
Projekt

ROZPORZ DZENIE
MINISTRA ROLNICTWA I ROZWOJU WSI1)

z dnia …………………….. 2006 r. 

w sprawie metod analiz alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego oraz 
metody pobierania próbek do celów urz dowej kontroli pod wzgl dem jako ci

handlowej2)

Na podstawie art. 12 ust. 2  ustawy  z dnia 18 pa dziernika 2006 r.  o wyrobie 

napojów spirytusowych oraz o rejestracji i ochronie oznacze  geograficznych 

napojów spirytusowych    (Dz. U. Nr …., poz. …….) zarz dza si , co nast puje:

§ 1. Alkohol etylowy pochodzenia rolniczego (spirytus rektyfikowany rolniczy) do 

celów urz dowej kontroli pod wzgl dem jako ci handlowej poddaje si  analizie przy 

zastosowaniu w szczególno ci:

 1) oznaczania zawarto ci alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego wyra onej w 

procentach obj to ciowych - wykonywanego metod , która jest okre lona w 

za czniku nr 1 do rozporz dzenia;

 2) oceny barwy lub klarowno ci - wykonywanej metod , która jest okre lona w 

za czniku nr 2 do rozporz dzenia;

 3) pomiaru czasu odbarwiania roztworu nadmanganianu(VII)potasu (próba Langa) - 

wykonywanego metod , która jest okre lona w za czniku nr 3 do 

rozporz dzenia;

 4) oznaczania zawarto ci aldehydów - wykonywanego metod , która jest okre lona

w za czniku nr 4 do rozporz dzenia; 

 5) oznaczania kwasowo ci ca kowitej - wykonywanego metod , która jest okre lona

w za czniku nr 5 do rozporz dzenia; 

 6) oznaczania zawarto ci estrów - wykonywanego metod , która jest okre lona w 

za czniku nr 6 do rozporz dzenia;

 7) oznaczania zawarto ci lotnych zasad azotowych - wykonywanego metod , która 



jest okre lona w za czniku nr 7 do rozporz dzenia;

 8) oznaczania zawarto ci suchej pozosta o ci po odparowaniu - wykonywanego 

metod , która jest okre lona w za czniku nr 8 do rozporz dzenia;

 9) próby na obecno  furfuralu - wykonywanej metod , która jest okre lona w 

za czniku nr 9 do rozporz dzenia,

10) testu UV - wykonywanego metod , która jest okre lona w za czniku nr 10 do  

rozporz dzenia,

11) oznaczania zawarto ci izotopu 14C w alkoholu etylowym - wykonywanego 

metod , która jest okre lona w za czniku nr 11 do rozporz dzenia.

§ 2. Do przeprowadzenia analizy alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego 

do celów urz dowej kontroli pod wzgl dem jako ci handlowej mo na zastosowa

tak e metody inne ni  wymienione w § 1, jednak e za ostateczny uznaje si  wynik 

jednej z metod wymienionych w § 1. 

§ 3.  Pobieranie próbek alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego do celów 

urz dowej kontroli pod wzgl dem jako ci handlowej wykonuje si  zgodnie z 

dokumentami normalizacyjnymi. 

§ 4. Rozporz dzenie wchodzi w ycie po up ywie 14 dni od dnia og oszenia.

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi 

____
1) Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dzia em administracji rz dowej – rynki rolne, na podstawie 
§ 1 ust. 2 pkt 3 rozporz dzenia Prezesa Rady Ministrów z dnia 18 lipca 2006 r. w sprawie 
szczegó owego zakresu dzia ania Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi (Dz. U. Nr 131 , poz. 915). 
2) Niniejsze rozporz dzenie by o poprzedzone rozporz dzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z 
dnia 3 lipca 2003 r. w sprawie metod analiz alkoholu etylowego rolniczego oraz metod pobierania 
próbek do celów urz dowej kontroli pod wzgl dem jako ci handlowej, które na podstawie art. 50 
ustawy z dnia 18 pa dziernika 2006 r. o wyrobie napojów spirytusowych oraz o rejestracji i ochronie 
oznacze  geograficznych napojów spirytusowych traci moc z dniem wej cia w ycie tej ustawy. 



Za czniki do rozporz dzenia  

Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi

z dnia …………2006 r. (poz….) 

ZA CZNIK Nr 1

OZNACZANIE ZAWARTO CI ALKOHOLU ETYLOWEGO POCHODZENIA 
ROLNICZEGO WYRA ONEJ W PROCENTACH OBJ TO CIOWYCH

Oznaczenie zawarto ci alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego w 

procentach obj to ciowych wykonuje si  przy u yciu elektronicznego analizatora 

g sto ci.

Przygotowanie próbki do analizy

Pobrana próbka alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego jest przechowywana 

w hermetycznym pojemniku zabezpieczaj cym j  przed dost pem powietrza i 

wilgoci. Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk ,

i nie stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

1. APARATURA

Do oznaczania zawarto ci alkoholu stosuje si  elektroniczny analizator g sto ci

o dok adno ci pomiaru co najmniej 0,08 %, wyskalowany w procentach 

obj to ciowych.

2. WYKONANIE OZNACZANIA

Pomiaru dokonuje si  przy u yciu elektronicznego analizatora g sto ci w 

temperaturze 20°C, zgodnie z instrukcj  obs ugi. Odczytuje si  zawarto  alkoholu 

etylowego w procentach obj to ciowych.

3. OBLICZANIE WYNIKU

Wynikiem oznaczania zawarto ci alkoholu etylowego jest rednia arytmetyczna 

uzyskana co najmniej z dwóch równolegle wykonanych pomiarów, ró ni cych si

mi dzy sob  nie wi cej ni  o 0,08 % obj. 



ZA CZNIK Nr 2

OCENA BARWY LUB KLAROWNO CI

Barwa i klarowno  s  oceniane wzrokowo przez porównanie próbki z wod

destylowan  na bia ym i czarnym tle. 

1. PRZYGOTOWANIE PRÓBKI DO ANALIZY

Pobrana próbka alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego jest przechowywana 

w hermetycznym pojemniku zabezpieczaj cym j  przed dost pem powietrza i 

wilgoci. Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk ,

i nie stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. APARATURA

Do wykonania oceny barwy lub klarowno ci stosuje si  cylindry wykonane z 

bezbarwnego szk a o wysoko ci co najmniej 40 cm. 

3. WYKONANIE OZNACZANIA

Dwa szklane cylindry umieszcza si  obok siebie na bia ym lub na czarnym tle. 

Nast pnie jeden cylinder nape nia si  próbk  do wysoko ci oko o 40 cm, a drugi - 

wod  do tej samej wysoko ci. Patrz c z góry na oba cylindry porównuje si  barw  i 

klarowno  próbki alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego z barw  i 

klarowno ci  wody. 

4. OBLICZANIE WYNIKU

Badana próbka alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego jest bezbarwna, gdy 

jej barwa jest identyczna z barw  wody destylowanej. 

Badana próbka alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego jest klarowna, je eli

wiat o przechodz ce przez próbk  nie ulega rozproszeniu, powoduj c jej opalizacj .



ZA CZNIK Nr 3

POMIAR CZASU ODBARWIANIA ROZTWORU NADMANGANIANU(VII)POTASU
(próba Langa)

Czas odbarwiania roztworu nadmanganianu(VII) potasu jest to czas liczony w 

minutach, potrzebny do zrównania barwy próbki z barw  wzorca, po dodaniu 

roztworu nadmanganianu(VII)potasu. 

1. PRZYGOTOWANIE DO ANALIZY

Pobrana próbka alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego jest przechowywana 

w hermetycznym pojemniku zabezpieczaj cym j  przed dost pem powietrza i 

wilgoci. Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk ,

i nie stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. ODCZYNNIKI

Do oznaczania stosuje si  nast puj ce odczynniki chemiczne o czysto ci

analitycznej:

 1) roztwór nadmanganianu(VII)potasu o st eniu 1 mmol/l, przygotowany 

bezpo rednio przed u yciem;

 2) roztwór barwny A (czerwony), przygotowany w nast puj cy sposób: w kolbie 

miarowej o pojemno ci 1.000 ml rozpuszcza si  59,50 g chlorku kobaltu(II) 

(CoCl2 x 6H2O) w roztworze kwasu chlorowodorowego sporz dzonego z 25 ml 

kwasu chlorowodorowego o g sto ci � = 1,19 g/ml i 975 ml wody, a nast pnie 

uzupe nia si  do obj to ci 1.000 ml roztworem kwasu; 

 3) roztwór barwny B ( ó ty), przygotowany w nast puj cy sposób: w kolbie miarowej 

o pojemno ci 1.000 ml rozpuszcza si  45,00 g chlorku elaza(III) (FeCl3 x 6H2O) 

w roztworze kwasu chlorowodorowego sporz dzonego z 25 ml kwasu 

chlorowodorowego o g sto ci � = 1,19 g/ml i 975 ml wody, a nast pnie

uzupe nia si  do obj to ci 1.000 ml roztworem kwasu; 

 4) wzorcowy roztwór barwny, przygotowany w nast puj cy sposób: do kolby 

miarowej o pojemno ci 100 ml odmierza si  pipet  13 ml roztworu A i 5,5 ml 



roztworu B, po czym uzupe nia do obj to ci 100 ml wod  o temperaturze 20°C. 

Roztwory barwne A i B mo na przechowywa  w temperaturze 4°C kilka 

miesi cy, natomiast wzorcowy roztwór barwny przygotowuje si  bezpo rednio przed 

u yciem.

3. APARATURA

Do oznaczania stosuje si :

 1) probówki Nesslera o pojemno ci 100 ml wykonane z przezroczystego, 

bezbarwnego szk a, z podzia k  do 50 ml i korkiem z matowego szk a, lub 

probówki zwyk e, bezbarwne o rednicy oko o 20 mm; 

 2) pipety o pojemno ci: 1, 2, 5, 10 i 50 ml; 

 3) termometr o zakresie pomiarowym do 50°C z dzia k  elementarn  0,1°C lub 

0,2°C;

 4) wag  analityczn ;

 5) a ni  wodn  z mo liwo ci  utrzymania temperatury 20±0,5°C; 

 6) kolby miarowe o pojemno ci 100 i 1.000 ml z doszlifowanymi korkami. 

4. WYKONANIE OZNACZANIA

Do probówki Nesslera odmierza si  50 ml z próbki (w przypadku u ycia zwyk ej

probówki odmierza si  10 ml). Probówki umieszcza si  w a ni wodnej o 

temperaturze 20°C. Nast pnie do probówki dodaje si  1 ml lub 5 ml (w zale no ci od 

ilo ci u ytej próbki) roztworu nadmanganianu(VII)potasu, miesza si , odnotowuje 

czas i pozostawia w a ni wodnej w temperaturze 20°C. Do drugiej probówki 

Nesslera odmierza si  50 ml wzorcowego roztworu barwnego, a w przypadku 

stosowania zwyk ej probówki o takiej samej rednicy 10 ml wzorcowego roztworu 

barwnego. Obserwuje si  zmian  barwy próbki i porównuje si  j  z barw  wzorca na 

bia ym tle. Odnotowuje si  czas, w jakim próbka osi gn a t  sam  barw  co roztwór 

wzorcowy.

5. OBLICZANIE WYNIKU

Jako wynik ko cowy pomiaru podaje si  liczony w minutach czas zrównania 

barwy badanej próbki z barw  wzorca. 

Dla alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego czas ten wynosi co najmniej 18 



minut przy temperaturze 20°C. 



ZA CZNIK Nr 4

OZNACZANIE ZAWARTO CI ALDEHYDÓW

Zawarto  aldehydów jest wyra ana jako aldehyd octowy. 

Oznaczanie zawarto ci aldehydów polega na reakcji aldehydów z odczynnikiem 

Schiff'a i porównaniu intensywno ci zabarwienia zwi zków kompleksowych 

powsta ych w badanej próbce z zabarwieniem roztworów wzorcowych o znanej 

zawarto ci aldehydu octowego. 

1. PRZYGOTOWANIE PRÓBKI DO ANALIZY

Próbka do analizy jest przechowywana w czystej kolbie zamkni tej

doszlifowanym korkiem przemytym alkoholem lub korkiem zawini tym w foli  cynow

lub aluminiow  w warunkach zapewniaj cych brak dost pu powietrza i wilgoci. 

Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk , i nie 

stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. ODCZYNNIKI

Do oznaczania zawarto ci aldehydów stosuje si  nast puj ce odczynniki 

chemiczne o czysto ci analitycznej: 

 1) chlorowodorek p-rosaniliny (fuksyna zasadowa); 

 2) siarczan (IV) sodu lub bezwodny wodorosiarczan (IV) sodu; 

 3) kwas chlorowodorowy, g sto  �20 = 1,19 g/ml; 

 4) sproszkowany w giel aktywny; 

 5) roztwór skrobi, przygotowany w nast puj cy sposób: 1 g skrobi miesza si  z 5 

mg jodku rt ci (HgI2 - rodek konserwuj cy), nast pnie dodaje si  niewielk  ilo

zimnej wody, miesza si  i przenosi do kolby zawieraj cej 500 ml wrz cej wody; 

ca o  miesza si  i gotuje przez 5 minut, po czym studzi si  i przefiltrowuje; 

 6) 1-amino-etanol CH3CH(NH2)OH, oczyszczony i wysuszony, przygotowany w 

nast puj cy sposób: 5 g 1-amino-etanolu rozpuszcza si  w oko o 15 ml alkoholu 

etylowego 100% obj.; nast pnie dodaje si  oko o 50 ml suchego eteru etylowego 

i pozostawia na kilka godzin w lodówce; nast pnie odfiltrowuje si  kryszta y i 



przep ukuje suchym eterem etylowym; uzyskany oczyszczony 1-amino-etanol 

suszy si  przez 3-4 godziny w eksykatorze pod zmniejszonym ci nieniem nad 

kwasem siarkowym (VI). Je eli oczyszczony 1-amino-etanol nie ma bia ego

koloru, nale y powtórzy  proces rekrystalizacji; 

 7) roztwór jodu o st eniu 0,05 mol/l; 

 8) odczynnik Schiff'a przygotowany w nast puj cy sposób: w kolbie miarowej o 

pojemno ci 2.000 ml rozpuszcza si  5,0 g sproszkowanego chlorowodorku p-

rosaniliny w 1.000 ml gor cej wody i pozostawia si  w a ni wodnej do 

ca kowitego rozpuszczenia. W ok. 200 ml wody rozpuszcza si  30 g siarczanu 

(IV) sodu (lub równowa n  ilo  wodorosiarczanu (IV sodu) i dodaje do 

sch odzonego roztworu p-rosaniliny, i pozostawia na 10 minut; nast pnie dodaje 

si  60 ml kwasu chlorowodorowego; je eli roztwór jest bezbarwny lub wykazuje 

lekkie br zowe zabarwienie, uzupe nia si  wod  do obj to ci 2.000 ml; w 

przypadku gdy roztwór nie jest bezbarwny, przefiltrowuje si  go z odrobin

aktywnego w gla na z o onym filtrze, a nast pnie uzupe nia wod  do obj to ci

2.000 ml. 

Dopuszcza si  inne metody przygotowania odczynnika Schiff'a, pod warunkiem 

e podczas testu kontrolnego nie daje on reakcji barwnej z alkoholem etylowym 

bezaldehydowym i daje widoczne ró owe zabarwienie z roztworem wzorcowym o 

zawarto ci 0,1 g aldehydu octowego w 1 hl spirytusu 100 % obj. 

Odczynnik Schiff'a powinien by  przygotowany co najmniej 14 dni przed 

u yciem. Zawarto  wolnego SO2 w odczynniku powinna wynosi  od 2,8 do 6,0 

mmol w 100 ml, a pH odczynnika powinno wynosi  1. 

Oznaczanie wolnego SO2:

Do kolby sto kowej o pojemno ci 250 ml odmierza si  10 ml odczynnika Schiff'a i 

dodaje si  200 ml wody i 5 ml roztworu skrobi, a nast pnie miareczkuje si

roztworem jodu. 

Ilo  wolnego SO2 w odczynniku w milimolach wolnego SO2 w 100 ml odczynnika 

oblicza si , dziel c przez dwa zu yt  ilo  mililitrów roztworu jodu. 



Je li zawarto  wolnego SO2 jest mniejsza lub wi ksza od wskazanego zakresu, 

nale y podwy szy  j  przez dodanie obliczonej ilo ci pirosiarczynu sodowego (0,126 

g Na2SO3/100 ml odczynnika na ka dy brakuj cy mmol SO2) lub obni y  poprzez 

przepuszczanie przez odczynnik powietrza. 

3. APARATURA

Do oznaczania zawarto ci aldehydów stosuje si :

 1) probówki kolorymetryczne o pojemno ci 20 ml zaopatrzone w korek z matowego 

szk a;

 2) pipety o pojemno ci: 1, 2, 3, 5, 10 ml; 

 3) a ni  wodn  z mo liwo ci  utrzymania temperatury 20±0,5°C; 

 4) spektrofotometr UV-VIS, umo liwiaj cy oznaczanie absorbancji roztworów przy 

d ugo ci fali �= 546 nm z kuwetami o d ugo ci drogi optycznej 50 mm. 

4. WYKONANIE OZNACZANIA

Zawarto  alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego w próbce powinna 

wynosi  co najmniej 90 % obj. Je eli jest go mniej, zawarto  t  zwi ksza si  przez 

dodanie odpowiedniej ilo ci alkoholu etylowego bezaldehydowego. 

Przygotowanie roboczych roztworów wzorcowych

W kolbie miarowej o pojemno ci 1.000 ml rozpuszcza si  1,3860 g (odwa onego

na wadze analitycznej) oczyszczonego i osuszonego 1-amino-etanolu w alkoholu 

etylowym bezaldehydowym i uzupe nia do obj to ci 1.000 ml. Przygotowany w ten 

sposób 1 litr roztworu wzorcowego zawiera 1 g aldehydu octowego. 

Nast pnie przygotowuje si  poprzez odpowiednie rozcie czenie roztworu 

wzorcowego (w dwóch seriach) po 10 roztworów wzorcowych zawieraj cych od 0,1 

do 1,0 mg aldehydu octowego w 100 ml roztworu. 

Wyznaczanie krzywej wzorcowej dla roboczych roztworów wzorcowych

Do próbówek kolorymetrycznych odmierza si  pipet  po 5 ml roboczych 

roztworów wzorcowych; w tym samym czasie do jednej z próbówek odmierza si

zamiast roboczego roztworu wzorcowego 5 ml alkoholu etylowego bezaldehydowego 

(96 % obj.). Nast pnie do ka dej próbówki dodaje si  po 5 ml wody, zawarto



probówek miesza si  i umieszcza w a ni wodnej o temperaturze 20°C. Po ustaleniu 

si  temperatury w probówkach dodaje si  5 ml odczynnika Schiff'a. Probówki zamyka 

si  korkiem, miesza i pozostawia w a ni wodnej. Po 20 minutach od dodania 

odczynnika Schiff'a zawarto  poszczególnych probówek przelewa si  do kuwet 

spektrofotometrycznych i oznacza si  warto  absorbancji roztworów przy d ugo ci

fali � = 546 nm. 

Nast pnie wykre la si  krzyw  wzorcow  dla roboczych roztworów wzorcowych 

aldehydu octowego w uk adzie A = f(c), gdzie: A - oznacza warto  absorbancji, c - 

st enie aldehydu octowego w roboczym roztworze wzorcowym w g/hl. 

Oznaczanie zawarto ci aldehydów w próbce

Do probówki kolorymetrycznej odmierza si  pipet  5 ml z badanej próbki. 

Nast pnie dodaje si  5 ml wody, zawarto  probówki miesza si  i umieszcza w a ni

wodnej o temperaturze 20°C. Po ustaleniu temperatury w próbówce, dodaje si  5 ml 

odczynnika Schiff'a. Probówk  zamyka si  korkiem, miesza i pozostawia w a ni

wodnej. Po 20 minutach od dodania odczynnika Schiff'a zawarto  probówki 

przelewa si  do kuwety spektrofotometrycznej i oznacza si  warto  absorbancji 

roztworu przy d ugo ci fali � = 546 nm. Nast pnie z krzywej wzorcowej odczytuje si

dla zmierzonej warto ci absorbancji st enie aldehydu octowego w g/hl alkoholu 

etylowego 100 % obj. 

5. OBLICZANIE WYNIKU

Zawarto  aldehydów w badanej (Az) próbce, w g/hl alkoholu etylowego 100 % 

obj., wyra on  jako aldehyd octowy, oblicza si  wed ug wzoru: 

           A x 100 

      Az = --------- 

             T 

gdzie:

A - oznacza zawarto  aldehydu octowego w próbce, odczytan  z krzywej 

wzorcowej w g/hl, 

T - oznacza zawarto  alkoholu etylowego w próbce w procentach obj to ciowych.



ZA CZNIK Nr 5

OZNACZANIE KWASOWO CI CA KOWITEJ

Kwasowo  ca kowita jest wyra ana jako kwas octowy. 

Metoda oznaczania kwasowo ci ca kowitej polega na zmiareczkowaniu mianowanym 

roztworem wodorotlenku sodu odgazowanej próbki wobec indygo, karminu i 

czerwieni fenylowej jako wska ników.

1. PRZYGOTOWANIE PRÓBKI DO ANALIZY

Próbka do analizy jest przechowywana w czystej kolbie zamkni tej

doszlifowanym korkiem przemytym alkoholem lub korkiem zawini tym w foli  cynow

lub aluminiow , w warunkach zapewniaj cych brak dost pu powietrza i wilgoci. 

Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk , i nie 

stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. ODCZYNNIKI

Do oznaczania kwasowo ci ca kowitej stosuje si  nast puj ce odczynniki 

chemiczne o czysto ci analitycznej: 

 1) roztwory wodorotlenku sodowego 0,01 mol/l i 0,1 mol/l, przechowywane w 

sposób ograniczaj cy do minimum kontakt z dwutlenkiem w gla;

 2) roztwór indygokarminu (A), przygotowany w nast puj cy sposób: 0,2 g 

indygokarminu rozpuszcza si  w 40 ml wody i dope nia alkoholem etylowym do 

100 g; 

 3) roztwór czerwieni fenolowej (B), przygotowany w nast puj cy sposób: 0,2 g 

czerwieni fenolowej rozpuszcza si  w 6 ml roztworu wodorotlenku sodu 0,1 mol/l i 

dope nia wod  do obj to ci 100 ml w kolbie miarowej. 

3. APARATURA

Do oznaczania kwasowo ci ca kowitej stosuje si :



 1) biuret  lub automatyczne urz dzenie do miareczkowania; 

 2) pipet  o pojemno ci 100 ml; 

 3) kolb  kulist  o pojemno ci 250 ml z doszlifowanym korkiem z matowego szk a;

 4) ch odnic  zwrotn  z doszlifowanym korkiem z matowego szk a.

4. WYKONANIE OZNACZANIA

Do kolby kulistej odmierza si  pipet  100 ml z próbki, nast pnie dodaje si  kilka 

kawa ków porcelany. Kolb  z roztworem umieszcza si  w a ni wodnej i doprowadza 

do wrzenia pod ch odnic  zwrotn . Do gor cego roztworu dodaje si  po jednej kropli 

roztworów wska nikowych A i B. Nast pnie miareczkuje si  roztworem wodorotlenku 

sodowego 0,01 mol/l do momentu pojawienia si  oznak zmiany barwy z zielono- ó tej

na fioletow .

5. OBLICZANIE WYNIKU

Kwasowo  ogóln  (Ko) wyra on  w postaci kwasu octowego, w g/hl alkoholu 

etylowego 100 % obj., oblicza si  wed ug wzoru: 

          V x 60 

     Ko = -------- 

            T 

gdzie:

V - oznacza ilo  ml roztworu wodorotlenku sodowego 0,01 mol/l, zu yt  podczas 

miareczkowania,

T - oznacza zawarto  alkoholu etylowego w próbce, w procentach 

obj to ciowych.

6. POWTARZALNO

Ró nica mi dzy wynikami dwóch oznacze  przeprowadzonych jednocze nie

b d  w krótkim odst pie czasu, przez tego samego analityka, na tej samej próbce i w 

takich samych warunkach, nie powinna przekracza  0,1 g/hl alkoholu etylowego 100 

% obj. 



ZA CZNIK Nr 6

OZNACZANIE ZAWARTO CI ESTRÓW

Zawarto  estrów jest wyra ana jako octan etylu.

Metoda oznaczania zawarto ci estrów polega na pomiarze absorbancji przy 

d ugo ci fali � = 525 nm kompleksów barwnych otrzymanych w wyniku reakcji 

kwasów hydroksyloaminowych, powsta ych podczas reakcji estrów z 

chlorowodorkiem hydroksyloaminy w roztworach alkalicznych z jonami elazowymi w 

roztworach kwa nych.

1. PRZYGOTOWANIE PRÓBKI DO ANALIZY

Próbka do analizy jest przechowywana w czystej kolbie zamkni tej

doszlifowanym korkiem przemytym alkoholem lub korkiem zawini tym w foli  cynow

lub aluminiow , w warunkach zapewniaj cych brak dost pu powietrza i wilgoci. 

Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk  i nie 

stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. ODCZYNNIKI

Do oznaczania zawarto ci estrów stosuje si  nast puj ce odczynniki chemiczne 

o czysto ci analitycznej: 

 1) kwas chlorowodorowy 4 mol/l; 

 2) roztwór chlorku elaza (III) 0,37 mol/l w kwasie chlorowodorowym 1 mol/l; 

 3) chlorowodorek hydroksyloaminy 2 mol/l, przechowywany w lodówce; 

 4) roztwór wodorotlenku sodu 3,5 mol/l; 

 5) wzorcowe roztwory octanu etylu zawieraj ce: 0,0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 i 1,0 g octanu 

etylu na hektolitr wolnego od estrów alkoholu etylowego 96 % obj. 

3. APARATURA



Do oznaczania zawarto ci estrów stosuje si :

 1) spektrofotometr UV-VIS, umo liwiaj cy oznaczanie absorbancji roztworów przy 

d ugo ci fali � = 525 nm; 

 2) kuwety spektrofotometryczne o d ugo ci drogi optycznej 50 mm; 

 3) a ni  wodn  z mo liwo ci  utrzymania temperatury 20±0,5°C; 

 4) probówki kolorymetryczne o pojemno ci 20 ml wykonane z matowego szk a z 

doszlifowanymi korkami. 

4. WYKONANIE OZNACZANIA

Przygotowanie roboczych roztworów wzorcowych

Na wadze analitycznej odwa a si  1,0 g octanu etylu. Odwa ony octan etylu 

wsypuje si  do kolby miarowej o pojemno ci 1.000 ml zawieraj cej alkohol etylowy 

wolny od estrów i uzupe nia do obj to ci 1.000 ml. Przygotowany w ten sposób 1 litr 

roztworu wzorcowego zawiera 1 g octanu etylowego. 

Nast pnie przygotowuje si , przez rozcie czenie roztworu wzorcowego (w 

dwóch seriach) po 10 roboczych roztworów wzorcowych zawieraj cych od 0,1 do 2,0 

mg octanu etylu w 100 ml. 

Wyznaczenie krzywej wzorcowej dla roboczych roztworów wzorcowych

Do probówek kolorymetrycznych odmierza si  po 10 ml roboczych roztworów 

wzorcowych i dodaje 2 ml roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy. Jednocze nie

przygotowuje si  prób lep , u ywaj c zamiast roboczego roztworu wzorcowego 

alkoholu etylowego 96 % obj. wolnego od estrów. Nast pnie do ka dej probówki 

dodaje si  po 2 ml wodorotlenku sodu, probówki zamyka si  korkami i dok adnie 

wstrz sa. Probówki umieszcza si  w a ni wodnej o temperaturze 20°C. Po 15 

minutach dodaje si  do ka dej probówki 2 ml kwasu chlorowodorowego i wstrz sa.

Nast pnie dodaje si  2 ml roztworu chlorku elazowego i dok adnie miesza. 

Zawarto  probówek przelewa si  do kuwet spektrofotometrycznych i oznacza 

absorbancj  przy d ugo ci fali � = 525 nm, stosuj c lep  prób  jako odno nik.

Nast pnie wykre la si  krzyw  wzorcow  w uk adzie A = f(c), gdzie A - oznacza 

warto  absorbancji, c - st enie estrów w roboczym roztworze wzorcowym w g/hl. 

Oznaczanie zawarto ci estrów w badanej próbce



Do probówki kolometrycznej odmierza si  po 10 ml z badanej próbki i dodaje 2 

ml roztworu wodorochlorku hydroksyloaminy. Nast pnie do probówki dodaje si  2 ml 

wodorotlenku sodu, probówk  zamyka si  korkiem i wstrz sa. Probówk  umieszcza 

si  w a ni wodnej o temperaturze 20°C. Po 15 minutach dodaje si  2 ml kwasu 

chlorowodorowego i wstrz sa si . Nast pnie dodaje si  2 ml roztworu chlorku 

elazowego i dok adnie miesza. 

Zawarto  probówki przelewa si  do kuwety spektrofotometrycznej i oznacza 

absorbancj  przy d ugo ci fali � = 525 nm. 

5. OBLICZANIE WYNIKU

Zawarto  estrów (E), w g/hl w przeliczeniu na octan etylu oblicza si  wed ug

wzoru:

          A x 100 

     E = --------- 

            T 

gdzie A - oznacza zawarto  estrów odczytan  z krzywej wzorcowej w g/hl, 

T - oznacza zawarto  alkoholu etylowego w próbce w procentach 

obj to ciowych.



ZA CZNIK Nr 7

OZNACZANIE ZAWARTO CI LOTNYCH ZASAD AZOTOWYCH

Lotne zasady azotowe s  wyra ane jako azot w alkoholu etylowym pochodzenia 

rolniczego. Metoda oznaczania lotnych zasad azotowych polega na uwolnieniu 

zwi zków azotowych mikrodyfuzyjn  technik  Conway'a. Uwolnione zwi zki azotowe 

w postaci amoniaku miareczkuje si  mianowanym roztworem kwasu 

chlorowodorowego.

1. PRZYGOTOWANIE PRÓBKI DO ANALIZY

Próbka do analizy jest przechowywana w czystej kolbie zamkni tej

doszlifowanym korkiem przemytym alkoholem lub korkiem zawini tym w foli  cynow

lub aluminiow , w warunkach zapewniaj cych brak dost pu powietrza i wilgoci. 

Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk , i nie 

stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. ODCZYNNIKI

Do oznaczania zawarto ci lotnych zasad azotowych stosuje si  nast puj ce

odczynniki chemiczne o czysto ci analitycznej: 

 1) kwas siarkowy (VI) 1 mol/l; 

 2) roztwór wska nikowy kwasu bornego, przygotowany w nast puj cy sposób: 10 g 

kwasu bornego, 8 mg zieleni bromokrezolowej oraz 4 mg czerwieni metylowej 

rozpuszcza si  w 30 % obj. propan-2-olu oraz dope nia 30 % obj to ciowym 

propan-2-olem do obj to ci 1.000 ml; 

 3) roztwór wodorotlenku potasu 500 g/l wolny od dwutlenku w gla;

 4) kwas chlorowodorowy 0,02 mol/l. 

3. APARATURA

Do oznaczania zawarto ci lotnych zasad azotowych stosuje si :

 1) parownic  o pojemno ci umo liwiaj cej umieszczenie w niej 50 ml próbki; 

 2) a ni  wodn ;



 3) mikrobiuret  o pojemno ci od 2 do 5 ml, z podzia k  co 0,01 ml; 

 4) naczynie Conway'a ze ci le dopasowan  pokryw .

4. WYKONANIE OZNACZANIA

Do szklanej parownicy odmierza si  pipet  50 ml z próbki (o zawarto ci azotu 

ocenianej na mniejsz  ni  0,2 g/hl próbki - odmierza si  200 ml próbki), nast pnie

dodaje si  1 ml kwasu siarkowego (VI), umieszcza parownic  w a ni wodnej i 

odparowuje t  próbk  do momentu, gdy pozostanie z niej oko o 1 ml. 

Do wewn trznej komory naczynia Conway'a odmierza si  pipet  1 ml 

wska nikowego roztworu kwasu bornego. Nast pnie zawarto  parownicy przenosi 

si  ilo ciowo (pop ukuj c niewielk  ilo ci  wody) na jedn  stron  zewn trznej komory 

naczynia Conway'a, za  na drug  stron  zewn trznej komory naczynia Conway'a 

odmierza si  1 ml roztworu wodorotlenku potasowego, a nast pnie niezw ocznie po 

nalaniu naczynie Conway'a nakrywa si  szczelnie. 

Oba roztwory znajduj ce si  w komorze zewn trznej miesza si , uwa aj c, aby 

p yn nie przecieka  z jednej komory do drugiej, nast pnie pozostawia si  na dwie 

godziny. Wydzielony w komorze wewn trznej amoniak miareczkuje si  przy pomocy 

roztworu kwasu chlorowodorowego. Ilo  u ytego kwasu powinna wynosi  od 0,2 do 

0,9 ml. Jednocze nie wykonuje si lep  prób , zast puj c 50 ml próbki tak  sam

ilo ci  wody. 

5. OBLICZANIE WYNIKU

Zawarto  lotnych zasad azotowych (Lz), w g/hl alkoholu etylowego 100 % obj., 

wyra on  w postaci azotu, oblicza si  wed ug wzoru: 

        (V1-V2) x 2.800 

    Lz = ---------------

            E x T 

gdzie:

V1 - oznacza ilo  ml kwasu chlorowodorowego u ytego do zoboj tnienia próbki 

podczas miareczkowania próbki, 

V2 - oznacza ilo  ml kwasu chlorowodorowego u ytego w lepej próbie, 



T - oznacza zawarto  alkoholu etylowego w próbce w procentach 

obj to ciowych,

E - oznacza ilo  u ytej próbki w mililitrach 



ZA CZNIK Nr 8

OZNACZANIE ZAWARTO CI SUCHEJ POZOSTA O CI PO ODPAROWANIU

Oznaczanie zawarto ci suchej pozosta o ci po jej odparowaniu polega na 

odparowaniu badanej próbki w a ni wodnej i wysuszeniu pozosta o ci w suszarce w 

temperaturze 103±2°C. 

1. PRZYGOTOWANIE PRÓBKI DO ANALIZY

Próbka do analizy jest przechowywana w czystej kolbie zamkni tej

doszlifowanym korkiem przemytym alkoholem lub korkiem zawini tym w foli  cynow

lub aluminiow , w warunkach zapewniaj cych brak dost pu powietrza i wilgoci. 

Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk , i nie 

stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. APARATURA

Do oznaczania zawarto ci suchej pozosta o ci po jej odparowaniu stosuje si :

 1) a ni  wodn  umo liwiaj c  osi gni cie temperatury wrzenia; 

 2) parownic ;

 3) eksykator ze rodkiem susz cym zawieraj cym wie o aktywowany el

krzemionkowy (lub inny podobny rodek susz cy) ze wska nikiem wilgotno ci; 

 4) wag  analityczn ;

 5) suszark  laboratoryjn  o regulowanej temperaturze 103±2°C. 

3. WYKONANIE OZNACZANIA

Czyst  such  parownic  wa y si  z dok adno ci  do 0,1 mg z próbki. Do 

parownicy odmierza si  pipet  od 100 do 250 ml. Nast pnie parownic  z próbk

umieszcza si  we wrz cej a ni wodnej i pozostawia j  do odparowania próbki. 

Odparowan  próbk  umieszcza si  na 30 minut w suszarce w temperaturze 

103±2°C, a nast pnie przenosi si  do eksykatora i pozostawia do sch odzenia na 30 



minut. Po ostudzeniu parownic  wraz z pozosta o ci  wa y si  z dok adno ci  do 0,1 

mg.

4. OBLICZANIE WYNIKU

Zawarto  suchej pozosta o ci po odparowaniu (Sm) w g/hl alkoholu etylowego 

100 % obj. oblicza si  wed ug wzoru: 

        (M1-M0) x 107

    Sm = ------------- 

           V0 x T 

gdzie:

M0 - oznacza mas  (g) suchej czystej parownicy, 

M1 - oznacza mas  (g) parownicy z pozosta o ci  po suszeniu, 

V0 - oznacza obj to  (ml) próbki u ytej do suszenia, 

T - oznacza zawarto  alkoholu etylowego w próbce w procentach 

obj to ciowych.



ZA CZNIK Nr 9

PRÓBA NA OBECNO  FURFURALU

Metoda polega na reakcji furfuralu z anilin  w rodowisku kwa nym. Powstanie 

ososiowo-ró owego zabarwienia wskazuje na obecno  furfuralu. 

1. PRZYGOTOWANIE PRÓBKI DO ANALIZY

Próbka do analizy jest przechowywana w czystej kolbie zamkni tej

doszlifowanym korkiem przemytym alkoholem lub korkiem zawini tym w foli  cynow

lub aluminiow , w warunkach zapewniaj cych brak dost pu powietrza i wilgoci. 

Nale y przestrzega , aby zamkni cie pojemnika nie mia o kontaktu z próbk , i nie 

stosowa adnych substancji uszczelniaj cych to zamkni cie.

Przed przyst pieniem do wykonania analizy pobran  próbk  miesza si  w celu 

jej ujednolicenia. 

2. ODCZYNNIKI

Do wykonania próby na obecno  furfuralu stosuje si  nast puj ce odczynniki 

chemiczne o czysto ci analitycznej: 

 1) anilin wie o destylowan ;

 2) kwas octowy lodowaty. 

3. APARATURA

Do wykonania próby na obecno  furfuralu stosuje si  probówki z 

doszlifowanymi szklanymi korkami. 

4. WYKONANIE OZNACZANIA

Do probówki odmierza si  pipet  10 ml z próbki, nast pnie dodaje si  0,5 ml 

aniliny i 2 ml kwasu octowego lodowatego. Probówk  wstrz sa si  w celu 

wymieszania jej zawarto ci.

5. INTERPRETACJA WYNIKU



Je eli czas pojawienia si  zabarwienia ososiowo-ró owego w probówce jest 

krótszy ni  20 minut, test ma wynik pozytywny i próbka zawiera furfural. 



ZA CZNIK Nr 10

TEST UV 

1. ZAKRES

Metoda oznaczenia czysto ci optycznej alkoholu oboj tnego.

2. ZASADA 

Optyczn  czysto  próbki w zakresie d ugo ci fali 220–270 nm mierzy 

si  w stosunku do okre lonej substancji odniesienia o wysokiej czysto ci

optycznej.

3. APARATURA 

3.1. Spektrofotometr UV-VIS 

3.2. Kuwety kwarcowe o d ugo ci drogi optycznej 10 mn i tej samej transmisji 

widma.

4. ODCZYNNIKI 

Spektralnie czysty n-heksan. 

5. PROCEDURA 

- przep uka  czyste kuwety próbk  roztworu, a nast pnie wla  próbk ;

osuszy  powierzchnie zewn trzne kuwet, 

- post powa  z kuwet  porównawcz  w taki sam sposób, u ywaj c n-

heksanu i nape ni ,

- oznaczy  absorbancj  i sporz dzi  wykres. 

6. OBLICZANIE WYNIKÓW 

Wielko ci absorbancji otrzymane dla 270, 240, 230 i 220 nm nie mog

przekroczy  nast puj cych warto ci:



Krzywa absorbancji powinna mie  przebieg p aski i regularny 



ZA CZNIK Nr 11

OZNACZANIE ZAWARTO CI IZOTOPU W GLA 14C W ALKOHOLU 
ETYLOWYM

1. METODA OZNACZANIA RODZAJU ALKOHOLU 

Oznaczanie zawarto ci izotopu w gla 14C w alkoholu etylowym pozwala na 

odró nienie alkoholu pochodz cego z paliw kopalnych (alkohol syntetyczny) 

od alkoholu uzyskanego z surowców pochodz cych z ostatniego sezonu 

wegetacyjnego (alkohol fermentacyjny). 

2. DEFINICJA 

Zawarto  14C alkoholu etylowego rozumie si  jako zawarto  14C 

oznaczon  z zastosowaniem metody okre lonej poni ej.

Naturalna zawarto  izotopu w gla 14C w atmosferze (warto  odniesienia), 

która jest absorbowana przez ro linno yw  w drodze asymilacji, jest 

warto ci  zmienn . Dlatego warto  odniesienia oznacza si  w stosunku do 

alkoholu etylowego otrzymanego z surowców pochodz cych z ostatniego 

sezonu wegetacyjnego. Tak  roczn  warto  odniesienia ustala si  ka dego

roku w drodze analizy w ramach wspó pracy mi dzy Biurem Referencji 

Wspólnoty oraz Wspólnym Centrum Badawczym, Ispra. 

3. ZASADA 

Zawarto  izotopu w gla 14C próbek alkoholowych zawieraj cych co najmniej 

85 % masy alkoholu etylowego oznacza si  bezpo rednio za pomoc

cieczowego licznika scyntylacyjnego. 

4. ODCZYNNIKI 

4.1. Toluen scyntylacyjny 

5,0 g 2,5-difenyloksazol (PPO) 

0,5 g p-bis-[4-metylo-5-fenyloaksozoliol(2)]-benzen (dimetylo-POPOP) w 1 

litrze toluenu o czysto ci analitycznej (Cz.DA). 



Dopuszcza si  u ycie gotowego do u ycia, handlowego toluenu 

scyntylacyjnego o tym samym sk adzie.

4.2. Wzorzec izotopu w gla 14C 

14C n-heksadekan o aktywno ci oko o 1 × 106 dpm/g (oko o 1,67 × 106 

cBq/g) przy gwarantowanej dok adno ci oznaczenia tej aktywno ci 

wynosz cej ± 2 % rel. 

4.3. Alkohol etylowy bez izotopu w gla 14C 

Alkohol syntetyczny z surowców kopalnych zawieraj cy co najmniej 85 % 

masy alkoholu etylowego, do oznaczenia t a. 

4.4. Alkohol z surowców z ostatniego sezonu wegetacyjnego zawieraj cy co 

najmniej 85 % masy alkoholu etylowego stanowi cy materia  odniesienia. 

5. APARATURA 

5.1. Wielokana owy cieczowy scyntylacyjny spektrometr z procesorem i 

automatycznym wzorcowaniem zewn trznym i odczytem zewn trznego

wska nika wzorzec/kana  (standardowa konstrukcja: trzy kana y metrowe i 

dwa wzorcowe kana y zewn trzne).

5.2. Niskopotasowe kuwety odpowiednie do spektrofotometru, z ciemnymi 

nakr tkami rubowymi zawieraj cymi wk adki polietylenowe. 

5.3. Pomiarowe pipety o pojemno ci 10 ml. 

5.4. Automatyczny dozownik o pojemno ci 10 ml. 

5.5. 250 ml kolba kulista z korkiem z matowego szk a.

5.6. Aparat do destylacji alkoholowej z p aszczem grzej cym, np. typu Micko. 

5.7. Strzykawka mikrolitrowa o pojemno ci 50 µl. 

5.8. Lejek do piknometrów, piknometry o pojemno ci 25 ml i 50 ml. 

5.9. Termostat ze stabilizacj  temperatury ± 0,01 °C. 



5.10. Urz dowe tablice alkoholometryczne zgodnie z dyrektyw  Rady z dnia 

27 lipca 1976 r. w sprawie zbli enia ustawodawstw Pa stw Cz onkowskich 

odnosz cych si  do tablic alkoholometrycznych, opublikowane przez Komisj

Wspólnot Europejskich (ISBN 92-825-0146-9). 

6. PROCEDURA 

6.1. Uruchomienie sprz tu

Sprz t ustawia si  zgodnie z instrukcj  producenta. Optymalne warunki 

pomiaru uzyskuje si  wtedy, gdy warto  E2/B, wska nik jako ci, ma warto

maksymaln .

E = skuteczno

B = t o

Optymalizowane s  jedynie dwa kana y. Trzeci kana  pozostawia si

ca kowicie otwarty do celów kontrolnych. 

6.2. Wybór kuwet 

Wi ksz  liczb  kuwet, ni  to b dzie pó niej potrzebne, wype nia si  10 ml 

wolnego od 14C syntezowego alkoholu etylowego i 10 ml toluenu 

scyntylacyjnego. Pomiaru dla ka dej z kuwet dokonuje si  przez co najmniej 2 

× 100 minut. Odrzuca si  kuwety, których t a ró ni  si  od redniej o wi cej 

ni  ± 1 %. U ywa si  wy cznie kuwet nowych, pochodz cych z tej samej 

partii towaru. 

6.3. Oznaczenie zewn trznego stosunku wzorzec/kana  (ESCR) 

Podczas procesu ustawiania kana ów (6.1) ESCR po oznaczeniu 

skuteczno ci oznacza si  ESCR za pomoc  odpowiedniego programu 

komputerowego. U ywany wzorzec zewn trzny tocez, który jest fabrycznie 

wbudowany przez producenta. 

6.4. Przygotowanie próbki 



Dopuszcza si  wykonanie pomiaru próbek o zawarto ci alkoholu etylowego 

co najmniej 85 % masy, wolnych od zanieczyszcze , które absorbuj  przy 

d ugo ciach fal mniejszych ni  450 nm. Niska pozosta o  estrów i aldehydów 

nie stanowi problemu. Po odrzuceniu pierwszych kilku ml próbka jest 

destylowana bezpo rednio do piknometru, po czym metod  piknometryczn

oznacza si  zawarto  alkoholu w próbce. Zawarto ci alkoholu odczytuje si  z 

Urz dowych Tablic Alkoholometrycznych. 

7. Wykonanie pomiaru próbek za pomoc  wzorca zewn trznego

7.1. Lekko wygaszone próbki, takie jak próbki opisane w 6.4 z ESCR w 

przybli eniu 1,8, mog  by  poddane pomiarowi z zastosowaniem ESCR, co 

stanowi rodek skuteczno ci.

7.2. Pomiar 

10 ml z ka dej próbki przygotowanej zgodnie z 6.4 odmierza si  pipet  do 

wybranej kuwety o sprawdzonym tle, po czym za pomoc  automatycznego 

dozownika dodaje si  10 ml toluenu scyntylacyjnego. Próbki w kuwetach s

mieszane ruchami obrotowymi w taki sposób, by nie dopu ci  do nawil enia

przez ciecz wk adki polietylenowej zamkni cia gwintowanego. Kuwet

zawieraj c  wolny od 14C kopalny alkohol etylowy przygotowuje si  w ten 

sam sposób w celu pomiaru t a. W celu sprawdzenia odpowiedniej rocznej 

warto ci izotopu w gla C przygotowuje si  duplikat alkoholu etylowego 

otrzymanego z surowców pochodz cych z ostatniego sezonu wegetacyjnego, 

nast pnie zawarto  kuwety miesza si  z wewn trznym wzorcem, patrz 8. 

Próbki kontrolne i próbki t a umieszcza si  na pocz tku szeregu 

pomiarowego, który powinien zawiera  nie wi cej ni  10 próbek do analizy. 

Ca kowity czas pomiaru jednej próbki wynosi co najmniej 2 × 100 minut, przy 

czym poszczególne próbki mierzy si  etapami po 100 minut w celu 

wyeliminowania b du (jeden cykl odpowiada przedzia owi czasu 100 minut na 

próbk ).

Próbki t a i próbki kontrolne powinny by  przygotowywane co cztery tygodnie. 



Ta metoda nie wymaga wiele czasu i materia u i jest w szczególno ci 

odpowiednia w przypadku niespecjalistycznych laboratoriów przetwarzaj cych

znaczne ilo ci próbek. 

W przypadku próbek o s abej absorpcji (ESCR oko o 1,8) warto  ta ma 

jedynie nieznaczny wp yw na skuteczno  analizy. Je eli zmiana mie ci si  w 

granicach ± 5 %, mo na spodziewa  si  podobnej skuteczno ci. W przypadku 

próbek o silniejszej absorpcji, takich jak alkohole denaturowane, skuteczno

mo na ustali  za pomoc  korekcyjnego wykresu wygaszania. W przypadku 

braku odpowiedniego programu komputerowego u ywa si  wzorca 

wewn trznego w celu uzyskania wyników. 

8. POMIAR PRÓBEK PRZY POMOCY WEWN TRZNEGO WZORCA 
HEKSADEKANU 14C 

8.1. Procedura 

Próbki kontrolne i próbki t a (ostatni i kopalny alkohol etylowy) oraz materia

nieznany s  poddawane pomiarom jako duplikaty. Jedna próbka duplikatu 

przygotowywana jest w nieselektywnej kuwecie, a jako wzorzec wewn trzny 

dodaje si  dok adnie odmierzon  ilo  (30µl) heksadekanu 14C (aktywno

dodatkowa oko o 26269 dpm/gC w przybli eniu 43782 cBq/gC). Do celów 

przygotowania próbki i czasu pomiaru innych próbek patrz 7.2, jednak e czas 

pomiaru próbek ze wzorcem wewn trznym mo na ograniczy  do oko o pi ciu 

minut poprzez wst pne ustawianie na 106 impulsów. Do serii pomiarowej 

u ywa si  jednego duplikatu z ka dej próbki kontrolnej i próbki t a; s  one 

umieszczane na pocz tku szeregu pomiarowego. 

8.2. Post powanie z wzorcem wewn trznym i kuwetami 

Aby zapobiec zanieczyszczeniom podczas pomiaru z wzorcem wewn trznym

próbki nale y przetrzymywa  z dala od miejsca przygotowywania i pomiaru 

próbek. Po dokonaniu pomiaru kuwety sprawdzone pod wzgl dem t a mog

by  u yte ponownie. Wyrzuca si  nakr tki i kuwety zawieraj ce wzorzec 

wewn trzny.

9. OBLICZANIE WYNIKÓW 



9.1. Jednostk  aktywno ci substancji radioaktywnej jest bekerel; 1 Bq = 1 

rozpad/sek.

Wska nik radioaktywno ci w a ciwej wyra ony w bekerelach w stosunku do 

jednego grama w gla = Bq/gC. 

W celu otrzymania wyników praktycznych najlepiej wyra a  wyniki w 

centybekerelach = cBq/gC. 

Opisy i receptura stosowana w literaturze, oparta na dpm, mo e tymczasowo 

zosta  zachowana. W celu otrzymania odpowiednich cyfr w cBq zaledwie 

mno y si  cyfr  dpm przez 100/60. 

9.2. Wyra enie wyników z wzorcem zewn trznym

cBq/gC = 

1,1918 · 100 

V · F · Z · 60 

9.3. cBq/gC = 

cmp

IS

cmp

Wyra enie wyników z wzorcem wewn trznym

9.4. Skróty 

cpmpr = redni wska nik licznika podczas ca ego czasu pomiaru próbki. 

cpmNE = redni wska nik impulsów t a obliczony w ten sam sposób. 

cpmIS = ilo  dodanego wzorca wewn trznego (radioaktywno  wzorcowania 

dpm).



dpmIS = ilo  wewn trznego wzorca dodana (kalibracja radioaktywno ci

dpm).

V = obj to  u ytych próbek w ml. 

F = zawarto  w gramach czystego alkoholu na ml odpowiadaj ca jego 

st eniu.

Z = skuteczno  odpowiadaj c  warto ci ESCR. 

1,918 = liczba gramów alkoholu na gram w gla.

10. WYBÓR METODY 

10.1. Powtarzalno  (r): 

r 0,632 cBq/g C; S(r) = ± 0,223 cBq/g C 

10.2. Porównywalno  (R) 

R = 0,821 cBq/g C; S(R) = ± 0,290 cBq/g C. 



UZASADNIENIE 

Projekt rozporz dzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi w sprawie metod 

analiz alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego oraz pobierania próbek do celów 

urz dowej kontroli pod wzgl dem jako ci handlowej stanowi wykonanie 

upowa nienia zawartego w art. 12 ust 2  ustawy  z dnia 18 pa dziernika 2006 r.  o 

wyrobie napojów spirytusowych oraz o rejestracji i ochronie oznacze  geograficznych 

napojów spirytusowych (Dz. U. Nr …, poz …). Projekt rozporz dzenia wprowadza 

metodyk  wykonywania analiz alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego oraz 

pobierania próbek do celów urz dowej kontroli pod wzgl dem jako ci handlowej. 

 Wprowadzenie metod analiz alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego jest 

niezb dne z uwagi na okre lenie wymogów jako ciowych dotycz cych alkoholu 

etylowego pochodzenia rolniczego w przepisach rozporz dzenia Rady nr 1576/89 z 

dnia 29 maja 1989 r. ustanawiaj cego ogólne zasady definicji, opisu i prezentacji 

napojów spirytusowych przy jednoczesnym wycofaniu z porz dku prawnego UE 

wspólnotowych przepisów w zakresie metodyki badania tego alkoholu. 

Projekt nie wp ynie na zmiany przepisów w zakresie parametrów alkoholu 

etylowego pochodzenia rolniczego, a jedynie wprowadzi metody analiz, które 

umo liwi  s u bom kontrolnym dokonywanie oceny zgodno ci parametrów 

jako ciowych alkoholu etylowego z wymogami okre lonymi w rozporz dzeniu Rady 

nr 1576/89 z dnia 29 maja 1989 r. ustanawiaj cym ogólne zasady definicji, opisu i 

prezentacji napojów spirytusowych przy jednoczesnym wycofaniu z porz dku

prawnego UE wspólnotowych przepisów w zakresie metodyki badania tego alkoholu. 

Projekt zapewni ustalanie zgodno ci parametrów alkoholu etylowego w zakresie 

oznaczania zawarto ci:

1) alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego wyra onego w procentach 

obj to ciowych,

2) lotnych zasad azotowych,  

3) aldehydów,  

4) kwasowo ci ca kowitej,

5) alkoholi wy szych,

6) estrów , 



7) suchej pozosta o ci po odparowaniu,

8) próby na obecno  furfuralu.

    Projekt rozporz dzenia nie zawiera norm technicznych w rozumieniu przepisów 

rozporz dzenia Rady Ministrów z dnia 23 grudnia 2002 r. w sprawie sposobu 

funkcjonowania krajowego systemu notyfikacji norm i aktów prawnych (Dz. U. Nr 

239, poz. 2039 i z 2004 r. Nr 65, poz. 597) i w zwi zku z tym nie wymaga notyfikacji.  

Stosownie do art. 5 ustawy z dnia 7 lipca 2005 r. o dzia alno ci lobbingowej w 

procesie stanowienia prawa (Dz. U. Nr 169, poz. 1414) niniejszy projekt zostanie 

zamieszczony na stronie Biuletynu Informacji Publicznej Ministerstwa Rolnictwa i 

Rozwoju Wsi.

Projekt rozporz dzenia jest zgodny z prawem Unii Europejskiej. 

Ocena skutków regulacji 

1. Podmioty, na które oddzia uje rozporz dzenie
Regulacja dotyczy producentów alkoholu etylowego pochodzenia rolniczego.  

2. Dochody oraz wydatki bud etu pa stwa oraz bud etów jednostek samorz du
terytorialnego  
Projektowane rozporz dzenie nie b dzie mie  wp ywu na dochody oraz wydatki 

bud etu pa stwa oraz bud etów jednostek samorz du terytorialnego.

3. Rynek pracy 
Wej cie w ycie projektowanego rozporz dzenia nie wp ynie na rynek pracy.

4. Konkurencyjno  gospodarki i przedsi biorczo , w tym wp yw na 
funkcjonowanie przedsi biorstw  

Wej cie w ycie rozporz dzenia nie wp ynie na konkurencyjno  gospodarki i 

przedsi biorczo , w tym na funkcjonowanie przedsi biorstw.

5. Sytuacja i rozwój regionalny
Wej cie w ycie projektowanego rozporz dzenia nie wp ynie na rozwój regionalny.  



6. Konsultacje spo eczne
Projekt rozporz dzenia zostanie wys any do konsultacji z nast puj cymi

organizacjami spo eczno-zawodowymi: 

1) NSZZ RI „Solidarno ”,

2) Zwi zkiem Zawodowym Rolnictwa „Samoobrona”, 

3) Krajowym Zwi zkiem Rolników, Kó ek i Organizacji Rolniczych, 

4) Federacj  Zwi zków Producentów Rolnych,  

5) Krajow  Rad  Izb Rolniczych,

6) Zarz dem G ównym Zwi zku Zawodowego Pracowników Rolnictwa RP, 

7) Sekretariatem Rolnictwa Komisji Krajowej NSZZ „Solidarno ”,

8) Polsk  Konfederacj  Pracodawców Prywatnych, 

9) Polsk  Federacj  Producentów ywno ci,

10) Zwi zkiem Zawodowym Rolników „Ojczyzna”,  

11) Krajow  Rad  Gorzelnictwa i Produkcji Biopaliw, 

12) Krajow  Rad  Przetwórstwa Spirytusu, 

13) Zwi zkiem Gorzelni Polskich, 

14) Polsk  Izb  Produktu Regionalnego i Lokalnego, 

15) Federacj  Zwi zków Zawodowych Pracowników Przemys u Spirytusowego 

i Dro d owego w Polsce. 

Opracowano w Departamencie  

Rynków Rolnych: 

           Akceptowa :

Za zgodno  pod wzgl dem 

prawnym i redakcyjnym: 


