PROJEKT

ROZPORZADZENIE
MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU wsiI"

W sprawie szczeg6towego sposobu wyrobu fermentowanych napojow
winiarskich oraz metod analiz tych napojow do celéw urzedowej kontroli

w zakresie jakosci handlowej

Na podstawie art. 16 ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie irozlewie
wyrob6w winiarskich, obrocie tymi wyrobami i organizacji rynku wina (Dz. U. Nr 120,
poz. 690 i Nr 171, poz. 1016) zarzadza sie, co nastepuije:

§ 1. 1. Przy wyrobie fermentowanych napojéow winiarskich okreslonych w art. 3
pkt 1 ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie i rozlewie wyrobéw winiarskich obrocie
tymi wyrobami i organizacji rynku wina, zwanej dalej ,ustawg’, procz Zabiegbéw
dopuszczonych na podstawie art. 14 tej ustawy, dopuszcza sig stosowanie jednej lub
kilku z nastegpujacych czynnosci technologicznych:

1) napowietrzania;

2) dodawania czystego tlenu;

3) barbotazu przy uzyciu argonu albo azotu:;

4) obrébki termicznej;

5) odwirowywania oraz filtracji dokonywanej przy uzyciu ziemi okrzemkowej,
celulozy lub innego obojetnego czynnika filtrujacego, albo bez jego uzycia, pod
warunkiem, ze w wyrobie gotowym po filtracji nie pozostang resztki czynnika
filtrujacego;

6) sulfitacji albo desuifitacji dokonywanej metodami fizycznymi;

7) obrébki weglem drzewnym;

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

www.inforlex.pl



8) oczyszczania;

9) lezakowania lub stabilizacji;
10) kupazowania;
11) usuwania alkoholu metodami fizycznymi;
12) roziewu.

2. Wina owocowego markowego oraz miodu pitnego markowego nie dodaje sig
do innych fermentowanych napojéw winiarskich.

3. Maceracji w procesie wytworzenia nalewu stosowanego do produkcji nalewki
na winie owocowym, aromatyzowanej nalewki na winie owocowym, nalewki na winie
z soku winogronowego, aromatyzowanej nalewki na winie z soku winogronowego,
dokonuje sie poprzez:

1) zalanie owocéw innych niz winogrona, $wiezych lub utrwalonych dozwolonymi
metodami fizykochemicznymi, catych lub rozdrobnionych, lub miodu alkoholem
rektyfikowanym, destylatem owocowym lub destylatem miodowym, z ewentualnym
dodatkiem cukru, przy czym ilo§¢ owocéw lub miodu uzytego do wytworzenia
nalewu nie moze by¢ mniejsza niz 0,3 kg w przeliczeniu na 1 litr alkoholu etylowego
100 % uzytego do sporzadzenia nalewu,

2) zalanie zi6t lub przypraw korzennych alkoholem rektyfikowanym, destylatem
owocowym lub destylatem miodowym, z ewentualnym dodatkiem cukru, z tym,
zeilos¢ zi6t lub przypraw korzennych uzytych do wytworzenia nalewu mozna

zastosowaé na zasadzie quantum saris.

§ 2. 1. Do sporzadzania nastawéw na fermentowane napoje winiarskie
z udziatem sokéw owocowych stosuje sie:

1) soki surowe otrzymywane w wyniku tfoczenia owocéw z jednego gatunku, catych
lub rozdrobnionych, o rzeczywistej zawartosci alkoholu nie wyzszej niz 1 %
objetosciowy lub

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

3) soki owocowe zageszczone.

2. Soki owocowe lub soki owocowe zageszczone uzyte do sporzadzenia
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nastawow mogg byc¢ rozciericzane woda w takiej ilosci, aby nie nastapito przekroczenie
minimalnej zawartosci ekstraktu ogdinego dla danego soku surowego, ktora jest
okreslona w zataczniku nr 1 do rozporzadzenia.

3. Soki surowe, soki owocowe i soki owocowe zageszczone uzyte
do sporzadzenia nastawow nie mogq by¢ dostadzane ani zakwaszane. Soki te moga
by¢ utrwalane sposobem fizycznym lub przez dodanie dwutlenku siarki.

4. Rodzaje sokéw surowych uzytych do sporzadzania nastawow
na fermentowane napoje winiarskie oraz minimalna zawarto$é ekstraktu ogdblnego
wtych sokach oznaczana refraktometrycznie sg okreslone w zataczniku nr 1

do rozporzadzenia.

§ 3. Do sporzadzania nastawéw na fermentowane napoje winiarskie dopuszcza
si¢ zastosowanie jednej lub kilku z nastepujacych substancii:
1) bentonitu;
2) celulozy;
3) chlorku magnezu;
4) chlorowodorku tiaminy w ilosci nieprzekraczajacej 0,6 miligrama na litr,
w przeliczeniu na tiamine;
5) dwutlenku siarki;
6) enzymow amylolitycznych;
7) enzymow pektynolitycznych;
8) fosforanu amonu lub ortofosforanu dwuamonu w ilosci nieprzekraczajacej 0,4
grama na litr;
9) kaolinu;
10) kwasu cytrynowego;
11) kwasu jabtkowego;
12) kwasu winowego L(+);
13) pirosiarczynu sodu;
14) preparatdw uzyskanych ze $&cian komoérkowych drozdzy w ilosci
nieprzekraczajacej 40 gramow na hektolitr;
15) siarczanu amonu w ilosci nieprzekraczajacej 0,3 grama na litr;
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16) siarczynu sodu;

17) siarczynu wapnia,

18) wodorosiarczynu potasu lub pirosiarczynu potasu;
19) wodorosiarczynu sodu;

20) wodorosiarczynu wapnia.

§ 4. 1. W procesie oczyszczania fermentowanych napojéw winiarskich
dopuszcza sie zastosowanie jednej lub kilku z nastepujacych substancii:
1) albuminy jaja kurzego lub albuminy mieka;
2) bentonitu;
3) chitosanu;
4) dwutlenku krzemu w postaci zelu lub uktadu koloidalnego;
5) enzyméw amylolitycznych;
6) enzymow pektynolitycznych;
7) fityniandw;
8) kaolinu;
9) karuku;
10) kazeiny lub kazeinianu potasu;
11) poliwinylopolipirolidonu (PVPP) w ilosci nieprzekraczajgcej 80 gramow
na hektolitr;
12) taniny;
13) wegla drzewnego;
14) zelatyny spozywczej;
15) Zzelazocyjanku potasu.
2. Fermentowany napdj winiarski po oczyszczeniu zelazocyjankiem potasu

zawiera $ladowe iloSci zelaza i nie moze zawiera¢ cyjankéw.

§ 5. 1. W procesie zakwaszania albo odkwaszania fermentowanych napojow
winiarskich dopuszcza sie zastosowanie jednej lub kilku z nastepujacych substanc;ji:
1) kwasu cytrynowego;
2) kwasu jabtkowego;
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3) kwasu mlekowego;
4) kwasu winowego L(+);
5) weglanu wapnia.
2. W procesie odkwaszania fermentowanych napojow winiarskich dopuszcza sie

zastosowanie bakterii fermentacji miekowej.

§ 6. W trakcie lezakowania lub stabilizacji fermentowanych napojéw winiarskich
dopuszcza sig¢ zastosowanie jednej lub kilku z nastepujacych substancii:
1) argonu lub azotu;
2) betaglukanazy;
3) dwutlenku siarki;
4) dwutlenku wegla;
5) kwasu cytrynowego;
6) kwasu winowego racemicznego;
7) lizozymu;
8) pirosiarczynu sodu;
9) siarczanu miedzi;
10) siarczynu sodu;
11) siarczynu wapnia;
12) taniny;
13) widrkow z drewna drzew lisciastych;
14) wodorosiarczynu sodu;

15) wodorosiarczynu wapnia.

§ 7. Przed dokonaniem rozlewu fermentowanych napojow winiarskich lub w jego
trakcie dopuszcza sig zastosowanie jednej lub kilku z nastepujacych substangi:
1) dwutlenku siarki;
2) dwutlenku wegla;
3) gumy arabskiej;
4) kwasu askorbinowego;

5) kwasu metawinowego;
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6)
7)
8)
9)
10)
11)
12)
13)
14)
15)
16)
17)

kwasu sorbowego;
pektyny;

pirosiarczynu potasu;
pirosiarczynu sodu;
siarczynu sodu;
siarczynu wapnia;
sorbinianu potasu;
sorbinianu wapnia;
wodorosiarczynu potasu;
wodorosiarczynu sodu;
wodorosiarczynu wapnia;
dwuweglanu dimetylu.

§ 8. Analize fermentowanych napojéw winiarskich do celéw urzedowej kontroli

w zakresie jako$ci handlowej przeprowadza sie nastepujacymi metodami:

1)

oznaczania gesto$ci w temperaturze 20 °C, ktéra jest okreslona w zataczniku

nr 2 do rozporzadzenia;

2) oznaczania zawartosci alkoholu w procentach objetosciowych, ktora jest

okreslona w zatgczniku nr 3 do rozporzadzenia;

3) oznaczania zawarto$ci ekstraktu ogéinego, ktéra jest okreslona w zataczniku

nr 4 do rozporzadzenia;

4) oznaczania zawartosci cukréw redukujacych oraz cukréw redukujgcych

po inwersji, ktore sg okreslone w zataczniku nr 5 do rozporzadzenia;

5) oznaczania zawartoSci popiotu, ktéra jest okreSlona w zataczniku nr 6

do rozporzadzenia;

6) oznaczania kwasowo$ci ogoinej, ktdra jest okreslona w zalaczniku nr 7

do rozporzadzenia;

7) oznaczania kwasowosci lotnej, ktéra jest okreSlona w zatgczniku nr 8

do rozporzadzenia.

§ 9. Dopuszcza sie przeprowadzenie analizy fermentowanych napojow
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winiarskich do celow urzedowej kontroli w zakresie jakosci handlowej metodami innymi
niz okreslone w rozporzadzeniu, jezeli stosowanie innych metod zapewnia
poréwnywalng powtarzaino$¢ i odtwarzalno$é wynikow analiz, z tym ze za ostateczny
uznaje sie wynik analizy przeprowadzonej metoda okreslong w rozporzadzeniu.

§ 10. Traci moc rozporzadzenie Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 2 maja
2005 r. w sprawie szczegétowego sposobu wyrobu fermentowanych napojéw
winiarskich oraz metod analiz tych napojéw do celéw urzedowej kontroli pod wzgledem
jakosci handlowej (Dz. U. Nr 88, poz. 748, z 2008 r. Nr 133, poz. 846 oraz z 2009 r.
Nr 199, poz. 1535).

§ 11. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie 14 dni od dnia ogtoszenia.

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi
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Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju
Wsizdnia......... 2012r. (poz. .....).

Zalacznik nr 1

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

Nazwa owocu lub rosliny 2 . Kwasp w°é.é ogdlna w
L. . .0 | Zawartos¢ ekstraktu ogdélnego 2 przeliczeniu na kwas
z ktorej przygotowuje sie (W % mas) jabtkowy 2
sok surowy
(w g/100 ml).
Agrest 7 1,5
Aronia 14 0,65
Berberys 15 2,5
Boréwka brusznica 7 1,8
Boréwka czernica 7 0,8
Boréwka wysoka 12 0,5
Bez czarny 7 0,8
Brzoskwinia 9 0,8
Czeresnia 10 0,6
Deren 9 1,3
Gtog 6 0,5
Gruszka 10 0,3
Jabtko 9,5 0,5
Jabtko przechowalnicze 9,5 0,3
Jarzegbina 12 1,2
Jezyna 7 0,8
Malina 6,5 11
Malina lesna 6 1,2
Mirabelka 10 0,7
Morela 12 1,3
Pigwa 10 1.2
Porzeczka biata i czerwona 8 1,5
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B Porzeczka czarna 6 1.8
[__ Poziomka 7 - 0,8
Rokitnik 8 2,0
B Dzika roza 10 07
i Sliwka 12 0,7
B Tamina 9 1,5
Truskawka 6 0,7
Wisnia 8 1,0
Zurawina 7 2,6
Winogrona" 10 0,8
Pozostate 10 0.7

Uwagi:

1. W przypadku innej niz podana zawartos¢ ekstraktu ogéinego w danym soku — sok surowy
(moszcz), sok owocowy lub sok owocowy zageszczony przelicza si¢ na ekstrakt soku surowego
do podanej w niniejszym zataczniku minimalnej zawartosci ekstraktu ogélnego dla danego soku.

2. W przypadku owocow, do ttoczenia ktorych niezbedny jest dodatek wody, ekstrakt
uzyskanego produktu ttoczenia przelicza sig¢ na sok surowy.

3. W przypadku uzycia do wyrobu fermentowanych napojow winiarskich sokéw surowych
o zawartosci alkoholu powyzej 1 % objetosciowego, zawarty w nich alkohol, pochodzacy
z procesu fermentacji, przelicza si¢ na zawarto$¢ ekstraktu ogélnego podang dla danego soku,
liczac ze 1 % objetosciowy alkoholu uzyskuje sie w wyniku fermentacji 17 graméw cukrow

w litrze.

R Nalezace do gatunku Vitis vinifera L. lub krzyzéwek winorosli wiasciwej z innymi gatunkami

rodzaju Vitis L., nie bedacych odmianami Noah, Othello, Isabelle, Jacquez, Clinton i Herbemont
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Zatacznik nr 2
OZNACZANIE GESTOSCI W TEMPERATURZE 20 °C

Oznaczanie gestosci w temperaturze 20 °C za pomocay gesto$ciomierza
oscylacyjnego polega na pomiarze okresu drgan kapilary napetnionej badang probka
fermentowanego napoju winiarskiego. Okres drgan kapilary jest zalezny od gestosci
badanej prébki.

1. Sprzet

Do oznaczania stosuje si¢ ggstosciomierz oscylacyjny, zatwierdzony przez Gtéwny
Urzad Miar, umozliwiajacy odczyt gestosci w gramach na mililitr, o rozdzielczo$ci
nie mniejszej niz 0,0001 g/ml.

2. Wykonanie oznaczenia

Pomiar wykonuje si¢ za pomocg skalibrowanego w temperaturze 20 °C
gestosciomierza oscylacyjnego, zgodnie z instrukcjg obstugi. Nastepnie odczytuje sie
gestos¢ fermentowanego napoju winiarskiego. Wynik podaje sie z doktadnoscig
do 0,0001 g/mi.

3. Powtarzalnosé¢ metody

Powtarzalno$¢ jest to warto$¢, ponizej ktérej powinna, z okreslonym
prawdopodobieristwem, znajdowa¢ sie warto$¢ bezwzgledna r6znicy miedzy wynikami
dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych samych
warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium,
za pomoc3 tej samej aparatury i w krétkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania gestosci za pomoca gestosciomierza oscylacyjnego
powtarzalno$é metody wynosi 0,0001 g/mi.

www.inforlex.pl 10



Zatacznik nr 3

OZNACZANIE ZAWARTOSCI ALKOHOLU W PROCENTACH OBJETOSCIOWYCH

Oznaczanie zawartosci alkoholu w procentach objetosciowych polega
na wykonaniu  destylacji fermentowanego napoju  winiarskiego, uprzednio
zalkalizowanego za pomocg zawiesiny wodorotlenku wapnia, i oznaczeniu gesto$ci
destylatu za pomocg gesto$ciomierza oscylacyjnego. Zawartos¢ alkoholu odczytuje sie
z tabel alkoholometrycznych.

1. Aparatura i sprzet

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

1) zestaw do destylacji skladajacy sie z litrowej kolby okragtodennej ze szlifem,
nasadki destylacyjnej o wysokosci okoto 20 cm lub innego urzadzenia
zapobiegajacego rozpryskiwaniu cieczy, zrodia ciepta, chiodnicy zakonczonej
przedtuzaczem doprowadzajacym destylat na dno kolby miarowej;

2) zestaw do destylacji z parg wodna, sktadajacy sie z wytwornicy pary, przewodu
pary, nasadki destylacyjnej i chfodnicy;

3) gestosciomierz oscylacyjny, zatwierdzony przez Gtéwny Urzad Miar, umozliwiajacy
odczyt gestosci w gramach na mililitr, o rozdzielczosci nie mniejszej niz 0,0001
g/mi;

4) ultratermostat lub inne urzadzenie do termostatowania probek, zapewniajgce
utrzymanie temperatury na poziomie 20+/- 0,2 °C.

Dopuszcza sig uzycie dowolnego typu aparatu do destylacji bez pary wodnej lub
z parg wodna, o ile spetnia wymagania testu polegajacego na przeprowadzeniu pieciu
kolejnych destylacji mieszaniny alkoholowo-wodnej o zawartosci alkoholu 10 % obj.,
przy czym zawartos¢ alkoholu w destylacie po pieciu destylacjach powinna wynosié¢
co najmniej 9,9 % ob;.

11
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2. Odczynniki

Zawiesina wodorotlenku wapnia, ktéra otrzymuje sie przez stopniowe dodawanie
do 120 g wapna niegaszonego (CaO) jednego litra wody o temperaturze od 60 °C
do 70 °C.

Dopuszcza sie¢ réwniez stosowanie zakupionych gotowych odczynnikéw, pod

warunkiem ze posiadajg aktualne $wiadectwa jakosci lub atesty.

3. Przygotowanie prébki

Z fermentowanego napoju winiarskiego usuwa sie wiekszo$¢ dwutlenku wegla
przez mieszanie probki fermentowanego napoju winiarskiego o objetosci od 250 mi
do 300 ml w kolbie o pojemnosci 500 ml lub umieszczajac w tazni uitradzwigkowe;.

Nastepnie w kolbie miarowej na 200 ml umieszcza sie okoto 1 ml ponad kreske
miarowg fermentowanego napoju winiarskiego, wstawia do uitratermostatu
ustawionego na 20 °C na ok 10 min. i po wytermostatowaniu prébki zlewa sie nadmiar
znad kreski iprzenosi sie do kolby destylacyjnej. Kolbe miarowg przemywa sie
czterokrotnie 5-mililitrowymi porcjami wody, zlewajac kazdg z tych porcji do kolby
destylacyjnej lub do przewodu pary. Do kolby destylacyjnej wprowadza sie przewéd
pary zestawu do destylacji z parag wodng. Nastepnie dodaje sie 10 ml zawiesiny
wodorotlenku wapnia ikilka odtamkéw pumeksu lub innego obojetnego materiatu
porowatego.

Destylat zbiera sie w tej samej 200 mi kolbie miarowej, ktorej uzyto do odmierzenia
fermentowanego napoju winiarskiego. Destylat zbiera sie w iloci okoto 150 mi
w przypadku destylacji bez pary wodnej lub od 198 do 199 ml w przypadku destylacji
z parg wodng. Nastepnie destylat uzupetnia sie woda destylowang do 200 ml, przy
czym temperatura destylatu nie moze odbiega¢ od temperatury poczatkowej o wiecej
niz £2 °C.

Destylat miesza si¢ w kolbie kolistymi ruchami. Mieszania destylatu dokonuje sie
bardzo ostroznie.
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W przypadku fermentowanego napoju winiarskiego zawierajacego bardzo duze
ilosci jonow amonowych destylat poddaje sie powtodrnej destylacji, zastepujac
zawiesing wodorotienku wapnia 0,1-molowym roztworem kwasu siarkowego.

Dopuszczailne jest réwniez przeprowadzanie destylacji przy uzyciu aparatu
do szybkiej destylaciji.

4. Wykonanie oznaczania

Gestosc¢ (pt) destylatu oznacza sie w sposob, ktory jest okreslony w zatgczniku nr 2

do rozporzadzenia.

5. Obliczanie wyniku oznaczania

Zawarto$¢ alkoholu w temperaturze 20 °C odczytuje sie przy uzyciu tabel
alkoholometrycznych zawartych w rozporzadzeniu Ministra Gospodarki z dnia 25 maja
2006 r. w sprawie liczbowych danych odniesienia dia mieszanin alkoholu etylowego
i wody (Dz. U. Nr 106, poz. 716).

6. Powtarzalnos¢ metody

Powtarzalnos¢ jest to warto$¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowaé sie warto$¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynikami
dwdch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych samych
warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium,
za pomoca tej samej aparatury i w krotkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania zawartosci alkoholu powtarzalnosé (r) wynosi: r = 0,10 %
obj.

7. Odtwarzalnos¢ metody

Odtwarzalno$¢ jest to warto$¢, ponizej ktérej powinna, z okreslonym

13
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prawdopodobienstwem, znajdowa¢ sie warto$¢ bezwzgledna roéznicy miedzy wynikami
dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w roznych warunkach
pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, za pomocg innej
aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczania zawarto$ci alkoholu odtwarzalno$é (R) wynosi: R = 0,19
% obj.

Zawarto$¢ alkoholu etylowego nalezy poda¢ w % obj. z doktadnoscia do jednego
miejsca po przecinku.
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Zatacznik nr 4
OZNACZANIE ZAWARTOSCI EKSTRAKTU OGOLNEGO

Ekstrakt ogélny jest to zawarto$§é wszystkich substancji nielotnych.
Ekstrakt bezcukrowy jest to roznica pomiedzy ekstraktem ogéinym a zawartoscig

cukrow redukujacych i sacharozy.

1. Wykonanie oznaczania

Zawartosc ekstraktu ogéinego oblicza sig na podstawie gestos$ci fermentowanego
napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu.
Zawarto$ci ekstraktu ogélinego w g/l sg podane w tabeli niniejszego zatgcznika.

2. Obliczanie wyniku

GestoS¢ wzgledng (d;) fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego

alkoholu oblicza sie wedtug wzoru:
d1 = dv - da + 1,000,

gdzie:

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

dy= d®% - 0,0000086 kwasowosci lotnej wyrazonej w miligramoréwnowaznikach
na litr,

da — oznacza gesto$¢ w temperaturze 20 °C mieszaniny wodno-alkoholowej o tej
samej zawartosci alkoholu co fermentowany napdj winiarski.

dy mozna obliczaé réwniez na podstawie gestosci w temperaturze 20 °C

fermentowanego napoju winiarskiego (p,) i mieszaniny wodno-alkoholowej (pJ) o tej

samej zawartosci alkoholu wedtug wzoru:
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dy = 1,0018 (p, - pa) + 1,000, gdzie sg wyjasnione py i pa,

gdzie wspoétczynnik 1,0018 zaokragla sie do jednosci, gdy warto$é rv jest mniejsza

od 1,05, co ma miejsce w wiekszosci przypadkow.

Do obliczenia zawarto$ci ekstraktu ogéinego w g/l na podstawie gestosci wzgiednej

di fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu lub na podstawie

cigzaru wlasciwego d?% fermentowanego napoju winiarskiego stosuje sie wartosci

okreslone w tabeli niniejszego zatacznika.

Zawartos¢ ekstraktu ogéinego ustala sie w g/l z doktadnoscig do jednego miejsca

po przecinku.
TABELA
Obliczanie zawartosci ekstraktu ogolnego w g/l
Gestosc Trzecie miejsce po przecinku wartosci gestosci wzglednej
z doktadnoscig
do'd'rugiego
miejsca po
przecinku
Gramy ekstraktu na litr
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
1,00 0,0 2,6 5,1 7,7 10,3 | 12,9} 15,4 | 18,0 | 20,6 | 22,2
1,01 25,8 28,4 31,0 33,6 36,2 38,8 41,3 43,9 46,5 49,1
1,02 51,7 | 54,3 | 56,9 | 59,5 | 62,1 64,7 | 67,3 | 69,9 | 72,5 | 75,1
1,03 77,7 80,3 82,9 85,5 88,1 90,7 93,3 95,9 98,5 1 101,1
1,04 103,7 | 106,3| 109,01 111,6 | 114,2 ] 116,81} 119,4 | 122,0( 124,6| 127,2
1,05 129,81 132,4 | 135,0) 137,6( 140,31} 142,9| 145,5| 148,1| 150,7| 153,3
1,06 155,91 158,6| 161,2| 163,8 | 166,4| 169,0| 171,61 174,3] 176,9]| 179,5
1,07 182,11 184,8| 187,4| 190,0| 192,6 ) 195,2| 197,8 | 200,5| 203,1| 205,8
1,08 206,4 | 211,0| 213,61} 216,2 | 218,9| 221,5| 224,1 | 226,81 229,4] 232,0
1,09 234,7 | 237,3| 239,9| 242,5| 245,2 | 247,8] 250,4 | 253,1| 255,7| 258,4
1,10 261,01 263,6| 266,3| 268,9| 271,5| 274,2| 276,8| 279,5| 282,1| 284,8
1,11 287,4 | 290,04 292,7| 295,3| 298,0 | 300,6| 303,3 | 305,9| 308,6| 311,2
1,12 313,91 316,5]| 319,2 | 321,8 | 324,5]| 327,11 329,8| 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
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1,14 366,9 | 369,6| 372,3| 375,0| 377,6 | 380,3| 382,9| 385,6| 388,3 | 390, 2
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 | 423,01} 425,71 428,3 | 431,0| 433,7 ) 436,4 | 439,0| 441,7| 444,4
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
1,19 500,9 ] 503,5]| 506,2) 508,9| 511,6| 514,3| 517,04 519,7| 522,41} 525,1
1,20 527,8 - - - - - - - - -
Czwarte miejsce po przecinku warto$ci ciezaru wlasciwego
Gramy ekstraktu na litr, ktére nalezy doda¢
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
17
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Zatacznik nr 5§

OZNACZANIE ZAWARTOSCI CUKROW REDUKUJACYCH ORAZ CUKROW
REDUKUJACYCH PO INWERSJI

Czes¢ . Oznaczanie zawartosci cukréw redukujacych oraz cukréw redukujacych
po inwersji w fermentowanych napojach winiarskich innych niz miody
pithe (metoda Luff-Schoorla)

Metoda iloSciowego oznaczania cukréw redukujacych i cukrow redukujacych
po inwersji w fermentowanych napojach winiarskich polega na redukcji soli miedziowej
przez cukry redukujace.

Cukry redukujace - cukry zawierajagce wolne grupy karbonylowe zdolne
do redukgji alkalicznych roztworéw soli miedziowych.

Cukry redukujace po inwersji — suma cukréw redukujacych i cukréw redukujacych
powstatych w wyniku hydrolizy kwasowej (inwersji).

Sacharoza - réznica cukréw redukujacych po inwersiji i cukrow redukujacych
przeliczona na zawarto$é sacharozy.

1. Przygotowanie probki do analizy:

1) probke pobiera sie z fermentowanego napoju winiarskiego o temperaturze 20 °C +2
°C:

2) w przypadku fermentowanych napojéw winiarskich musujacych lub musujacych
gazowanych, z probki nalezy usunaé dwutlenek wegla przez silne, kilkukrotne
wytrzasanie w kolbie lub przez umieszczenie kolby w tazni ultradzwiekowej;

3) w przypadku obecnosci osadu lub zmetnienia fermentowanego napoju winiarskiego
pobrang prébke przesgcza sie przez karbowany saczek lub odwirowuije;

4) przy oznaczaniu cukréw redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji,

pobrany do analizy fermentowany napéj winiarski rozciericza sie, tak aby zawarto$é
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cukru w badanym roztworze wynosita nie wiecej niz 2,4 g/l.

2. Przygotowanie roztworu cukru
2.1. Odczynniki:

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

2) oranz metylowy;

3) roztwoér octanu otowiu(ll) przygotowany w nastepujacy sposéb: 200 g tienku
otowiu (PbO) rozciera sie w mozdzierzu z 600 g octanu ofowiu 3-wodnego
Pb(CH3COOH), * 3H,0. Po doktadnym wymieszaniu cato$¢ przenosi sie do zlewki
o pojemnosci 1 000 ml, dodaje ok. 100 mi wody destylowanej i podgrzewa na tazni
wodnej az do uzyskania biato-czerwonawej masy. Nastepnie uzyskang mase
przenosi si¢ do zlewki o pojemnosci wiekszej niz 2 000 ml, dodaje sie 1 900 mi
wody destylowanej i po doktadnym wymieszaniu pozostawia roztwor do odstania
zawiesiny. Nastepnie dekantuje sie ptyn do szklanej butelki z korkiem na szlif;

4) siarczan sodu (Na,SOy), roztwoér o stezeniu 200 g/l;

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

2.2. Aparatura i sprzet:

1) kolby miarowe o pojemnosci 100, 250, 500 i 1 000 mi;

2) taznia wodna;

3) minutnik;

4) mozdzierz;

5) parownice;

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

8) zlewki szklane o pojemnosci 1 000 ml;

9) zlewki szklane o pojemnosci 3 000 ml.
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2.3. Usuwanie zwigzkow lotnych i klarowanie prébki

Aby usunaé zwiazki lotne, wlewa sie 25 ml probki do parownicy, zobojetnia sie
wodorotlenkiem sodu o stezeniu c(NaOH) = 1 mol/l wobec papierka lakmusowego.
Nastepnie odparowuje na fazni wodnej do uzyskania okolo potowy poprzedniej
objetosci. Przenosi ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml, poptukujac caty
czas parownicg wodg destylowang (tgczna ilo$¢ uzytej wody destylowanej wynosi okoto
50 ml). W celu skiarowania prébki dodaje sie 2,5 ml roztworu octanu otowiu(ll)
i doktadnie miesza. Nastepnie dodaje sie 10 ml siarczanu sodu (kroplami), uzupetnia
kolbe woda destylowang do uzyskania 100 ml. Po wymieszaniu odstawia sie na 30
minut. Nastepnie zawarto$¢ kolby przesacza sie przez saczek karbowany, a uzyskany
przesgcz uzywa sie¢ do oznaczania cukréw redukujacych lub cukréw redukujgcych

po inwersiji.

2.4. Hydroliza kwasowa (inwersja)

W zalezno$ci od zastosowanego rozcienczenia pobiera sie przesgcz uzyskany
po sklarowaniu prébki i przenosi do kolby miarowej o pojemnosci 100, 200, 250 albo
500 mil. Nastepnie dodaje sie wode destylowang w taki sposob, aby na kazde 5 mi
kwasu chlorowodorowego taczna objeto$é pobranego przesaczu i dodanej wody
destylowanej wynosita 75 ml. Do kolby wkiada sie termometr rteciowy, tak aby przez
caty czas byt zanurzony w prébce. Kolbe wraz z termometrem umieszcza sie w tazni
wodnej, podgrzewa do temperatury od 68 do 70 °C i utrzymuje w tej temperaturze
przez 5 minut. Nastepnie prébke w kolbie szybko schiadza sie do temperatury 20 °C,
wyjmuje termometr, ktéry doktadnie optukuje sie wodg destylowana, ktéra trafia
do kolby. Do kolby ostroznie dodaje sie od 1 do 2 kropli oranzu metylowego (zobojetnia
si¢ roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 200 g/l) do momentu pojawienia sie barwy
zottej (Swiadczacej o odczynie stabo alkalicznym), a nastepnie dopetnia uzyta kolbke
wodg destylowang do kreski.

W przypadku prébek niewymagajacych klarowania lub probek, w ktorych oznacza

www.inforlex.pl 20



sie tylko cukry redukujace, pobiera sie od 10 do 50 ml fermentowanego napoju
winiarskiego (w zaleznosci od koniecznego rozcienczenia) do kolby miarowej
o pojemnosci 100, 200, 250 albo 500 ml i dopetnia wodg destylowang w zaleznosci
od jej pojemnosci do 100, 200, 250 albo 500 ml.

3. Wykonanie oznaczenia

Metoda oznaczenia polega na redukcji soli miedzi(ll) roztworem cukru, a nastepnie

jodometrycznym oznaczeniu miedzi.

3.1. Odczynniki:

1) roztwér Luff-Schoorla (zasadowy roztwér soli miedziowej); przygotowuje sie trzy
roztwory:

a) 25 g krystalicznego siarczanu(VI) miedzi(ll) pieciowodnego (CuSO, * 5H,0)
rozpuszczonego w 100 ml wody destylowanej,

b) 388 g krystalicznego weglanu sodu dziesieciowodnego (Na,COj; * 10H,0) lub
143,74 g bezwodnego weglanu sodu (Na>COs) rozpuszczonego w 350 mil wody
destylowanej o temperaturze 40 °C,

c) 50 g kwasu cytrynowego (CeHgO; * H,0) rozpuszczonego w 50 mi wody
destylowanej — roztwory weglanu sodu i kwasu cytrynowego ostroznie miesza sie
ze sobg w kolbie miarowej o pojemnosci 1 000 mi, dodaje roztwér siarczanu(VI)
miedzi(il), a nastepnie miesza i dopetnia wodg destylowang do 1 000 ml. Po kilku
dniach ciecz o barwie ciemnoniebieskiej nalezy przesaczyc;

2) roztwor jodku potasu (KJ) o stezeniu 300 g/i;

3) roztwér 25 % kwasu siarkowego (V1) (H2SO,);

4) roztwor skrobi rozpuszczalnej o stezeniu 5 g/,

5) roztwér mianowany tiosiarczanu sodu o stezeniu c¢(Na;S,03) = 0,1 mol/l.

Dopuszcza sie réwniez stosowanie zakupionych gotowych odczynnikéw, pod

warunkiem ze posiadajq aktuaine $wiadectwa jakosci lub atesty.
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3.2. Aparatura i sprzet:

1) biurety o pojemnosci 50 ml z podziatkg elementarna o dokfadnosci nie mniejszej niz
0,1 mi;

2) chtodnice Liebiega z korkiem gumowym;

3) kolby miarowe o pojemnosci 1 000 mi;

4) kolby stozkowe o pojemnosci 300 mi;

5) lejki szklane;

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

3.3. Oznaczenie prébki fermentowanego napoju winiarskiego (probki wiasciwej)

Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 ml wiewa sie pipeta 25 ml roztworu Luff-
Schoorla i 25 ml roztworu cukru, przygotowanego zgodnie z ust. 2, a nastepnie dodaje
si¢ kilka peretek szklanych albo odtamkéw porcelany lub pumeksu. Na kolbe nakiada
sie chiodnice zwrotng i ogrzewa. Zawarto$¢ kolby nalezy doprowadzi¢é do wrzenia
w ciggu 2 minut i utrzymywaé w tym stanie doktadnie przez 10 minut. Nastepnie kolbe
nalezy szybko schtodzi¢ w strumieniu zimnej wody. Do ochtodzonego roztworu dodaje
si¢ 10 ml roztworu jodku potasu i bardzo ostroznie (z powodu silnego pienienia sie
roztworu) dodaje si¢ 25 ml roztworu kwasu siarkowego. Wydzielony jod miareczkuije sie
roztworem tiosiarczanu sodu do momentu pojawienia sie 2éftego zabarwienia.
Nastgpnie dodaje si¢ 2 ml roztworu skrobi i dalej miareczkuje sie tym samym

roztworem tiosiarczanu sodu do uzyskania zmiany barwy z niebieskiej na kremowa.

3.4. Oznaczenie probki slepej

Réwnoczesnie z oznaczaniem probki wiasciwej wykonuje sie oznaczenie probki
Slepej. W tym celu do oznaczenia prébki $lepej zamiast probki fermentowanego napoju
winiarskiego pobiera si¢ 25 ml wody destylowanej. Oznaczenie probki $lepej
przeprowadza sig¢ doktadnie w taki sam sposéb jak oznaczenie probki wiasciwe;.
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4. Obliczanie wyniku oznaczenia

llos¢ cukrow w miligramach zawarta w probce w przeliczeniu na cukier inwertowany
podana w tabeli do niniejszego zatgcznika jest funkcjg ilosci (n' - n) ml zuzytego
tiosiarczanu sodu,
gdzie:
n — oznacza ilo$¢ mil zuzytego tiosiarczanu sodu w prébce badane;j,
n' —oznacza ilo§¢ ml tiosiarczanu sodu zuzytego w prébie Slepej.

Obliczenie zawartosci cukréw redukujacych lub cukréw redukujacych po inwersji
w gramach na litr fermentowanego napoju winiarskiego, wyrazong jako cukier

inwertowany, wykonuje sie stosujac nastepujacy wzor:

_C-B-4_C-4
1 000 25
gdzie:
A - oznacza stopien rozciefnczenia fermentowanego napoju winiarskiego,
B - oznacza stopien rozcienczenia badanej prébki,
C - oznacza mase cukru inwertowanego odczytang z tabeli do niniejszego

zatgcznika (wyrazong w miligramach),
1 000 — oznacza wspétczynnik do przeliczenia masy cukru inwertowanego
z miligraméw na gramy.

5. Obliczanie zawartosci sacharozy

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

Y =0,95 (Ci- Cy),
gdzie:
Ci — oznacza zawartos¢ cukréw redukujacych po inwersii, w g/l
Cr — oznacza zawartos¢ cukréw redukujacych, w g/i.
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6. Wyrazanie wyniku oznaczenia

Wynikiem oznaczenia jest $rednia arytmetyczna dwéch réwnolegtych oznaczen,

miedzy ktoérymi réznica nie powinna by¢ wieksza niz:

1) 5 % dia fermentowanych napojéw winiarskich o zawartosci cukréw do 50 g/l;

2) 2 % dia fermentowanych napojow winiarskich o zawarto$ci cukréw 50 g/l lub
wyzszej.
Wynik podaje sie z doktadnoscig do pierwszego miejsca po przecinku.

TABELA
Zuzycie tiosiarczanu i odpowiadajace mu ilosci cukru w metodzie Luff-Schoorla
B llosci cukru - glukozy lub fruktozy w mg
Na,S,0; 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9
mol/l
wml ml Na,S,05; mol/l
1 2,40 2,64 2,88 3,12 3,36 3,60 3,84 4,08 4,32 4,56
2 4,80 5,04 5,28 5,52 576 | 6,00 | 624 6,48 6,72 6,96
3 7,20 7,45 7,70 7,95 8,20 8,45 8,70 8,95 9,20 9,45
4 9,70 995 | 10,20 | 10,45 | 10,70 | 1095 | 11,20 | 11,45 | 11,70 | 11,95
5 12,20 | 12,45 | 12,70 | 12,95 | 1320 | 1345 | 13,70 | 13,95 | 14,20 | 14,45
6 14,70 | 1495 | 1520 | 1545 | 1570 | 1595 | 16,20 | 16,45 | 16,70 | 16,95
7 1720 | 1745 | 17,72 | 1798 | 1824 | 1850 | 18,76 | 19,02 | 19,28 | 19,54
8 19,80 | 20,06 | 20,32 | 20,58 | 20,84 | 21,10 | 21,36 | 2162 | 21,88 | 22,14
9 22,40 | 2266 | 22,92 | 23,18 | 23,44 | 23,70 | 23,96 | 2422 | 2448 | 24,74
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10 25,00 | 2526 | 2552 | 25,78 | 26,04 | 26,30 | 26,56 | 26,82 | 27,08 | 27,34
11 2760 | 2786 | 28,12 | 28,38 | 2864 | 28,90 | 29,16 | 29,42 | 29,68 | 29,94
12 30,30 | 30,57 | 3084 | 31,11 | 31,38 | 3165 | 31,92 | 3219 | 32,46 | 32,73
13 33,00 | 33,27 | 33,34 | 3381 | 3403 | 3435 3462 | 3489 | 3516 | 3543
14 3570 3597 | 36,24 | 36,51 | 36,78 | 37,05 | 37,32 | 37,59 | 37,86 | 38,13
15 38,60 | 38,78 | 39,06 | 39,34 | 39,62 | 39,90 | 40,18 | 40,46 | 40,74 | 41,02
16 41,30 | 4158 | 41,86 | 4214 | 4242 | 42,70 | 4298 | 43,26 | 43,54 | 43,82
17 4420 | 44,49 | 44,78 | 45,07 | 4536 | 45,656 | 4594 | 46,23 | 4652 | 46,81
18 4710 | 47,39 | 4768 | 47,97 | 4826 | 48,55 | 48,84 | 49,13 | 49,42 | 49,71
19 50,00 | 50,29 | 50,58 | 50,87 | 51,16 | 51,45 | 51,74 | 52,03 | 52,32 | 52,61
20 53,00 | 53,30 | 53,60 | 5390 | 54,20 | 54,50 | 54,80 | 55,10 | 55,40 | 55,70
21 56,00 | 56,30 | 56,60 | 56,90 | 67,20 | 57,50 | 57,80 | 58,10 | 58,40 | 58,70
22 59,10 | 59,41 | 59,72 | 60,03 | 60,34 | 6065 | 60,96 | 61,27 | 61,58 | 61,89
23 62,20 | 62,51 | 6292 | 63,13 | 6344 | 63,75 | 64,06 | 6437 | 64,68 | 64,99

Czes¢ Il. Oznaczanie 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 btekitu metylenowego jako

wskaznika korica reakg;ji.
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Cukry bezposrednio redukujace — suma zawartych w miodzie pitnym cukrow

zawierajgcych wolne grupy karbonylowe, redukujgce zasadowe roztwory soli

miedziowych.

Cukry redukujgce po inwersji — suma cukréow bezposrednio redukujacych

zawartych w miodzie pitnym i cukréw redukujacych wytworzonych w procesie hydrolizy

kwasowej (inwersiji).

Sacharoza - roznica zawartych w miodzie pitnym cukréw redukujacych po inwersji

i cukréw bezposrednio redukujgcych.

1. Aparatura i sprzet:

1)
2)
3)
4)
5)
6)

7)
8)

9)

biureta szklana do miareczkowania na goraco o doktadnoséci co najmniej 0,1 mi;
cylindry miarowe o pojemnosci 50 i 100 mi;

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

pipety jednomiarowe lub wielomiarowe o pojemnoéci 1, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 ml;
zlewki szklane laboratoryjne o pojemnosci 1000 mi i powyzej 2000 ml;

maszynka elektryczna umozliwiajgca utrzymanie probki w stanie wrzenia podczas
miareczkowania;

pehametr o doktadnosci 0,01 jednostki;

waga analityczna, umozliwiajaca zwazenie z doktadnoscig do 1 mg i odczyt do 0,1
mag,

taznia wodna;

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

11) mozdzierz;

12) parownice dostosowane wielko$cig do otworéw tazni wodnej;

13) kolby stozkowe o pojemnosci 100 ml;
14) minutnik.

2. Odczynniki:

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

2) oranz metylowy;
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3) octan otowiu(ll) Pb(CH3COOH);  3H,0, ktéry sporzadza sie w nastepujacy sposob:
200 g tlenku ofowiu(ll) rozciera sie w mozdzierzu z 600 g octanu otowiu(il)
trojwodnego Pb(CH3COOH); < 3H,0. Mieszanke przenosi sie do zlewki
o pojemnosci 1000 ml, dodaje 100 ml wody destylowanej i podgrzewa na tazni
wodnej do uzyskania biato — czerwonawej masy. Uzyskang mase przenosi sie do
Zlewki o pojemnosci wiekszej niz 2000 mi, dodaje 1900 mi wody destylowane;j,
doktadnie miesza i po odstaniu sie zawiesiny dekantuje sie plyn do naczynia
szklanego z korkiem na szlif;

4) siarczan sodowy (NaSOy), roztwoér o stezeniu 200 g/l;

5) wodorotlenek sodowy (NaOH), roztwér o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol/l i roztwor
o stezeniu 200 g/l;

6) roztwér Fehlinga |, ktéry sporzadza sie w nastepujacy sposob: 69,28 g siarczanu
miedziowego pieciowodnego (CuSO, * 5H,0) rozpuszcza sie w okoto 600 mi wody
destylowanej w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml i uzupetnia objeto$¢
roztworu woda destylowang do kreski na kolbie. Sprawdza sie stezenie uzyskanego
roztworu. Sprawdzenie przeprowadza sie w nastepujacy sposob: odmierza sie
pipeta 10 ml roztworu Fehlinga 1, dodaje 50 ml wody destylowanej, 1 mi roztworu
kwasu siarkowego o stezeniu c(H,SO4) = 1 mol/l i 20 ml roztworu jodku potasowego
o stezeniu 100 g/l. Catos¢ miareczkuje sie mianowanym roztworem tiosiarczanu
sodowego o stezeniu c(Na;S;03) = 0,1 mol/l w obecnosci skrobi jako wskaznika.
Miareczkowanie konczy sie, gdy zanika niebieska barwa. 1 ml mianowanego
roztworu tiosiarczanu sodowego odpowiada 24,968 mg siarczanu miedziowego
(CuSO4 -+ B5H;0). Badany roztwér Fehlinga | jest prawidiowy, jezeli
do miareczkowania zostanie zuzyte 27,7 ml roztworu tiosiarczanu sodowego
o stezeniu ¢c(NazS;03) = 0,1 mol/l.

W przypadku gdy podczas sprawdzenia zostanie zuzyta inna objetos¢ roztworu
tiosiarczanu sodowego o stezeniu c(Na;S,03) = 0,1 mol/l niz 27,7 ml postepuje sie
w nastepujacy sposodb:

Przygotowuje sie roztwér Fehlinga Il (5 mi roztworu Fehlinga | + 5 ml roztworu
Fehlinga Il) odmierza si¢ doktadnie pipeta, miesza bezposrednio przed uzyciem.
Nastepnie przeprowadza sie sprawdzenie roztworu Fehlinga Ill (5+5): odwaza sie
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0,6045 g, z doktadnoscig do 0,0002 g czystej, zmielonej sacharozy, ktéra zostata
wysuszona przez 3 dni w eksykatorze. Odwazke sacharozy rozpuszcza sie
w niewielkiej iloSci wody destylowanej i przenosi ilosciowo do kolby pomiarowej
o pojemnosci 250 ml, dodaje tyle wody, aby objetos¢ roztworu w kolbie wynosita
okoto 50 ml, a nastgpnie przeprowadza inwersje zgodnie z ust. 3 pkt 2 lit. c.
Uzyskanym po inwersji roztworem wzorcowym cukrow miareczkuje sie roztwor
Fehlinga Ill (5+5), w spos6b analogiczny jak przy wykonywaniu oznaczen zgodnie
zust. 3 pkt 4. Roztwér Fehlinga Ili jest doktadnie sporzadzony, jezeli do jego
miareczkowania zostanie zuzyte 20 ml przyrzadzonego wzorcowego roztworu
cukréw. Jezeli do zmiareczkowania roztworu Fehlinga lil (5+5) zuzyto mniej lub
wiecej niz 20 mi roztworu wzorcowego cukréw, oblicza sie poprawke zgodnie

Z wzorem:

gdzie:
n — objeto$¢ wzorcowego roztworu cukréow zuzytego do zmiareczkowania roztworu
Fehlinga Ill (5+5), ml.

Wielkos¢ poprawki powinna miesci¢ si¢ w granicach 0,9 — 1,1. Przez warto$é mnozy
sig, w czasie wykonywania oznaczen, liczbe ml roztworu cukréw badanych zuzytych
do zmiareczkowania roztworu Fehlinga 1l (5+5). Od &ciéle okreslonej zawartosci
siarczanu miedziowego w roztworze Fehlinga | zalezy prawidtowosé wynikéw
oznaczania.
W przypadku gdy wielkos¢ poprawki nie miesci sie w podanym zakresie
przygotowuje sie nowy roztwér Fehlinga I.
Dopuszcza sie stosowanie gotowego odczynnika Fehlinga I, ktéry sprawdza sie
w ten sam sposob co odczynnik przygotowany we wiasnym zakresie;

7) roztwér Fehlinga 11, ktory sporzadza sie w nastepujacy sposodb: 346,0 g winianu
sodowo-potasowego czterowodnego (NaKH, ¢ 4H,0) rozpuszcza sie w okoto 700

ml wody destylowanej w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml, dodaje sie 100 g
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wodorotlenku sodowego (NaOH) rozpuszczonego w okoto 200 ml wody
destylowanej i zawarto$¢ kolby dopetnia wodg destylowang do kreski na kolbie.
Dopuszcza sie stosowanie gotowego odczynnika Fehlinga li;

8) biekit metylenowy, roztwér o stezeniu 10 g/i.

Jesli w opisie metody nie okreslono innych wymagan dla odczynnikéw stosuje sie
odczynniki o czystosci cz.d.a.;

9) skrobia rozpuszczaina, roztwér 1 %, przygotowany w nastepujacy sposéb: odwaza
sie 1 g skrobi z doktadnoscig do 0,01 g, dodaje si¢ okoto 20 ml wody, miesza i tak
przygotowany roztwér przenosi sie ilosciowo do zlewki z okoto 50 ml wrzacej wody.
Catosé gotuje sie okoto 2 min. Po ostudzeniu zawarto$¢ ziewki przenosi sie
ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 mi, uzupetnia do kreski wodg
destylowang i doktadnie miesza.

3. Wykonanie oznaczenia:

1) przygotowanie prébki do oznaczania.
Butelke z miodem pitnym poddaje sie ocenie wizuainej. W przypadku stwierdzenia
osadu na dnie butelki lub zmetnienia produktu, napdj przesacza sie przez
karbowany saczek z bibuty lub odwirowuje. Informacje o wykonaniu tych czynnosci
umieszcza sie w opisie analizy. Temperatura probek miodu pitnego przeznaczonych
do analiz fizykochemicznych powinna wynosi¢ 2012 °C. Nie pobiera sie prébek
do analizy z butelek wyjetych z szaf chtodniczych (lodéwek);

2) przygotowanie roztworu cukru stosowanego do wykonania proby orientacyjnej

i 0znaczania wiasciwego:
a) rozcienczenie prébki.
Podczas wykonywania oznaczania cukrow bezposrednio redukujacych i cukrow

redukujacych po inwersji pobrang do analizy probke miodu pitnego rozciencza
sie tak, aby zawarto$¢é cukréw w badanym roztworze wynosita 1,0 — 4,0 g/l.
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Przyktadowe rozcienczenie probki:

25’"[ ’ni()du pi[nego klarowame x 4 > 100 ’"1 pobranie > 20 n’[ Invdroliza x 10 200 ’"1 do marcczkow mna N

(c=80g/l) (c=20g/]) (c=20g/D) (c=2g/D

b) usuwanie zwigzkéw lotnych i klarowanie probki.

W celu usunigcia zwigzkéw lotnych przenosi sie 25 ml probki do parownicy
I doprowadza pH roztworu do wartoéci okoto 6,0 — 7,0 wodorotienkiem sodu
o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol/l przy uzyciu pehametru. W celu unikniecia strat
prébki po zobojetnieniu, przeptukuje sie elektrode wodg destylowana. Nastepnie
tak przygotowang probke odparowuje si¢ na wrzacej tazni wodnej do uzyskania
okoto pofowy jej poprzedniej objetosci. Potem probke przenosi sie ilosciowo do
kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml, poptukujac parownice wodg
destylowana. taczna ilo$¢ uzytej do tego celu wody destylowanej wynosi okoto
50 ml. Nastepnie kiaruje sie probke, dodajac 2,5 mi roztworu octanu otowiu(ll) i
dodajac kroplami 10 ml siarczanu sodu. Uzupetnia wodg destylowang do kreski
na kolbie, miesza i odstawia na okoto 30 minut. Nastepnie zawarto$¢ kolby
przesacza przez saczek karbowany. Uzyskany w ten sposob przesgcz uzywa sie
do oznaczania cukréw redukujacych lub cukréw redukujgcych po inwersii,

c¢) hydroliza kwasowa (inwersja).
W zalezno$ci od spodziewanej zawartosci cukréw pobiera sie 5, 10, 20 lub 40 ml|
przesaczu otrzymanego po sklarowaniu, uzyskujac odpowiednio rozciernczenia
20, 40, 80 lub 160 razy. Przenosi do kolby pomiarowej o pojemnosci 200 mli,
uzupetnia wodg destylowang do 80 ml oraz dodaje 5 ml kwasu
chlorowodorowego stezonego. W kolbie umieszcza sie termometr w ten sposéb,
aby caly czas byt zanurzony w cieczy. Kolbe wraz z termometrem umieszcza sie
wiazni wodnej, podgrzewa do temperatury 69+1 °C i utrzymuje w tej
temperaturze przez 5 minut. Nastepnie ptyn w kolbie szybko schiadza sie
do temperatury 20 °C iwyjmuje termometr, dokfadnie sptukujac go wodq
destylowana. Do kolby dodaje sig od 1 do 2 kropli oranzu metylowego, ostroznie
zobojetnia roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 200 g/l do odczynu stabo
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3)

alkalicznego (barwa Zzétta) i zawarto$¢ kolby uzupetnia do kreski wodg

destylowang;

préba orientacyjna.

Do kolby stozkowej o pojemnosci 100 ml odmierza sie pipetg po 5 ml roztworéw
Fehlinga | i ll, a nastepnie dodaje z biurety 15 ml roztworu cukru przygotowanego
w sposéb okreslony w pkt 2. Zawartos¢ kolby ogrzewa sie do wrzenia i utrzymujac
w stanie wrzenia miareczkuje roztworem cukru z biurety do miareczkowania
na gorgco. Kiedy ciecz nad osadem uzyska zabarwienie jasnoniebieskie dodaje od
1 do 2 kropli roztworu bitekitu metylenowego i miareczkuje dalej do zaniku barwy

niebieskiej;

oznaczenie wlasciwe.

Do kolby stozkowej o pojemnosci 100 ml odmierza sie po 5 ml roztworow Fehlinga
l'i ll. Dodaje z biurety objeto$¢ roztworu cukru przygotowanego w sposob okreslony
w pkt 2, 0 0,5 ml mniejszg od tacznej objetosci prébki zuzytej do zmiareczkowania
prébki orientacyjnej. Szybko ogrzewa do wrzenia i tagodnie gotuje przez 2 minuty.
Dodaje od 1 do 2 kropli roztworu btekitu metylenowego i utrzymujac roztwor
w stanie wrzenia konczy sie miareczkowanie wrzacego ptynu roztworem cukru

Z biurety przed uptywem 1 minuty.

4. Obliczanie wyniku oznaczenia

Z tabeli odczytuje sie rownowazng mase cukru inwertowanego w badanym

roztworze odpowiadajgcg iloSci roztworu cukru zuzytego do miareczkowania.

Zawarto$¢ cukréw bezposrednio redukujgcych lub cukréw redukujgcych po inwersii

w g/l miodu pitnego, wyrazong jako cukier inwertowany oblicza sie zgodnie z wzorem:

. 1000
C-A= 7 oy

1 000 v
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gdzie :

\%) — oznacza ilo$¢ ml roztworu cukru zuzytg do miareczkowania,

C — oznacza odczytang z tabeli mase cukru inwertowanego w mg zredukowana
przez 10 ml roztworu Fehlinga (5+5 ml) przy uzyciu V badanego roztworu
cukru,

A - 0znacza rozcienczenie,

1 000/V — oznacza wspéiczynnik uwzgledniajacy przeliczenie wyniku na 1 | badanego
roztworu cukru,

1000 — oznacza wspoétczynnik uwzgledniajacy przeliczenie mg cukru inwertowanego
nag.

5. Sposé6b wyrazenia wyniku i powtarzalnosé

Za wynik koncowy przyjmuje sie $rednig arytmetyczng z dwoch oznaczen,
wykonanych réwnolegle, przy czym dopuszczalne rozbieznoéci miedzy tymi
oznaczeniami nie powinny przekraczaé:

1) dla miodéw pitnych z zawartoscig cukréw do 50 g/l — 5 %;
2) dla miodéw pitnych z zawartoscig cukréw nie mniejsza niz 50 g/l — 2 %.

Wynik podaje sie z doktadnosciag do pierwszego miejsca po przecinku.

Tabela
Masa cukru inwertowanego w mg redukujacego 10 ml roztworu Fehlinga (5+5 ml)
odpowiadajgca objetosci badanego roztworu uzytego do miareczkowania (V).

Vv Masa cukru inwertowanego w mg

(mi) 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 | 5053| 5054 | 5054 | 5055| 5056| 5057 | 50,58

16 50,59 ( 50,60 50,61 50,62 | 5063 | 5064| 5065 5066| 5067| 5068

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 | 5084 | 5084 | 50,85| 5086 | 5087| 50,88
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20 50,89 | 50,90 | 50,91 50,92 | 5093| 5094 5095| 5096 5097 | 50,98
21 51,00 5100 51,01 51,01 51,02 5102| 51,03 51,03| 51,04 51,04
22 51,05 5105 5106 5106| 5107| 5107| 5108 5108| 5109| 51,09
23 5110 51,10 51,11 51,11 51,12} 51,12 5113 | 51,13 | 51,14 51,14
24 5115 6115 51,16 5116 56117 61,17 5118| 51,18 5119 | 51,17
25 51,20 ( 51,21 5122 5123 | 51,24} 65124 5125| 5126 5127| 51,28
26 51,29 5130} 51,31 51,32 | 51,33| 5134 5135| 51,36} 5137 51,38
27 5140 5140 51,41 51,41 5142 | 5142| 5143 | 5143 | 5144 | 51,44
28 5145 5145| 5146 | 5146 5147 5147 | 5148 5148 5149| 5149
29 5150 51,50 51,51 51,51 51,62 | 5152| 5153| 5153 | 5154 51,54
30 5165| 56155 51566 5156| 6157 5157 5158| 5158| 5159| 51,59
31 5160 5160 5161 51,61 5162 | 5162| 5163| 5163 | 5164 | 51,64
32 5165 5165| 5166| 5166 5167 5167| 5168 5168 5169| 51,69
33 51,70 51,70 | 51,71 51,71 51,72 51,72 6173 51,73 | 51,74 51,74
34 51,75 51,76 5176 5176 5177 5177 51,78| 51,78 51,79 | 51,79
35 5180 51,80 51,81 51,81 5182 5182} 5183 | 5183 5184 51,84
36 5185| 5185 5186 518 | 5187 5187| 5188| 5188 5189 | 51,89
37 5190 5190 | 5191 51,91 5192 | 5192} 5193 | 5193] 5194 5194
38 51,95| 5195| 519 | 5196 | 5197 5197| 5198| 5198} 5199 | 51,99
39 52,00 52,00] 52,01 52,01 52,02 52,02| 52,03| 52,03 52,04 5204
40 52,06 | 5205| 5206| 5206| 5207 | 5207} 5208| 5208| 5209| 52,09
41 52,10 | 52,10 52,11 52,11 52,12 | 52,12 | 5213 | 5213} 6214 52,14
42 52,15 | 62,15 52,16 | 562,16 | 5217 | 5217 | 5218 52,18 | 5219] 52,19
43 52,20 | 52,20 | 52,21 52,21 5222 | 5222 5223 | 5223 5224 5224
44 5225 | 6225 5226 | 5226 | 5227 5227| 5228| 5228| 5229 5229
45 52,30 0,00 0,00 0.00 0.00 0,00 0,00 0,00 0,00 0.00
33
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Zatacznik nr 6
OZNACZANIE ZAWARTOSCI POPIOLU

Popiot to wszystkie substancje pozostajace po spaleniu pozostatosci
po odparowaniu fermentowanego napoju winiarskiego. Spalanie przeprowadza sie
w taki sposob, aby wszystkie kationy (z wyjatkiem kationéw amonowych) przeszty
w forme weglandéw lub innych bezwodnych soli nieorganicznych.

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

1. Aparatura i sprzet:

1) eksykator;

2) elektryczny piec muflowy o kontrolowanej temperaturze;
3) taznia z wrzacq wodg;

4) plyta grzejna lub promiennik w podczerwieni;

5) tygiel o srednicy 70 mm i wysoko$ci 25 mm;

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

2. Wykonanie oznaczania

Wyprazy¢ co najmniej dwukrotnie tygiel w elektrycznym piecu muflowym
w temperaturze 500-550 °C w ciggu 1 godziny do uzyskania statej masy, czyli dwoch
wazen pustego tygla, ktorych réznica nie bedzie wieksza niz 0,0005 g. Do tak
przygotowanego tygla odmierza si¢ 20 mi fermentowanego napoju winiarskiego.
Probke odparowuje sie na wrzacej fazni wodnej, a nastepnie ogrzewa pozostalosé
na plycie grzejnej o temperaturze 200 °C lub w promienniku w podczerwieni az do
rozpoczecia zweglania probki. Gdy z probki przestanie wydzielaé sie dym, umieszcza
si¢ tygiel w elektrycznym piecu muflowym o temperaturze od 500 °C do 550 °C. Po 15
minutach zweglania tygiel wyjmuje sie z pieca, dodaje 5 ml wody destylowane;
i odparowuje wode na fazni wodnej lub w promienniku w podczerwieni, a nastepnie

ponownie ogrzewa w temperaturze od 500 °C do 550 °C przez 10 minut. W sytuagiji
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gdy nie nastapito catkowite spalenie zweglonych czasteczek, powtarza sie
przemywanie, odparowywanie wody i prazenie. W przypadku napojéw o wysokiej
zawartos$ci cukrow dopuszcza sie dodanie do wyciagu, przed pierwszym spopielaniem,
kilku kropli czystego oleju roslinnego w celu zapobiezenia nadmiernemu pienieniu
prébki. Po zakonczeniu spalania tygiel wraz z prébkg przenosi si¢ do eksykatora.
Po ochiodzeniu w eksykatorze wazy sie tygiel.

3. Obliczanie wyniku oznaczania
Zawartos¢ popiotu (P) w badanej prébce, w g/l, oblicza sie, korzystajac ze wzoru:
P =50- (P4 -Py),

gdzie:

Po - oznacza mase pustego tygla,

Pi - oznacza mase tygla ze spopielong probka (popiotem),

50 - oznacza wspotczynnik do przeliczenia ilo$ci badanej probki z 20 mi na litr.

Wynik poda¢ z doktadnoscig do pierwszego miejsca po przecinku.
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Zalacznik nr 7
OZNACZANIE KWASOWOSCI OGOLNEJ

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

Dwutlenek wegla nie wchodzi w sktad kwasowosci ogoine;.

Metoda oznaczania kwasowos$ci ogdlnej polega na  miareczkowaniu
potencjometrycznym lub miareczkowaniu z bigkitem bromotymolowym jako
wskaznikiem i poréwnaniu z wzorcem o barwie odpowiadajacej punktowi koricowemu

miareczkowania.

1. Odczynniki

1) roztwoér buforowy o pH 7 sporzadzony z 107,3 g dwuwodorofosforanu potasowego
(KH2POq4), 500 ml jednomolowego roztworu wodorotlenku sodu (NaOH) i wody
w iloci potrzebnej do uzyskania 1 000 ml roztworu;
2) 0,1 - molowy roztwor wodorotlenku sodu (NaOH);
3) roztwor wskaznika btekitu bromotymolowego o stezeniu 4 g/l, sporzadzony z;
a)4 g biekitu bromotymolowego (C27H2sBr,0sS) rozpuszczonego w 200 mi
obojetnego etanolu 96 % ob;.,
b) 200 ml wody pozbawionej CO,
c) jednomolowego roztworu wodorotlenku sodu w iloéci potrzebnej do uzyskania
barwy niebieskozielonej (pH 7,0) - okoto 7,5 ml,
d) wody w ilosci potrzebnej do uzyskania 1 000 ml roztworu.
4) roztwér buforowy o pH 4.
Dopuszcza sig réwniez stosowanie zakupionych gotowych odczynnikéw, pod
warunkiem Ze posiadajg aktualne $wiadectwo wzorcowania.

2. Aparatura i sprzet:
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1) pH-metr;

2) kolba prozniowa o pojemnosci 500 mi;

3) pompka wodna lub taznia ultradzwiekowa;
4) kolby stozkowe o pojemno$ci 50 ml i 100 ml;
5) pipety o pojemnosci 1 ml, 5 mli 10 ml;

6) cylinder miarowy o pojemnosci 50 mi.

3. Przygotowanie probki do analizy

Do kolby prézniowej wlewa sie okoto 50 ml fermentowanego napoju winiarskiego.
Nastepnie kolbe podigcza sie do pompki wodnej na jedng do dwdch minut, stale

wstrzasajac, albo stosuje sie taznie ultradzwiekowa przez jedng do dwoch minut.

4. Wykonanie oznaczania
4.1. Miareczkowanie potencjometryczne:

Przed przystapieniem do miareczkowania kalibruje sie pehametr za pomocg
roztworu buforowego o pH 7 i roztworu buforowego o pH 4.

Do kolby stozkowej wlewa sie 10 ml przygotowanej prébki. Nastepnie dodaje sie
okoto 10 ml wody destylowanej i zanurza si¢ elektrode. Miareczkuje sie roztworem
wodorotlenku sodu do uzyskania pH 7 w temperaturze 20 °C. Wodorotlenek sodu

dodaje sie powoli, stale mieszajac.

4.2. Miareczkowanie ze wskaznikiem (biekit bromotymolowy):

1) probka Slepa - do kolby stozkowej wlewa sie 25 ml przegotowanej wody
destylowanej, 1 mi roztworu biekitu bromotymolowego oraz 10 ml probki
fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie miareczkuje sie roztworem
wodorotienku sodu do zmiany barwy na niebieskozielong. Nastepnie dodaje sie 5
ml roztworu buforowego o pH 7;
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2) probka wiasciwa - do kolby stozkowej wlewa sie 30 ml przegotowanej wody
destylowanej, 1 ml roztworu biekitu bromotymolowego oraz 10 ml prébki
fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie dodaje sie roztwér wodorotlenku
sodowego w ilosci potrzebnej do uzyskania barwy identycznej z barwg uzyskang

w prébcee Slepej.

5. Obliczanie wyniku oznaczania:

1) kwasowos$¢ ogdlng (A) w miligramoréwnowaznikach na litr oblicza sie wediug

wzoru:
A=10+n,

gdzie:
n - oznacza objetos¢ zuzytego roztworu wodorotlenku sodu.

Warto$¢ te podaje sie z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku;

2) kwasowos$¢ ogding (A') w g/l kwasu jabtkowego oblicza sie wedtug wzoru:
A'=0,067 <A

Warto$¢ te podaje sie z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku.

6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalnos¢ jest to warto$¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowac sie warto$¢ bezwzgledna roznicy miedzy wynikami
dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych samych
warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium,
za pomocg tej samej aparatury i w krétkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania kwasowosci ogolnej powtarzalno$é (r) wynosi:

1) r= 0,9 miligramoréwnowaznika na litr;
2) r=0,07 g kwasu jabtkowego na litr.
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7. Odtwarzalnos¢ metody

Odtwarzalnos¢ jest to warto$¢, ponizej ktoérej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowac¢ sie wartos¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynikami
dwéch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w réznych warunkach
pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, za pomoca innej
aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczania kwasowosci ogélnej odtwarzalnos¢ (R) wynosi:

1) dla fermentowanych napojéw winiarskich biatych i rézowych:

a) R = 3,6 miligramoréwnowaznika na litr,

b) R = 0,3 g kwasu jabtkowego na litr;

2) dla fermentowanych napojoéw winiarskich czerwonych:
a) R = 5,1 miligramoréwnowaznika na litr,
b) R = 0,4 g kwasu jabtkowego na litr.
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Zatacznik nr 8
OZNACZANIE KWASOWOSCI LOTNEJ

Kwasowosc lotna jest sumg kwaséw lotnych w stanie wolnym lub zwigzanym,
wyrazong jako liczba graméw kwasu octowego na litr lub w miligramoréwnowaznikach
na litr. Zawarto$ci kwasu weglowego i kwasu siarkawego nie zalicza sie do kwasowosci
lotnej fermentowanego napoju winiarskiego.

Metoda oznaczania kwasowosci lotnej polega na  zmiareczkowaniu
oddestylowanych kwaséw lotnych mianowanym roztworem wodorotlenku sodu.
Z fermentowanego napoju winiarskiego usuwa sie uprzednio dwutlenek wegla,
natomiast kwasowos¢ tworzong przez wolny i zwigzany dwutlenek siarki odejmuje sie
od kwasowos$ci destylatu. Odejmuje sig réwniez kwasowo$¢ powstata z kwasu

sorbowego, ktory mégt by¢ dodany do fermentowanego napoju winiarskiego.

1. Odczynniki:

1) krystaliczny kwas winowy (C4HgOs);

2) 0,1-molowy roztwér wodorotienku sodu (NaOH);

3) 1 % roztwér fenoloftaleiny w 96 % obj. alkoholu;

4) kwas chlorowodorowy (o gestosci r20 = 1,18 do 1,19 g/ml) rozcienczony
w stosunku 1:4 obj.;

5) 0,005-molowy roztwor jodu (l,);

6) krystaliczny jodek potasu (K);

7) roztwér skrobi o stezeniu 5 g/l;

8) nasycony roztwor heptaoksotetraboranu sodu (Na;B407) « H,0, o stezeniu 55 g/|
w temperaturze 20 °C.

2. Aparatura i sprzet:

1) kolba prézniowa;
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2)
3)

pompka wodna lub taznia ultradzwiekowa;

zestaw do destylacji z parg wodna, sktadajacy sie z:

a) chiodnicy,

b) kolby z przewodem pary,

c¢) kolumny destylacyjnej,

d) wytwornicy pary wodnej niezawierajacej dwutlenku wegla.

3. Przygotowanie aparatury

W celu przygotowania zestawu do destylacji z parg wodng nalezy wykonaé

przynajmniej jeden z ponizszych testow:

1)

2)

3)

do kolby zestawu do destylacji z parg wodng wlewa sie 20 ml przegotowanej wody
i przeprowadza sie destylacje. Zbiera sie 250 ml destylatu i dodaje do niego 0,1 mi
roztworu wodorotlenku sodu i dwie krople roztworu fenoloftaleiny; barwa ré6zowa
powinna utrzymywacé sie przez co najmniej 10 sekund, co oznacza, ze para wodna
nie zawiera dwutlenku wegla;

do kolby zestawu do destylacji z parg wodng wlewa sie 20 ml 0,1-molowego
roztworu kwasu octowego i przeprowadza sie destylacje. Zbiera sie 250 ml
destylatu, ktéry miareczkuje sie roztworem wodorotlenku sodu, przy czym objetosc
roztworu zuzytego do miareczkowania nie moze byé mniejsza niz 19,9 mi,
€O o0znacza, ze co najmniej 99,5 % kwasu octowego zostato oddestylowane z parg
wodng;

do kolby zestawu do destylacji z parg wodng wlewa sie 20 ml 1-molowego roztworu
kwasu milekowego i przeprowadza sie destylacje. Zbiera sie 250 ml destylatu
i miareczkuje  roztworem  wodorotlenku  sodowego; objetosé¢  zuzytego
do miareczkowania roztworu wodorotlenku sodowego nie moze by¢ wieksza niz
1ml, co oznacza, ze nie wiecej niz 0,5 % kwasu mlekowego zostato

oddestylowane.
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4. Wykonanie oznaczania
4.1. Usuwanie dwutlenku wegla

Do kolby prozniowej wlewa sie okoto 50 ml fermentowanego napoju winiarskiego
i wiacza pompke wodng na jedng do dwéch minut, stale wstrzgsajac, lub stosuje sie

taznie ultradzwiekowa przez jedna do dwéch minut.

4.2. Destylacja z uzyciem pary wodnej

20 ml fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego dwutlenku wegla wiewa
si¢ do kolby zestawu do destylacji z parg wodna, dodaje sie okoto 0,5 g kwasu
winowego i przeprowadza destylacjg. Zbiera sie co najmniej 250 ml destylatu.

4.3. Miareczkowanie

Destylat miareczkuje si¢ roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 0,1 molowym
wobec dwach kropli fenoloftaleiny jako wskaznika. Miareczkowanie koriczy sie w chwili

pojawienia sig rozowej barwy roztworu niezanikajacej w ciagu 30 sekund.

4.4. Wprowadzenie poprawki na dwutlenek siarki

Destylat bezposrednio po zmiareczkowaniu zakwasza sie czterema kroplami kwasu
chlorowodorowego. Nastepnie dodaje sie 2 ml roztworu skrobi i kilka krysztatow jodku
potasu. Roztwér miareczkuje si¢ za pomoca roztworu jodu do niebieskiego
zabarwienia. Zuzyta ilos¢ jodu odpowiada zawartosci wolnego dwutlenku siarki
w destylacie.

Nastepnie dodaje sie nasycony roztwor heptaoksotetraboranu sodu do uzyskania

barwy rézowej i miareczkuje zwigzany dwutlenek siarki za pomoca roztworu jodu.

www.inforlex.pl 42



5. Obliczanie wyniku:

1) kwasowo$é¢ lotng (A), wyrazang w miligramoréwnowaznikach na litr z doktadnoécia

do jednego miejsca po przecinku, oblicza sie wedtug wzoru:
A=5(n-0,1n'-0,05n"),

gdzie:

n - oznacza objetos¢ zuzytego wodorotienku sodu,

n'— oznacza objetos¢ jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,

n" - oznacza objeto$¢ jodu zuzytego do miareczkowania zwigzanego dwutlenku siarki;

2) kwasowos$¢ lotng (A'), wyrazang w g kwasu octowego na litr z doktadnoscig

do dwodch miejsc po przecinku, oblicza sie wedtug wzoru:
A'=0,300 (n-0,1n"-0,05n"),

gdzie:
n - oznacza objetos¢ zuzytego wodorotienku sodu,
n'- oznacza objetosé jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,

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

Jesli fermentowany napéj winiarski zawiera kwas sorbowy, kwasowo$é pochodzaca
z kwasu sorbowego odejmuje si¢ od oznaczonej kwasowosci lotnej, przy zatozeniu ze
100 mg kwasu sorbowego odpowiada kwasowosci 0,89 milirownowaznika/l lub 0,053

g/l kwasu octowego oraz gdy jest znana zawarto$¢ kwasu sorbowego w mg/ml.

6. Powtarzalnos¢ metody

Powtarzalno$¢ jest to warto$¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowa¢ sie warto$¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynikami
dwdch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej prébki, w tych samych
warunkach pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium,
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za pomocg tej samej aparatury i w krétkim odstepie czasu).
W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej powtarzalnos$é (r) wynosi:
1) r= 0,7 miligramoréwnowaznika na litr;
2) r=0,04 g kwasu octowego na litr.

7. Odtwarzalno$¢ metody

Odtwarzalno$¢ jest to warto$é, ponizej ktérej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowaé sie warto§¢ bezwzgledna réznicy miedzy wynikami
dwoch pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w réznych warunkach
pomiarowych (przez innego analityka, w innym laboratorium, za pomoca innej
aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej odtwarzalno$¢ (R) wynosi:

1) R =1,3 miligramoréwnowaznika na litr;
2) R =0,08 g kwasu octowego na litr.

8. Oznaczanie kwasu salicylowego przechodzacego do destylatu otrzymywanego

przy oznaczaniu kwasowosci lotnej

Po oznaczeniu kwasowosci lotnej i wprowadzeniu poprawki na zawarto$é
dwutlenku siarki, nalezy stwierdzi¢ obecno$¢ kwasu salicylowego, po zakwaszeniu,
przez fioletowe zabarwienie pojawiajace sie po dodaniu soli zelaza (lll).

Oznaczanie kwasu salicylowego przechodzacego do destylatu wraz z kwasami
lotnymi wykonuje si¢ w drugim destylacie, przy czym uzywa sie tej samej objetosci
destylatu, jaka wykorzystano do oznaczania kwasowos$ci lotnej. Kwas salicylowy
oznacza sie¢ kolorymetryczng metodg poréwnawcza. Oznaczong zawarto$é kwasu
salicylowego odejmuje si¢ od kwasowosci lotnej oznaczonej w destylacie uzyskanym
w wyniku pierwszej destylacji.
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8.1. Odczynniki:

1)
2)
3)

4)
5)

kwas chlorowodorowy (HCI) (o gestosci r20 = 1,18 do 1,19 g/l);

0,1-molowy roztwér tiosiarczanu sodu (Na;S,03  5H,0);

10 % (m/v) roztwér siarczanu zelazo-amonowego (Fex(SQ4)s ° (NH4)2S0,4 -
24H,0);

0,01-molowy roztwér salicylanu sodowego;

roztwor salicylanu sodowego (NaC7Hs03) o stezeniu 1,60 g/l.

8.2. Wykonanie oznaczania:

1)

2)

3)

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

w przypadku stwierdzenia w prébce obecnosci kwasu salicylowego na kolbie
stozkowej, wykorzystanej przy wykrywaniu obecnosci kwasu salicylowego,
zaznacza sie kreska objetos¢ destylatu, nastepnie kolbe opréznia sie i przeptukuije.
Nastepnie przeprowadza si¢ destylacie z parg wodng drugiej prébki
fermentowanego napoju winiarskiego o objetosci 20 ml, zbierajgc destylat do kolby
stozkowej. Nastepnie dodaje sie 0,3 ml czystego kwasu solnego i 1 ml roztworu
siarczanu zelazo-amonowego. Zawarto$¢ kolby zabarwi sie na fioletowo. Do kolby
stozkowej, identycznej jak ww. kolba z zaznaczong kreskg, nalewa sie wody
destylowanej w ilosci rownej iloSci destylatu, a nastepnie dodaje 0,3 ml czystego
kwasu solnego i 1 ml roztworu siarczanu zelazo-amonowego. Za pomocg biurety
wprowadza sie roztwor salicylanu sodowego do uzyskania barwy fioletowej
o natezeniu odpowiadajagcym barwie roztworu w kolbie zawierajacej destylat
fermentowanego napoju winiarskiego;

wprowadzanie poprawki do kwasowosci lotnej; od objetosci n ml roztworu
wodorotlenku sodu, zuzytego do miareczkowania kwaséw w destylacie podczas
oznaczania kwasowosci lotnej, odjaé¢ objetosé 0,1 x n', gdzie n™ oznacza objeto$¢

w ml roztworu dodanego z biurety.
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UZASADNIENIE

Projektowane rozporzadzenie Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi w sprawie
szczegotowego sposobu wyrobu fermentowanych napojéw winiarskich oraz metod
analiz tych napojoéw do celéw urzedowej kontroli w zakresie jako$ci handlowej stanowi
wykonanie upowaznienia zawartego w art. 16 ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie
i rozlewie wyrobéw winiarskich, obrocie tymi wyrobami i organizacji rynku wina (Dz. U.
Nr 120, poz. 690 i Nr 171, poz. 1016).

Projektowane rozporzadzenie nie wprowadza nowych rozwigzan w poréwnaniu
z przepisami rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia z dnia 2 maja
2005 r. w sprawie szczegotowego sposobu wyrobu fermentowanych napojow
winiarskich oraz metod analiz tych napojéw do celéw urzedowej kontroli pod wzgledem
Jakosci handlowej (Dz. U. z 2005 r. Nr 88, poz. 748, z 2008 r. Nr 133, poz. 846 oraz
z 2009 r. Nr 199, poz. 1535). Wydanie projektowanego rozporzadzenia wynika z art. 97
ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie i rozlewie wyrobow winiarskich, obrocie tymi
wyrobami i organizacji rynku wina oraz art. 100 tej ustawy.

Projektowane  rozporzadzenie okreSla dozwolone sposoby  wyrobu
fermentowanych napojéw winiarskich. W zwigzku z tym, ze wyroby produkowane
z owocow innych niz winogrona nie wchodzg w zakres wspdéinego rynku wina, zasady
ich wyrobu oraz metody ich analiz moga by¢ okreslane w prawie poszczegéinych
panstw cztonkowskich Unii Europejskiej. Z uwagi na to, iz metody stosowane podczas
wytwarzania wyrob6w winiarskich gronowych sg stosowane lub moga byé stosowane
w produkcji fermentowanych napojéw winiarskich, w projekcie rozporzadzenia
wykorzystane zostaty rozwigzania okreslone w przepisach Unii Europejskiej dotyczace
produkcji win gronowych.

Projekt rozporzadzenia nie wprowadza ograniczen metod wyrobu
fermentowanych napojoéw winiarskich.

Projekt rozporzadzenia okresla:

1) czynnoéci technologiczne, ktére moga by¢ stosowane w procesie produkgii
fermentowanych napojow winiarskich, takie jak: napowietrzanie, dodawanie
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czystego tlenu, barbotaz, obrobke termiczna, odwirowywanie oraz filtracje,
eliminacje dwutlenku siarki, obrobke weglem drzewnym;

2) dozwolone metody eliminacji dwutlenku siarki;

3) substancje dozwolone do zastosowania do oczyszczania;

4) substancje dozwolone do zastosowania do zakwaszania i odkwaszania;

5) substancje dozwolone do uzycia w trakcie lezakowania, stabilizacji lub rozlewu.

Projekt rozporzadzenia wprowadza 7 metod analiz, ktére beda stosowane
podczas wykonywania urzedowej kontroli fermentowanych napojéw winiarskich.

W projekcie niniejszego rozporzadzenia opisano kolejno metody analityczne,
majace na celu okreslenie: gestosci i gesto$ci wzglednej w temperaturze 20 °C,
zawartosci alkoholu w procentach objetosciowych, zawarto$ci ekstraktu ogodinego,
zawartosci cukréw redukujacych, zawartosci popiotu, kwasowosci ogolinej i kwasowos$ci
lotne;j.

Metodyka wykonywania analiz fermentowanych napojoéw winiarskich, czyli
wyrobow winiarskich, ktére nie zaliczajg sie¢ do wspélinej organizacji rynku wina, zostata
opracowana w projekcie niniejszego rozporzadzenia w oparciu 0 metody analiz opisane
w rozporzadzeniu Komisji (WE) nr 606/2009 z dnia 10 lipca 2009 r. ustanawiajacego
niektore szczegotowe zasady wykonania rozporzadzenia Rady (WE) nr 479/2008
w odniesieniu  do  kategorii produktéw  winiarskich, praktyk enologicznych
i obowigzujgcych ograniczen (Dz. Urz. UE L 193 z 24.07.2009, str. 1, z p6zn. zm.).
Umozliwi to unikniecie koniecznosci posiadania dwoch odrebnych metodyk badan oraz
odrgbnego sprzetu laboratoryjnego. Wprowadzenie metod wykonywania analiz
fermentowanych napojéow winiarskich analogicznych do stosowanych w Unii
Europejskiej dla wyrobéw winiarskich gronowych umozliwi nie tylko wykorzystywanie
tego samego wyposazenia laboratoryjnego lecz réwniez wyeliminuje konieczno$é
postugiwania si¢ réznymi metodami podczas badania réznych wyrobéw winiarskich.

Z uwagi na mniejszy zakres cech jakosciowych jakie powinny byé oceniane
podczas analizy fermentowanych napojéw winiarskich, adaptowano jedynie cze$é
metod stosowanych w Unii Europejskiej do analiz win.

Przepisy projektowanego rozporzadzenia nie sg objete prawem Unii
Europejskiej.
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Projekt rozporzadzenia nie podiega procedurze notyfikacji aktéw prawnych
okreslonej w przepisach rozporzadzenia Rady Ministrow z dnia 23 grudnia 2002 r.
w sprawie sposobu funkcjonowania krajowego systemu notyfikacji norm i aktéow
prawnych (Dz. U. Nr 239, poz. 2039 oraz z 2004 r. Nr 65, poz. 597).

Stosownie do art. 5 ustawy z dnia 7 lipca 2005 r. o dziatalnosci lobbingowej
w procesie stanowienia prawa (Dz. U. Nr 169, poz. 1414, z pézn. zm.) projekt
rozporzadzenia zostat zamieszczony na stronie internetowej Biuletynu Informagii
Publicznej Ministerstwa Rolnictwa i Rozwoju WSsi oraz Biuletynu Informacji Publicznej
Rzadowego Centrum Legislac;ji.

Projekt rozporzadzenia zostat ujety w Wykazie prac legislacyjnych Ministra

Rolnictwa i Rozwoju Wsi.

OCENA SKUTKOW REGULACJI

1. Podmioty na ktére oddziatuje projektowane rozporzadzenie

Organy Inspekgcji Jakosci Handlowej Artykutéw Rolno-Spozywczych, podmioty
wytwarzajgce fermentowane napoje winiarskie, podmioty prowadzace handel hurtowy
fermentowanymi napojami winiarskimi.

Projektowane rozporzadzenie wprowadzajac metody analiz fermentowanych
napojow winiarskich pod wzgledem jakosci handlowej eliminuje mozliwosci
ewentualnego kwestionowania metody analizy lub wynikéw analizy fermentowanych
napojéw winiarskich uzyskanych podczas urzedowej kontroli jakosci handlowe;

w producenta lub podmiotu prowadzacego handel hurtowy.

2. Wplyw rozporzadzenia na dochody i wydatki budzetu panistwa oraz budzetéw
jednostek samorzadu terytorialnego

Wejscie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie spowoduje zwiekszenia
wydatkéw budzetu panstwa.
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3. Wplyw rozporzadzenia na rynek pracy
Wejécie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie bedzie miato wpltywu
na rynek pracy.

4. Wplyw rozporzadzenia na konkurencyjnosé¢ gospodarki i przedsiebiorczosé,
w tym na funkcjonowanie przedsiebiorstw

Wejscie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie bedzie miato wptywu
na konkurencyjnos¢ polskiego rolnictwa na wspélnym rynku Unii Europejskiej.

5. Wplyw rozporzadzenia na sytuacja i rozwoj regionalny
Wejscie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie bedzie miato wptywu
na sytuacje i rozwdj regionalny.

6. Konsultacje spoleczne
Projekt rozporzadzenia zostat skonsultowany z nastepujacymi organizacjami

i zZwigzkami:

1) Business Centre Club;

2) Federacja Branzowych Zwigzkoéw Producentéw Rolnych;

3) Federacja Regionéw i Komisji Zaktadowych Solidarnos¢ '80;

4) Federacja Zwiazkéw Pracodawcoéw-Dzierzawcow i Wiascicieli Roinych;

5) Forum Zwigzkéw Zawodowych;

6) Fundacja Polski Instytut Winorosli i Wina;

7) Krajowa |zba Gospodarcza ,Przemyst Spozywczy”;

8) Krajowa Rada Izb Rolniczych;

9) Krajowa Rada Spotdzielcza;

10) Krajowa Rada Winiarstwa i Miodosytnictwa;

11) Krajowy Sekretariat Rolnictwa i Przemystu Rolno-Spozywczego NSZZ Solidarnosé
'80;

12) Krajowy Zwigzek Rewizyjny Rolniczych Spétdzielni Produkcyjnych;

13) Krajowy Zwigzek Rolnikéw, Kétek i Organizacji Rolniczych;

14) Krajowy Zwigzek Zrzeszen Plantatoréow Owocow i Warzyw;
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15) Niezalezny Samorzadny Zwigzek Zawodowy Solidarno$é '80;
16) NSZZ ,Solidarnos¢” Komisja Krajowa;
17) NSZZ Rolnikéw Indywidualnych ,Solidarno$¢”;

18) Ogoinopolskie Porozumienie Zwigzkéw Zawodowych Rolnikéw i Organizacji

Rolniczych, Oddziat Siedice;
19) Ogolnopolskie Porozumienie Zwigzkow Zawodowych;

20) Ogélnopolskie Stowarzyszenie Plantatorow Winorosli i Producentéow Wina;

21) Polska Federacja Producentéw Zywnosci;

22) Polska Konfederacja Pracodawcow Prywatnych ,LEWIATAN";
23) Pracodawcy Rzeczpospolitej Polskie;j;

24) Rada Gospodarki Zywnosciowe;j;

25) Sekcja Krajowa NSZZ Solidarno$¢ Pracownikow ODR;

26) Sekretariat Przemystu Spozywczego NSZZ ,Solidarnosé”;
27) Sekretariat Rolnictwa Komisji Krajowej NSZZ ,Solidarno$é”;
28) Stowarzyszenie Matopolskie Forum Winne;

29) Stowarzyszenie Winiarzy Podkarpacia;

30) Stowarzyszenie Winnic Doliny Sanu;

31) Zielonogoérskie Stowarzyszenie Winiarskie;

32) Zrzeszenie Pszczelarzy ,APIPOL”,

33) Zwigzek Rzemiosta Polskiego;

34) Zwigzek Sadownikéw Polskich — Sekcja Winoroslarska;

35) Zwigzek Zawodowy Centrum Narodowe Miodych Rolnikéw;
36) Zwigzek Zawodowy Pracownikéw Rolnictwa w RP;

37) Zwigzek Zawodowy Rolnictwa ,Samoobrona”;

38) Zwiazek Zawodowy Rolnikéw ,Ojczyzna™;

39) Zwigzek Zawodowy Rolnikéw i Obszaréw Wiejskich ,REGIONY";
40) Zwigzek Zawodowy Rolnikéw RP ,Solidarni”;

41) Zwigzek Zawodowy Wsi i Rolnictwa ,Solidarno$¢ Wiejska”.
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W ramach konsultacji spotecznych uwagi do projektu rozporzadzenia zgtosity
Polska Rada Winiarstwa (PRW). Gtéwny Inspektorat Jakosci Handlowej Artykutow
Rolno-Spozywczych, ktéry ustosunkowat sie do uwag zgtoszonych przez PRW.

Uwagi zgtoszone przez PRW mialy charakter techniczny dotyczyty uaktualnienia
stosowanego w projektowanym rozporzadzeniu nazewnictwa substancji chemicznych
oraz stosowanej aparatury w procesie analizy fermentowanych napojéw winiarskich

do celéw urzedowej kontroli w zakresie jakosci handlowej.

Opracowano w Departamencie
Rynkéw Rolnych:
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Za zgodnos¢ pod wzgledem

Prawnym i redakcyjnym:
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