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dzony adnotacjg na temat wagi wtasciwe-
go odbioru odpadow i pozostatosci tfa-
dunkowych ze statkéw.”;

2) po § 3 dodaje sie § 3a w brzmieniu:

.8 3a. 1. Plany podlegaja aktualizacji i ponowne-
mu zatwierdzeniu w okresie co najmniej
trzyletnim liczonym od daty ostatniego
zatwierdzenia.

2. W przypadku zaistnienia znaczacych
zmian w dziatalnosci portu lub przystani
morskiej plany podlegajg aktualizacji
i zatwierdzeniu w terminie sze$ciu mie-

siecy od dnia stwierdzenia zaistnienia
tych zmian.”.

§ 2. Podmiot zarzadzajgcy portem lub przystanig
morskg dostosuje plan do wymagah rozporzadzenia
i przekaze go do zatwierdzenia wtasciwemu organowi,
w terminie 3 miesiecy od dnia wejscia w zycie rozpo-
rzagdzenia.

8 3. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie
14 dni od dnia ogtoszenia.

Minister Infrastruktury: K. Opawski

748

ROZPORZADZENIE MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU WsI"

z dnia 2 maja 2005 r.

w sprawie szczegotowego sposobu wyrobu fermentowanych napojow winiarskich
oraz metod analiz tych napojéw do celow urzedowej kontroli pod wzgledem jakosci handlowej

Na podstawie art. 15 ustawy z dnia 22 stycznia
2004 r. o wyrobie i rozlewie wyrobdéw winiarskich, ob-
rocie tymi wyrobami i organizacji rynku wina (Dz. U.
Nr 34, poz. 292, Nr 96, poz. 959 i Nr 173, poz. 1808) za-
rzadza sie, co nastepuje:

8 1. W procesie produkcji fermentowanych napo-
jow winiarskich stosuje sie jedna lub kilka z nastepu-
jacych czynnosci technologicznych:

1) napowietrzanie;

2) dodawanie czystego tlenu;
3) barbotaz przy uzyciu argonu albo azotu;
4) obrébke termiczng;

5) odwirowywanie oraz filtracje dokonywana przy
uzyciu ziemi okrzemkowej, celulozy lub innego
obojetnego czynnika filtrujagcego, albo bez jego
uzycia, pod warunkiem, ze w wyrobie gotowym
po filtracji nie pozostang resztki czynnika filtruja-
cego;

1 Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dziatem admini-
stracji rzgdowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2
pkt 3 rozporzadzenia Prezesa Rady Ministrow z dnia
11 czerwca 2004 r. w sprawie szczegotowego zakresu
dziatania Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi (Dz. U. Nr 134,
poz. 1433).

6) sulfitacje albo desulfitacje dokonywang metoda-
mi fizycznymi;

7) obrobke weglem drzewnym;
8) oczyszczanie;

9) zakwaszanie albo odkwaszanie;

10) lezakowanie lub stabilizacje;

11) kupazowanie;

12) dostadzanie;

13) barwienie;

14) aromatyzacje;

15) nasycanie ditlenkiem wegla;

16) usuwanie alkoholu metodami fizycznymi;
17) rozlew.

8 2. 1. Do sporzadzania nastawow na fermentowa-
ne napoje winiarskie stosuje sie:

1) soki surowe otrzymywane w wyniku ttoczenia
owocoéw z jednego gatunku, catych lub rozdrob-
nionych, o rzeczywistym stezeniu alkoholu nie
wyzszym niz 1 % objetosciowy lub



Dziennik Ustaw Nr 88

— 5860 —

Poz. 748

2) soki owocowe o rzeczywistym stezeniu alkoholu
nie wyzszym niz 1 % objetosciowy, lub

3) soki owocowe zageszczone.

2. Soki owocowe lub soki owocowe zageszczone
przy sporzadzaniu nastawéw moga by¢ rozcienczane
woda w takiej ilosci, aby nie nastgpito przekroczenie
minimalnej zawartosci ekstraktu ogélnego dla danego
soku surowego, ktdra jest okreslona w zatgczniku nr 1
do rozporzadzenia.

3. Soki surowe, soki owocowe i soki owocowe za-
geszczone nie mogga byé¢ dostadzane ani zakwaszane.
Soki te moga by¢ utrwalane sposobem fizycznym lub
przez dodanie bezwodnika kwasu siarkawego.

4. Rodzaje sokéw surowych uzywanych do sporza-
dzania nastawdéw na fermentowane napoje winiarskie
oraz minimalna zawartos¢ ekstraktu ogélnego w tych
sokach oznaczana refraktometrycznie sa okreslone
w zatgczniku nr 1 do rozporzadzenia.

§ 3. Do nastawéw fermentowanych napojéw wi-
niarskich stosuje sie jedng lub kilka z nastepujacych
substanciji:

1) bentonit;
2) celuloze;
3) chlorek magnezu;

4) chlorowodorek tiaminy w ilo$ci nieprzekraczajacej
0,6 miligrama na litr, w przeliczeniu na tiaming;

5) ditlenek siarki;
6) enzymy amylolityczne;
7) enzymy pektynolityczne;

8) fosforan amonu lub ortofosforan dwuamonu
w ilosci nieprzekraczajgcej 0,4 grama na litr;

9) kaolin;

10) kwas cytrynowy;
11) kwas jabtkowy;
12) kwas winowy L(+);
13) pirosiarczyn sodu;

14) preparaty uzyskane ze $cian komérkowych droz-
dzy w ilosci nieprzekraczajacej 40 gramow na hek-
tolitr;

15) siarczan amonu lub dwusiarczan amonu w ilosci
nieprzekraczajacej 0,3 grama na litr;

16) siarczyn sodu;

17) siarczyn wapnia;

18) wodorosiarczyn potasu lub pirosiarczyn potasu;
19) wodorosiarczyn sodu;

20) wodorosiarczyn wapnia.

§ 4. 1. W procesie oczyszczania fermentowanych
napojow winiarskich stosuje sie jedng lub kilka z na-
stepujgcych substancji:

1) albumine jaja kurzego lub albumine mleka;
2) bentonit;
3) chitosan;

4) ditlenek krzemu w postaci zelu lub uktadu koloidal-
nego;

5) enzymy amylolityczne;

6) enzymy pektynolityczne;

7) fityniany;

8) kaolin;

9) karuk;

10) kazeine lub kazeinian potasu;

11) poliwinylopolipirolidon (PVPP) w ilo$ci nieprzekra-
czajacej 80 gramodw na hektolitr;

12) tanineg;

13) wegiel drzewny;

14) zelatyne spozywczg;
15) zelazocyjanek potasu.

2. Fermentowany napdj winiarski po oczyszczeniu
zelazocyjankiem potasu zawiera $ladowe ilosci zelaza
i nie moze zawieraé cyjankow.

8 5. 1. W procesie zakwaszania albo odkwaszania
fermentowanych napojéw winiarskich stosuje sie jed-
ng lub kilka z nastepujacych substancji:

1) kwas cytrynowy;
2) kwas jabtkowy;

3) kwas mlekowy;

4) kwas winowy L(+);
5) weglan wapnia.

2. W procesie odkwaszania fermentowanych na-
pojow winiarskich dopuszcza sie zastosowanie bakte-
rii fermentacji mlekowej.

8 6. W trakcie lezakowania lub stabilizacji fermen-
towanych napojow winiarskich stosuje sie jedna lub
kilka z nastepujgcych substanciji:

1) argon lub azot;
2) betaglukanaze;

3) ditlenek siarki;
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4) ditlenek wegla;

5) kwas cytrynowy;

6) kwas winowy racemiczny;
7) lizozym;

8) pirosiarczyn sodu;

9) siarczan miedzi;
10) siarczyn sodu;
11) siarczyn wapnia;
12) sole srebra;
13) tanineg;
14) wiorki z drewna drzew lisciastych;
15) wodorosiarczyn sodu;

16) wodorosiarczyn wapnia.

§ 7. Aromatyzacji w procesie produkcji miodéw
pitnych dokonuje sie:

1) alkoholowym wyciggiem zio6t i przypraw korzen-
nych lub

2) przez gotowanie brzeczki z ziotami i przyprawami
korzennymi (sycenie brzeczki), lub

3) wyciaggiem ziotowo-korzennym sporzgdzonym na
miodzie pitnym.

§ 8. Przed dokonaniem rozlewu fermentowanych
napojow winiarskich lub w jego trakcie stosuje sie jed-
ng lub kilka z nastepujacych substancji:

1) ditlenek siarki;

2) ditlenek wegla;

3) gume arabskg;

4) kwas askorbinowy;
5) kwas metawinowy;
6) kwas sorbowy;

7) pektyne;

8) pirosiarczyn potasu;
9) pirosiarczyn sodu;
10) siarczyn sodu;
11) siarczyn wapnia;
12) sorbinian potasu;

13) sorbinian wapnia;

14) wodorosiarczyn potasu;
15) wodorosiarczyn sodu;

16) wodorosiarczyn wapnia.

§ 9. Analize fermentowanych napojow winiarskich
do celow urzedowej kontroli pod wzgledem jakosci
handlowej przeprowadza sie nastepujagcymi metoda-
mi:

1) oznaczania gestosci w temperaturze 20 °C, ktéra
jest okreslona w zatgczniku nr 2 do rozporzadze-
nia;

2) oznaczania zawartosci alkoholu w procentach ob-
jetosciowych, ktéra jest okreslona w zataczniku
nr 3 do rozporzadzenia;

3) oznaczania zawartosci ekstraktu ogdlnego, ktéra
jest okreslona w zatgczniku nr 4 do rozporzadze-
nia;

4) oznaczania zawartosci cukrow redukujacych oraz
cukrow redukujacych po inwersiji, ktore sg okreslo-
ne w zatgczniku nr 5 do rozporzadzenia;

5) oznaczania zawartosci popiotu, ktéra jest okreslo-
na w zatgczniku nr 6 do rozporzadzenia;

6) oznaczania kwasowosci ogdlnej, ktéra jest okreslo-
na w zatgczniku nr 7 do rozporzadzenia;

7) oznaczania kwasowosci lotnej, ktdra jest okreslona
w zatgczniku nr 8 do rozporzadzenia.

8 10. Analize fermentowanych napojéw winiar-
skich do celéw urzedowej kontroli pod wzgledem ja-
kosci handlowej mozna przeprowadza¢ metodami in-
nymi niz okreslone w rozporzadzeniu, jezeli stosowa-
nie innych metod zapewnia poréwnywalng powtarzal-
nos¢ i odtwarzalnosé wynikow analiz, z tym ze za osta-
teczny uznaje sie wynik analizy przeprowadzonej me-
toda okreslong w rozporzadzeniu.

8 11. Tracga moc:

1) rozporzadzenie Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi
z dnia 12 maja 2003 r. w sprawie metod analiz wy-
roboéw winiarskich do celéw urzedowej kontroli
pod wzgledem jakosci handlowej (Dz. U. Nr 126,
poz. 1173);

N

rozporzgdzenie Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi
z dnia 4 lutego 2003 r. w sprawie szczegotowego
sposobu produkcji fermentowanych napojéw wi-
niarskich (Dz. U. Nr 29, poz. 244).

8 12. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie
14 dni od dnia ogtoszenia.

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: W. Olejniczak
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Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa
i Rozwoju Wsi z dnia 2 maja 2005 r. (poz. 748)

Zatacznik nr 1

RODZAJE SOKOW SUROWYCH UZYWANYCH DO SPORZADZANIA NASTAWOW
NA FERMENTOWANE NAPOJE WINIARSKIE ORAZ MINIMALNA ZAWARTOSC EKSTRAKTU OGOLNEGO
W TYCH SOKACH OZNACZANA REFRAKTOMETRYCZNIE

1) sok agrestowy — o zawartosci ekstraktu ogélnego
nie mniejszej niz 7 % mas i kwasowosci ogdélnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
1,5 g/100 ml;

2) sok aroniowy — o zawartosci ekstraktu ogdlnego
nie mniejszej niz 14 % mas i kwasowosci ogdélnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
0,65 g/100 ml;

3) sok berberysowy — o zawartosci ekstraktu ogdlne-
go nie mniejszej niz 15 % mas i kwasowosci ogol-
nej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej
niz 2,5 g/100 ml;

4) sok z boréwki brusznicy — o zawartosci ekstraktu
ogdélnego nie mniejszej niz 7 % mas i kwasowosci
ogolnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 1,8 g/100 ml;

5) sok z boréwki czernicy — o zawartosci ekstraktu
ogolnego nie mniejszej niz7 % mas i kwasowosci
ogolnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 0,8 g/100 ml;

6) sok z borowki wysokiej — o zawartosci ekstraktu
ogolnego nie mniejszej niz 12 % mas i kwasowo-
$ci ogodlnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 0,5 g/100 ml;

7) sok z bzu czarnego — o zawartosci ekstraktu ogol-
nego nie mniejszej niz 7 % mas i kwasowosci
ogdélnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 0,8 g/100 ml;

8) sok brzoskwiniowy — o zawartosci ekstraktu ogol-
nego nie mniejszej niz 9 % mas i kwasowosci
ogolnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 0,8 g/100 ml;

9) sok czeresniowy — o zawartosci ekstraktu ogdlne-
go nie mniejszej niz 10 % mas i kwasowosci ogdl-
nej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej
niz 0,6 g/100 ml;

10) sok dereniowy — o zawartosci ekstraktu ogolnego
nie mniejszej niz 9 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
1,3 g/100 ml;

11) sok gtogowy — o zawartosci ekstraktu ogdlnego
nie mniejszej niz 6 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
0,5 g/100 ml;

12) sok gruszkowy — o zawartosci ekstraktu ogdlnego
nie mniejszej niz 10 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
0,3 g/100 ml;

13) sok jabtkowy — o zawartosci ekstraktu ogdlnego
nie mniejszej niz 9,5 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
0,5 g/100 ml;

14) sok z jabtek przechowalniczych — o zawartosci
ekstraktu ogélnego nie mniejszej niz 9,5 % mas
i kwasowosci ogolnej w przeliczeniu na kwas jabt-
kowy nie mniejszej niz 0,3 g/100 ml;

15) sok jarzebinowy — o zawartosci ekstraktu ogdéline-
go nie mniejszej niz 12 % mas i kwasowosci ogol-
nej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej
niz 1,2 g/100 ml;

16

-~

sok jezynowy — o zawartosci ekstraktu ogdélnego
nie mniejszej niz 7 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
0,8 g/100 ml;

17

~

sok malinowy — o zawartosci ekstraktu ogélnego
nie mniejszej niz 6,5 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
1,1 g/100 ml;

18) sok z malin lesnych — o zawartosci ekstraktu ogol-
nego nie mniejszej niz 6 % mas i kwasowosci
ogdélnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 1,2 g/100 ml;

19) sok mirabelkowy — o zawartosci ekstraktu ogdéline-
go nie mniejszej niz 10 % mas i kwasowosci ogol-
nej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej
niz 0,7 g/100 ml;

20) sok morelowy — o zawartosci ekstraktu ogdélnego
nie mniejszej niz 12 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
1,3 g/100 ml;

21

~

sok pigwowy — o zawartosci ekstraktu ogolnego
nie mniejszej niz 10 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
1,2 g/100 ml;

22

~

sok z porzeczki biatej i czerwonej — o zawartosci
ekstraktu ogdlnego nie mniejszej niz 8 % mas
i kwasowosci ogolnej w przeliczeniu na kwas jabt-
kowy nie mniejszej niz 1,5 g/100 ml;
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23) sok z porzeczki czarnej — o zawartosci ekstraktu
ogdélnego nie mniejszej niz 6,0 % mas i kwasowo-
sci ogodlnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 1,8 g/100 ml;

24) sok poziomkowy — o zawartosci ekstraktu ogdlne-
go nie mniejszej niz 7 % mas i kwasowosci ogol-
nej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej
niz 0,8 g/100 ml;

25) sok z rokitnika — o zawartosci ekstraktu ogdélnego
nie mniejszej niz 8 % mas i kwasowosci ogodlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
2 g/100 ml;

26) sok z dzikiej rozy — o zawartosci ekstraktu ogdélne-
go nie mniejszej niz 10 % mas i kwasowosci ogol-
nej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej
niz 0,7 g/100 ml;

27) sok sliwkowy — o zawartosci ekstraktu ogdlnego
nie mniejszej niz 12 % mas i kwasowosci ogdélnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
0,7 g/100 ml;

28) sok tarninowy — o zawartosci ekstraktu ogolnego
nie mniejszej niz 9 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
1,5 g/100 ml;

29) sok truskawkowy — o zawartosci ekstraktu ogoél-
nego nie mniejszej niz 6 % mas i kwasowosci
ogélnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie
mniejszej niz 0,7 g/100 ml;

30) sok wisniowy — o zawartosci ekstraktu ogdlnego
nie mniejszej niz 8,0 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
1 9/100 ml;

31) sok zurawinowy — o zawartosci ekstraktu ogdlne-
go nie mniejszej niz 7 % mas i kwasowosci ogol-
nej w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej
niz 2,6 g/100 ml;

32) pozostate soki — o zawartosci ekstraktu ogdlnego
nie mniejszej niz 10 % mas i kwasowosci ogdlnej
w przeliczeniu na kwas jabtkowy nie mniejszej niz
0,7 g/100 ml;

33) sok z winogron nalezacych do gatunku winorosli
wtasciwej (Vitis vinifera L.) lub krzyzéwek winoro-
sli wtasciwej z innymi gatunkami, nalezagcymi do
rodzaju — winorosli (Vitis L.) — o zawartosci eks-
traktu ogolnego nie mniejszej niz 10 % mas i kwa-
sowosci ogolnej w przeliczeniu na kwas jabtkowy
nie mniejszej niz 0,8 g/100 ml.

Uwagi:

1. W przypadku innej niz podana zawartosé¢ eks-
traktu ogdlnego w danym soku — sok surowy
(moszcz), sok owocowy lub sok owocowy zageszczo-
ny przelicza sie na ekstrakt soku surowego do podanej
w niniejszym zataczniku minimalnej zawartosci eks-
traktu ogdlnego dla danego soku.

2. W przypadku owocéw, do ttoczenia ktérych nie-
zbedny jest dodatek wody, ekstrakt uzyskanego pro-
duktu ttoczenia przelicza sie na sok surowy.

3. W przypadku uzycia do wyrobu fermentowa-
nych napojéw winiarskich sokéw surowych zawierajg-
cych powyzej 1 % objetosciowego alkoholu (% obj.),
zawarty w nich alkohol pochodzacy z procesu fermen-
tacji przelicza sie na zawartosé ekstraktu ogdélnego po-
dang dla danego soku, liczac ze 1 % objetosciowy
(% obj.) alkoholu uzyskuje sie w wyniku fermentacji
17 gramow cukrow w litrze.

Zatacznik nr 2

OZNACZANIE GESTOSCI W TEMPERATURZE 20 °C

Oznaczanie gestosci w temperaturze 20 °C za po-
mocg gestosciomierza oscylacyjnego polega na po-
miarze okresu drgan kapilary napetnionej badang
prébka fermentowanego napoju winiarskiego. Okres
drgan kapilary jest zalezny od gestosci badanej préb-
ki.

1. Sprzet

Do oznaczania stosuje sie gestosciomierz oscyla-
cyjny, zatwierdzony przez Gtéwny Urzad Miar, umozli-
wiajgcy odczyt gestosci w gramach na mililitr, o roz-
dzielczos$ci nie mniejszej niz 0,0001 g/ml.

2. Wykonanie oznaczenia

Pomiar wykonuje sie za pomocag wywzorcowane-
go w temperaturze 20 °C gestosciomierza oscylacyj-

nego, zgodnie z instrukcjg obstugi. Nastepnie odczytu-
je sie gestos¢ fermentowanego napoju winiarskiego.
Wynik podaje sig¢ z doktadnoscig do 0,0001 g/ml.

3. Powtarzalnosé¢ metody

Powtarzalno$é jest to warto$é, ponizej ktorej po-
winna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdo-
wac sie wartos¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynika-
mi dwdch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej
samej probki, w tych samych warunkach pomiaro-
wych (przez tego samego analityka, w tym samym la-
boratorium, za pomoca tej samej aparatury i w krot-
kim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania gestosci za pomoca ge-
stosciomierza oscylacyjnego powtarzalno$sé metody
wynosi 0,0001 g/ml.
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Zatacznik nr 3

OZNACZANIE ZAWARTOSCI ALKOHOLU W PROCENTACH OBJETOSCIOWYCH

Oznaczanie zawartosci alkoholu w procentach ob-
jetosciowych (% obj.) polega na wykonaniu destylacji
fermentowanego napoju winiarskiego, uprzednio zal-
kalizowanego za pomocag zawiesiny wodorotlenku
wapnia, i oznaczeniu gestosci destylatu za pomoca
gestosciomierza oscylacyjnego. Zawartosé¢ alkoholu
odczytuje sie z tabel alkoholometrycznych.

1. Aparatura i sprzet

Do oznaczania zawartosci alkoholu stosuje sie
sprzet laboratoryjny, w szczegolnosci:

1) zestaw do destylacji sktadajacy sie z litrowej kolby
okragtodennej ze szlifem, kolumny rektyfikacyjnej
o wysokosci okoto 20 cm lub innego urzadzenia
zapobiegajagcego rozpryskiwaniu cieczy, zrdodtfa
ciepta, chtodnicy zakonczonej przedtuzaczem do-
prowadzajagcym destylat na dno kolby miarowej
lub

2) zestaw do destylacji z parg wodna, sktadajacy sie
z wytwornicy pary, przewodu pary, kolumny rekty-
fikacyjnej i chtodnicy;

3) gestosciomierz oscylacyjny, zatwierdzony przez
Gtéwny Urzad Miar, umozliwiajgcy odczyt gesto-
sci w gramach na mililitr, o rozdzielczosci nie
mniejszej niz 0,0001 g/ml.

Dopuszcza sie uzycie dowolnego typu aparatu do
destylacji bez pary wodnej lub z parg wodng, o ile
spetnia wymagania testu polegajgcego na przeprowa-
dzeniu pigeciu kolejnych destylacji mieszaniny alkoho-
lowo-wodnej o zawartosci alkoholu 10 % obj., przy
czym zawartosé alkoholu w destylacie po pieciu desty-
lacjach powinna wynosi¢ co najmniej 9,9 % obj.,
a straty alkoholu w kazdej destylacji nie moga przekra-
czac 0,02 % obj.

2. Odczynniki

Dwumolowa zawiesina wodorotlenku wapnia, kt6-
rg otrzymuje sie przez stopniowe dodawanie do
120 g wapna niegaszonego (CaO) jednego litra wody
o temperaturze od 60 °C do 70 °C.

3. Przygotowanie probki

Z fermentowanego napoju winiarskiego usuwa sie
wiekszos$é ditlenku wegla przez mieszanie probki fer-
mentowanego napoju winiarskiego o objetosci od
250 ml do 300 ml w kolbie o pojemnosci 500 ml.

Nastepnie za pomocg kolby miarowej odmierza
sie 200 ml fermentowanego napoju winiarskiego
i wlewa do kolby destylacyjnej. Kolbe miarowa prze-
mywa sie czterokrotnie 5-mililitrowymi porcjami wo-
dy, zlewajac kazda z tych porcji do kolby destylacyjnej
lub do przewodu pary. Do kolby destylacyjnej wpro-
wadza sie przewodd pary zestawu do destylacji z parag
wodng. Nastepnie dodaje sie 10 ml zawiesiny wodo-

rotlenku wapnia i kilka odtamkéw pumeksu lub inne-
go obojetnego materiatu porowatego.

Destylat zbiera sie w tej samej 200 ml kolbie mia-
rowej, ktérej uzyto do odmierzenia fermentowanego
napoju winiarskiego. Destylat zbiera sie w ilosci okoto
150 ml w przypadku destylacji bez pary wodnej lub od
198 do 199 ml w przypadku destylacji z parg wodna.
Nastepnie destylat uzupetnia sie woda destylowang
do 200 ml, przy czym temperatura destylatu nie moze
odbiegaé¢ od temperatury poczatkowej o wiecej niz
+2 °C.

Destylat miesza sie w kolbie kolistymi ruchami.
Mieszania destylatu dokonuje sie bardzo ostroznie.

W przypadku fermentowanego napoju winiarskie-
go zawierajagcego bardzo duze ilosci jondw amono-
wych destylat poddaje sie powtérnej destylacji, zaste-
pujac zawiesing wodorotlenku wapnia 1-molowym
roztworem kwasu siarkowego, rozcienczonego w sto-
sunku 10:100 (v/v).

Dopuszczalne jest rowniez przeprowadzanie de-
stylacji przy uzyciu aparatu do szybkiej destylacji.

4. Wykonanie oznaczania

Gestosc (p,) destylatu oznacza si¢ w sposob, ktory
jest okreslony w zataczniku nr 2 do rozporzadzenia.

5. Obliczanie wyniku oznaczania

Zawartos$¢ alkoholu w temperaturze 20 °C odczytu-
je sie przy uzyciu tabel alkoholometrycznych.

6. Powtarzalnos¢ metody

Powtarzalnos$é jest to warto$é, ponizej ktérej po-
winna, z okreslonym prawdopodobieristwem, znajdo-
wac sie wartos¢ bezwzgledna réoznicy miedzy wynika-
mi dwdch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej
samej probki, w tych samych warunkach pomiaro-
wych (przez tego samego analityka, w tym samym la-
boratorium, za pomoca tej samej aparatury i w kroét-
kim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania zawartosci alkoholu po-
wtarzalnos$¢ (r) wynosi: r = 0,10 % obj.

7. Odtwarzalnosé metody

Odtwarzalnos$¢ jest to wartosé, ponizej ktorej po-
winna, z okreslonym prawdopodobienistwem, znajdo-
waé sie wartos$¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynika-
mi dwdch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej
samej probki, w réznych warunkach pomiarowych
(przez innego analityka, w innym laboratorium, za po-
moca innej aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczania zawartosci alkoholu od-
twarzalnosé (R) wynosi: R = 0,19 % ob;j.
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Zatacznik nr 4

OZNACZANIE ZAWARTOSCI EKSTRAKTU OGOLNEGO

Ekstrakt ogdlny jest to zawarto$¢ wszystkich sub-
stancji nielotnych.

Ekstrakt bezcukrowy jest to réznica pomiedzy eks-
traktem ogdélnym a zawartoscig cukrow redukujacych
i sacharozy.

Zawartosé ekstraktu wyraza sie w g/l z doktadno-
$cig do 0,6 g.

1. Wykonanie oznaczania

Zawartosé ekstraktu ogoélnego oblicza sie na pod-
stawie gestosci fermentowanego napoju winiarskiego
pozbawionego alkoholu.

Zawartosci ekstraktu ogélnego w gramach na litr
sg podane w tabeli niniejszego zatacznika.

2. Obliczanie wyniku

Gestos¢ wzgledng (d;) fermentowanego napoju
winiarskiego pozbawionego alkoholu oblicza si¢ we-
dtug wzoru:

. d, =d,-d, + 1,000,
gdzie:

d, — oznacza gestosc¢ wzgledng fermentowanego na-
poju winiarskiego w temperaturze 20 °C (z po-
prawka na kwasowosé lotng),

d, = d2)-0,0000086 kwasowosci lotnej wyrazonej
w miligramoréwnowaznikach na litr,
d, — oznacza gestos¢ w temperaturze 20 °C mieszani-
ny wodno-alkoholowej o tej samej zawartosci al-
koholu co fermentowany napdj winiarski.

d, mozna oblicza¢ réwniez na podstawie gestosci
w temperaturze 20 °C fermentowanego napoju winiar-
skiego (p,) i mieszaniny wodno-alkoholowej (p,) o tej
samej zawartosci alkoholu wedtug wzoru:

d, = 1,0018 (p, — p,) + 1,000, gdzie sg wyjasnione p, i p,,

gdzie wspodtczynnik 1,0018 zaokragla sie do jednosci,
gdy wartos¢ p,, jest mniejsza od 1,05, co ma miejsce
w wiekszosci przypadkow.

Do obliczenia zawartosci ekstraktu ogdélnego
w g/l na podstawie gestosci wzglednej d, fermento-
wanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu
lub na podstawie cigzaru wtasciwego d%g fermentowa-
nego napoju winiarskiego stosuje sie wartosci okre-
slone w tabeli niniejszego zatgcznika.

Zawarto$¢ ekstraktu ogdlnego ustala sie
w g/l z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku.

TABELA
Obliczanie zawartosci ekstraktu ogdlnego w g/l

Gestosé Trzecie miejsce po przecinku wartosci gestosci wzglednej
z doktadnoscig|
do drugiego
miejsca po
przecinku
Gramy ekstraktu na litr

[9) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
1,00 0,0 2.6 5,1 7.7 10,3 12,9 15,4 18,0 20,6 23,2
1,01 25,8 28,4 31,0 33,6 36,2 38,8 41,3 43,9 46,5 49,1
1,02 51,7 54,3 56,9 59,5 62,1 64,7 67,3 69,9 72,5 75,1
1,03 77,7 80,3 82,9 85,5 88,1 90,7 93,3 95,9 98,5 1011
1,04 103,7 106,3 109,0 111,6 114,2 116,8 119,4 122,0 124,6 127,2
1,05 129,8 132,4 135,0 137,6 140,3 142,9 145,5 148,1 150,7 153,3
1,06 1559 | 1586 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 2064 | 211,0 213,6 216,2 218,9 221,5 2241 226,8 229,4 232,0
1,09 2347 | 2373 239,9 2425 2452 247,8 250,4 253,1 255,7 258,4
1,10 261,0 | 2636 266,3 208,9 271,5 274,2 276,8 279,5 282,1 284,8
1,11 287,4 290,0 2927 2953 298,0 300,6 303,3 305,9 308,6 311,2
1,12 3139 | 316,5 319,2 321,8 324,5 327,1 329,8 332,4 335,1 337,8
1,13 340,4 | 343,0 3457 348,3 351,0 353,7 356,3 359,0 361,6 364,3
1,14 366,9 369,6 372,3 375,0 377,6 380,3 382,9 385,6 388,3 390,9
1,15 393,6 396,2 398,9 401,6 404,3 406,9 409,6 412,3 415,0 417.,6
1,16 420,3 | 423,0 4257 428,3 431,0 433,7 436,4 439,0 441,7 4444
1,17 447 A1 449,8 452.4 4552 457,8 460,5 463,2 465,9 468,6 471,3
1,18 4739 | 4766 479,3 482,0 484,7 487,4 490,1 492,8 4955 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 wartosci ciezaru wiasciwego
Gramy ekstraktu na litr, ktére nalezy dodac¢
[9) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
— 0,3 0,5 0,8 1,0 1.3 16 1,8 2,1 2,3




Dziennik Ustaw Nr 88

— 5866 —

Poz. 748

Zatacznik nr 5

OZNACZANIE ZAWARTOSCI CUKROW REDUKUJACYCH ORAZ CUKROW REDUKUJACYCH PO INWERSJI

Metoda ilosciowego oznaczania cukrow redukujg-
cych i cukréw redukujgcych po inwersji w fermento-
wanych napojach winiarskich polega na redukcji soli
miedziowej przez cukry redukujace.

Cukry redukujace — cukry zawierajgce wolne gru-
py karbonylowe zdolne do redukcji alkalicznych roz-
tworow soli miedziowych.

Cukry redukujgce po inwersji — suma cukrow re-
dukujacych i cukrow redukujacych powstatych w wy-
niku hydrolizy kwasowej (inwersji).

Sacharoza — rdéznica cukréw redukujgcych po in-
wersji i cukrow redukujgcych przeliczona na zawar-
tosc¢ sacharozy.

1. Przygotowanie proébki do analizy

1) probke pobiera sie z fermentowanego napoju wi-
niarskiego o temperaturze 20 °C 2 °C;

2) w przypadku fermentowanych napojéw winiar-
skich musujacych lub musujgcych gazowanych
z probki nalezy usungé ditlenek wegla przez silne,
kilkukrotne wytrzasanie w kolbie lub przez umiesz-
czenie kolby w tazni ultradzwigkowej. Nastepnie
zawartos$¢ kolby przefiltrowuje sie przez karbowa-
ny saczek;

3) w przypadku obecnosci osadu lub zmetnienia fer-
mentowanego napoju winiarskiego pobrang prob-
ke przesacza sie przez karbowany saczek lub odwi-
rowuje;

4) przy oznaczaniu cukrow redukujacych lub cukréw
redukujgcych po inwersji, pobrany do analizy fer-
mentowany napdj winiarski rozciencza sie, tak aby
zawartosé cukru w badanym roztworze wynosita
nie wiecej niz 2,4 g/l.

2. Przygotowanie roztworu cukru

Odczynniki

1) kwas chlorowodorowy (HCI),
(d=1,19 g/ml);

2) oranz metylowy;

roztwoér stezony,

3) roztwor octanu otowiu(ll) przygotowany w naste-
pujacy sposob: 200 g tlenku otowiu (PbO) rozciera
sie w mozdzierzu z 600 g octanu ofowiu 3-wodne-
go Pb(CH;COOH), * 3H,0. Po doktadnym wymie-
szaniu cafto$é przenosi sie do zlewki o pojemnosci
1000 ml, dodaje ok. 100 ml wody destylowanej
i podgrzewa na tazni wodnej az do uzyskania bia-
to-czerwonawej masy. Nastepnie uzyskang mase
przenosi sie do zlewki o pojemnosci wigkszej niz
2 000 ml, dodaje sie 1900 ml wody destylowanej
i po doktadnym wymieszaniu pozostawia roztwor
do odstania zawiesiny. Nastepnie dekantuje sie
ptyn do szklanej butelki z korkiem na szlif;

4) siarczan sodu (Na,SO,), roztwor o stezeniu 200 g/l;

5) wodorotlenek sodu (NaOH), roztwor o stezeniu
c¢(NaOH) = 1 mol/l i roztwér o stezeniu 200 g/l.

Aparatura i sprzet

1) kolby miarowe o pojemnosci
i 17000 mi;

100, 250, 500

2) taznia wodna;

3) minutnik;

4) mozdzierz;

5) parownice;

6) pipety o pojemnosci 5, 10, 20, 25, 50 i 100 ml;

7) termometr rteciowy o zakresie pomiaru tempera-
tury od 0 °C do 100 °C;

8) zlewki szklane o pojemnosci 1 000 mi;

9) zlewki szklane o pojemnosci wiekszej niz 2 000 ml.
Usuwanie zwiagzkdw lotnych i klarowanie probki

Aby usunaé zwiagzki lotne, wlewa sie 25 ml probki
do parownicy, zobojetnia sie wodorotlenkiem sodu
o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol/l wobec papierka lakmu-
sowego. Nastepnie odparowuje na tazni wodnej do
uzyskania okoto potowy poprzedniej objetosci. Prze-
nosi ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci
100 ml, poptukujac caty czas parownice woda desty-
lowang (tgczna ilo$¢ uzytej wody destylowanej wyno-
si okoto 50 ml). W celu sklarowania probki dodaje sie
2,5 ml roztworu octanu otowiu (ll) i doktadnie miesza.
Nastepnie dodaje sie 10 ml siarczanu sodu (kroplami),
uzupetnia kolbe woda destylowang do uzyskania
100 ml. Po wymieszaniu odstawia si¢ na 30 minut.
Nastepnie zawartos$¢ kolby przesgcza sie przez saczek
karbowany, a uzyskany przesacz uzywa sie do ozna-
czania cukréow redukujacych lub cukréw redukujgcych
po inwers;ji.

Hydroliza kwasowa (inwersja)

W zaleznosci od zastosowanego rozcienczenia po-
biera sie przesacz uzyskany po sklarowaniu probki
i przenosi do kolby miarowej o pojemnosci 100, 200,
250 albo 500 ml. Nastepnie dodaje sie wode destylo-
wang w taki sposob, aby na kazde 5 ml kwasu chloro-
wodorowego tgczna objetosé pobranego przesaczu
i dodanej wody destylowanej wynosita 75 ml. Do kol-
by wktada sie termometr rteciowy, tak aby przez caty
czas byt zanurzony w prébce. Kolbe wraz z termome-
trem umieszcza sie w tazni wodnej, podgrzewa do
temperatury od 68 do 70 °C i utrzymuje w tej tempe-
raturze przez 5 minut. Nastepnie probke w kolbie szyb-
ko schtadza sie do temperatury 20 °C, wyjmuje termo-
metr, doktadnie optukujagc go woda destylowana. Do
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kolby ostroznie dodaje sie od 1 do 2 kropli oranzu me-
tylowego (zobojetnia sie roztworem wodorotlenku so-
du o stezeniu 200 g/lI) do momentu pojawienia sie bar-
wy zo6ttej (Swiadczacej o odczynie stabo alkalicznym),
a nastepnie dopetnia uzyta kolbke woda destylowang
w zaleznosci od jej pojemnosci do 100, 200, 250 albo
500 ml.

W przypadku prébek niewymagajgcych klarowa-
nia lub prébek, w ktérych oznacza sie tylko cukry redu-
kujace, pobiera sie od 10 do 50 ml fermentowanego
napoju winiarskiego (w zaleznosci od koniecznego
rozcienczenia) do kolby miarowej o pojemnosci 100,
200, 250 albo 500 ml i dopetnia wodg destylowang
w zaleznosci od jej pojemnosci do 100, 200, 250 albo
500 ml.

3. Wykonanie oznaczenia

Metoda oznaczenia polega na redukcji soli mie-
dzi (ll) roztworem cukru, a nastepnie jodometrycznym
oznaczeniu miedzi.

Odczynniki:
1) roztwor Luff-Schoorla (zasadowy roztwaér soli mie-
dziowej); przygotowuje sie trzy roztwory:

a) 25 g krystalicznego siarczanu miedzi(ll) piecio-
wodnego (CuSO, < 5H,0) rozpuszczonego
w 100 ml wody destylowanej,

b) 388 g krystalicznego weglanu sodu dziesiecio-
wodnego (Na,CO; + 10H,0) lub 143,74 g bez-
wodnego weglanu sodu (Na,CO,) rozpuszczo-
nego w 350 ml wody destylowanej o tempera-
turze 40 °C,

c) 50 g kwasu cytrynowego (CgHgO; < H,0) roz-
puszczonego w 50 ml wody destylowanej;

roztwory weglanu sodu i kwasu cytrynowego
ostroznie miesza sie ze sobg w kolbie miarowej
o pojemnosci 1000 ml, dodaje roztwdr siarczanu
miedzi(ll), a nastepnie miesza i dopetnia woda de-
stylowang do 1 000 ml. Po kilku dniach ciecz o bar-
wie ciemnoniebieskiej nalezy przesaczy¢;

2) roztwor jodku potasu (KJ) o stezeniu 300 g/I;
3) roztwor 25 % kwasu siarkowego (VI) (H,SO,);
4) roztwor skrobi rozpuszczalnej o stezeniu 5 g/l;

5) roztwdr mianowany tiosiarczanu sodu o stezeniu
¢(Na,S,0,) = 0,1 mol/l.

Aparatura i sprzet

1) biurety o pojemnosci 50 ml z podziatka elementar-
na o doktadnosci nie mniejszej niz 0,1 ml;

2) chtodnice Liebiega z korkiem gumowym;
3) kolby miarowe o pojemnosci 1 000 ml;
4) kolby stozkowe o pojemnosci 300 ml;

5) lejki szklane;

6) pipety jednomiarowe o pojemnosci 2, 10 i 25 ml.

Oznaczenie probki fermentowanego napoju winiar-
skiego (probki wtasciwej)

Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 ml wlewa
sie pipeta 25 ml roztworu Luff-Schoorla i 25 ml roz-
tworu cukru (przygotowanego zgodnie z ust. 2 ,Przy-
gotowanie roztworu cukru”), a nastepnie dodaje sie
kilka peretek szklanych albo odtamkoéw porcelany lub
pumeksu. Na kolbe naktada sie chtodnice zwrotna
i ogrzewa. Zawarto$¢ kolby nalezy doprowadzi¢ do
wrzenia w ciggu 2 minut i utrzymywaé w tym stanie
doktadnie przez 10 minut. Nastepnie kolbe nalezy
szybko schtodzi¢ w strumieniu zimnej wody. Do ochto-
dzonego roztworu dodaje sie 10 ml roztworu jodku
potasu i bardzo ostroznie (z powodu silnego pienienia
sie roztworu) dodaje sie 25 ml roztworu kwasu siarko-
wego. Wydzielony jod miareczkuje sie roztworem tio-
siarczanu sodu do momentu pojawienia sie zéttego
zabarwienia. Nastepnie dodaje sie 2 ml roztworu skro-
bi i dalej miareczkuje sie tym samym roztworem tio-
siarczanu sodu do uzyskania zmiany barwy z niebie-
skiej na kremowa.

Oznaczenie probki slepej

Rownoczesnie z oznaczaniem probki wtasciwej
wykonuje sie oznaczenie probki slepej. W tym celu do
oznaczenia probki $lepej zamiast probki fermentowa-
nego napoju winiarskiego pobiera sie 25 ml wody de-
stylowanej. Oznaczenie prébki slepej przeprowadza
sie doktadnie w taki sam sposdb jak oznaczenie prob-
ki wtasciwej.

4. Obliczanie wyniku oznaczenia

llos¢ cukréw w miligramach zawarta w prébce
w przeliczeniu na cukier inwertowany podana w tabeli
do niniejszego zatacznika jest funkcjg ilosci (n' — n) ml
zuzytego tiosiarczanu sodu,

gdzie:

n — oznacza ilos¢ ml zuzytego tiosiarczanu sodu
w probce badanej,

n' — oznacza ilo§¢ ml tiosiarczanu sodu zuzytego
w proébie Slepe;.

Obliczenie zawartosci cukrow redukujacych lub
cukrow redukujacych po inwersji w gramach na litr
fermentowanego napoju winiarskiego, wyrazong jako
cukier inwertowany, wykonuje sie stosujgc nastepuja-
cy wzor:

X=CxBxA_CxA

1000 25 '

gdzie:

C — oznacza mase cukru inwertowanego odczyta-
ng z tabeli do niniejszego zatacznika (wyrazo-
ng w miligramach),

A — oznacza stopien rozcienczenia fermentowa-
nego napoju winiarskiego,

B — oznacza stopien rozcienczenia badanej prébki,

1000 — oznacza wspotczynnik do przeliczenia masy
cukru inwertowanego z miligramow na gra-
my.
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5. Obliczanie zawartosci sacharozy

Zawartosc¢ sacharozy (Y) w gramach na litr oblicza
sie, stosujac nastepujacy wzor:

Y =0,95 (C, - C,),

gdzie:

C, — oznacza zawarto$¢ cukrow redukujacych po in-
wersji, w gramach na litr,

C, — oznacza zawartosc¢ cukrow redukujacych, w gra-
mach na litr.

6. Wyrazanie wyniku oznaczenia

Wynikiem oznaczenia jest $rednia arytmetyczna
dwodch réwnolegtych oznaczen, miedzy ktdrymi rézni-

ca nie powinna by¢ wieksza niz:

15 % dla fermentowanych napojéw winiarskich

2) 2 % dla fermentowanych napojéw winiarskich

Wynik podaje sie z doktadnoscig do 0,5 g/I.

TABELA

Zuzycie tiosiarczanu i odpowiadajace mu ilosci cukru w metodzie Luff-Schoorla

o zawartosci cukrow do 50 g/I;

o zawartosci cukrow 50 g/l lub wyzszej.

N2,S,0; lloéci cukru - glukozy lub fruktozy w mg
ol 00/ o041/ 02/ 03] o04] 05| o6/ 07/ 08| 09
w ml ml Na,S,03 mol/l
1 240| 264 288 312 3,736| 360 384| 408 432 456
2 480| 504| 528 552| 576| 600 624 648 672| 6,96
3 720 745| 7,70| 795| 820 845| 870| 895 920| 945
4 9,70| 9,95| 10,20| 10,45| 10,70| 10,95| 11,20| 11,45| 11,70 11,95
5 12,20| 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| 15,95| 16,20| 16,45| 16,70| 16,95
7 17,20| 17,.45| 17,72| 17,98| 18,24| 18,50 18,76| 19,02| 19,28| 19,54
8 19,80| 20,06| 20,32| 20,58| 20,84| 21,10| 21,36| 21,62| 21,88| 22,14
9 22,40| 22,66| 22,92| 23,18| 23,44| 23,70| 23,96| 24,22 24,58 24,75
10 25,00| 2526 2552| 2578| 26,04| 26,30| 26,56| 26,32| 27,08| 27,34
1 27,60| 27,86 28,12| 29,30| 29,64| 28,90| 29,16| 29,42| 29,68| 29,94
12 30,30| 30,57| 30,84| 31,11| 31,38| 3165| 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| 35,43
14 35,70| 35,97| 36,24| 36,51| 36,73| 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| 40,46| 40,74| 41,02
16 41,30| 41,58| 41,36| 42,14| 42,42| 42,70| 42,98| 4326| 43,54| 43,82
17 4420| 44,49| 4478| 4507 | 45736| 4565| 4594| 4623 | 46,52| 46,81
18 4710| 47,39| 47,68| 47,97| 49,26| 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| 54,20| 54,50| 54,80| 55,10| 55,40| 55,70
21 56,00| 56,30| 56,63| 56,90| 57,20| 57,50| 57,80| 58,10| 58,40| 58,70
22 59,10| 59,41| 59,72| 60,03| 60,34| 60,65| 60,96| 61,27| 61,58| 61,89
23 62,20| 62,51| 62,92 63,13| 63,44| 63,75| 64,05| 64,37| 64,68| 64,99
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Zatacznik nr 6

OZNACZANIE ZAWARTOSCI POPIOLU

Popidt to wszystkie substancje pozostajace po spa-
leniu pozostatosci po odparowaniu fermentowanego
napoju winiarskiego. Spalanie przeprowadza sie w ta-
ki sposéb, aby wszystkie kationy (z wyjatkiem katio-
néw amonowych) przeszty w forme weglandéw lub in-
nych bezwodnych soli nieorganicznych.

Pozostatos¢ po odparowaniu fermentowanego na-
poju winiarskiego spala sie w temperaturze od
500 °C do 550 °C.

1. Aparatura i sprzet
1) eksykator;

2) elektryczny piec muflowy o kontrolowanej tempe-
raturze;

3) taznia z wrzacg wodg;
4) ptyta grzejna lub promiennik w podczerwieni;
5) tygiel o $srednicy 70 mm i wysokosci 25 mm;

6) waga z podziatkg elementarng o doktadnosci nie
mniejszej niz 0,1 mg.

2. Wykonanie oznaczania

Po uprzednim zwazeniu tygla odmierza sie 20 ml
fermentowanego napoju winiarskiego. Préobke odpa-
rowuje sie na wrzacej tazni wodnej, a nastepnie ogrze-
wa pozostato$é na ptycie grzejnej o temperaturze

200 °C lub w promienniku w podczerwieni az do roz-
poczecia zweglania probki. Gdy z probki przestanie
wydzielaé sie dym, umieszcza sie tygiel w elektrycz-
nym piecu muflowym o temperaturze od 500 °C do
550 °C. Po 15 minutach zweglania tygiel wyjmuje sie
z pieca, dodaje 5 ml wody destylowanej i odparowuje
wode na tazni wodnej lub w promienniku w podczer-
wieni, a nastepnie ponownie ogrzewa w temperaturze
od 500 °C do 550 °C przez 10 minut. W sytuacji gdy nie
nastgpito catkowite spalenie zweglonych czagsteczek,
powtarza sie przemywanie, odparowywanie wody
i prazenie. W przypadku napojéw o wysokiej zawarto-
$ci cukrow dopuszcza sie dodanie do wyciagu, przed
pierwszym spopielaniem, kilku kropli czystego oleju
roslinnego w celu zapobiezenia nadmiernemu pienie-
niu probki. Po zakonczeniu spalania tygiel wraz z préb-
ka przenosi sie do eksykatora. Po ochtodzeniu w eksy-
katorze wazy sie tygiel.

3. Obliczanie wyniku oznaczania

Zawartosc¢ popiotu (P) w badanej prébce, w g/l, ob-
licza sie, korzystajac ze wzoru:

P =50 x (P, - Py),

gdzie:

P,— oznacza mase pustego tygla,

P, — oznacza maseg tygla ze spopielong probka (po-
piotem),

50 — oznacza wspotczynnik do przeliczenia ilosci ba-
danej probki z 20 ml na litr.

Zatacznik nr 7

OZNACZANIE KWASOWOSCI OGOLNEJ

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

Ditlenek wegla nie wchodzi w sktad kwasowosci
ogodlne;.

Metoda oznaczania kwasowosci ogdlnej polega na
miareczkowaniu potencjometrycznym lub miareczko-
waniu z btekitem bromotymolowym jako wskaznikiem
i poréwnaniu z wzorcem o barwie odpowiadajgcej
punktowi koncowemu miareczkowania.

1. Odczynniki
1) roztwor buforowy o pH 7,0 sporzadzony z 107,3 g
dwuwodorofosforanu  potasowego  (KH,PO,),

500 ml jednomolowego roztworu wodorotlenku
sodu (NaOH) i wody w ilosci potrzebnej do uzy-
skania 1 000 ml roztworu;

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

3) roztwor wskaznika btekitu bromotymolowego
o stezeniu 4 g/l, sporzadzony z:

a) 4 g btekitu bromotymolowego (C,;H,gBr,05S)
rozpuszczonego w 200 ml obojetnego etanolu
96 % obj.,

b) 200 ml wody pozbawionej CO,,

c) jednomolowego roztworu wodorotlenku sodu
w ilosci potrzebnej do uzyskania barwy niebie-
skozielonej (pH 7,0) — okoto 7,5 ml,

d) wody w ilosci potrzebnej do uzyskania 1 000 ml
roztworu.

Dopuszcza sie rowniez stosowanie zakupionych
gotowych odczynnikéw, pod warunkiem ze posiadajg
aktualne swiadectwo wzorcowania.

2. Aparatura i sprzet
1) elektrody szklana i kalomelowa lub kombinowana;
2) kolba prézniowa o pojemnosci 500 ml;

3) pompka wodna lub taznia ultradzwiekowa;
4) potencjometr skalowany w wartos$ciach pH;
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5) kolby stozkowe o pojemnosci 50 ml i 100 ml; A=10xn,
i j SciTml, 5mli1 l; gdzie: . .
6) plplety ° poljemnosm .m m _I 0m n — oznacza objetos$é zuzytego roztworu wodoro-
7) cylinder miarowy o pojemnosci 50 ml. tlenku sodu.

Elektrode szklang przechowuje sie w wodzie desty-
lowanej. Elektrode kalomelowa nasyconag chlorkiem
potasu przechowuje sie w nasyconym roztworze
chlorku potasu. Najczesciej jest uzywana elektroda
kombinowana, ktérg przechowuje sie w wodzie desty-
lowanej.

3. Przygotowanie probki do analizy

Do kolby prézniowej wlewa sie okoto 50 ml fer-
mentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie kolbe
podtacza sie do pompki wodnej na jedng do dwodch
minut, stale wstrzgsajac, albo stosuje sie taznie ultra-
dzwiekowa przez jedng do dwdch minut.

4. Wykonanie oznaczania

Miareczkowanie potencjometryczne

Przed przystgpieniem do miareczkowania wzorcu-
je sie pehametr za pomoca buforu o pH 7.

Do kolby stozkowej wlewa sie 10 ml przygotowa-
nej probki. Nastepnie dodaje sie okoto 10 ml wody de-
stylowanej i zanurza sie elektrode. Miareczkuje sige roz-
tworem wodorotlenku sodu do uzyskania pH 7 w tem-
peraturze 20 °C. Wodorotlenek sodu dodaje sie powo-
li, stale mieszajac.

Miareczkowanie ze wskaznikiem (btekit bromotymo-
lowy)

1) préobka slepa — do kolby stozkowej wlewa sie
25 ml przegotowanej wody destylowanej, 1 ml roz-
tworu btekitu bromotymolowego oraz 10 ml prébki
fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie
miareczkuje sie roztworem wodorotlenku sodu do
zmiany barwy na niebieskozielong. Nastepnie do-
daje sie 5 ml roztworu buforowego o pH 7;

2) probka wtasciwa — do kolby stozkowej wlewa sie
30 ml przegotowanej wody destylowanej, 1 ml roz-
tworu btekitu bromotymolowego oraz 10 ml préb-
ki fermentowanego napoju winiarskiego. Nastep-
nie dodaje sie roztwoér wodorotlenku sodowego
w ilosci potrzebnej do uzyskania barwy identycznej
z barwag uzyskang w probce slepe;j.

5. Obliczanie wyniku oznaczania

1) kwasowos¢ ogodlng (A) w miligramoréwnowazni-
kach na litr oblicza sie wedtug wzoru:

Wartos$é te podaje sie z doktadnoscig do jednego
miejsca po przecinku;

2) kwasowos$¢ ogdélng (A') w g/l kwasu jabtkowego
oblicza sie wedtug wzoru:

A'=0,067 x A

Wartosé te podaje sie z doktadnoscig do jednego
miejsca po przecinku.

6. Powtarzalnos¢ metody

Powtarzalnosé jest to wartos$é¢, ponizej ktérej po-
winna, z okreslonym prawdopodobieristwem, znajdo-
wac sie wartos¢ bezwzgledna réoznicy miedzy wynika-
mi dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej
samej probki, w tych samych warunkach pomiaro-
wych (przez tego samego analityka, w tym samym la-
boratorium, za pomoca tej samej aparatury i w krot-
kim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania kwasowosci ogdlnej po-
wtarzalnos$é (r) wynosi:

1) r = 0,9 miligramoréwnowaznika na litr;

2) r = 0,07 g kwasu jabtkowego na litr.

7. Odtwarzalnosé¢ metody

Odtwarzalno$é jest to warto$é, ponizej ktérej po-
winna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdo-
wac sie wartosé bezwzgledna réznicy miedzy wynika-
mi dwdch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej
samej probki, w réznych warunkach pomiarowych
(przez innego analityka, w innym laboratorium, za po-
moca innej aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczania kwasowosci ogoélnej od-
twarzalnos$¢ (R) wynosi:

1) dla fermentowanych napojéw winiarskich biatych
i rozowych:
a) R = 3,6 miligramoréwnowaznika na litr,
b) R = 0,3 g kwasu jabtkowego na litr;

2) dla fermentowanych napojow winiarskich czerwo-
nych:
a) R = 5,1 miligramoréwnowaznika na litr,
b) R = 0,4 g kwasu jabtkowego na litr.

Zatacznik nr 8

OZNACZANIE KWASOWOSCI LOTNEJ

Kwasowos$é lotha jest sumag kwasow lotnych
w stanie wolnym lub zwigzanym, wyrazona liczba gra-
moéw kwasu octowego na litr. Zawartosci kwasu

weglowego i kwasu siarkawego nie zalicza sie do
kwasowosci lotnej fermentowanego napoju winiar-
skiego.
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Metoda oznaczania kwasowosci lotnej polega na
zmiareczkowaniu oddestylowanych kwaséw lotnych
mianowanym roztworem wodorotlenku sodu. Z fer-
mentowanego napoju winiarskiego usuwa sie uprzed-
nio ditlenek wegla, natomiast kwasowo$¢ tworzonag
przez wolny i zwigzany ditlenek siarki odejmuje sie od
kwasowosci destylatu. Odejmuje sie rowniez kwaso-
wos$¢é powstatg z kwasu sorbowego, ktéry mogt byé
dodany do fermentowanego napoju winiarskiego.

1. Odczynniki

1) krystaliczny kwas winowy (C,H;Og);

2) 0,1-molowy roztwdr wodorotlenku sodu (NaOH);
3) 1 % roztwor fenoloftaleiny w 96 % obj. alkoholu;

4) kwas chlorowodorowy (o gestosci p,, = 1,18 do
1,19 g/ml) rozcienczony w stosunku 1:4 obj.;

5) 0,005-molowy roztwor jodu (l,);
6) krystaliczny jodek potasu (Kl);
7) roztwor skrobi o stezeniu 5 g/l;

8) nasycony roztwor heptaoksotetraboranu sodu
(Na,B,0,) * H,0, o stezeniu 55 g/l w temperaturze
20 °C.

2. Aparatura i sprzet
1) kolba prézniowa;
2) pompka wodna lub taznia ultradzwiekowa;
3) zestaw do destylacji z parg wodna, sktadajacy sie z:
a) chtodnicy,
b) kolby z przewodem pary,
c) kolumny destylacyjnej,

d) wytwornicy pary wodnej niezawierajacej ditlen-
ku wegla.

3. Przygotowanie aparatury

W celu przygotowania zestawu do destylacji z pa-
rg wodng wykonuje sie nastepujace testy:

1) do kolby zestawu do destylacji z parg wodng wle-
wa sie 20 ml przegotowanej wody i przeprowadza
sie destylacje. Zbiera sie 250 ml destylatu i dodaje
do niego 0,1 ml roztworu wodorotlenku sodu
i dwie krople roztworu fenoloftaleiny; barwa rézo-
wa powinna utrzymywaé sie przez co najmniej
10 sekund, co oznacza, ze para wodna nie zawiera
ditlenku wegla;

2) do kolby zestawu do destylacji z parg wodng wle-
wa sie 20 ml 0,1-molowego roztworu kwasu octo-
wego i przeprowadza sie destylacje. Zbiera sie
250 ml destylatu, ktory miareczkuje sige roztwo-
rem wodorotlenku sodu, przy czym objetosé roz-
tworu zuzytego do miareczkowania nie moze by¢
mniejsza niz 19,9 ml, co oznacza, ze co najmniej
99,5 % kwasu octowego zostato oddestylowane
z parg wodng;

3) do kolby zestawu do destylacji z parg wodng wle-
wa sie 20 ml 1-molowego roztworu kwasu mleko-
wego i przeprowadza sie destylacje. Zbiera sie
250 ml destylatu i miareczkuje roztworem wodo-
rotlenku sodowego; objetosé zuzytego do mia-
reczkowania roztworu wodorotlenku sodowego
nie moze byé wieksza niz 1 ml, co oznacza, ze nie
wiecej niz 0,5 % kwasu mlekowego zostato odde-
stylowane.

4. Wykonanie oznaczania

Usuwanie ditlenku wegla

Do kolby prézniowej wlewa sie okoto 50 ml fer-
mentowanego napoju winiarskiego i wtacza pompke
wodng na jedng do dwoch minut, stale wstrzasajac,
lub stosuje sie taznie ultradzwiekowg przez jednag do
dwéch minut.

Destylacja z uzyciem pary wodnej

20 ml fermentowanego napoju winiarskiego po-
zbawionego ditlenku wegla wlewa sig do kolby zesta-
wu do destylacji z parg wodng, dodaje sie okoto
0,5 g kwasu winowego i przeprowadza destylacje.
Zbiera sie co najmniej 250 ml destylatu.

Miareczkowanie

Destylat miareczkuje sie roztworem wodorotlenku
sodu wobec dwdch kropli fenoloftaleiny jako wskazni-
ka. Miareczkowanie konhczy sie w chwili pojawienia sie
rézowej barwy roztworu niezanikajacej w ciggu 30 se-
kund.

Wprowadzenie poprawki na ditlenek siarki

Destylat bezposrednio po zmiareczkowaniu za-
kwasza sig¢ czterema kroplami kwasu chlorowodoro-
wego. Nastepnie dodaje sie 2 ml roztworu skrobi i kil-
ka krysztatow jodku potasu. Roztwér miareczkuje sie
za pomocg roztworu jodu do niebieskiego zabarwie-
nia. Zuzyta ilo$é jodu odpowiada zawartosci wolnego
ditlenku siarki w destylacie.

Nastepnie dodaje sie nasycony roztwdr heptaok-
sotetraboranu sodu do uzyskania barwy rézowej
i miareczkuje zwigzany ditlenek siarki za pomoca roz-
tworu jodu.

5. Obliczanie wyniku

1) kwasowosé lotng (A), wyrazang w miligramo-
rownowaznikach na litr z doktadnoscig do jedne-
go miejsca po przecinku, oblicza sie wedtug
wzoru:

A=5(n-0,1n"-0,05n"),

gdzie:

n — oznacza objetos¢ zuzytego wodorotlenku so-
du,

n’ — oznacza objetosé¢ jodu zuzytego do miarecz-
kowania wolnego ditlenku siarki;

n” — oznacza objetos$é jodu zuzytego do miarecz-
kowania zwigzanego ditlenku siarki;
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2) kwasowosé lotng (A’), wyrazang w g kwasu octo-
wego na litr z doktadnoscig do dwoch miejsc po
przecinku, oblicza sie wedtug wzoru:

A’ =0,300 (n-0,1n" - 0,05n"),

gdzie:

n — oznacza objeto$é¢ zuzytego wodorotlenku so-
du,

n’ — oznacza objeto$¢ jodu zuzytego do miarecz-
kowania wolnego ditlenku siarki,

n” — oznacza objetosé¢ jodu zuzytego do miarecz-

kowania zwigzanego ditlenku siarki.

Jesli fermentowany napdj winiarski zawiera kwas
sorbowy, kwasowo$¢ pochodzaca z kwasu sorbo-
wego odejmuje sie od oznaczonej kwasowosci lot-
nej, przy zatozeniu ze 100 mg kwasu sorbowego
odpowiada kwasowosci 0,89 milirownowazni-
ka/l lub 0,053 g/l kwasu octowego oraz gdy jest
znana zawartos¢ kwasu sorbowego w mg/ml.

6. Powtarzalnos¢ metody

Powtarzalnosé jest to wartos$é, ponizej ktérej po-
winna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdo-
wag sie wartos$¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynika-
mi dwodch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej
samej probki, w tych samych warunkach pomiaro-
wych (przez tego samego analityka, w tym samym la-
boratorium, za pomoca tej samej aparatury i w krot-
kim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej po-
wtarzalnos$¢é (r) wynosi:

1) r = 0,7 miligramoréwnowaznika na litr;

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

7. Odtwarzalnosé metody

Odtwarzalnos$é jest to wartosé, ponizej ktérej po-
winna, z okreslonym prawdopodobienstwem, znajdo-
wacé sie wartosé bezwzgledna réznicy miedzy wynika-
mi dwdch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej
samej probki, w réznych warunkach pomiarowych
(przez innego analityka, w innym laboratorium, za po-
moca innej aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej od-
twarzalnos$¢ (R) wynosi:

1) R = 1,3 miligramoréwnowaznika na litr;

2) R = 0,08 g kwasu octowego na litr.

8. Oznaczanie kwasu salicylowego przechodzacego
do destylatu otrzymywanego przy oznaczaniu kwa-
sowosci lotnej

Po oznaczeniu kwasowosci lotnej i wprowadzeniu
poprawki na zawarto$é¢ ditlenku siarki, nalezy stwier-
dzié¢ obecnos$é kwasu salicylowego, po zakwaszeniu,

przez fioletowe zabarwienie pojawiajace sie po doda-
niu soli zelaza (lll).

Oznaczanie kwasu salicylowego przechodzacego
do destylatu wraz z kwasami lotnymi wykonuje sie
w drugim destylacie, przy czym uzywa sie tej samej
objetosci destylatu, jaka wykorzystano do oznaczania
kwasowosci lotnej. Kwas salicylowy oznacza si¢ kolo-
rymetryczng metodg poréwnawcza. Oznaczong za-
wartos¢ kwasu salicylowego odejmuje sie od kwaso-
wosci lotnej oznaczonej w destylacie uzyskanym
w wyniku pierwszej destylacji.

Odczynniki:

1) kwas chlorowodorowy (HCI) (o gestosci p,, = 1,18
do 1,19 g/I);

2) 0,1-molowy roztwor
(Na,S,05+ 5H,0);

3) 10 % (m/v) roztwor siarczanu zelazo-amonowego
(Fe,(SO,)5* (NH,),SO, « 24H,0);

4) 0,01-molowy roztwoér salicylanu sodowego;

tiosiarczanu sodu

5) roztwor salicylanu sodowego (NaC;H;O;) o steze-
niu 1,60 g/l.

Wykonanie oznaczania:

1) natychmiast po oznaczeniu kwasowosci lotnej
i wprowadzeniu poprawki na zawartosé¢ wolnego
i zwigzanego ditlenku siarki, do kolby stozkowej
odmierza sie 0,5 ml kwasu solnego, 3 ml roztworu
tiosiarczanu sodu i 1 ml roztworu siarczanu zelazo-
-amonowego. Uzyskanie barwy fioletowej swiad-
czy o obecnosci w prébce kwasu salicylowego;

2) w przypadku stwierdzenia w prébce obecnosci
kwasu salicylowego na kolbie stozkowej, wykorzy-
stanej przy wykrywaniu obecnosci kwasu salicylo-
wego, zaznacza sie kreska objetos¢ destylatu, na-
stepnie kolbe oprdznia sie i przeptukuje. Nastep-
nie przeprowadza sie destylacje z parg wodna dru-
giej prébki fermentowanego napoju winiarskiego
o objetosci 20 ml, zbierajgc destylat do kolby stoz-
kowej. Nastepnie dodaje sie 0,3 ml czystego kwa-
su solnego i 1 ml roztworu siarczanu zelazo-amo-
nowego. Zawartos$é¢ kolby zabarwi sie na fioleto-
wo. Do kolby stozkowej, identycznej jak ww. kolba
z zaznaczong kreska, nalewa sie wody destylowa-
nej w ilosci réownej ilosci destylatu, a nastepnie
dodaje 0,3 ml czystego kwasu solnego i 1 ml roz-
tworu siarczanu zelazo-amonowego. Za pomoca
biurety wprowadza sie roztwoér salicylanu sodo-
wego do uzyskania barwy fioletowej o natezeniu
odpowiadajgcym barwie roztworu w kolbie zawie-
rajgcej destylat fermentowanego napoju winiar-
skiego;

3) wprowadzanie poprawki do kwasowosci lotnej; od
objetosci n ml roztworu wodorotlenku sodu, zuzy-
tego do miareczkowania kwaséw w destylacie
podczas oznaczania kwasowosci lotnej, odjgé ob-
jetosé 0,1 x n’”’, gdzie n””’ oznacza objetosé¢ w ml
roztworu dodanego z biurety.



