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ROZPORZADZENIE
MINISTRA ROLNICTWA I ROZWOJU WSIV

z dnia 21 maja 2013 1.

w sprawie szczegétowego sposobu wyrobu fermentowanych napojow winiarskich oraz metod analiz tych napojow

do celow urzedowej kontroli w zakresie jako$ci handlowej?

Na podstawie art. 16 ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie i rozlewie wyrobow winiarskich, obrocie tymi wyrobami

i organizacji rynku wina (Dz. U. Nr 120, poz. 690 i Nr 171, poz. 1016) zarzadza si¢, co nastepuje:

§ 1. 1. Wyr6b fermentowanych napojéw winiarskich okreslonych w art. 3 pkt 1 ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie

i rozlewie wyrobow winiarskich, obrocie tymi wyrobami i organizacji rynku wina oprocz zabiegéw dopuszczonych na pod-
stawie art. 14 tej ustawy moze obejmowac nastepujace czynnosci technologiczne:

)]
2)
3)
4)
5)

6)
7)
8)
9)

napowietrzanie;

dodawanie czystego tlenu;

barbotaz przy uzyciu argonu albo azotu;
obrobke cieplna;

odwirowywanie oraz filtracj¢ przeprowadzang przy uzyciu ziemi okrzemkowej, celulozy lub innego obojetnego czynnika
filtrujacego, albo bez uzycia czynnika filtrujacego, w taki sposob, aby w wyrobie gotowym nie pozostaly jego resztki;

sulfitacje albo desulfitacje przeprowadzong przy uzyciu metod fizycznych;
obrobke przy uzyciu wegla drzewnego;
oczyszczanie;

lezakowanie lub stabilizacje;

10) kupazowanie;

11) usuwanie alkoholu przy uzyciu metod fizycznych;

12) rozlew.

2. Do wyrobu fermentowanych napojow winiarskich innych niz okreslone w art. 3 pkt 1 lit. b i ¢ ustawy z dnia 12 maja

2011 r. o wyrobie i rozlewie wyrobéw winiarskich, obrocie tymi wyrobami i organizacji rynku wina nie stosuje si¢ wina
owocowego markowego oraz miodu pitnego markowego.

D

2)

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dzialem administracji rzadowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2 pkt 3 rozporzadzenia
Prezesa Rady Ministrow z dnia 18 listopada 2011 r. w sprawie szczegétowego zakresu dziatania Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi
(Dz. U. Nr 248, poz. 1486).

Niniejsze rozporzadzenie zostato notyfikowane Komisji Europejskiej w dniu 14 stycznia 2013 r. pod numerem 2013/0029/PL, zgodnie
z § 4 rozporzadzenia Rady Ministréw z dnia 23 grudnia 2002 r. w sprawie sposobu funkcjonowania krajowego systemu notyfikacji
norm i aktéw prawnych (Dz. U. Nr 239, poz. 2039 oraz z 2004 r. Nr 65, poz. 597), ktére wdraza postanowienia dyrektywy 98/34/WE
Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 22 czerwca 1998 r. ustanawiajacej procedure udzielania informacji w zakresie norm i przepi-
sow technicznych oraz zasad dotyczacych ustug spoteczenstwa informacyjnego (Dz. Urz. WE L 204 2 21.07.1998, str. 37, z p6zn. zm.;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 13, t. 20, str. 337, z p6zn. zm.).
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3. Maceracjg¢ stosowang podczas wyrobu nalewu, uzywanego do wyrobu nalewki na winie owocowym, aromatyzowane;j
nalewki na winie owocowym, nalewki na winie z soku winogronowego, aromatyzowanej nalewki na winie z soku winogro-
nowego, przeprowadza si¢ w nastgpujacy sposob:

1) owoce inne niz winogrona, §wieze lub utrwalone metodami fizykochemicznymi, cale lub rozdrobnione, lub midd zale-
wa si¢ alkoholem rektyfikowanym, destylatem owocowym lub destylatem miodowym, z mozliwoscig dodania cukru,
przy czym ilo$¢ owocodw lub miodu uzyta do wytworzenia nalewu nie moze by¢ mniejsza niz 0,3 kilograma w przeli-
czeniu na 1 litr alkoholu etylowego 100% uzytego do sporzadzenia nalewu;

2) ziota lub przyprawy korzenne zalewa si¢ alkoholem rektyfikowanym, destylatem owocowym lub destylatem miodo-
wym, z mozliwo$cig dodania cukru, z tym ze ilo§¢ zi6t lub przypraw korzennych uzyta do wytworzenia nalewu mozna
zastosowac¢ na zasadzie quantum satis.

§ 2. 1. Do sporzadzania nastawow na fermentowane napoje winiarskie z udziatem sokow owocowych stosuje si¢:

1) moszcze owocowe otrzymane w wyniku ttoczenia z jednego gatunku owocow, catych lub rozdrobnionych, o rzeczywi-
stej zawartos$ci alkoholu nie wyzszej niz 1% objetosciowy lub

2) soki owocowe o rzeczywistej zawartosci alkoholu nie wyzszej niz 1% objetosciowy, lub

3) zaggszczone soki owocowe.

2. Soki owocowe lub zageszczone soki owocowe uzywane do sporzadzenia nastawdw moga by¢ rozcienczane woda
w takiej ilosci, ktéra nie spowoduje przekroczenia minimalnej zawarto$ci ekstraktu ogélnego dla danych moszczéw owoco-
wych, ktére sg okreslone w zalaczniku nr 1 do rozporzadzenia.

3. Moszcze owocowe, soki owocowe i zageszczone soki owocowe uzywane do sporzadzenia nastawow:
1) nie s dostadzane i zakwaszane;

2) moga by¢ utrwalane przy uzyciu metod fizycznych lub przez dodanie dwutlenku siarki.

4. Rodzaje owocow i roslin, z ktérych uzyskuje si¢ moszcze owocowe, oraz oznaczana refraktometrycznie minimalna
zawartos$¢ ekstraktu ogolnego w uzyskanym moszczu owocowym sa okreslone w zataczniku nr 1 do rozporzadzenia.
§ 3. Do sporzadzania nastawow na fermentowane napoje winiarskie mozna zastosowac:

1) dodatki do zywnosci, ktére sa dopuszczone do wyrobu tych napojéw, wymienione w zataczniku II do rozporzadzenia
Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1333/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r. w sprawie dodatkéw do zywnosci
(Dz. Urz. UE L 354 z 31.12.2008, str. 16, z p6zn. zm.), zwanego dalej ,,rozporzadzeniem nr 1333/2008”;

2) bentonit;

3) chlorki magnezu;

4) chlorowodory tiaminy w ilosci nieprzekraczajacej 0,6 miligrama na litr, w przeliczeniu na tiaming;

5) enzymy amylolityczne;

6) enzymy pektynolityczne;

7) fosforany amonu lub ortofosforany dwuamonu w ilosci nieprzekraczajacej 0,4 grama na litr;

8) preparaty uzyskane ze $cian komorkowych drozdzy w ilosci nieprzekraczajacej 40 gramow na hektolitr;

9) siarczany amonu w iloéci nieprzekraczajacej 0,3 grama na litr.

§ 4. Do oczyszczania fermentowanych napojow winiarskich mozna zastosowac naste¢pujace substancje:
1) albuminy jaja kurzego lub albuminy mleka;
2) bentonit;
3) chitosan;
4) dwutlenek krzemu w postaci zelu lub uktadu koloidalnego;
5) enzymy amylolityczne;

6) enzymy pektynolityczne;
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7) fityniany;

8) karuk;

9) kazeing lub kazeinian potasu;

10) poliwinylopolipirolidon (PVPP) w ilosci nieprzekraczajacej 80 gramow na hektolitr;

11) taning;

12) wegiel drzewny;

13) zelatyng spozywcza;

14) zelazocyjanek potasu, w taki sposob aby oczyszczony fermentowany napdj winiarski zawierat jedynie $ladowe iloSci

zelaza i nie zawieral cyjankow.

§ 5. 1. Do zakwaszania albo odkwaszania fermentowanych napojéw winiarskich mozna zastosowa¢ dodatki do zywno-
$ci, ktére sa dopuszczone do wyrobu tych napojow, wymienione w zalaczniku II do rozporzadzenia nr 1333/2008.

2. Do odkwaszania fermentowanych napojéw winiarskich mozna zastosowac¢ bakterie fermentacji mlekowe;.

§ 6. Podczas lezakowania lub stabilizacji fermentowanych napojoéw winiarskich mozna zastosowacé:

1) dodatki do zywnosci, ktére sa dopuszczone do wyrobu tych napojéw, wymienione w zaltgczniku II do rozporzadzenia
nr 1333/2008;

2) betaglukanazyne;
3) tianing;
4) widrki z drewna drzew lisciastych.

§ 7. Przed rozlewem lub podczas rozlewu fermentowanych napojéw winiarskich mozna zastosowa¢ dodatki do zywno-
$ci, ktoére sa dopuszczone do wyrobu tych napojow, wymienione w zaltgczniku II do rozporzadzenia nr 1333/2008.

§ 8. 1. Analizg fermentowanych napojow winiarskich do celéw urzedowej kontroli w zakresie jakosci handlowej prze-
prowadza si¢ przy uzyciu nastgpujacych metod:
1) oznaczania ggstosci w temperaturze 20°C, ktéra jest okre§lona w zataczniku nr 2 do rozporzadzenia;

2) oznaczania zawartosci alkoholu w procentach objetosciowych, ktdra jest okreslona w zatgczniku nr 3 do rozporzadze-
nia;

3) oznaczania zawartosci ekstraktu ogdlnego, ktora jest okreslona w zataczniku nr 4 do rozporzadzenia;

4) oznaczania zawarto$ci cukréw redukujacych oraz cukrow redukujacych po inwersji, ktore sa okre§lone w zatgczniku
nr 5 do rozporzadzenia;

5) oznaczania zawartos$ci popiotu, ktora jest okreslona w zalgczniku nr 6 do rozporzadzenia;
6) oznaczania kwasowosci ogolnej, ktora jest okreslona w zaltaczniku nr 7 do rozporzadzenia;
7) oznaczania kwasowosci lotnej, ktora jest okreslona w zataczniku nr 8 do rozporzadzenia.
2. Analize, o ktérej mowa w ust. 1, mozna réwniez przeprowadzi¢ przy uzyciu metod innych niz wymienione w ust. 1,

pod warunkiem ze uzyskane wyniki zapewniaja porownywalng powtarzalnos¢ i odtwarzalno$¢ wynikow analiz, przy czym
za ostateczne uznaje si¢ wyniki uzyskane z analizy przeprowadzonej przy uzyciu metod okreslonych w ust. 1.

§ 9. Rozporzadzenie wchodzi w zycie z dniem 1 czerwea 2013 r.%)

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: wz. K. Plocke

3 Niniejsze rozporzgdzenie bylo poprzedzone rozporzadzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 2 maja 2005 r. w sprawie
szczegdtowego sposobu wyrobu fermentowanych napojow winiarskich oraz metod analiz tych napojow do celow urzedowej kontroli
pod wzgledem jakosci handlowej (Dz. U. Nr 88, poz. 748, z 2008 r. Nr 133, poz. 846 oraz z 2009 r. Nr 199, poz. 1535), ktore na pod-
stawie art. 100 ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie i rozlewie wyroboéw winiarskich, obrocie tymi wyrobami i organizacji rynku
wina (Dz. U. Nr 120, poz. 690 i Nr 171, poz. 1016) traci moc z dniem wej$cia w zycie niniejszego rozporzadzenia.
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Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa
i Rozwoju Wsi z dnia 21 maja 2013 r. (poz. 624)

Zalacznik nr 1

RODZAJE OWOCOW I ROSLIN UZYWANYCH DO SPORZADZANIA NASTAWOW NA FERMENTOWANE
NAPOJE WINIARSKIE ORAZ OZNACZANA REFRAKTOMETRYCZNIE MINIMALNA ZAWARTOSC
EKSTRAKTU OGOLNEGO W UZYSKANYM MOSZCZU OWOCOWYM

Nazwa owocu lub rosliny, z ktorej Minimalna zawarto$¢ ekstraktu Minimalna kwasowos¢ ogdlna
przygotowuje si¢ dany moszcz og6lnego w moszczu owocowym w przeliczeniu na kwas jablkowy
OWOCOWY (W % masowych) (w gramach na 100 mililitréw)
1 2 3

Agrest 7 1,5
Aronia 14 0,65
Berberys 15 2,5
Bordéwka brusznica 7 1,8
Borowka czernica 7 0,8
Borowka wysoka 12 0,5
Bez czarny 7 0,8
Brzoskwinia 9 0,8
Czeresnia 10 0,6

Deren 9 1,3

Glog 6 0,5

Gruszka 10 0,3

Jabtko 9,5 0,5

Jabtko przechowalnicze 9,5 0,3
Jarzgbina 12 1,2

Jezyna 7 0,8

Malina 6,5 1,1

Malina le$na 6 1,2
Mirabelka 10 0,7
Morela 12 1,3

Pigwa 10 1,2
Porzeczka biata i czerwona 8 1,5
Porzeczka czarna 6 1,8
Poziomka 7 0,8
Rokitnik 8 2,0

Dzika roza 10 0,7
Sliwka 12 0,7

Tarnina 9 1,5
Truskawka 6 0,7




Dziennik Ustaw -5- Poz. 624

1 2 3
Wisnia 8 1,0
Zurawina 7 2,6
Winogrona® 10 0,8
Pozostate 10 0,7

Objasnienia:

1) w przypadku nizszej niz podana zawartos¢ ekstraktu ogolnego w danym soku — moszcz owocowy, sok owocowy lub
zageszczony sok owocowy, przelicza si¢ na ekstrakt moszczu owocowego w taki sposob, aby odpowiadat minimalnym
warto$ciom zawarto$ci ekstraktu ogdlnego podanym w tabeli;

2) w przypadku owocow i roslin, do ktérych tloczenia jest niezbgdny dodatek wody, ekstrakt ogolny uzyskany w wyniku
tloczenia przelicza si¢ na moszcz owocowy;

3) w przypadku uzycia do wyrobu fermentowanych napojéw winiarskich moszczoéw owocowych o zawartosci alkoholu
powyzej 1% objetosciowego, zawarty w nich alkohol, pochodzacy z fermentacji, przelicza si¢ na zawarto$¢ ekstraktu
ogoblnego podang dla danego soku, liczac, ze 1% obje¢tosciowy alkoholu uzyskuje si¢ w wyniku fermentacji 17 gramow
cukrow na litr.

D" Nalezgce do gatunku Vitis vinifera L. lub krzyzowek winorosli wasciwej z innymi gatunkami rodzaju Vitis L., niebedacych odmiana-
mi Noah, Othello, Isabelle, Jacquez, Clinton i Herbemont.
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Zalacznik nr 2

OZNACZANIE GESTOSCI W TEMPERATURZE 20°C

Oznaczenie gestosci w temperaturze 20°C przy uzyciu gesto§ciomierza oscylacyjnego polega na pomiarze okresu drgan
kapilary napetnionej badang probka fermentowanego napoju winiarskiego. Okres drgan kapilary jest zalezny od gestosci
badanej probki.

1. Sprzet

Do oznaczania ggstosci stosuje si¢ gestosciomierz oscylacyjny, umozliwiajacy odczyt gestoSci w gramach na mililitr,
o rozdzielczos$ci nie mniejszej niz 0,0001 grama na mililitr.

2. Wykonanie oznaczenia gestosci

Oznaczenie gestosci wykonuje si¢ przy uzyciu skalibrowanego w temperaturze 20°C gesto§ciomierza oscylacyjnego,
zgodnie z instrukcja obstugi. Nastgpnie odczytuje si¢ gestos¢ fermentowanego napoju winiarskiego. Wynik podaje si¢
z doktadnoscia do 0,0001 grama na mililitr.

3. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdowac si¢
warto$¢ bezwzgledna roznicy migdzy wynikami dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych
samych warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej samej aparatu-
ry i w krétkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania ggstosci przy uzyciu gestosciomierza oscylacyjnego powtarzalno$¢ metody wynosi
0,0001 grama na mililitr.
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Zalacznik nr 3

OZNACZANIE ZAWARTOSCI ALKOHOLU W PROCENTACH OBJETOSCIOWYCH

Oznaczenia zawartosci alkoholu w procentach objgtosciowych, polegajacego na wykonaniu destylacji fermentowanego
napoju winiarskiego, uprzednio zalkalizowanego przy uzyciu zawiesiny wodorotlenku wapnia, i oznaczeniu gestosci desty-
latu dokonuje si¢ przy uzyciu gestosciomierza oscylacyjnego. Zawarto$¢ alkoholu odczytuje si¢ z tabel alkoholometrycznych.

1. Aparatura i sprzet

Do oznaczenia zawartosci alkoholu stosuje si¢ sprzet laboratoryjny, w szczegolnosci:

1) zestaw do destylacji sktadajacy si¢ z litrowej kolby okraglodennej ze szlifem, nasadki destylacyjnej o wysokosci okoto
20 centymetrow lub innego urzadzenia zapobiegajacego rozpryskiwaniu cieczy, zrddta ciepta, chtodnicy zakonczonej
przedtuzaczem doprowadzajacym destylat na dno kolby miarowej;

2) zestaw do destylacji z parg wodna, sktadajacy si¢ z wytwornicy pary, przewodu pary, nasadki destylacyjnej i chtodnicy;
3) gestosciomierz oscylacyjny o rozdzielczo$ci nie mniejszej niz 0,0001 grama na mililitr;
4) ultratermostat lub inne urzadzenie utrzymujace stala temperaturg probek na poziomie 20°C (+/—0,2°C).

Mozna zastosowa¢ dowolny rodzaj aparatu do destylacji bez pary wodnej lub z para wodna, jezeli spelnia wymagania
testu polegajacego na przeprowadzeniu pigciu kolejnych destylacji mieszaniny alkoholowo-wodnej o zawartosci alkoholu

10% objetosciowych, przy czym zawarto$¢ alkoholu w destylacie po pigciu destylacjach powinna wynosi¢ co najmniej
9,9% objetosciowych.

2. Odczynniki

Zawiesina wodorotlenku wapnia, ktorg otrzymuje si¢ przez stopniowe dodawanie do 120 graméw wapna niegaszonego
(Ca0) 1 litra wody o temperaturze od 60°C do 70°C.

Mozna réwniez zastosowaé gotowe odczynniki.
3. Przygotowanie probki

Z fermentowanego napoju winiarskiego usuwa si¢ wickszo$¢ dwutlenku wegla przez mieszanie probki fermentowanego
napoju winiarskiego o obj¢tosci od 250 mililitréw do 300 mililitréw w kolbie o pojemnosci 500 mililitréw lub umieszczenie
na tazni ultradzwigkowe;j.

Nastepnie w kolbie miarowej na 200 mililitréw umieszcza si¢ okoto 1 mililitr ponad kresk¢ miarowa fermentowanego
napoju winiarskiego, wstawia do ultratermostatu ustawionego na 20°C na okoto 10 minut w celu uzyskania statej tempera-
tury probki, po czym zlewa si¢ nadmiar tego napoju znad kreski i przenosi si¢ do kolby destylacyjnej. Kolbe miarowa prze-
mywa si¢ czterokrotnie 5-mililitrowymi porcjami wody, zlewajac kazda z tych porcji do kolby destylacyjnej lub do przewo-
du pary. Do kolby destylacyjnej wprowadza si¢ przewdd pary zestawu do destylacji z parg wodng. Nastepnie dodaje si¢
10 mililitrow zawiesiny wodorotlenku wapnia i kilka odtamkow pumeksu Iub innego obojetnego materiatu porowatego.

Destylat zbiera si¢ w tej samej 200-mililitrowej kolbie miarowej, ktorej uzyto do odmierzenia fermentowanego napoju
winiarskiego. Destylat zbiera si¢ w ilosci okoto 150 mililitrow — w przypadku destylacji bez pary wodnej, lub od 198 do
199 mililitréw — w przypadku destylacji z parg wodng. Nastepnie destylat uzupelnia si¢ woda destylowang do 200 milili-
trow, przy czym temperatura destylatu nie moze odbiegaé¢ od temperatury poczatkowej o wiecej niz +/—2°C.

Destylat miesza si¢ w kolbie bardzo ostroznie kolistymi ruchami.

W przypadku fermentowanego napoju winiarskiego zawierajacego bardzo duze ilosci jondw amonowych destylat pod-
daje si¢ powtdrnej destylacji, zastepujac zawiesing wodorotlenku wapnia 0,1-molowym roztworem kwasu siarkowego.

Mozna réwniez przeprowadzi¢ destylacje przy uzyciu aparatu do szybkiej destylacji.
4. Wykonanie oznaczenia gestos$ci

Ggestos¢ (pt) destylatu oznacza si¢ w sposob, ktory jest okreslony w zataczniku nr 2 do rozporzadzenia.
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5. Obliczanie wyniku oznaczenia gestos$ci

Zawartos$¢ alkoholu w temperaturze 20°C odczytuje si¢ przy uzyciu tabel alkoholometrycznych zawartych w rozporza-
dzeniu Ministra Gospodarki z dnia 25 maja 2006 r. w sprawie liczbowych danych odniesienia dla mieszanin alkoholu etylo-
wego 1 wody (Dz. U. Nr 106, poz. 716).
6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalnos¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdowac si¢
warto$¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych
samych warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej samej aparatu-
ry i w krétkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania zawarto$ci alkoholu powtarzalno$¢ (r) wynosi: r = 0,10% objgtosciowych.
7. Odtwarzalno$¢ metody

Odtwarzalno$¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktdrej powinna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdowac si¢
warto$¢ bezwzgledna roznicy miedzy wynikami dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w roz-
nych warunkach pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury i w innym
czasie).

W przypadku oznaczenia zawarto$ci alkoholu odtwarzalno$¢ (R) wynosi: R = 0,19% objetosciowych.

Zawartos¢ alkoholu etylowego podaje si¢ w % objetosciowych z doktadnoscia do jednego miejsca po przecinku.
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Zalacznik nr 4

OZNACZANIE ZAWARTOSCI EKSTRAKTU OGOLNEGO
Ekstrakt og6lny jest to suma wszystkich substancji nielotnych, ktére przeszty do ekstraktu w wyniku procesu ekstrakcji.
Ekstrakt bezcukrowy jest to réznica zawarto$ci ekstraktu ogdlnego i sumy cukréw redukujacych i sacharozy.
1. Wykonanie oznaczenia zawartoS$ci ekstraktu ogélnego

Zawartos¢ ekstraktu ogoélnego oblicza si¢ na podstawie gestosci fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego
alkoholu.

Zawartos¢ ekstraktu ogélnego w gramach na litr jest podana w tabeli zawartej w ust. 2.
2. Obliczanie wyniku gestosci
Gestos¢ wzgledng (d,) fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu oblicza si¢ wedtug wzoru:
d,=d —d, + 1,000
gdzie:

d, —oznacza gestos¢ wzgledng fermentowanego napoju winiarskiego w temperaturze 20°C (z poprawkg na kwasowos¢
lotng),

d, =d3)—0,0000086 kwasowosci lotnej wyrazonej w miligramoréwnowaznikach na litr,

d, —oznacza gesto$¢ w temperaturze 20°C mieszaniny wodno-alkoholowej o tej samej zawartosci alkoholu co fermento-
wany napoj winiarski.

Mozna oblicza¢ d rowniez na podstawie gestosci w temperaturze 20°C fermentowanego napoju winiarskiego (p,)
i mieszaniny wodno-alkoholowej (p,) o tej samej zawarto$ci alkoholu wedlug wzoru:

d,=1,0018 (p, — p,) + 1,000, gdzie sa wyjasnione p ip,,

gdzie wspotczynnik 1,0018 zaokragla si¢ do jednosci, gdy wartos¢ p jest mniejsza od 1,05, co ma miejsce w wigkszosci
przypadkow.

Do obliczenia zawarto$ci ekstraktu ogélnego w gramach na litr na podstawie gestosci wzglednej d,; fermentowanego
napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu lub na podstawie cigzaru wiasciwego d2) fermentowanego napoju winiarskie-
go stosuje si¢ wartosci okreslone w tabeli, a zawarto$¢ ekstraktu ogdlnego ustala si¢ w gramach na litr z doktadnos$cig do
jednego miejsca po przecinku.
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TABELA

Obliczanie zawarto$ci ekstraktu ogdlnego w gramach na litr

Ggestos¢ z doktadnoscig do drugiego Trzecie miejsce po przecinku wartosci gestosci wzglednej
miejsca po przecinku
gramy ekstraktu na litr

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
1,00 0,0 2,6 5,1 7,7 10,3 12,9 154 [ 18,0 | 20,6 |232
1,01 25,8 [284 |31,0 |336 [362 |388 |413 [439 |465 |49,1
1,02 51,7 | 543 569 [595 621 647 [673 1699 |725 [751
1,03 77,7 1803 | 829 |855 | 881 90,7 [933 959 [98,5 [101,1
1,04 103,7 ]106,3 [109,0 [111,6 1142 [116,8 |119.4 |122,0 [124,6 |127,2
1,05 129,8 1324 [135,0 |137,6 |140,3 [142,9 |145,5 |148,1 [150,7 |153.3
1,06 1559 |158,6 [161,2 [163,8 |166,4 [169,0 |171,6 |174,3 [176,9 |179,5
1,07 182,1 |184,8 [187,4 |[190,0 |192,6 [195,2 |197,8 |200,5 [203,1 |205,8
1,08 206,4 |211,0 [213,6 [216,2 |218,9 [221,5 |224,1 |226,8 [229.4 |232,0
1,09 234,7 1237,3 [239,9 [242,5 2452 [247,8 |250.4 |253,1 [255,7 |2584
1,10 261,0 |263,6 [266,3 [268,9 |271,5 |274,2 [276,8 |279,5 [282,1 [284,8
1,11 287,4 1290,0 [292,7 [295,3 |298,0 [300,6 [303,3 |305,9 [308,6 [311,2
1,12 313,9 |316,5 [319,2 |321,8 [324,5 [327,1 |329,8 |332,4 [335,1 |337.8
1,13 340,4 |343,0 [345,7 [348,3 |351,0 [353,7 [356,3 |359,0 [361,6 [364,3
1,14 366,9 1369,6 [372,3 [375,0 |377,6 [380,3 |382,9 |385,6 [388,3 3909
1,15 393,6 1396,2 [398,9 |401,6 [404,3 [406,9 |409,6 |412,3 [415,0 |417,6
1,16 420,3 1423,0 |425,7 [428,3 |431,0 |433,7 [436,4 |439,0 |441,7 (4444
1,17 447,1 [449,8 14524 |455,2 [457,8 1460,5 [463,2 [465,9 |468,6 [471,3
1,18 473,9 [476,6 |479,3 [482,0 |484,7 |487,4 [490,1 |492,8 [495,5 [498,2
1,19 500,9 ]503,5 [506,2 |508,9 |511,6 [514,3 |517,0 |[519,7 [522,4 |525,1
1,20 527,8 - - - - - - - - -

czwarte miejsce po przecinku wartoséci cigzaru wlasciwego
gramy ekstraktu na litr, ktore nalezy dodaé
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
- 0,3 0,5 0,8 1,0 1,3 1,6 1,8 2,1 2,3
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Zalacznik nr 5

OZNACZANIE ZAWARTOSCI CUKROW REDUKUJACYCH ORAZ CUKROW REDUKUJACYCH PO INWERSJI

Czes$¢ I. Oznaczenie zawarto$ci cukrow redukujacych oraz cukréw redukujacych po inwersji

w fermentowanych napojach winiarskich, z wylaczeniem miodéw pitnych
(metoda Luff-Schoorla)

Metoda ilosciowego oznaczenia cukrow redukujacych i cukrow redukujacych po inwersji w fermentowanych napojach

winiarskich polega na redukcji soli miedziowej przez cukry redukujace.

Cukry redukujace — cukry zawierajace wolne grupy karbonylowe zdolne do redukcji alkalicznych roztworow soli mie-

dziowych.

Cukry redukujace po inwersji — suma cukrow redukujacych i cukrow redukujacych powstatych w wyniku hydrolizy

kwasowej (inwersji).

Sacharoza — réznica mi¢dzy cukrami redukujacymi po inwersji a cukrami redukujacymi — przeliczona na zawartos¢

sacharozy.

1. Przygotowanie do analizy probki z fermentowanego napoju winiarskiego:

1)
2)

3)

4)

probke pobiera si¢ z fermentowanego napoju winiarskiego o temperaturze 20°C (+/—-2°C);

z probki usuwa si¢ dwutlenek wegla przez silne, kilkukrotne wytrzasanie w kolbie lub przez umieszczenie kolby w taz-
ni ultradzwigkowej — w przypadku fermentowanych napojow winiarskich musujacych lub musujacych gazowanych;

probke przesacza si¢ przez karbowany saczek lub odwirowuje — w przypadku obecnos$ci osadu lub zmetnienia fermen-
towanego napoju winiarskiego;

pobrany do analizy fermentowany napoj winiarski rozciencza sig¢, tak aby zawarto$¢ cukru w badanym roztworze wy-
nosila nie wigcej niz 2,4 grama na litr — w przypadku oznaczania cukréw redukujacych lub cukrow redukujacych po
inwersji.

2. Przygotowanie roztworu cukru

2. 1. Odczynniki:

1)
2)
3)

4)
5)

kwas chlorowodorowy (HC), roztwor stezony (d = 1,19 grama na mililitr);
oranz metylowy;

roztwor octanu otowiu(Il) przygotowany w nastepujacy sposob: 200 graméw tlenku otowiu (PbO) rozciera si¢ w moz-
dzierzu z 600 gramami octanu otowiu 3-wodnego Pb(CH, COOH), * 3H,0. Po doktadnym wymieszaniu cato$¢ przeno-
si si¢ do zlewki o pojemnosci 1000 ml, dodaje okoto 100 mililitréw wody destylowanej i podgrzewa na tazni wodnej az
do uzyskania biatloczerwonawej masy. Nastepnie uzyskang mas¢ przenosi si¢ do zlewki o pojemno$ci wigkszej niz
2000 mililitréw, dodaje si¢ 1900 mililitrow wody destylowanej i po doktadnym wymieszaniu pozostawia roztwor do
odstania zawiesiny. Nastgpnie dekantuje si¢ plyn do szklanej butelki z korkiem na szlif;,

siarczan sodu (Na,SO,), roztwor o stezeniu 200 gramow na litr;

wodorotlenek sodu (NaOH), roztwor o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr i roztwor o stezeniu 200 gramow na litr.

2. 2. Aparatura i sprzet:

D
2)
3)
4)
5)

kolby miarowe o pojemnosci 100, 250, 500 i 1000 mililitrow;
taznia wodna;

minutnik;

mozdzierz;

parownice;
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6) pipety jednomiarowe lub wielomiarowe o pojemnosci 5, 10, 20, 25, 50 i 100 mililitrow;
7) termometr laboratoryjny o zakresie pomiaru temperatury od 0°C do 100°C;
8) zlewki szklane o pojemnosci 1000 mililitrow;

9) zlewki szklane o pojemnosci 3000 mililitrow.
2. 3. Usuwanie zwigzkdéw lotnych i klarowanie probki

Aby usuna¢ zwiazki lotne, wlewa si¢ 25 mililitréw probki do parownicy, zoboje¢tnia si¢ wodorotlenkiem sodu o stezeniu
c¢(NaOH) = 1 mol na litr wobec papierka lakmusowego. Nastgpnie odparowuje na tazni wodnej do uzyskania okoto potowy
poprzedniej objetosci. Przenosi ilosciowo do kolby miarowej o pojemnos$ci 100 mililitrow, poplukujac caty czas parownice
woda destylowana (taczna ilo$¢ uzytej wody destylowanej wynosi okoto 50 mililitrow). W celu sklarowania probki dodaje
si¢ 2,5 mililitra roztworu octanu otowiu(Il) i doktadnie miesza. Nastepnie do kolby dodaje si¢ kroplami 10 mililitréw siar-
czanu sodu i uzupehnia woda destylowana do uzyskania 100 mililitrow. Po wymieszaniu odstawia si¢ na 30 minut. Nastep-
nie zawarto$¢ kolby przesacza si¢ przez saczek karbowany, a uzyskany przesacz uzywa si¢ do oznaczania cukréow redukuja-
cych lub cukrow redukujacych po inwersji.

2. 4. Hydroliza kwasowa (inwersja)

W zalezno$ci od zastosowanego rozciefnczenia pobiera si¢ przesacz uzyskany po sklarowaniu probki i przenosi do kolby
miarowej o pojemnosci 100, 200, 250 albo 500 mililitréw. Nastepnie dodaje si¢ wod¢ destylowang w taki sposdb, aby na
kazde 5 mililitrow kwasu chlorowodorowego taczna objetos¢ pobranego przesaczu i dodanej wody destylowanej wynosita
75 mililitréw. Do kolby wktada si¢ termometr rtgciowy, tak aby przez caty czas byt zanurzony w probcee. Kolbg wraz z ter-
mometrem umieszcza si¢ w tazni wodnej, podgrzewa do temperatury od 68 do 70°C i utrzymuje w tej temperaturze przez
5 minut. Nastepnie probke w kolbie szybko schtadza si¢ do temperatury 20°C, wyjmuje termometr, ktoéry doktadnie optuku-
je si¢ woda destylowana, tak aby trafita do kolby. Do kolby ostroznie dodaje si¢ od 1 do 2 kropli oranzu metylowego (zobo-
jetnia si¢ roztworem wodorotlenku sodu o stgzeniu 200 gramoéw na litr) do czasu pojawienia si¢ barwy zottej (Swiadczacej
o0 odczynie stabo alkalicznym), a nast¢gpnie dopetnia woda destylowang do kreski.

W przypadku probek niewymagajacych klarowania lub probek, w ktorych oznacza si¢ tylko cukry redukujace, pobiera
si¢ od 10 do 50 mililitréw fermentowanego napoju winiarskiego (w zalezno$ci od koniecznego rozcienczenia) do kolby
miarowej o pojemnosci 100, 200, 250 albo 500 mililitréw i dopetnia woda destylowang w zaleznosci od jej pojemnosci do
100, 200, 250 albo 500 mililitrow.

3. Wykonanie oznaczenia
Oznaczenie polega na redukcji soli miedzi(Il) roztworem cukru, a nastgpnie jodometrycznym oznaczeniu miedzi.

3. 1. Odczynniki:

1) roztwor Luff-Schoorla (zasadowy roztwor soli miedziowej); przygotowuje si¢ trzy roztwory:

a) 25 gramoéw krystalicznego siarczanu(VI) miedzi(Il) pigciowodnego (CuSO, * 5H,0) rozpuszczonego w 100 mili-
litrach wody destylowanej,

b) 388 gramow krystalicznego weglanu sodu dziesigciowodnego (Na,CO, ¢ 10H,0) lub 143,74 grama bezwodnego
weglanu sodu (Na,CO,) rozpuszczonego w 350 mililitrach wody destylowanej o temperaturze 40°C,

c) 50 graméw kwasu cytrynowego (C,H,O, « H,0) rozpuszczonego w 50 mililitrach wody destylowanej — roztwory
weglanu sodu i kwasu cytrynowego ostroznie miesza si¢ ze soba w kolbie miarowej o pojemnosci 1000 mililitrow,
dodaje roztwor siarczanu(VI) miedzi(Il), a nastepnie miesza i dopetnia woda destylowana do 1000 mililitrow.
Po kilku dniach ciecz o barwie ciemnoniebieskiej przesacza si¢;

2) roztwor jodku potasu (KJ) o stezeniu 300 graméw na litr;
3) roztwdr 25% kwasu siarkowego(VI) (H,SO,);
4) roztwor skrobi rozpuszczalnej o stezeniu 5 gramow na litr;

5) roztwdr mianowany tiosiarczanu sodu o stezeniu ¢(Na,S,0;) = 0,1 mola na litr.

Mozna réwniez zastosowaé gotowe odczynniki.
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3. 2. Aparatura i sprzet:

1) biurety o pojemnos$ci 50 mililitréw z podziatka elementarng o doktadnosci nie mniejszej niz 0,1 mililitra;
2) chtodnice Liebiega z korkiem gumowym;

3) kolby miarowe o pojemnosci 1000 mililitrow;

4) kolby stozkowe o pojemnos$ci 300 mililitrow;

5) lejki szklane;

6) pipety jednomiarowe lub wiclomiarowe o pojemnosci 2, 10 i 25 mililitréw.
3. 3. Oznaczenie probki fermentowanego napoju winiarskiego (probki wlasciwej)

Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 ml wlewa si¢ pipeta 25 mililitréw roztworu Luff-Schoorla i 25 mililitréw roztwo-
ru cukru, przygotowanego zgodnie z ust. 2, a nastgpnie dodaje si¢ kilka peretek szklanych albo odtamkéw porcelany lub
pumeksu. Na kolbe naktada si¢ chlodnice zwrotng i ogrzewa. Zawarto$¢ kolby doprowadza si¢ do wrzenia przez 2 minuty
i utrzymuje si¢ w tym stanie 10 minut. Nastepnie kolbe szybko schtadza si¢ w strumieniu zimnej wody. Do ochtodzonego
roztworu dodaje si¢ 10 mililitréw roztworu jodku potasu i bardzo ostroznie (z powodu silnego pienienia si¢ roztworu) doda-
je sie 25 mililitrow roztworu kwasu siarkowego. Wydzielony jod miareczkuje si¢ roztworem tiosiarczanu sodu do czasu
pojawienia si¢ zottego zabarwienia. Nastepnie dodaje si¢ 2 mililitry roztworu skrobi i dalej miareczkuje si¢ tym samym
roztworem tiosiarczanu sodu do uzyskania zmiany barwy z niebieskiej na kremowa.

3. 4. Oznaczenie probki §lepej

Roéwnoczesnie z oznaczeniem probki wlasciwej wykonuje si¢ oznaczenie probki lepej. Do oznaczenia probki $lepej
zamiast probki fermentowanego napoju winiarskiego pobiera si¢ 25 mililitréw wody destylowanej. Oznaczenie probki $le-
pej przeprowadza si¢ tak jak oznaczenie probki wlasciwe;.

4. Obliczanie wyniku oznaczenia prébki $lepej

Ilo§¢ cukréw w miligramach zawarta w probcee $lepej w przeliczeniu na cukier inwertowany podana w tabeli zawartej
w ust. 6 jest funkcja ilosci (n' — n) mililitrow zuzytego tiosiarczanu sodu, gdzie:
n —oznacza ilos¢ ml zuzytego tiosiarczanu sodu w badanej probce,
n' —oznacza ilo$¢ ml tiosiarczanu sodu zuzytego w probee Slepej.

Zawarto$¢ cukrow redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji w gramach na litr fermentowanego napoju
winiarskiego, wyrazong jako cukier inwertowany, oblicza si¢ wedlug wzoru:

C:B-A _ C-4

1000 25
gdzie:
A — oznacza stopien rozcienczenia fermentowanego napoju winiarskiego,
B — oznacza stopien rozcienczenia badanej probki,
C  —oznacza mas¢ cukru inwertowanego odczytana z tabeli zawartej w ust. 6 (wyrazona w miligramach),

1000 — oznacza wspotczynnik do przeliczenia masy cukru inwertowanego z miligramow na gramy.
5. Obliczanie zawartosci sacharozy
Zawartos¢ sacharozy (Y) w gramach na litr oblicza si¢ wedtug wzoru:
Y=095(C,—-C)
gdzie:

C. —oznacza zawarto$¢ cukrow redukujacych po inwersji, w gramach na litr,

C_ —oznacza zawartos¢ cukréw redukujgcych, w gramach na litr.
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6. Wyrazanie wyniku oznaczenia

Wynikiem oznaczenia jest Srednia arytmetyczna dwdch rownoleglych oznaczen, migdzy ktorymi roznica nie powinna
by¢ wigksza niz:

1) 5% — dla fermentowanych napojow winiarskich o zawarto$ci cukrow ponizej 50 gramow na litr;
2) 2% — dla fermentowanych napojow winiarskich o zawartosci cukréw co najmniej 50 gramow na litr.
Wynik podaje si¢ z doktadnoscig do pierwszego miejsca po przecinku.
TABELA

Zuzycie tiosiarczanu (Na,S,0,) i odpowiadajgce mu ilosci cukru — glukozy lub fruktozy w miligramach
w metodzie Luff-Schoorla

Ilo$¢ 0,1 N Na,S,0;, w mililitrach Dziesi¢tne cz¢sci mililitra 0,1 N Na,S,0,
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
1 2,40 2,64 2,88 3,12 3,36 3,60 3,84 4,08 4,32 4,56
2 4,30 5,04 528 5,52 5,76 6,00 6,24 6,48 6,72 6,96
3 7,20 745 7,70 7,95 8,20 8,45 8,70 8,95 9,20 9,45
4 9,70 9,95 10,20 (10,45 ]10,70 10,95 (11,20 |[1145 11,70 |11,95
5 1220 [12,45 12,70 | 12,95 [13,20 [13,45 | 13,70 | 13,95 |14,20 | 14,45
6 14,70 [14,95 1520 | 1545 [15,70 [1595 |16,20 |1645 |16,70 | 16,95
7 1720 [1745 17,72 | 1798 [18,24 [18,50 | 18,76 |19,02 |19,28 | 19,54
8 19,80 [20,06 |2032 |20,58 |20,84 |21,10 [21,36 |[21,62 |21,88 |22,14
9 2240 (22,66 2292 |23,18 (2344 |[23,70 [23,96 |2422 |2448 |24,74
10 25,00 [2526 |2552 |2578 |26,04 |2630 |26,556 |[2682 |27,08 |27.34
11 27,60 27,86 |28,12 |28,38 |28,64 |2890 |29,16 [2942 |29,68 |29,94
12 30,30 [30,57 30,84 |31,11 [31,38 [31,65 |31,92 |[32,19 [32,46 |32,73
13 33,00 [33,27 33,34 33,81 [34,03 [34,35 |34,62 |34,89 [35,16 |3543
14 35,70 [35,97 136,224 ]36,51 [36,78 [37,05 |37,32 |37,59 [37,86 |38,13
15 38,50 [38,78 39,06 |39,34 [39,62 [39,90 |40,18 |4046 |40,74 |41,02
16 41,30 [41,58 41,86 |42,14 (4242 |[42,70 |42,98 |4326 |43,54 |43,82
17 4420 |44,/49 |44,78 |45,07 |4536 |4565 |4594 [4623 |46,52 |46,81
18 47,10 47,39 |47,68 |47,97 |4826 |48,55 |48,84 [49,13 49,42 |49,71
19 50,00 [50,29 |50,58 |50,87 [51,16 [51,45 |51,74 |52,03 [52,32 |52,61
20 53,00 [53,30 |53,60 |53,90 [5420 [54,50 |54,80 |55,10 [5540 |55,70
21 56,00 [56,30 |56,60 |56,90 [57,20 [57,50 |57,80 | 58,10 [58,40 |58,70
22 59,10 [59,41 59,72 160,03 [60,34 |60,65 |6096 |6127 |61,58 |61,89
23 62,20 [62,51 16292 63,13 [63,44 |63,75 | 64,06 |64,37 |64,68 |64,99

Czes¢ II. Oznaczenie zawartos$ci cukréw redukujgcych oraz cukréow redukujacych po inwersji
w miodach pitnych (metoda Lane-Eynona)

Metoda Lane-Eynona polega na bezposrednim miareczkowaniu okreslonej ilosci soli miedziowej badanym roztworem
cukru wobec btekitu metylenowego jako wskaznika konca reakcji.

Cukry bezposrednio redukujace — suma zawartych w miodzie pitnym cukréw zawierajacych wolne grupy karbonylowe,
redukujace zasadowe roztwory soli miedziowych.

Cukry redukujace po inwersji — suma cukréw bezposrednio redukujacych zawartych w miodzie pitnym i cukréw redu-
kujacych wytworzonych w procesie hydrolizy kwasowej (inwersji).

Sacharoza — roznica zawartych w miodzie pitnym cukréw redukujacych po inwersji i cukrow bezposrednio redukuja-
cych.
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1. Aparatura i sprzet:

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)
9)

biureta szklana do miareczkowania na gorgco o doktadnosci co najmniej 0,1 mililitra;

cylindry miarowe o pojemnosci 50 i 100 mililitrow;

kolby miarowe o pojemnosci 100, 200, 250, 500 i 1000 mililitrow;

pipety jednomiarowe lub wielomiarowe o pojemnosci 1, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 mililitrow;

zlewki szklane laboratoryjne o pojemnosci 1000 mililitréw i powyzej 2000 mililitréw;

maszynka elektryczna umozliwiajgca utrzymanie probki w stanie wrzenia podczas miareczkowania;
pH-metr o doktadnosci 0,01 jednostki;

waga analityczna, umozliwiajgca zwazenie z doktadno$cig do 1 miligrama i odczyt do 0,1 miligrama;

faznia wodna;

10) termometr o zakresie pomiaru temperatury od 0°C do 100°C;

11) mozdzierz;

12) parownice o wielkos$ci dostosowanej do wielko$ci otwordéw tazni wodnej;

13) kolby stozkowe o pojemnosci 100 mililitréw;

14) minutnik.

2. Odczynniki:

1)
2)
3)

4
5)
6)

kwas chlorowodorowy (HCI), roztwoér stezony (d = 1,19 grama na mililitr);
oranz metylowy;

octan otowiu(Il) Pb(CH,COOH), * 3H,0, ktory sporzadza si¢ w nastepujacy sposob: 200 graméw tlenku otowiu(IT)
rozciera si¢ w mozdzierzu z 600 gramami octanu ofowiu(II) tréjwodnego Pb(CH,COOH), * 3H,0. Mieszankg przenosi
si¢ do zlewki o pojemnos$ci 1000 mililitréw, dodaje 100 mililitréw wody destylowanej i podgrzewa na tazni wodnej do
uzyskania bialoczerwonawej masy. Uzyskang mase przenosi si¢ do zlewki o pojemnosci wigkszej niz 2000 mililitréw,
dodaje 1900 mililitréw wody destylowanej, dokladnie miesza i po odstaniu si¢ zawiesiny dekantuje si¢ ptyn do naczy-
nia szklanego z korkiem na szlif;

siarczan sodowy (Na,SO,), roztwor o stgzeniu 200 gramow na litr;
wodorotlenck sodowy (NaOH), roztwor o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr i roztwor o stezeniu 200 graméw na litr;

roztwor Fehlinga I, ktéry sporzadza si¢ w nastgpujacy sposob: 69,28 grama siarczanu miedziowego pigciowodnego
(CuSO, * 5H,0) rozpuszcza si¢ w okoto 600 mililitrach wody destylowanej w kolbie miarowej o pojemnosci 1000 mi-
lilitrow 1 uzupehia objetos¢ roztworu woda destylowana do kreski na kolbie. Sprawdza si¢ stezenie uzyskanego roz-
tworu. Sprawdzenie przeprowadza si¢ w nastgpujacy sposob: odmierza si¢ pipeta 10 mililitrow roztworu Fehlinga I,
dodaje 50 mililitrow wody destylowanej, 1 mililitr roztworu kwasu siarkowego o stezeniu ¢(H,SO,) = 1 mol na litr
1 20 mililitréw roztworu jodku potasowego o stezeniu 100 gramow na litr. Calos¢ miareczkuje si¢ mianowanym roztwo-
rem tiosiarczanu sodowego o stgzeniu c¢(Na,S,0,) = 0,1 mola na litr w obecnosci skrobi jako wskaznika. Miareczkowa-
nie konczy si¢, gdy zanika niebieska barwa. 1 mililitr mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego odpowiada
24,968 miligrama siarczanu miedziowego (CuSO, « SH,0). Badany roztwor Fehlinga I jest prawidlowy, jezeli do mia-
reczkowania zostanie zuzyte 27,7 mililitra roztworu tiosiarczanu sodowego o stgzeniu ¢(Na,S,0,) = 0,1 mola na litr.

W przypadku gdy podczas sprawdzenia zostanie zuzyta inna objeto$¢ roztworu tiosiarczanu sodowego o stezeniu
c(Na,S,0,) = 0,1 mola na litr niz 27,7 mililitra, postgpuje si¢ w nastgpujacy sposob: przygotowuje si¢ roztwor Fehlinga 111
(5 mililitrow roztworu Fehlinga I + 5 mililitréw roztworu Fehlinga II), odmierza si¢ doktadnie pipeta, miesza bezposrednio
przed uzyciem. Nastepnie przeprowadza si¢ sprawdzenie roztworu Fehlinga IIT (5+5): odwaza si¢ 0,6045 grama, z doktad-
nos$cig do 0,0002 grama czystej, zmiclonej sacharozy, ktora zostata wysuszona przez 3 dni w eksykatorze. Odwazke sacha-
rozy rozpuszcza si¢ w niewielkiej ilosci wody destylowanej i przenosi iloSciowo do kolby miarowej o pojemnosci 250 mili-
litréw, dodaje tyle wody, aby objetos¢ roztworu w kolbie wynosita okoto 50 mililitrow, a nastgpnie przeprowadza inwersje
zgodnie z ust. 3 pkt 2 lit. ¢. Uzyskanym po inwersji roztworem wzorcowym cukréw miareczkuje si¢ roztwor Feh-
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linga III (5+5), w sposob analogiczny jak przy wykonywaniu oznaczen zgodnie z ust. 3 pkt 4. Roztwor Fehlinga 111 jest
doktadnie sporzadzony, jezeli do jego miareczkowania zostanie zuzyte 20 mililitrow przyrzadzonego wzorcowego roztworu
cukrow. Jezeli do zmiareczkowania roztworu Fehlinga III (5+5) zuzyto mniej lub wigcej niz 20 mililitréw roztworu wzor-
cowego cukrow, poprawke oblicza si¢ wedlug wzoru:

K=20/n
gdzie:
n —objetos¢ wzorcowego roztworu cukrow zuzytego do zmiareczkowania roztworu Fehlinga IIT (5+5), w mililitrach.

Wielko$¢ poprawki powinna miesci¢ si¢ w granicach 0,9 — 1,1. Przez otrzymana warto§¢ mnozy si¢, w czasie wykonywania
oznaczen, liczbe¢ mililitréw roztworu cukréw badanych zuzytych do zmiareczkowania roztworu Fehlinga III (5+5). Prawid-
lowos¢ wynikdéw oznaczenia zalezy od $cisle okreslonej zawarto$ci siarczanu miedziowego w roztworze Fehlinga I. W przy-
padku gdy wielko$¢ poprawki nie miesci si¢ w podanym zakresie, przygotowuje si¢ nowy roztwor Fehlinga I. Mozna zasto-
sowa¢ gotowy odczynnik Fehlinga I, ktory sprawdza si¢ w podany wyzej sposob;

7) roztwor Fehlinga II, ktory sporzadza si¢ w nastgpujacy sposob: 346,0 gramow winianu sodowo-potasowego czterowod-
nego (NaKH, « 4H,0) rozpuszcza si¢ w okoto 700 mililitrach wody destylowanej w kolbie miarowej o pojemnosci
1000 mililitréw, dodaje si¢ 100 graméw wodorotlenku sodowego (NaOH) rozpuszczonego w okoto 200 mililitrach
wody destylowanej i zawarto$¢ kolby dopelnia woda destylowana do kreski na kolbie. Mozna zastosowa¢ odczynnik
Fehlinga II;

8) biekit metylenowy, roztwor o stezeniu 10 gramdéw na litr. Jezeli w opisie metody nie okreslono innych wymagan dla
odczynnikow, stosuje si¢ odczynniki o czystosci cz.d.a.;

9) 1% roztworu skrobi rozpuszczalnej, przygotowany w nastgpujacy sposob: odwaza si¢ 1 gram skrobi z doktadnoscia do
0,01 grama, dodaje si¢ okoto 20 mililitrow wody, miesza, a potem przygotowany roztwor przenosi si¢ ilosciowo do
zlewki z okoto 50 mililitrami wrzacej wody. Calos¢ gotuje si¢ okoto 2 minut. Po ostudzeniu zawarto$¢ zlewki przenosi
si¢ ilosciowo do kolby miarowej o pojemnos$ci 100 mililitrow, uzupetnia do kreski woda destylowana i doktadnie mie-
sza.

3. Wykonanie oznaczenia:

1) przygotowanie probki do oznaczenia: butelke z miodem pitnym poddaje si¢ ocenie wizualnej. W przypadku stwierdze-
nia osadu na dnie butelki lub zmetnienia produktu przesacza si¢ go przez karbowany saczek z bibutly lub odwirowuje.
Informacje o wykonaniu tych czynnos$ci umieszcza si¢ w opisie analizy. Temperatura probek miodu pitnego przezna-
czonych do analiz fizykochemicznych powinna wynosi¢ 20°C (+/—2°C);

2) przygotowanie roztworu cukru stosowanego do wykonania proby orientacyjnej i oznaczania wlasciwego:

a) rozcienczenie probki — podczas wykonywania oznaczania cukrow bezposrednio redukujacych i cukréw redukuja-
cych po inwersji pobrang do analizy probke miodu pitnego rozciencza si¢ tak, aby zawarto$¢ cukrow w badanym
roztworze wynosita 1,0-4,0 grama na litr.

Przyktadowe rozcienczenie probki:

klarowanie x 4 pobranie hydroliza x 10 do miareczkowania

25 ml miodu pitnego ——— > 100 ml 20 ml 200 ml
(c = 80g/1) (c=20g/) (c=20g/) (c=2g/l)

b) usuwanie zwigzkéw lotnych i klarowanie probki — w celu usunigcia zwigzkoéw lotnych przenosi si¢ 25 mililitrow
probki do parownicy i dodaje si¢ wodorotlenek sodu o stgzeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr, aby uzyskaé roztwor
o wartosci pH okoto 6,0-7,0, ktory okresla si¢ przy uzyciu pH-metru. W celu uniknigcia strat probki po zobojetnie-
niu, przeptukuje si¢ elektrod¢ woda destylowang. Nastepnie tak przygotowang probke odparowuje si¢ na wrzacej
tazni wodnej do uzyskania okoto potowy jej poprzedniej objgtosci. Potem probke przenosi si¢ ilosciowo do kolby
miarowej o pojemnosci 100 mililitrow, poptukujac parownicg woda destylowana. Laczna ilos¢ uzytej do tego celu
wody destylowanej wynosi okoto 50 mililitrow. Nastepnie klaruje si¢ probke, dodajac 2,5 mililitra roztworu octa-
nu otowiu(Il) i dodajac kroplami 10 mililitrow siarczanu sodu. Uzupehnia si¢ woda destylowana do kreski na kol-
bie, miesza i odstawia na okoto 30 minut. Nastepnie zawarto$¢ kolby przesacza przez saczek karbowany. Uzyska-
ny w ten sposob przesacz jest uzywany do oznaczania cukrow redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji,
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¢) hydroliza kwasowa (inwersja) — w zaleznosci od spodziewanej zawartosci cukrow pobiera si¢ 5, 10, 20 Iub 40 mi-
lilitrow cieczy otrzymanej po sklarowaniu, uzyskujac odpowiednio rozcienczenia 20, 40, 80 lub 160 razy, przeno-
si si¢ do kolby miarowej o pojemnosci 200 mililitréw, uzupelnia woda destylowana do 80 mililitrow oraz dodaje
5 mililitréow kwasu chlorowodorowego stezonego. W kolbie umieszcza si¢ termometr w ten sposob, aby caty czas
byt zanurzony w cieczy. Kolbg¢ wraz z termometrem umieszcza si¢ w fazni wodnej, podgrzewa do temperatury
69°C (+/—1°C) i utrzymuje w tej temperaturze przez 5 minut. Ciecz w kolbie szybko schiadza si¢ do temperatury
20°C i wyjmuje termometr, ktoéry dokladnie sptukuje si¢ woda destylowana. Do kolby dodaje si¢ od 1 do 2 kropli
oranzu metylowego, ostroznie zoboj¢tnia roztworem wodorotlenku sodu o st¢zeniu 200 gramoéw na litr do odczynu
stabo alkalicznego (barwa zotta) i ciecz zawarta w kolbie uzupehia do kreski woda destylowana;

3) préba orientacyjna — do kolby stozkowej o pojemnosci 100 mililitréw odmierza si¢ pipetg po 5 mililitrow roztwordw
Fehlinga I 1 II, a nastepnie dodaje z biurety 15 mililitrow roztworu cukru przygotowanego w sposob okreslony w pkt 2.
Ciecz zawartg w kolbie ogrzewa si¢ do wrzenia i, utrzymujac w stanie wrzenia, miareczkuje roztworem cukru z biurety
do miareczkowania na goraco. Kiedy ciecz nad osadem uzyska zabarwienie jasnoniebieskie, dodaje si¢ od 1 do 2 kropli
roztworu bigkitu metylenowego i miareczkuje dalej do zaniku barwy niebieskiej;

4) oznaczenie wlasciwe — do kolby stozkowej o pojemnosci 100 mililitrow odmierza si¢ po 5 mililitréw roztworow Feh-
linga I i II. Dodaje si¢ z biurety objeto$¢ roztworu cukru przygotowanego w sposob okreslony w pkt 2, o 0,5 mililitrow
mniejsza od tacznej objetosci probki zuzytej do zmiareczkowania probki orientacyjnej. Szybko ogrzewa si¢ do wrzenia
i fagodnie gotuje przez 2 minuty. Dodaje si¢ od 1 do 2 kropli roztworu biekitu metylenowego i, utrzymujac roztwor
w stanie wrzenia, konczy si¢ miareczkowanie wrzacego ptynu roztworem cukru z biurety przed uptywem 1 minuty.

4. Obliczanie wyniku oznaczenia

Z tabeli odczytuje si¢ rOwnowazng mas¢ cukru inwertowanego w badanym roztworze odpowiadajacg ilosci roztworu
cukru zuzytego do miareczkowania. Zawarto$¢ cukrow bezposrednio redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji,
w g/l miodu pitnego, wyrazong jako cukier inwertowany oblicza si¢ wedtug wzoru:

catm

X= =

1000 14
gdzie:
V — oznacza ilo$¢ ml roztworu cukru zuzyta do miareczkowania,
C — oznacza odczytang z tabeli mase cukru inwertowanego w mg zredukowana przez 10 mililitréw roztworu Fehlin-
ga (5+5 mililitréw) przy uzyciu V badanego roztworu cukru

A — oznacza rozcienczenie,
@ — oznacza wspotczynnik uwzgledniajacy przeliczenie wyniku na 1 litr badanego roztworu cukru,
1000  — oznacza wspotczynnik uwzgledniajacy przeliczenie mg cukru inwertowanego na gram.

5. Sposob wyrazenia wyniku i powtarzalno$¢

Za wynik koncowy przyjmuje si¢ srednig arytmetyczng z dwoch oznaczen, wykonanych réwnolegle, przy czym dopusz-
czalne rozbiezno$ci migdzy tymi oznaczeniami nie powinny przekraczac:

1) 5% — dla miodow pitnych z zawartoscia cukréw ponizej 50 graméw na litr;
2) 2% — dla miodow pitnych z zawartoscig cukrow co najmniej 50 gramow na litr.

Wynik podaje si¢ z doktadno$cia do pierwszego miejsca po przecinku.
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Tabela

Masa cukru inwertowanego w miligramach redukujgcego 10 mililitrow roztworu Fehlinga (5+5 mililitrow) odpowiadajaca
objetosci badanego roztworu uzytego do miareczkowania (V)

A% Masa cukru inwertowanego w miligramach

(mililitry) 0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60 0,70 0,80 0,90
15 5050 | 5051 | 5052 | 5053 | 5054 | 5054 | 5055 | 5056 | 5057 | 50,58
16 50,59 | 5060 | 5061 | 5062 | 5063 | 5064 | 5065 | 5066 | 5067 | 5068
17 50,70 | 5070 | 5071 | s071 | 5072 | 5072 | 5073 | 5073 | s074 | 5074
18 50,75 | 5075 | 5076 | s076 | 5077 | 5077 | s078 | 5078 | 5079 | 50,79
19 50,80 | 5081 | 5082 | 5083 | 5084 | 5084 | 5085 | 5086 | 5087 | 5088
20 50,80 | 5090 | 5091 | 5092 | 5093 | 5094 | 5095 | 5096 | 5097 | 5098
21 51,00 | 51,00 | 5101 | st01 | 5102 | 5102 | 51,03 | 5103 | 5104 | 51,04
22 5105 | 51,05 | 5106 | 5106 | 5107 | 5107 | 51,08 | 5108 | 51,09 | 51,09
23 sito | osu0 | st | osuin | stz | sz | osuiz | os1a3 | siia | s114
24 sias | osu1s | ostae | suie | s1a7 | stz | osuis | osias | su19 | 51,17
25 5120 | 5121 | s122 | s123 | s104 | 5124 | 5125 | s126 | 5127 | 5128
26 5129 | 5130 | 5131 | s132 | 5133 | s134 | 5135 | 5136 | 5137 | 5138
27 5140 | 5140 | 5141 | s141 | s142 | s142 | 5143 | 5143 | s144 | 5144
28 5145 | 5145 | 5146 | s146 | 5147 | 5147 | 5148 | 5148 | 5149 | 5149
29 5150 | 51,50 | 5151 | s151 | sis2 | sis2 | 5153 | 5153 | s154 | 51,54
30 5155 | 51,55 | 5156 | s156 | 5157 | 5157 | 5158 | 5158 | 5159 | 51,59
31 5160 | 5160 | 5161 | sier | s162 | 5162 | 5163 | 5163 | 5164 | 5164
32 5165 | 51,65 | 5166 | 5166 | 5167 | 5167 | 5168 | 5168 | 51,69 | 51,69
33 5170 | s170 | sign | sz | osiz2 | sz | s | os13 | si74 | s174
34 s175 | 5175 | s196 | s176 | sig7 | si77 | s | os18 | 51,79 | 5179
35 5180 | 51,80 | 5181 | s181 | s182 | si82 | 5183 | 5183 | 5184 | 51,84
36 5185 | 5185 | 5186 | s1.86 | 5187 | 5187 | s188 | 5188 | 5189 | 51,89
37 5190 | 5190 | 5191 | s191 | 5192 | 5192 | 5193 | 5193 | 5194 | 51,94
38 5195 | 5195 | 5196 | 5196 | 5197 | 5197 | 5198 | 5198 | 5199 | 51,99
39 5200 | 5200 | 5201 | s201 | 5202 | 5202 | 52,03 | 5203 | 5204 | 52,04
40 5205 | 5205 | 5206 | 5206 | 5207 | 5207 | 5208 | 5208 | 5209 | 52,00
41 5200 | 5200 | s2a1 | osaan | os2a2 | saa2 | os2a3 | 5203 | s204 | 52,14
4 5215 | 5215 | 5206 | sa06 | 5207 | 5207 | 5208 | s208 | 52,09 | 52,10
43 5220 | 5220 | s221 | so21 | s202 | 5222 | 5223 | 5223 | 5224 | 5204
44 5205 | 5225 | 5226 | 5226 | 5227 | 5227 | 5228 | 5228 | 5229 | 5229
45 52,30 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
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Zalacznik nr 6

OZNACZENIE ZAWARTOSCI POPIOLU

Popiot to wszystkie substancje pozostale po spaleniu pozostatosci po odparowaniu fermentowanego napoju winiarskie-
go. Spalanie przeprowadza si¢ w taki sposob, aby wszystkie kationy (z wyjatkiem kationdéw amonowych) przeszty w forme
weglanéw lub innych bezwodnych soli nieorganicznych.

Pozostalos¢ po odparowaniu fermentowanego napoju winiarskiego spala si¢ w temperaturze od 500°C do 550°C.

1. Aparatura i sprzet:

1) eksykator;

2) elektryczny piec muflowy o kontrolowanej temperaturze;

3) taznia z wrzaca woda;

4) ptlyta grzejna lub promiennik w podczerwieni;

5) tygiel o srednicy 70 milimetréw i wysokos$ci 25 milimetrow;

6) waga z podziatka elementarng o doktadno$ci nie mniejszej niz 0,1 miligrama.

2. Wykonanie oznaczenia

Wypraza si¢ co najmniej dwukrotnie tygiel w elektrycznym piecu muflowym w temperaturze 500-550°C przez godzing
do uzyskania statej masy, czyli dwoch wazen pustego tygla, ktorych réznica nie bedzie wigksza niz 0,0005 gramow. Do tak
przygotowanego tygla odmierza si¢ 20 mililitréw fermentowanego napoju winiarskiego. Probke odparowuje si¢ na wrzacej
tazni wodnej, a nastepnie ogrzewa pozostato$¢ na plycie grzejnej o temperaturze 200°C lub w promienniku w podczerwieni
az do rozpoczgcia zweglania probki. Gdy z probki przestanie wydzielac sie dym, tygiel umieszcza si¢ w elektrycznym piecu
muflowym o temperaturze od 500°C do 550°C. Po 15 minutach zweglania tygiel wyjmuje si¢ z pieca, dodaje 5 mililitrow
wody destylowanej i odparowuje wode na tazni wodnej lub w promienniku w podczerwieni, a nastgpnie ponownie ogrzewa
w temperaturze od 500°C do 550°C przez 10 minut. Jezeli nie nastgpito calkowite spalenie zweglonych czasteczek, powta-
rza si¢ przemywanie, odparowywanie wody i prazenie. W przypadku napojow o wysokiej zawartosci cukrow do wyciagu
mozna dodaé, przed pierwszym spopiclaniem, kilka kropli czystego oleju roslinnego w celu zapobiezenia nadmiernemu
pienieniu probki. Po zakonczeniu spalania tygiel wraz z probka przenosi si¢ do eksykatora. Po ochtodzeniu w eksykatorze
tygiel wazy sie.

3. Obliczanie wyniku oznaczenia
Zawartos¢ popiotu (P) w badanej probece, w gramach na litr, oblicza si¢ wedlug wzoru:
P=50-(P,-P)
gdzie:

P, —oznacza mas¢ pustego tygla,

0

P, —oznacza masg tygla ze spopielong probka (popiotem),

50 — oznacza wspodtczynnik do przeliczenia iloéci badanej probki z 20 mililitréw na litr.

Wynik podaje si¢ z doktadno$cia do pierwszego miejsca po przecinku.
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Zalacznik nr 7

OZNACZENIE KWASOWOSCI OGOLNEJ

Kwasowos¢ ogdlna to suma kwasow zawartych w fermentowanym napoju winiarskim wyrazona w gramach kwasu
jabtkowego na litr lub w miligramoréwnowaznikach na litr.

Dwutlenek wegla nie wchodzi w sktad kwasowosci ogolne;.

Metoda oznaczania kwasowosci ogdlnej polega na miareczkowaniu potencjometrycznym lub miareczkowaniu z bieki-
tem bromotymolowym jako wskaznikiem i poréwnaniu ze wzorcem o barwie odpowiadajacej punktowi koncowemu mia-
reczkowania.

1. Odczynniki

1) roztwér buforowy o pH 7 sporzadzony z 107,3 grama dwuwodorofosforanu potasowego (KH,PO,), 500 mililitrow
1-molowego roztworu wodorotlenku sodu (NaOH) i wody w ilo$ci potrzebnej do uzyskania 1000 mililitrow roztworu;

2) 0,1-molowy roztwor wodorotlenku sodu (NaOH);

3) roztwor wskaznika biekitu bromotymolowego o stezeniu 4 gramy na litr, sporzadzony z:

a) 4 gramow bigkitu bromotymolowego (C,,H,Br,0,S) rozpuszczonego w 200 mililitrach oboj¢tnego etanolu 96%
objetosciowych,

b) 200 mililitrow wody pozbawionej CO,,

c) 1l-molowego roztworu wodorotlenku sodu w ilosci potrzebnej do uzyskania barwy niebieskozielonej (pH 7,0) —
okoto 7,5 mililitrow,

d) wody w ilosci potrzebnej do uzyskania 1000 mililitréw roztworu;

4) roztwdr buforowy o pH 4.
Mozna zastosowac gotowe odczynniki.

2. Aparatura i sprzet:

1) pH-metr;

2) kolba prézniowa o pojemnosci 500 mililitrow;

3) pompka wodna lub taznia ultradzwickowa;

4) kolby stozkowe o pojemnos$ci 50 mililitréw 1 100 mililitréw;
5) pipety o pojemnosci 1 mililitra, 5 mililitrow 1 10 mililitrow;
6) cylinder miarowy o pojemnosci 50 mililitrow.

3. Przygotowanie probki do analizy

Do kolby prézniowej wlewa si¢ okoto 50 mililitrow fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie kolbe podtacza si¢
do pompki wodnej na jedng do dwoch minut, stale wstrzasajac, albo stosuje si¢ tazni¢ ultradzwickowa przez 1 do 2 minut.

4. Wykonanie oznaczania:

1) miareczkowanie potencjometryczne — przed przystapieniem do miareczkowania kalibruje si¢ pH-metr przy uzyciu roz-
tworu buforowego o pH 7 i roztworu buforowego o pH 4. Do kolby stozkowej wlewa si¢ 10 mililitrow przygotowanej
probki. Nastepnie dodaje si¢ okoto 10 mililitrow wody destylowanej i zanurza si¢ elektrodg. Miareczkuje si¢ roztworem
wodorotlenku sodu do uzyskania pH 7 w temperaturze 20°C. Wodorotlenek sodu dodaje si¢ powoli, stale mieszajac;

2) miareczkowanie ze wskaznikiem (blgkit bromotymolowy):

a) probka slepa — do kolby stozkowej wlewa si¢ 25 mililitrow przegotowanej wody destylowanej, 1 mililitr roztworu
btekitu bromotymolowego oraz 10 mililitréw probki fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie miareczkuje
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si¢ roztworem wodorotlenku sodu do zmiany barwy na niebieskozielong. Nastepnie dodaje si¢ 5 mililitréw roztwo-
ru buforowego o pH 7,

b) probka wlasciwa — do kolby stozkowej wlewa si¢ 30 mililitréw przegotowanej wody destylowanej, 1 mililitr roz-
tworu blekitu bromotymolowego oraz 10 mililitrow probki fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie doda-
je sie roztwor wodorotlenku sodowego w ilo$ci potrzebnej do uzyskania barwy identycznej z barwa uzyskang
w probcee $lepe;.

5. Obliczanie wyniku oznaczania:

1) kwasowos$¢ ogdlng (A) w miligramorownowaznikach na litr oblicza si¢ wedtug wzoru:
A=10-n
gdzie:
n — oznacza objetos¢ zuzytego roztworu wodorotlenku sodu.
Wartos¢ te podaje si¢ z doktadno$cia do jednego miejsca po przecinku;
2) kwasowo$¢ ogolng (A') w gramach na litr kwasu jabtkowego oblicza si¢ wedtug wzoru:
A'=0,067 - A

Wynik podaje si¢ z doktadnoscia do jednego miejsca po przecinku.
6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalnos¢ metody jest to wartos$¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdowac si¢
warto$¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych
samych warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej samej aparatu-
ry i w krétkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania kwasowosci ogdlnej powtarzalno$¢ (r) wynosi:
1) r=0,9 miligramoréwnowaznika na litr;

2) r=0,07 grama kwasu jabtkowego na llitr.
7. Odtwarzalno$¢ metody

Odtwarzalno$¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktérej powinna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdowaé si¢
warto$¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w rdz-
nych warunkach pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury i w innym cza-
sie).

W przypadku oznaczania kwasowosci ogdlnej odtwarzalnos¢ (R) wynosi:
1) dla fermentowanych napojow winiarskich biatych i rézowych:

a) R =3,6 miligramoréwnowaznika na litr,

b) R =0,3 grama kwasu jabtkowego na litr;
2) dla fermentowanych napojow winiarskich czerwonych:

a) R =15,1 miligramoréwnowaznika na litr,

b) R =0,4 grama kwasu jabtkowego na litr.
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Zalacznik nr 8

OZNACZANIE KWASOWOSCI LOTNEJ

Kwasowos¢ lotna jest suma kwasow lotnych w stanie wolnym lub zwigzanym, wyrazong jako liczba kwasu octowego
w gramach na litr lub w miligramoréwnowaznikach na litr. Zawartosci kwasu weglowego i kwasu siarkawego nie zalicza
si¢ do kwasowosci lotnej fermentowanego napoju winiarskiego.

Metoda oznaczania kwasowosci lotnej polega na zmiareczkowaniu oddestylowanych kwasow lotnych mianowanym
roztworem wodorotlenku sodu. Z fermentowanego napoju winiarskiego usuwa si¢ uprzednio dwutlenek wegla, natomiast
kwasowos¢ tworzong przez wolny i zwiazany dwutlenek siarki odejmuje si¢ od kwasowosci destylatu. Odejmuje si¢ row-
niez kwasowos$¢ powstata z kwasu sorbowego, ktory mogt by¢ dodany do fermentowanego napoju winiarskiego.

1. Odczynniki:

1) krystaliczny kwas winowy (C,H.O);

2) 0,1-molowy roztwor wodorotlenku sodu (NaOH);

3) 1% roztwor fenoloftaleiny w 96% objetosciowych alkoholu;

4) kwas chlorowodorowy (o gestosci d = 1,19 grama na mililitr) rozcienczony w stosunku 1:4 % objgtosciowych;
5) 0,005-molowy roztwor jodu (1,);

6) krystaliczny jodek potasu (KI);

7) roztwor skrobi o stezeniu 5 gramow na litr;

8) nasycony roztwor heptaoksotetraboranu sodu (Na,B,0.) « H,0, o stezeniu 55 graméw na litr w temperaturze 20°C.

2. Aparatura i sprzet:
1) kolba prézniowa;
2) pompka wodna lub taznia ultradzwickowa;

3) zestaw do destylacji z parg wodna, sktadajacy si¢ z:
a) chtodnicy,
b) kolby z przewodem pary,
¢) kolumny destylacyjnej,

d) wytwornicy pary wodnej niezawierajacej dwutlenku wegla.
3. Przygotowanie aparatury

W celu przygotowania zestawu do destylacji z parag wodng wykonuje si¢ przynajmniej jeden z ponizszych testow:

1) do kolby zestawu do destylacji z para wodng wlewa si¢ 20 mililitrow przegotowanej wody i przeprowadza si¢ destyla-
cje. Zbiera si¢ 250 mililitrow destylatu i dodaje do niego 0,1 mililitra roztworu wodorotlenku sodu i dwie krople roz-
tworu fenoloftaleiny; barwa ré6zowa powinna utrzymywac si¢ co najmniej przez 10 sekund, co oznacza, ze para wodna
nie zawiera dwutlenku wegla;

2) do kolby zestawu do destylacji z parg wodna wlewa si¢ 20 mililitrow 0,1-molowego roztworu kwasu octowego i prze-
prowadza si¢ destylacje. Zbiera si¢ 250 mililitrow destylatu, ktory miareczkuje si¢ roztworem wodorotlenku sodu, przy
czym objetos¢ roztworu zuzytego do miareczkowania nie moze by¢ mniejsza niz 19,9 mililitra, co oznacza, ze co naj-
mniej 99,5% kwasu octowego zostato oddestylowane z parag wodna;

3) do kolby zestawu do destylacji z para wodng wlewa si¢ 20 mililitrow 1-molowego roztworu kwasu mlekowego i prze-
prowadza si¢ destylacje. Zbiera si¢ 250 mililitréw destylatu i miareczkuje roztworem wodorotlenku sodowego; objetosé
zuzytego do miareczkowania roztworu wodorotlenku sodowego nie moze by¢ wigksza niz 1 mililitr, co oznacza, Ze nie
wigcej niz 0,5% kwasu mlekowego zostato oddestylowane.
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4. Wykonanie oznaczenia:

1) usuwanie dwutlenku wegla — do kolby prozniowej wlewa si¢ okoto 50 mililitrow fermentowanego napoju winiarskiego
i wlacza pompke wodng na jedng do dwdch minut, stale wstrzasajac, lub stosuje si¢ tazni¢ ultradzwigkowa przez 1 do
2 minut;

2) destylacja z uzyciem pary wodnej — 20 mililitréw fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego dwutlenku
wegla wlewa sie do kolby zestawu do destylacji z parg wodna, dodaje si¢ okoto 0,5 grama kwasu winowego i przepro-
wadza destylacje. Zbiera si¢ co najmniej 250 mililitrow destylatu;

3) miareczkowanie — destylat miareczkuje si¢ roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 0,1-molowym wobec dwdch
kropli fenoloftaleiny jako wskaznika. Miareczkowanie konczy si¢ wraz z pojawieniem si¢ ré6zowej barwy roztworu
niezanikajacej przez 30 sekund,

4) wprowadzenie poprawki na dwutlenek siarki — destylat bezposrednio po zmiareczkowaniu zakwasza si¢ 4 kroplami
kwasu chlorowodorowego. Nastepnie dodaje si¢ 2 mililitry roztworu skrobi i kilka krysztatow jodku potasu. Roztwor
miareczkuje si¢ przy uzyciu roztworu jodu do niebieskiego zabarwienia. Zuzyta ilo$¢ jodu odpowiada zawartosci wol-
nego dwutlenku siarki w destylacie. Nastepnie dodaje si¢ nasycony roztwdr heptaoksotetraboranu sodu do uzyskania
barwy r6zowej i miareczkuje zwiazany dwutlenek siarki przy uzyciu roztworu jodu.

5. Obliczanie wyniku:

1) kwasowos¢ lotng (A), wyrazang w miligramoréwnowaznikach na litr z doktadnoscia do jednego miejsca po przecinku,
oblicza si¢ wedtug wzoru:

A=5(n-0,In"-0,05n")

gdzie:
n  —oznacza objgtos¢ zuzytego wodorotlenku sodu,
n' —oznacza objetos¢ jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,

n

n" —oznacza objetos¢ jodu zuzytego do miareczkowania zwigzanego dwutlenku siarki;

2) kwasowos¢ lotna (A'), wyrazang w gramach kwasu octowego na litr, z doktadno$cia do dwoch miejsc po przecinku,
oblicza si¢ wedlug wzoru:

A'=0,300(n - 0,1n"'— 0,05n")

gdzie:
n  —oznacza objetos¢ zuzytego wodorotlenku sodu,
n' —oznacza objetosc jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,

n

n" - oznacza objetos¢ jodu zuzytego do miareczkowania zwigzanego dwutlenku siarki.

Jezeli fermentowany napdj winiarski zawiera kwas sorbowy, kwasowo$¢ pochodzaca z kwasu sorbowego odejmuje si¢
od oznaczonej kwasowosci lotnej, przy zalozeniu ze 100 miligraméw kwasu sorbowego odpowiada kwasowosci 0,89 mili-
réwnowaznika na litr lub 0,053 grama na litr kwasu octowego, gdy jest znana zawarto§¢ kwasu sorbowego w miligramach
na mililitr.

6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdowacé si¢
warto$¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynikami dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych
samych warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej samej aparatu-
ry i w krétkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej powtarzalnos¢ (r) wynosi:

1) r=0,7 miligramoréwnowaznika na litr;

2) r=0,04 grama kwasu octowego na litr.

7. Odtwarzalnos$¢ metody

Odtwarzalno$¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktorej powinna, z okre§lonym prawdopodobienstwem, znajdowac si¢
warto$¢ bezwzgledna roznicy migdzy wynikami dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w r6z-
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nych warunkach pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury i w innym
czasie).

D)
2)

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej odtwarzalnos¢ (R) wynosi:
R = 1,3 miligramoréwnowaznika na litr;

R = 0,08 grama kwasu octowego na litr.

8. Oznaczenie kwasu salicylowego przechodzacego do destylatu otrzymywanego przy oznaczaniu kwasowosci lotnej

Po oznaczeniu kwasowosci lotnej i wprowadzeniu poprawki na zawarto$¢ dwutlenku siarki, obecnos¢ kwasu salicylo-

wego po zakwaszeniu stwierdza sig¢, jezeli po dodaniu soli zelaza(IlI) pojawi si¢ fioletowe zabarwienie.

Oznaczanie kwasu salicylowego przechodzacego do destylatu wraz z kwasami lotnymi wykonuje si¢ w drugim destyla-

cie, przy czym uzywa si¢ tej samej objetosci destylatu, jaka wykorzystano do oznaczania kwasowosci lotnej. Kwas salicy-
lowy oznacza si¢ kolorymetryczng metoda porownawcza. Oznaczong zawarto$¢ kwasu salicylowego odejmuje si¢ od kwa-
sowosci lotnej oznaczonej w destylacie uzyskanym w wyniku pierwszej destylacji.

8. 1. Odczynniki:

1)
2)
3)
4)
5)

kwas chlorowodorowy (HCI) (o gestosci p,, = 1,18 do 1,19 grama na litr);
0,1-molowy roztwor tiosiarczanu sodu (Na,S,0; * SH,0);

10% (m/v) roztwor siarczanu zelazo-amonowego (Fe,(SO,), * (NH,),SO,  24H,0);
0,01-molowy roztwor salicylanu sodowego;

roztwor salicylanu sodowego (NaC,H.O,) o stgZeniu 1,60 grama na litr.

8. 2. Wykonanie oznaczania:

1)

2)

3)

do kolby stozkowej, natychmiast po oznaczeniu kwasowosci lotnej i wprowadzeniu poprawki na zawarto$¢ wolnego
i zwigzanego dwutlenku siarki, odmierza si¢ 0,5 mililitra kwasu solnego, 3 mililitry roztworu tiosiarczanu sodu i 1 mi-
lilitr roztworu siarczanu zelazo-amonowego. Pojawienie si¢ barwy fioletowej §wiadczy o obecnosci w probee kwasu
salicylowego;

w przypadku stwierdzenia w probce obecnosci kwasu salicylowego, na kolbie stozkowej wykorzystanej przy wykrywa-
niu obecnosci kwasu salicylowego zaznacza si¢ kreska objetosé destylatu, nastepnie kolbe oprdznia si¢ i przeptukuje.
Nastepnie przeprowadza si¢ destylacje z para wodng drugiej probki fermentowanego napoju winiarskiego o objgtosci
20 mililitrow, zbierajac destylat do kolby stozkowej. Nastepnie dodaje si¢ 0,3 mililitra czystego kwasu solnego i 1 mi-
lilitr roztworu siarczanu zelazo-amonowego. Zawarto$¢ kolby zabarwi si¢ na fioletowo. Do kolby stozkowej, identycz-
nej jak ww. kolba z zaznaczong kreska, wlewa si¢ wodg¢ destylowang w ilosci rownej ilosci destylatu, a nastgpnie doda-
je 0,3 mililitra czystego kwasu solnego i 1 mililitr roztworu siarczanu zelazo-amonowego. Przy uzyciu biurety wprowa-
dza si¢ roztwor salicylanu sodowego az do uzyskania barwy fioletowej o natgzeniu odpowiadajacym barwie roztworu
w kolbie zawierajacej destylat fermentowanego napoju winiarskiego;

wprowadzanie poprawki do kwasowosci lotnej — od objetosci n mililitréw roztworu wodorotlenku sodu, zuzytego do
miareczkowania kwasow w destylacie podczas oznaczania kwasowo$ci lotnej, odejmuje si¢ objetos¢ 0,1 x n'"', gdzie n
oznacza objetos¢ w mililitrach roztworu dodanego z biurety.
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