Projekt
ROZPORZADZENIE

MINISTRA ROLNICTWA I ROZWOJU WSIV

w sprawie metod analiz fermentowanych napojow winiarskich wykonywanych w

ramach nadzoru nad jako$cia handlowa tych napojow?

Na podstawie art. 6 pkt 3 ustawy z dnia 2 grudnia 2021 r. o wyrobach winiarskich (Dz. U.

7 2022 r. poz. 24) zarzadza si¢, co nastepuje:

§ 1. 1. Analiz¢ fermentowanych napojow winiarskich do celow urzedowej kontroli

w zakresie jako$ci handlowej przeprowadza si¢ przy uzyciu nastepujacych metod:

1)

2)

3)

4)

S)
6)

7)

oznaczania gestosci w temperaturze 20°C, ktora jest okreslona w zatgczniku nr 1 do
rozporzadzenia;

oznaczania zawarto$ci alkoholu w procentach objgtosciowych, ktora jest okreslona w
zataczniku nr 2 do rozporzadzenia,

oznaczania zawartos$ci ekstraktu ogoélnego, ktora jest okreslona w zataczniku nr 3 do
rozporzadzenia;

oznaczania zawarto$ci cukrow redukujacych oraz cukrow redukujacych po inwers;ji, ktore
sa okreslone w zalaczniku nr 4 do rozporzadzenia;

oznaczania zawarto$ci popiotu, ktora jest okreslona w zataczniku nr 5 do rozporzadzenia;
oznaczania kwasowosci ogoélnej, ktéra jest okreslona w zalgczniku nr 6
do rozporzadzenia;

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

2. Analizg, o ktérej mowa w ust. 1, mozna réwniez przeprowadzi¢ przy uzyciu metod

innych niz wymienione w ust. 1, pod warunkiem, ze uzyskane wyniki zapewniajg

porownywalng powtarzalnos¢ i odtwarzalno$¢ wynikoéw analiz, przy czym za ostateczne uznaje

si¢ wyniki uzyskane z analizy przeprowadzonej przy uzyciu metod okreslonych w ust. 1.

D

2)

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

Niniejsze rozporzadzenie zostato notyfikowane Komisji Europejskiej w dniu ....... pod numerem ............
zgodnie z § 4 rozporzadzenia Rady Ministrow z dnia 23 grudnia 2002 r. w sprawie sposobu funkcjonowania
krajowego systemu notyfikacji norm i aktéw prawnych (Dz. U. poz. 2039 oraz z 2004 r. poz. 597), ktére wdraza
postanowienia dyrektywy (UE) 2015/1535 Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 9 wrzes$nia 2015 r.
ustanawiajacej procedure udzielania informacji w dziedzinie przepiséw technicznych oraz zasad dotyczacych
ushug spoteczenstwa informacyjnego (ujednolicenie) (Dz. Urz. UE L 241 z 17.09.2015, str. 1).



§ 2. Rozporzadzenie wchodzi w zycie z dniem nastgpujacym po dniu ogloszenia.?)

MINISTER ROLNICTWA 1
ROZWOJU WSI

Pawetl Mataczek
zastepca dyrektora
Departamentu Prawnego

za zgodnos$¢ pod wzgledem prawnym,
legislacyjnym i redakcyjnym

/podpisano elektronicznie/

3 Niniejsze rozporzadzenie bylo poprzedzone rozporzadzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 21
maja 2013 r. w sprawie szczegdtowego sposobu wyrobu fermentowanych napojow winiarskich oraz metod
analiz tych napojow do celéw urzedowej kontroli w zakresie jakosci handlowej (Dz. U. poz. 624), ktore traci

moc z dniem wej$cia w zycie art. 50 pkt 4 ustawy z dnia 2 grudnia 2021 r. o wyrobach winiarskich (Dz. U. z
2022 r. poz. 24).



Zakaczniki do rozporzadzenia
Ministra Rolnictwa 1 Rozwoju Wsi
zdnia ......... (poz. ..... )

Zalacznik nr 1

OZNACZANIE GESTOSCI W TEMPERATURZE 20°C

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

1. Sprzet

Do oznaczania gestosci stosuje si¢ gestoSciomierz oscylacyjny, umozliwiajacy odczyt
gestosci w gramach na mililitr, o rozdzielczosci nie mniejszej niz 0,0001 grama na mililitr.

2. Wykonanie oznaczenia gestosci

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

3. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody jest to warto$¢, ponizej ktérej powinna, z okreSlonym
prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ wartos¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami dwoch
pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych samych warunkach
pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej same;j

aparatury i w krotkim odstepie czasu).

W  przypadku oznaczania ggstoSci przy uzyciu gestoSciomierza oscylacyjnego

powtarzalno$¢ metody wynosi 0,0001 grama na mililitr.



Zalacznik nr 2
OZNACZANIE ZAWARTOSCI ALKOHOLU W PROCENTACH OBJETOSCIOWYCH

Oznaczenia zawartosci alkoholu w procentach objetosciowych, polegajacego
na wykonaniu destylacji fermentowanego napoju winiarskiego, uprzednio zalkalizowanego
przy uzyciu zawiesiny wodorotlenku wapnia, 1 oznaczeniu gestosci destylatu dokonuje si¢ przy
uzyciu gestoSciomierza oscylacyjnego. Zawarto$¢ alkoholu odczytuje si¢ z tabel
alkoholometrycznych.

1. Aparatura i sprzet

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

1) zestaw do destylacji sktadajacy sie¢ z litrowej kolby okragtodennej ze szlifem, nasadki
destylacyjnej o wysokos$ci okoto 20 centymetrow lub innego urzadzenia zapobiegajacego
rozpryskiwaniu cieczy, zrodla ciepta, chtodnicy zakonczonej przedluzaczem
doprowadzajacym destylat na dno kolby miarowej;

2) zestaw do destylacji z parag wodna, sktadajacy si¢ z wytwornicy pary, przewodu pary,
nasadki destylacyjnej i chtodnicy;

3) gestosciomierz oscylacyjny o rozdzielczo$ci nie mniejszej niz 0,0001 grama na mililitr;

4) ultratermostat lub inne urzadzenie utrzymujace statg temperatur¢ probek na poziomie

20°C (+/-0,2°C).

Mozna zastosowa¢ dowolny rodzaj aparatu do destylacji bez pary wodnej lub z parg
wodna, jezeli spelnia wymagania testu polegajacego na przeprowadzeniu pigciu kolejnych
destylacji mieszaniny alkoholowo-wodnej o zawartosci alkoholu 10% objetosciowych, przy
czym zawarto$¢ alkoholu w destylacie po pieciu destylacjach powinna wynosi¢ co najmnie;j
9,9% objetosciowych.

2. Odczynniki

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

3. Przygotowanie probki

Z fermentowanego napoju winiarskiego usuwa si¢ wigkszos¢ dwutlenku wegla przez
mieszanie probki fermentowanego napoju winiarskiego o objgtosci od 250 mililitrow do 300
mililitrow w kolbie o pojemnos$ci 500 mililitréw lub umieszczenie na tazni ultradzwigkowe;.

Nastepnie w kolbie miarowej na 200 mililitr6w umieszcza si¢ okoto 1 mililitr ponad kreske



miarowa fermentowanego napoju winiarskiego, wstawia do ultratermostatu ustawionego na
20°C na okoto 10 minut w celu uzyskania statej temperatury probki, po czym zlewa si¢ nadmiar
tego napoju znad kreski 1 przenosi si¢ do kolby destylacyjnej. Kolbe miarowa przemywa si¢
czterokrotnie S-mililitrowymi porcjami wody, zlewajac kazda z tych porcji do kolby
destylacyjnej lub do przewodu pary. Do kolby destylacyjnej wprowadza si¢ przewod pary
zestawu do destylacji z parg wodna. Nastepnie dodaje si¢ 10 mililitrow zawiesiny wodorotlenku

wapnia 1 kilka odtamkow pumeksu lub innego obojetnego materialu porowatego.

Destylat zbiera si¢ w tej samej 200 mililitrow kolbie miarowej, ktorej uzyto do
odmierzenia fermentowanego napoju winiarskiego. Destylat zbiera si¢ w ilosci okoto 150
mililitrow — w przypadku destylacji bez pary wodnej, lub od 198 do 199 mililitrow —
w przypadku destylacji z parg wodna. Nastepnie destylat uzupetnia si¢ woda destylowang do
200 mililitrow, przy czym temperatura destylatu nie moze odbiega¢ od temperatury
poczatkowej o wigcej niz +/-2°C. Destylat miesza si¢ w kolbie bardzo ostroznie kolistymi

ruchami.

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

Mozna réwniez przeprowadzi¢ destylacje przy uzyciu aparatu do szybkiej destylacji.

4. Wykonanie oznaczenia gestosci

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

5. Obliczanie wyniku oznaczenia gestosci

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

6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalnos¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ wartos¢ 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, przy uzyciu tej same;j

aparatury 1 w krotkim odstepie czasu).



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

7. Odtwarzalno$¢ metody

Odtwarzalno$¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktérej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ warto$¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami dwoch
pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w r6znych warunkach pomiarowych

(przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczenia zawartosci alkoholu odtwarzalno$¢ (R) wynosi: R = 0,19%

objetosciowych.

Zawarto$¢ alkoholu etylowego podaje si¢ w % objetosciowych z doktadnoscia do jednego

miejsca po przecinku.



Zalacznik nr 3
OZNACZANIE ZAWARTOSCI EKSTRAKTU OGOLNEGO

Ekstrakt ogdlny jest to suma wszystkich substancji nielotnych, ktore przeszty do ekstraktu

w wyniku procesu ekstrakcji.

Ekstrakt bezcukrowy jest to réznica zawarto$ci ekstraktu ogoélnego i sumy cukrow
redukujacych i sacharozy.

1. Wykonanie oznaczenia zawartosci ekstraktu ogélnego

Zawartos¢ ekstraktu ogdlnego oblicza si¢ na podstawie gestosci fermentowanego napoju

winiarskiego pozbawionego alkoholu.

Zawarto$¢ ekstraktu ogélnego w gramach na litr jest podana w tabeli zawartej w ust. 2.

2. Obliczanie wyniku gestosci

Gestos¢ wzgledng (d;) fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu

oblicza si¢ wedlug wzoru:
d;=d,—d,+ 1,000

gdzie:
d,— oznacza gesto$s¢ wzgledng fermentowanego napoju winiarskiego w temperaturze 20°C (z
poprawka na kwasowos$¢ lotng),
d,= d?%,—0,0000086 kwasowosci lotnej wyrazonej w miligramoréwnowaznikach na litr,
d,— oznacza gesto§¢ w temperaturze 20°C mieszaniny wodno-alkoholowej o tej samej

zawartos$ci alkoholu co fermentowany nap6j winiarski.

Mozna oblicza¢ d, rowniez na podstawie gestosci w temperaturze 20°C fermentowanego
napoju winiarskiego (p,) 1 mieszaniny wodno-alkoholowej (p,) o tej samej zawarto$ci alkoholu
wedlug wzoru:

d,=1,0018 (p,—p,) + 1,000, gdzie sg wyjasnione p, 1 p,,
gdzie wspdtczynnik 1,0018 zaokragla si¢ do jednos$ci, gdy warto$¢ p, jest mniejsza od 1,05, co

ma miejsce w wigkszosci przypadkow.

Do obliczenia zawarto$ci ekstraktu ogdlnego w gramach na litr na podstawie gestosci
wzglednej d; fermentowanego napoju winiarskiego pozbawionego alkoholu lub na podstawie
ciezaru wlasciwego d?%,, fermentowanego napoju winiarskiego stosuje si¢ warto$ci okre§lone
w tabeli, a zawarto$¢ ekstraktu ogdlnego ustala si¢ w gramach na litr z doktadnos$cia do jednego

miejsca po przecinku.


http://pl.wikipedia.org/wiki/Ekstrakt
http://pl.wikipedia.org/wiki/Ekstrakcja

TABELA

OBLICZANIE ZAWARTOSCI EKSTRAKTU OGOLNEGO W GRAMACH NA LITR

Gestosc
z doktadnoscig do
drugiego miejsca

po przecinku

Trzecie miejsce po przecinku wartosci gestosci wzglednej

gramy ekstraktu na litr

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
1,00 0,0 2,6 5,1 7,71 10,3| 12,9| 154 18,0 20,6 23,2
1,01 25,81 284 31,01 33,6] 36,2 388 41,3| 439 46,5| 49,1
1,02 51,7 543 569 59,5 62,1| 64,7 673 699 72,5 75,1
1,03 77,7 80,3 829 855 88,1 90,7 933| 959| 98,5 1011
1,04 103,7| 106,3| 109,0( 111,6| 114,2| 116,8| 119,4| 122,0| 124,6| 127,2
1,05 129,8 | 132,4| 135,0| 137,6| 140,3| 142,9| 145,5| 148,1| 150,7| 153,3
1,06 155,9] 158,6| 161,2| 163,8| 166,4| 169,0| 171,6| 174,3| 176,9| 179,5
1,07 182,1| 184,8| 187,4| 190,0| 192,6| 195,2| 197,8| 200,5| 203,1| 205,8
1,08 206,4| 211,0| 213,6| 216,2| 218,9| 221,5| 224,1| 226,8| 229,4| 232,0
1,09 234,77\ 237,3| 239,9| 242,5| 245,2| 247,8| 250,4| 253,1| 255,7| 258,4
1,10 261,0| 263,6| 266,3| 268,9| 271,5| 274,2| 276,8| 279,5| 282,1| 284,8
1,11 287,41 290,0| 292,7| 295,3| 298,0| 300,6| 303,3| 305,9| 308,6| 311,2
1,12 313,9| 316,5| 319,2| 321,8| 324,5| 327,1| 329,8| 332,4| 335,1| 337,8
1,13 340,4| 343,0| 345,7| 348,3| 351,0| 353,7| 356,3| 359,0| 361,6| 364,3
1,14 366,9| 369,6| 372,3| 375,0| 377,6| 380,3| 382,9| 385,6| 388,3| 390,9
1,15 393,6| 396,2| 398,9| 401,6| 404,3| 406,9| 409,6| 412,3| 415,0| 417,6
1,16 420,3| 423,0| 425,7| 428,3| 431,0| 433,7| 436,4| 439,0| 441,7| 4444
1,17 447,1| 449,8| 452,4| 455,2| 457,8| 460,5| 463,2| 465,9| 468,6| 471,3
1,18 473,9| 476,6| 479,3| 482,0| 484,7| 487,4| 490,1| 492,8| 495,5| 498,2
1,19 500,9| 503,5| 506,2| 508,9| 511,6| 514,3| 517,0| 519,7| 522,4| 525,1
1,20 527,8 - - - - - - - - -
czwarte miejsce po przecinku wartos$ci cigzaru wlasciwego
gramy ekstraktu na litr, ktore nalezy doda¢
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
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Zalacznik nr 4

OZNACZANIE ZAWARTOSCI CUKROW REDUKUJACYCH ORAZ CUKROW
REDUKUJACYCH PO INWERSIJI

Cze$¢ 1. Oznaczenie zawartosci cukrow redukujacych oraz cukrow redukujacych po
inwersji w fermentowanych napojach winiarskich, z wylaczeniem miodow pitnych

(metoda Luff-Schoorla)

Metoda ilosciowego oznaczenia cukrow redukujacych 1 cukrow redukujacych po inwersji
w fermentowanych napojach winiarskich polega na redukcji soli miedziowe] przez cukry

redukujace.

Cukry redukujace — cukry zawierajace wolne grupy karbonylowe zdolne do redukcji

alkalicznych roztworow soli miedziowych.

Cukry redukujace po inwersji — suma cukréw redukujacych i cukrow redukujacych

powstatych w wyniku hydrolizy kwasowej (inwersji).

Sacharoza — r6znica migdzy cukrami redukujacymi po inwersji a cukrami redukujacymi

— przeliczona na zawarto$¢ sacharozy.

1. Przygotowanie do analizy probki z fermentowanego napoju winiarskiego:

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

2) z probki usuwa si¢ dwutlenek wegla przez silne, kilkukrotne wytrzasanie w kolbie lub
przez umieszczenie kolby w tazni ultradzwigkowej — w przypadku fermentowanych
napojow winiarskich musujgcych lub musujacych gazowanych;

3) probke przesacza sie przez karbowany saczek lub odwirowuje — w przypadku obecnosci
osadu lub zmetnienia fermentowanego napoju winiarskiego;

4) pobrany do analizy fermentowany napdj winiarski rozciencza si¢, tak aby zawarto$¢ cukru
w badanym roztworze wynosita nie wigcej niz 2,4 grama na litr — w przypadku oznaczania
cukréw redukujacych lub cukrow redukujacych po inwersji.

2. Przygotowanie roztworu cukru
2.1. Odczynniki:

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

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

3) roztwor octanu otowiu(Il) przygotowany w nastgpujacy sposob: 200 gramow tlenku
otowiu (PbO) rozciera si¢ w mozdzierzu z 600 gramdéw octanu otowiu 3-wodnego

Pb(CH5COOH);, ¢ 3H,0. Po doktadnym wymieszaniu cato$¢ przenosi si¢ do zlewki



o pojemnosci 1000 mililitréw, dodaje okolo 100 mililitréw wody destylowanej 1
podgrzewa na tazni wodnej az do uzyskania bialoczerwonawej masy. Nastgpnie uzyskang
mase¢ przenosi si¢ do zlewki o pojemnosci wigkszej niz 2000 mililitréw, dodaje si¢ 1 900
mililitréw wody destylowanej 1 po doktadnym wymieszaniu pozostawia roztwér do
odstania zawiesiny. Nast¢pnie dekantuje si¢ ptyn do szklanej butelki z korkiem na szlif;

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

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

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

2) taznia wodna;

3) minutnik;

4) mozdzierz;

5) parownice;

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

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

8)  zlewki szklane o pojemnosci 1000 mililitréw;

9) zlewki szklane o pojemnosci 3000 mililitrow.

2.3. Usuwanie zwigzkow lotnych i klarowanie probki

Aby usung¢ zwiazki lotne, wlewa si¢ 25 mililitrow probki do parownicy, zobojetnia si¢
wodorotlenkiem sodu o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr wobec papierka lakmusowego.
Nastepnie odparowuje na tazni wodnej do uzyskania okolo potowy poprzedniej objetosci.
Przenosi ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 100 mililitrow, poptukujac caly czas
parownice woda destylowang (laczna ilo$¢ uzytej wody destylowanej wynosi okoto 50
mililitrow). W celu sklarowania probki dodaje si¢ 2,5 mililitréw roztworu octanu otowiu(Il)
i doktadnie miesza. Nastgpnie do kolby dodaje si¢ kroplami 10 mililitrow siarczanu sodu
(kroplami) i uzupetnia woda destylowang do uzyskania 100 mililitréw. Po wymieszaniu
odstawia si¢ na 30 minut. Nastepnie zawarto$¢ kolby przesacza si¢ przez sgczek karbowany, a
uzyskany przesacz uzywa si¢ do oznaczania cukrow redukujgcych lub cukréw redukujacych
po inwersji.

2.4. Hydroliza kwasowa (inwersja)

W  zaleznosci od zastosowanego rozcienczenia pobiera si¢ przesacz uzyskany

po sklarowaniu prébki i przenosi do kolby miarowej o pojemnosci 100, 200, 250 albo 500



mililitrow. Nastepnie dodaje si¢ wode destylowang w taki sposob, aby na kazde 5 mililitrow
kwasu chlorowodorowego taczna objetos¢ pobranego przesaczu i dodanej wody destylowane;j
wynosita 75 mililitréw. Do kolby wktada si¢ termometr rteciowy, tak aby przez caty czas byt
zanurzony w probce. Kolbe wraz z termometrem umieszcza si¢ w tazni wodnej, podgrzewa do
temperatury od 68 do 70°C i utrzymuje w tej temperaturze przez 5 minut. Nast¢pnie probke w
kolbie szybko schtadza si¢ do temperatury 20°C, wyjmuje termometr, ktéry doktadnie optukuje
si¢ wodg destylowanag, tak aby trafita do kolby. Do kolby ostroznie dodaje si¢ od 1 do 2 kropli
oranzu metylowego (zobojetnia si¢ roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 200 gramow na
litr) do czasu pojawienia si¢ barwy zottej (Swiadczacej o odczynie stabo alkalicznym),

a nastepnie dopetnia woda destylowang do kreski.

W przypadku probek niewymagajacych klarowania lub probek, w ktorych oznacza si¢
tylko cukry redukujace, pobiera si¢ od 10 do 50 mililitréw fermentowanego napoju
winiarskiego (w zaleznosci od koniecznego rozcieficzenia) do kolby miarowej o pojemnosci
100, 200, 250 albo 500 mililitréw 1 dopetnia woda destylowang w zaleznos$ci od jej pojemnosci
do 100, 200, 250 albo 500 mililitrow.

3. Wykonanie oznaczenia

Oznaczenie polega na redukcji soli miedzi(Il) roztworem cukru, a nastgpnie

jodometrycznym oznaczeniu miedzi.

3.1. Odczynniki:

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

a) 25 gramow krystalicznego siarczanu(VI) miedzi(II) pigciowodnego (CuSO, * SH,0)
rozpuszczonego w 100 mililitrach wody destylowanej,

b) 388 gramow krystalicznego weglanu sodu dziesieciowodnego (Na,CO; » 10H,0) lub
143,74 graméw bezwodnego weglanu sodu (Na,COs) rozpuszczonego w 350
mililitrach wody destylowanej o temperaturze 40°C,

c) 50 graméw kwasu cytrynowego (CsHgO; ¢ H,0) rozpuszczonego w 50 mililitrach
wody destylowanej — roztwory weglanu sodu 1 kwasu cytrynowego ostroznie miesza
si¢ ze sobg w kolbie miarowej o pojemnosci objetosci 1000 mililitrow, dodaje
roztwor siarczanu(VI) miedzi(Il), a nastgpnie miesza i dopetnia woda destylowanag
do 1000 mililitrow. Po kilku dniach ciecz o barwie ciemnoniebieskiej przesacza sig;

2)  roztwor jodku potasu (KJ) o stezeniu 300 gramow na litr;
3) roztwor 25% kwasu siarkowego (VI) (H,SOy);



4)  roztwor skrobi rozpuszczalnej o stgzeniu 5 gramow na litr;

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

Mozna réwniez zastosowac gotowe odczynniki.
3.2. Aparatura i sprzet:

1) biurety o pojemnosci 50 mililitréw z podziatkg elementarng o doktadno$ci nie mniejszej
niz 0,1 mililitra;

2) chlodnice Liebiega z korkiem gumowym;

3) kolby miarowe o pojemnos$ci 1000 mililitrow;

4)  kolby stozkowe o pojemnosci 300 mililitrow;

5) lejki szklane;

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

3.3. Oznaczenie probki fermentowanego napoju winiarskiego (probki wtasciwe;j)

Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 mililitréw wlewa si¢ pipeta 25 mililitrow roztworu
Luff-Schoorla i 25 mililitréw roztworu cukru, przygotowanego zgodnie z ust. 2, a nastgpnie
dodaje si¢ kilka peretek szklanych albo odtamkow porcelany lub pumeksu. Na kolbe naktada
si¢ chtodnice zwrotng 1 ogrzewa. Zawarto$¢ kolby doprowadza si¢ do wrzenia przez 2 minuty
1 utrzymuje si¢ w tym stanie 10 minut. Nastepnie kolbe nalezy szybko schiodzi¢ w strumieniu
zimnej wody. Do ochlodzonego roztworu dodaje si¢ 10 mililitréw roztworu jodku potasu i
bardzo ostroznie (z powodu silnego pienienia si¢ roztworu) dodaje si¢ 25 mililitrow roztworu
kwasu siarkowego. Wydzielony jod miareczkuje si¢ roztworem tiosiarczanu sodu do czasu
pojawienia si¢ zottego zabarwienia. Nastepnie dodaje si¢ 2 mililitry roztworu skrobi i dalej
miareczkuje si¢ tym samym roztworem tiosiarczanu sodu do uzyskania zmiany barwy
z niebieskiej na kremows3.

3.4. Oznaczenie probki slepej

Rownoczesnie z oznaczeniem probki wlasciwej wykonuje si¢ oznaczenie probki Slepe;.
Do oznaczenia probki $lepej zamiast probki fermentowanego napoju winiarskiego pobiera si¢
25 mililitrow wody destylowanej. Oznaczenie probki slepej przeprowadza si¢ tak jak
oznaczenie probki wlasciwej.

4. Obliczanie wyniku oznaczenia

[lo$¢ cukrow w miligramach zawarta w probce S$lepej w przeliczeniu na cukier
inwertowany podana w tabeli zawartej w ust. 6 jest funkcja ilosci (n’ — r) mililitrow zuzytego
tiosiarczanu sodu, gdzie:

n— oznacza ilo§¢ mililitrow zuzytego tiosiarczanu sodu w badanej préobce,



n'— oznacza ilo$¢ mililitréw tiosiarczanu sodu zuzytego w probcee $lepe;j.

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

_C-B-4 _C-4

1000 25

gdzie:

A — oznacza stopien rozcienczenia fermentowanego napoju winiarskiego,

B — oznacza stopien rozcienczenia badanej probki,

C— oznacza mas¢ cukru inwertowanego odczytang z tabeli zawarte] w ust. 6 (wyrazong w
miligramach),

1000 — oznacza wspotczynnik do przeliczenia masy cukru inwertowanego z miligramow na
gramy.

5. Obliczanie zawartosci sacharozy

Zawarto$¢ sacharozy (Y) w gramach na litr oblicza si¢ wedtug wzoru:
Y=1095(C;-C,)
gdzie:
C; — oznacza zawarto$¢ cukrow redukujacych po inwersji, w gramach na litr,
C, — oznacza zawarto$¢ cukrow redukujacych, w gramach na litr.

6. Wyrazanie wyniku oznaczenia

Wynikiem oznaczenia jest §rednia arytmetyczna dwoch réwnoleglych oznaczen, miedzy
ktérymi r6znica nie powinna by¢ wigksza niz:
1) 5% — dla fermentowanych napojow winiarskich o zawartosci cukréw ponizej 50 gramow
na litr;
2) 2% — dla fermentowanych napojow winiarskich o zawarto$ci cukrow co najmniej 50

gramow na litr.
Wynik podaje si¢ z doktadnoscig do pierwszego miejsca po przecinku.
TABELA

ZUZYCIE TIOSIARCZANU (NA,S,0;) I ODPOWIADAJACE MU ILOSCI CUKRU —
GLUKOZY LUB FRUKTOZY W MILIGRAMACH W METODZIE LUFF-
SCHOORLA

Ilos¢ 0,1 M Dziesigtne czesci mililitra 0,1 M Na,S,04




Nazszog, w

mililitrach 0 : ? ’ : : ¢ ’ s ’

1 240 2,64 2.88| 3,12 336| 3,60 3,84| 4,08 432| 4,56
2 480| 504 528| 552 576 6,00 624 648 6,72| 6,96
3 720 745 7,70| 7.95| 820| 845| 870| 895 920 945
4 9,70| 9,95| 10,20| 10.45| 10,70 10,95| 11,20| 11,45| 11,70| 11,95
5 12,20 12,45| 12,70| 12,95| 13,20| 13,45| 13,70| 13,95 14,20| 14,45
6 14,70| 14,95| 1520| 15,45| 15,70| 15,95| 16,20| 16,45 16,70| 16,95
7 17,20| 17,45| 17,72| 17,98| 18.24| 18,50| 18,76| 19,02| 19,28 19,54
8 19,80| 20,06| 20,32| 20,58| 20,84| 21,10| 21,36| 21,62| 21,88| 22,14
9 22,40| 22,66| 22,92| 23,18| 23,44| 23,70| 23,96| 2422| 24.48| 24,74
10 25,00| 25.26| 25,52| 25,78| 26,04| 2630| 26,56| 26,82| 27,08| 27,34
11 27,60| 27,86| 28,12| 28,38| 28,64| 28.90| 29,16| 29.42| 29.68| 29,94
12 30,30| 30,57| 30,84| 31,11| 31,38 31,65| 31,92| 32,19| 32,46 32,73
13 33,00| 33.27| 33,34| 33,81| 34,03| 34,35| 34,62| 34,89| 35,16| 3543
14 35,70 | 35.97| 3624| 36,51| 36,78| 37,05| 37,32| 37.59| 37,86| 38,13
15 38,50 | 38,78| 39,06| 39,34| 39,62| 39,90| 40,18| 4046| 40,74| 41,02
16 41,30 41,58| 41,86| 42,14| 42,42| 42,70| 42,98| 4326| 43,54 43,82
17 4420| 44,49| 44,78| 45,07| 4536| 45.65| 4594| 46,23| 46,52| 46,81
18 47,10| 47,39| 47,68| 47,97| 48.26| 48,55| 48,84| 49,13| 49.42| 49,71
19 50,00 50,29| 50,58 50,87| 51,16| 51,45| 51,74| 52,03| 52,32| 52,61
20 53,00 53,30| 53,60| 53,90| 54,20| 54,50| 54,80| 55,10| 55,40| 55,70
21 56,00 56,30| 56,60| 56,90| 57,20| 57,50| 57,80| 58,10| 58,40 58,70
22 59,10 59.41| 59,72| 60,03| 60,34| 60,65 60,96| 61,27| 61,58 61,89
23 62,20 62,51| 62,92| 63,13| 63,44| 63,75| 64,06| 64,37| 64,68 64,99




Czes¢ 11, Oznaczenie zawartosci cukrow redukujgcych 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 bitekitu metylenowego jako wskaznika konca

reakcji.

Cukry bezposrednio redukujace — suma zawartych w miodzie pitnym cukréw

zawierajacych wolne grupy karbonylowe, redukujace zasadowe roztwory soli miedziowych.

Cukry redukujace po inwersji — suma cukréw bezposrednio redukujacych zawartych
w miodzie pitnym i cukréw redukujacych wytworzonych w procesie hydrolizy kwasowej

(inwersji).

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

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



3)

4)
5)

6)

octan otowiu(Il) Pb(CH;COOH), ¢ 3H,0, ktory sporzadza si¢ w nastepujacy sposob:
200 gramow tlenku otowiu(Il) rozciera si¢ w mozdzierzu z 600 graméw octanu otowiu(II)
trojwodnego Pb(CH;COOH), ¢ 3H,0. Mieszanke przenosi si¢ do zlewki o pojemnosci
1000 mililitrow, dodaje 100 mililitréw wody destylowanej i podgrzewa na tazni wodne;j
do uzyskania bialoczerwonawej masy. Uzyskang mas¢ przenosi si¢ do zlewki
o pojemnosci wigkszej niz 2000 mililitrow, dodaje 1900 mililitrow wody destylowanej,
doktadnie miesza i po odstaniu si¢ zawiesiny dekantuje si¢ ptyn do naczynia szklanego
z korkiem na szlif;

siarczan sodowy (Na,SOy), roztwor o stgzeniu 200 gramoéw na litr;

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

roztwoOr Fehlinga I, ktory sporzadza si¢ w nastepujacy sposob: 69,28 grama siarczanu
miedziowego pigciowodnego (CuSO, ¢ 5H,0) rozpuszcza si¢ w okoto 600 mililitrach
wody destylowanej w kolbie miarowej o pojemnos$ci 1000 mililitréw 1 uzupetnia objgtos¢
roztworu wodg destylowang do kreski na kolbie. Sprawdza si¢ stezenie uzyskanego
roztworu. Sprawdzenie przeprowadza si¢ w nastepujacy sposéb: odmierza si¢ pipetg 10
mililitrow roztworu Fehlinga I, dodaje 50 mililitrow wody destylowanej, 1 mililitr
roztworu kwasu siarkowego o stezeniu c(H,SO,4) = 1 mol na litr i 20 mililitréw roztworu
jodku potasowego o stezeniu 100 gramoéw na litr. Calo§¢ miareczkuje si¢ mianowanym
roztworem tiosiarczanu sodowego o stezeniu c¢(Na,S,03) = 0,1 mol na litr w obecnosci
skrobi jako wskaznika. Miareczkowanie konczy si¢, gdy zanika niebieska barwa. 1 mililitr
mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego odpowiada 24,968 miligramom siarczanu
miedziowego (CuSO, ¢ 5H,0). Badany roztwor Fehlinga 1 jest prawidlowy, jezeli
do miareczkowania zostanie zuzyte 27,7 mililitrdw roztworu tiosiarczanu sodowego

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

W przypadku gdy podczas sprawdzenia zostanie zuzyta inna objg¢to$¢ roztworu

tiosiarczanu sodowego o stezeniu ¢(Na,S,03) = 0,1 mol na litr niz 27,7 mililitréw, postepuje

si¢ W nastgpujacy sposob: przygotowuje si¢ roztwor Fehlinga III (5 mililitréw roztworu

Fehlinga I + 5 mililitréw roztworu Fehlinga II) odmierza si¢ dokladnie pipeta, miesza

bezposrednio przed uzyciem. Nastepnie przeprowadza si¢ sprawdzenie roztworu Fehlinga III

(5+5): odwaza si¢ 0,6045 grama, z doktadno$cia do 0,0002 grama czystej, zmielonej sacharozy,

ktora zostala wysuszona przez 3 dni w eksykatorze. Odwazke sacharozy rozpuszcza si¢

w niewielkiej ilosci wody destylowanej i przenosi ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci



250 mililitroéw, dodaje tyle wody, aby objetos$¢ roztworu w kolbie wynosita okoto 50 mililitrow,
a nastepnie przeprowadza inwersj¢ zgodnie z ust. 3 pkt 2 lit. c. Uzyskanym po inwersji
roztworem wzorcowym cukrow miareczkuje si¢ roztwor Fehlinga III (5+5), w sposéb
analogiczny jak przy wykonywaniu oznaczen zgodnie z ust. 3 pkt 4. Roztwo6r Fehlinga 11T jest
doktadnie sporzadzony, jezeli do jego miareczkowania zostanie zuzyte 20 mililitréw
przyrzadzonego wzorcowego roztworu cukrow. Jezeli do zmiareczkowania roztworu Fehlinga
[T (5+5) zuzyto mniej lub wigcej niz 20 mililitrow roztworu wzorcowego cukrow, poprawke

oblicza si¢ wedtug wzoru:

gdzie:

n — objetos¢ wzorcowego roztworu cukréw zuzytego do zmiareczkowania roztworu Fehlinga

III (5+5), mililitrow.

Wielkos$¢ poprawki powinna miesci¢ si¢ w granicach 0,9-1,1. Przez otrzymang warto$§¢ mnozy

si¢, w czasie wykonywania oznaczen, liczbe mililitrow roztworu cukrow badanych zuzytych

do zmiareczkowania roztworu Fehlinga III (5+5). Prawidtowo$¢ wynikéw oznaczenia zalezy
od $cisle okreslonej zawarto$ci siarczanu miedziowego w roztworze Fehlinga I. W przypadku
gdy wielko$¢ poprawki nie miesci si¢ w podanym zakresie, przygotowuje Si¢ nowy roztwor

Fehlinga I. Mozna zastosowa¢ gotowy odczynnik Fehlinga I, ktory sprawdza si¢ podany wyzej

Sposob;

7) roztwor Fehlinga 11, ktory sporzadza si¢ w nastgpujacy sposob: 346,0 graméw winianu
sodowo-potasowego czterowodnego (NaKC4HOg * 4H,0) rozpuszcza si¢ w okoto 700
mililitrow wody destylowanej w kolbie miarowej o pojemnosci 1000 mililitrow, dodaje
si¢ 100 gramow wodorotlenku sodowego (NaOH) rozpuszczonego w okoto 200
mililitrach wody destylowanej 1 zawartos¢ kolby dopeinia woda destylowang do kreski
na kolbie. Mozna zastosowa¢ odczynnik Fehlinga II;

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

9) 1% roztworu skrobi rozpuszczalnej, przygotowany w nastepujacy sposob: odwaza si¢ 1
gram skrobi z doktadnoscig do 0,01 grama, dodaje si¢ okoto 20 mililitrow wody, miesza
a potem przygotowany roztwor przenosi si¢ ilo§ciowo do zlewki z okoto 50 mililitrami
wrzacej wody. Catos¢ gotuje sie okoto 2 minut. Po ostudzeniu zawarto$¢ zlewki przenosi
si¢ ilo§ciowo do kolby miarowej o pojemnosci 100 mililitrow, uzupetnia do kreski woda

destylowang i doktadnie miesza.



3. Wykonanie oznaczenia:

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

2) przygotowanie roztworu cukru stosowanego do wykonania proby orientacyjnej
1 oznaczania wtasciwego:

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

Przyktadowe rozcienczenie probki:

25ml miodu pitnego —2<2 e X2 5100 ml —L22 5 20 ] —LAEXN0 s 90 ] L miereczkonania

(c=80g/l) (c=20g/]) (c=20g/1) (c=2g/])

b) usuwanie zwigzkéw lotnych i klarowanie probki — w celu usunigcia zwigzkoéw
lotnych przenosi si¢ 25 mililitrow probki do parownicy i dodaje si¢ wodorotlenek
sodu o stezeniu ¢(NaOH) = 1 mol na litr, aby uzyska¢ roztwoér o wartosci pH okoto
6,0 — 7,0, ktory okresla si¢ przy uzyciu pH-metru. W celu uniknigcia strat probki po
zobojetnieniu, przeptukuje si¢ elektrode woda destylowang. Nastepnie tak
przygotowang probke odparowuje si¢ na wrzacej tazni wodnej do uzyskania okoto
potowy jej poprzedniej objetosci. Potem probke przenosi si¢ ilosciowo do kolby
miarowej o pojemnosci 100 mililitrow, poplukujac parownice woda destylowana.
Laczna ilo$¢ uzytej do tego celu wody destylowanej wynosi okoto 50 mililitrow.
Nastepnie klaruje si¢ probke, dodajac 2,5 mililitrow roztworu octanu otowiu(Il) i
dodajgc kroplami 10 mililitroéw siarczanu sodu. Uzupelnia si¢ wodg destylowang do
kreski na kolbie, miesza 1 odstawia na okoto 30 minut. Nastepnie zawartos¢ kolby
przesacza przez saczek karbowany. Uzyskang w ten sposob przesacz uzywa si¢
do oznaczania cukrow redukujacych lub cukréw redukujacych po inwersji,

¢) hydroliza kwasowa (inwersja) — w zaleznosci od spodziewanej zawartosci cukréw
pobiera si¢ 5, 10, 20 lub 40 mililitréw cieczy otrzymanej po sklarowaniu, uzyskujac
odpowiednio rozcienczenia 20, 40, 80 lub 160 razy, przenosi si¢ do kolby miarowej

o pojemnos$ci 200 mililitrow, uzupetlnia woda destylowang do 80 mililitréw oraz

v



3)

4)

dodaje 5 mililitrow kwasu chlorowodorowego st¢zonego. W kolbie umieszcza si¢
termometr w ten sposob, aby caly czas byl zanurzony w cieczy. Kolbg wraz z
termometrem umieszcza si¢ w fazni wodnej, podgrzewa do temperatury 69°C (+/—
1°C) i utrzymuje w tej temperaturze przez 5 minut. Ciecz w kolbie szybko schiadza
si¢ do temperatury 20°C 1 wyjmuje termometr, ktory doktadnie sptukuje si¢ woda
destylowana. Do kolby dodaje si¢ od 1 do 2 kropli oranzu metylowego, ostroznie
zobojetnia roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 200 gramow na litr do odczynu
stabo alkalicznego (barwa z6tta) i ciecz zawartg w kolbie uzupeinia do kreski woda
destylowana;
préba orientacyjna — do kolby stozkowej o pojemnosci 100 mililitréw odmierza si¢ pipeta
po 5 mililitrow roztworow Fehlinga I 1 11, a nastgpnie dodaje z biurety 15 mililitrow
roztworu cukru przygotowanego w sposob okreslony w pkt 2. Ciecz zawarta w kolbie
ogrzewa si¢ do wrzenia i, utrzymujac w stanie wrzenia, miareczkuje roztworem cukru z
biurety do miareczkowania na goraco. Kiedy ciecz nad osadem uzyska zabarwienie
jasnoniebieskie, dodaje si¢ od 1 do 2 kropli roztworu bigkitu metylenowego i miareczkuje
dalej do zaniku barwy niebieskiej;
oznaczenie wiasciwe — do kolby stozkowej o pojemnosci 100 mililitrow odmierza si¢ po
5 mililitrtéw roztworéw Fehlinga 11i1l. Dodaje z biurety objeto$¢ roztworu cukru
przygotowanego w sposob okreslony w pkt 2, 00,5 mililitrbw mniejszg od lacznej
objetosci probki zuzytej do zmiareczkowania probki orientacyjnej. Szybko ogrzewa do
wrzenia i1 tagodnie gotuje przez 2 minuty. Dodaje od 1 do 2 kropli roztworu biekitu
metylenowego 1, utrzymujac roztwor w stanie wrzenia, konczy si¢ miareczkowanie
wrzacego ptynu roztworem cukru z biurety przed uptywem 1 minuty.

4. Obliczanie wyniku oznaczenia

Z tabeli odczytuje sie rownowazng mase¢ cukru inwertowanego w badanym roztworze

odpowiadajacg ilo$ci roztworu cukru zuzytego do miareczkowania. Zawarto$¢ cukrow

bezposrednio redukujacych lub cukréw redukujacych po inwersji w g/l miodu pitnego,

wyrazong jako cukier inwertowany oblicza si¢ wedtug wzoru:

1000
CATT g
1000 V

gdzie:

V' — oznacza ilo$¢ mililitréw roztworu cukru zuzyta do miareczkowania,

C —oznacza odczytang z tabeli mas¢ cukru inwertowanego w mg zredukowang



przez 10 mililitréw roztworu Fehlinga (5+5 mililitrow) przy uzyciu V badanego
roztworu cukru,
A — oznacza rozcienczenie,
1000/V — oznacza wspoétczynnik uwzgledniajacy przeliczenie wyniku na 1 litr badanego
roztworu cukru,
1000 — oznacza wspotczynnik uwzgledniajacy przeliczenie mg cukru inwertowanego
na gram.

5. Sposob wyrazenia wyniku i powtarzalnos$¢
Za wynik koncowy przyjmuje si¢ Srednig arytmetyczng z dwoch oznaczen, wykonanych
réwnolegle, przy czym dopuszczalne rozbieznosci migdzy tymi oznaczeniami nie powinny
przekraczac:
1) 5% — dla miodéw pitnych z zawartoscig cukréw ponizej 50 gramow na litr;
2) 2% — dla miodow pitnych z zawartoscig cukréw co najmniej 50 graméw na litr.

Wynik podaje si¢ z doktadnoscia do pierwszego miejsca po przecinku.
TABELA

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

v Masa cukru inwertowanego w miligramach

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




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




Zalacznik nr 5
OZNACZENIE ZAWARTOSCI POPIOLU

Popiot to wszystkie substancje pozostajace po spaleniu pozostatosci po odparowaniu
fermentowanego napoju winiarskiego. Spalanie przeprowadza si¢ w taki sposob, aby wszystkie
kationy (z wyjatkiem kationdéw amonowych) przeszly w forme¢ weglanéw lub innych

bezwodnych soli nieorganicznych.

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

2. Wykonanie oznaczenia

Wypraza si¢ co najmniej dwukrotnie tygiel w elektrycznym piecu muflowym
w temperaturze 500-550°C przez godzing do uzyskania stalej masy, czyli dwoch wazen
pustego tygla, ktorych réznica nie bedzie wigksza niz 0,0005 grama. Do tak przygotowanego
tygla odmierza si¢ 20 mililitrow fermentowanego napoju winiarskiego. Probke odparowuje si¢
na wrzacej tazni wodnej, a nastgpnie ogrzewa pozostato$¢ na ptycie grzejnej o temperaturze
200°C lub w promienniku w podczerwieni az do rozpoczgcia zweglania probki. Gdy z probki
przestanie wydziela¢ si¢ dym, tygiel umieszcza si¢ w elektrycznym piecu muflowym o
temperaturze od 500°C do 550°C. Po 15 minut zweglania tygiel wyjmuje si¢ z pieca, dodaje 5
mililitrow wody destylowanej i odparowuje wode na tazni wodnej lub w promienniku w
podczerwieni, a nast¢pnie ponownie ogrzewa w temperaturze od 500°C do 550°C przez 10
minut. Jezeli nie nastgpilo calkowite spalenie zwegglonych czasteczek, powtarza si¢
przemywanie, odparowywanie wody 1 prazenie. W przypadku napojoéw o wysokiej zawartosci
cukrow do wyciggu mozna dodaé, przed pierwszym spopielaniem, kilka kropli czystego oleju
roslinnego w celu zapobiezenia nadmiernemu pienieniu probki. Po zakoficzeniu spalania tygiel
wraz z probka przenosi si¢ do eksykatora. Po ochlodzeniu w eksykatorze tygiel wazy sig.

3. Obliczanie wyniku oznaczenia



Zawartos$¢ popiotu (P) w badanej probce, w gramach na litr, oblicza si¢ wedtug wzoru:
P=50<(P;,— Py
gdzie:
P, — oznacza masg¢ pustego tygla,
P, — oznacza masg tygla ze spopielong probka (popiotem),

50 — oznacza wspotczynnik do przeliczenia ilosci badanej probki z 20 mililitrow na litr.

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



Zalacznik nr 6
OZNACZENIE KWASOWOSCI OGOLNEJ

Kwasowos¢ ogdlna to suma kwasoéw zawartych w fermentowanym napoju winiarskim

wyrazona w gramach kwasu jablkowego na litr lub w miligramoréwnowaznikach na litr.

Dwutlenek wegla nie wehodzi w sktad kwasowosci og6lne;.

Metoda oznaczania kwasowos$ci ogdlnej polega na miareczkowaniu potencjometrycznym

lub miareczkowaniu z biekitem bromotymolowym jako wskaznikiem i porOwnaniu ze wzorcem

o barwie odpowiadajacej punktowi koncowemu miareczkowania.

1)

2)
3)

4)

1)
2)
3)
4)
S)
6)

1. Odczynniki

roztwor buforowy o pH 7 sporzadzony z 107,3 graméw dwuwodorofosforanu potasowego

(KH;POy4), 500 mililitrow 1-molowego roztworu wodorotlenku sodu (NaOH) i wody

w ilosci potrzebnej do uzyskania 1 000 mililitrow roztworu;

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

roztwor wskaznika blekitu bromotymolowego o st¢zeniu 4 gramy na litr, sporzadzony z:

a) 4 gramdéw bigkitu bromotymolowego (C,7H,sBr,OsS) rozpuszczonego w 200
mililitrach obojetnego alkoholu 96% objetosciowych,

b) 200 mililitrow wody pozbawionej CO,,

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

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

roztwor buforowy o pH 4.

Mozna zastosowac gotowe odczynniki.

2. Aparatura i sprzet:

pH-metr;

kolba proézniowa o pojemnosci 500 mililitrow;

pompka wodna lub taznia ultradzwickowa;

kolby stozkowe o pojemnosci 50 mililitréw 1 100 mililitrow;
pipety o pojemnosci 1 mililitra, 5 mililitrow 1 10 mililitrow;
cylinder miarowy o pojemnosci 50 mililitrow.

3. Przygotowanie probki do analizy



Do kolby prozniowej wlewa si¢ okoto 50 mililitrow fermentowanego napoju
winiarskiego. Nastepnie kolbe podiacza si¢ do pompki wodnej na 1 do 2 minut, stale
wstrzasajac, albo stosuje si¢ taznie ultradzwickowa przez 1 do 2 minut.

4. Wykonanie oznaczania:

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

2) miareczkowanie ze wskaznikiem (btekit bromotymolowy):

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

b) probka wlasciwa — do kolby stozkowej wlewa si¢ 30 mililitrow przegotowanej wody
destylowanej, 1 mililitr roztworu biekitu bromotymolowego oraz 10 mililitrow
probki fermentowanego napoju winiarskiego. Nastepnie dodaje si¢ roztwor
wodorotlenku sodowego w ilosci potrzebnej do uzyskania barwy identycznej z barwa
uzyskang w probcee $lepe;.

5. Obliczanie wyniku oznaczania:

1) kwasowo$¢ 0golna (4) w miligramoréwnowaznikach na litr oblicza si¢ wedtug wzoru:

A=10°+n

gdzie:

n —oznacza objetos$¢ zuzytego roztworu wodorotlenku sodu.

Wartos$¢ t¢ podaje sie¢ z doktadnoscia do jednego miejsca po przecinku,

2)  kwasowos¢ og6lng (4') w gramach na litr kwasu jabtkowego oblicza si¢ wedlug wzoru:

A'= 0,067 « 4
Wynik podaje si¢ z doktadnoscig do jednego miejsca po przecinku.
6. Powtarzalno$¢ metody

Powtarzalno$¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym

prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ wartos¢ bezwzgledna roznicy migdzy wynikami dwoch



pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w tych samych warunkach

pomiarowych (przez tego samego analityka, w tym samym laboratorium, przy uzyciu tej same;j

aparatury 1 w krotkim odstepie czasu).

1)
2)

W przypadku oznaczania kwasowosci ogdlnej powtarzalnos¢ (r) wynosi:
r = 0,9 miligramoréwnowaznika na litr;
r = 0,07 grama kwasu jabtkowego na llitr.

7. Odtwarzalno$¢ metody

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

prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ warto$¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami dwoch

pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w r6znych warunkach pomiarowych

(przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury i w innym czasie).

1))

2)

W przypadku oznaczania kwasowosci ogdlnej odtwarzalnos¢ (R) wynosi:
dla fermentowanych napojow winiarskich biatych i r6zowych:

a) R =3,6 miligramoré6wnowaznika na litr,

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

dla fermentowanych napojéw winiarskich czerwonych:

a) R =35,1 miligramoréwnowaznika na litr,

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



Zalacznik nr 7
OZNACZANIE KWASOWOSCI LOTNE]

Kwasowos¢ lotna jest sumg kwasow lotnych w stanie wolnym lub zwigzanym, wyrazong

jako liczba kwasu octowego w gramach na litr lub w miligramoréwnowaznikach na litr.

Zawarto$ci kwasu weglowego 1 kwasu siarkawego nie zalicza si¢ do kwasowosci lotnej

fermentowanego napoju winiarskiego.

Metoda oznaczania kwasowosci lotnej polega na zmiareczkowaniu oddestylowanych

kwasow lotnych mianowanym roztworem wodorotlenku sodu. Z fermentowanego napoju

winiarskiego usuwa si¢ uprzednio dwutlenek wegla, natomiast kwasowo$¢ tworzong przez

wolny i zwigzany dwutlenek siarki odejmuje si¢ od kwasowosci destylatu. Odejmuje si¢

rowniez kwasowos$¢ powstata z kwasu sorbowego, ktéry mogl by¢ dodany do fermentowanego

napoju winiarskiego.

1)
2)
3)
4)

S)
6)
7)
8)

1))
2)
3)

1. Odczynniki:

krystaliczny kwas winowy (C4HOg);

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

1% roztwor fenoloftaleiny w alkoholu etylowym 96% objetosciowych;

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

0,005-molowy roztwor jodu (I,);

krystaliczny jodek potasu (KI);

roztwor skrobi o st¢zeniu 5 gramow na litr;

nasycony roztwor heptaoksotetraboranu sodu (Na,B;,0O7 ¢« 10H,0), o stezeniu 55 gramoéw
na litr w temperaturze 20°C.

2. Aparatura i sprzet:

kolba prézniowa;

pompka wodna lub taznia ultradzwickowa;

zestaw do destylacji z parg wodna, sktadajacy si¢ z:

a) chilodnicy,

b) kolby z przewodem pary,

¢) kolumny destylacyjnej,

d) wytwornicy pary wodnej niezawierajacej dwutlenku wegla.

3. Przygotowanie aparatury



W celu przygotowania zestawu do destylacji z para wodna wykonuje si¢ przynajmniej

jeden z ponizszych testow:

1)

2)

3)

1)

2)

3)

4)

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

do kolby zestawu do destylacji z parg wodng wlewa si¢ 20 mililitrow 0,1-molowego
roztworu kwasu octowego 1 przeprowadza si¢ destylacj¢. Zbiera si¢ 250 mililitrow
destylatu, ktory miareczkuje si¢ roztworem wodorotlenku sodu, przy czym objetosé
roztworu zuzytego do miareczkowania nie moze by¢ mniejsza niz 19,9 mililitrow,
co oznacza, ze co najmniej 99,5% kwasu octowego zostato oddestylowane z parg wodna;
do kolby zestawu do destylacji z para wodng wlewa si¢ 20 mililitrow 1-molowego
roztworu kwasu mlekowego i przeprowadza si¢ destylacj¢. Zbiera si¢ 250 mililitrow
destylatu imiareczkuje roztworem wodorotlenku sodowego; objetos¢ zuzytego
do miareczkowania roztworu wodorotlenku sodowego nie moze by¢ wigksza niz
1 mililitr, co oznacza, Ze nie wigcej niz 0,5% kwasu mlekowego zostato oddestylowane.
4. Wykonanie oznaczenia:

usuwanie dwutlenku wegla — do kolby prozniowej wlewa si¢ okoto 50 mililitrow
fermentowanego napoju winiarskiego i1 wlacza pompke wodng na 1 do 2 minut, stale
wstrzasajac, lub stosuje si¢ taznie ultradzwigkowa przez 1 do 2 minut;

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

miareczkowanie — destylat miareczkuje si¢ roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 0,1
molowym wobec dwoch kropli fenoloftaleiny jako wskaznika. Miareczkowanie konczy
si¢ wraz z pojawieniem si¢ rozowej barwy roztworu niezanikajacej przez 30 sekund;
wprowadzenie poprawki na  dwutlenek siarki — destylat bezposrednio
po zmiareczkowaniu zakwasza si¢ czterema kroplami kwasu chlorowodorowego.
Nastepnie dodaje si¢ 2 mililitry roztworu skrobi i kilka krysztatow jodku potasu. Roztwoér
miareczkuje si¢ przy uzyciu roztworu jodu do niebieskiego zabarwienia. Zuzyta ilo$¢ jodu

odpowiada zawarto$ci wolnego dwutlenku siarki w destylacie. Nast¢gpnie dodaje si¢



nasycony roztwor heptaoksotetraboranu sodu do uzyskania barwy ré6zowej i miareczkuje
zwigzany dwutlenek siarki przy uzyciu roztworu jodu.
5. Obliczanie wyniku:
1) kwasowos¢ lotng (4), wyrazang w miligramorownowaznikach na litr z doktadnos$ciag do
jednego miejsca po przecinku, oblicza si¢ wedlug wzoru:
A=5m-0,1In"-0,05n")
gdzie:
n —oznacza objetos¢ zuzytego wodorotlenku sodu,
n'— oznacza objetos$¢ jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,
n” — oznacza objetos¢ jodu zuzytego do miareczkowania zwigzanego dwutlenku siarki;
2) kwasowos$¢ lotng (4'), wyrazang w gramach kwasu octowego na litr, z dokladnoscig
do dwoch miejsc po przecinku, oblicza si¢ wedtug wzoru:
A'=0,300(m-0,1n"-0,051n")
gdzie:
n —oznacza objetos¢ zuzytego wodorotlenku sodu,
n'— oznacza objetos¢ jodu zuzytego do miareczkowania wolnego dwutlenku siarki,

’

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

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

6. Powtarzalno$¢ metody

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

aparatury 1 w krotkim odstepie czasu).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej powtarzalnos$¢ (r) wynosi:
1) r=0,7 miligramoréwnowaznika na litr;
2) r=0,04 gram kwasu octowego na litr.

7. Odtwarzalno$¢ metody



Odtwarzalno$§¢ metody jest to wartos¢, ponizej ktorej powinna, z okreslonym
prawdopodobienstwem, znajdowac si¢ wartos¢ bezwzgledna réznicy migdzy wynikami dwoch
pojedynczych oznaczen, uzyskanych dla tej samej probki, w réznych warunkach pomiarowych

(przez innego analityka, w innym laboratorium, przy uzyciu innej aparatury i w innym czasie).

W przypadku oznaczania kwasowosci lotnej odtwarzalnos$¢ (R) wynosi:
1) R =1,3 miligramoréwnowaznika na litr;
2) R =0,08 gram kwasu octowego na litr.
8. Oznaczenie kwasu salicylowego przechodzgcego do destylatu otrzymywanego przy

oznaczaniu kwasowosci lotnej

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

zelaza (II1) pojawi si¢ fioletowe zabarwienie.

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

8.1. Odczynniki:

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

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

3) 10% (m/v) roztwr siarczanu zelazo-amonowego (Fey(SO,); * (NH4)2SO, « 24H,0);

4)  0,01-molowy roztwor salicylanu sodowego;

5)  roztwér salicylanu sodowego (NaC;Hs05) o stezeniu 1,60 gramow na litr.

8.2. Wykonanie oznaczania:

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

2)  w przypadku stwierdzenia w probce obecnosci kwasu salicylowego, na kolbie stozkowej
wykorzystanej przy wykrywaniu obecnosci kwasu salicylowego, zaznacza si¢ kreska
objetos¢ destylatu, nastepnie kolbe opréznia si¢ i przeplukuje. Nastepnie przeprowadza

si¢ destylacje z parg wodng drugiej probki fermentowanego napoju winiarskiego o



3)

objetosci 20 mililitrow, zbierajac destylat do kolby stozkowej. Nastepnie dodaje si¢ 0,3
mililitra czystego kwasu solnego i | mililitr roztworu siarczanu zelazo-amonowego.
Zawartos¢ kolby zabarwi si¢ na fioletowo. Do kolby stozkowej, identycznej jak ww. kolba
z zaznaczong kreska, wlewa si¢ wode destylowang w ilosci rownej ilosci destylatu, a
nastgpnie dodaje 0,3 mililitra czystego kwasu solnego i1 mililitr roztworu siarczanu
zelazo-amonowego. Przy uzyciu biurety wprowadza si¢ roztwor salicylanu sodowego az
do uzyskania barwy fioletowej o natgzeniu odpowiadajgcym barwie roztworu w kolbie
zawierajacej destylat fermentowanego napoju winiarskiego;

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

w mililitrach roztworu dodanego z biurety.
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UZASADNIENIE

Rozporzadzenie Ministra Rolnictwa 1 Rozwoju Wsi w sprawie metod analiz
fermentowanych napojow winiarskich wykonywanych w ramach nadzoru nad jakos$cig
handlowg tych napojow stanowi wykonanie upowaznienia zawartego w art. 6 pkt 3 ustawy z
dnia 2 grudnia 2021 r. o wyrobach winiarskich (Dz. U. z 2022 r. poz. 24), zwanej dalej
,ustawg”. Projekt tego rozporzadzenia zastapi rozporzadzenie wydane na podstawie art. 16
ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie irozlewie wyrobow winiarskich, obrocie tymi
wyrobami i organizacji rynku wina (Dz. U. z 2020 r. poz. 1891), ktére utracito moc w momencie
wejscia w Zycie ustawy.

Rozporzadzenie nie wprowadza nowych rozwigzan w zakresie metod badan
fermentowanych napojow  winiarskich w pordwnaniu z przepisami poprzedniego
rozporzadzenia.

W rozporzadzeniu opisano kolejno metody analityczne, majace na celu okreslenie:
gestosci 1 gestosci wzglednej w temperaturze 20°C, zawarto$ci alkoholu w procentach
objetosciowych, zawartosci ekstraktu ogolnego, zawartosci cukrow redukujacych, zawartosci
popiotu, kwasowosci ogolnej 1 kwasowosci lotne;.

Z uwagi na mniejszy zakres cech jako$ciowych jakie powinny by¢ oceniane podczas
analizy fermentowanych napojow winiarskich, adaptowano jedynie cz¢§¢ metod stosowanych
w Unii Europejskiej do analiz win.

Projektowana regulacja wejdzie w zycie z dniem nast¢gpujacym po dniu ogloszenia, ze
wzgledu na koniczno$¢ notyfikacji przepisoOw projektu rozporzadzenia. Ustawa z dnia 2 grudnia
2021 r. o wyrobach winiarskich wchodzi w zycie z dniem 7 marca 2022 r.

Przepisy rozporzadzenia sg zgodne z prawem Unii Europejskie;.

Rozporzadzenie zostanie notyfikowane Komisji Europejskiej zgodnie z § 4
rozporzadzenia Rady Ministréw z dnia 23 grudnia 2002 r. w sprawie sposobu funkcjonowania
krajowego systemu notyfikacji norm i1 aktow prawnych (Dz. U. poz. 2039 oraz z 2004 r.
poz. 597).

Stosownie do art. 5 ustawy z dnia 7 lipca 2005 r. o dzialalnosci lobbingowej w procesie
stanowienia prawa (Dz. U. z 2017 r. poz. 248) projekt rozporzadzenia zostat zamieszczony
na stronie internetowej Biuletynu Informacji Publicznej Ministerstwa Rolnictwa i Rozwoju
Wsi oraz Biuletynu Informacji Publicznej Rzagdowego Centrum Legislacji.

Projekt rozporzadzenia zostat ujety w Wykazie prac legislacyjnych Ministra Rolnictwa 1

Rozwoju Wsi.
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Nazwa projektu Data sporzadzenia

Projekt rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi w sprawie 15 stycznia 2022 r.

metod analiz fermentowanych napojow winiarskich wykonywanych w .

ramach nadzoru nad jakos$cia handlowg tych napojow Zrédlo:

Ministerstwo wiodace i ministerstwa wspolpracujace art. 6 pkt 3 ustawy z dnia 2 grudnia 2021 .
Ministerstwo Rolnictwa 1 Rozwoju Wsi r. 0 wyrobach winiarskich (Dz. U. z 2022
Minister Zdrowia r. poz. 24)

Osoba odpowiedzialna za projekt:

Norbert Kaczmarczyk — Sekretarz Stanu w Ministerstwie Rolnictwa i Nr w wykazie prac legislacyjnych
Rozwoju Wsi Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi: 316

Kontakt do opiekuna merytorycznego projektu:

Jarostaw Wesotowski, kierownik Zespotu ds. Wyrobow Alkoholowych,
Departament Rynkow Rolnych, tel. 22 623 22 54
jaroslaw.wesolowski@minrol.gov.pl

1. Jaki problem jest rozwiazywany?

Zgodnie z art. 6 ust. 3 ustawy z dnia 2 grudnia 2021 r. o wyrobach winiarskich (Dz. U. z 2022 r. poz. 24) — zwana dalej
,ustawa o wyrobach winiarskich”, Minister wlasciwy do spraw rynkow rolnych okresli, w drodze rozporzadzenia, metody
analiz fermentowanych napojow winiarskich wykonywanych w ramach nadzoru nad jako$cig handlowa tych napojow.
Rozporzadzenie to powtarza przepisy wydane na podstawie art. 16 ustawy z dnia 12 maja 2011 r. o wyrobie i rozlewie
wyrobow winiarskich, obrocie tymi wyrobami i organizacji rynku (Dz. U. z 2020 r. poz. 1891) o tym samym tytule.
Potrzeba wydania tego rozporzadzenia wynika ze zmiany podstawy prawnej do jego wydania.

Osiagniecie zamierzonego celu nie jest mozliwe w inny sposob niz przez uzycie srodkow o charakterze legislacyjnym.

2. Rekomendowane rozwigzanie, w tym planowane narzedzia interwencji, i oczekiwany efekt

Nalezy okresli¢ metody analiz fermentowanych napojéw winiarskich do celow urzedowej kontroli w zakresie jakosci
handlowej, korygujac drobne btedy technologiczne, ktore zostaly zgloszone przez przemyst.

3. Jak problem zostal rozwiazany w innych krajach, w szczegélnosci krajach czlonkowskich OECD/UE?

Wiekszos¢ panstw czlonkowskich nie posiada przepisow dotyczacych metod analizy fermentowanych napojow
winiarskich.

4. Podmioty, na ktore oddzialuje projekt

Grupa Wielkosé Zrédlo Oddzialywanie
danych
Przedsigbiorcy wpisani
do rejestru
przedsigbiorcow Ministerstwo B . L
wykonujacych 150 Rolnictwa i Neutralne przepls;/ H\z ;ﬁ? zakresie nie ulegng
dziatalno$¢ w zakresie Rozwoju Wsi '
wyrobu lub rozlewu
wyrobow winiarskich
Inspekcja Jakosci . ..
Handlowej Artykutéw 17 JHARS Neutralne — przeplsz n\:i atgir: zakresie nie ulegna
Rolno-Spozywczych '

5. Informacje na temat zakresu, czasu trwania i podsumowanie wynikow konsultacji

Projektowane rozporzadzenie bedzie przedmiotem konsultacji z:
1) Federacja Branzowych Zwiazkoéw Producentéw Rolnych,
2)  Federacja Gospodarki Zywnosciowej RP,

3) Federacja Zwiazkéw Kotek i Organizacji Rolniczych RP,
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4)  Federacjg Zwiazkéw Pracodawcow - Dzierzawcow 1 Wiascicieli Rolnych,

5)  Forum Zwigzkéw Zawodowych,

6) Instytutem Gospodarki Rolnej,

7)  Konfederacja Lewiatan,

8)  Krajowg Izbg Gospodarczg, Komitetem Rolnictwa i Obrotu Rolnego,

9) Krajowa Rada Gorzelnictwa i Produkcji Biopaliw,

10) Krajowa Radg Izb Rolniczych,

11) Krajowa Rada Spotdzielcza,

12) Krajowym Stowarzyszeniem Przetworcow Owocow 1 Warzyw,

13) Krajowym Zwigzkiem Grup Producentow Owocow i Warzyw,

14) Krajowym Zwigzkiem Rewizyjnym Rolniczych Spotdzielni Produkcyjnych,
15) Krajowym Zwigzkiem Rolnikoéw, Kolek i Organizacji Rolniczych,

16) Krajowym Zwigzkiem Zrzeszen Plantatorow Owocow 1 Warzyw,

17) Niezaleznym Samorzadnym Zwigzkiem Zawodowym ,,Solidarno$¢”,

18) Niezaleznym Samorzadnym Zwigzkiem Zawodowym Rolnikéw Indywidualnych ,,Solidarnos¢”,
19) Ogdlnopolskim Porozumieniem Zwigzkdw Zawodowych Rolnikdw i Organizacji Rolniczych,
20) Ogolnopolskim Porozumieniem Zwigzkéw Zawodowych,

21) Polska Federacja Producentéw Zywnosci Zwigzkiem Pracodawcow,

22) Polska Izba Produktu Regionalnego i Lokalnego,

23) Polska Organizacja Handlu i Dystrybucji,

24) Polskim Zwigzkiem Ogrodniczym,

25) Polskim Zwigzkiem Pszczelarskim,

26) Polskim Zwigzkiem Zawodowym Rolnikow,

27) Pracodawcami Rzeczypospolitej Polskiej,

28) Rada Dialogu Spotecznego w Rolnictwie,

29) Rada Dialogu Spotecznego,

30) Rada Rolnictwa i Produkcji Ekologiczne;,

31) Sekretariatem Rolnictwa Komisji Krajowej NSZZ ,,Solidarnos¢”,

32) Stowarzyszeniem Krajowa Unia Producentow Sokow,

33) Stowarzyszeniem Naukowo—Technicznym Inzynieréw 1 Technikéw Rolnictwa,
34) Stowarzyszeniem Polska Wodka — Polish Vodka Association,

35) Stowarzyszeniem Polskich Dystrybutoréw Owocow i Warzyw ,,Unia Owocowa”,
36) Stowarzyszeniem Producentéw Owocodw 1 Warzyw ,,CUIAVIA”,

37) Towarzystwem Rozwoju Sadoéw Karlowych,

38) Zwiazkiem Gorzelni Polskich,

39) Zwiazkiem Pracodawcow Business Centre Club,

40) Zwigzkiem Pracodawcéw Polska Rada Winiarstwa,

41) Zwiazkiem Pracodawcow Polski Przemyst Spirytusowy,

42) Zwigzkiem Przedsigbiorcow i Pracodawcow,

43) Zwiazkiem Rzemiosta Polskiego,

44) Zwiazkiem Sadownikéw RP,

45) Zwiagzkiem Zawodowym Centrum Narodowe Mtodych Rolnikéw,

46) Zwiazkiem Zawodowym Pracownikow Rolnictwa w Rzeczypospolitej Polskie;,
47) Zwiazkiem Zawodowym Rolnictwa ,,Samoobrona”,

48) Zwiazkiem Zawodowym Rolnictwa 1 Obszarow Wiejskich ,,Regiony”,

49) Zwiagzkiem Zawodowym Rolnikow ,,Ojczyzna”,

50) Zwiazkiem Zawodowym Rolnikéw Rzeczpospolitej ,,Solidarni”,

51) Zwiazkiem Zawodowym Wsi i Rolnictwa ,,Solidarno$¢ Wiejska”,

52) Fundacjg Polski Instytut Wina,

53) Instytutem Ogrodnictwa — Panstwowym Instytutem Badawczym w Skierniewicach,
54) Lubelskim Stowarzyszeniem Mitosnikoéw Cydrow,

55) Matopolskim Stowarzyszeniem Winiarzy,

56) Polska Federacja Producentow Wina,

57) Sandomierskim Stowarzyszeniem Winiarzy,
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58)
59)

60)
61)
62)
63)
64)
65)
66)
67)

Stowarzyszeniem Importeréw i1 Dystrybutorow Wina w Polsce,

Stowarzyszeniem Naukowo Technicznym Inzynieréw i Technikéw Przemystu Spozywczego — Polska
Rada Winiarstwa,

Stowarzyszeniem Polskie Cydry Autorskie,

Stowarzyszeniem Winiarzy Jury Krakowskiej,

Stowarzyszeniem Winiarzy Matopolskiego Przetomu Wisty,

Stowarzyszeniem Winiarzy Podkarpacia,

Zielonogodrskim Stowarzyszeniem Winiarskim,

Uniwersytetem Rolniczym w Krakowie, Katedrag Ogrodnictwa,

Szkota Gtéwng Gospodarstwa Wiejskiego, Instytutem Nauk o Zywnosci,
Uniwersytetem Przyrodniczym we Wroctawiu, Katedra Technologii Fermentacji 1 Zboz.

Projekt rozporzadzenia wraz z dokumentami dotyczacymi prac nad tym projektem zostal udostepniony w
Biuletynie Informacji Publicznej na stronie podmiotowej Ministerstwa Rolnictwa i Rozwoju Wsi, zgodnie z
przepisami ustawy z dnia 7 lipca 2005 r. o dziatalnos$ci lobbingowej w procesie stanowienia prawa (Dz. U. z2017 r.
poz. 248), oraz w Biuletynie Informacji Publicznej na stronie podmiotowej Rzadowego Centrum Legislacji z
terminem na zglaszanie ewentualnych uwag nie krétszym niz 10 dni.

6. Wplyw na sektor finanséw publicznych

(ceny state z ...... r.) Skutki w okresie 10 lat od wejscia w zycie zmian [mln zt]

Dochody ogélem

budzet panstwa

JST

pozostate jednostki (oddzielnie)

Wydatki ogolem

budzet panstwa

JST

pozostate jednostki (oddzielnie)

Saldo ogélem

budzet panstwa

JST

pozostate jednostki (oddzielnie)
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Zrodta finansowania

Dodatkowe informacje, w | Wejécie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie wplynie na wydatki sektora finanséw
tym wskazanie zrodet publicznych.

danych i przyjetych do
obliczen zatozen

7. Wplyw na konkurencyjnos$¢ gospodarki i przedsigbiorczosé, w tym funkcjonowanie przedsigbiorcéw oraz na
rodzing, obywateli i gospodarstwa domowe

Skutki
Czas w latach od wejScia w Zycie zmian 0 1 2 3 5 10 Ltgcznie (0-10)
W ujeciu duze przedsigbiorstwa | 0 0 0 0 0 0 0
pienigznym sektor mikro-, matych | O 0 0 0 0 0 0
(w min 71, i $rednich
ceny state z ...... r.) przedsicbiorstw

rodzina, obywatele 0 0 0 0 0 0 0




—-37 —

oraz gospodarstwa
domowe
W ujeciu duze przedsigbiorstwa | Wejscie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie bedzie miato wplywu na
niepieni¢znym konkurencyjnos$¢ gospodarki i przedsi¢biorczos¢, w tym na funkcjonowanie
duzych przedsiebiorstw.
sektor mikro-, matych | Wejscie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie bedzie miato wptywu na
i $rednich konkurencyjnos$¢ gospodarki i przedsigbiorczosc.
przedsigbiorstw
rodzina, obywatele Brak wptywu.
oraz gospodarstwa
domowe
Niemierzalne (dodaj/usun)
(dodaj/usun)

Dodatkowe informacje, w

tym wskazanie zrodet
danych i przyjetych do
obliczen zatozen

8. Zmiana obciazen regulacyjnych (w tym obowiazkéw informacyjnych) wynikajacych z projektu

X nie dotyczy

Wprowadzane sg obcigzenia poza bezwzglednie
wymaganymi przez UE (szczegoly w odwrocone;j tabeli

zgodnosci).

[ ]tak
[ ] nie

[] nie dotyczy

[ zmniejszenie liczby dokumentow
[] zmniejszenie liczby procedur
[ ] skrécenie czasu na zalatwienie sprawy

[ ] inne:

[ ] zwigkszenie liczby dokumentow

[] zwigkszenie liczby procedur

[ ] wydtuzenie czasu na zatatwienie sprawy
[ ] inne:

Wprowadzane obciagzenia sa przystosowane do ich

elektronizacji.

[ ] tak
[ ] nie
X nie dotyczy

Komentarz: Projektowane rozporzadzenie nie zmienia obcigzen regulacyjnych (w tym obowiazkow informacyjnych).

9. Wplyw na rynek pracy

Wejscie w zycie projektowanego rozporzadzenia nie bedzie mialo wplywu na rynek pracy.

10. Wplyw na pozostale obszary

[] srodowisko naturalne
[] sytuacja i rozw6j regionalny
[] sady powszechne, administracyjne

lub wojskowe

[] demografia
[ ] mienie panstwowe
[ ]inne:

[] informatyzacja
[ ] zdrowie

Omoéwienie wptywu

Wejscie w zycie rozporzadzenia nie bedzie miato wptywu na ww. obszary.

11.Planowane wykonanie przepisow aktu prawnego

Projektowana regulacja wejdzie w zycie z dniem nast¢gpujacym po dniu ogloszenia, ze wzgledu na koniczno$é notyfikacji
przepiséw projektu rozporzadzenia. Ustawa z dnia 2 grudnia 2021 r. o wyrobach winiarskich wchodzi w zycie z dniem 7

marca 2022 r.

12. W jaki sposob i kiedy nastapi ewaluacja efektéw projektu oraz jakie mierniki zostana zastosowane?

Projekt rozporzadzenia zmienia obecnie obowigzujace rozporzadzenie. Nie wymaga odrebnej ewaluacji ze wzgledu na zakres
wprowadzonych rozwigzan.




Brak.
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