoky zodpovedajice 0,005, 0,1, 0,25 a 0,5 g/l glycyrizinatu
amonneho pipetovanim prisluSnych 5 ml, 10 ml, 25 ml a 50 ml 1,0 g/l zdsobného roztoku do
jednotlivych 100 ml odmernych baniek. Potom dopliite po znacku s 50 % obj. etanolom (4.5),
dokladne zamiesajte.
Prefiltrujte vSetky roztoky cez filter pre organické rozpustadla.

5. Pristroj a zariadenie

5.1 Deliacisystém

5.1.1 Vysoko u€inny kvapalinovy chromatograf.

5.1.2 Cerpaci systém umoziujuci dosiahnut’ a udrziavat’ konstantnii alebo naprogramovant rychlost’
prietoku s vel'kou presnostou.

5.1.3 UV spektrofotometricky detekény systém: treba nastavit' na 254 nm.
5.1.4 Zariadenie na odplynenie eluenta.

5.2 Integrator alebo zapisovac, ktoré si kompatibilné so zvySkom systému.

5.3 Kolona (priklad)
Material: nehrdzavejuca ocel alebo sklo
Vnutorny priemer: 4 az 5 mm
Dizka: 100 a7 250 mm
Stacionarna faza: sietovy oxid kremicity s (vyhodne;jsi je sféricky) s oktadecyl funkénou skupinou
(C18), maximalna vel’kost’ ¢astic: 5 nm.
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5.4 Laboratdrne zariadenie

5.4.1 Analytické vahy s presnostou 0,1 mg

5.4.2 Analytické odmerné nadoby triedy presnosti A

5.4.3 Mikromembranova filtra¢né zostava pre malé objemy
6. Chromatografické podmienky

6.1 Elucné charakteristiky: (priklad)
- prietokova rychlost’: 1 ml/min,
- rozpustadlo A =30 %,
- rozpustadlo B =70 %.

6.2 Detekcia:
-UV =254 nm

7. Postup

7.1 Pripravaliehovej vzorky
Prefiltrujte, ak treba, cez filter na organické rozpustadla (priemer porov: 0,45 €m).

7.2 Stanovenie

Len ¢o st chromatografické podmienky stabilizované,

- vstreknite 20 m referencného roztoku C (4.7.1),

- vstreknite 20 m roztoku vzorky,

- porovnajte tieto dva chromatogramy; urcite piky glycyrizinovej kyseliny z ich reten¢nych Casov;
zmerajte ich plochy (alebo vysky) a vypocitajte koncentraciu v g/l na dve desatinné ¢isla s pouZzitim
nasledujtcej rovnice:

c=cxhxPx823/Hx100 x 840

kde:

c je koncentracia v g/l glycyrizinovej kyseliny v liehu, ktory bol analyzovany

C jekoncentracia v g/l glycyrizinatu aménneho v referenénom roztoku

h je plocha (alebo vyska) piku glycyrizinovej kyseliny liehu, ktory analyzujeme
H je plocha (alebo vyska) piku glycyrizinovej kyseliny referenéného roztoku

P je Cistota referen¢ného glycyrizindtu aménneho (v %)

823  je hmotajedného molu glycyrizinovej kyseliny

840 je hmotajedného mélu glycyrizindtu aménneho

8. Charakteristika vybranych metrologickych parametrov metddy (presnost’)

Statistické vysledky medzilaboratornej skuisky:
nasledujuca tabul’ka uvadza hodnoty pre glycyrizinovu kyselinu.

88



Nasledujuce udaje boli ziskané z medzinarodnej [1tidie metrologickych parametrov metddy
medzinarodne dohodnutym postupom.

Rok medzilaboratornej skusky 1997
Pocet laboratorii 16
Pocet vzoriek 5
Skumana latka glycerizinova kyselina
Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré boli 13 14 15 16 16
ponechané po odstraneni
odchylenych vysledkov

Pocet odchylenych vysledkov
(laboratorid) 3 2 1 - -

Pocet prijatych vysledkov
26 28 30 32 32

Stredné hodnota g/I

0,046 10,092 0,089 [0,249 |0.493
Standardna odchylka *)0,099
opakovatel'nosti (S;) g/l 0,001 10,001 0,001 [0,002 |0,003

Relativna Standardna odchylka

opakovatel’nosti (RSD;) (%
P (RSDy) (%) 15 |13 |07 |10 o6

Limit opakovatelnosti (1) g/l

y 0,002 10,004 {0,002 |0,007 [0,009
Standardna odchylka

reprodukovatelnosti (Sg) g/l
0,004 {0,007 0,004 |0,006 |0,013

Relativna Standardna odchylka
reprodukovatel'nosti (RSDg) (%)

8,6 7,2 4,0 2,5 2,7
Limit reprodukovatel’nosti ( R ) g/l

0,011 (0,019 (0,010 |0,018 {0,037

Typy vzoriek:

A pastis, slepé duplikaty

B pastis, delen¢ hladiny *)

C pastis, slepé duplikaty

D pastis, slepé duplikaty

E pastis, jednotlivé duplikaty

&9




VII. CHALKONY. VYSOKO UCINNA KVAPALINOVA CHROMATOGRAFIA. METODA

4.1

NA OVERENIE PRITOMNOSTI CHALKONOV V PASTISE

. Rozsah

Této metdda je vhodna na zistenie, ¢i st chalkony pritomné v napojoch s prichut'ou anizu alebo nie.
Chalkony st prirodné farbiva zo skupiny flavonoidov, ktoré su pritomné v koreni sladovky hladkoplodej
(Glycyrrhiza glabra).

Liehovina s prichut'ou anizu, ktora sa vola ,,pastis‘, musi obsahovat’ chalkony podl’a § 5 ods. 16 pism.
b) vynosu.

. Odkazy na normy

STN EN ISO 3696 Kvalita vody na analytické ugely. Specifikacia a skagobné metédy.

. Princip

Pripravi sa referen¢ny roztok extraktu zo sladovky hladkoplode;j. Pritomnost’ alebo nepritomnost’
chalkonov sa ur¢i pomocou vysoko tcinnej kvapalinovej chromatografie (VUKC) s UV detekciou.

. Cinidla a materialy

Pocas analyzy pouZzivajte len ¢inidla s istotou triedy pre VUKC. Etanol 96 % obj. Vodu treba pouZit’
len triedy Cistoty 3 ako ju definuje ISO 3696.

Etanol 96 % obj. (CAS 64-17-5)

4.2 Acetonitril, CH,CN (CAS 75-05-8)

4.3

Referencna latka: sladovka hladkoploda (Glycyrrhiza glabra), tzv. ,,sladké drievko®.

Hrubo zomleté korene sladovky hladkoplodej (Glycyrrhiza glabra). Priemerné rozmery ty¢inkovitych
Gasti: dizka: 10 az 15 mm, hrabka 1 a7 3 mm.

4.4 Octan sodny, CH,COONa, (CAS 127-09-3)

4.5

LCadova kyselina octova, CH,COOH, (CAS 64-19-7)

4.6 Pripravaroztokov

4.6.1 Etanol 50 % oby;.
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Na 1 000 ml pri 20 °C treba:
- Etanol 96 % obj. (4.1): 521 ml,
-voda (2.0): 511 ml.



4.6.2 Rozpustadlo A: acetonitril

Acetonitril (4.2) s analytickou ¢istotou pre VUKC.

Odplyrite.

4.6.2 Rozpustadlo B: 0,1 M octan sodny, timivy roztok, pH 4,66.

Odvazte 8,203 g octanu sodného (4.4), pridajte 6,005 g 'adovej kyseliny octovej (4.5) a dopliite
vodou (2) odmernt banku na 1 000 ml.

5. Pripravareferenc¢ného extraktu z (Glycyrrhiza glabra) (4.3)

51

5.2

53

5.4

5.5

5.6

Odvazte 10 g zomletého korena sladovky hladkoplodej (Glycyrrhiza glabra) (4.3) a vlozte do
destilacnej banky s gul'atym dnom

- pridajte 100 ml 50 % oby;. etanolu (4.6.1),
- varte refluxom jednu hodinu,

- prefiltrujte,

- odloZte filtrat bokom na neskorSie pouZitie.

Ziskanie extraktu sladovky z filtra

- vloZte ho do banky s gul'atym dnom,

- pridajte 100 ml 50 % oby;. etanolu (4.6.1),

- varte refluxom jednu hodinu,

- prefiltrujte. Odlozte filtrdt bokom na neskorSie pouZitie.
Extrakcia korenia sladovky sa musi vykonat’ trikrat po sebe.
Spojte tieto tri filtraty.

Odparte rozpustadlo (z 5.4) na rotaénom odparovacom zariadeni.

Rozpustite zvysok (z 5.5) so 100 ml 50 % ob;j. etanolu (4.6.1).

6. Pristroj a zariadenie

6.1

Deliaci systém.

6.1.1 Vysoko uc¢inna kvapalinova chromatografia.

6.1.2 Cerpaci systém umoziujuci dosiahnut’ a udrziavat’ konstantnii alebo naprogramovant rychlost’

prietoku s vel'kou presnostou.

6.1.3 UV/VIS spektrofotometricky detekény systém: ktory mozZe byt nastaveny na 254 a 375 nm.
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6.1.4 Zariadenie na odplynovanie rozpust'adla:
6.1.5 Koldnovy termostat, ktory sa da nastavit’' na teplotu 40 + 0,1°C.
6.2 Integrator alebo zapisovac, ktoré su kompatibilné so zvySkom deliaceho systému.
6.3 Kolona
Material: nehrdzavejuca ocel alebo sklo
Vnutorny priemer: 4 az 5 mm
Dizka: 100 27250 mm
Stacionarna faza: sietovy oxid kremicity s oktadecyl funkénou skupinou (C18), vel’kost’ Castic:
maximalne 5 M (sietova faza).
6.4 Bezné laboratorne zariadenie zahfna:
6.4.1 analytické vahy s presnostou+ 0,1 mg;
6.4.2 destilacny pristroj s refluxnym kondenzatorom skladajtici sa napr. z:
- 250 ml banky s gulatym dnom so Standardizovanym spojom so zabrusom,
- 30 cm dlhého refluxného kondenzatora, a
- tepelného zdroja (treba sa vyhnut akejkol'vek pyrogénnej reakeii v stivislosti s extrakénou hmotou
pouZitim prislusnej zostavy).
6.4.3 Zariadenie na rotacné odparovanie.
6.4.4 Filtracna zostava (t.j. Buchnerov lievik).
6.5 Chromatografické podmienky (priklad).
6.5.1 Elucné charakteristiky rozpustadiel A (4.6.2) a B (4.6.3):
- posunz 20/80 (v/v) na 50/50 (v/v) gradient pocas 15 mindt,
- posunz 50/50 (v/v) na 75/25 (v/v) gradient pocas 5 minut,
- rovnaka elu¢na mohutnost’ pri 75/25 (v/v) pocas 5 mintt,
- stabilizacia kolony medzi ndstrekmi,
- rovnaka elu¢na mohutnost’ pri 20/80 (v/v) pocas 5 minut.
6.5.2 Rychlost prietoku: 1 ml/min
6.5.3 Nastavenia UV detektora:

tento detektor musi byt nastaveny na 370 nm, aby detekoval pritomnost’ chalkénov a potom na
254 nm,aby detekoval kyselinu glycyrizinovi.

Poznamkazmena vinovej dizky (z 370 nm na 254 nm) sa musi vykonat’ 30 sekiind pred zaciatkom elicie
pikukyseliny glycyrizinove;.
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7. Postup

7.1 Priprava vzorky liehu
Prefiltrujte cez filter pre organické rozpustadla (priemer poru: 0,45 um).

7.2 Priprava zvySkového extraktu sladovky (5.6)
Zried'te pred analyzou v pomere 1:10 s 50 % obj. etanolom (4.6.1).

7.3 Stanovenie

7.3.1 Nastreknite 20 pl pripraveného extraktu sladovky (7.2). Vykonajte analyzu za pouzitia
chromatografickych podmienok uvedenych hore (6.5).

7.3.2 Nastreknite 20 pl vzorky (7.1) (anizovou prichutou fortifikovani vzorku liehu).
Vykonajte analyzu pri pouziti chromatografickych podmienok podl'a 6.5.

7.3.3 Porovnajte tieto dva chromatogramy. Musi byt velkd podobnost’” medzi nimi vo
vystupnej zone chalkonu (pocas detekcie pri 370 nm pri analytickych podmienkach
uvedenych hore) (pozri obrazok 1).

8. Charakteristicky chromatogram pre pastis

Obrazok 1
Chromatogram ziskany metédou uvedenou hore ukazujuci pritomnost’ chalkonov v ,,pastise.
Piky 1 az 8 st chalkény a pik 9 je glycyrizinova kyselina.
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absorbance — absorbancia
glycyrrhizic - glycyrizinové kyselina
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9. Charakteristika vybranych metrologickych parametrov metédy (presnost’)

Vysledky medzilaboratérnej skusky:
nasledujuca tabul'ka uvadza schopnost’ metddy pre uznanie pritomnosti, alebo nepritomnosti
chalkénov v pastise a liechovinach s prichutou anizu.

Nasledujiice udaje boli ziskané z medzindrodnej Stadie parametrov metéody vykonanej
medzinarodne dohodnutym postupom.

Rok medzilaboratdérnej skiisky 1998

Pocet laboratorii 14

Pocet vzoriek 11

Sktimana latka chalkony
Vzorky A B C D E F
Pocet laboratorii, ktoré boli 14 14 14 14 14 13
ponechané po odstraneni
odchylenych vysledkov

Pocet odchylenych vysledkov
(laboratorid) - - - - - 1 %)

Pocet prijatych vysledkov
28 14 14 28 28 26

Pocet vysledkov na pritomnost’
chalkénov 28 |14 |14 |0 28 |0

Pocet vysledkov na nepritomnost’
chalkonov

Percento spravnych vysledkov (%)

100 100 100 100 100 100

*) rozporné vysledky medzi dvoma duplikatmi, poukazujice na chybu vzorkovania
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Vzorky G H I J K
Pocet laboratorii, ktoré boli 14 14 14 14 14
ponechané po odstraneni
odchylenych vysledkov
Pocet odchylenych vysledkov
(laboratoria) - - - - -
Pocet prijatych vysledkov

28 14 14 28 28
Pocet vysledkov na pritomnost’
chalkénov 0 0 0 0 0
Pocet vysledkov na nepritomnost’
chalkénov

28 14 14 28 28
Percento spravnych vysledkov (%)

100 100 100 100 100

Typy vzoriek:

A pastis, slepé duplikaty,

B pastis, jedind vzorka,

C pastis, jedina vzorka,

D ,,pastis®, (neobsahujuci chalkony), slepé duplikaty,

E ,,pastis®, (neobsahujuci chalkony), slepé duplikaty,

F likér s prichut'ou anizu, (neobsahujtci chalkony), slepé duplikaty,
G likér s prichutou anizu, (neobsahujuci chalkény), slepé duplikaty,
H ouzo, (neobsahujtci chalkony), jedina vzorka,

I ouzo, (neobsahujuci chalkény), jedina vzorka,

J aniz, (neobsahujuci chalkony), slepé duplikaty,

K ,,pastis (neobsahujuci chalkony) slepé duplikaty.
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IX.

VAJECNY ZI.TOK. STANOVENIE VAJECNEHO ZIL.TKU V LIEHOVYCH NAPOJOCH
—FOTOMETRICKA METODA

1. Rozsah
Tato metdda je vhodna na stanovenie vajeéného Zitka v rozmedzi 40 az 250 g/l vo vajeénom likéri
alebo likéri s vajickom.

2. Odkazy nanormy

STN EN ISO 3696 Kvalita vody na analytické ugely. Specifikacia a skasobné metédy.

3. Princip

V etanole rozpustné zli¢eniny obsahujiice fosfor, ktoré sa nachddzaji vo vaje¢nom Zitku, sa extrahuju
a skusaju fotometricky ako komplex molybdenanu fosforecného.

4. Cinidla a materialy

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

Redestilovana voda

Infuzdriovéa hlinka

Etanol 96 % obj. (CAS 64-17-5)

Roztok 15 % octanu hore¢natého (CAS 16674-78-5)

10 % kyselina sirova (CAS 7664-93-9)

1 N kyselina sirova

Roztok 0,16 g/l dihydrogenfosfore¢nanu draselného (CAS 778-77-0), KH. PO,

Cinidlo pre stanovenie forfore¢nanu:

rozpustite 20 g molybdénanu amoénneho (CAS 12054-85-2), (NH,Mo.0,,.4H,0 v 400 ml vody pri
50 °C; v d’alSej nadobe rozpustite 1 g vanadi¢nanu amonneho (CAS 7803-55-6), NH,VO, v 300 ml

hortcej vody, nechajte ochladit’, potom pridajte 140 ml koncentrovanej kyseliny dusi¢nej (CAS
7697-37-2). Spojte ochladené roztoky do 1 000 ml odmernej banky a dopliite po znackuna 1 000 ml.

5. Pristroj a zariadenie

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

96

100 ml kuzel'ova banka

Ultrazvukovy kupel (alebo magnetické mieSadlo)
100 ml odmerna banka

Kupel's 20 °C vodou

Filter (Whatman €. 4, alebo rovnocenny)



5.6 Porcelanovy (alebo platinovy) téglik
5.7 Vodny kupel

5.8 Hortca platiia

5.9 Muflova pec

5.10 50 ml odmerné banka

5.11 20 ml odmern4 banka

5.12 Spektrofotometer nastaveny na 420 nm
5.13 1 cmkyveta

6. Vzorky
Pred analyzou sa vzorky skladuju pri izbove;j teplote.

7. Postup

7.1 Priprava vzorky

7.1.1 Navazte 10 g vzorky do 100 ml kuZel'ovej banky (5.1).

7.1.2 Pridavajte postupne 70 ml etanolu (4.3) po malych Castiach, s krizenim pri kazdom pridani a vlozte
do ultrazvukového kupela (5.2) na 15 mintt alebo mieSajte zmes magnetickym mieSadlom (5.2) 10
minut pri izbovej teplote.

7.1.3 Preneste obsah banky do 100 ml odmernej banky (5.3) s premytim etanolom (4.3). Upravte po
kalibracnu znacku etanolom (4.3) a polozte banku do 20 °C vodného ktipel’a (5.4). Upravte po
kalibracnt1 znacku pri 20 °C.

7.1.4 Pridajte malé mnozstvo infuzoriovej hlinky (4.2) a prefiltrujte (5.5), odstrante prvych 20 ml.

7.1.5 Preneste 25 ml filtratu do porceldnového (platinového) téglika (5.6). Filtrat sa musi potom zahustit’
jemnym odparovanim na vodnom kupeli s vriacou vodou (5.7) pridanim 5 ml 15 % roztoku octanu
horecnatého (4.4).

7.1.6 PoloZte tégliky na horticu platiiu (5.8) a zohrievajte kym nie su suché.

7.1.7 Spopolnite zvySok ohrievanim do bieleho Ziaru pri 600 °C v muflovej peci (5.9), pokial nie je popol
biely, najmenej jeden a pol hodiny, méze tam byt ale aj cez noc.

7.1.8 Pridajte do popola 10 ml 10 % kyseliny sirovej (4.5) a preneste zmes preplachnutim destilovanou
vodou (4.1) do 50 ml odmernej banky (5.10) a pri izbovej teplote dopliite po znacku destilovanou
vodou (4.1). 5 ml podiel tohto roztoku popola sa ma pouZit’ na pripravu roztoku vzorky na foto-
metrické stanovenie.
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7.2 Fotometrické stanovenie fosfore¢nanu
7.2.1 Porovnavaci roztok

7.2.1.1Dajte 10 ml 10 % kyseliny sirovej (4.5) do 50 ml odmgsaeky a dopliite po znacku destilovanou
vodou (4.1).

7.2.1.2Pridajte do 5 ml podielu tohto roztoku (7.2.1.1) v 20 ml odmernej banke (5.11), 1 ml 1 N kyseliny
sirovej (4.6) a 2 ml fosforeéného ¢inidla (4.8) a dopliite po znacku destilovanou vodou (4.1).

7.2.1.3Zazatkujte s vol'ne vlozenou zatkou, potraste a zohrievajte na vodnom kupeli s vriacou vodou
(5.7) 10 minut, potom nechajte chladit’ vo vodnom kupeli s 20 °C vodou (5.4) 20 mintt.

7.2.1.4Naplite 1 cm kyvetu (5.13) tymto porovnavacim roztokom.
7.2.2 Roztok vzorky

7.2.2.1Pridajte do 5 ml podielu roztoku popola (7.1.8) v 20 ml odmernej banke (5.11), 1 ml 1 N kyseliny
sirovej (4.6) a 2 ml fosfore¢ného ¢inidla (4.8) a dopliite po znacku destilovanou vodou (4.1).

7.2.2.27azétkujte s vol'ne vloZenou zatkou, potraste a zohrievajte na vodnom kuipeli s vriacou vodou
(5.7) 10 mintt, potom nechajte chladit’ na vodnom kupeli 20 °C vodou (5.4) 20 minut.

7.2.2.37lty roztok, ktory sa vytvoril, sa ihned’ analyzuje spektrofotometricky (5.12) v 1 cmkyvete (5.13)
pri420 nm voci porovnavaciemu roztoku (7.2.1.4).

7.2.3 Kalibra¢na krivka

7.2.3.1Za0t¢elom skonstruovania kalibra¢nej krivky, dajte 2 ml podiely fosforeného ¢inidla (4.8) do 20
ml odmernych baniek (5.11), kazda z nich obsahuje 1 ml 1 N kyseliny sirovej (4.6)a 0,2,4,6, 8
a 10 ml roztoku dihydrogenfosfore¢nanu draselného (4.7) a dopliite po znacku destilovanou vodou
(4.1).

7.2.3.2Zazatkujte vol'ne vlozenou zatkou, potraste a zohrievajte na vodnom kupeli s vriacou vodou (5.7)
10 minuat, potom nechajte chladit na vodnom kupeli 20 °C vodou (5.4) 20 minut a analyzuje
spektrofotometricky (5.12) v 1 cm kyvete (5.13) pri 420 nm voc¢i porovnavaciemu roztoku
(7.2.1.4).

7.2.3.3Zostrojenie kalibracnej krivky:

roztok dihydrogenfosforecnanu (ml) 0 2 4 6 8 10
P,0O, (M) 0 0,167 0,334 0,501 0,668 0,835
8. Vyjadrenie vysledkov

Obsah vaje¢ného Zitka v g/l sa vypogita z tejto rovnice:

g/l vaje¢ného zitka=mg P,0O, x 110 x hustota/(E/40)
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Kde:

110 prepocitavaci faktor na celkovy PO, v g v 100 g vajeného zltka
mgP,0O,  hodnota stanovena z kalibracnej krivky

hustota hmotnost’ na jednotku objemu (g/ml) likéru na baze vajicka pri 20 °C
E véha likéru na baze vajickav g

40 faktor zriedenia pre 5 ml podiel roztoku popola.

9. Charakteristika vybranych metrologickych parametrov metody (presnost’)
Statistické vysledky medzilaboratornej skiisky:
nasledujuca tabul’ka uvadza hodnoty pre vajecny zitok

Nasledujtce tdaje boli ziskané z medzindrodnej Studie uréenia vybranych parametrov metody ziskané
medzinarodne dohodnutym postupom.

Rok medzilaboratdrnej skusky: 1998

Pocet laboratorii: 24

Pocet vzoriek: 5

Skimana latka: vajeény Zitok
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Vzorky A B C D E
Pocet laboratorii, ktoré boli 19 20 22 20 22
ponechané po odstraneni
odchylenych vysledkov
Pocet odchylenych vysledkov
(laboratéria) 3 4 2 4 2
Pocet prijatych vysledkov

38 40 44 40 44
Stredna hodnota g/l

147,3 |241,1 [227,4 |51,9%) [191,1
Standardna odchylka 72,8%)
opakovatelnosti (S;) g/l 2,44 424 3,93 1,83 3,25
Relativna Standardna odchylka
opakovatel'nosti (RSD;) (%)

1,7 1,8 1,8 29 1,7
Limit opakovatel'nosti (1) g/l
y 6,8 11,9 11,0 |5,1 9,1
Standardna odchylka
reprodukovatelnosti (Sg) g/l

5,01 6,06 (6,66 (342 6,87
Relativna Standardna odchylka
reprodukovatel'nosti (RSDg) (%)

3,4 2,5 2,9 5,5 3,6
Limit reprodukovatel'nosti (R) g/l

14,0 17,0 18,7 19,6 19,2

Typy vzoriek:

A Advocaat, slepé duplikaty
B Advocaat, slepé duplikaty
C Advocaat, slepé duplikaty

D Advocaat, (zriedeny), delené hladiny *)

E Advocaat, slepé duplikaty
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Informécia:

Problematika vynosu je upravend v prave Eurdpskych spolocenstiev a v prave Eurdpskej tinie tymito

predpismi:

a) nariadenie Rady ¢. 1576/89 z 29.5.1989 ustanovujuce vSeobecné pravidla na definiciu, popis
a prezentaciu lichovin v zneni neskorSich zmien a doplnkov,

b) nariadenie Komisie ¢. 2870/2000 z 19.12.2000, ktorym sa ustanovuju referencné metddy analyzy
lichovin v spolocenstve z zneni nariadenia 2091/2002 z 26.11.2002,

¢) nariadenie Komisie €. 625/2003 z 2.4.2003, ktoré meni a dopifla nariadenie Komisie ¢. 1623/2000,
ktoré ustanovuje podrobné pravidla na uplatiiovanie nariadenia Rady €. 1493/1999 o spolo¢nom
organizovani trhu s vinom a ktorym sa ustanovuju referencné metddy analyzy liehu v spolocenstve,

d) smernica Komisie ¢. 87/250/EHS z 15. aprila 1987 o uvadzani objemovej koncentrécie alkoholu
v oznaceni alkoholickych napojov urcenych na predaj kone¢nému spotrebitel'ovi.
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