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Gegenstand und Zweck

Diese Arbeitsanweisung gilt fur die Bestimmung von freier und gesamter schwefliger
Saure in Weinen mittels Fourier-Transform-Spektrometrie im mittleren Infrarotbereich
(FT-IR) fur die amtliche Qualitatsweinprufung (AP-Analyse). Das hierbei eingesetzte
WineScan™SO,-Interferometer ermdglicht eine parallele Flissigkeits- und Gasanalyse in
einer Durchflusskivette und einer Gasmesszelle. Dieses Dokument geht jedoch nur auf
die Analytik der schwefligen Saure nach Ubergang in die Gasphase ein — die Arbeitsan-
weisung zur Untersuchung anderer Weinbestandteile mittels FT-IR fir die amtliche Quali-
tatsweinprufung (,Untersuchungsverfahren zur Bestimmung von Vorhandenem Alkohol,
Reduzierendem Zucker und Gesamtsaure mittels FT-IR-Spektrometrie bei der amtlichen
Qualitatsweinuntersuchung®) bleibt hiervon unberthrt.

Ferner werden die notwendigen Funktionstberprifungen und Wartungsarbeiten, sowie
die Herstellung der hierflir benétigten Losungen beschrieben. Durch die beschriebenen
KontrollmaRnahmen soll die bestmdgliche Ubereinstimmung zwischen den nach dieser
Arbeitsanweisung ermittelten Ergebnissen und den durch Anwendung der entsprechen-
den Referenzanalytik erhaltenen Referenzwerten erreicht werden.

Messverfahren

Kohlensaure- und partikelfreie Weine werden ohne weitere Probevorbereitung dem Ana-
lysensystem zugefihrt. Zu Beginn der Analyse werden Probe und Phosphorsaure nach-
einander in die Reaktionskammer geleitet. Die Reaktionskammer ist konstant auf 85 °C
temperiert. Durch die Vermischung von Wein und Phosphorsaure in der Reaktionskam-
mer wird SO, kontinuierlich freigesetzt und durch die Gasmesszelle geleitet. Die IR-
Gasspektren werden dabei am Detektor aufgenommen. Das freie Schwefeldioxid wird
fast augenblicklich freigesetzt. Das gebundene Schwefeldioxid wird von der Saure hydro-
lysiert und kontinuierlich freigesetzt. Wahrend der Reaktion werden mit einem Fourier-
Transform-Infrarotspektrometer die IR-Absorptionsspektren erfasst.

Schwefeldioxid verfligt Uber eindeutige Merkmale im mittleren Infrarotspektrum. Das IR-
Spektrum flr Schwefeldioxid Gberschneidet sich jedoch teilweise, insbesondere mit Was-
ser, Alkohol und anderen flichtigen Substanzen. Anhand mathematischer Modellberech-
nungen kann das Schwefeldioxid-Signal erfasst und tber die fir die Qualitatsweinanaly-
se zugelassene Produktkalibrierung quantifiziert werden. Fir die amtliche Qualitats-
weinanalyse darf hierfur nur die jeweils zugelassene Basiskalibrierung eingesetzt wer-
den. Auf das so erhaltene vorlaufige Messergebnis wird auf3erdem noch eine Slope-
Intercept-Korrektur zum Ausgleich geratebedingter Unterschiede angewendet. Einzeler-
gebnisse und Mittelwert werden mit der Probebezeichnung ausgegeben und protokolliert.

Die Messbereiche fir die Messung in Wein liegen bei
10 — 60 mg/l freiem Schwefeldioxid bzw.
60 — 260 mg/I gesamtem Schwefeldioxid.

Der Anwendungsbereich der beschriebenen Methode beschrankt sich ferner auf Erzeug-
nisse, deren Grenzwert flr die gesamte schweflige Saure (berechnet als SO,) maximal
bei 250 mg/l liegt.
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3 Konfiguration

Im Konfigurationsschritt des Analysesystems ist das , Sulphite-Modul* ausgewabhilt.

Analyser Configuration - Step & o ==
Analyser options

7] Suphite mochde instalad

Sample rtake Ut options

User rtedace

Es ist auch moglich, das SO,-Modul zu deaktivieren, indem man es aus der Konfiguration
nimmt und den Haken entfernt. Falls dies Uber einen langeren Zeitraum (tGber 1 Woche)
geplant ist, sollte die restliche Phosphorsaure in der Reaktionskammer entfernt werden.
Bitte dazu vorher mit einem Techniker von Foss Kontakt aufnehmen.

Die Dauer der Hydrolyse ist auf die Option ,Medium® gesetzt. Diese Standardeinstellung
darf nicht verandert werden, da die erstellten Kalibrierungen auf dieser Einstellung beru-
hen.

4 Reagenzien und Losungen

Die benétigten Reagenzien und Lésungen sollten in einem Labor mit guter Bellftung
vorbereitet werden und nur in geeignete Behalter befillt werden. Beim Umgang mit
Chemikalien sind geeignete Schutzkleidung und -handschuhe, sowie eine Schutzbrille zu
tragen. Die Angaben der entsprechenden Sicherheitsdatenblatter missen beachtet wer-
den!

Soweit nicht anders angegeben,
— sind analysenreine Chemikalien zu verwenden,

— ist unter ,Wasser” im Sinne dieser Vorschrift entmineralisiertes \Wasser oder
Wasser von entsprechender Reinheit und

— unter ,Lésung® eine wassrige Lésung zu verstehen.

4.1 Standardisierung
,FTIR-Equalizer* (P/N 1001105 = 6 x 37 ml)

Die geschlossenen Flaschen mit der Standardisierfliissigkeit sind bei 5 - 8 °C im Kihl-
schrank aufzubewahren und geschlossen ca. zwei Jahre haltbar
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4.2 Nullpunktfliussigkeit
Die Nullpunktflissigkeit ist einmal wochentlich frisch anzusetzen:

1 Loffelspitze ,Zero Salt“ (P/N 1015912 =1 x 23 g) in 1 L Wasser

Der Nullpunktbehalter muss vor dem Befiillen griindlich mit heilem Wasser gereinigt
werden.

4.3 Reinigungslosung
Die Reinigungslésung ist einmal wochentlich frisch anzusetzen:

50 ml ,Cleaning Agent® (P/N 1015910 = 4 x 100 ml) auf 2 L mit Wasser auffillen

4.4 Phosphorsaure-Losung

FUr jede Analyse werden ca. 4 ml Phosphorsaure verwendet. Die Konzentration in der
Anwendung betragt 25 Vol.-%l. Die Saure kann entweder in dieser Starke direkt gekauft
oder aus einer 85 %igen Phosphorsaure durch Verdinnung hergestellt werden:

etwa 400 ml Wasser vorlegen, 294 ml Phosphorsaure (85 Gew.-%, d = 1,71) zufugen
und mit Wasser auf 1000 ml auffullen. Anschlieend 1,5 g ,WineScan SO, AntiFoam*
Antischaummittel (P/N 60048366= 1 x 100 ml) zufligen und sorgfaltig mischen.

Alternativ:

etwa 400 g Wasser vorlegen, 503 g Phosphorsaure (85 Gew.-%, d = 1,71) zufligen
und mit Wasser auf 1000 g auffillen. Anschliefend 1,5 g ,WineScan SO, AntiFoam*
Antischaummittel (P/N 60048366= 1 x 100 ml) zufligen und sorgfaltig mischen.

Fir eine Bestimmung wird 1 ml 25%ige Phosphorsaure eingesetzt. Wenn die Phosphor-
saure selbst hergestellt wird, wird die Herstellung gréRRerer Chargenempfohlen. Wenn ei-
ne neue Charge hergestellt wurde, wird eine Spilung des Durchflusssystems mit der
neuen Phosphorsaure empfohlen (es gibt einen kleinen ,Puffer-Behalter* in der Reakti-
onskammer). Beim Wechseln der Modi — wie ,Wechsel in den Stoppmodus und Rick-
kehr in den Standby-Modus* — wird der Puffer in der Reaktionskammer mit der neuen
Saure geflllt. Fihren Sie daher nach einem neuen Saureansatz sicherheitshalber

3 Reinigungszyklen des SO,-Moduls durch. Offnen Sie dazu mit ,F2“ die Probenregistrie-
rung, wahlen ,SO2-System wird gereinigt® und klicken dann auf ,Jetzt starten®:

r
Proben-Registrierung

Einfach | Fortgeschritten | Batch | Reinigung
Jobinfo
Erweiterte Kivetten-Ruckspilung Reinigt SO2-System.
Flissigkeitssystem wird gereinigt
Intake-Rickspilung
Intervall-Einweichen
Kivetten- und Intake-VYentireinigung
Reinigung
ereini

wiederholen: 1

| Jobliste zufiigen Schiiessen Hife

Die erste Analyse sollte auRerdem sicherheitshalber mit einer Testprobe (,Dummy-
Probe*) durchgefiihrt und das Ergebnis verworfen werden.



Amtliche Qualititsweinuntersuchung Seite 5 von 11

Stand: September 2014

FOSS WineScan™ SQO,: Bestimmung von freier und gesamter schwefligen
Séaure mittels FT-IR-Spektrometrie

4.5 Stammlosung fur Kontrollproben

Fir die Langzeitkontrolle der Reproduzierbarkeit der SO,-Messwerte werden wassrige
Natriumbisulfitidsungen aus einer Stammldésung (1000 mg/l SO,) empfohlen. Diese Pro-
ben werden folgendermalen hergestellt, dabei ist es wichtig, abgekochtes destilliertes
Wasser zu verwenden:

In einem 1 L-Maf3kolben wird abgekochtes, destilliertes Wasser vorgelegt und
1,483 g Natriumbisulfit (Na2S205) darin aufgeldst. Mit abgekochtem Wasser bis zur
Graduierung aufflllen.

1 Spatelspitze ,Zero Salt* (P/N 1015912 = 1 x 23 g) zugeben

Den Kolben mit einem dicht schlieRenden Stopfen verschlieRen und alles sorgfaltig
mischen (Magnetrihrer).

Die Stammlésung in kleinere Gebinde umfillen, luftdicht verschlieRen und im Kihl-
schrank zur Stabilisierung 1 Tag stehen lassen. Es hat sich gezeigt, dass die Stamml6-
sung bei dieser Lagerung ca. 1 Monat verwendet werden kann.

4.6 Kontrollstandards

Die drei Kontrollstandards werden entsprechend den Angaben in der nachfolgenden Ta-
belle hergestellt. Dazu kénnen entweder 50 ml- oder 100 ml MalRkolben verwendet wer-
den:

Kontrollstandard Stammlésung
Konzentration 50-ml- 100-ml-
Mafkolben Mafkolben
40 mg/l 2ml 4 ml
80 mg/l 4 mi 8 ml
120 mg/I 6 ml 12 mi

Nach Vorlage der Stammlésung (Abschnitt 4.5) werden die Standards mit bereits abge-
kochten destilliertem Wasser hergestellt. Die MaRkolben luftdicht verschlief3en und im
Kuhlschrank zur Stabilisierung 1 Tag stehen lassen.

Hinweis:

Das Ziel dieser Standards ist das Erhalten einer stabilen und wiederholbaren Kontroll-
probe Uber einen langen Zeitraum hinweg. Diese Standards dienen nicht zur Justierung
oder Kontrolle der Kalibrierung!
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5 Durchfiihrung der Analyse

5.1 Probenvorbereitung

Es gelten allgemeinen Richtlinien fur die Probenvorbereitung. Die Proben sollten frei von
Partikeln, und insbesondere weitestgehend von CO, befreit sein. Jungweine missen da-
her filtriert, und die restliche CO, ausgeschiittelt werden.

Das Gleichgewicht zwischen freiem Schwefeldioxid und Gesamtschwefeldioxid ist tempe-
raturabhangig. Es ist daher wichtig, dass alle Proben bei gleicher Temperatur stabilisiert
werden.

Die vorbereiteten Proben sind ziigig zu vermessen.

5.2 Vorbereitung der Messung
- Den Reinigungsbehalter unter die Pipette ,Clean” in das Geréat stellen

- Den Saurebehalter mehrmals stlirzen, um den Entschaumer griindlich zu verteilen und
anschliel®end unter die Pipette ,Acid” stellen.

- Reinigung durchfiihren (Abschnitt 8.1)
- Nullpunkteinstellung durchfiihren (Abschnitt 7.1)

5.3 Durchfilhrung Messung

Vor Beginn der Routineanalysen wird eine Testprobe zur SO,-Messung empfohlen, de-
ren Wert aber nicht beriicksichtigt wird (,Dummy-Probe®).

Danach wird mittels der Kontrollstandards (Abschnitt 4.6) die Reproduzierbarkeit der
Messwerte vom SO,-Modul gepruft.

Die vorbereiteten Proben kdnnen nun vermessen werden. Die Proben kénnen dem Ana-
lysensystem manuell oder mit einem Autosampler zugeflihrt werden. Als Basiskalibrie-
rung ist die derzeit aktuellste Version 1.8 zu verwenden. Die Einzelergebnisse und der
Mittelwert werden mit der Probebezeichnung ausgegeben und protokolliert.

5.4 Beenden der Messung
- Am Ende des Arbeitstages Reinigung durchflihren (Abschnitt 8.1)

- Nullpunkteinstellung durchfiihren (Abschnitt 7.1)

- Den Behalter mit der Reinigungsldsung entfernen, verschlieen und durch ein 50 ml-
oder 100 ml-Becherglas mit Nullpunktlésung (Abschnitt 4.2) oder destilliertem Wasser er-
setzen.

- Durchfluss-System reinigen (Abschnitt 8.3)
- Den Saurebehalter entfernen und verschlief3en.
- Abfallbehalter leeren (Abschnitt 8.5)
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6 Slope-Intercept-Korrektur

Bei der Methodenvalidierung hat sich gezeigt hat, dass — insbesondere bei der Bestim-
mung der freien schwefligen Saure — die Regressionsfunktion (Referenz auf FT-IR) nicht
mit der ersten Winkelhalbierenden zusammenfallt (siehe Abschnitt 9). Daher missen sich
die eingesetzten Slope-Intercept-Korrekturfaktoren zwingend von Slope = 1 und Intercept
= 0 unterscheiden. Bezlglich der Durchfiihrung und Dokumentation von Slope-Intercept-
Korrekturen wird auf Abschnitt 11.5 des Dokuments ,Untersuchungsverfahren zur Be-
stimmung von Vorhandenem Alkohol, Reduzierendem Zucker und Gesamtsaure mittels
FT-IR-Spektrometrie bei der amtlichen Qualitadtsweinuntersuchung“ verwiesen.

7 Funktionsuberprifungen

Die zur Prifung der Funktionsfahigkeit des Analysensystems ergriffenen Malnahmen
sind nachvollziehbar zu dokumentieren.

7.1 Nullpunkteinstellung
Doppelklick auf den daflr angelegten Schnelljob.

Die Nullpunkteinstellung basiert auf Luft, welche durch die Gasmesszelle stromt, wah-
rend parallel dazu die Nullpunktlésung durch die WineScan-Kuvette fliel3t. Dem Mess-
programm Nullpunkt sind in diesem Fall die Komponenten ,Z7“ und ,Z8* hinzugeflgt.

Die empfohlenen Warnungs- und Fehlerlimits sind wie folgt:
z7 Z8

Warnung 0,5 0,25
Fehler 1,000 | 0,500

Sind die Werte nur gelb markiert, wird automatisch eine Korrektur durchgeftihrt.

Sind die Werte auerhalb der definierten Limits (rot markierte Werte) bitte den Nullpunkt
nicht akzeptieren, sondern eine Reinigung nach Abschnitt 8.1 durchfihren und die Null-
punkteinstellung wiederholen. Sind die Werte wieder auf3erhalb der definierten Limits,
muss der Nullpunkt akzeptiert und dann wiederholt werden. Danach sollten sich die Wer-
te innerhalb der Limits befinden.

Der Nullpunkt wird nun im stuindlichen Intervall automatisch durchgefihrt.

7.2 Messung der wassrigen Kontrollstandards

Vor dem Beginn der Routinemessungen werden die drei Kontrollstandards (Ab-

schnitt 4.6) mit dem WineScan analysiert. Wenn bei den Messungen der Kontrollstan-
dards systematische Abweichungen auftreten, missen die Kontrollstandards bzw. die
Stammldsung kontrolliert werden. Sind diese stabil geblieben, hat sich evtl. die Durch-
flussrate des SO,-Gases durch die Gasmesszelle verandert. Dann muss das SO,-Modul
mit Hilfe eines Technikers Uberprift werden.
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8

8.1

8.2

Wartungsarbeiten

In einem Geratebuch sind alle Malknahmen zur Sicherung der Funktionsfahigkeit des
Analysensystems nachvollziehbar zu dokumentieren. Dies gilt insbesondere flir Nach-
weise Uber Reparatur- und Wartungsarbeiten, aber auch fir die Durchfihrung von Stan-
dardisierungen und die in Abschnitt 11.4 des Dokuments ,Untersuchungsverfahren zur
Bestimmung von Vorhandenem Alkohol, Reduzierendem Zucker und Gesamtsaure mit-
tels FT-IR-Spektrometrie bei der amtlichen Qualitadtsweinuntersuchung“ beschriebenen
monatlichen Kontrollen des Einsaugvolumens, der Spulwirksamkeit und die Wiederhol-
barkeitsprifungen.

Reinigung
Starten der Reinigung durch Doppelklick auf den daftr angelegten Schnelljob. Die Anla-
ge fuhrt nun eine 2-fache Spllung mit dem WineScan-Reinigungsmittel (,Cleaning
Agent®, 2,5 %ig) durch.

Um eine Verschmutzung des SO,-Moduls zu vermeiden, wird automatisch wahrend der
Analysen nach jeder 5. Messung eine Reinigung des Moduls durchgefiihrt. Damit nach
dem Analysenende in der Reaktionskammer keine Rickstande haften bleiben, ist die Op-
tion ,Automatic Clean® (Automatische Reinigung) auf 2 Minuten einzustellen.

Intervall-Einweichen

Nach ca. 50 durchgefuhrten SO,-Analysen, mindestens jedoch 1x wdéchentlich bzw. je-
den zweiten Tag (je nach Probendurchsatz), sollte eine Intervallreinigung durchgefiihrt
werden. Als Einstellungen fir diese Reinigung wird eine ,Interval Clean Time* (Intervall-
reinigungsdauer) von 30 Minuten und ein ,Interval Clean Refresh (Intervallreinigungs-
Auffrischzeit) alle 10 Minuten empfohlen.

Einmal im Monat sollte ein intensives Einweichen durchgeflihrt werden; hierzu wird unter
der Option ,WineScan-Einstellungen® die Einweichzeit auf 4 Stunden und die Auffrisch-
zeit auf 30 Minuten verlangert.

& Fouz Integrator - [Evutela
Dstei Beabeiten Anschen Setup Fe @, ' Offline [
Hilts Offhne
e b —_— = =
Y dell- £ h “: Produbt-Einitelhingen (" We £ g
”
WineScan-Einstellungen @‘
Intervall-Enweichen After soak time
Interval-Einweich 2ek: Bl 2 (hm) [ V]Stop mode
Interval-Einweichen auffrischen: 10 > (mm) PC power Off
Nulipunkt-Einstelung
Automatischer Nullpunkt; 1:00 = thhimm)
Produkt: | Zero Wine v
Standardisierung
Produkt: Zero Wine v
| ok | Avbrechen Hife

Starten des Intervall-Einweichens durch Doppelklick auf den daflir angelegten Schnelljob.
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8.3 Durchfluss-System reinigen

Zur Reinigung des Durchfluss-Systems mit F2 die Probenregistrierung 6ffnen, die Option
~Flussigkeitssystem wird gereinigt‘ wahlen und dann auf ,Jetzt starten” klicken:

— =
Proben-Registrierung
Einfach | Fortgeschritten | Batch = Reinigung
Jobinfo
Erweiterte Kivetten-Ruckspalung Reinigt Flassigkeitssystem
Kissigkeltssyste d gereinig
Jkeltssy Jer einic
Intake-Rickspllung
Interval-Enweichen
Kavetten- und Intake-Ventireinigung
Reinigung
502-System wird gereinigt
Wiederholen: 1
Jobliste zufiigen | | Schliessen Hilfe

8.4 Standardisierung

Eine Flasche Standardisierflussigkeit (,FT-IR-Equalizer®, siehe Abschnitt 4.1) wird kurz
vor der Messung frisch geéffnet und ohne Umflllen nach der Entnahme aus dem Kiihl-
schrank direkt vermessen. Eventuelle Reste der Flissigkeit sind zu verwerfen und dirfen
nicht wieder verwendet werden.

Das SO,-Modul nutzt die Standardisierungsdaten, die bei der WineScan-
Standardisierung ermittelt wurden. Dabei wird jedoch nur eine Korrektur in Richtung der
Wellenlangenachse durchgefihrt. Eine Korrektur der Signalstarke (Amplitude) erfolgt da-
bei nicht.

8.5 Abfallbehalter leeren

Nach der SO,-Messung wird die Reaktionskammer mit Luftdruck entleert. Dabei wird der
Inhalt der Kammer Uber ein spezielles Drainageréhrchen aus Edelstahl in den Abfallka-
nister abgelassen. Dieses Drainageréhrchen verfugt Uber einen zusatzlichen Knick, damit
der Abfall senkrecht nach unten in den Abfallschlauch geleitet wird. Damit werden Sprit-
zer weitgehend vermieden.

Der Abfall vom WineScan hat einen recht niedrigen pH-Wert im Bereich von 1 bis 5. Da-
her sollte man im Umgang mit diesem Abfall besonders vorsichtig sein. Da sich im Ab-
fallbehalter Reinigungslésung und Phosphorsaure mischt, wird im Laufe des Tages all-
mahlich Chlorgas freigesetzt. Daher sollte der Abfallbehalter mindestens einmal arbeits-
taglich entleert werden.

8.6 Datensicherung und Datenbank-Bereinigung

Da das SO,-Modul wesentlich mehr Spektraldaten liefert, flllt sich die Datenbank sehr
schnell. Daher sollten regelmaRige Datensicherungen (Backups) und Datenbank-
Bereinigungen (Aufraumen) durchgeflihrt werden. Je nach dem durchschnittlichen tagli-
chen Durchsatz sollte monatlich oder sogar 14-tagig eine Datensicherung (Backup) bzw.
eine Datenbank-Bereinigung erfolgen. Fir die Datensicherung mit der Funktion ,Backup®
bietet der Foss Integrator eine automatische Planungsoption. Diese Option sollte auch
als Erinnerung fir die Option ,Data Base Clean Up“ (Datenbank-Bereinigung) verwendet
werden.
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Zuverlassigkeitsdaten der Methode

Zuverlassigkeit der automatisierten Bestimmung von freier und gesamter SO,

Jahr des Ringversuchs 2013
Anzahl der Laboratorien 13
Anzahl der Proben fur die Ermittlung von Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit: 8
Anzahl der Proben fiir die Ermittlung der Ubereinstimmung mit Referenzmethoden: 22
Parameter freie gesamte
schweflige Saure schweflige Saure

nach Beseitigung der AusreilRer 13 13

berlcksichtigte Anzahl der Laboratorien

Anzahl der Proben 8 8

Anzahl der Ergebnisse 205 200

Parameterwertbereich 10 — 62 mgl/l 60 — 265 mg/l
Wiederholung in den Laboratorien

Wiederholstandardabweichung (s;) 0,7/0,9 2,6/2,9

Wiederholgrenze (r) 1,9/2,6 7,4/81

Vergleich zwischen Laboratorien

Vergleichsstandardabweichung (sr)

0,25 + 0,091 XfTIR, roh

0,33 + 0,091 XFTIR, korr.

-2,7 + 0,131 XFTIR, roh
-3,3 + 0,131 XFTIR, Kkorr.

Vergleichsgrenze (R)

0,70 + 0,255 XrTIR, roh

0,93 + 0,255 XFTIR, korr.

-5,5 + 0,368 XrTiR, roh
-9,3 + 0,368 XrTIR, Kkorr.

Ubereinstimmung mit der Referenzmethode

Anzahl beriicksichtigter Proben

21

21

Regressionsfunktion
(Referenz auf FT-IR)

0,262 + 0,714 xown

-1,90 + 0,899 xon

Standardfehler der Schatzung

1,63

4,16

Slope-Intercept-Funktion
(FT-IR auf Referenz)

0,194 + 1,374 Xr1iR, roh

2,68 + 1,11 XFTIR, roh

Standardfehler der Schatzung

2,27

4,61

Erlduterungen:

XFTIR, roh =KONzentration in mg/L bei Bestimmung mit FOSS WineScan SO,, Kalibrierung 1.8 ohne Slope-Intercept-Korrektur

XFTIR, korr. = KONnzentration in mg/L bei Bestimmung mit FOSS WineScan SO, Kalibrierung 1.8 mit Slope-Intercept-Korrektur

Xov = Konzentration in mg/L bei Bestimmung mit der OIV-Methode

Die in den Abschnitten ,Wiederholung in den Laboratorien“ und ,Vergleich zwischen den Laboratorien® alternativ eingetra-
genen Zahlenwerte bzw. Formeln geben jeweils vor dem Schragstrich bzw. in der oberen Zeile die Werte ohne Beriicksich-
tigung des Einflusses der notwendigen Slope-Intercept-Korrektur und hinter dem Schragstrich bzw. in der unteren Zeile die

Werte nach BerUcksichtigung dieser Korrektur wieder.
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Durch die beschriebenen KontrollmaRnahmen und die Teilnahme an Laborvergleichsun-
tersuchungen soll die bestmdgliche Ubereinstimmung zwischen den nach dieser Arbeits-
anweisung ermittelten Parameterwerten und den durch Anwendung der Referenzverfah-
ren erhaltenen ,wahren Werten“ erreicht werden.

10 Angabe und Absicherung der Ergebnisse

Der Untersuchungsbericht wird unter Verwendung der festgelegten Verfahrenskennzif-
fern und des vorgeschriebenen Formulars erstellt.

Im Hinblick auf die statistisch ermittelten Prazisionsdaten ist zur Absicherung des Ge-
samtgehalts an schwefliger Saure die Anwendung einer Referenzmethode dann erforder-
lich, wenn der fir das untersuchte Erzeugnis relevante Grenzwert bis auf 15 mg/l erreicht
wird. Da der Schwefeldioxidgehalt im Wein ist nicht stabil ist, sollten die Ergebnisse in
diesem Fall moglichst zeitnah abgesichert werden.




