DZIENNIK USTAW

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ

Warszawa, dnia 12 lipca 2022 r.

Poz. 1469

ROZPORZADZENIE
MINISTRA ROLNICTWA I ROZWOJU WSIV

z dnia 25 czerwca 2022 r.

w sprawie metod analiz fermentowanych napojow winiarskich wykonywanych w ramach nadzoru
nad jakoS$cig handlowa tych napojow?

Na podstawie art. 6 pkt 3 ustawy z dnia 2 grudnia 2021 r. o wyrobach winiarskich (Dz. U. z 2022 r. poz. 24) zarzadza si¢,
co nastepuje:

§ 1. 1. Analizy fermentowanych napojéw winiarskich do celéw kontroli w zakresie jako$ci handlowej wykonuje si¢
przy uzyciu nastepujacych metod:

1)  oznaczania gestosci w temperaturze 20°C, ktora jest okreslona w zatgczniku nr 1 do rozporzadzenia;
2)  oznaczania zawartosci alkoholu w % obj¢tosciowych, ktora jest okreslona w zataczniku nr 2 do rozporzadzenia;
3) oznaczania zawartosci ekstraktu ogdlnego, ktora jest okreslona w zataczniku nr 3 do rozporzadzenia;

4)  oznaczania zawarto$ci cukrow redukujacych oraz cukrow redukujacych po inwersji, ktore sg okreslone w zatgczniku nr 4
do rozporzadzenia;

5)  oznaczania zawartosci popiotu, ktora jest okreslona w zataczniku nr 5 do rozporzadzenia;
6) oznaczania kwasowosci ogodlnej, ktora jest okreslona w zataczniku nr 6 do rozporzadzenia;

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

2. Analizy, o ktorych mowa w ust. 1, moga by¢ rowniez wykonywane przy uzyciu metod innych niz wymienione
w ust. 1, pod warunkiem Ze uzyskane wyniki zapewniaja porownywalng powtarzalno$¢ i odtwarzalnos¢ wynikéw tych analiz,
przy czym za ostateczne uznaje si¢ wyniki uzyskane z analiz wykonanych przy uzyciu metod okreslonych w ust. 1.

§ 2. Rozporzgdzenie wchodzi w zycie z dniem nastepujgcym po dniu ogloszenia.?)

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: H. Kowalczyk

" Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dzialem administracji rzadowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2 pkt 3 rozporzadzenia
Prezesa Rady Ministrow z dnia 27 pazdziernika 2021 r. w sprawie szczegétowego zakresu dziatania Ministra Rolnictwa i Rozwoju
Wsi (Dz. U. poz. 1950).

2 Niniejsze rozporzadzenie zostato notyfikowane Komisji Europejskiej w dniu 10 marca 2022 r. pod numerem 2022/144/PL, zgodnie
z § 4 rozporzadzenia Rady Ministrow z dnia 23 grudnia 2002 r. w sprawie sposobu funkcjonowania krajowego systemu notyfikacji
norm i aktow prawnych (Dz. U. poz. 2039 oraz z 2004 r. poz. 597), ktére wdraza dyrektywe (UE) 2015/1535 Parlamentu Europej-
skiego 1 Rady z dnia 9 wrzesnia 2015 r. ustanawiajaca procedur¢ udzielania informacji w dziedzinie przepisoéw technicznych oraz
zasad dotyczacych ustug spoteczenstwa informacyjnego (ujednolicenie) (Dz. Urz. UE L 241 z 17.09.2015, str. 1).

3 Niniejsze rozporzadzenie byto poprzedzone rozporzgdzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 21 maja 2013 r. w sprawie
szczegbtowego sposobu wyrobu fermentowanych napojéw winiarskich oraz metod analiz tych napojow do celow urzedowej kontro-
li w zakresie jakos$ci handlowej (Dz. U. poz. 624), ktore utracito moc z dniem 7 marca 2022 r. w zwiazku z wejsciem w zycie ustawy
z dnia 2 grudnia 2021 r. o wyrobach winiarskich (Dz. U. z 2022 r. poz. 24).
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Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju
Wsi z dnia 25 czerwca 2022 r. (poz. 1469)

Zalacznik nr 1

OZNACZANIE GESTOSCI W TEMPERATURZE 20°C

Oznaczenie gestosci w temperaturze 20°C przy uzyciu gestoSciomierza 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 oznaczenia gestosci uzywa si¢ gestoSciomierza oscylacyjnego umozliwiajgcego
odczyt gestosci w gramach na mililitr, o rozdzielczosci nie mniejszej niz 0,0001 grama na
mililitr.

2. Wykonanie oznaczenia gestosSci

Oznaczenie gestosci wykonuje si¢ przy uzyciu skalibrowanego w temperaturze 20°C
gestosciomierza oscylacyjnego zgodnie z instrukcjg obstugi. Nastepnie odczytuje si¢ gestosé
fermentowanego napoju winiarskiego. Wynik podaje si¢ z doktadnoscia do 0,0001 grama na
mililitr.

3. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody (r) jest to warto$¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowaé si¢ warto§¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami
2 pojedynczych oznaczen uzyskanych dla tej samej probki w tych samych warunkach
pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej

samej aparatury i w krotkim odstepie czasu).

W  przypadku oznaczania ggstosci przy uzyciu ggstosciomierza oscylacyjnego

powtarzalno$¢ metody (r) wynosi 0,0001 grama na mililitr (r = 0,0001 grama na mililitr).
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Zalacznik nr 2

OZNACZANIE ZAWARTOSCI ALKOHOLU W % OBJETOSCIOWYCH

Oznaczenie zawartosci alkoholu w % objetosciowych, polegajace na wykonaniu
destylacji fermentowanego napoju winiarskiego uprzednio zalkalizowanego przy uzyciu
zawiesiny wodorotlenku wapnia i oznaczeniu gestosci destylatu, wykonuje si¢ przy uzyciu
gestosciomierza  oscylacyjnego.  Zawartos¢  alkoholu  odczytuje si¢ z  tabel
alkoholometrycznych.

1. Aparatura i sprzet

Do oznaczenia zawartosci alkoholu uzywa si¢ sprzetu laboratoryjnego, w tym:

1) zestawu do destylacji sktadajacego si¢ z litrowej kolby okraglodennej ze szlifem,
nasadki destylacyjnej o wysokosci okolo 20 centymetrow lub innego urzadzenia
zapobiegajacego rozpryskiwaniu cieczy, zrodta ciepta i chlodnicy zakonczonej
przedhuzaczem doprowadzajacym destylat na dno kolby miarowe;;

2) zestawu do destylacji z parg wodng sktadajacego si¢ z wytwornicy pary, przewodu pary,
nasadki destylacyjnej i chtodnicy;

3) gestosciomierza oscylacyjnego o rozdzielczos$ci nie mniejszej niz 0,0001 grama na
mililitr;

4) ultratermostatu lub innego urzadzenia utrzymujacego stalg temperatur¢ probek na

poziomie 20°C (+/-0,2°C).

Mozna uzy¢ dowolnego rodzaju aparatu do destylacji bez pary wodnej lub z parg wodna,
jezeli spelnia on wymagania testu polegajacego na wykonaniu 5 kolejnych destylacji
mieszaniny alkoholowo-wodnej o zawartosci alkoholu 10% objetosciowych, przy czym
zawarto$¢ alkoholu w destylacie po 5 destylacjach powinna wynosi¢ co najmniej
9,9% objetosciowych.

2. Odczynniki

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

Mozna réwniez uzy¢ gotowych odczynnikow.

3. Przygotowanie probki

Z fermentowanego napoju winiarskiego usuwa si¢ wickszo$¢ dwutlenku wegla przez

mieszanie probki fermentowanego napoju winiarskiego o objetosci od 250 do 300 mililitrow

w kolbie o pojemnosci 500 mililitréw lub umieszczenie na tazni ultradzwigkowe;.
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Nastepnie w kolbie miarowej o pojemnosci 200 mililitréw umieszcza si¢ okoto 1 mililitr
ponad kreske miarowa fermentowanego napoju winiarskiego, wstawia do ultratermostatu
ustawionego na 20°C na okoto 10 minut w celu uzyskania stalej temperatury probki, po czym
zlewa si¢ nadmiar tego napoju znad kreski i przenosi si¢ do kolby destylacyjnej. Kolbe
miarowg przemywa si¢ 4-krotnie S5-mililitrowymi porcjami wody, zlewajac kazda z tych
porcji do kolby destylacyjnej lub przewodu pary. Do kolby destylacyjnej wprowadza si¢
przewod pary zestawu do destylacji z para wodng. Nastgpnie dodaje si¢ 10 mililitrow
zawiesiny wodorotlenku wapnia i kilka odtamkéw pumeksu lub innego obojgtnego materiatu

porowatego.

Destylat zbiera si¢ w tej samej kolbie miarowe] o pojemnosci 200 mililitrow, ktorej
uzyto do odmierzenia fermentowanego napoju winiarskiego. Destylat zbiera si¢ w ilo$ci
okoto 150 mililitréw — w przypadku destylacji bez pary wodnej lub od 198 do 199 mililitréw
— w przypadku destylacji z parag wodng. Nastgpnie destylat uzupetnia si¢ woda destylowana
do pojemnosci 200 mililitrow, przy czym temperatura destylatu nie moze odbiega¢ od
temperatury poczatkowej o wigcej niz +/—2°C. Destylat zebrany w kolbie miarowej miesza si¢

bardzo ostroznie kolistymi ruchami.

W przypadku fermentowanego napoju winiarskiego zawierajacego bardzo duze ilosci
jonéw amonowych destylat poddaje si¢ powtornej destylacji, zastepujac zawiesing
wodorotlenku wapnia 0,1-molowym roztworem kwasu siarkowego.

Destylacje fermentowanego napoju winiarskiego mozna rowniez wykonac przy uzyciu
aparatu do szybkiej destylacji.

4. Wykonanie oznaczenia gestosci

Gestos¢ (pt) destylatu oznacza si¢ w sposob, ktory jest okre§lony w zataczniku nr 1 do
rozporzadzenia.

5. Obliczanie wyniku oznaczenia gestosci

Zawartos¢ alkoholu w temperaturze 20°C odczytuje si¢ przy uzyciu podstawowych tabel
alkoholometrycznych okreslonych w zataczniku nr 3 do rozporzadzenia Ministra Gospodarki
z dnia 25 maja 2006 r. w sprawie liczbowych danych odniesienia dla mieszanin alkoholu
etylowego 1 wody (Dz. U. poz. 716).

6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody (r) jest to wartos¢, ponizej ktdrej powinna, z okreslonym

prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ wartos¢ bezwzgledna rdéznicy migdzy wynikami
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2 pojedynczych oznaczen uzyskanych dla tej samej probki w tych samych warunkach
pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej

samej aparatury 1 w krotkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania zawartosci alkoholu powtarzalno$¢ metody (r) wynosi
0,10% objetosciowych (r = 0,10% objgtosciowych).

7. Odtwarzalno$¢ metody

Odtwarzalno$¢ metody (R) jest to wartos¢, ponizej ktérej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowaé si¢ warto§¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynikami
2 pojedynczych oznaczen uzyskanych dla tej samej probki w roznych warunkach
pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury i w

innym czasie).

W przypadku oznaczania zawarto$ci alkoholu odtwarzalno$¢ metody (R) wynosi

0,19% objetosciowych (R = 0,19% objetosciowych).

Zawartos¢ alkoholu etylowego podaje si¢ w % objetosciowych z dokladnosciag do

jednego miejsca po przecinku.
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Zalacznik nr 3

OZNACZANIE ZAWARTOSCI EKSTRAKTU OGOLNEGO

Ekstrakt ogolny jest to suma wszystkich substancji nielotnych, ktore przeszty do

ekstraktu w wyniku procesu ekstrakcji.

Ekstrakt bezcukrowy jest to réznica zawartosci ekstraktu ogoélnego i sumy cukréw
redukujacych 1 sacharozy.

1. Wykonanie oznaczenia zawartosci ekstraktu ogélnego

Zawarto$¢ ekstraktu ogdlnego w gramach na litr oblicza si¢ na podstawie gestoSci
fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu, przy zastosowaniu wartosci
okreslonych w tabeli okre§lonej w ust. 2.

2. Obliczanie wyniku gestoSci

Gestos¢ wzgledna (d;) fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu
oblicza si¢ wedlug wzoru:
d =d,—d,+ 1,000
gdzie:

d, — oznacza gestos¢ wzgledng fermentowanego napoju winiarskiego w temperaturze 20°C
(z poprawka na kwasowo$¢ lotng); d, = d53 — 0,0000086 kwasowosci lotnej wyrazonej

w miligramoréwnowaznikach na litr,

d, — oznacza gestoS¢ w temperaturze 20°C mieszaniny wodno-alkoholowej o tej samej

zawartosci alkoholu co fermentowany nap6j winiarski.

d, mozna oblicza¢ rowniez na podstawie gestosci w temperaturze 20°C fermentowanego
napoju winiarskiego (p,) 1 mieszaniny wodno-alkoholowej (p,) o tej samej zawartosci
alkoholu wedtug wzoru:

d, = 1,0018 (p,—p,) + 1,000
gdzie:
Py — 0znacza gestos¢ w temperaturze 20°C fermentowanego napoju winiarskiego,

pa — Oznacza gestos¢ w temperaturze 20°C mieszaniny wodno-alkoholowej o tej samej

zawartosci alkoholu co fermentowany nap6j winiarski.

Wspotezynnik 1,0018 zaokragla si¢ do jednosci, gdy wartos¢ p, jest mniejsza od 1,05.
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Do obliczenia zawartosci ekstraktu ogolnego w gramach na litr na podstawie gestosci

wzglednej d; fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu lub na podstawie

ciezaru wlasciwego d2) fermentowanego napoju winiarskiego stosuje si¢ wartoéci okre§lone

w tabeli, a zawarto$¢ ekstraktu ogélnego ustala si¢ w gramach na litr z doktadno$cia do

jednego miejsca po przecinku.

TABELA

OBLICZANIE ZAWARTOSCI EKSTRAKTU OGOLNEGO W GRAMACH NA LITR

Gestos¢

z doktadnoscig do

drugiego micjsca Trzecie miejsce po przecinku wartosci gestosci wzgledne;j

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 | 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 | 543 | 56,9 | 59,5 | 62,1 | 64,7 | 67,3 | 69,9 | 72,5 | 75,1
1,03 77,7 | 80,3 | 82,9 | 855 | 88,1 | 90,7 | 93,3 | 959 | 98,5 | 101,1
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
1,06 155,9 | 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 | 237,3 | 239,9 | 242,5 | 245,2 | 247,8 | 250,4 | 253,1 | 255,7 | 258,4
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 | 290,0 | 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 | 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 | 425,7 | 428,3 | 431,0 | 433,7 | 436,4 | 439,0 | 441,7 | 4444
1,17 447,1 | 449,8 | 452,4 | 455,2 | 457,8 | 460,5 | 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
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1,19 500,9 | 503,5 | 506,2 | 508,9 | 511,6 | 514,3 | 517,0 | 519,7 | 522,4 | 525,1
1,20 5278 — - — - — - — - —
czwarte miejsce po przecinku wartosci ci¢zaru 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 4

OZNACZANIE ZAWARTOSCI CUKROW REDUKUJACYCH ORAZ CUKROW REDUKUJACYCH PO INWERSII

Cze$¢ 1. Oznaczenie zawartosci cukréw redukujacych oraz cukréw redukujacych

po inwersji w fermentowanych napojach winiarskich, z wylaczeniem miodow pitnych

(metoda Luff-Schoorla)

Metoda ilosciowego oznaczenia cukréw redukujacych 1 cukréow redukujacych

po inwersji w fermentowanych napojach winiarskich polega na redukcji soli miedziowe;j

przez cukry redukujace.

Cukry redukujace — cukry zawierajace wolne grupy karbonylowe zdolne do redukcji

alkalicznych roztworéw soli miedziowych.

Cukry redukujace po inwersji — suma cukréw redukujacych i cukrow redukujacych

powstatych w wyniku hydrolizy kwasowej (inwers;ji).

Sacharoza — r6znica migdzy cukrami redukujagcymi po inwersji a cukrami redukujacymi

przeliczona na zawarto$¢ sacharozy.

)

2)

3)

4

)
2)
3)

1. Przygotowanie do analizy probki z fermentowanego napoju winiarskiego:

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 tej kolby w tazni ultradzwickowej — w przypadku fermentowanych
napojow winiarskich musujacych lub musujacych gazowanych;

probke przesacza si¢ przez karbowany sgczek lub odwirowuje — w przypadku obecnosci
osadu lub zmegtnienia fermentowanego napoju winiarskiego;

pobrany do analizy fermentowany nap6j winiarski rozciencza sig, tak aby zawarto$¢
cukru w badanym roztworze wynosita nie wigcej niz 2,4 grama na litr — w przypadku
oznaczania cukrow redukujacych lub cukrow redukujacych po inwers;ji.

2. Przygotowanie roztworu cukru

2.1. Odczynniki:

kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor stezony (d = 1,19 grama na mililitr);

oranz metylowy — wodny roztwor o stezeniu 0,1%;

roztwdr octanu olowiu(Il) przygotowany w nastgpujacy sposob: 200 graméw tlenku

olowiu (PbO) rozciera si¢ w mozdzierzu z 600 gramami octanu otowiu 3-wodnego
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Pb(CH3COOH), « 3H;0. Po dokladnym wymieszaniu cato$¢ przenosi si¢ do zlewki
o pojemnosci 1000 mililitréw, dodaje okolo 100 mililitréw wody destylowane;j
i podgrzewa na tazni wodnej az do uzyskania bialoczerwonawej masy. Nastepnie
uzyskang mas¢ przenosi si¢ do zlewki o pojemnosci wigkszej niz 2000 mililitrow,
dodaje si¢ 1900 mililitréw wody destylowanej 1 po doktadnym wymieszaniu pozostawia
roztwor do odstania zawiesiny. Nastgpnie dekantuje si¢ ptyn do szklanej butelki
z korkiem na szlif;

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

5) wodorotlenek sodu (NaOH), roztwor o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr i roztwor
o stezeniu 200 gramow na litr.
2.2. Aparatura i sprzgt:

1) kolby miarowe o pojemnosci 100, 250, 500 1 1000 mililitréw;

2) taznia wodna;

3) minutnik;

4) mozdzierz;

5) parownice;

6) pipety jednomiarowe lub wielomiarowe o pojemnosci 5, 10, 20, 25, 50 1 100 mililitréw;

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

8)  zlewki szklane o pojemnos$ci 1000 mililitrow;

9) zlewki szklane o pojemnosci 3000 mililitréw.

2.3. Usuwanie zwigzkow lotnych i klarowanie probki

Aby usuna¢ zwiazki lotne, wlewa si¢ 25 mililitréw probki do parownicy i1 zobojetnia si¢
wodorotlenkiem sodu o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr wobec papierka lakmusowego.
Nastegpnie probke odparowuje si¢ na tazni wodnej do uzyskania okoto potowy poprzedniej
objetosci. Uzyskang probke przenosi si¢ ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci
100 mililitrow, poptukujac caty czas parownice woda destylowang (taczna ilo$¢ uzytej wody
destylowanej wynosi okoto 50 mililitrow). W celu sklarowania probki dodaje sig
2,5 mililitra roztworu octanu otowiu(Il) i doktadnie miesza. Nastepnie do kolby miarowe;j
dodaje si¢ kroplami 10 mililitréw siarczanu sodu 1 uzupetnia wodg destylowang do uzyskania
pojemnosci 100 mililitrow. Po wymieszaniu odstawia si¢ na 30 minut. Nastepnie zawartos¢
kolby miarowej przesacza si¢ przez saczek karbowany, a uzyskanego przesaczu uzywa si¢ do

oznaczenia cukréw redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji.
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2.4. Hydroliza kwasowa (inwersja)

W  zaleznosci od zastosowanego rozcienczenia pobiera si¢ przesgcz uzyskany
po sklarowaniu probki i przenosi do kolby miarowej o pojemnosci 100, 200, 250 albo 500
mililitrow. Nastepnie dodaje si¢ wode destylowang w taki sposob, aby na kazde 5 mililitréw
kwasu chlorowodorowego taczna objgtos¢ pobranego przesaczu i dodanej wody destylowane;
wynosita 75 mililitrow. Do kolby miarowej wktada si¢ termometr, tak aby przez caly czas byt
zanurzony w probce. Kolbg miarowa wraz z termometrem 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 miarowej szybko schiadza si¢ do temperatury 20°C, wyjmuje
termometr, ktory doktadnie optukuje si¢ woda destylowang w taki sposob, aby trafita ona do
tej kolby. Do kolby miarowej ostroznie dodaje si¢ od 1 do 2 kropli oranzu metylowego
(zobojetnia si¢ roztworem wodorotlenku sodu o stg¢zeniu 200 gramoéw na litr) do czasu
pojawienia si¢ barwy zottej ($wiadczacej o odczynie stabo alkalicznym), a nastepnie

uzupeinia woda destylowang do kreski.

W przypadku probek niewymagajacych klarowania lub probek, w ktorych oznacza si¢
tylko cukry redukujace, pobiera si¢ od 10 do 50 mililitrow fermentowanego napoju
winiarskiego (w zaleznosci od koniecznego rozcienczenia) do kolby miarowej o pojemnosci
100, 200, 250 albo 500 mililitréw 1 dopeilnia 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¢
3 roztwory:
a) 25 gramow krystalicznego siarczanu(VI) miedzi(I) pigciowodnego (CuSO4
5H,0) rozpuszczonego w 100 mililitrach wody destylowanej,
b) 388 gramow krystalicznego weglanu sodu dziesigciowodnego (Na,CO; « 10H,0)
lub 143,74 grama bezwodnego weglanu sodu (Na,COj;) rozpuszczonego
w 350 mililitrach wody destylowanej o temperaturze 40°C,
c) 50 graméw kwasu cytrynowego (C¢HsO7 ¢ H,O) rozpuszczonego w 50 mililitrach
wody destylowanej — roztwory weglanu sodu i kwasu cytrynowego ostroznie

miesza si¢ ze sobg w kolbie miarowej o pojemnosci 1000 mililitréw, dodaje
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roztwor siarczanu(VI) miedzi(II), a nastepnie miesza i dopetnia woda destylowang
do 1000 mililitrow. Po kilku dniach ciecz o barwie ciemnoniebieskiej przesacza sig;
2) roztwor jodku potasu (KJ) o stezeniu 300 gramow na litr;
3) roztwor 25% kwasu siarkowego (V1) (H2SO4);
4)  roztwor skrobi rozpuszczalnej o stezeniu 5 graméw na litr;

5) roztwdr mianowany tiosiarczanu sodu o stezeniu ¢(NaS;03) = 0,1 mol na litr.

Mozna réwniez uzy¢ gotowych odczynnikow.
3.2. Aparatura i sprzet:

1) biurety o pojemnosci 50 mililitréw z podziatkg elementarng o doktadnosci nie mniejsze;j
niz 0,1 mililitra;

2) chtodnice zwrotne z korkiem gumowym,;

3) kolby miarowe o pojemnosci 1000 mililitréw;

4)  kolby stozkowe o pojemnosci 300 mililitrow;

5) lejki szklane;

6) pipety jednomiarowe lub wielomiarowe o pojemnosci 2, 10 1 25 mililitrow.

3.3. Oznaczenie probki fermentowanego napoju winiarskiego (probki wiasciwej)

Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 mililitréw wlewa si¢ pipeta 25 mililitrow
roztworu Luff-Schoorla 1 25 mililitréw roztworu cukru przygotowanego zgodnie z ust. 2,
a nastepnie dodaje si¢ kilka peretek szklanych albo odtamkow porcelany lub pumeksu. Na
kolbe stozkowa naklada si¢ chlodnice zwrotng i ogrzewa. Zawarto$¢ kolby stozkowej
doprowadza si¢ do wrzenia przez 2 minuty i1 utrzymuje si¢ w tym stanie przez 10 minut.
Nastepnie kolbg stozkowa nalezy schtodzi¢ w strumieniu zimnej wody. Do schiodzonego
roztworu dodaje si¢ 10 mililitréw roztworu jodku potasu i bardzo ostroznie (z powodu silnego
pienienia si¢ roztworu) dodaje si¢ 25 mililitrow roztworu kwasu siarkowego. Wydzielony jod
miareczkuje si¢ roztworem tiosiarczanu sodu do czasu pojawienia si¢ zoltego zabarwienia.
Nastepnie dodaje si¢ 2 mililitry roztworu skrobi i1 dalej miareczkuje si¢ tym samym
roztworem tiosiarczanu sodu do uzyskania zmiany barwy z niebieskiej na kremowa.

3.4. Oznaczenie probki slepej

Réwnoczesnie z oznaczeniem probki wlasciwej wykonuje si¢ oznaczenie probki slepe;.
Do oznaczenia probki §lepej zamiast probki fermentowanego napoju winiarskiego pobiera si¢
25 mililitréw wody destylowanej. Oznaczenie probki slepej wykonuje si¢ w taki sam sposob

jak oznaczenie probki wlasciwe;.
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4. Obliczanie wyniku oznaczenia

[lo§¢ cukréw w miligramach zawarta w probce Slepej w przeliczeniu na cukier
inwertowany podana w tabeli okreslonej w ust. 6 jest funkcjg ilosci (n' — n) mililitrow

zuzytego tiosiarczanu sodu, gdzie:
n — oznacza ilo$¢ mililitrow zuzytego tiosiarczanu sodu w badanej préobcee,
n'—oznacza ilo$¢ mililitrow tiosiarczanu sodu zuzytego w probce §lepe;.

Zawarto$¢ cukrow redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji (X) 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 podang w tabeli okre§lonej w ust. 6 (wyrazong

w miligramach),
1000 — oznacza wspotczynnik do przeliczenia masy cukru inwertowanego z miligramow na
gramy.

5. Obliczanie zawartosci sacharozy

Zawarto$¢ sacharozy (Y) w gramach na litr oblicza si¢ wedtug wzoru:

Y=1095(C:-C,)

gdzie:
C; — oznacza zawarto$¢ cukrow redukujacych po inwersji w gramach na litr,

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

6. Wyrazanie wyniku oznaczenia

Wynikiem oznaczenia jest $rednia arytmetyczna 2 réwnoleglych oznaczen, miedzy
ktérymi r6znica nie powinna by¢ wigksza niz:
1) 5% — dla fermentowanych napojow winiarskich o zawartosci cukréw ponizej 50 gramow

na litr;
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2) 2% — dla fermentowanych napojow winiarskich o zawarto$ci cukrow co najmniej

50 gramow na litr.

Wynik podaje si¢ z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku.

TABELA

ZUZYCIE TIOSIARCZANU SODU (Na,S,03)  ODPOWIADAJACE MU ILOSCI CUKRU —
GLUKOZY LUB FRUKTOZY W MILIGRAMACH W METODZIE LUFF-SCHOORLA

Ilos¢c 0,1 M Dziesigtne czg¢sci mililitra 0,1 M Na,S,05

Na,S,0;3,

w mililitrach 0 : 2 . ! : ¢ ’ s ?
1 2,40 | 2,64 | 2,88 | 3,12 | 3,36 | 3,60 | 3,84 | 4,08 | 432 | 4,56
2 4,80 | 5,04 | 528 | 552 | 576 | 6,00 | 6,24 | 648 | 6,72 6,96
3 7,20 | 7,45 | 7,70 | 7,95 | 820 | 845 | 870 | 895 | 9,20 9,45
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 | 15,20 | 15,45 | 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 | 2448 | 24,74
10 25,00 | 25,26 | 25,52 | 25,78 | 26,04 | 26,30 | 26,56 | 26,82 | 27,08 | 27,34
11 27,60 | 27,86 | 28,12 | 28,38 | 28,64 | 28,90 | 29,16 | 29,42 | 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 | 35,43
14 35,70 | 35,97 | 36,24 | 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 | 40,46 | 40,74 | 41,02
16 41,30 | 41,58 | 41,86 | 42,14 | 42,42 | 42,70 | 42,98 | 43,26 | 43,54 | 43,82
17 44,20 | 44,49 | 44,78 | 45,07 | 45,36 | 45,65 | 45,94 | 46,23 | 46,52 | 46,81
18 47,10 | 47,39 | 47,68 | 47,97 | 48,26 | 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
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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 | 56,60 | 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 | 64,06 | 64,37 | 64,68 | 64,99
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Czes¢ 11, Oznaczenie zawartosci cukrow redukujacych oraz cukrow redukujacych po

inwersji w miodach pitnych (metoda Lane-Eynona)

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

reakcji.

Cukry bezposrednio redukujace — suma zawartych w miodzie pitnym cukrow

zawierajacych wolne grupy karbonylowe redukujace zasadowe roztwory soli miedziowych.

Cukry redukujace po inwersji — suma cukréw bezposrednio redukujacych zawartych
w miodzie pitnym i cukrow redukujacych wytworzonych w procesie hydrolizy kwasowe;j

(inwersji).

Sacharoza — réznica zawartych w miodzie pitnym cukrow redukujacych po inwersji
1 cukréw bezposrednio redukujacych.
1. Aparatura i sprzet:
1) biureta szklana do miareczkowania na gorgco o doktadnosci co najmniej 0,1 mililitra;
2) cylindry miarowe o pojemnos$ci 50 1 100 mililitréw;
3) kolby miarowe o pojemnos$ci 100, 200, 250, 500 1 1000 mililitrow;
4)  pipety jednomiarowe lub wielomiarowe o pojemnosci 1, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 mililitréw;
5) zlewki szklane laboratoryjne o pojemnosci 1000 mililitréw 1 powyzej 2000 mililitrow;
6) maszynka elektryczna umozliwiajagca utrzymanie probki w stanie wrzenia podczas
miareczkowania;
7)  pH-metr o doktadnosci 0,01 jednostki;
8) waga analityczna umozliwiajgca zwazenie z dokladnos$cig do 1 miligrama 1 odczyt
z doktadnoscig do 0,1 miligrama;
9) ‘taznia wodna;
10) termometr o zakresie pomiaru temperatury od 0 do 100°C;
11) mozdzierz;
12) parownice o wielkosci dostosowanej do wielkosci otwordw tazni wodnej;
13) kolby stozkowe o pojemnosci 100 mililitrow;
14) minutnik.
2. Odczynniki:
1) kwas chlorowodorowy (HCl), roztwor stezony (d = 1,19 grama na mililitr);

2) oranz metylowy — wodny roztwor o stezeniu 0,1%;
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3) octan otowiu(Il) Pb(CH3COOH); * 3H,0, ktoéry przygotowuje si¢ w nastepujacy sposob:
200 gramoéw tlenku otowiu(Il) rozciera si¢ w mozdzierzu z 600 gramami octanu
otowiu(Il) trojwodnego Pb(CH3;COOH), ¢ 3H,0. Mieszanke przenosi si¢ do zlewki
o pojemnosci 1000 mililitrow, dodaje 100 mililitréw wody destylowanej i podgrzewa na
fazni wodnej do uzyskania bialoczerwonawej masy. Uzyskang mas¢ przenosi si¢ do
zlewki o pojemnosci wigkszej niz 2000 mililitrow, dodaje 1900 mililitréw wody
destylowanej, dokladnie miesza i po odstaniu si¢ zawiesiny dekantuje si¢ ptyn do
naczynia szklanego z korkiem na szlif;

4) siarczan sodowy (Na,;SOy), roztwor o stezeniu 200 gramow na litr;

5) wodorotlenek sodowy (NaOH), roztwoér o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr i roztwor
o stezeniu 200 gramo6w na litr;

6) roztwér Fehlinga I, ktory przygotowuje si¢ w nastgpujacy sposob: 69,28 grama
siarczanu miedziowego pigciowodnego (CuSO4 * 5H;0) rozpuszcza si¢ w okoto
600 mililitrach wody destylowanej w kolbie miarowej o pojemnosci 1000 mililitréw
1 uzupekia objetos¢ roztworu woda destylowang do kreski. Sprawdza si¢ st¢zenie
uzyskanego roztworu. Sprawdzenie wykonuje si¢ w nastepujacy sposob: odmierza si¢
pipeta 10 mililitrow roztworu Fehlinga I, dodaje 50 mililitrtow wody destylowanej,
1 mililitr roztworu kwasu siarkowego o stezeniu ¢(H,SO4) = 1 mol na litr 1 20 mililitrow
roztworu jodku potasowego o stezeniu 100 gramow na litr. Cato§¢ miareczkuje si¢
mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu o stezeniu c(Na;S;0;3) = 0,1 mol na litr
w obecnosci skrobi jako wskaznika. Miareczkowanie konczy si¢, gdy zanika niebieska
barwa. 1 mililitr mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego odpowiada 24,968
miligrama siarczanu miedziowego (CuSO4 ¢ 5H,0O). Badany roztwér Fehlinga 1 jest
prawidlowy, jezeli do miareczkowania zostanie zuzyte 27,7 mililitra roztworu

tiosiarczanu sodu o stezeniu ¢(Na,S,;03) = 0,1 mol na litr.

W przypadku gdy podczas sprawdzenia zostanie zuzyta inna objeto$¢ roztworu
tiosiarczanu sodu o st¢zeniu c¢(Na,S,03) = 0,1 mol na litr niz 27,7 mililitra, postepuje si¢
W nastepujacy sposob: przygotowuje sie roztwor Fehlinga IIT (5 mililitréw roztworu Fehlinga 1
+ 5 mililitrow roztworu Fehlinga II) odmierza si¢ doktadnie pipeta i miesza bezposrednio
przed uzyciem. Nastgpnie wykonuje si¢ sprawdzenie roztworu Fehlinga III (5+5): odwaza sie
0,6045 grama z doktadno$ciag do 0,0002 grama czystej, zmielonej sacharozy, ktdra zostata
wysuszona przez 3 dni w eksykatorze. Odwazke sacharozy rozpuszcza si¢ w niewielkiej ilosci

wody destylowanej 1 przenosi ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 250 mililitrow,



Dziennik Ustaw - 18 — Poz. 1469

dodaje tyle wody, aby objetos¢ roztworu w tej kolbie wynosita okolo 50 mililitréw,
a nastgpnie wykonuje si¢ hydrolize kwasowa (inwersj¢) zgodnie z ust. 3 pkt 2 lit. ¢c. Uzyskanym
po hydrolizie kwasowej (inwersji) roztworem wzorcowym cukroOw miareczkuje si¢ roztwor
Fehlinga III (5+5), w sposob analogiczny jak przy wykonywaniu oznaczen witasciwych
zgodnie z ust. 3 pkt 4. Roztwor Fehlinga III jest doktadnie przygotowany, 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 wzorcowego cukrow, poprawke (K) oblicza si¢ wedlug wzoru:

2
k=2
n

gdzie:

n — objetos¢ wzorcowego roztworu cukrow zuzytego do zmiareczkowania roztworu Fehlinga I11

(5+5) w mililitrach.

Warto$¢ poprawki powinna miesci¢ si¢ w granicach od 0,9 do 1,1. Podczas wykonywania
oznaczen przez otrzymang warto$¢ poprawki mnozy si¢ liczbg mililitrow roztworu cukrow
badanych, zuzytych do zmiareczkowania roztworu Fehlinga III (5+5). Prawidtowos¢
wynikdw oznaczenia zalezy od S$cisle okre§lonej zawarto$ci siarczanu miedziowego
w roztworze Fehlinga I. W przypadku gdy warto$§¢ poprawki nie miesci si¢ w podanym
zakresie, przygotowuje si¢ nowy roztwér Fehlinga I. Mozna uzy¢ gotowego odczynnika
Fehlinga I, ktory sprawdza si¢ w podany wyzej sposob;
7) roztwér Fehlinga II, ktory przygotowuje si¢ w nastepujacy sposob: 346,0 gramow
winianu sodowo-potasowego czterowodnego (NaKCsH¢O¢ * 4H,O) rozpuszcza sig
w okolo 700 mililitrach wody destylowanej w kolbie miarowej o pojemnosci
1000 mililitrow, dodaje si¢ 100 gramoéw wodorotlenku sodowego (NaOH)
rozpuszczonego w okoto 200 mililitrach wody destylowanej 1 zawarto$¢ tej kolby
uzupeinia wodg destylowang do kreski. Mozna uzy¢ odczynnika Fehlinga II;
8)  biekit metylenowy, roztwor o stgzeniu 10 graméw na litr. Jezeli w opisie metody nie
okreslono innych wymagan dla odczynnikow, stosuje si¢ odczynniki o czystosci cz.d.a.;
9) 1% roztwor skrobi rozpuszczalnej przygotowany w nastgpujacy sposob: odwaza si¢
1 gram skrobi z doktadnoscig do 0,01 grama, dodaje si¢ okoto 20 mililitrow wody, miesza,
a nastegpnie przygotowany roztwor przenosi si¢ ilo§ciowo do zlewki z okoto 50 mililitrami

wrzace] wody. Calo$¢ gotuje si¢ okoto 2 minut. Po ostudzeniu zawarto$¢ zlewki
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przenosi si¢ 1losciowo do kolby miarowej o pojemnosci 100 mililitrow, uzupeinia woda
destylowang do kreski i1 doktadnie miesza.
3. Wykonanie oznaczenia:

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

2) przygotowanie roztworu cukru stosowanego do wykonania proby orientacyjnej
1 oznaczenia wlasciwego:

a) rozcienczenie probki — podczas wykonywania oznaczenia cukrow bezposrednio
redukujacych i cukrow redukujacych po inwersji pobrang do analizy probke miodu
pitnego rozciencza si¢, tak aby zawarto$¢ cukréw w badanym roztworze wynosita

od 1 grama do 4 graméw na litr.

Przyktadowe rozcienczenie probki:

klarowanie x 4 pobranie hydroliza x 10 do miareczkowania

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

b) usuwanie zwigzkow lotnych i klarowanie probki — w celu usuniecia zwigzkow
lotnych przenosi si¢ 25 mililitrow probki do parownicy i dodaje si¢ wodorotlenek
sodu o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr, aby uzyska¢ roztwoér o pH od 6 do 7,
ktory okre§la si¢ przy uzyciu pH-metru. W celu uniknigcia strat probki po
zobojetnieniu elektrode przeptukuje si¢ woda destylowang. Nastepnie tak
przygotowang probke odparowuje si¢ na wrzacej fazni wodnej do uzyskania okoto
potowy jej poprzedniej objetosci. Potem probke przenosi si¢ ilosciowo do kolby
miarowe]j o pojemnosci 100 mililitrow, poptukujac parownice¢ woda destylowana.
Laczna ilo$¢ uzytej do tego celu wody destylowanej wynosi okoto 50 mililitrow.
Nastepnie probke klaruje sie, dodajac 2,5 mililitra roztworu octanu otowiu(Il)
1 kroplami 10 mililitréw siarczanu sodu. Uzupehnia si¢ woda destylowang do kreski,
miesza 1 odstawia na okolo 30 minut. Nastgpnie zawarto$¢ kolby miarowej
przesacza przez saczek karbowany. Uzyskang w ten sposob przesacz uzywa si¢ do

oznaczenia cukréw redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji,

c) hydroliza kwasowa (inwersja) — w zaleznosci od spodziewanej zawarto$ci cukréw

pobiera si¢ 5, 10, 20 lub 40 mililitréw cieczy otrzymanej po sklarowaniu, uzyskujac
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odpowiednio rozcienczenia 20, 40, 80 lub 160 razy, przenosi si¢ do kolby miarowe;j
o pojemnosci 200 mililitrow, uzupetnia woda destylowang do 80 mililitréw oraz
dodaje 5 mililitrow kwasu chlorowodorowego stezonego. W kolbie umieszcza si¢
termometr w ten sposob, aby caly czas byl zanurzony w cieczy. Kolbe wraz
z termometrem umieszcza si¢ w fazni wodnej, podgrzewa do temperatury od 68 do
70°C 1 utrzymuje w tej temperaturze przez 5 minut. Ciecz w kolbie szybko schtadza
si¢ do temperatury 20°C i wyjmuje termometr, ktéry dokladnie sptukuje si¢ woda
destylowana. Do kolby dodaje si¢ od 1 do 2 kropli oranzu metylowego, ostroznie
zobojetnia roztworem wodorotlenku sodu o stgzeniu 200 gramoéw na litr do
odczynu stabo alkalicznego (barwa zo6tta) i ciecz zawarta w kolbie uzupetia si¢
wodg destylowang do kreski;

3) proba orientacyjna — do kolby stozkowej o pojemnosci 100 mililitrow odmierza si¢
pipeta po 5 mililitrow roztworow Fehlinga I i II, a nastgpnie dodaje z biurety
15 mililitréw 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 gorgco. Kiedy ciecz nad osadem
uzyska zabarwienie jasnoniebieskie, dodaje si¢ od 1 do 2 kropli roztworu biekitu
metylenowego i miareczkuje dalej do zaniku barwy niebieskiej;

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

4. Obliczanie wyniku oznaczenia

Z tabeli okre$lonej w ust. 5 odczytuje si¢ rownowazng mas¢ cukru inwertowanego
w badanym roztworze odpowiadajaca ilosci roztworu cukru zuzytego do miareczkowania.
Zawarto$¢ cukrow bezposrednio redukujacych lub cukréw redukujacych po inwersji (X) w g/l

miodu pitnego, wyrazona jako cukier inwertowany, oblicza si¢ wedtug wzoru:

1000
_C-A-iV C-4
1000 V

gdzie:

V' — oznacza ilo§¢ mililitrow roztworu cukru zuzyta do miareczkowania,
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C — oznacza odczytang z tabeli okreslonej w ust. 5 mase cukru inwertowanego w miligramach

zredukowang przez 10 mililitrow roztworu Fehlinga (5+5 mililitréw) przy uzyciu V badanego

roztworu cukru,

A — oznacza rozcienczenie,

1000

—— — oznacza wspotczynnik uwzgledniajacy przeliczenie wyniku na 1 litr badanego

%4

roztworu cukru,

1000 — oznacza wspotczynnik uwzgledniajacy przeliczenie miligraméw cukru inwertowanego

na gram.

5. Sposob wyrazenia wyniku i powtarzalno$¢

Za wynik koncowy przyjmuje si¢ $rednig arytmetyczng z 2 oznaczen wykonanych

rownolegle, przy czym dopuszczalne rozbieznosci miedzy tymi oznaczeniami nie powinny

przekraczac:

1) 5% — dla miodow pitnych z zawartoscig cukréw ponizej 50 gramdw na litr;

2) 2% — dla miodéw pitnych z zawarto$cig cukréw co najmniej 50 gramoéw na litr.

Wynik podaje si¢ z doktadnoscia do jednego miejsca po przecinku.

TABELA

MASA CUKRU INWERTOWANEGO W MILIGRAMACH REDUKUJACEGO
10 MILILITROW ROZTWORU FEHLINGA (5+5 MILILITROW) ODPOWIADAJACA
OBJETOSCI BADANEGO ROZTWORU UZYTEGO DO MIARECZKOWANIA (V)

\Y% Masa cukru inwertowanego w miligramach

(mulilitry) | 0,00 | 0,10 | 0,20 | 0,30 | 0,40 | 0,50 | 0,60 | 0,70 | 0,80 | 0,90
15 50,50 | 50,51 | 50,52 | 50,53 | 50,54 | 50,54 | 50,55 | 50,56 | 50,57 | 50,58
16 50,59 | 50,60 | 50,61 | 50,62 | 50,63 | 50,64 | 50,65 | 50,66 | 50,67 | 50,68
17 50,70 | 50,70 | 50,71 | 50,71 | 50,72 | 50,72 | 50,73 | 50,73 | 50,74 | 50,74
18 50,75 | 50,75 | 50,76 | 50,76 | 50,77 | 50,77 | 50,78 | 50,78 | 50,79 | 50,79
19 50,80 | 50,81 | 50,82 | 50,83 | 50,84 | 50,84 | 50,85 | 50,86 | 50,87 | 50,88
20 50,89 | 50,90 | 50,91 | 50,92 | 50,93 | 50,94 | 50,95 | 50,96 | 50,97 | 50,98
21 51,00 | 51,00 | 51,01 | 51,01 | 51,02 | 51,02 | 51,03 | 51,03 | 51,04 | 51,04
22 51,05 | 51,05 | 51,06 | 51,06 | 51,07 | 51,07 | 51,08 | 51,08 | 51,09 | 51,09
23 51,10 | 51,10 | 51,11 | 51,11 | 51,12 | 51,12 | 51,13 | 51,13 | 51,14 | 51,14
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24 [51,15[51,15[ 51,16 [ 51,16 [ 51,17 [ 51,17 [ 51,18 [ 51,18 [ 51,19 [ 51,17
25 51,20 | 51,21 51,22 [ 51,23 | 51,24 [ 51,24 | 51,25 [ 51,26 | 51,27 | 51,28
26 | 51,29 51,30 | 51,31 | 51,32 [ 51,33 [ 51,34 | 51,35 | 51,36 | 51,37 | 51,38
27 51,40 | 51,40 | 51,41 [ 51,41 [ 51,42 | 51,42 [ 51,43 [ 51,43 | 51,44 | 51,44
28 51,45 | 51,45 | 51,46 | 51,46 | 51,47 [ 51,47 | 51,48 [ 51,48 | 51,49 | 51,49
29 51,50 [ 51,50 | 51,51 | 51,51 [ 51,52 [ 51,52 [ 51,53 | 51,53 | 51,54 | 51,54
30 [51,55[51,55 51,56 | 51,56 | 51,57 | 51,57 | 51,58 | 51,58 | 51,59 | 51,59
31 51,60 [ 51,60 | 51,61 | 51,61 [ 51,62 51,62 [ 51,63 51,63 | 51,64 51,64
32 51,65 | 51,65 | 51,66 | 51,66 | 51,67 | 51,67 | 51,68 | 51,68 | 51,69 | 51,69
33 51,70 [ 51,70 [ 51,71 | 51,71 [ 51,72 [ 51,72 | 51,73 | 51,73 | 51,74 | 51,74
34 [51,75]51,75 | 51,76 | 51,76 | 51,77 | 51,77 | 51,78 | 51,78 [ 51,79 | 51,79
35 51,80 [ 51,80 | 51,81 | 51,81 [ 51,82 [ 51,82 (51,83 [ 51,83 [ 51,84 [ 51,84
36 | 51,85]51,85[51,86 51,86 51,87 | 51,87 | 51,88 | 51,88 [ 51,89 | 51,89
37 51,90 [ 51,90 [ 51,91 [ 51,91 [ 51,92 [ 51,92 [ 51,93 [ 51,93 [ 51,94 | 51,94
38 51,95 [ 51,95 [ 51,96 | 51,96 | 51,97 [ 51,97 | 51,98 | 51,98 | 51,99 | 51,99
39 52,00 | 52,00 | 52,01 [ 52,01 [ 52,02 | 52,02 | 52,03 | 52,03 | 52,04 | 52,04
40 [52,05 (52,05 (52,06 | 52,06 | 52,07 | 52,07 | 52,08 | 52,08 | 52,09 | 52,09
41 52,10 | 52,10 | 52,11 [ 52,11 | 52,12 [ 52,12 [ 52,13 | 52,13 | 52,14 | 52,14
42 52,15 [ 52,15 | 52,16 | 52,16 | 52,17 | 52,17 | 52,18 | 52,18 | 52,19 | 52,19
43 52,20 | 52,20 | 52,21 [ 52,21 | 52,22 | 52,22 [ 52,23 | 52,23 | 52,24 | 52,24
44 522552255226 52,2652,27 (52,27 | 52,28 [ 52,28 [ 52,29 | 52,29
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 5

OZNACZANIE ZAWARTOSCI POPIOLU

Popiodt to wszystkie substancje pozostajace po spaleniu pozostatosci po odparowaniu
fermentowanego napoju winiarskiego. Spalanie wykonuje si¢ w taki sposob, aby wszystkie
kationy (z wyjatkiem kationdow amonowych) przeszly w form¢ weglanéw lub innych

bezwodnych soli nieorganicznych.

Pozostalo§¢ po odparowaniu fermentowanego napoju winiarskiego spala si¢
w temperaturze od 500 do 550°C.
1. Aparatura i sprzet:
1) eksykator;
2) elektryczny piec muflowy o kontrolowanej temperaturze;
3) ‘taznia z wrzacg woda;
4) plyta grzejna lub promiennik podczerwieni;
5) tygiel o $rednicy 70 milimetréw i wysoko$ci 25 milimetrow;
6) waga z podziatkg elementarng o doktadnos$ci nie mniejszej niz 0,1 miligrama.

2. Wykonanie oznaczenia

Wypraza si¢ co najmniej 2-krotnie tygiel w elektrycznym piecu muflowym
w temperaturze od 500 do 550°C przez godzing do uzyskania statej masy, czyli 2 wazen
pustego tygla, ktorych réznica nie bedzie wigksza niz 0,0005 grama. Do tak przygotowanego
tygla odmierza si¢ 20 mililitrow fermentowanego napoju winiarskiego. Probke odparowuje
si¢ na wrzace] tazni wodnej, a nastgpnie ogrzewa pozostalo§¢ na ptycie grzejnej
o temperaturze 200°C lub w promienniku w podczerwieni az do rozpoczgcia zweglania
probki. Gdy z probki przestanie wydziela¢ si¢ dym, tygiel umieszcza si¢ w elektrycznym
piecu muflowym o temperaturze od 500 do 550°C. Po 15 minutach zwe¢glania 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 do
550°C przez 10 minut. Jezeli nie nastgpito catkowite spalenie zweglonych czasteczek,
powtarza si¢ przemywanie, odparowywanie wody i1 prazenie. W przypadku fermentowanych
napojow winiarskich o wysokiej zawartosci cukrow do wyciagu, przed jego pierwszym
spopielaniem, mozna doda¢ kilka kropli czystego oleju ros§linnego w celu zapobiezenia
nadmiernemu pienieniu si¢ probki. Po zakonczeniu spalania tygiel wraz z probka przenosi si¢

do eksykatora. Po ochtodzeniu w eksykatorze tygiel wazy sie.
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3. Obliczanie wyniku oznaczenia

Zawartos¢ popiotu (P) w badanej probce w gramach na litr oblicza si¢ wedlug wzoru:
P=50- (P] *Po)

gdzie:

Py — oznacza masg¢ pustego tygla,

P; — oznacza mase tygla ze spopielong probka (popiotem),

50 — oznacza wspotczynnik do przeliczenia ilo$ci badanej probki z 20 mililitrow na litr.

Wynik podaje si¢ z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku.
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Zalacznik nr 6

OZNACZANIE KWASOWOSCI OGOLNEJ

Kwasowos$¢ ogodlna to suma kwasdéw zawartych w fermentowanym napoju winiarskim

wyrazona w gramach kwasu jablkowego na litr lub w miligramoréwnowaznikach na litr.
Dwutlenek wegla nie wchodzi w sktad kwasowosci ogdlne;.

Metoda  oznaczenia  kwasowosci  ogoOlnej  polega na  miareczkowaniu
potencjometrycznym lub miareczkowaniu z bigkitem bromotymolowym jako wskaznikiem
1 porOwnaniu ze wzorcem o barwie odpowiadajgcej punktowi koncowemu miareczkowania.

1. Odczynniki:

1) roztwoér buforowy o pH 7;
2)  0,1-molowy roztwér wodorotlenku sodu (NaOH);
3) roztwor wskaznika biekitu bromotymolowego o stezeniu 4 gramy na litr, przygotowany z:

a) 4 gramoéw bilekitu bromotymolowego (Cy7H2sBr,0OsS) rozpuszczonego w 200 mililitrach

obojetnego alkoholu 96% objetosciowych,

b) 200 mililitréw wody pozbawionej CO,,

c) l-molowego roztworu wodorotlenku sodu w ilo$ci potrzebnej do uzyskania barwy

niebieskozielonej (pH 7) — okoto 7,5 mililitra,

d) wody w ilo$ci potrzebnej do uzyskania 1000 mililitrow roztworu;

4)  roztwor buforowy o pH 4.

Mozna réwniez uzy¢ gotowych odczynnikow.
2. Aparatura i sprzet:
1) pH-metr;
2)  kolba prézniowa o pojemnosci 500 mililitréw;
3) pompka wodna lub taznia ultradzwickowa;
4)  kolby stozkowe o pojemnosci 50 1 100 mililitrow;
5) pipety o pojemnosci 1, 51 10 mililitréw;
6) cylinder miarowy o pojemnos$ci 50 mililitrow.
3. Przygotowanie probki do analizy
Do kolby prozniowej wlewa si¢ okoto 50 mililitrow fermentowanego napoju

winiarskiego. Nastgpnie kolbe podiacza si¢ do pompki wodnej na 1 do 2 minut, stale

wstrzasajac, albo stosuje si¢ taznie¢ ultradzwigkowa przez 1 do 2 minut.
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4. Wykonanie oznaczenia:

1) miareczkowanie potencjometryczne — przed przystgpieniem do miareczkowania
kalibruje si¢ pH-metr przy uzyciu roztworu buforowego o pH 7 i roztworu buforowego

o pH 4. Do kolby stozkowej wlewa si¢ 10 mililitrow przygotowanej probki. Nastepnie

dodaje si¢ okoto 10 mililitréw wody destylowanej i zanurza si¢ elektrode. Miareczkuje

si¢ roztworem wodorotlenku sodu do uzyskania pH 7 w temperaturze 20°C.

Wodorotlenek sodu dodaje si¢ powoli, stale mieszajac;

2) miareczkowanie ze wskaznikiem (biekit bromotymolowy):

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

b) probka wilasciwa — do kolby stozkowej wlewa si¢ 30 mililitréw przegotowanej
wody destylowanej, 1 mililitr roztworu btekitu bromotymolowego oraz 10 mililitrow
probki fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie dodaje si¢ roztwor
wodorotlenku sodowego w ilo$ci potrzebnej do uzyskania barwy identycznej
z barwg uzyskang w probce Slepe;.

5. Obliczanie wyniku oznaczenia:

1) kwasowos¢ ogolng (4) w miligramorownowaznikach na litr oblicza si¢ wedtug wzoru:
A=10+n
gdzie:

n — oznacza objetos¢ zuzytego roztworu wodorotlenku sodu.

Warto$¢ t¢ podaje si¢ z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku;
2) kwasowos¢ og6lng (4') w gramach na litr kwasu jabtkowego oblicza si¢ wedtug wzoru:

A"= 0,067 = A

Wynik podaje si¢ z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku.

6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody (r) jest to wartos¢, ponizej ktdrej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowaé si¢ warto$¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami
2 pojedynczych oznaczen uzyskanych dla tej samej probki w tych samych warunkach
pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej

samej aparatury i w krotkim odstepie czasu).
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W przypadku oznaczania kwasowos$ci ogolnej powtarzalno§¢ metody (r) wynosi:
1) r=0,9 miligramoréwnowaznika na litr;
2) r=0,07 grama kwasu jabtkowego na llitr.

7. Odtwarzalnos¢ metody

Odtwarzalno$¢ metody (R) jest to warto$¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowaé si¢ wartos¢ bezwzgledna roéznicy miedzy wynikami
2 pojedynczych oznaczen uzyskanych dla tej samej probki w rdéznych warunkach
pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury

1 w innym czasie).

W przypadku oznaczania kwasowos$ci ogdlnej odtwarzalno$¢ metody (R) wynosi:
1) dla fermentowanych napojow winiarskich biatych i r6zowych:

a) R =3,6 miligramoréwnowaznika na litr,

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

a) R =35,1 miligramoréwnowaznika na litr,

b) R =0,4 grama kwasu jablkowego na litr.
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Zalacznik nr 7

OZNACZANIE KWASOWOSCI LOTNEJ

Kwasowos¢ lotna jest sumg kwasow lotnych w stanie wolnym lub zwigzanym wyrazona
jako liczba kwasu octowego w gramach na litr lub w miligramorownowaznikach na litr.
Zawarto$ci kwasu weglowego 1 kwasu siarkawego nie zalicza si¢ do kwasowosci lotnej

fermentowanego napoju winiarskiego.

Metoda oznaczenia kwasowosci lotnej polega na zmiareczkowaniu oddestylowanych
kwaséw lotnych mianowanym roztworem wodorotlenku sodu. Z fermentowanego napoju
winiarskiego usuwa si¢ uprzednio dwutlenek wegla, natomiast kwasowo$¢ tworzong przez
wolny i zwigzany dwutlenek siarki odejmuje si¢ od kwasowosci destylatu. Odejmuje sie
rowniez kwasowo$¢ powstala z kwasu sorbowego, ktéry moglt by¢ dodany do
fermentowanego napoju winiarskiego.

1. Odczynniki:

1) krystaliczny kwas winowy (C4HOg);

2)  0,I-molowy roztwér wodorotlenku sodu (NaOH);

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

4)  kwas chlorowodorowy (o gestosci d = 1,19 grama na mililitr) rozcienczony w stosunku

objetosciowym 1:4;

5)  0,005-molowy roztwér jodu (Lo);

6) krystaliczny jodek potasu (KI);

7)  roztwor skrobi o stezeniu 5 gramow na litr;

8) nasycony roztwor heptaoksotetraboranu sodu (Na,B407 ¢« 10H,0), o stezeniu 55 gramow
na litr w temperaturze 20°C.

2. Aparatura i sprzet:

1) kolba prézniowa;
2) pompka wodna lub taznia ultradZwigkowa;
3) zestaw do destylacji z parg wodng sktadajacy sie¢ z:

a) chlodnicy,

b) kolby z przewodem pary,

c) kolumny destylacyjnej,

d) wytwornicy pary wodnej niezawierajacej dwutlenku wegla.



Dziennik Ustaw -29— Poz. 1469

3. Przygotowanie aparatury

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

1) do kolby zestawu do destylacji z para wodng wlewa si¢ 20 mililitrow przegotowane;j
wody 1 wykonuje si¢ destylacje. Zbiera si¢ 250 mililitréw destylatu i dodaje do niego
0,1 mililitra roztworu wodorotlenku sodu i 2 krople roztworu 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 wodng wlewa si¢ 20 mililitrow 0,1-molowego
roztworu kwasu octowego 1 wykonuje si¢ destylacje. Zbiera si¢ 250 mililitréw 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
najmniej 99,5% kwasu octowego zostato oddestylowane z parg wodna;

3) do kolby zestawu do destylacji z para wodng wlewa si¢ 20 mililitrow 1-molowego
roztworu kwasu mlekowego 1 wykonuje si¢ destylacje. Zbiera si¢ 250 mililitrow
destylatu 1miareczkuje roztworem wodorotlenku sodowego, przy czym 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.

4. Wykonanie oznaczenia:

1) usuwanie dwutlenku wegla — do kolby prézniowej wlewa si¢ okoto 50 mililitrow
fermentowanego napoju winiarskiego 1 wigcza pompke wodng na 1 do 2 minut, stale
wstrzgsajac, albo stosuje si¢ tazni¢ ultradzwickowa 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 wykonuje destylacje. Zbiera si¢ co
najmniej 250 mililitrow destylatu;

3) miareczkowanie — destylat miareczkuje si¢ roztworem wodorotlenku sodu o st¢zeniu
0,1-molowym wobec 2 kropli fenoloftaleiny jako wskaznika. Miareczkowanie konczy
si¢ wraz z pojawieniem si¢ rdzowej barwy roztworu niezanikajgcej 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¢
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przy uzyciu roztworu jodu do niebieskiego zabarwienia. Zuzyta ilo§¢ jodu odpowiada
zawartosci wolnego dwutlenku siarki w destylacie. Nastepnie dodaje si¢ nasycony
roztwor heptaoksotetraboranu sodu do uzyskania barwy rézowej i miareczkuje zwigzany
dwutlenek siarki przy uzyciu roztworu jodu.
S. Obliczanie wyniku:
1) kwasowos$¢ lotng (4), wyrazong w miligramorownowaznikach na litr z doktadnos$cig do
jednego miejsca po przecinku, oblicza si¢ wedlug wzoru:
A=5m-0,1In"-0,05n")
gdzie:
n — oznacza objetos¢ zuzytego wodorotlenku sodu,
n' — oznacza objeto$¢ jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,
n” — oznacza objetos$¢ jodu zuzytego do miareczkowania zwigzanego dwutlenku siarki;
2) kwasowos¢ lotng (4'), wyrazong w gramach kwasu octowego na litr, z doktadnoscig
do dwoch miejsc po przecinku, oblicza si¢ wedtug wzoru:
A'=0,300(m-0,1n"-005n")
gdzie:
n — oznacza objetos¢ zuzytego wodorotlenku sodu,
n'— oznacza objetos¢ jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,

>

n” — oznacza objetos$¢ jodu zuzytego do miareczkowania zwigzanego dwutlenku siarki.

Jezeli fermentowany nap0j winiarski zawiera kwas sorbowy, kwasowo$¢ pochodzaca
z kwasu sorbowego odejmuje si¢ od oznaczonej kwasowosci lotnej, przy zalozeniu, ze
100 miligraméw kwasu sorbowego odpowiada kwasowosci 0,89 miligramoréwnowaznika na
litr lub 0,053 grama na litr kwasu octowego oraz gdy jest znana zawarto$¢ kwasu sorbowego
w miligramach na mililitr.

6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody (r) jest to warto$¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ wartos¢ bezwzgledna rdéznicy migdzy wynikami
2 pojedynczych oznaczen uzyskanych dla tej samej probki w tych samych warunkach
pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej

samej aparatury 1 w krotkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej powtarzalno$¢ metody (r) wynosi:
1) r=0,7 miligramoréwnowaznika na litr;

2) r=0,04 grama kwasu octowego na litr.
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7. Odtwarzalnos$¢ metody

Odtwarzalno$¢ metody (R) jest to wartos¢, ponizej ktérej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ wartos¢ bezwzgledna roznicy miedzy wynikami
2 pojedynczych oznaczen uzyskanych dla tej samej probki w rdéznych warunkach
pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury

1 w innym czasie).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej odtwarzalno$¢ metody (R) wynosi:
1) R =1,3 miligramoré6wnowaznika na litr;
2) R =0,08 grama kwasu octowego na litr.
8. Oznaczanie kwasu salicylowego przechodzacego do destylatu otrzymywanego

przy oznaczaniu kwasowosci lotnej

Po oznaczeniu kwasowosci lotnej i wprowadzeniu poprawki na zawartos¢ dwutlenku
siarki obecno$¢ kwasu salicylowego po zakwaszeniu stwierdza si¢, jezeli po dodaniu soli

zelaza (IIT) pojawi si¢ fioletowe zabarwienie.

Oznaczenie kwasu salicylowego przechodzacego do destylatu wraz z kwasami lotnymi
wykonuje si¢ w drugim destylacie, przy czym uzywa si¢ tej samej objetosci destylatu, jaka
wykorzystano do oznaczenia kwasowosci lotnej. Kwas salicylowy oznacza si¢
kolorymetryczna metoda porownawcza. Oznaczong zawarto$¢ kwasu salicylowego odejmuje
si¢ od kwasowosci lotnej oznaczonej w destylacie uzyskanym w wyniku pierwszej destylacji.

8.1. Odczynniki:

1) kwas chlorowodorowy (HCI) (o gestosci 120 = 1,18 do 1,19 grama na litr);

2)  0,1-molowy roztwor tiosiarczanu sodu (NaS;05);

3) 10% (m/v) roztwor siarczanu zelazo-amonowego (Fex(SO4)s © (NH4)2SO4 » 24H,0);

4)  0,01-molowy roztwér salicylanu sodowego;

5) roztwér salicylanu sodowego (NaC;Hs03) o stezeniu 1,60 grama na litr.

8.2. Wykonanie oznaczenia:

1) do kolby stozkowej natychmiast po oznaczeniu kwasowos$ci lotnej i wprowadzeniu
poprawki na zawarto$¢ wolnego i zwigzanego dwutlenku siarki odmierza si¢ 0,5 mililitra
kwasu solnego, 3 mililitry roztworu tiosiarczanu sodu i 1 mililitr roztworu siarczanu
zelazo-amonowego. Pojawienie si¢ barwy fioletowej $wiadczy o obecnos$ci w probce
kwasu salicylowego;

2) w przypadku stwierdzenia w probce obecnosci kwasu salicylowego na kolbie stozkowej

wykorzystanej przy wykrywaniu obecnosci kwasu salicylowego zaznacza si¢ kreska
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objetos¢ destylatu, a nastepnie kolbe oproznia si¢ 1 przeptukuje. Nastgpnie wykonuje sie
destylacje z parg wodng drugiej probki fermentowanego napoju winiarskiego o objetosci
20 mililitrow, zbierajac destylat do kolby stozkowej. Nastepnie dodaje si¢ 0,3 mililitra
czystego kwasu solnego 1 1 mililitr roztworu siarczanu Zelazo-amonowego. Zawarto$¢
kolby stozkowej zabarwi si¢ na fioletowo. Do kolby stozkowej identycznej jak ww.
kolba stozkowa z zaznaczong kreska wlewa si¢ wode destylowang w ilosci roéwnej ilosci
destylatu, a nastepnie dodaje 0,3 mililitra czystego kwasu solnego i 1 mililitr roztworu
siarczanu zelazo-amonowego. Przy uzyciu biurety wprowadza si¢ roztwor salicylanu
sodowego az do uzyskania barwy fioletowej o natgzeniu odpowiadajacym barwie
roztworu w kolbie zawierajacej destylat fermentowanego napoju winiarskiego;

3) wprowadzanie poprawki do kwasowosci lotnej — od objetosci n mililitrow roztworu
wodorotlenku sodu zuzytego do miareczkowania kwasow w destylacie podczas
oznaczania kwasowosci lotnej odejmuje si¢ objetos¢ 0,1 x n'”, gdzie n"' oznacza

objetos¢ w mililitrach roztworu dodanego z biurety.
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