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AZS IOCT 32039:2023
MUQaDDIvd
1 Bu standart Uziimguililk ve Serabgiliq EImi Tadgiqat institutu tarsfindan iglanib - hazirlanib.

2 “Uzumgulik ve serab msahsullar’nin standartlagdirimasi (izre Texniki Komite
(AZSTANDI/TK 22) terafindan teqdim edilib.

3 “Azerbaycan Standartlagdirma institutu” publik hiquqi sexsin sayli
¢ g 2023-cu il tarixli garari ile tesdiq edilmigdir.

4 Bu standart TOCT 32039-2013 “Bogka 1 cnvpT 3TUNOBbIA N3 NULLEBOrO cbipbs” ila eynidir.
This standard is identical (IDT) TOCT 32039-2013 “Bogka 1 cnupT 3TUNOBLIN U3 MULLIEBOro
cbipbs”

5 ik dafe tatbiq olunur.
6 Dovlet standartinda muayyan edilan taleblarin beynalxalq standartlara, norma, gayda va
tovsiyelare va digar dovlstlerin muvafig mitaraqqgi milli standartlarina, elm, texnika ve

texnologiyanin muasir nailiyystlarine asaslanmasini miayyan etmak Ugun standartin dovri
yoxlama muddati 1 ildir.
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AZORBAYCAN RESPUBLIKASININ DOVLOT STANDARTI

Qida xammalindan alinan etil spirti va araq
Qaz xromatografiyasi Usulu ila haqiqiliyin tayini

AZS TOCT 32039:2023
Vodka and ethanol from food raw material.
Gas-chromatographic method for determination of
authenticity

Tetbiq edilma tarixi: “___” 2023-cu il

1 Tetbig sahasi

Bu standart araglara ve xuisusi ndv araglara (sonradan-araq), gida xammalindan alinan
tomiz etil spirtina (sonradan-spirt) samil edilir vo qaz xromatoqrafiyasi usulu ile araga va
spirte xas olmayan toksiki mikroqarisiglarin sivus yaginin komponentlarinin (2-butanol, 1-
pentanol, 1-heksanol), kroton aldehidinin, ketonlarin (aseton, 2 butanon), aromatik spirtlarin
(benzil ve 2 feniletanol), aromatik aldehidlerin (benzaldehid), etil efirinin, mirrakab efirlarin
(izobutilasetat,etillaktat) migdarini miayyen edir.

Usul eyni zamanda araq ve spirt Gglin xarakterik olan toksiki mikrogarisiglarin metil
spirtinin (metanol), sivus yaglarinin komponentlarinin (2 propanol, 1 propanol, izobutil spirti, 1
butanol, izoamil spirti), sirka aldehidinin, mirekkab efirlarin (metilasetat, etilasetat) miqdarini
tayin etmayi nazards tutur.

Metil spirtinin hacm payinin élcma diapazonu 0,0001 dan 0,05%-a gadaer, galan toksiki
mikrogatisiglarin kitle gatiligi Gglin 0,5-den 12 mg/dm?3-a gadardir.

Bu Usul elmi-tadgiqat islerinds, gida xammlindan alinan araq ve spirt Ucln xarakterik
olmayan toksiki mikrogatigiglarin olmasina gdéra onlarin haqiqiliyinin miayyan edilmasi Uzra
statistik malumatlarin toplanmasinda, eyni zamanda araq ve spirt istehsalinda texnoloji
soraitin pozulmasindan va saxlanmasindan geraitin pozulmasindan amale galan
mikrogatisiglarin migdarinin tayini zamani tetbiq olunur.

2 Normativ senadler
Bu standartda asagidaki normativ senadlers istinad edilmigdir:

FOCT 1SO 5725-1-2003 Tou4HOCTb (MPaBWUIbHOCTL M MPELM3NOHHOCTb) METOAOB U
pesynbtatoB uaMepeHun. Yacte 1. OcHOBHble nonoxeHus wn onpegeneHus (Olgcma
Usullarinin va naticalarinin daqiqliyi (duzgunlik ve daqgiqlik). | hisse esas middeaalar va
tayinat);

FOCT ISO 5725-6-2003 To4yHOCTb (NPaBUNbHOCTL U MPELM3MOHHOCTb) METOO0B WU
pe3ynbLTaToB U3MepeHuin. YacTb 6. Micnonb3oBaHue 3HavyeHuii TodHoCTM Ha npaktuke (Olgma
asullarinin vi naticalerinin daqigliyi 6-ci hisse Daqiqlik kemiyyatinin praktikada istifade
olunmasi);

FOCT ISO/M3K 17025-2009 O6wue TpeboBaHUA K KOMNETEHTHOCTM UCTbITATENBHbIX U
kanmbposoyHbix nabopatopui (Nisanlama va sinaq kecgirma laboratoriyalarina salahiyyestina
(seristesina) gora qoyulan iUmumi talabler);

FOCT 12.1.005-88 Cuctema craHgaptoB GesonacHoctu Tpyaa. Obwme caHuTapHO-

rurneHndeckme (8mok tahliikesizliyinin standartlar sistemi. is mihitinin havasina Gmumi
sanitar-gigiyena talablari);
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MOCT 12.1.007-76 Cwuctema craHgaptoB 6e3onacHoctn Tpyaa. BpeaHble
BewlecTBa.Knaccudpukauma mn obwme TtpeboBaHua 6GesonacHoctn (Omak tahlikasizliyinin
standartlar sistemi. TohlUkali maddaler. Tahllkasizliyin Umumi taleblari va tasnifati);

NOCT 12.1.010-76 Cuctema ctangaptoB 6e3onacHocTu Tpyaa. BapbiBo6esonacHOCTb.
Obwwme TpeboBaHua (Bmak tehllkesizliyinin standartlar sistemi. Partlayis tahlukesizliyi.
Umumi talabler);

NOCT 12.1.019-79 Cuctema craHgaptoB 6e3onacHOCTU Tpyaa. AnekTpobe3onacHOCTb.
Obwue TpeboBaHMs M HOMeHKNaTypa BMAOB 3awmtbl (Omak tehlikasizliyinin standartlar
sistemi. Enerji tahlikasizliyi. Muhafize noévlarinin tmumi taleblari va nomenklaturasi);

FOCT 157-78 PeaktuBbl. beHsanbgerng. TexHuyeckue ycnosusa  (Reaktivier.
Benzaldehid. Texniki sartlar);

NIOCT 1770-74 (ISO 1042-83, 1SO 4788-80) [locyna mepHasa nabopaTopHas
cTeknaHHasa. LunuHapbl, MeH3ypku, konbbl, npobupkn. O6WMWe TexHUYeckme YCnoBus
(Olgulu, stise laboratoriya gabi. Silindrler, kolbalar, sinaq stseleri, menzurkalar. Umumi
texniki sertlar);

FOCT 2603-79 Peaktusbl. AueToH. TexHndeckune ycnosus (Reaktivler. Aseton. Texniki
sortlar);

FOCT 3022-80 NOCT 3022-80 Bogopoa TexHunyeckun. TexHudeckue ycnosus (Texniki
hidrogen. Texniki sortler);

OCT  4212-76 PeakTtuBbl. MeToabl NpPUroToBreHmne pacTBOpoB  And
KonopumeTpuyeckoro u Hedenometpudeckoro aHanmsa (Reaktivler. Kolorimetrik va
nefelometrik analizler G¢tin mahlullarin hazirlanma Gsullari);

_ FOCT 5830-79 PeaktmBbl. CnupT nsoamunosblin. TexHudeckune ycnosus (Reaktivier.
Izoamil spirti. Texniki sortlor);

FOCT 5962-2013 CnupT 3TUNOBbIA PEKTUMMUKOBAHHLIA M3 MULLEBONO  ChIPbS.
TexHudeckne ycnosus (Qida xammalindan temizlenmis etil spirti. Texniki sortlor);

_ FOCT 6016-77 PeaktuBbl. Cnnpt n3obyTtunosBbin. TexHundeckne ycrnosusi (Reaktivier.
Izobutil spirti. Texniki sertlor);

FOCT 6709-72 Boga guctunnmpoBaHHasda. TexHudeckme ycrnous (Distilla suyu. Texniki
sortlar);

FOCT 8751-72 PeaktuBbl. CnupT 0eH3mHOBLIA. TexHunyeckne ycnosua (Reaktivier.
Benzil spirti. Texniki sortlar);

FOCT 9293-74 (ISO 2435-73) A30T raszoobpasHbli N XUOKUA. TexHU4eckne ycnosus
(Maye ve gaz azot. Texniki sortlar);

FOCT 12712-2013 Bogku v Boaku ocobble. ObLimne TexHudeckue ycnosus (Araglar ve
xususi araglar. Umumi texniki gertlor);

2 ©AZSTAND - Butun haquglar gorunur



AZS XXX:2023 (TS 794:2014)

FOCT 17433-80 lNpombiwrieHHaa ymuctota. CxaTtbln Bo3ayX. Knacchl 3arpsa3HeHHOCTH
(Senaye tamizliyi. Sixilmlg hava. Cirklenma daracasi);

FOCT 28498-90 TepmomeTpbl >UAKOCTHbIE CTEKNSHHbIE. OOwme TEexHn4eckne
TpeboBaHua.Metoabl ncneitaHmn (Maye suse termometrler. Umumi texniki talabler. Sinaq
asullar);

FOCT 29169-91 (ISO 648-77) lNocyna nabopatopHasa cTeknsHHas. [MneTtkn ¢ ogHom
oTMeTkomn (Susa laboratoriya gablari. Bir nisanli pipetlar);

FOCT 29227-91 (1ISO 835-1-81) [locyna nabopaTopHas cTeknsHHas. [luneTkn
rpagyvipoBaHHble.HacTb 1. Obwmne TpeboBaHus (Suse laboratoriya gablari. Daracslonmis
pipetlar. I- ci hissa. Umumi talablar);

NOCT 30536-2013 Bogka 1M cnupT  3TUMOBLIN M3 MULEBOrO  CbIPbA.
[a3oxpomaTtorpadmnyeckmn  aKCnpecc-mMeToq  onpeneneHns  cogepXaHusi  TOKCUYHbIX
mMukponpumecen (Qida xammalindan alinan spirt ve araq. Qazoxromatoqrafik ekspress usulla
zoararli mikroqarisiglarin tayini);

FOCT 32035-2013 Boakn n Bogku ocobble. [MpaBuna npueMkn n mMetoabl aHanusa
(Araglar va xususi araglar. Qabul qaydasi va analiz Usullar);

FOCT 32036-2013 CnupT 3TUMOBbIA N3 NULLEBOrO Chipbs. [1paBuna NnpuemMKn n MetToapl
aHanusa (Qida xammalindan etil spirti. Qabul gaydasi ve analiz Usullari);

QEYD - Bu standartdan istifade ederkan, ictimai melumat sisteminde - internetde
Texniki Tenzimlama ve Metrologiya Uzre Federal Agentliyin resmi saytinda ve ya Milli
Standartlarin;illik melumat gbstericisine ve cari il yanvarin 1-ne darc edilmis “Milli
Standartlarin” ayliq informasiya indeksinin buraxilisina uydun olaraq istinad standartlarinin
etibarliligini yoxlamaq meslehetdir.istinad standarti deyisdirilirse , bu standartdan istifade
ederken avezedici (dayisdirimis) standarta emeal edilmalidir.©ger istinad standarti
dayisdiriimadan lagv edilirss, onda istinadin verildiyi miiddea ona tasir etmaysn hadde samil
edilir.

3 NUmunanin goturidlmasi ve nimunalarin hazirlanmasi

3.1 Araq analizi FOCT 32035, spirt analizi TOCT 32036 Uzra nimunalarin goéttrilmasi

3.2 Araq ve spirt nimunasi hazirlanmalidir. Bunun U¢tin 3.1. bandina uydun olaraq araq
ve spirt nimunasindan avvalcadan sinag olunan mahlulla yaxalanmis 2 sm?—i mikroviola 1
dmé3-lik pipetle 1sm® meahsul daxil edilir.

3.3 Yoxlama aparmaq ucln tekrarlanan seraitde naticalarin uygunlugunu yoxlamaq
magsadile goturilmis nimuna hacmini iki hissaysa bélurler ve har birindan 3.2 bélmasina
uygun olaraq spirt va ya araq nuimunasi hazirlayirlar.

3.4 Spirt ve araq nimunasini 9.3 banda uygun aparirlar.

4 Usulun mahiyyati

Bu Usul araqg va ya spirt nimunasinda mikroqarisiglari xromatoqgrafik ayirma yolu ila
ayirir ve sonra alov-ionlasma detektoru ile geyds alinir.

©AZSTAND - Butun hiquglar gorunur 3
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Analiz muddati 30daqgigadan ¢ox deyil
5 TehlUkasizlik talablari

Qaz xromatoqgrafiya ila isleyan zaman asagidakilara riayst olunmalidir:

- tazyiq altinda uslayan qablarin tehlikesiz istismari va taleb qaydalari;

- FOCT 12.1.010 uzres partlayis tehlikasizliyi telableri;

- FOCT 12.1.019 uzre elektrik tehlikasizliyi tadbirlari ve cihazdan istifads talimati.

Tamiz maddalarle isleayan zaman OCT 12.1.007 Uzra zshaerli, galevi ve tezalisan
maddalarle i Gclin tahliikasizlik talablerins riayst etmak lazimdir. is zonasi mihitinds zahaerli
maddalare nazarat. FOCT 12.1.005 Uzra taleblera uygun apariimalidir .

Qaz xromatografinda islemak Ug¢un texnik ixtisasindan asagi olmayan,
gazoxromatoqgrafiya analiz texnikasini manimsayan,istifade olunan cihazin istifadasina dair
talimati 0yranmis insanlar buraxilir.

6 Olgma seraitina qoyulan talabler

NuUmunanin hazirlanmasi ve 6lgmanin hayata kegirilmasi laboratoriya geraitinde atraf
muhitin temperaturu (20+ 5)° C,atmosfer tazyigi 84-106 klla, havanin nisbi ritubati 30-80%,
dayisen cerayan tezliyi (50+ 1) hs, qovsaqda garginlik (220+5)v toskil etmalidir.

7 Olcu vasitaleri,avadanliqlar,matriallar,reaktivier ve komakgi qurgular

Qaz xromatografi alovlu-ionlasmis detektorlu, detekterlasma haddi 5-10*? r C/san.dan
¢cox olmayaraq

Tutumu 1,5 ve 10 mm?3olan mikrospris

Kolba 2-500-2 TOCT 1770 Uzra

Kolba 2-1000-2 NOCT 1770 Uzra

Pipet 2-2-100 TOCT 29169 uzra

Pipet 2-1-2-10 OCT 29227 Uzro

Pipet 2-2-1 TOCT 29169 Uzra

Mikrodozator dayisen hacmli 0,025-0,2 sm® dozalanan hacmds diapazonda
nisbi xata +0,8 %-dan ¢ox olmayaraq ;

Mikrodozator dayisken hacmli 0,00530,01 sm® dozalanan hacmde diapozonda nisbi
xota £ 2,5%-den ¢cox olmayarag; .

Mikroviallar 2 sm3-lik, vintli gapagla ve teflon 6rtiikli sixlasdirilmis membran;

Termometr, mayeli bolgisi 0,2°C TOCT 28498 (izre.

Qazoxromatografik  kanillyar ~ kolonka  asagidaki  hondurulmus faza ile:
polietilenglikol,modifikasiya olunmus nitrotereftal tursusu,uzunlugu 50m., daxili diametri
0,32mm maye fazanin hopdurulmus qalinhgr 0,52mkm. Basqa kapillyar kolonkalardan
istifade olunmasina o sartle icaza verilir ki, onun texniki xarakteristikasi 1-ci sakilde (9.1)
gostarilon uygun ayirmani temin etsin.

Program teminatli kompyuter. istonilon deracsli garisigin saxlanmasini temin eden
hermetik tixach stuse gab.

Distilla suyu TOCT 6709 Uzre

Etil spirti rektifikati TOCT 5962 Uzra

Aseton TOCT 2603 Gzra

izobutil spirti FOCT 6016 iizre

izoamil spirti FTOCT 5830 iizre

Benzaldehid TOCT 157 Gzrs

Benzil spirti TOCT 8751 Uzro

Sirka aldehidi ssas maddanin kitle payl -99%-dean az olmayaraq

4 ©AZSTAND - Butun haquglar gorunur
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Metanol,asas maddanin kitla payi- 99%-dan az olmayarag.

Metilasetat (sirka tursusunun metil efiri asas maddanin kitle payr — 99%-den az
olmayarag.

Etil asetat ( sirka tursusunun etil efiri) esas maddanin kitle payi-99%-den az oyaraq.

izobutilasetat (sirka tursusunun izobutil efiri, esas maddsnin kiitle pay1-99%-den az
olmayarag.

Etilbutiral ( yag tursusunun etil efiri) asas maddenin kitle pay1-98%-dan az olmayaraq.

Etillaktat (sUd tursusunun etil efiri) esas maddanin kitle payi .

Etil efiri ( @sas maddanin kitle payi -99%-dan az olmayarag.

Kroton aldehidi esas maddanin kitle payl -99%-dan az olmayarag.

1- propanol asas maddanin kitle payl — 99%-dan az olmayaraq ;

2- propanol asas maddanin kitla pay1-99%-dan az olmayaraq.

1- butanol esas maddanin kutle pay1-99%-den az olmayarag;

2- butanol esas maddanin kutla pay1 99%-dan az olmayarag.

1- pentanol, esas maddani kitle payl — 99%-dan az olmayaraq

2- butanon ( metil-etil keton ), asas maddanin kitls payi -99%-dan az olmayaraq

1- heksanol asas maddanin kitla pay1-99%-dan az olmamalidir.

2- feniletanol esas maddanin kitle pay1-99%-dan az olmamaldir.

Qaz dasiyicisi — azot x.t. FTOCT 9293 Uzra. Azot generatorundan istifade etmays icaze
verilir.

A markali texniki hidrogen TOCT 3022 Uzra. Hidrogen generatorundan istifade etmaya
icaza verilir.

Sixilmig hava NOCT 17433 Uzra.Qaz xromatoqrafinin istismar telimatina uygun olaraq
telab olunan tazyiqi ve temiz havani temin edan hava kompressorlarindan istifadaye icaze
verilir. Metroloji , texniki gostaricileri va keyfiyyati gostarilonlarden asagi olmayan digar 6lcu
vasitalerindan, avadanliglardan, kdmakgi cihazlardan, materiallardan va reaktivliardan istifade
etmayae icaza verilir.

8 Olgcmaya hazirliq

8.1 Xromatografin qurasdiriimasi, tenzimlenmasi va is rejimine getiriimasi muivafiq
gaydada hayata kegirilir.

8.2 Kapillyar kolonkanin tamizlanmasi

8.2.1 Yeni kapillyar kolonka xromatoqgrafin termostatina yerlagdirilir ve detektora
gosulmadan 4 saat arzinde 180°C kolonka temperaturunda 0,048-0,072 dm?3/s surastlie
dasiyici gazla temizlenir. Sonra kalonka detektora qosulur ve kalonka termostatinin islema
temperaturunda asas xattin sabitliyi yoxlanilir.

8.2.2 Aragin ve ya spirtin identifikasiyasi Uc¢ln analiz aparmazdan svval, kolonkani
detektordan ayirmadan, baza xatti sabitlegsena qadar 220 ° C-temperaturda kolon termostati
temizlonir.

8.3 Daracalama garisiginin hazirlanmasi

8.3.1 Cihazi mutlaeq daracalems Usulu ile attestasiya olunmus daracelama qarisidi ile
daracalayirlor .

8.3.2 Araqda va ya spirtde muayyean edilmis maddsalerin hazir attestasiya olunmus
deracelanmis qgarisiglari olmadiqda, asas maddenin kitle payi 7-ci bélmada bu maddaler
Ucuin nazards tutulandan az olmamagq saertile reaktiviarden etil spirtinden va ya halledici kimi
istifade olunan su spirt mahlulundan hacmi hissasi 40 % tagkil edan etil spirtindan istifada
olunur.

Deracalonma qgarisigi asagidaki maddalerdan ibarat olmalidir: etil efiri, sirke aldehidi,
aseton, metilasetat, etil asetat, metanol, 2-butanon, 2 propanol, izobutilasetat, 2- butanol, 1-

©AZSTAND - Butun hiquglar gorunur 5
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propanol, etilbutirat, kroton aldehidi, izobutil spirti, 1-butanol, izoamil spirti, 1-pentanol,
etillaktak,1-heksanol, benzaldehid, benzil spirti, 2-fenil etanol.

8.3.3 Maddaslearin 0,001 % hacmi hissasini 6ziinde saxlayan dsracalenma qarisiginin
hazirlanmasi.

8.3.3.1 Araq Uclin daracelenma qarisigi 1000 sm?3-lik tutumu olan cilalanmis tixacli
olcult kolbaya 40% etil spirtinin hacm payi olan 200-250 sm? su-spirt mahluul slave edilir ve
mikrodozator vasitssile 0,1 sm? metanol, 0,01 sm? tamiz maddalearin har birinden( har biir
madda nimunasini gétirmazden avval dozatorun ucunu dayismak serti ila) slava edilir.
Sonra hamin kolbaya 10 sm? pipet vasitesile 7,8 sm? 1g/dm? kutle gatiligi olan sirke aldehidi
mahlulu slave edirler. Sirka aldehidi TOCT 4212 Uzrs etil spirtinin hacmi hissasi 40 % olan
mahlulda hazirlanir.

8.3.3.2 Kolbada olan mahlul garisdirilir, 25 dagige midstinds (20+2) °C temperaturda
saxlanilirve etil spirtinin hacmi hissesi 40 % tagkil edan mahlulla nisan xattine qader
doldurulur.

8.3.3.3 Nishi xata hacmi hissasi 0,001 % olan araq analizi G¢ln hazirlanmis deracalema
garisiginda metanol tgin P=0,95 ehtimali ile £5 % ve 0 biri maddaler U¢lin £3 % oaskil edir.

Cilalanmis tixaci olan 1000 sm?-lik 6l¢l kolbasina 200-250 sm? etil spirti slave edilir ve
mikrodozatorla 0,1 sm® metanol ve temiz maddanin har birinden 0,01 sm? (izerina slave
olunur. Temiz maddanin har birini goétirmamisden mikrodozatorun ucu dayisilir. Hemin
kolbaya 10 sm3-lik pipet vasitasile 7,8 sm® g/dm? kiitle gqatihiginda olan sirke aldehidi mahlulu
alava edilir. Sirka aldehidinin mahlulu FTOCT 4212 uzrs etil spirtinde hazirlanir.

8.3.3.5 Kolbadaki qarisiq qarisdirilir 25 dagige muddastinds (20+2) °C temperaturda
saxlanilir ve hacmi etil spirti vasitasile nisan xattine gadar ¢atdirilir.

8.3.3.6 Tarkibinde maddalarin hacmi hissasi 0,001 % taskil edan spirt analizi Gg¢ln
hazirlanmis deracalema qarisiginin nisbi xatasi metanol Ggln £5 % va P=0,95 ehtimalinda
galan maddsler tc¢in £3 % tagkil edir.

8.3.4 Maddalerin 0,0005 % hacmi hissasi U¢ln daracalems qarisiginin hesablanmasi

8.3.4.1 Araq analizi Ucln deracslema qarisigi 1000 sm? hacmli cilali tixacla temin
olunmus kolbaya etil spirtinin hacmi hiissasi 40 % taskil edan su-spirt mahlulundan 200-250
sm?3 stizulir ve tizerina 500 sm3-lik kolba ile maddalarin hacmi hissasi 0,001 % teskil eden va
8.3.3.1. bdlmasi lUizra hazirlanmig daracalama garisigini alava edilir Sonra emaliyyati 8.3.3.2.
bdlmasi Gizre hayata kegirilir.

8.3.4.2 Maddalarin 0,0005 % hacmi hissesi ile araq analizinde istifade olunan
daracelama gqarisiginin hazirlanmasi zamani nisbi xsta metanol dcun #5: va P-0,95
ehtimalinda qalan maddalar G¢ln +3 % toskil edir.

8.3.4.3 Spirtin analizi ticln deracslema garigiginin hazirlanmasi

1000 sm? hacmli cilalanmis tixacla temin olunmus kolbaya 200-250 sm® hacmda etil
spirti stzulur ve Uzerine 500 sm3-lik kolba ile 500 sm® hacmde 8.3.3.4. bolmesi Uzre
hazirlanmis maddalerin 0,001 % hacmi hissasi ile hazirlanmis derecalema qarisi§l alave
edilir. Sonra emaliyati 8.3.3.5. bélmasi Uzre tekrarlanir.

8.3.4.4 Maddalarin 0,0005 % hacmi hissasi ile spirt analizinds istifade olunan
deracelama qarisigdinin hazirlanmasi zamani nisbi xata metanol dcin 5 % ve P=0,95
ehtimalinda gqalan maddalar G¢ln +3 % taskil edir.

8.3.5.1 Araq analizi ticlin deracalema garisiginin hazirlanmasi

1000 sm?3-lik cilalanmis tixacla tamin olunmus 06lgl kolbasina etil spirtinin hacmi hissesi
40 % taskil eden su-spirt mahlulundan 200-250 sm? suzulir ve lzerine 100 sm3-lik pipetls
maddalerin hacmi hissasi 0,001 % taskil edan deracslema garisigindan 100 sm3 8.3.3.2.
bdlmasi Gizre hayata kegirilir.

8.3.5.2 Araq analizinds istifada olunan maddslarin hacmi hissasi 0,0001 % taskil edan
daracalema garisiginin hazirlanmasinda nisbi xea har bir madds Ugun P=0,95 ehtimalinda 5
% togkil edir.

8.3.5.3 Spirt analizi Ggun daracalems qarisiginin hazirlanmasi
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1000 sm3-lik cilalanmis tixacla temin olunmus 6lgi kolbasina etil spirtinin hacmi hissasi
40 % taskil eden su-spirt mahlulundan 200-250 sm? etil spirti stizlllr ve tGzerine 100 sm3-lik
pipetla Gzarine maddalarin hacmi hissasi 0,001 % tagkil edan daracalema qarisigindan 100
sm® 8.3.3.4. Uzra hazirlanmis mahlul slave edilir, sonraki emsliyyat 8.3.3.5. b6élmasi Ulzre

hayata kegirilir.

8.3.5.4 Spirt analizinds istifade olunan maddalarin hami hissasi 0,0001 % tagkil edan
daracelama qarisiginin hazirlanmasinda nisbi xata har bir madds dgin P=0,95 ehtimalinda

+5 % togkil edir.

8.3.6 Deracalema qarigiginin hazirlanmasi straf muhitin temperaturu (20£2) °C temin

edilmakle sorucu skafda hayata kegirilir.

8.3.7 Hazirlanmig dearacslama qarisigi meahlulunu soyuducuda hermetik baglanmis

gablarda saxlanilir. Saxlanma muddati 6 aydir.

9 Olgmanin yerina yetirilmasi

9.1 Olgma xramatografin asagidaki serait parametrlarinds yerina yetirilir.

- dedektor temperaturu, °C 220-250

- buxarlanma temperaturu, °C (injektorun) 120-200

- selin bélinma amsall 30:1

- kolonka termostatinin ilkin temperaturu, °C 75

- saxlama, daqige ila 5,5

- kolonka termostatinin 110°C-a gader qizma surati, °C/daq 15

- kolonka termostatinin 80°C-a gqadar soyuma siirati, °C/daq 10

- saxlama, daqige 6

- kolonka termostatinin 210°C-s gader qizma sirasti °C/daq 15

- saxlama, daqige 10

- gazdasltyicisinin selinin sirsti dm®/saat 0,048-0,18
- hava selinin sursti dm?¥saat 18

- hidrogen selinin strati dm®/saat 1,8

- nimunanin hacmi, mm?3 0,5-1
Analizin diger xromatoqrafik seraitde, o0 cumladen dasiyici qaz axininin

programlasdiriimasi,
aparilmasina icazs verilir.

m 12, 15 21

~~| 19|
'\'Lnu_._____ l' |

— i

75 1w 125 T 15

e,

Sokil 1-de gosterildiyi kimi maddalarin ayrilmasini temin etmakla

25 wum

1-etil efiri 2-sirka aldehidi; 3- aseton; 4-metilasetat; 5-etilasetat; 6-metanol; 7-butanon-2;

8-prapanol-2; 9-etanol; 10-izobutilasetat;
krotonaldehidi; 15-izobutil spirti; 16-butanol-1; 17-izoamil spirti;
20-heksanol-1; 21-benzaldehid; 22-benzil spirti 23-2-feniletanol

11-butanol-2; 12-prapanol-1; 13-etilbutirat;
18-pentanol-1; 19-etilaktat;

Sakil 1. — Daracalama qarisiginin xromogqrafik analizi

9.2 Xromotoqrafin daracalanmasi
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Xromatoqraf ,0lgulmus qatiliglar diapazonunun savvaeline, ortasina ve sonuna uygun
gelen en azi U¢ deraceloma qarisigindan istifade etmakle daracalenir.Har bir dereceloma
garisiginin analizinin xromatogramlari geyd olunur.Tayin olunan maddalarin saxlanma vaxti
ve pik sahsleri geyds alinir.Olcmsler on azi iki defe aparilir.Daracsloma qarisiginin tipik
xromatoqram tahlili Sakil 1-de gostarilmisdir. Derecelama xarakteristikasi an kicik kvadratlar
metodundan istifada etmakls, eksperimental malumatlarin islenmasi il alde edilir.

X-in %-le hacmi hissesinin deracelema qarisiginda tayin olunan maddanin kutle
gatihigina nazeran hesablamaq Ucln ¢ , mg/dm? asagidaki disturdan istifads edilir.

e =X -10000.p (1)

Harada ki, 10000 — hacmi hissanin kutle qatihigina ¢evrilmasi tgun vuruq

p - gotirilmis maddanin sixligi g/sm?

Xromatograf en azi iki haftadse bir dafe dearacslenir.Eyni zamanda Xromatografin
daracelanmasi xromatoqrafik kolonka, darecelema qarisiglari dayisdirilerken, tamir islari
aparildigdan sonra da aparilir.

9.3 NUmunanin analizi

NuUmunani tehlil etmazden avval, 9.1-ci bandda gdstarilen sartlar daxilinde “bos” analiz
(nimuna daxil etmadan) apariimaldir. Bu halda pik musahide olunarsa, kolonkani 8.2.2.
bolmasindaki qayda tzre tamizlayirler.

Buxarlandiriciya (injektor) 10,5 ve ya 1mm?® hacmli pipetle araq ve ya spirt nimunasi
daxil edilir va 9.1. bdlmasinda gostarilon geraitde xromoqrafik ayirmalari hayata kegirilir.

Deraceloma qarigigindaki har bir maddayes uygun olan pikler saxlanma vaxti
bdlgesinda geydsa alinir. ©gar signalin (pikin handurliyldndn) sasin saviyyasina nisbati 2:1
haddini asmirsa, onda analiz edilen araq va ya spirt nimunasinda hamin maddanin olmadigi
hesab olunur. Nimunani iki defe tekrarlamaqgla TOCT ISO 5725-1 (3.13 band) telablarina
uygun olaraq analiz edilir.

9gar analiz olunan maddanin (spirt ve ya araq nimunasinda) gatiligi élgmanin yiuksak
haddinden ¢oxdursa, onda nimunani 10 dafadan az olmaq sertila spirtle va ya spirtin hacmi
hissasi 40 ; olan su spirt mahlulu ile durulagdirilir. Durulasma amsalini metanolun hacmi
hissaesini ve analiz olunan maddenin kitle qatiligini hesablamagla nazera alinir.
Durulasdirma zamani halledicide qarisiglarin uygun migdarini nazara alinir

Olde olunmus xromogrammada analiz piklarinde malum olmayan maddaler musahidea
olunsa, onlarin identifikasiyasini xromato-kitle spektroskopiyasi Usulu ile aparirlar.

10 Olgma naticalerinin islenmasi

10.1 Olgma naticalarinin  hesablanmasini  xromografin tarkibindeki komputerin
komplektina daxil olan program teminatindan istifade ederak, onun istifadesine dair talimata
uygun olaraq yerina yetirirlar.

Tayin olunan zerarli maddalerin ol¢cliimis katle gatiligi haddi, metil spirtinin hacmi
hissasi gostaricilerin tekrarlanma va dolgunlugu, tekrarlanma haddi Usulun nisbi xeta haddi 1-
ci cadvalda gdsterilmisdir.

Cadval 1.
Tayin olunan Tayin Takrarlanma | Tekrarlanma islenme Nisbi xatanin
zororli olunan gOstericisi haddi r, r % (emal) haddi £6 £ %
maddaler kitle (osko P=0,95 h=2 gostericisi P=0,95
gatihgi ve | tekrarlanma) (Osko
hacmi 6,06 % tokrarlanma)
hissanin 6r 6r1 %
haddi
1 2 3 4 5 6
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Sivug yaglari

2 propanol
mg/dm?

1 propanol
mg/dm?

2 butanol
mg/dm?3

1 butanol
mag/dm?3

1 heksanol
mg/dm?

1 pentanol
mag/dm?

izobutil spirti
mg/dm?3

izoamil spirti
mag/dm?3

Mirakkab
efirlor

Metilasetat
mag/dm?3

Etil asetat
mg/dm?

izobutilasetat
mg/dm?

Etilbutirat
mg/dm?

0.5-den
12-o gqadar

15

Etillaktat
mg/dm?

Etil efiri
mg/dm?

Sirke aldehidi
mg/dm?

Kroton
aldehidi
mg/dm?3

Aromatik
aldehidlar

Benzaldehid
mg/dm?3

Aromatik
spirtlar

Benzil spirti
mg/dm?3

2 Feniletanol
mg/dm?3

Ketonlar
aseton
mg/dm?3

2 butanon
mg/dm?3
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Metil spirti 0,001-den
0,001-8
gadaer

hacmi hissesi | CaO 0,01-
%-lo den 0.01-8 5 15 6 15
gadaer
Ca 0,01-
den 0,05-8 4 10 5 10
gadar
OSKO Nisbi orta
kvadratik
kenarlasma

10.2 Olgma naticasi kimi istenilan maddanin kiitle gatiliginin iki paralel teyinatinin orta
adadi giymati goéturdlir. Metil spirtinin hacmi hissasi uygunlagsma sarti yerina yetirildiyi halda
alda olunan tekrarlamada asagidaki dusturla hesablanir.

2|Cy = Cyp 100 =5
(Cy +C) 2)

2|4y - %5100
(X + A7)

(2a)

Harada ki, 2-paralel tayinatlarin sayidir.

Ci1, Ci2 — analiz olunan nimunada (metil spirtinden basgqa) istanilon maddeanin kuitle
qatihdinin paralel tayinatlarinin naticasidir. Mg/dm?

X1, X2 — analiz olunan nimunada metil spirtinin hacmi hissasinin paralel teyinatlarinin
naticesidir %. 100 %-la hesablama amsali

ri, r — istanilean maddanin va metil spirtinin tekrarlama haddinin ifadasi, %

9gar uygunluq sarti yerina yetirilmirses, takrarlama haddinin ¢coxalmasl sababi arasdirilir,
onu aradan qaldirirlar vadlgmani 9.3. bélmasinda gosteriloan gqaydaya uygun olaraq tekrar
yerina yetirirlor.

10.3 Mikroqarisiglarin migdarinin élgma naticasini asagidaki sakilde taqdim edirlor.
Cicpt Aic (P=0,95) mg/dm?
Xept Ax (P=0,95) mg/dm? hacmi hisse %

Harada ki,

Cicp — istanilan maddeanin kutle gatihdinin (metanoldan bagga) élgma naticasinin orta
adadi giymati mg/dm?

1 Aic — istonilan maddenin kitle qatihdinin élgma naticalarinin mitlag xatasinin haddi
(metanoldan basqa) mg/dm?

Xep — taninan hadda metanolun hacmi hissasinin dlgma naticalarinin orta adadi giymsati,
%

1 Ax— metanolun hacmi hissasinin 6lgma naticalarinin mitleq xatasinin hadleri, %

10.4 istenilon maddenin (metanoldan basqa) kiitle gatihginin élgma naticelarinin mitlag
xata kemiyyatini + Aic mg/dm? ve metanolun hacmi hissasinin 6lgma naticesinin mitleq xata
kamiyyati + Ai % asagidaki dusturla hesablayirlar.

* Aic= £ A 0,01 xd1 X Cigp
+ Ax= + 0,01 X 61 X chi
Harada ki, 0,01 — faizin vahid hissaye hesablama amsali
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1+ 01 £ & — metil spirtinin hacmi hissasin ve istanilan maddanin kitle qatiliginin dlgma
naticalarinin nisbi xata haddidir, %. (cadval 1)

10.5 Mutlaqg xata kamiyysati iki reqemden ¢ox olmamalidir, bu zaman (Cicp Vo Xcp) 6lgma
naticalerinin reqemsal kamiyyati yuvarlaglagdirmadan sonra els tertibli reqamle qurtarmalidir
ki, hemin kamiyyat mutlaq xataya uygun galsin.

Komponentin migdari 6lgma diapazonu sarhaddinden az (asagidaki serti 6demakla
nignalin sas saviyyasina nisbati (pikin hundurliyd) 2:1 nisbatinden ¢ox olduqda) va ya 1-ci
cadvaldan gosterilendan ¢ox oldugda, natice asagidaki kimi teqdim olunur.

- Cicp < 0,5 mg/dm? ve ya Cicp > mg/dm? — istanilen komponentin kiitle gatiligi Gglin

Xep< 0,0001 % ve ya X¢p > 0,05 %-metil spirtinin hacmi hissasii Gglin

Mikrogarigiglarin  migdarinin  6lgma naticasi, 10.2. bdlmasine uydun olaraq
gabuledilandirse, onlarin bu senadlards istifadasi nazarde tutulandirsa, onda susuz spirta
nazaran

FOCT 5962-2013-5 uygun spirt tglin

FOCT 12712-2013 araq lc¢un hesabat yerina yetirilir.

Olgma naticalerini susuz spirts nazersn hesablamaq Ugln asagidaki disturla n
hesablama amsalina vururlar.

C15c=Cicpx 1 (4)

Xsc=Xcp X I (4a)

Harada ki,

C1isc — istanilan maddanin susuz spirte nazaran (metanoldan basqa) kutle gatihgi
mag/dm?3

Xsc— Susuz spirta nazaran metanolun hacmi hissasi, %

M- =100:P dusturuna gora hesablamada hesablama amsali (5)

100 iss - susuz spirtin hacmi hissasidir, %

P — analiz nimunasinda etil spirtinin hacmi hissasidir, %

Tayinat spirt tglin TOCT 32036-2013 araglar tgin FTOCT 32035-2013 tzra aparilir.

10.6 Zeharli mikroqgarisiglarin miqdarinin 6lgma naticaleri susuz spirte nazeran
hesablama dusturu asagidaki kimidir.
Css+0,01.6.Css (6)
xSs i 0,01 6 * Xss (Ga)

11 Tekrarlanma saraitinda alinan 6lgma naticalarinin uygunlugunun yoxlanilmasi

11.1 Tekrarlama seraitinde alde olunmus élgma naticalarinin uygunlugunun yoxlanmasi
tokrarlama seraitinde asagidaki hallarda aparilir.

i-ki miixtolof laboratoriualarda alinmis naticaler miibahise obyekt olduqda;

Uzlagsma tadqgigat zamani 6lgma naticalarinin uygunlugu yoxlanildigda.

11.2 Takrarlama seraitinde 6lcma naticalerinin uygunlugunun yoxlamaq ugln har bir
laboratoriya 3.1. bandi Gizre saxlanmaya verilmis nimunalardan istifads edirlar.

11.3 10 bélmasi ve 9.3-a uygun olaraq iki muxtslif laboratoriyada alde olunmus 6lgma
naticalerinin uygunlugu bu naticalarin forgliliyinin giymatlandirilmasini CDi 0,95 vo ya CDo,g5
kritik forgliliyi ile asagidaki dusturla giymatlandirirler

/| C io.8.0.1 — C i.0.8.9.2 /< CDi..O,96 (7)
Xoeqg1— Xoagq. 2 / < CD 0,9 (7a)

Harda ki, Ciosq1, C iosg2— istanilon maddanin kitle gatihgr kemiyyatinin 1-ci va 2-¢i
laboratoriyalarda 9.3 bandina ve 10 b6élmasina uygunalinmig nati¢alarin orta adadi giymatidir
mg/dm?3
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Xooq 1 ; X o0sq 2- 1-¢i v 2-¢i laboratoriyada 9.3 bandine 10.bdlmasina uygyn alde
olunmusg metil spirtinin hagmi hissesinin orta adadi giymatidir % ,

CDCDio,95 CDo,gs- dustiurlar tzre hesablanmig metil spirinin ha¢cmi hissasinin% ve
istanilen maddanin kitle gatiiginin mg/dm?3 fergini ifade eden kritik kemiyyatdir.

CDi.0,95CD 0,05 — istenilon maddaenin kutle gatiligi tG¢lin kemiyystin kritik fergi mg/dm?3 ve
metil spirtinin hagmi hissasi agagidaki dusturla hesablanir:

CDioes—2,77 - 0,01 -Cioeq12 / ok —02/2 (8)

CDo,95— 2,77-0,01- Xos.q.1.2 /aﬁ — /2

Harda ki , 2,77 -TOCT iSO 5725-6 (4.1.2. bolmasi) Uizre tayin edilmis iki paralel tayinatin
kritik serhadd amsali;
0,01- % ifadesinden mutlaq giymats va ya hacmi faize ke¢cmak amsali;
oRr1,0Rr- iStenilon maddanin ve metil spirtinin ,% (¢adval 1) tekrarlanma gdstaricileri ;
ori,o1-Istanilan maddanin va metil spirtinin % takrarlanma gostericisi (cadvall);
Cio.aq.1,2- birinci va ikinci laboratoriada istenilen maddenin (metanoldan basqa) kutla

gatihginin asagidaki dustir Uzra hesablanmis orta adadi giymati

_Ci.o.a.q.1+ci.o.a.q.2
R )

X 0.s.q 1.2-birinci va ikinci laboratoriyada asagidaki dister (izre htsablanmis % metil
spirtinin hagmi hissasinin orta adadi giymatidir

. Xo.a.q.1+Xo.a.q.2
Xosgqiz =— 5, (9a)

Ogar naeticelar kritik fergdan cox deyilsa ,onda har iki laboratoriyada apariimis
Olcemanin nati¢aleri magbul sayilir ve son natice kimi onlarin Gmumi orta kemiyyati gabul
olunur.

Bqer naticaler kritik ferqden goxdursa, bu halda TOCT iSO 5725-6 (5.3.3 bolmesi)
Uzra yerina yetirilir.

12 Laboratoriyada bu Gsulun yerina yetirilmasinda
O0lcma naticalarinin stabilliyine nazarat

Laboratoriyada bu Usulun yerina yetiriimasi zaman naticalarin stabilliyine nazarst
FOCT ISO 5725-6 (band 6.2.3) Uzre aralig standart kenaragixmanin stabilliyinin nazarat
Usulundan istifade edirlor. Eyni zamanda Suxart nazarat kartinin tetbigi ile gdstericilarin
duzgunlaydnin sabitlik nazarat TOCT 1SO 5725-6 (6.2.4 ve ya 6.2.5 bandlari) Gizra hayata
kecirilir .

Olgma natugalarinin sabitliyinin nazarst qaydalari ve nazarstin dovriliyi FOCT
ISO/MEK 17025 (4.2 bendi)uygun olaraq laboratoriyanin keyfiyyatine nazarat sanadine
uygun olmalidir.

Nozaratin naticeleri kafi olmadigda,masalen, harekst haddi c¢ox oldugda ve ya
xabardarliq haddinin mintazem sakilde artmasi geyd olundugda onda bu kenara ¢ixmalarin
sebableri aradan qaldirilir.

Aralig kenara c¢ixmalarin standart meyyleri sabitlik nazarstinin temin olunmasi Ggun
Suxart xaritasinin qurulma niminasi FTOCT 30536-2013( B alavasi)-da gdsterilmisdir.

Olgma natigalarinin diizginluyiniin sabitlik gostaricisine nazarst 8.3.3-8.3.5-8 uygun
hazirlanmis deracalema qarisiginin attestasiya olunmus nimunalerdan birinin nazarati tcln
nimunalarden ela birini géturdrler ki,o 9.2 bandina uydun xromatoqrafin daracalenmasinda
istifade olunmasin .Goéstaricinin dizgunliyinin sabitliyini nazarstini temin etmak maqgsadile
Suxart xaritesinin qurulmasi Ggin FTOCT iSO 5725-6 (bendalti 6.2.4.3 ve ya 6.2.5.3 )-den
istifade olunur.
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ICS 67.080.20

Osas sozlar: etil efiri, sirke aldehidi, aseton, metilasetat, etilasetat, metil spirti (metanol), 2-
butanon,2-propanol,rektifikasiya olunmus vyeyinti etil spirti, izobutilasetat, 2-butanol,1-
propanol, etilbutirat, kroton aldehidi, izobutil spirti,1-butanol.izoamilspirti,1-pentanol,
etillaktat, 1-heksanol, benzaldehid.benzil spirti, 2-feniletanol, darecalema qarisidi, analizin
xromatogrami, qazxromatoqrafik tisul.
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